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Lá determinación de humedaden substancias pueda hacerée, como

es sabido, por varios métodos entra los cuales el del secado a pesg

constañte es el más usual. Sin embnrgo,en muchos oasos no es aplicg

blepcomq por eáamplo ea sales que Le-áescomponen por ¿alentamiento
(bicarbónatos) lo cual exigiría un secado a1 vacío, de larga dura v

eián; o bien en substanc as facilmunte alterablee en que se requerï

ría exacto control de temperaturas. Tampocosería aplicable el Dean

Stark empleandopara argnstre del vapor de agua Keroaene, xilol,etc,

pfiea es necesario un calantam;entc prolongado.

Ese casa se le presentó a Dolah en la determinacifin de numeáafi

en substancias vegetales,quien en 1929 publicó uh método para doaage

de agua en cnm’bustiblesG

El.m%todo Doich está basado EL el hecho de que al mezclar ¡leon

bol absoluto ocn al combustible ñúmeáoel disolvente extrae el agua.

El aistgma alcohol-agua forma luego con un aolíente no miacible con

el agua y pargialmente miscible OCR¿lechol un sistema tr;yle con
formacián de turbidez o niebla. Esia desaparáée a una temperatura

crítica que depende de la composición y que se denomina “tamperatu­

ra de clarificaoión" del sistema, Te.

Dolch operaba del siguiente modo (1.- Angewante Chami 1932):

Trata la muestr&con alcohol absoltto (99.3 fi en volumen) a ebulli­

ciSn; luego este alcohol ae mezcla con kerosene y se enfría el ain­

tems hasta un punto en que se produce una turbidez a causa de la ag

paracián de las fases. Se determins luego por calentamiento suave.

la temperatura Tc, que dependerá del contenido de agua en relaoifin

a la proporción de los otros fics constituyentes. Ea lógico-quo debe

utilizarse siempre el mismokergpene y el mismoalcohol, por las ng
medadeo'respectivaa.

Si se hacen ensayos aucaaivas oón un solvente'no miooibloa 81*

oouol absolutá Y cantidades progresivas de agan, determinando en oa­
dn caso To es obtiene un" envv9 ¿P qváduaoióno
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El porcentaje de agua estaris dado por la formuia

’ÏÏ ’"Ï-n 1€ 100000“.n ¿2.muestra

( V y fl Ge ¿icon i antes á: la altraccibh
Donde (

I y," . á _ _ . ' .7í n 3 E de alcoua¿ luegd Of la extraccion.
J¿a exactitud del metodc Delay ¿e comparacián al método de a­

rrastre üal vagar ia ¿2:3 son xil:1 y del métodc por secado se vé

en e} sigaienta auaúru<

un.” -v

Suhstancia ¿anteniáo de WHOen la muestra según:
E.

Investigar
.ïilol Secado D013

Celulosa noble de me»
umra 702 4 ,.e 1 705 ü

Harina de bambú suaá 809 1 902 fi

Celulosa de bambú I 5.5 í 596 fi 5a? fi

Celulosa de bambú II 9c4 í 901 fl 906 d

Algodón - 6u2 fi 605 fl

Celulosa paja de cen"
tene 768 4 804 W

Lignito 1502 4 1505 4 1508 í

Carbán de piedra m lona fi 10.5 %

Balon supone que se obtienen valores más altos que por otros

métodos pués este elimina el agua son maycr eficaciaev

nl mismo método (2 Journaï Am. enema Soc. T.48 page 1929 -1926)

sirve para determinar pequeñas cantidades de agua en alqohol metílie
oo. Los autores investigaron en alcohol metílico disuelto en un di­

solvente elegido para.laa necesidaies da esta caso; el efecto de pe­

queñas cantidades de aguao

Crismer, AlaereI, Rothmudy Timmerman,trabadaron ancho ¡obre

la solubilidad mutua de dos lfhuidaa y el efecto de un tercer con»

ponente on el sistema. Crismer estudió lab posibilidades del_a1cohol
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¿n ligroiqa y el efecto ¿e la aüicíón de trazas de agua a mezclas y
tub el primero en usar las szopiedades fisicas de las mezclas como

una prueba de la pureza de loa alcoholes.

El alcohol metilico se disuelta completamenteen un solvente

elegido a temperatura ambiente. Cuandola temperatura de la solucián

limpian, disminuye por dábajó del punto de miaoibilidad completa, aw

parece una aogunéa fase. cuando la mezcla se calienta a temperatura

definida que se denomina temperatura dp solución, la segunda fase dg
sapareoe y todae las partes de la solución son identibaa en compoeiu

ción. La temperatura de solución depende de la concentración de Rus

componentes.

Sin embargo, la temperatura de solución se cambia por introduam

ción de un tercer componente, agua, y la cantidad definida de agua

agregada, define el cambio que experimentó ia tamperatmra. Esto sign

hifioa que existe una tgmperáfura de soiucián fija para definidüa cog
centracionea de-los tres componenbés¿é la mezcla; alcohol, solvente

y agua. Se estúdió la determinación de temperatufaá ¿e solución nara

aláouol metilico solvente y agua. Sá árapaïá aïéohol metílioo awhhüm
coa alcohol puro del comercio por el usual tratamiento con cal. Se h;

cierofi diluciones de alaohcl eüntsnieúdc aXVersas Gsntiñadefi de agun­

determinada por madida de peso éspeéífiuoo Se satudiñ cuidadosamente

la eleccián del soïvente apropi&áo. El debería ser miacibïa con mich

hol para no aomplatnmanéemiscible a toda temperatura. Podría tapar

punto de ebullición ïayor gue sl natanqi pero no muchomas bajo; Hua;
to que el metanol aierve a 66 fi C las tempafaturaa ¿a ¿alucián del

alcahal*aolvanteoagua estarian conphrand¿aas por conveniencia autre

C y Sé W C.

Se anaay5_310:oformu, keïceeae, snlfutc ¿e carbono, benmenoDmj­

trobencenb, mezclas de bencency iigroína,y'ligraína; El hajá punto

de ebullicián de la ligroihá'demoatró que ¿gba la major ¿béaia de ïün

paraturaa de soluciñn. La ïíéroína üende a cambiar de composiciñn si

se mantiene en uso mucha tiempo debida a ¿Ja diferentes velocidadee
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de evayoraclSa de sus cúmpcnentes. Ésta dificultad fué salveda por de;

Lila iín ¿e ligrcina fic baja punta ie ebullición en varias fracciones,

Sada aga ¿e las cualsa se recogiñ 2%una escala de cinco grados.

fis esta; frazciancs ¿c eligiñ f9 de punto ñacmullicián 50-58 nc,

farzom iíhrou de ¿si? pïuáuïüu fusvuw seaeáns sobre alambre se sodio

desuiLados ¿uagos ¿anafiafanfoze ar recípientaa aerredaa aecaao

Las gcsazvucicnes le iamperütnra de auïuciñn se hicieran por el

sign este grousáimienüJ: Üuflmartes de Iigroína en volumen y una par­

se mezclan en un tu­u \D cd­ JI m (D 0 3’ u¿e 36 fileohnï meiílicoy uedídns con Dit­

bo ¿e snaaya ¿#so. La mezcla 32 hom:g%neaj se enfría hasta aparición

áe turbiááz. Se coloca un termémetro en la solucián. la que se deja

culentnr grafunlmerfa e la temceratura de desaparición de 1a segunda

fase. Esta temperatura se recuerda comotemperatura de solución. A1

aufïiar lentamentes la segunda fase ¿vargas a la misma temperatura de
.1aulhulon.

Lh las columnas 3. 3.y 4 de la tafia I estan los resultados del

trabaja.

CúHTEïIDO EN ¿GUA 7 TEHPÉRATURA DE SOLUCION DEL METAHDL‘r n- ' I'{un volumen) CJh IIuJOIHA (dos Volumenea punto de ebu­
llición 50-55 oC) ï CONEXANO{dos volúmenes. punto de
ebullición 58 a 59 De)

° 15 a) ' b)’ Temperatura'TemPeraturaMuestras de ‘ B ' ' Pureza ' de soluc. ‘ de aoluo.
CH3 O H ' 4 ' ' Ligroina ' Exano

l 0.79578 100300 8.65 36.55
3 0979654 QTHBC 10«”O 37.90
3 0.79676 99.65 12.05 38095
E G.79718 QQCSO 13030 40005
5 0.79760 99.35 15.35 43.00

Las determinaciones de densidad se hicieron en pignómetro do

Ostwald sobre aire saturado de aloohol.- TambienC.D.Bogl1 (3 1nd.

Ene. Chem.16-380-6-1924)“¡11:6 un trabajo aunar titulado"tná­
11310de ¡anclas binariao'. Fonelas de dos líquidos de los cuales

una es mas salublo en agua que ol otro. se analizan por detensxna­
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ción del volumenda agua requeïiáfl para producir turhíficz.

El métnáo puede apliaaxsa fi mawclns ternariaa 31 una da los aunq

tituyántes se determina aeparndsmanta. flan daa liquidoa mizoibïes con

agua, ei método se aplica agreganflñ un salvanta nn miacible con agus.e

El contenido de nina en líquidas orgánicas puede ¿eterminarse

por títuïauiñn ¿nn benceno {el siatama ternnria saria liqui a organic!
banceun y agua}; en sáliflns, extrayendo unn liquidos orgánicos y t.­

tulando san benceno“­

Se puede usar tambien este mfitodo para desage de agua en alcohr}

etílico (a. I‘ñ-flfllngecmm. v. ar: 517-5134939? 3512.6?)lámina.

A.G.Eosaet.

El alcoho} etilicc r si twfrncloruro de carbono aan miscibleg y:

el agu¿ es insaluhl} sn cotrscloruro de carbono. Lufige agregando 014€

a una mezcla ¿e ¿lcCh01”ufiua conteníanéo auriciünte agua, hay una es»

paraci¿n ¿n ¿es cápas distintas, produciendoae ufiá turhidez en una de

ae capas. Sí sa mszclan 10 ml ¿e alcohnl-abaoluto cun FUm3 de 0140PJ

y se titulá con agua aa ïeba agregar una cantidad apreciable de agua

{ dos Otras fi} a 25 00) para que agarezaa turbidez.
Si al alcohol contiene algo ¿e a,'a se requiere un volumen WBüGÏ

para titular. La diferénJíe entra ei vcïumemde agua requerido para

titular :0 mi ie alcohol absoluto y lo m1de alcohol con agua dá l¿

cantidaá ¿e agua conbcuila en éste filtimo.—

como una musaüra Ta lo m1 da «lcnhelwsoíuuíñn mantiene mnnes ¿a

lo al de alaska}, el volumen de agua contanida ne as nímplempate 1x

difethcia entre e] g¿19« de 1¿ tj ulación de fiena s Kunión y al min»

mn pava IC ni de aïnahcl puro, aun ua as ligeramente menor.w

se eétáblace una cu va empiri a de calibración tituhancu porci¿_
n85 CG10 al de snlucíán de alcohol úcnteniendc cantidades conocidas

de eéun‘

A cadá 10 ¿l de solwción de aïoohol se agrega 10 m1 de 614€ aan

tea de titular. Se usen gipetae de 10 m1y 1a titulaciün con agua se

hace desde una barata de 10 ml mraduada en 0.05 m1. Si la ao3uci6n ¿n
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Plcuücl cantíeme mas de 15 í dE aga: deben hacerse nuevas curvas de

calibrscjón.
Somola titulación es muysensible a la femparnturap ne estable.

can uurvus de calibpñnián a 20, 35 v 30 n C. La intarpoleción entre

'emtas curvas permiño nea hecha a temperatura constante. El volgmen de

agua requerido para titular usté reorescntado por la abcisa mientras q

qua la ordenada representa gl volumen de agua contenido en 10 al de

nicohol. Las curvas son paralelas rectas y permite; interpolaoiones

zimgies,w V

netérm;nación de nana en gemelas de benceno v alcohol.D.PetorB

(53.Angew. finamí 1927-? ¿ü un 36 flag. 1.011): Nh método de fundamento

análogo n los anteriores es el usadu par D.Peter2 par2_doeege de agua

a; mezclas ¿e benceno y alcohol. Se agitan 10 m1 de mezcle de benceno

y alcohol con agunh a 33 0C {09€ para menores contenidos en benceno}

en una bureta volumétrica de 100 mi con precisión de 1 fl r El alcohol

¿"fiscllátr-76se obtiene per .81 método dr. erfismer o nea la determinacián

de la temperatura ¿rítiua de enturbinmiento Í Tc}? P m1 ae mezcla mas

2 m1 ¿a ¿ver de petroleo P; uaandc un termómetro diriáiñq en décimas

de grado“ Se enfría con ayuda de mezclas refrigerantaa sino hay entu­

blamiento a la tamgerátmre ambiente, en caso contrario so disuelve el

agua que produce la turbidez a Baño Haría: calentande muy lentamente

.y luago se reenfrie. A menudoel oalcr de la meno es aufíoienta para
la disolución.

El volumen por ciento de alcoba} absoluto es leido sobre un dia­

graMafnrmado en gran parté por curvun eeneiblente rectilínean y para­

lelas, cada una correspondiente a un alcohol a n á (‘ns 90’99.7). En

las abcisas se repreuenta el benceno-fi y en ordenadae las temperaturas
T. El agua de la mezcla se obtiene por diferencia.

EE diagrama se construye por determinadión de las temperntUrae

correspondientes a mazcaln de abcnnol de n fi con cantidades variables

y conocidas de bencenn í P d ) agregadas a un volumen igual de ete!

de patroluo P.
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Los límites de aplicación de este método son: 1) las temperatu­

ras de ebulliciñn de las mezclas. 2)loa valores de benceno para los

cuales las curvas no son sensiblemente paralelas y rectilineas, en
valores variables con el título dal alcoholo

Dolch aplicñ el método de de erminaoián de agua que ños ocupa

para estudiar el contenido de humedaden hallas. conjuntamente con

B. Raasow y A.Reckelar {6 Angew.Chem. 1932 T 45 un 14 pag.266-?

Abril 2). Ellos extraían con alcohol absoluto 1a bulla y determinan

han la temporadura de miscibilidad entre este alcohol y una canti­

dad igual de kerosene oonstruyendo curvas similares a las ya expli­
canas.

Tambien Dolch con Pochmueller determinaron agua en sangre y suero

en 3951.

En industria E.Wtovora en 1936 lo aplicá a determinacion de agua

en divinilo rectificado; Lampey H.Deplauquelo utilizaron en deterw

minaoián do humedaden fecula de manzana (1935) y A.Peter doterminá

percentage de agua en quesos (1935).

agp-nu­



É: ¿barato usado en 1¿3 dútermiünclon¿¿ sonata (7 Chem.Appar 1929

fi 16 n: lá-lé pus. 137»159—151—153,1o y 35 ¿a julio* Belen) de un tu»

bo do ensayo de 150 mmde longitud por 30 mmde ancho,carrado por ta»

pén osmcrilado que deja pasar un agitador de níkel y no termómetro grfi
duado al décimo.

El tubo se coloca dentro de otro mas grueso, para evitar brusoao

Variaciones de temperatura. E1 ensayo del aparato para un kerosene de»

terminado se hace del siguiente modo: so tombn 50 nl de alcohol abso­

luto y se agregan 5 gotas de agua destilada; luogo se mezcla en el ap?

rato 20 ml de alcohol diluido con 20 m1 de kerosene; se enfría áasta

formación de turbidez persistente, se deja calentar lentamente y se a”

nota la tamperatura exacta a la cual la mozola se pone limpida.

En la práctica el aparato usado consta: de un tubo de vidrio oy“

rex de 75 m1 de capacidad adaptado mediante un tapón de goma a un erv

lameyer de 500 m1 de capacidad (Fig. 1) .El tubo se cierra mediauho

un tapón de goma agujoreado atravesado por un termómetro de w 12 GGa

110 90, graduado al décimo. Llova tambien un agitador ¿e vidrio aora

homogeneizar 1a mezcla.

Terqémetros: Se controiaron varios termámotros graduados al décimo

eligíéhdose el que presento menor'orror. Para control del puütc Ü En

se introdujo el bulbo del termómetro en hielo hasta diviaiñn C. Para"

control del punto 100, se utiliza el siguiente aparato: en un regia

piente metálico provisto de tape no neumática que permite salida de

vapor, se colocó haata una cierta altura agua destilada. Se llevé a

ebullición el agua mediante un tubo de vapor vivo introducido en ella;

Los termómetros. atravesando la tapa, se colocaron sumergido; én el

vapor de agua hasta la división 98 00: soto evita 1a correccion de co»

lumna termom&trica.

Resultados obtenidos ¡

¿anto o nc

1) + 0.1 4) á 6.1
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a) 00° " 0.0:;
a) 4 0.2 6; 9.o

Mgcmloo90­
1) 99.5 4) 99.7

2) 99.7 5) 99.5

3) 99.3 6) 09.3

Para las determinaciones se utilizó 01 termómetro 6a

ggcalq_gg_pen2eraturaa (termómetro 6)

T. T.cor. T T.cor. T T.cor. T. T.cor. T. T.oore
G 0 21 30.958 41 40.91 1 603878 81 80.838

0.998 22 21.956 42 41.916 62 61.876 82 81.856
2 1.996 23 22.954 3 42.914 R3 62,874 85 82.834
3 2.994 24 25.952 44 45.912 64 63.872 84 85.832
4 ¿.992 35 24‘920 45 44.910 55 64.870 85 84.830
5 4.990 26 25.948 46 45.908 66 65.868 86 85.828
6 5.988 27 26°?éó 4? 46.906 5? 66:866 87 86.826
7 60986 28 27.944 48 47.904 68 67.864 88 87.82€
8 7.984 29 28.943 49 43,902 69 685862 89 88.822
9 8.982 30 29.940 50 49.900 70 69.860 90 89.830

10 9.980 31 30.938 51 50.893 71 79a858 91 90.818
11 10.978 32 31.955 52 51.396 72 71u855 92 91.816
12 11.976 33 32.934 55 52.894 73 72,854 93 92.814
1 12.974 Si 33;?32 54 53.892 ?4 75.852 94 95.812
14 13.972 ¿5 34.935 55 54.390 75 74,850 95 94.810
15 14:97ü 56 35.938 56 SSuB 8 ?6 75h848 96 95.806
16 5.968 ¿7 36.926 57 56.885 77 76.846 97 96.806
17 166966 38 57.924 58 57ú884 7a 77r844 98 97.804
18 17.964 59 38.922 59 58.882 ?9 78.842 99 98.803
19 18.962 40 39.930 60 59.880 80 V99840 100 99.80€

C ïíug‘srx

Control gg buïetaa

Microburete de l m; graáuada al Can: El.

1) pesafiltro 4 agua 3 31.6435 g.

pes&filtr0 á 30.5947 u

ügua a 9.9518 u

Temperatura del “20 : 1? BO

Densidad del agua a 17 PC 2 06993805

0.0518
_.hh.m.n.; 0.953 a;

G.9988
Volumen :

Sobre ese m1de agua dsjaae escurrir otro

Pesafiltro é agua (2 m1) z 22.5980 g.

1) z 21.6465 n
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Volumen: 0'95l2_.__.- 0.953 m1
O

Bureta de 10 m1 graduada en 0.02 m1. (con dos cajas de pesas diferen­

tas, controladas)

Pesafíltro mas agua z 52.3376 gr.

Peaafiltro : 4203600 "

Agua = 9.9776 *

Temperatura del agua 2 1? QC

Densidad del agua a 17 QC : 0.998803

Q' .M... : 9.989m1
009988

Joiumen :

Buplicado:

Pesafiïtro mas agua e 52u3483 gr.

Pesafiltro 42.5614 "
G1

Agua 9.9869 "DC

Temperatura del agua : 159 C

Densidad del agua a 15 9 G z 0.9991

9.9889

0.9991

Término medio: 9.992 m1.
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Alcohol absoluto;

Se comenzóa deshidratar alcohol de 96 0 tratando con sulfato de

cobre ashidro y separando luego por decantaoión, pero resultaba un pro

cedimiento demasiado largo“

Habiéhdoae conseguido en el comercio alcohol absoluto, se le so­

metió a una nueva deshidratación y íentilación al vacio, separando prg

ductos de cabeza y de cola. ­

Previamente se celosa en un matráz de 1 litro, provisto de refri­

gerante vertical, 750 m1 is alcohol absoluto comercial y 100 gr de 00a

recientemente onlcinado. Se mantiena a ebullición 6 horas sobre plan­

cha olectrioa (fig 22,1uego so deja enfriar y decantar y el alcohol coa

algo de CCase pasa a un natráz de iestilación de 1000 m1 (Pis 3).

Hate vá provisto de un capilar que permite 1a entrada de algo de aire

que atraviesa previamente un tubo con 31303. Comunica con un refrige­
ïante horizontal conectada nor su otro extremo a un matráz de destila—

1..­Clon de EUCmi, sumergido en baño da hielo“ mBÉBúltimo se conecta por

su tuïo lateral a un manoaatro 7 a Ana bomba de Vacío.

¿o calienta e1 matráa con el producto a destila: medianit un baño

de agua y se regula la presión can ia bomba de vacio? a 50 mmde meïcuw

rio° Se regula la entrada de aire 023 el capilar con una pin a de Hari»

man.

Se desecha el 15 {a del destilado inicial y al 3.57: final {9.¿Í'ouru
nal 66 the Chemical Sociavy 1956 pagclsóv De Salmafl Ingold, Jílaon ).

Se obtuvieron 10 lit;as de alcvhol fraccionado y deshidratado que

BBconservaton en un fras=o proviotq de tapán de goma son dos orificios

uno para dar paso a un tuyo con Clgüa evitando la entrada de humedad y

la formación de presión iaterna, y otro a un tubo acodado cerrado por

una pinza de Hoffmanpor al cual se puede extraer el alcohol,eatablew

ciendo previamente 1a ooroiente por aplicación de vacio.

Tambien se envasó en la misma forma un stocx de alcohol comarcial

ahaoluto adquirido recier:ementa, con el obáeto ée honor Gnmnnveninmnn





y evitar mudtihaoiauvn ooshauioreo zi nn ”uera nanaaario.-l
in cuanto a las 80113H'Q3 ao minojhiaz con ul mana que oe Iutfiya'

ron, cloroformo. éter da petroleo, ligroi'aa= benzéno. x119no.exsno, I

utilizaron preiio tratmmsnïo con C126&.7

Betiymefiáa 99. 2222922.1.939932322.
Comomfitodo inicial ao utilizó la pianometria. Un pichonetro do

50 m1 provisto de cierre esmerilado y termómetro. bien desengraoafio y

seco. se pesó vacio y luego con agua horvida y enfriado a 1a tempera"

ruta ambiente. Luego oe hicieron numerosas pesadas de pienámetro con

alcohol absoluto.

Picnónetro vacio : 35.5116 gt.

Pienbnetro mas alcohol a 1.79 c: 74.8612 ga g
" " “ ” 17.2°C:74.3502 "

Presión: 765.1 am Hg
“ “ " “ 18.9°C:74.3?46 '

Temp.Anb. 21 90
" “ " ‘ 16.690174.8860 “

“ ' " " 16.790174.8800 “

Picnómetro mas agua a 17.3 bc i 85.3388 "

Se folvioron a hacer nuovaa determinaciones con al objeto da ocn­

probar oi se obtenía constancia en las pesadas.

Pignámflro vacío: 35.29231gc.

Picnómefro mas agua a 22 JC z 85.1608 gr.

" ” alcohol a 22;4.00 z 7¿o6493 83%

o n n n 23,4 ac g 74.6482 "

u n n n 3°? oc g 74.6382 '

n a n n 23,6 ac : 5%.6590 “

DI W VI GC'o' n
D fl l, 8 2.4 nc l 74.6486 "

De los resultados obtenidos se oboerva que, en las audiciones de
1a experiencia, la planonetria no ofrece 1a sensibilidad necesaria pau

ra nuestros finos; se deberian obtener pesadas con las cuatro decime»
leo constantes.
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Recién ch la dilución al 2 4 do agua varió la tercera decimal, de

modoque cete nn resulta un método censible para determinar el porcen­

taJe de agua en el alcohol.

Determinación de agua cn alcohol por gasonetria.

(10 Boletin de informacionea petroleras Abril 1944 nfl 236)

El método eetñ basado en que el agua contenida en el alcohol ce

hace reaccionar con C2Cacoco. nroduci‘ndoee Gang cuyo volumen ee ni­

de en una burcta calibrada. (Práctica realizada en Lab.1nveetigncionee

de Yac.Pet.Fieca1ee).

El aparato coneta (tig. 4 ) de una cámara de reacción G donde ee

coloca el Caen. Wuc ne coloca el alcohol. y nor presión se hace entra]
en G teniendo 1a llave E cerrada. Previamente se ha eliminado todo el

aire de 1a burcta B nanicbrando con la ampolla de Hg D“

Se cierra la llave quo comunica con C y se abre la llave E de modo

que el cena producido segun la reacción Czca 6 320 m ÜgHg‘ 00a peca

n la burcta. Luego de 20 minutos de reaccion a temperatura ambiente.sc

introduce 1a cámara Q en un baño a 80 9 C ( suficiente para hacer nervi

el alcohol). Los vapores de alcohol 6o condenean en el refrigerante A

Vuelven a G nientrae el 0233 pasa a B. Bata vá provista tambien de

baño refrigerante y termómetro para conocer la temperatura del sae.

transcurridos loa 20 minutos se deja G a temperatura ambiente. lc­

yundo ol volumen en B y lo presión ambiente.

Experiencia sobre 10 Il de alcohol absoluto comercial (recipiente

abierto en el momento).

Volumenleido de gue: 16.8 ¡1.a loa que ec descuenta cl volumen

de aire desalojado por los 10 al de alcohol. o aca:

v 0222: 5.3 ml

Presión corregida: 718.6 ¡a de H3.

T sin : El fl C.
OCorreaclan del volumen a ccndicionea normales.

T_ z 5.a x 718.5 x 273 ; 6.04 nl.
U 760 x ¿94





1 m1 n20 --«--- 625 mL cana

x un-" 6.04
x z 0.009? m1 H20

10 m1 alcohol ---- -- 0.0097 ml HZO

100 m1 ----«w 0.097 5931volumen, gg agua

Alcohol destilada.

Volumen de alcohol 10 m1.

Presión corregida : 718.8 mmHg.

T alcohol s 219 C.

V total de gás : 12.? m1.

V desalojada por el alcohol z ¿o m1.

V C2H2 a 2.7 m1.

Corrección del volumen a condiciones normales:

vo z 2.7 x 718.5¿5 273 2.37 m1
¡60 x 294

1 ml HZO *-"°*" 623 m1 CZH2

x --«--- 2.37

x x 0.0038 m1 HZO

10 m1 alcohol h-wnu- 0.0038 ml 320

100 ml " -—-----—Mg gi volumean 551g.

De las experiencias se deduce que el alcohol absoluto comercial
tiene 0.1 É en volumen de agua y eL absoluto redeatilado 0.06 í de

agua.

-au--_-———qn-—



4) ENSAYOS REALIZADOS PARA DRTMNAR'SENSIBILIDAD _n_3_SOLVENTBB

HOmscxms con gg ¿1%.

Conoliquido solvente del agan ne usó alcohol absoluto oonoroial.

20 al de alcohol mas cantidades progresivas do agua. mas 20 nl dr

CISCW,se onfrioron hasta aparicion de turbidaa. Se hizo un blanco pr:

vio con alcohol y 0130! sin agregado de agua: no ae obtuvo turbidez

afin onfriando a - 10 0 C. Luego se ensayo al sistema:

alcohol 20 nl

Clch 20 ¡1

HQO n .nl

variando n de 0:2 e 0.5 m1: no ao obtuvg turbidez.

Ya ol agregado de 0.5 m1 de agua representaría un aumento do di­

lución del alcohol respecto al original, do gn 10 í an volunon. Al no
obtener turbidez con esta concentración de aeuh, ol sistema o bien la

proporción de sus componñntenno resulta acnuible.

Se variarnn “as oroporoionos usando el sistenat

alcohol lo m1

C13CH 20 ml

"¿C -o m1

para n igual 2 nl ao obtuvo temperatura de turtidoz do 46 fl C; para n

-igual a 1.5 al ao obtuvo T igual 2603 00°

Lo. dato. anteriores ¡o obtuvieron calentando 1a mezcla en baño do

agua a 50°C y enfriando'lontamonto (siempre con camisa do aire colo

protección) hasta observar la olarificaoiSn. En punto do pnturbia-iog
to, teóricamente, dobiora coincidir con el punto de olarifioación po­

ro ao obtuvieron para 3 mi de agua, T: 45.6 00 (punto do olarifioaoión

y para 1.5 nl de agua, 2690.

Ropitiendo la experiencia para oonzidadee menores do asua_(0.2fi
y 0.5 m1) no aa obtuvieron turbidecoa oenaibloeo

o úuovanonte el sistema usando.. 1Se Tra-Pa.

Alcohol 20 nl
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Se eunentá el agua a 0.75 nl y se obtuVo turbidez y punto de clarifica­

ción a - 890.

Segúncoto. el éter de petroleo daria resultados positivos agre­

gando 5.75 Í de agua en volumen el alcohol original.

Ensayo con llgroine.

La bibliografia cita entre otros solventes no mieoiblee usadoe,le

ligroinn. aunQneno eo aconsejable pues siendo una mezcla de solventes

de distinta velocidad de evaporación, resulta dificil de conservaro

Ho ee consiguié en el comercio de nodo que le obtuvo por fraccio­

namiento del éterde petroleo de escala de ebullición entre 30 y 75 oc

recogiendo le fracción que destila entre 50 y 61 DC.

Se eneqyó el sistema

alcohol 20 m1

ligroina 40 ml

¡{zo 0.75 m1

No se obtuve enturbinnieuto aún enfrinndo e - lODCo

Se enoeyó el sistema

alcohol 20 m1

ligroine 20 m1

Hzo o. '75 ni

Turbidez negativa.
Con el Sinto-n

elconol lo ml

ligroinn 20 nl

Hzo 0.5 nl.

Se obtuvo enturbieniento y punto de clorifionoión a - 11°C. comopero
el método serie inconveniente el uno de ten pequeña cantidad de elcom

hol. ee ensayo el sistema duplicandc en alcohol y aumentando lo conti­

dad de agua alcohol 20 ml

ligroina 20 ml

HgO n lll
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Variando n de 0075 m 1.25 al. Con oct a última cifra ms obtuvo un lio

gcro onturhiayfiento ¿Kyopunto de olarifioaoióh co aluvu.’ r -7OC. de

nodo quo por; aa lirsoina ol oaturblaaian&o ao obtiene ya“ aumentode

agua en ol al ühol original do 6.25 4 on volumen.

Ensayos con xilol.

Sc onaayó cl ¡loto-a

alcohol 20 nl

¡1101 40 nl

Hzo 0.75 .1

No sc obtuvo enturblaaicnto cnfriando a -loOC.

Ropiticndo cl onoayo con ol miano cinta-a. poro aumantando ol agus

a 1.0 - 1.1 - 1.2 - 1.3 talpooo ¡16 turbldoz a - 100o.

So varió ol ¡latala colocando parto. igualan de alcohol y ¡1101.
alcohol 20 Il

xilol 20 ml

“20 n al
co varió n do 0.75 a 1. 75 atentando de 0.25 on 0.25 ¡Leon 1.75 ¡1 dr:

agua ao obtuvo cnturbiaaionto y punto do olarifloación do - 9aBDCo

Colocandc alcohol 20 ml

xilol 40 nl

Hzo 1.75 .1

ol punto do olarifioadióh oo ostVo a 090. lo cual resulta ¡ás oóaodo

quo trabndar a tamporaturaa haJo coro.

Dc nodo quo para coto dloolvontc oo haoo oonaiblo ol onturblamlcntw

cuando ol contenido dc agua aumcnta on 8.75 % on volunon roapooto al a­

gua on ol alcohol orlglnal.

Ensayo dc benceno.

So cncayó ol sistema alcohol 20 ml

benceno 40 m1

Hzo o. 75 -.*
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Se obtuvo fuerte enturbianlento y punto de clarificación a - 2.7 OC.

Se enaayaron loe reactivos ein agregado de agua. enfriando una

mezcla de 20 nl de alcohol y 40 ml de benceno obteniendoee enturbia­

miento y punto de clariticaoión a - 7.5 90o

Se eneayó entonces el niano eietela pero con el agregado de Ool

nl de agua. La temperatura de clarificación no difirió de la nezola

original. Se añadieron luego euceeivanente 0.2 y 0.3 ll de agua y re­

cien con 0.3 hubo un salto en la tenperatura de olariticación a -60990

de modoque puede tomaree cono concentración eeneible para eete siete­

na. el aumento del contenido de agua en el alcohol original en lcsá en

volumen.

Ensayos ocn exano.

La mezcla de exano-alcohol (20ml de anboe) ein agregado de agua.

no dió turbidez a - lo GC. Tampocoee obtuvo con el eietema

emanc 40 ml
alcohol 20 ml

agua n ml

Variando n de 0.2í u 0.75 mlo

“h cambie al síntoma Alcohol 20 ul

nxano 40 m3.

"¿0 lüC m3

dió turbidez y punto dc clarificaoión a lloc o aea que la sensibilidad

de este sistema corresponde a un aumento de 5 % en volumen de agua ree­

pooto al alcohol rriginnlc

ganglggién; De los unaavoa realizadas ne'daduoo que ol solvente no

miccible con agua que con mas facilidad dá turbidez en el sictona en eg

cayo. ee el benceno. Se preparó un stock de benceno con ClzCa para evi­

tar cu hidratación.

a.---w---­
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5) CONSTRUCCION QE_CURVAS

Sc puedetrabaJar a distintas temperaturas. vale decir. construir

gráficos empíricos de tenperaturas de enturbianiento c clarificacién

(practicamente las mismas) en función del agua agregada; cbicn cona­

truir ieotornss a 20, 25, 30 nc. eto..colocando en ordenadas volumen

de agua agregada y en abcisas, cantidad de agua contenida en el solveg
te (a determinar).

En el primer caso. a la solución alcohol-agua. obtenida por agre­

gado de cantidades conocidas de agua al alcohol absoluto se le hecha

un tercer disolvente no misoible con el sistema alcohol-agus y se dote;
mina la temperatura de enturbianientc c bien la temperature de clarifi­

casián To. radiante el gráfico se lee en ordenadas el contenido de agua.

En s1 segundo ceso. para cada sistema alcohol-agua-eolventc no mi!

cible a temperatura deterniusds.hay un volumenIdninc de agus que agre­

gado produce turbidez. De modo que para cada iscterma se lee en ordena­

da, vclulen de agua agregado. obteniendcse en abciea la cantidad de esta

contenida en el extracto alcoholico. Este es un método sumamenteusado

para determinar contenido de agua en aceotróyicos obtenidos en la indug

tria del alcohol: benceno-alcohol-agua.¡ilcl-alcchol-agua. etc.

Ormandy Craven han realizado mediante este método numerosas deter­

minucicnee(8 íclubilidad de cunoinstos orgánicoa.<:e1do11.Vo1.2Pag.138)

En esta tesis se ha usado el primer método manteniendo fijas en el

sistema lau cantidades de alcnol abeciuto y solventes no hiscibles y

variando las cantidades de agua.

Las curvas fueron castruidss del siguiente modo:al alcohol absoh¿

te sa la agrega desde una bureta controlada de l ml. graduada a1 0.01

m1. cantidades progresivas de agua (de 0.25 m1 en 0.25 ml). Para con­

centzación mayor de agua se utilizó bureta de lo ml graduada en 0.02

mis

Ala mezcla de alcohol-agua se le agrega el solvente no niscible

y ue determina To. Lee cantidades en que se agregan los componentes



del sistema varian para cada mezcla y dependen en particular del eol­
vonte no misoibleo

Curva oorreagondiente g¿_sistema ¿¿121:glgggglrggu¡,

Poeeyendoss un stock de xileno de calidad homogénea. tratado con

01203. as comenzóla determinación de puntos de la curva oorreepondigp
te a este siete-a

Alcohol 20 ll

xilol 40 nl

agua n ml

tiene ln ventaja de dar turbidez a temperaturas algo mayores que los
demás solventes.

Se snsayó con el alcohol absoluto comercial y con el destilada gp
tenido segun se explicó anteriormente. Comola diferencia de contenido

de agua entre ellos ee eólo 0.04 d en volulen. los puntos obtenidos

pueden considerarse comoduplicados.

Se comenzócon el limite de sensibilidad encontrado en los ensa­

yos de solventes no mieciblee.

n (ml de HPC) Temperaturas de olarifioación
Valor tomado Volumencorregido Alcohol comercial Alcohol destilada

1075 1.75 OQC OQC
2000 1.99 13.690 13.890
2.25 2025 25.2590 23.7500
2.50 2g49 35.7390 36.039C
2g75 2,75 41.329C 41.229C
3030 2099 53°9990 5401990
3025 3024 6203890 02°389C
305 0 3349 73°359C 7238590
snvü 3074 VirFLÓ sin aclarar

Raza escala de velores corresponde al gráfico N0 l

Lota: Las temperaturas de clarificaoién eutan coL_u°luu3 de acuerdo
a la escala da temperaturas anotudaa anteriormente ¡ara el ter­
mometro uc 6
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Curva correscondiente al sistema Benceno-alcohol-ggua._—I—_—­
Las proporciones en que se usaron los productos arriba citados son

Alcohol 20m1

benceno 40 "

agua n “

Es el sistema mas sensible y se tomó comopunto inicial el obtenido

para n : 0 ml.

n (ml de agua) Temperaturas dc clarificación 90

Volumen Volumencorregido Alcohol comercial Alcohol destilada
005 " 2.9 - 2.9
006 ’ 207 - 207007 - 2.5 - .5
008 O. " 2.3 - 203
0.9 0.855 - 2.2 - 2.2
1-0 0.953 - 2.1 - 2.11.4 " 1.6 - 1'52.o - 009 -
05 " 008 - 008

20 2. " 0.7 ' 0.72.80 ’ 0.2 ' 0.2
2.85 2.716 1,4 1.4
2.90 2.764 3.3 3.3
2.95 2.811 5.1 5.1
3. 5 3.097 13.77 13077
3.50 3.335 23.45 23. 5
3.75 3.574 30.34 30.54
4.00 3.812 38.22 38.11
4.25 4.050 46.81 46081
4.50 40288 55.79 55.79
4.75 - Hierve sin aclarar a 65.4 9 C

Esta escala de valores corresponde al gráfico no 2

Nota: Comose buede observar para los valores de n; 2.75 ml hasta n ;
2.90 ml los agregados de agua se hicieron de 9005 m1 en 0.05 ml
ya que la curva en esta zona requería mayor numero de puntos.

Unavez obtenidos los puntos de esta curva se realizaron ensayos

con sales. En primer lugar se tomaron 10 gr. de 304K2 secado a peso

constante, a los cuales se les agregó 3.81 ml de H20. Se agregó a la

sal hámeda40 ml de alcohol absoluto y se le hizo hervir en un srlen­
meyer de 125ml provisto de tapón atravesado por un tubo de vidrio de

1.5 m que hace las veces de refrigerante. A los 10 ' de ebulliciñn se

sacó y se colocó a enfriar hasta 18 OC.
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“a: 1;;cido sabran dante 5: pipctoaron 3G ¿1; en 1% subo de de"
. . 0 .teÏ”IHÑPLSZds Le4-s le clarificacion cc uLzo el ensayo, 00th­

.l . ,Ü ‘ , ‘ . .nlqnüw‘ a; jmü, ncgÏn con valores de la tabla conseno-alcouns

agus afín a un 'nzenidn de agua de 1.906 ml.

-e-‘ w‘gta nnrow+*:n hacerca obtenido un excclunte resulv

trdn ï*f: a? 'eva tener ea tucntn que la curva anterior ea hizo serfi"

ganan n 3C H¿cohol c unidades crecientes de agua; Dür lo tanto

cn ella ng úgnieron mcfimfinntionca de volumen por centractión.fiu

cambie gayaLu .=nermínnni*u con la sal, no tomaron 20 m1 de una solu­

ción alnzï'ïic= un la que yü habia tenido lugar la contracción de vogp
nerd Tv g ria vuee hacer Las correcciones dc volumen.

Íáïnulo: “emperatura leída: - 0.9 9C

V agua-curva: 1.906 ml

agua ¿g 3¿,;a a Los 40 m1 alcohol: 3.812 nl

an 0G de 19 Hc331& al pipctccr: 18 OC

cmdensidad del agar a 18 OCcs 0.9086. De nodo que siendo,

du Lvuerdo a la cu—nu, e“ volumen de 1.906,01 peso del agua

í'ïE‘ (7.9996 X Ï.(?"; 17* gr,

“¡.1O sea que en lar de solución pipctccda hay 1.905 gr dc

agua. Ahora bien, wire ene punto de la curva habiamos puc-to

20 n; de alcohol aïawluto cuya densidad a 18 9C ca:

C TfïF? (I alc.:%a.} + 3.00102 (oorrcc.por tamp.)u 0.79491

y ¿uy “n30 será 2C x 0.79431 - 15.698 gr.

v: .::; ¿a 13 ¿aluciïa es: l¿.398 + 1.903 - 17.801 gr.¡ con­

Liacü L3.?99 gr. ¿a alcohol o aca que en 100 gr de solución

h¿“xó 5*.31 f de alcohol en peso.

Ciï' Tn ¿e su dansidud: 89 í -------— 0.52523
90 Í *------- 0.82260

"N-"-"ñ 0.00266

t.“"; w 2: : 0.0308;

Ïüflfiüt Ü. 2525 v G.3?“ïl a 0.83442

Scan St iva 20 m1 pipeteadoa:



20 I 3.32442 2 Zóuñkáá gr.

100 - 89.51 : 10.62

100 gr.aol. mw--m-—--n10.69 gr. agug
16.4854 —-*«u---—- 1 : 1.765

16.488 - 1.763 ' 14.725

Cálculo en los 4C m1 pipeteadca

4o x 0.79493 a 31.79 gr.

14.725 alo; u--------—- 1.763

31.796 —-a-»r--— v x = 3.837 m1

Volumen agua :ïrmr

Volumen agua

Con ur cálculo se; ¿3'25 pueden uñarae ambas curva: la bens&

y X1101) praaentnhdn ln ve caJa que puede utilizarse c :ier una

dafi de muestra y t?aïñrla can cuaíq inn oantidhd de al ‘vul. fiBiL

util en casa de salen con tutgthtege pwgueñc du humedad;¿ que sa

traería una cnntfidnd apT901a' un), supongamon 50 5:, sun Si

m1 de alcohol. Luego no nipeteu¿ían 20 nl ¿ul líquida no»: muaazla

no haria la dn:erminnc¿l cálculo comosu al caso w“:¿rifiï

ñbtenoión du nuevas CL" ¡ieuivnño en cuenta la variación ¿el volu
Imvnppr contraccion:

Curva correspond'a .u ul afiatamaxilol-alcohol-agua.

Se coloca en er;h;* gar'uec> 40 ml de alcohol al cual se van

¿aragando ¿evie una bure a de 10 ml controlada, cantidades crecientes

de agua, en u¿te cado, ¿cuuc ¿.0 m1 hasta ?.O ml de ag; .

Se t;m;geinizu el líquido per agítnaién y se pipetonn 20 ml de la

solución :umandu la tempárutura de ln miama.

En EL tubo de deteá"i¿hc16n de To se colocan los 20 nl de solu­

tiSn üiOÚdOl'BflUhy so agregan 40 m1 de ;1lol. Sá mezclan con e? arnn

nadar y se determina To.
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Para la construcción de la curva se tiene en cuenta que sólo se

han pibetendo 20 ml de la solución alcoholice de modo que se deben

calcular los m1 de agua contenidos en los 20 ml de solución teniendo

en cuente la variación de volumenpor contracción. Se calcula del si­

guiente modo:

Si a 4o ml de alcohol absoluto de densidad 0.79453 ( de acuerdo

a la temperatura a que se pipeteó la solución ) se agregen 6o795 ml

de agua, el peao de la solución total será:

6.795 x 0.9988 = 60787 gr°

40 x 0.79453 :312781 "

38.568 "

En 38.568 gr de solución hay 31.781 gr de alcohol luego en 100 gr

habrá 82.40 fi. 0 sea que la solución obtenida tiene en peso 82.40 %

de alcohol y su denoidad según las tablas será 0.84211. El volumen r5

el de la solución ee: 38.568 ./. 0.84211 - 45.80 ml.

En 45080 m1 de solución hay 6.795 ml de agua luego en los 20 ml

pipeteadoe hay 2.967 nl.

La siguiente table (3) contiene. volúmenes de agua en los 20 ml

de solución pipeteados en cede ceso y temperaturas de clerificación

obtenidas.

Volumen de agua (ml) To en 9C’ 8.0
.515 - 1.5

1.625 ¿.49
1.734 9.57
1.340 17.26
1.950 21.65
2.048 26.15
2.153 32.34
2.254 38.63
2.361 43.41
2.455 48.49
2.556 52.89
2.652 57.78
2.756 62.37
2.835 68.16
2.942 74.25

Esta escala de valores corresponde al gráfico N9 3

De la mismamanera se construyó la curva correspondiente al sis­

'tema:
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6) JAL'Í}? .‘mnA‘rmr-xs

Se tomaron diversas salee(eecadas a peso constante) en al casa

de sales anhiqrae-) y sin nrevio secado en el caso de vales con agua

de cristalizac ón“ L un mean fiatvrminndo de H9“. uvndiciurhún por su

contenido c agua de crisñaïización para las reina que ía :nfleen,ee

les 'gregíy en erlanmeyer de 125 m1, "antidndea variables de agua;

luv¿¿. ¿a al de ¿Inohol absoluto (reproduciendo laa condicionee de las

0/2 ¿Yzicne curvas) ne llevó a ebullicign,tapando con tnpón provisto

ae tmbn de refluJou A los 10 ' de ebullición ae colncó el erlenmeyer

en baño de agua fria. enfriando la mezcla a alrrededor de 15 90°

Waycanoa de nales que se mantienen en suspensión en el liquido

sebrenadanta. en esas condiciones ae hace necesario pasar el liquida

sífiu decantado a través de placa de vidrio filtrante, seca, antes de
Ja determinación.

Se preeentaron casan de salen bastante solubles en el alcohol diu

luido resultante Cnor 23 algunas nitratos) que luego preci)itan por

láxagreqndo del componenteparcialmente niasíhle con al aaua(xiiol

Derzeuoio Ésto dificulta 1a determinación de Toa

¡n el caso de sales con agua de arietalizacián( salvo algunas ezu

uepniones) se obtiene la extracción del agua con al alanhOL en calienbn

per) ni enfriar nara pípetear, el agua vuelvo a racombinnrsa total o

paralalmente coa la un! anhidra.
neaultadoa obtenidos:

CLNe: A 1? gr de sal seca se las agregó 0.999 m1 de agua. Se

reeiizó la eXperiencia expkicede anteriormente y se determiná T° 00h

el uJSCemanuncnno-ulcohnl-apua. ne obtuvo moza n 2.8, Tn el gráfico

4) corrasuonde a o.955 ml de agua ccntenidoo en los 40 ml de alcohol

iniciales o neu una uiïawsncia de - 9:046 ml

10 gr de sal seca se trataron Con ¿0998 .1 de aguanSe repitiá le

experiencia y se determinó “c con el sistema xilol-aloohol-egue. Tc s



"ñ 1 ' (‘351’}. 'x‘“. ' que corresponde en el crífico 3 a un contenido de asia de

¿1.o eea una diferencia de o 0.592 m1.

¿¿g; 10 gr de sal aeoa se trataron con 2.997 m1 de agua. Se re­

pitió la experiencia y se determinó Tc con el sistema a1cohol-agua-bv;

ceno. Tc obtenido-1.2 corresponde en el gráfico 4) a un contenido de

agua de 3.197 ml o sea una diferencia de 4 0.2 m1.

13 gr de sal Beca ee trataron con 4.996 ml de aguao Se hizo la

extracción y se determiná Tc. con el sistema alcohol-agun-xilol.
p‘Lc. obtenido: 51.8 ¡.0 corresponde en el gráfico 3) a'un c *"Ou se!“2:...

de agua de 5.68 o een una diferencia de e 0.58 m1
f\ '

’ \O*_4¿¿: 1G gr de sal seca ae trataron con 0.953 m1 de 88uï’

hizo la extracción cor MïcsHolabsoluto y luego la determinación ¿a

ig en el sistema alupn,1-agmn—benceno.

Tc obtenido: —¿.5 cnrrespoodiente a un volumen de «gue con“

en Los 40 ml de alcohol iJiCi&1OB de 0.950 m1 o nea una diference.

- T.ÏÜ3 m1.

-= u; d. sal seca se trataron con 3.497 m1 de agua. Se repití' 1<

expeviencia anterior determinando el Tc del sistema alcohol-agua­ Jana

cenoo “c vktenidc; o 196 que corresponde en el gráfico ‘) a un L

men de nana d: 3.6 m1 o sea una diferencia de a 0.103 nl.

lo rr de sal seen se trafuron con 3999? mi de agua. Se rep; 1%la

experiencia anuario: ¿suzrminando el Tc del sistema alcohol-agua-xxio‘

- :1 9: ¡La correzp;uie en el gráfica é; a un volumen de agua de

49207 m1 o sea una diferencia de mas o.¿1 al.

Noafla: L0 cr de sal seca ee trataron con 1.999 m1 ee agua0 Se

extrajo ésta con 45 mi de alcohol absoluto y ue determinó sobre 20

_la LemporaLurade clariiicación con el sistema alcohol-agua-beneeno.

Tc: -1.9üC correspondienne en la curva 4) a un Volumen de 2.2 m1 en La;

40 m1 de alcohol o sea una dif. de mas 0.901 m1.
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395553 5 gr de sal seca se trataron con 1.906 m] de avua. Se pro­

cedió comoen casos anteriores nara el sistema alcohol agus benceno.

Tc s - 2.0 OGcorrespondiente sn la curva 4) s 1.8 m1 o ses uns dif.

de - 0.106 ml.

(N03) Pt; 5 gr de sal seca se trataron con 3.497 nl de agus.La

determinación de Tot con si sistema alcohol-ngue-xilol dió - 1.3 OC

correspondiente en los 40 ml de alcohol original, e 3.265 nl de agus

c eee una dif. de - 0.252 ml.

PO flg23) A lo gr de sal secs se agregaron 2.86 ml de agua. Se

determinó To con el sistema alcohol-uguu-benoeno obteniendose - 1.590

que corresponde s un volumen de ¡gue de 2.8 al en la curva 4) c ses

una (iferencie de - 0.06 ml.

A lo gr de sal seca se agregaron 6.997 m1 de agus.fle determinó

2C para alcisteme aloohol-agua-xilol obteniéndose 25.5 DCcorrespondigp

te a un volumen de 4.464 m1 de agua en le curva 3) o sen uns dir. de

0.467 m1.

{PostNR4.sz A 10 cr de sel eeoe ee agregaron 2.86 Il de sguc.Se

determinó To = - 1.5 para el sistema sloohcl-agusbenoeno.En le curva

4 corresponde a 2.8 nl de agus o ses una diferenciu de - 0.06 nl.

La misma sal con 3.497 ml de agus dió pere el sistenn alcohol­

agus-xilcl 790 que corresponde el la curva 3) a 3.62 Il de agus c sea
una dif. de 0.123 nl

{Podlegs lo gr da sal esos se trataron con 3.997 nl de egu¡.Se
determinó Tc care el sistema alcohol agua xilol obteniéndose 20.690.

corresponde a un volumen de agua de 4.187 ml en los 40 ml en le curva

3) o se; una dif de 0.190 ml.

co¡raqx 10 gr de sal seoe se trataron con 3.335 nl de egue.Se de­

terminó ro en el sistema alcohol agus benceno obteniéndose - 1.490 co­

rrespondientes en 1a curva 4) s 2.97 m1. Dif.- 0.365 nl.
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¿OjFïa: ¿C a: d: sal seca se trata:cn cz: ¿.4flr ic “gun de

. I _ a _minancosc Tc cara el Sistema alcohol-agua*ccncan . ¿.¿ïv que en lb

curva 4) corresponden a 3.5 ml o eea una dir. dc #.HJ2 m1.

La misma sal con 4.19? al de agua se enaayb para e; aéecema al: n

bol agla xilol obteniéndose Tc.: 26.3 90 que en la curva J) corresponuu

a 4.260 nl o Bea una diferencia de 0.063 ml.

ggg; 5 gr de cal eeoa ee trataron con 3.498 mi de agua. Se deter­

minó Tc para el sistema alcohol agua xilol obteniéndose 1.99 9C correa­

pondientea a un volumen de agua de ¿.40 ml o aca una diferencia de- El.
finca o de al a con gggg_gg_oric¿ggiggpión.

gigggggggg: 2 gr de nal con un contenido de agua de cristalizacian

de 1.06 ni se ensayadon para el sistema alcohol-agua-benoeno obtaniánm

doee un To «¿.490 oorreopondh nto a un volumen de agua. de 1.4 m1 en la.

curva 4) o aca una diferencia de 0.54 m1.

glgfig¿gïggz 5 gr de ¡al con contenido de agua de 0.74 ml de cris­

talización ec trataron con 40 ul de alcohol abaoluto y se determinó Tc

para el sistema alcohol-agua-benoeno obtenieáqoue-¿.SDC que en la curmn

4) corresponde a un volumende 0.78 ml o sea una dif. de 0.04 nl.

10 gr de la mismaaal( 1.47 nl de agua da cristalización) ee tra­

taron oon5.497 nl de agua. El contenido total aa de 4.97 nl de Han.

a. determinó To para el ¡sistema alcohol-agua-¡ilol obtenie’ndoee 22.19c

que oorreeponde a 4.26 ml o sea una dir, de - 0.51 ml.

304Na3.lQflggaEsta cal. cuyo contenido total de agua ea 55.86 1 deter­

minado por secado, se eneayó tomando 5 gr ( o aca 2.?9 nl de nao) ez­

treyendo con alcohol absoluto y determinando To para el cinta-a alcohol

agua-benceno. Se obtuvo -1.4oc que corresponden en la curva 4) a 2.8 m1

o sea una diferencia de 0.01 nl.

804H5.7Hpo:5 Gr de sal conteniendo 2.6 ml de agua de cristaliza­
ción sq extra1eron con zïtohn? absoïvfo v a: h‘eo ‘a Artcflrivcc"n 3°
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Tc para el sistema alcohol-agua-benoeno se obtuvo -2.9 9C comproban­

dose que corresponde a 0.78 ml en la curva 4) o sea que la deshidra­

tación fuó sólo parcial.

{SO¿[¡Pea,9520: lO gr de sal con un contenido de 2.88 ml de agua

se ensayaron para el sistema alcohol-agua-benceno cbteniefidose Tcá

- 1.5 que en la curva 4) corresponden a 2.8 ml en los 40 ml de alcohol

iniciales o sea una diferencia de -0.08 ml.

¡so¡¡¡¿;g,1aggo: lO gr de sal con un contenido de 4.86 ll de a­

gua de cristalización se ensayaron para el sistema alcohol-agua-ben­

ceno obteniéndose To: -3.0 DCque corresponden en la curva 4) a un con

tenido de agua de 0.76 ll. en los 40 ml de alcohol original. Tambien

en este caso la deshidratación fuó parcial.

La misma cantidad de sal pero con agregado de 1.75 nl de agua de

ensayó para el sistema:alcohol-agua-xilol obteniéndose Tc: 23.4 DC

que en la curva a) corresponde a un volumen de agua de 4.1 nl o sea

una diferencia con el contenido total de 2.51 ml.

SO¡Cu.5H20:20 gr de sal conteniendo 7.2 ml de agua de cristalina

ción se ensayaron para el siete-a alcohol-agus-bonceno obteniendose Tc

- 0.7 que en la curva 4) corresponde a 2.85 nl de agua.La deshidrata­

ción.que en caliente es total ya que la sal pasa a sulfato de cobre

anhidro blanco. al enfriarse es solo parcial pués el sulfato de cobre

retoma el agua del alcohol coloreahdose de azul.

ha misma sal pero con el agregado de 0.4 ml de agua se ensayó pa­

ra el sistema alcohol-agua-¡ilol obteniendose Tc. 13.590 que en la cun

ve 3) corresponde a un volumen ds 3.9 Il o sea que tanbien un este cam

la deshidratación fuó parcial.

[N03120a.4H30:5 gr de nuestra con un contenido de agua de crista­

lización de 2.07 ml a los que se agregó 3.997 ml de agua.se ensayaron

para el sistema alcohol-agua-xilcl obteniéndose Tc 19.590 que en la

curva 3) corresponde a un contenido de agua en los 40 ml de 3.86 ml.
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Parece ser que el arun de c*ia€e?irhc35n F; fué 9xt:¿1gu.

ggúgyggg¿;gggg¿ me eneayá el éivtsms uïsoh31«;¿ubabencenc para 3

gr de sal o aaa un oontanico de agua de criitnlizaulín de 1.o 91.50 o!»

tuvo Tc: - 1.1 GCque cn 13 :uxvn 4} co: ¡synndüu ¿ 3,6 ml ae agua para

los 40 m1 de alcohol nriginkb a o son un afincao de i.ü ml.

Otros E gr de sal se ensayaro" purh c1 Giatcflu aLGGhal-nzua-xilcl;

To: 5.890 que en la cuTVn3) correepanga a 3.35 ml.fi¿:ecb ser que la ü.

contiene además del agua nn GriHïHÏÉZLÍÉflD¡n aLtn purcuucaJe de nana»

dad.

FdOÏHe¿nggg; 5 gr de sul con un aontcnido na 3.39 ml de agua zw

ensayaron para el cidtend alcoholnaguL-bencenc obteniéhhuau Tc : -3?u

que corroaponden a un volumen de 0.76 ml de agua: La dochidratnoiéu

fuí eálu parcial.
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7) RESUMEN X CONCLUSIQN”?

351 Enanynda ngo Conton.To(G3)Dc ¡1320 D1f.nl roto4)ec mlflgo dtr.m1nl

Cl N0 0.999 - 2.8 Ü,953 LÍJOGG
Cl NI 3.998 23o44 4.59 0.592

Cl K 4.996 51.89 5.63" 0.68no - ‘ 2.8 0. '(ÏOÜDÏ'
504x2 3.497 - 1.o 3.6 0,3e5
304K2 3.997 21.0 4.207 0.21" 1.92.20.
503 1.906 - 2.0 1.8 00.106
{303 ¿Ph 3.497 - 1.3 3.265 -0.232
PÜQ NGQH 20860 - 105 2.8 -0o06
P0¿ N82“ 3.997 25.5 4.464 0.467

(P04 H2.HH4 2.860 - 1.5 2.a oo.06
P04 H2.IH4 3.497 7.o 3.6? 0.123
P04 Hng 3.997 20.6 4.187 0.190

-
coaflïfi 3.498 ' 1.2 3.5 -0.002
COáHNB 4.197 25.3 4.260 0.063
OPb 3.498 1.99 3.40 '0.098

Sales cowagu¿ de cristalización

C12“ oCHgC loífi - 2.4 1,4 0.340: "' 0.-4o 4. ‘00
71045913, 1“ 1,30 TEU-"’74 -' 1.4 2.8 0.01
304159}? 1;;7'.) 221-3 - 2.9 0.78 -1082
(304 ;?ü¿.9H20 2.aa - 1.5 2.80 -o.oa¿4736 ' 3.0 “4.1
{304),} "-23.6HQÜ6. 51 2.5.4 4.1 '2. 517.2 " 0.7 ’4035
SiÏgjzv-ïzunr "of, 3.9 -307
(E ‘hug.4n2w 5.o? 19.5 3.86 -2.21
CW, ‘¿Wslgïáfl 1.; F 1.1 3.6 los
CV¿ ugñ.13ï¿: 1.a 5.8 3.56 1,76
P“; "En 15v“; m 300 0. ‘2078

n la tabla anterior se anotaron las diferencias por exceso sin

oig"- y 153 ¿ifrrnrtiaa por defecto con algun negativo.

GogupUSIUNH¿

21 my‘ñdo es solioable. en general. a sales anhidrao. Comocondi­

«lones se kueden señalar:

Quo ¡u a»? wo sea mas ávido de agua que el alcohol absoluto.w.) .v,

¡‘O t Quonc vea aprociublemanto soluble en aloohol,yu que ou prgoipita­

ción poquerior con al agregado al sistema del componente parcialmen­

53 mtaoible con agua. dificulta la observación del punto de clarifi»
cacián.
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3) Que el contenido de agua en la cantidad de sal ensayada asa igual

o mayor que el limite aprsoisdo por ol sistema usado.En caso de sa­

les con pues humedadse debe tomar una cantidad grande ds ¡51,Tra­

tar con 1a cantidad necesaria de alcohol absoluto y mediante los

gráriuo 1 y 2, haciendo las correocionea ya explicadas do vsrisoián

de Volumsnpor contracción, dstorninnr To y si contenido ds agua.

De Los ensayos rsalizados so puedo observar quo sl sistema alcohol

agua-benceno dá resultados mas próximos a los reales quo el sistcns

alcohol-agus-xiiol, siendo tanbien las nitido ol punto de clarifica­
ción.

galas qgglgguugg ggistalizsciónt En terminos generales el nótodo nomms..- o

resulta aplicable.
Ds los 14 ensayos realizados 9 son frsnoumsnts negativos por ds­

ficioncia on la extracción. Esas ss en muchos casos oonplsts en onlion—

te pero por enfriamiento ls sul retoma su agus de cristalización. Tam­

bien en este caso interviene ls ¡Ayer o sonar svidsz por el ¡gun que
presente el pruducto deshidratado.
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Angewnmta Gnemi 1952 f 45 H9 ¿4 Pag LSG ¿bril 2

Journaï Of American Güemicsl Society “ i? —1926 Pen 1929
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Snlubiliüed ¿e compangnfieidell V2 Pas.1938

Jurnal of The Chemical Society 1936 P133 De Salaa,Ingold; Wilson

3.o) Boletin de Informaciones Petroleras Abril de 194.4HQ936

.11) Chemical Abstract 1936-43
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