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R, Vangssi oue tuva a su oarge la dirsceilén de 1m
migmas al 39r. O, Mo Leod, Jefe Quimico del Ladera-
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Duperial gquien me aconsejd en sl coalenzo de lLe
misma, 2 la Dirsccién de diohs empreen, quez me fa-
silitd lahsratorio y matarial neacsaric para Jla-
varla a cead ¥ 2n fin, & todos 1o que de una fore

mz u otra colaboraron en su realinncidn.-



) ANTECEDENTES g

Lé determinacibn de humednd e suLstancias pueds hacerée, 20M0
es p22ido, por varios wméiodos eatr: los ciales el del secade a pasg
constante s el mhs ususl, Sin emh:.7R0, €n muchos ©as0s no es aplica
ble)oomq por eﬁamplo en 3les que : e Adencomponesn por calentsmiento
(bicarbénatos) 1o cual grigirisa un sessdo al vacio, de lerge dure -
ei%n; o biea en substanc.as facilmeate alteratles en que BE reqgueri
r{a exzcto control de teuperaturas. Tawmpoco seris aplicable el Dearn
3tark emplesndo peara srrasire del vapsr'd& sgus 4Yevromene, xilol,etc,
phen es ueceﬂario un calantamientc nrolongado,

#ne crao 88 le prescntd & Nolsh ew la determiracidn de humedsd
en suvsiancius vegetales,quien en 1929 publicd un método para doeags
iie AR comhustibles,

? métoda Doich ests besadgo 1. el hecho de que al mwezclar alco-
hol ahsoluto con el combisiitle Almelo el disolvents extree el agua.
Kl sistems alcohol-agua Torms luegc conm un aolQente n¢ miscible con
el agus y pargislments Mmiscible cor slcohnol un sistems tr;ple oon
Tormwcifn de turbidez o nieble. Esia desaparééa_a una vemperaturs
ceritics que depende de iwn composiciln y sue se denmomina “temparatu-
ra de clarificacibn' del sistema, Ygo

iolch ozeraba del siguiente mcdo (l.- Angewante Chemi 1932)y
Trats la muestre com alconol abhszolito (99,3 % en velumen) a ebulli-
ci&n; iuego emte alcohiol se mezcle cou kerosene y se enfris el sig-
tems nasta un punto en yue se prodice una turbides a cauess de la s@a
paracién de las fases. S& determine luego por calentamiento svave,
la temperatura Te, que dependera del ooﬁtenido de agua en relaciﬁn
a ia proporcidon de los otros dos ccnstituyentes, Es. logico que debe
utilizarae siempre el mismoc kergpene y el miamo alochecl, per las hu
medalos respectivas,

S$i se hacen mnpayce mucesivas con «on solvente no missidle, al-
oololL abaolut§ ¥y cantidades progreeivas de AgUB, determainando en ca-=

da aoso To se obiliane unt envve Ae avadungi bn,
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da) metodo Daloer en comparacion 2l metodo de a-

8 exn onon Xil: L v del wmitsdo var secads se vé

Subhstanc i

e

Joatenido de W0 en la musstra seguas

&
Invegtigax

Xilol 5ecado Dolch
Ceiulosa novla de ma-
dexe 7.2 7 Voo 7.5 3
Herina de pombdbl 8,87 8.2 % 9,2 %
Celulosa de bambdbl I 5.5 5.6 % 5.7 %
Gelulosa de pambll 11X g.4 ¢,y 7 9.6 7
Algodon - 6.2 4 6.5 5
Celuloze paju de cen- 4
L.ene 7.8 8,4 %
Lignito 13,2 7 13,3 " 13,8 ¥
Car®dn de piadra - 0.2 % 10.5 4

Dol ah supona

métodea pués este

que ¢2 obtienen valores mas slios gue por otros

elimine =1 agua con moyocr eficacia.~

™1 wmisme métode {2 Journal Am, Jhem, 50€. T.4S pag. 1929 =1926)

¢
slrve para determinar pequefias cantidades de agus en alcohol metili-

. . . 2 -
60. Les auttores invegstigaron en zlcohol metilico disueltc en un di-

polvente elegidc para lues neacesidslea de este caso; el efecto de pe-

queilas cantidades

de agusa,

Crismer, Alexejew, Roitmmud y Timmerman, trabajaron mucho dobre

ls solubilidad mutua de dos lfhuidaa y ol efeoto de un tercer oom-

ponente en ol sigtema. Crismer estadid 1las poeibilidades del alcohol
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en ligroiqa ¥y el efecto G@ 1z ndiclén de truzas de agua a mezclas y
fud el primero en usar las sropiedades Ti{sicas de las riezelas come
una prueba de ls pureze de loa alavhoulea,

El alconol metilico se disusiva ocompletasente em um solvente
elegido a temperaturs smbiente. Cuando la temperatura de la solueibw
1{mpida, disminuye por dsbajo dei punto de miscibiiidad completa, a-
parece una aegun@a Tase. CQuando l1a mezola se callenta & temperature
defiaida qus pe dsnouina temperaturs dp solucién, le segunda fase d¢
saparece y todes lap pertes de lz solucibn sen identicas en compoel-
eidn. La temperatura de solucidrn dspende de la conceatrusidn de sus
componantes,

Sin embargo, la temperatura de solucidén se cembia por iatrediio-
6ibn de un teroer oomponente, ague, y la cantidad defirids de agua
agregada, define el acaxvwio que experimentéiia temperatirs., sto pig-
nifios que e¢xziste una tgmperéfura de soiucién'fija pars defimldse cop
centraciones de los tres componenbés'dé la mezela, vlecohol, solvente
¥y agua, 56 estudid 1z ceterminacidn de temperatufaa de solucidn nave
alébuol metilico solventas y agua, Se §rapaf6 aiéohol metiligo aviiime
cor Blcohoi purc del comercio por el usuml tratamiento con cml, e Hl
cieron diluciones Ge aloshel certsnlende givervsas csantiimdes de antn
determiuada por medida de peso éspééifiuoo Se estudid cuiduiossmente
la eicacibn del soivente mpropimdo., ¥ deberla ser wiscibia gor Llun
201 perc o sompleberenie mivciltle a tods lLemperatura. Fouarfa teroo
vurto de ebullicidn wayor gue &3 VElancl PEro N MUGLO WRE Lajoe Faao

- .' [ RPN ‘ P
v € lag Lomperatures $@ wolusldm ool

o)}

0o Gue el wmetanol hisrve & 6
alcahol-polveata-puve eztarias ceaperendlidss por ceaveniencis sacrd
Cr Sé ¥ 0.

%3 ans3zyd Jlozoforma, Xerceead, sualfure 4¢ carbono, Banaeno. Wi
trebencens, mezelas de bencenc v iigrofus,y ligrolna, BL bajo pueic
de ebullicifn de 1a ligrefnd demeatrd que gabe 1a mejor ebiaia de (I
peraturss de solucldn. La ziéroina fende a cambiar de compusziciby si

s® wantiene en uso wucho tiempo dzbido a las Aifsreznies veiovcidades



je evaporscldn €2 sus zoancaentes. Yete dificulted fué ealvseda por des
tllenida de ligrelas de bojo punte fe ebullisibn on varias frecciores,
zaCx wik Ge 1z8 cualep ze recogid 2 ure gsuala de cinco grados.

- PO T N = . . 0 .
Dg sgburg Iracsgiones 3¢ alizio 7o d2 wmunto da dullicion 50-58 20,

22005 sovre slembre se sodio

-d
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Tarr o Llbros de selw oproducio freve
Youestlludes LUighs henbentanfoue ar rasinientes nervedos yeeons,

Lug wuservseivnes le tamerstica d2 eclielon se hisiascon per el
sipuicnie oncoedimianiy: Do nertes de lizroains an volumen vy una par-

re e aisohal mesfliso. wedidos con nipsts seca, se mezclan en un tue

v 49 SnaRyO 39RLO. LA Mazils 32 owmaganes y e enfris hzsts swarieida

de iurnidsz, S coloca un termémetro en lm solucidn, la que se deja
celentav sracfuslments £ lo temueratirs de desansricibn de la segunda
tebee Lsla temperstlys s¢ recuerde <omc temneratura de solucidn. Al
zrfviayr lentanente. luw sesgundr. feee roerecs & 1z misme temperatura de
. 3
AULLCLON.
S.y 4 do L& tefe 1 estan los resultados del
Croaio.
CHFTEYIND ON AGUA ¥ TENDPERATURA Dw SOLUCION DEL HITAROL
fun valumen) JUN IIT’”*HA {dos volitmenes puntu de ebu-

1ileoibn B0-55 oC) ¥ GON IXANO {dos volimenes, punto de
coullinldn 58 a S9 9”3

‘ 15 a) ' T .ib)' Tempergihra'Tenperatura
Mueatras de ° T 't Pursza ' de soluc. ' de soluc,
¢z O ! 4 ' ' Ligroima ' RExuno
.7 0. 79578 100,00 8,68 360,55
2 0, 72004 ec..ac 10.72 37.90
3 0, 79676 99, 65 12.08 38.9%
i n,TG7TI8 pa .50 153. %0 40,08
S 0.79760 99,35 15.35 43,00

ey w——— e a ~a TR A S LW | ™ I WY o G-

Las determinaciones de densidad se hicieron en pigndmetro de
Ostwald sobre aire saturade de aloohol.- Tambien C.l.Bogmi (3 Ind.
ing., Chem, 16-380-6-1924) realisd un trabajo similar titulado“sné-
lisis d¢ meszclas binarias®. Fesclas de dos 1{nuidos de los cuaies

uno es mas g2luble en ugua yue 8l otro, se wn&lizun nor deteriinag-
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aibn del woluman da ague recusride par:z produsiy turvidesz.

El aftudc pueds spliosrss o nazeles ternarias sl uno da los o0un
tituysnies s¢ determine ceparadementa. Coan das liquidos Migaidlies oon
agua, €1 matads so apliat agversads un solvenia na miscibia com Sgue.

1 emtardde d2 nprua en liantiss orefnilans posde detexrminavse

por hituinoidn con veacezn {21 siatame wearnnvic serfs Uigquids crganic
benceny 7 wzumy en s511d0g, extrayendse aon liguidos arghsicos y ti-

tulandn 222 HeneSNo. -

Se pusdz upnr %aubisn este mélodo pars dosege de agus 2 alceohco:
etfiten {4 Tnd. . Chen, 4. T, V. L0 26g. 517-518-1.038) aegiv india
A.G.Tosre’,

El mlacholr ot{ri las r g} tetrrolorure de carbone son misciblea Le
el e @3 insalublr gn ieireelorxurn de carkong. Lauage agregnndo Ci,c
8 uns wizzela &e elochiol-ucta conteniendp anficlante n#uag th auE e
paracisﬁ én'dca aépas sistintre, produciendone une turbidez en uno
las capes. S§ 38 merclan ib ml de :icohni ebeoluto son 10 m) de UL
¥y ee titulé secn agus §#8 reba BEITeE:Y Una cantidad apreciable de =gus
( dew otres wi & 25 2C) pars que aJarezos turbidesz.

24 6l clcohol contiine algo <2 aguas BE TeaulerTe un voluman me<io:

)

pars tilular, La difereriie entru 2: veolumern de ague requerido para
titwlier 1C wml de aleohol ahsolnte r 20 ml de alechol con sgun da 1.

cantiled Se -guy contouwi la en sate {ltimo,-

Gomo uns muwinira 78 20 Ml An Lloeekolesoineifr coptiens mores s
1o 23 de aiochel, o vol-men Ge s 2contsnida ne ag nimdleweate I=

diferencis eatre ol valioe-~ de o o1 wlacilm de ceva suiucidn ¥y 8l mis-

@i pace 10 0L de aleohol pure, sunuus s ligeramante weler.-

&

\l‘

S establecs Lo curva ewmpiric Ge ealibracidn tltuiency pores

nes ¢ 20 AL de snl sicn 48 elceohel sonteniende cantideder cenoeldss
de eéund

A cadé ic ﬁl de toleclédn &e g.gohol se agregs 10 ml de (40 1n-
tee de titulaxr. Se usen :ipetas de 10 Ml y lu.titulaciﬁn gon sgus 3e

hace desde une burete de 10 w) preduads en Q.05 ml. 31 s aclooidér 4e
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slcuhcl ¢ontieve mas de 15 7 ds aguy dshen hecerse nueras Jurves ds

calibdrscién,

Cone la titulecidn @s muy sengidlie s la Tspparesturs, ee esteble.
can vuzves de ealibrasiin a 20, 25 v 30 ¢ C. La intarpolecidn entre
‘entas survas ;ermiie sea sechs a toolperatura conetante. 7)) volgmen de
spun reguerido pare titular cntd renrerertado por le abcloe mientras 2
ans la ordenada repreasntz el volur:n de sgua gentenido en 10 m) de
aincghinol. Las gurvas son Taralelse ragtes ¥ permiteg interpelsoionen
aimﬁies,“ |

netérm§nacién de rgva en pazclae de hencens v alcohol.D.Peters
(8%, hngew. (hemi 1927-7 A n® 36 pas. 1.031)t T métcdc de fendawento
avdlege o los antariores es el vsads nor D.Peters prp= doeege de egla
= pmezcleas d¢ dBenceno y alcohnol, Se egiten 10 ml 48 mezcle de benceno
o o@lenlie) cen egua, a 1 8 {000 pava menores corienidoa en benceno}
sr, 2nm burets volumstrice de 100 mi com precisiénr de 1 % . El algohol
absclute % se obtiere ver el métodc ée @rismer ¢ sez le determinacldn
e ln hempereturs #riticn de enturbhiamiento ( T¢i+ P wi 4 meacls mas
2wl Ae aver de petrolec P, usande un Lezmometro dividida en décimase
e 2rado. He anfriea con eynée de mezclas refrigeranten gino kay entu-
rlapierto & la tennovsture szhisnte; en caso contrario se disuelve el
#gua 7ue preduee la turhidez = FPa¥e ¥arie, calentrnde puy lentamente
¥ luego e reenfrie. A menude el calar de ls meno es auficiente para
le disclucion.

%1 volumer pcr eientc de aloohoi absolute ez leildo sobre urn dia-
greme formaede enm gran perte por curvam eensiblente reotilinems y para-
leles, ceds una correspondiente o un alechel a 11 % { n: 90-¢¢.7). ®n
las atcicaz 8e represents wl benceno-ﬁ y an crdenadsae los tempersturas
T. W1 agua de le mezcle 83 obtiene por diferencis.

Kl djiagrema se comstruye porx detcrminsolén de las temperaturae
corraspondianies & wezeela de sicohol de n % con csntidndes varizbles
y aonocider de Mercenc { P 7 ) spregsdes & un volimer igual de etep

de neacrolwo P,
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Los 1imites de epiticecién de este mdtodo son: 1) las temperatu-
res de ebeilicidn de Lss wezclas. 2)1loa valores de benceno para los
ougles las curvas no pon sensibleniante varalelssn y rectilineess, en
vnlores variebles con ei titulo 4.:1 alcohol.

Dolch aplicd el méiondo de de .srminzcibn de agua que i#os ocupa
para gatudiar el contenide de humadad &€n hullas, conjuntamente con
B. Rresow ¥ A.Reckelsr {6 Angew.Ciiem. 1932 T 45 n? 14 pag.266-7
Abril 2). Ellos extrafan con aloohol gbtsoluto la bBulla y determina-
ban la temperadure de miscibllidad entre este alcohol y una canti-
dad lgwel de kerosene construyendo ourvas similares a les ya expli-~
C2128.

Tambien Dolch con Pochmuelle: determineron ague an sangre y suerc
ex H931.

¥n industria E.7tovora en 1936 lo aplicd & determinacibn de agua
en divinilo rectificado; Lampe y l.Deplangue lo utilizaron en deter~
mingcidén de humeded en recula de ranzsna (1935) y A.Peter determind

vorcentage de aguz en quesos (193%),

o wp oo an
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ToAperain Waaco en Jon Asteradosclonces gengie (7 Chem.Appar 195
TG NG A3-14 puge 137~139-551-1053, O o 5 42 julio~ Doleh) de um hu~
bo de cupayo de 150 mm de¢ longitud per 30 mm de anhcho,cerrado por ta-
pcn esmerilado que deja pasar un sgitedor de nikel y uﬁ termometiro gra
duado al décimo.

¥l tubo 88 colooca centyo de ctro mas grueso, para evitay brugeas
variaciones de tempersiura. El ensayo del aparato para un kerosene de-
terminado se hace dei siguiente modo: se toman $0 ml de alcohol abso-
iuto y se agregan S5 gotcs de sagua destiladag luego se mezcla an 6l ap:
rato 20 ml de alcohol @iluido con 20 ml de kerosenej; se enfria fiasta
formacidn de turbildez persistente, se deje calenter lsntamente y so &
nota la temperatura exacta a ls cual la mezola se pone limpida.

Bn la practica el sparato usedo consts: de un tubo de widrio wuy-
rex de 75 ml de capacidzd adaptado mediante un tapdn de goma s un er~
lemeyer de 500 ml de caracidad {Fig., 1) .Fi tube se cierrs medianbe
un tapon de goma agujereado atravesado por un termometro de -~ iz 00 x
110 2C, graduedo 8l da&ocimo, Lléva tombien un agitador ﬁe vidrio pawa
homogeneisar la mezcla,

Termbmetros: Se controleron varios termdmetros graduados al decimc

eligiendose el qua presgentd meno# srror. Para control del puite O 23U
se intredujo el bulho del termémetro en hislo hasta divisidn €. Pava-
control del vunto 100, se utilizd el gsiguiente sparato: en . reci-
piente mwetalico provistc de tepe no hermética que permite ssiids de
vapor, se colocd hasta una sierta altura agua destilsda. Se 1levd a
ebulliocidn el agua medisnte un tubo de vapor vivo introducido en eilsn,
Los termdmetros, atravesando la ﬁapa, se c¢olocaron sumergldos &n el
vapor de agua hasta la divisidn 98 9C; ecto evita la correceibm de co-
lunna termométrica.
Resultados obtenidos
Sunte 0 _9C

1) ¢ 0.1 4) + 0.1






- 9 e
) 0.0 b/ - 0.0.
3) 4 0,2 €, eV

2unte 100 9C

1) 99.6 4) 99, 17
2) 99,7 5) 99.5
3) 99.3% 6) 99.8

Paras lszs #eterminaoiones se utilizd el termdmetro 6.

Egcale de temperaturas (termbmetro 6)

T. T.cor, T TeCOYX, T T.cor. Te T.COr. T, T.c0r.
¢ G 21 20,058 4% 40.918 3 ~D.8"78 a1 80.838
1 0.998 32 21,556 42 41,916 62 61,8768 82 81.83¢
2 1.9%6 23 zZZ.€34 42 42,924 R AR. 874 8% 848.834
3 2.994 24 23,952 44 43,912 64 63,872 84 Ba.Bi3z
4 Se 32 oD 24,8C0 4% 44,910 89 84,870 85 84,830
5 4.990 26 25.948 16 45.908 66 65,808 8B6 85.828
6 5,988 27 Q622G 47 43,906 g7 66,846 87 86,826
7 6.986 28 27,044 48 47.804 68 67.864 88 387,824
8 70934 a¢  28.242 49 43,902 69 68.862 89 5B.822
9 8.682 30 29,940 50 49,900 70 69.860 90 89.820
10 9.980 31 30,338 51 £0.398 73 73.8%8 el 90.818
11 10,978 32 3L.955 g2 Ele206 72 TL.R586 22 91.816
12 11,976 23 332,934 83 52.894 73 72.8E54 02 92,814
H 22.974 S 33,232 54 53.892 24 73.852 G4 93.812
14 13.972 45 34,3830 55 £4.890 75 74,850 38 Q24,810
1% 14.970 36 35,938 514 55.888 18 75.848 06 $8.,806
16 12,968 o7 3J6.352¢€ EY 56,285 77 76,846 97 ©6.8006
3.7 13,358 33 37,9324 58 5%7..834 78 77.844 98 97.504
18 17.964 9 3I83.022 59 58.882 79 78.842 89 98,804
19 18,962 40 39.9320 €0 59.880 80 79,849 100 89.800

2C 18,860

- -

Conixol do bureuas

Hicrobureive de 1 ml grea:duvada a2l G.03 @,

1} pesufiitiro ¥+ agus - Z1.6447 g,
yesaiiltee : 20, 0247 o
mgue : J.,9518 .

Temperstura del 7120 : 17 28
bansidad dei agaa & 17 2C : 0.393905
G. 4518

Volumen = mmar . CeGEZ nZ
Ve 2958

Sobre ese al de eguu dsjose eacurrir otro
Pesafiltro ¢ aguas (2 ml,
1)

0

22,8580 g¢.

21,6465 o
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Volumen = .0.9515 - 0.953 ml
0.9988

Tureta de 10 ml gradusda =2n 0.02 wl. {con dos cajas de pesas diferen-

tes, controladas)

Pesafiitro mas agua : 52.5376 gr.

reaafiltro 42, 36060 "

Agua T DRTYAR 4
Temoeratura del apgus ¢ 17 <C

Nengidad del aguz a 17 C ¢ 0.998803

' <Q77E
Yoluuen Z 9.977¢ T 9,989 ml
0.9988

Sunlicado:
Pesaliltro nas agus : 52,3483 gr,.

Pegafiltre 42,3614 "

L 2

Agua 3.9869 v

Temperatura del agua ¢ 15¢ &
Densidad Jdel agua & 15 ¢ ¢ : G,9991
29,9879

Volumen = r— = 9,005 ml,
0.9991

Termino medio: 9.992 ml.



3} MATTRIAS UHINAS
Alcohol absoluto.

Se comenzd a deshidratar alcohal de 96 @ tratando con sulfato de
goore anhidro y sevarando luego por decantacidn, pero resuliabs un pro
cedimientc demasiado largo.

Havidndose conseguidoy en el c¢cauercio alcohol absoluio, se le so-
metid a unu nueva deshidratscidn y lestilacidn al vaclo, sepsarando pro
ductos de cabeza ¥ de colas .

Previemente se coioci en un matraz de 1 litro, orovisio de refri-
gerente vertical, 750 ml 32 zloohol abgoluto comercial y 100 gr de OCa
recientemente caleinado. 3o mantiens s ebullleidn 6 horss sobre plan-
cha elestrica (fig 2),luexo se deja enfrier y decanter y el alcohol cor
algo de CCa =e pasa & vn palriz de lestilaecidn de 1000 ml (Pig 3).
Hate v2 provisio de un capilar que Jermite la entrada dGe algo de aire
qus straviesa vraviamente un tubo ¢oHn Clgla. Comunics con un refrige-
rante horizontal conectsds woyr suU OLro eXtremo & un wmatraz de destila~
sifn de LU0 @i, swnergido e vafio 43 Mielo. Tate 01 timn ag comecta por

su tnto toterasl a un mennasiro s & aila bomba de vuclo.

1!
]

'ud

5S¢ gcallanta el mewrégs con 21 nreduety & &estilary medianie un bhado

e

de ugle y se regulm la nresidn con iz dbombz de vaclo, a 30 wmm de mercu-
vic, %& reguia ls entreda d¢ wire n,r el oanilar con una vime de Mo
man .

3a cdesecnd el 15‘ﬁ d:1l destilade inieial ¥ ol 15 % fins) {Y.Jotir-
nal EF the Cunamical Socizy 1936 pai;l33~ De Sales, ingold, ~ilson Jo

Sz cbtuvieron 10 1it.ue d= aicrhel fraccionado Yy deshidratadon gue
Re CORGEerYaron 3D un fras o provieto de tepdn de gome dom dos crificiosn
uno para dar paso . U tu o eon Cloda evitendo ia entrede de humedad ¥
1ls formacidn de presidnm iterms, ¥ otro z un tuho mcodado cervado por
uria pinza de Hoffmen por 21 cusl 328 vrede extrasre el alcohol,estable~
ciendo vrevismente la oor-iente por aplicacidn de vecio,

Tambien se envasd en 12 misma Jorme un ctoek de aleohol comerciol

ahbaoluto adquiride recier .emantz, con el obdato Ae nrcov camaaveai Anen






y evitenr 1cétilacionen cosrrriopes sl Tuers densgerlo.-

W PuANEo0 & e goelvenrter a9 miss)biae eon ¢l aplla gue 88 BURS v
rog, clorefomic, etar 33 motroleo, ligrofai, benzdne, xileno,exeno. -
utitizaxon preqlo tyatavienic zon Clglse.-

Determinecion de rioguess 6n sleohol abscluto,

Ceng nétodo inielald so wtilizd 1= pignometria. Un pignémetra do
80 ml provisto d2 cierre esmerilado y termometro, bien desengrasedo ¥
seco, 8¢ gesb vacio y luego com agua hervida y enfriamde a la teumpera-
ruts ambiente., Luego se hicieron nuserosas peszdas de plgmimetro cov
alcohol zbdsoluta.
Pigndmetro vaoio : 35.3118 Ee.
rigubmetro mas alochol & 17¢ C: 74.3612 g# ;

@ " . " 17.,200:74.3302 "
Presibng 765.1 mw Mg
e “ " ¥ 18,990274,.3746 *
Temp, Amb, 21 2C
" " " * 16.60C174.3860 ©
“ " * " 16.,78C174,3800 ¢

Pigndémetro man agua a 17.3 ©C t 85,3388

Se volvieron & hacer nuévaa deierminsciones con 2l objeio Aa con-
probar sl se obtenia constansia en ias pesadas.
Pignometro vacios 35,2920 gp.

Picnémefro mas sgua a 22 1C 1 85,1608 EXe

" " slcohol a 22.4 00 : 74.6498 gy,
" " " " 23.4 9C t 74.6482 *
" " " " 23,7 2C ¢ 7£,6382 ¢
" @ " v 20.8 @C 54.6590 “
" n " " 32,6 9C ; 74,6438 "
» " " “ 20.4 0 ¢ 74,6486 ¢

De los resultados ocbtenidos se obéarva que, en las ondiciones de
la expericncia, 1a pignometria no ofrece la sensibvilidad necesaria pa-
ra nuestros fines; se deberfan obtener pesadas con las cuatre decime-

les constantes.
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snliades 1ve esyrecan lap vsricciones 0ol indlee de ref ..
filust: del aloehe).
Al e/nul eI luty .-....r.-.tu\' Y v
LS DR TS I
Aloa%.! eleriu’. e 1.3 w
R DR
8) 1,348
¢ rrere & antes slocheles N0 7 G ague en velwmes.
indiess Ge vefrrecibn ovieniden:
Ale sl sheslute smereial a 30 ¢ G,
1) 1.348
) 1.3428
Aleshs] avselute destilade o 0 00 .
1) 1.3618
3) 1.348
Came ne oo oteerve (iferemscia entre el alechsl mﬁl absolut:
y ¢l aleschs) abeoluto deetilado, ¢ wutinuarow las diluciones y medi.
elenss 401 {ndice 40 refmoeiln sowe easte Gltime.
Aleshs) destilade mes 1.0 7; d¢ agua en velumen, & %0 ® O,
1) 1.36)8
3) 1.3419

Aloohel destilade pm 2.0 ¥ de agus on velwmen, & 20 ® C,
1) 3,368
2 1.36%0

Aleohsl éestiledo mm 4.0 7 do agua en velumen, & 0 ¢ C,
1 1.348
) 1,37
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Recién eb la dilucibn sl 2 ~ do agus varid la tercera decimal, de¢
modo que ests no resulte un método sensidle p;ra determinar el porcen-
taje de agua en 8l alcohol.

Deteruinaoibn de agua en alaochol por gasometria,

(10 Boletin de informaciones petruleras Abril 1944 n¢ 236)

El método estd besudo en que el ugus contenida en sl alcohol se
hace reesceionar oon Cola seoo0, nreoducl endoss CgH: ouyo voluamen se mi-
de er uns bur&ta calivrede, (Priciioce realizade en Lab, Investigaociones
de Yao.’et,Fisceles).

Rl aparato consta (fig. 4 ) de una clmara de reaccidn G donde se
eoloca el C,Ca. "n C se ooloca el alcohol, y nor presidn se hace entras
en 0 teniendo 1la llave T cerrada. Previaments se ha eliminado todo el
aire de la bursta B maniobrando comn ia ampolla de Hg D.

Se 2ierra la llevae Qua Sumunioa con T y se abre la llave © de mods
que el C,R, producido segun la reacolida CoCa + Hoy - CoHa ¢ OCa pasa
A la bureta., Luego des 20 minutos de reacoidu a temperatura mmbiente,se
introduce 1la camerra @ en un bafio a 80 ¢ ¢ ( suficieute para hacer hervi
el aloshol), Loe veporee de aloohol ce condensan en el refrigerante A
vuelven s ¢ mientres el CoHy pess & . Zsta vid proviets tembien de
rafo refrigerante y termdmetro pars conocer la temperatura del gas.

Trensourridos loe 20 minutoe se deju C u temperaturs ambients, le-
rendo vl volumen en 3 y lo presidn smbiente.

Experiencia sobre 10 ml de alcohol ubsoluto comercial {(recipiente
abierto en el wmomento).

Volumen lefdo cde gae: 16,8 ml,s 1os que se descusnta el volumen
de aire deeslojado por los 10 ml de alcohol, 0 ses:

V 0y%: 6.5 ml

Preaibn oorrezldas 718,88 ma de Fgz.

T gén : 21 % C,

Correac!dis del volumen a condiciones normales.

e 5.8 x 7188 x_273 - 5,04 ml.
v 760 x 194

v
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1 m} H20 ~=me=- 633 mL CG2H2

x L 2 X 1 ) 6° 04

x : 0,0097 ml H20

10 o1 aloohol =------ 0.0097 mJ. H20
100 ml ~e=mee 0,097 7% ¢n volumen, de agua

Alcohol destiledo.
“Tolumen de alcohol 10 ml.

Presidon corregida : 718.8 mm fAg.

T aicohol ;3 2ie C,

Vv total de gas : 12,7 ml.

V desalojado por el alcohol 3 10 ml,

V C2H2 : 2.7 ml.

Corraceion del volumen a condioiones normales:
Vo t 2.7 X 718,.8 x_273

760 x 294 ’
1 ml H20 e=www= §23 ml CZHZ2

2,37 ml

X —mmeee 2,37
X 1 02,0038 ml H20
10 ml aleohol ~==-=n 0.0038 ml H20

100 ml " weeew- 0,038 7 en volumen,Ge agua.

De las expericenoiss se deduce (que el alcohol absoluteo comercial

tiene 0.1 % eu volumen de agua y e.. absoluato redestilado 0,06 < de

Bgua.

B US4t R WA T S S ot P WS -
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4) EESAYOS REALIZADOS PARA DETIRMINAR SENSIBILIDAD DE SOLVENTES
HO_MISCIELES CON EL AGUA,

Como l{quido solvente del agus se usd alcohol absoluto comercial.

20 ml de aloohol mas centiderdes progresives de ague, mas 20 ml d
ClzC1, se enfrisron hasta sparicibn de turbides. 53¢ hizo un blaneo pr:
vio con aleohol y C1lxMH sin agrezado 22 agua: na ss cbtuvo turbides
aln enfriando a -~ 10 0 C. Luego 88 onsay$d el sistemn;

algohol 20 ml
ClzCH 20 ml
HQO n ml.
variando n 4e 0.2 ¢ 5.5 wl: no se ohtuvo turbidez.

Ya el sgregeado de 0.5 ml de ague reureswntarf{a un aumento de di-
lucidn del =alcchol renpecto sl originul, de un 10 4 en volumen, Al no
obtener turhidez con esta ccncentracidn de agur, el sistema o bien la
proporeidn de sus compousntes no resulta scnsidle,

Se verisron o3 sropsrciones usando el sictemss

eleghol 10 =l

C13CH 20 :1

7,C n ml
para n 1gusl 2 ml ss obtuvo tenmperaturs de turbidez de 46 @ C; para n
jpuel 2 1.5 Bl 36 odbtuve T 1gual 26,3 QC,
Los datos mnteriores se obtuvieron calentando lu mezcla en bedo de
aguas & 500C 3 enfriando lentamente (siempre ocon camisa de aire como
protecoidn) husta obsexvar le olarificasiin. ¥l piunto de snturbviamien
to, tedorigsmertia, dabiera ~oinzidir con el punto de clarificacién pe-
ro se obtuvieron pera = 2! d: agua, Ts: 45.6 9C (punto de clarificaoidr
y para 1.5 nml de agus, 2627,

Repitiendo la experienci. pera z.ntidades menores de agus_(O.Zﬁ
y 0.5 ml) no se obtuvieron turdideces sensivles,

e

-
G vavls

duisvaxante el sistema usando

Aleohecl 20 ml
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3e aumento el aguis a 0,75 ml y s8e obluvo turvidez y punto de olarifica-
cion a - 8uC,

Seglun esto, 2l a&ter de petrolen dar{a resultados positivos sgre-

g&LAo 3.70 7 de agua en volumen al alconol original,
Tnsays con ligroina.

La bitliozrafis sita antre otros csolventes no miscibles usados,la
ligrofou, aunque no es sconsejable pies siendo una mezcla de solventes
¢e divtiata velocided de evaporacidon, resulte dificil de ocnservar.

To se consiguil en ol comercic de modo que se obtuvo por fraccic-
ramiecto Gel éterde petrcleo de escels de ebullioidn entre 30 y 75 oC
recogiendo lm fraccidn que deestils entre S0 y 61 eC,

e ensayt ol sistems

alcohol 20 ml
ligroins 40 ml
Ho0 0.75 m)
Yo se obltuve enturbiezievte aun enfriando a - 100C,
36 ensayd el sistema
alcohol 20 m),
ligroina 20 ml
Ho0 0e75 ml
Turbidez negativa.
Uon 8l sistema
alochol 10 ml
1igroina 20 ml
H50 0.5 ml .
Se obiuvo enturbviamiento y vunto de clarificacién e - 112C, como pera
el método seria inconveniente el usoc de tan pequefla cantidad de alco-
hol, se ensayd el sistema duplicando em alcohol y aumentando le ztnti-
dad de agua aloohol 20 wl
ligrofaa 20 w1
H20 n ml
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Variando n de 0,75 = 1,25 ml, Con est a Wltima cifre = nbituvo un 1li-
gero enturdis - ente oyo punto de clarificacidm se aluyw. ' - -79C, de
modo que pui: A lisscina el enturbiamiento se obtieng [+ :unsnto de

agua en el &\ ~hol sriginal de 6,25 % en volumen,
nnsayos con xilol.

Se ensayd el sistema
alcohol 20 ml
xilol 40 ml
HoG 0,75 ml
Yo se obtuvc enturbiamiento enfriando a -10¢C,
Repitiendo el emsayo oon el mismo sistema, pero zumentando el &giis
& 1,0 - 1,1 - 1,2 ~ 1,3 tampoco 416 turbides a - 100C.
Se varid el siste=sa colocamde partes iguales dc¢ alcohol y xilol,
alcohol 20 ml
xilol 20 ml
Hqa0 n =l
se varid n de 0.75 & 1.75 sumentando de 0.25 en 0.25 ml.Con 1.75 ml &«
agus se obtuvo enturbiamiento y punto de clarificacidén de - 9.82C,
Coloocando alcohol 20 ml
xilol 40 ml
50 1.75 ml
el punto de clarificadidn se obtuvo & 09C. lo cual resulta mas comodo
que trabajar a temperaturas bajo cero.
De modo que para este disolvente se hace sensible el enturbiamient:
cuendo el contenido de agua aumenta em 8,75 % sen volumen respecto al a-

gua an el alcohol origfnal.
Ensayo de benceno.

Se ensayd el sistema aloohdsl 20 ml

benceno 40 ali

Hlo o 18 ™



- 2r
Se obtuvo fuerts enturbiamiento y punto de olarificecidn & - 2,7 2C,
Ce ensayaron los reactivos sin agrsgado de agua, enfriando una
mezcla de 20 ml de alocohol y 40 ml de bencenoc obteuniendose enturbia-
alento y punto de olarificacidon a - 7.5 9C,
Se ensayb entonoes el mismo sistema pero ocon el agregado de 0.1
ml de agua, La temperatura de clarificacidn no aifirié de la mescla
original. Se afiadieron luego sucesivamente 0.2 y 0.3 =l de agua y re-
cien con 0.3 hubo un salto en la temperatura de oclarificacion & -6,9¢C
de a0do que puede tomarse como concentracion sensible pars este siste-
Da, el sumento del ocontenido de agua en el aloohol originsl em 1.5% en

volumen,
Insayos oon exano,

La mezcla de exano-aloohol (20ml de ambos) sin agregado ds agus,
no di$ turbidez a - 10 9C, Tampoco se obtuvo con el sistema
exano 40‘m1
alcohol 20 ml

agua n ml

Variande n de 0,25 u 0,75 ml,
W oeanvis el sisitens Aleohol 20 nl
axann 40 ml
.0 1.6 w?
did turtidez y puntvo de clarificecidn & 119C o ses que ls sensibilidad
de este mistems correrpcinde a un aumento de 5 % en volumen de agua res-
pocto 8l mlechoel rrigiral-
Conolusion: Te los mnreyos reslizadss se ¢rduce que 6l solvente no
miscible con agus que cor mas freilided da turbtidex en el sistema en en

sayo, e&s &l benceno. Se prepar6 un stoek 4de bvencand soa Cl2Ca para evi-

ter su hidratacibn.



5} SONSTAUCCION DE CURVAS

38 pusde tratajar & distintas temperaturas, vaele deocir, construir
graficos empirisos de Lemperaturas de enturblamiento o clerificeciér
(prasticamente la3 miswas) an funcidén del acua srrsgades cbisr sore-
truir isotearmas a 20, 25, 30 2, ete.,,00lo0oendo on ordenedas volumen
de ngua agregada y en aboisas, ountidad de agua ocontenida en el solven
te ‘a determinar).

Fn el primor caso, a la soluvidn uloohol-agua, nbtenida nor azrae-
gado de cantidades conooidas de aggua al ailoohol absoluto se ls hecha
un teroer disolvente no miscible con el sistema alochol-agua y se deter
aing la temperatura ds enturbiamiento o bien la temperatu}n de clarifi-
caeidn Tg. Mediante el grafico se les en ordenadas el contenido de agua.

Zn 8l segundo ocusu, para cada sistema aloohol-agua-eolvento no mip
cible a temperaturu determiunada,hay un volumen minimo de agua que agre-
gedo produce turvidez. De modo que sara ocada isoterma se lee en ordena-
da, volumen de agua agregadv, obvteniendose en abcisa la cantidad de agw
contenida en el extracte alvoholico, Rate es un método sumamente usado
para deterzinar contenico ae agua en aceotrdpicos obtenidoe en la indug
tria del alcohol: benceno-alcohol-agua, Xilol-alcohol-agua, etc.

Ormand y Cravern han realizado mediante este método numerosas deter-
winaciciaes(8 Solublilidad de cumplestos organicos,5eidell,Vol.2 Tag.l38)

In epta tésis se ha usado el primer metodo manteniendo fijas en eal
sistuun las cuntidades de alanol absoluto y solventes no ssiscibles y

Vvariundo lae cantidades de agua.

La5 ourvaa fusron ocastrufdaa del siguiente modo: &l alcohol absolu
tc 82 19 agrega desde una bureta controlada de 1 ml, graduada al 0,01
ml, caniidaios nrogresivas de agua (de 0,25 ml en N,25 ml). Para con-
centracidon wayor de ugua se utilizd bureta de 10 ml praduada en 0.02
i

Alg Lezcla de sicohovi-agua se 16 agreca sl solvente no miscible

y ve determins Tye L8 ctutidsaes 8n que se agregan los componentes



del :istema varian para czda mezcla y dependen en narticular del sol-

vonty 110 mis3cible,

Curva correspondiente &l sistoema Xjilol-aloohol-gaus.

Poaeyéhdose un stock de xileno de calidad hologéhea. tratado con
ClaCa, se comanzd la determinacion de puntos de la curve correspondien
te a este sistema

Aloohol 20 ml

xilol 40 ml

agus n wl
tisne lu ventaja ds dar turvidez a temperaturas aigo imayores que lig
demés solventes,

Ge ensayd oon el aluonol absoluto comercisl y con el destilado ob
tenido segin se explicd anteriormente. Como la difercncis de comtenid
de sgua entre slloa es 80lo 0,04 7 en volumen, los puntos obtenidos
pueden considerarse oomo duplicados.

Se comenzd con el limite de sensibilidad encontrado en los ensa-

yos de solventas no miscivles.

n (ml ds 4,0 ) Tempernturus ds olarificacion

Valor tumado Volumea oorregido Algohol comercial Alcohol destilado

1.75 175 0eC 0eC
2,00 1,99 13.62C 13,89C
26225 2020 25.,252C e 750C
20,50 2.49 35, 732C &6 039C
.75 2,7 41.,5208C 41,2200
3,30 2:.99 53.99¢C $4,190C
3.25 o2 62,38¢2C $2,389C
3. 0 J.49 73,3590 7.,85eC
3.75 3,74 Yirr.0 s8in aciarar

g Bgcziu Jdo valores corresponde al grafico Ne 1
Nota: Las ‘emperaturss de olarificucilin estan c¢o..ue.us3 de ucuerdo

a la escala da tomperazturzs anctadas anteriormentve _ara el ter-
mowetro ns 6
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Curva gorresioondiente al sistema Benceno-aloohol-agua,

Las proporciones en que se usaron los productos arriba citados son
Alcohol 20ml
benceno 40 "
agua n "
%8 el sistema mas sensible y se tomd como punto iniocial el obtenido

para n : 0O ml,

n (ml de agua) Temperaturas dc clarificacion oC
Volumen Volumen corregido Alcohol comercial Alcohol destilado
005 00476 - 2.9 - 2.9
Oe6 0.372 - 2.7 - 2.7
007 00665 - 2.5 - 2.5
0.8 0. 760 - 2,3 - 2.9
0.9 0,855 - 2.2 - 2.2
100 00953 - 201 - 201
l.4 1.334 - 1l.6 S T
2.0 10906 - 009 - 0.9
05 20383 - 008 - 008
2,75 2,621 - 0.7 - 0,7
2080 2.6"‘8 - 0.2 - 002
2.85 2,716 lo4 l.4
2,90 20764 3563 K PHC)
2,95 2,811 5.1 S.1
3.28 3097 13,77 15,77
350 3¢335 23.45 23,45
3¢75 3.574 30, 54 350454
4.00 3,812 38,22 38.11
4,25 4,050 46.81 46,81
4,50 4,288 55.79 $5.79
4.75 - Hierve 8in aclarar a 65.4 ¢ C

“sta escala de valores corresoonde al grafico n¢ 2
Nota: Como se vuede observar para los valores de n3; 2,75 ml hasta n ;

2,90 ml los agregados de agua se hicieron de 0,05 ml en 0,05 ml
ya que la curva &n esta zona requeria mayor numero de puntos.

Una vez obtenidos los puntos de esta curva se realizaron ensayos
con sales. "n n»rimer lugar se tomaron 10 gr. de SO4Ko secado & peso
constante, a los cuales se les agregd 3.81 ml de Ho0. Se agregd a la
sal himeda 40 ml de alcohol absoluto y se le hizo hervir en un erlem-
meyer de 125ml provisto de tap6n atravesado por un tubo de vidrio de
1.5 m que hace lus veces de refrigerante. A los 10 ' de ebullici’n se

sacd y se colocd a enfriar hasts 18 27,
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1l uide aokr-a iante sn plpetearon 200 .1y en t* tubo de de-
. [ 4 .

o ode tal e le cluxrificacion se :..z0 =21 «nneyd, 0DLA-

L4

Y oqlee, o it o8 valores de la tabla oenzeno-slcoili
r~la o ur mienido de agua de 1.906 ml.
& ~+siz aarer - in ‘aherse oh‘enido un excel::ie resul-

Ty e Eta Langr 24 cuents que la curva anterior #2 hizo apii-

w ~.loohol csastidades oreciosntes de aguag por lo tanto
ety carnieron medrfiev:ionas de volumen por contractionm.in

cambia mda.:. --uerminaci”®n con la sal, s6 tomaron 20 ml cde una solu-

L. =n la aue y» hokhia tenldo lugar la contraccion de volu
-, mies hegcer las corrccoiones de volumen,
“empepsturce leida: - 0,9 €C
AT W | R H g N0 1,506 ml
wguws ogreoovn & los 40 ml aleohols 3,812 ml
:n 97 de " :gnciv &l pipetear: 18 C

dernaidad del cpur o a 18 ¢4 es 0.9986, Me modo que siendo,

e ronepdo 2 la ou -, ¢. volumen de 1.,906,81 seso del agua

e N.9686 X 2,00 RS R
(0 gea que en lot 1 de salucion vipeteada hay 1,903 gr de

aua. Ahore biern, mra ese nunto de la curve hadbiamos puesto
20 1l de alcohn’ a¥asluto ouys densidad a 18 9C es:

Gt (T mleerta.: + N.00102 (correc.por temp. = 0,79491
¥ocws 7030 eri 20 ok De7U45%5) = 15,696 gr.

A €e8: Lie3%8 4 1eB0S = 17.801 gre.3 ocon-

G

ae s 28 1la sclucd
Lies 134569 gre S alcohol o 36& gue en l0OC gr de solucidn
it xd 29,31 Y de alcohol @R MERO0.
Nl 3¢ gu densidads 89 7T ----e--- 0.82523
€0 § wmwme~== 0,82260
e 0,00268
O L s eeee 2 9.00034
e L,80020 ¢« CLI00%L w 0,82440

Jean S e 20 Ll plipeteadosn:



. = 25 -

20 2 L.R2442 - LS. 44 g,

100 - 89.351 = 10,6%

100 gr.8gl, ~--====v-=-- 10,69 gre. agua
1€,4254 mecenseewe X I 1,763
1€.488 - 1,763 = 14,725

381culo en los 40 ml pipeteadc:

40 X C.79493 = 31.79 gr.

14,728 mig. =~re=——ee-~ 1,763

31.796 smsrer- o - X 2 3,607 wl

Yolumen &gt 7 per

Yoliumen agues

Con ur calclly s & - ¢.sden UsArse &mMDAS CUNVL: 18 Henss

y xilol) presentsrd. la ve -eja que puede utilizarse c cler o
daé de muestre y tratarlse oon enalccisy cantided de 8L 0 L. Bl
“ti: en cass de sslams con copcsnteie peojueilc do humeds:l o que aw

wrr2~ia una orntldnd aprecia’ oYy cupchpenues SO g, sen 5

m: 44 clcohol. Luego sec =ipetev..an 20 rd dwl Iiquide wesrencus: o

se haria 1la determince. - chlouUln 00O . M) CBBO . lalisy
Nb*enoldr de rueves ci ‘lelilooado en cuents ia verisclon del volu

[ 4
men por contraccion:

Curva correspon’ - .- al s8!atea xilol-alcohol-=zua,

568 coloca en er .« r~c uwec) 40 ml de aleohol &l cual se van
cgreagende decl2 una bure x de 10 ml econtrclada, cantidades crecientes
ie cgue, =2n cole coBeo, acade S.0 ml heate 7.0 ml de cgva.

Se Loregelniza el 1iguido zor egitnailn y se pipetenr 2C Bl ée la
seluoidn ciendo e temp-rotura de la migke.

m ¢) tubo de dete-  .w.c¢ibn de T, 8e colocan los 20 ml de solu-

.
.=

156 siou.aol-agus ;7 86 sgregen 40 ml de xilol. Seé mezclan con e’ =ii-

isdor ¥y se detercinm To‘
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Para la construccidn de la curva se tiene en cuenta que s8dlo se
han pibeteudo 20 ml de 1ls solucidn alcohdlica de modo aue se deben
calcular los ml de agua contenidos en los 20 ml de solucidn teniendo
en cuenta lu variacidn de volumen por contraccidn. Se calcula del si-
guiente modo:

S1i o 40 ml de alcshol absoluto de densided 0,79453 ( de acuerdo
a la temperutura a que se pipeted ia solucidén ) se agregan 6,795 ml
de aguas, el perd de lz solucidn total serd:

o795 X (5,9988 = 6,787 gro
40 x 0479453 =31,781 *
38,5668

“n 38.568 gr de solucidn hay 31.781 gr de alcohol luego en 100 gr
haora 22,40 %. O sea que la solucidén obtenida tiene en peso 82,40 %
de alconol y su densidad segun las tablas sera 0.84211, E1 volumen re
al de la solucidn es: 38,568 ./. 0.84211 = 45,80 ml,

Pn 45,80 ml de solucidn hay 6,795 ml de agua luego en los 20 ml
pipeteados hay 2,967 ml,

La siguiente tabla (3) contiene, vol(menes de agua en los 20 ml

de solucidén nipeteados en cada caso y temperaturas de clarificacidn

obtenidas,
Volumen de agua (ml) To en 9C

1.403 - 8,0

1.£15 - l.5

1,625 4.49
1.734 9,37
1.840 17.26
1,950 21.65
2,048 26.15
2.183 32.34
2.254 38, 63
2,361 43.41
2.455 48.49
20586 52,89
24652 57.78
2756 62637
2,835 68.16
2,942 74.25

Zata escala de valores corresponde al grafico Ne 3

De la misma manera se construy) laz surva correspondiente al sis-

“ tema:
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S5e tomarcn diversas sales(secadas a neso conatante) &n sl casc
de sales ani;idairus-] v Ain previo secmdo en el cnyr de ~3les con agua
de cristelicec . on. £ un nean Jetevminads de net grndleicredn por gu
conizvido ¢ opua de criscalizacidn para lee g2lea T i 7oveen,Be
T, en erianmever de 125 1, rentiéacep varfadbles de agua;
i, & 1 de alapghol avsoluto {reprocuciendo las condiciones de las
-z “Uiiuae survas) ee llevd a ebullici®n,tapando con tapdn provisto
Jde b 48 reflujo. A los 10 ' de etullicidén Be colacd ¢) erlenmeyer
¢ tnfla de agua fria, enfriando la mezcla a alryrededer de 15 oC,

“‘ay caBos de sales qua se :antiersn en suspension en el 1{quido
s:renacanta, en esas condiciones ae hace necesario paser el liquidc
<17 decantado & través de placs de vidrio filtrante, esca, antes de
ia J=tgrminacidn.

e oreaerntaron casam da ailey bastante solubles en sl Aalcohol :ii-
iuide resultante { oor =) algunis nitratos) que luego prest )itam por
e): saversdo del componente parsislmante rissiwle 201 al azualxilol
ver “euv), “atny dificulta la detsawainacidn de T¢.

‘n a1l casy de sales con a~ua aa 3rvistalizacidn{ salve algunas ex-
cegnriones) se obtiene 1la extraccion del azua gon 2l alanhol, en caliern s
pev) ai anfriar nara »Dinetear,; @l 2gun Yuel7ro a racombinnras: total.o
pursialmente coa le sal) anhidra.

(esulrtados obrenidos;

CiNe: A 17 gr de sal seca 5e lur Agregod 0.999 ml de agua. Je
rec.1z0 la experisncis expiicade mnter:ormente y se determind Tg coi.
el ¢, 8 .»an bencapo=aicohnl-acua, e antuton feis - 2.8, " el gr&fioo
4) sarrcazoonde n 0,955 ml de aouk cecntenidos en ios 40 ml de alcohol
iniciales v ves una “ii=rsncla de = .46 mi |

10 gr de sal seca se trataron ¢on 3,998 ml de agua.se repitid L

experiencia y se determind ™c con el sistema Xilol-alcovhol-agua, T¢ =



- gy -
"R,.414 77 que corresponde en el grifico 3 a un contenido de vgia de
ule0 8ea una diferencia de + 0,592 ml,
2iks 10 gr de sal seca se trataron com 2,997 ml de agua. e re-
pitid la exueriencia y se determind .Tc con el sistema alcohol-agua=-ber:

ceno. Te obtenido-1.2 corresponde en el wrafico 4) & un contenido de

agud de 3,197 mi o sea una giferencis de ¢ 0,2 ml.

13 gr de sal seca se ireluron con 4,996 ml de agua, 5e hizc la
extruseidn y se determind Tc. con el siectema alcohol-agua-xilol.

Tec. obtenido: 51.86 corresponde en el grafico 3) a un conte...
Ay -pua de £,C8 o sea une diferencia de ¢ 0,78 ml

50,752 10 gr de sul sech se trataron con 0.853 ml de agu:.
1izo la extracceidm coi zicchol ahsoiuto y luego la determinuc.i. is
Tc en el sistema alc..i: L-afri-benceno,

'c obtenidce: - .o eoirrespopdiente & un volumen de (rus oSonl.

en .28 40 ml da sicohol iarcliules de (0,050 ml o sea unu dirersn...

- 7703 ml,

1o v 4. sal seca e ‘ratsron con J.497 ml de agua. 58 repit: 1
expe-iencie anterior determicando el Tc del sistema slcohol-aguan- .un-
cenoc, "¢ -tenidc. - 160 que surresponde en el gréficc 4) a un .
umen de spua d: 3.6 1 o =2ea una diferencia de « 0,103 ml,

4

10 yr de gal secn se traturon gon 3.537 m!l de agua., 5@ repzi-i 1l
experjienc.a unteviv: lot-rminandc 81l Tc del sistemm alcohol-agua~-xiliui
= =i §. e goerre: no..de on el gréfice &, a un volumen de mgua 3¢

1,307 ml o sea una diferencia de mas C.:1 =i.

NozNa; 10 <~ ce sal seca se trataron con 1,999 ml se aguaUISe
extrajo ésta con 4. ©l de alcohol ubsoluto y se determind sobre 20
. la vemperalurs ae ¢lariiiczcion con el sistema unlcohol-agua-beneenc.
Tc: =1,9%C correspondiecnts en la curva 4) 8 un voiumen de 2,2 ml en I

4C ml de alcntinl o sea un: dif, de mams N,23N01 ml,
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ROzAg: S gr de sal seca se irataron son 1.9N% m) de acua, 5e pro-
0ed15 como en casos anteriores nsra el cistema mlcoho)l mgua benceno.
To = - 2.0 2C gorrespondiente sn la curva 4) a 1.8 ml o ses una dif.
de - C.106 ml.

(¥03),PB: 5 gr de sal wsza se trataron con 3.497 ml de egus.la
determinacidn de Te, con o) sistema 2l~ohol-rgur-xilol did - 1,3 oC
corvresnondiants en los 40 ml de alcohol nripinal, & 3,265 ml de agua
o sea una dif, de - 0.232 ml.

(PO4)¥AsY; A lo gr de sul sece se agrefrron 2,86 »l de agua. Se
determiné Te con el sisteman alcohol-agua-benceno obteniendose - 1,59C
que corresnonde a un volumen de agua de 2,8 ml en la ourva 4) o sea
una €iferencia de - 02,06 ml,

A lo gr de sal oeca se agregaron 3.997 ml de agua.’e determind
%c cara &la‘stema aloohol-agua-xilol ohteniehaose 25.5 0C correspondien
te & un volumen de 1.464 ml de agua en la curva 3) o sea una dir. de
0.467 ml.

SPOAQNHQ.Ha: A 10 ¢r de sal seca se agragaron 2,86 ml de agua.Se
determing ™ = - 1.5 para el sistema alcohol-aguabenceno.®™n la ocurva
4 corresponde a 2,8 ml de agua o sea una dicferencia de - 0,06 ml,

La misma sal con 3.497 ml de agua did para el sigtema alcohol-
agua~xilol 790 que corresnonde ok la curva 3) a 3.62 ml de agua o sea
una dif, de 7,123 ml

(P04 1KHs 10 ¢r de sal seca se trataron con 3.997 ml de agua.Se
determiné Tc nara el sistema alcohol sgua xilol obteniendose 20.69C.
correspomide 3 n veluman de agua 48 4.187 ml en lcs 40 ml em la curva
3) o sex una dif de 2,199 ml,

CCxiYao: 10 pr de cal meca 8e tratarom con 5.335 ml de agua.Se de-
termind Te en el sistema alcohol agua benceno obtoniéﬁdoso‘- l.49C co-

rrespondientes en la curva 4) & 2,97 ml, Dif.- 0,365 ml,



&)
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sskRigr L0 e de cal seca ge tratarsen on sl O kun O8
Ny A . i
minandose Tc oara el fistema alcohol-eguz-tincai. . Lecfu que ern i

curva 4) corresponden a 3.5 ml o sea una dir. de ,::02 ml,

La misgrie gsel con 44127 al de «gus se enHaAviH Daca 2 #iLcAmE &L.) -
hol agua xiiol obteniéhdoeo Tee: 26,3 9C que cu 14 CuIva ) correspo..d:
& 4,260 w1 o 3ea una daferencia de 0U.063 mi.

0FPb; 95 gr de sal seca se trataron con J,.474 wi de agua, >e deter-
mind To para el sistema alconol ugua Xilol obuenidndose 1.99 9C corres-
pondientes a urn volumen de agus do J.40 ual o0 8304 una diferencia de

- 00098 I!!l.

Tneayo de sales con agum de oristalizacion,

CloMg.6A20: 2 gr de mal oon un contenido Jde agua de oristalizacion
de 1.06 mi me ansavadon para el nsistema alcoonol-agua-benoeno obtenier~
dose un To =-2.,4% correspondls nté & un volumen de apun 46 1.4 ml en 1=z
ourva 4) o ses una diferencia de U.34 il

CloRa, 2V :0: & gr de sal con contanildo de agua de (.74 ml de cris-
talizacidn se trataron com 40 ml de aloohol abeoluto y se determind Tc
nara el sistema alcohol-agua-tenceno ohLtenicraoue-<.580 nus en la curva
4) corresponde & un volunends 0,78 ml o sex Lnk dii., de 0,04 ml,

10 gr de la misma 8al{ 1.47 ml de agua dn oristalizacién) se tra-
taron cond.497 mi de agua. ZI1 contenido total es de 4,97 ml de H20.
Se determind To para el sistema Rlcohol-agua-xilol obtenisndose 22.19C
que corresponde a 4.26 ml o sea una dif. de - 0,31 ml.
S04Na2.10H20: EZsta sal, cuyo contenido total de agua es 55.86 % deter-
minado vor secado, se ensavd tomando 5 gr ( o sea 2.79 ml de H20) ex-
trayendo con aloohol absoluto y detsrzinande Tc pura el sistema aloohal
agua-benceno. Se obtuvo -1.49C que corresponden en la curva 4) e 2.8 ml
o sea una diferencia de 0,01 ml,

S04ME.TH20: 5 Gr de sal conteniendo 2,6 ml de agua de cocristaliza-

¢i18n se axtraderon com zlzoha? sYHz01Vto ¥ xe Wirs Yg Artarminesifn Ade
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Vi
Tc para el sistema alcohol-agua-benoeno se obtuvo -2,9 2T gomproban-

dose que corresponde & 0.78 ml en la curva 4) o sea que la deshidra-
tacidn fub solo parcial.

]SOAI;Pea,ngos 10 gr de sal con un contenido de 2,88 ml de =gus
se ensayaron para el sistema alocohol-agua-benceno obteniendose Tcé
- 1,5 que en la curva 4) corresponden a 2,8 ml en los 40 ml de aloohol
iniciales o sea una diferencia de -0,.08 ml,

(S04)3A12,18H20: 10 gr de sal con un contenido de 4.86 ml de a-
gua de cristalizaocién se enmsayaron para el sistema alcohol-agua-ben-
ceno obteniéhdose Tes =-3.0 8C que cofresponden en la curva 4) & un con
tenido de agua de 0.76 ml, en los 40 ml de alcohol original, Tambien
on este caso lau deshidratuoion fué parcial.

Lo misma cantidad de sal pero con agregado de 1,75 ml de agua de
ensay® para el sisteme:alcohol-agua-xilol obteniendose Tc: 23.4 2C
que en la ocurva 3) ocorresponde & un volumen de agua de 4.1 ml o sea
una diferencia con el contenido total de 2,51 ml,

S5S04Cu.B5H20: 20 gr de sal conteniendo 7.2 ml de agua de oristaliza
cién se ensayaron para el sistema alcohol-agus-benceno cbteniendose Tc
-~ 0.7 Que on la curve 4) corresponde a 2,85 ml de agua.La dsshidrata-
cidn,que en oaliente es totsl ya que la sal pasa & sulfato de cobre
aAhidro blanco, al enfriarse es solo parcial pués el gulfato de cobre
retoma el agua del alcohol coloresndose de azul.

La misma sal pero con el agregado de 0.4 ml de agua se ensayd pa-
ra el sistema alcohol-agua-xilol obtonioﬁdoso Toe 13.59C que en la our
va 3) corresponde a un volumen de 3,9 ml o0 sea que tambien un este cawx
la deshidrataoidén fué paroial.

!NO;lgCa.AHgo: 8 gr de muestra con un contenido de agua de crista
lizacidn de 2.07 ml a los que se agregd 3.997 ml de apua,se ensayaron
para el sistema aloohol-agua-xilol obteniendose To 19.50C que en la

curva 3) ocorresponde a un contenido de apua en 1los 40 ml de 3.86 ml.



“arece per :ue el arun d2 criatelisoelfn co Pud extralde,
‘s . .
£04. M8, L2H20 - tie enesyd @l cieotsns el lohil-sgus-bencenc para 3

gr de ssl o ses un contenica de a3g..2 de cristalizaigilim de i.c sml.5e ol-

<]

tuvo Te: - 1,1 9C que cn la cuxve 4) corvrassondel & Jov ml de xgua pars

los 40 mi dse alecohol origimal e o sen Un CcAQCRO d€ i.0 &l,

Gtroe ™ gr de 31 B £VFxYATOY Ju°. Ll GiBteiu dacChol-agua-x11@:5;
Tes 5.89C que en la curva 5 anrreasar’s d Caef leluiElb 38 que la s
corrtiene ademﬁ% del muua 2a ariwrtaliz;i<i'n 0 2o goresaiale de hume-
Oac,

TOrXe2)0%9r £ gr de sal con um contenlco e J.04 Ll de egua ax
enpRyarcn psara el o oleax alceolol-agle-hencenc obtend dcoss Te ¢ =370
que corresponden a un volumen de OQ,.7€ =zl de uguas La deshidratacié:

fué sclu prroinl,
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7) RESUNZEN Y CONCLUSIONES

3al Rnsayadae 0 Conten.To(G3)2C mlH0 DNif.ml To(G4)®C mlHo0 dif.ml

nl

Cl Na V. 299 - 2,8 (i,983 - ",046
Cl Na $.998 28,44 4,59 0,592

Cl X 4,996 51.89 5.68 0.68

S04 0,953 . = 2.8 0,950 =(,u0T
304}{2 3,497 - 1.0 3.6 G O3
By 1.906 - 2.0 1.8 =C.106
{ N0z )2l 3,497 - 1.3 J3.265 =0,232

POg¢ )Na2H 2,860 - 1.5 2.8 =0.,06
PO4 )Na2H 3.997 25,5 4.464 G.4€7

(PO4 Hg.ﬂﬂg 2.860 - 1.5 2.8 -0.06
P04 Hz.om4 3.4¢7 7.0 I,a8% 0,123

PO4 ) Hz. K 3.997  20.6 4.187 0.190

CozNas 3,335 - 1.4 2,07 -0,365
COxHYe& S.498 - le.2 3.5 -0,002
S04 Na 4,127 2603 4.260 0,063

OPdo 3.498 1.99 J3.40 ~0,098

Sales ccy 2iua de erigtalizeacidn

Clgu’ QGH',';G l,°.8 - 204 1.4 0.34
Ci;Ta,23¥ -0 0.74 - 2.9 0,78 0,04
Clgpao )!:‘I.-I ) 4,57 22.1 4,26 -0,51

TONA L i) DT - 1l.4 2.8 0.01
304139\‘,’ 1-_-:-'.) p: P - 299 Qe 78 -1,82
{504 )-70,.9M20 2,33 - 1,5 2,80 =-0,08
{504 % "2.8M20 .36 = 3.0 0,76 =4,1
{804, 34BH20 6461 23.4 1.1 -2.51

504Cu.T H20 Te2 - 0.7 2,85 -4,35
l:n.ﬁ, T ”-2,0 !ro 6 1:5. 5 3.9 ",3. 7

:? E ‘_‘-«}!..4“2’..‘ Re 377 1015 3186 -2. 21

£ * 1280 1. - lel 3.6 1.8
s a2 1.8 5.8 3.56 1,76

B e l0HsC 8.%4 - 3,0 0,76 -2.78

w la tam™': moicrior se snotaron las diferenciue por exceuno sin

sly v lms . itee-avtilaa por defecto eon esigns negativo,

QUi LU TONEL

A wetsay es &nilcable, en general, a sales anhidras. Coa¢ condi-
ilongs ¢ . Jeden asilular:
i) Nue ju =7 <o sem mas avida de agua que el alcohol absoluto,
2. ue me 2¢¢ apreciublemente socluble en aloohol,yu que su pvecioita-
¢ion wueterior con el agregndo al sistema del componente parcialmen-
e méscible con ague, dificulta la observacidn del nunto de clarifi-

caeidn,
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I} Que el contenido de sgus en la cantidad d: sal ensayada sea igual

o meyer que el limite aprmciade por el sistema usedo.Bn caso de sa-

les con obce humedad se debe tomar una cantidad grande de sal,Tra

tar con la cantided necesaria de aloohol absoluto y mediante los

grafico 1 y 2, haciendo lam correaciones ye explicadas de variacidn

de volumsn por contraoccion, ﬁltorninar Te y el contenido de agua.

De loe snsayos reallizados me nurds obnervar qus el sistema alcohol

sxua-vencens da resuitades mas proximos a los reales que ol sistema
glcohol-agua-xiiol, siendo tambien mas nitide ol punto de clarifics-

ocion.

Smles oun agus de orietalisecadns En Lerminos generales el método no
resulla apiicuble,

Ds los 14 snsayos realizados 7 son francums::te negativos por de-
ficioncie on 12 extraccion. ¥e.x es en muchos ocasos anpleta en calien-
te perce pur enrriemiento 1s ssl retoma su agus d2 oristalisscién, Tam-
bien en este cvso inierviene la eayor o wenor avidez por el agua que

vregente ¢l nruiucto deshidratads.
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