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l ESTÉRIFICACIOE

La reacción entre ácidos v n1coholes,denominada

arterificnción.ee una de las más entudiadar reaccionar de la quí

mica orgánica y una de las máe importanter operaciones en 1a in

dustriavSu estudio reviste por lo tanto un notable interés teó

rico y práctico.los éeterer se empleancomoeolventer,plartificane

te9,explosivoe,perfumes,plásticoe,medícina1es.etc“(4)
El Wroblemapráctico que enfrenta el uuimico cae

ra llevar a cabo toda reacción,es la obtención del más alto rendi

miento posibleiLc reacción de eeterificación puede generalizaree

del siguiente modo:

ácido + alcohol;==éeter + agua
Comoroda reacción revereible,11ega n un enuilibrio cuando se ha

producido una cierta cantidad de los p}oductoe.ïl equilibrio fija

las cantidades relativas de las cuatro eubetancias nue pueden co

existir a una dada temperatura.La expresión fisicoquímica del equi=

1ibrio,fundada en la lev de acción de masa9.e9:

( éeter )_Lg%22filfi7_ g FTNKÉÏÉÉT—Ï a co ol

La constante K depende sólo de la temperatura para las condiciones

usuales de reacción.eunque desde el punto de vista riguroso de la

físicoquimica es modificada también por la presencia de substancias

ajenas a la reacción de enterificación.(2)

Si por algún artificio.una parte considerable del

agua o del éster formados en la reacción. o de ambos a la vez. puer

den ser eliminados del sistema” se producirán nuevas cantidades de

agua y éster hasta establecerse un nuevo equilibrio.



En la práctica. se logra deeplazar el equilibrio en el sentido de»

eeadog mediante loa siguientes métodos:

1),Empleo de reactivos concentrados.

2) Eliminación de loa productos a medida que se van formando.

3) Aumentode la concentración de uno de los reactivos.

Desde el punto de vista cinético. ee consigue aumenu

tar la velocidad de le reacción empleandocatalizadoree aorooiaw

dos, generalmente ácidos mineraler, ealee ácidos, o hidrocarhuo

ros sulfonadoa. Para completar una reacción por eliminación de

uno. o de los productos. se presentan diversas técnicas de acuezdo

e las propiedades de las substancias que intervienen en la reacciónlB)
A saber:

1) Si el ácido, alcohol y éeter no son volátiles, comoen le re»

acción entre un ácido graso y glicerina para formar un glice

rido. la eliminación del agua que se forma en la reacción no

presenta dificultadeeo Se remueve‘écilmente por aplicación

del vacío,o por hurbujeo en la mezcla de un gas inerteu

2) Si el ácido no ee volátil y lo es en cambio el alcohol, ee ope

ra con un exceso de ¿ete último para arrastrar el aguao ïn elgu=

nos casos ee mejore el arrastre con el empleo de un componen»

te inerte que forma un azeótropo binario o ternerio con el en

'guan De eete modo ee preparan muchos alantiïicantas eu la in

dustria: tartratoe, lactatos, ftfilntos de etilo, oropilo, butie
lo, amilo. octilo. etc.

3) Si el émter y el alcohol son volátiles, o ei todos los compo

nentes de la reacción lo son. el problema es más complejo y gen

neralmente ee resuelve con la aplicacion de loe fenómenos azeoe

trópicos v el fraccionamiento de loe vapores. És el cano tan

conocido de la preparación del acetato de stilo.

E8 interesante destacar que la eeterificación ee cumplehasta en

soluciones acuoeae muy diluídae. Sin embargo. y de acuerdo a la
' . o .

ley de aceion de masas, la oreeencia de una eran cantidad de agua
' J

conduce rapidamente le reacción a un eouílibrio desfavorable,



y hasta llega a invertir el sentido de la reacciónoÉn efecto. los
mismoscatalizadores que favorecen la esterificación son loe que

ee utilizan en la eaponifioacióne

Llegamosa la conclusión que. tanto en la práctica de la

boratorio comoen las elaboraciones industriales.la base fundamen

tal de una buena esterificación es la eliminación ráoida y comnleo

ta del agua inicialmwnte presente. y de 1a que ee forma durante el

proceso.Esto no siempre ee realizable ein grandes sacrificios eco
nómicoe.

En varias elaboraciones industriales y en la obtención

corriente de algunos ácidos orgánicos y nlcoholes,ee encuentra 1a

industria química con gr"nder cantidades de soluciones relativamenu

te diluídas de un producto que debe ser recuperado para su valori

zación.BJemplo de este problema industrial de primera magnitud,
son loe abultadoe volúmenes de soluciones acuosas de ácido acético

nue se forman en la preparación del acetato de celulosauPara pros

ducir el acetato a un precio razonable es necesario recuperar el
ácido acéticooEste ee concentra de acuerdo a los métodos clásicos

de extracción o azeotrópicoe°(HN5) .
Los ácidos y alcoholes de fermentación se encuentran fuera

tamente diluidoe al estado bruto. el láctico por ejemplo a una con“

centración del 6-7“, Él ácido tartárico que se obtiene de acuerdo

a la siguiente reacción de descomposicióng(6)

04053405L o 33804 a" 040636 ¿ CaSO4

ee encuentra diluido al izwlBK. La industria emplea métodos fieia

cos para la separación de estos productos al estado puro o-a esta

dos de mayor concentración. El más difundido y aplicable es la

evaporación o la destilación fraccionada. pudiendo emplearse en

algunos caeoe particulares los métodosde extracción o cristali

zación. El balance térmico es generalmente desfavorable, debido a

loe grandes volúmenes de agta que deben eliminarse y a las peques

ñas cantidades de producto que se recuperan, lo cual implica exce

eivos gastos de combustible y delicados problemas de volumen y

costo de los aparatos, y asivtercia técnica corresprndienteg



[rs acidov y Licencias dÍÏJldOW cuestan menos que ,cp acn
aentraioe pfiïñúe ee ¿unrsrcen en Lai ez!ïv?3' eta, c 59 ¡[Fui r»

cación o por ser subuproñuctos de ¿iras ¿laloracicnee‘ Son por

lo tanto materia? Climas ivïdi' para la pïüytïflfftL ic éstercs,

si pudieran ser utilizado: al estado diluido.

ESTEFIFICACÏON EXTRÁCTIVÁ

De todos estos ejemplos surge la necesidad de encontrar un méto

do para utilizar ácidos o alcoholes diluidoe. Descartando por los

motivos anteriormente expuestos la técnica más común: eliminar

por diversos artificios el agua presente en el sistema, optamos

por 1a eliminación del otro producto de la reacción. el éster.

con lo cual podrán conseguirse los mismos resultados mediante

el desplazamientodel equilibrio de erterificcción.
Cuandoel éster eP volátil, el problema de su eliminas

ción del sistema no ofrece dificultades. ya sea al estado puro

mediante un fraccionamiento de los Vaporee del sistema. o como

ezeótropo.0uando el éster no er volátil. es inaplicable el mé
todo anterior. En los últimos años los ésteree no volátiles de

algunos ácidos comoel tartárico, láctico. ftálico,etc. han

adquirido gran importancia práctica comoplastificnntes y eol

ventas de altos polímeros, lo cual confirma 1a importancia del

caso considerado.('7)(8)(9)

Consideremos un sistema heterogéneo, constituido por

le solución acuosa de un ácido orcánico o un alcohol. y un al

cohol o un ácido respectivamente. inmiscible o parcialmente mi

scible con el agua. Si el sistema se lleva a las condiciones de

reacción por agregado de un catalizador conveniente y por acción

de la temperatura. el éster formado será solubilizado en forma

preferencial por la fase alcoholica. Al desaparecer de la fase

en cue se realiza la reacción el éster formado. el equilibrio

ee desplaza y se formarán nuevas cantidades de éstero Se ha reae

lizado una esterificación extractiva.



El equilibrio que ee alcanza en erta esta reacción no es el aqui
. . ¡N' .librio correspondiente e las concentrac1onee de 109 inactivos y

Q.productose expresado por lc ley de acción e masas, sino el equio

librio que corresponde a le concentración del éste? en la fase

acuosa, en equilibrio a eu vez cor la fase alcoholicarho)
.EE decirr el écter oe distrituye entre ambaéfaeea de

acuerdo a su coeficiente de partición. le concentración de éster
n. I

que influye en la ley de acción de meras que rige le recesion, ee
_ 2la de la fase acuosa” no la concentración total dc ester.

primer equilibrio: éeíer(fase acuosa). , eeger(fase alcohól.)

coeficiente de partición: D z (eéter)f- ac-.
(éster)f. 31_

segundoequilibrio: ácido + alcohol ;::: agua i éBter

En el segundo equilibrio no interviene el écter total de ambasfa
ses sino el: éster..’ 1 \taee acuosa)°

Si el alcohol que ee emplea no ee inmiecible, tendre

moe inicialmente un eietema homogéneo. pero ei ee inmiecible-el

éster, ee originerá una face liviana formadapor el éeter inmisci

ble que eolubiliza buena parte del alcohol. y que no partecipa del

equilibrio, encontrándonoe en las mismascircunstancias del caso

anterior. El principio ee enteramente análogo para la solución

acuosa de un alcohol en presencia de un ácido insoluble en el agua.

Él fenómeno ee complica debido a las siguientes solubi

lidadee que deben ser tomadas en consideración:

Solubilidad del ácido en la fase alcohólica.

Solubilidad del agua en la fase alcohólica.

Solubilided del alcohol en le fase acuosa,
euwH Solubilidad del éster en la fnac acuosa.

El mayor o menor éxito de la eeterificación extractiva depende de

la mayor o menor inmisciblidad de las fases, de acuerdo a loa
equilibrios y consideraciones expueetae anteriormente.



En cambio, la dolubilidad del ácido en 1a fase alcohólica, debe

ser lo más alta posible, pues de este modoy en una sóla opera

ción. se esterifíca y extrae el mismotiempo el ácido de 1a fase

acuosa. Comoeste efecto extractor puede ser de gran importancia
en el balance total de ia operación. se resumena continuación

los principios de la "extracción".

EXTRACCION

En un sistema heterogéneo-formado nor dos fases líquidas inmisci

bles, un componentedel sistema soluble en ambas fases se distri

buirfi en ellas de acuerdo a las proporciones regidas por su coe

ficiente de partición. En el caso que des:amos analizar. una de

las fases es una solución acuosa de un ácido orgánico o de un al

cohol, siendo la otra fase un alcohol o un ácido orgánico respec

tivnmente. El constituyente orgánico de la fase acuosa se distri

buirá entre ambasfases hasta llegar a un equilibrio: se ha rea
lizado una extracción simple. Denominamosrefinado a esta nueva

fase acuosa, y extracto a 1a otra fase.(44NWZX43)

Si el refinado se separa del sistema y es puesto

en contacto con otra fase extractora igual'que 1a anterior, se

repetirá el fenómenode extracción.El componenteorgánico de la

fase acuosa. o sea del "refinado", ya en menor concentración de

bido a la extracción anterior, se distribuirá nuevamenteentre
ambas fases.

Si se emplea una cantidad suficiente de fase ex

tractora y un suficiente númerode Operaciones. puede alcanzar

se un alto grado de extracción. Este método tiene el inconvenien—

te que requiere una cantidad xcesiva de fase extractora, y la

concentración del producto en el extracto es por lo tanto baja.
Se emplean en la práctica industrial otros méto

dos de extracción. fundados en el tratamiento sistemático de las

diversas fraccioneso



Considerando la extracción de un componente líquido. o componens

tes de una mezcla. por otro líquido o líquidos. debido a las di

ferencias do solubilidad, y excluyendo la posibilidad de que una

reacción química acompañeel proceso. las condiciones requeridas

son las siguientegg(44)

Olla-01M“

00‘!

'33

(l

¡.0 H

I... 0.1

13

14

Máximopoder solvente para el componente que se desea extraer.

Mínimopoder solvente para los componentes indeseables.

Maximamiscibilidad con el "extracto"a

Mínimasolubilidad con el "refinado":

Completa inercia química entre lan componentes del refinado y
del extracto.

Coeficiente de partición favorable a 1a distribución deseada.

Bajo incremento de las sclubilldades mutuas del solvente y el
refinado con el aumento de la cantidet de ooluto.

Máximadiferencia de densidad entre el solvente y el refinado.

Máximaestabilidad química bajo las condiciones físicas en que
se realiza el proceso.

Viscosidad mínimadel solvente s.le.tempurntú?a del proceso.

Bajo calor de vaporización y alta tensión de vapor del solvente.

Ho formación de azeótropcs entre el eclïente. extracto y refi
nado.

Bajo costo del solvente.
Solvente no corroeivo ni tóxico.

Las condiciones l a 9 tienen un valor teórzcou y 55 au mayor o me

nor satisfacción depende el rendimiento de la extracción.Las con-\

diciones 10 a 14 tienen en cuenta la apliü¿‘15n acuarelal del Dro

ceao. Las 11 y 12 consideran la mayor o menorfacilidad para recu

parar el solvente. las 13 y 15 contemplan reswoctivnments. la eco.

nomís y seguridad del solvente.



4 cowmcmwes PARALA mwáréiriícnw mn-PAcr-wi

La mayoria de Inc condicionan para una ertraacián ideal. expnea-z

tas anteriormonte. son reqnsriflae tndbián nara la estorifioaoión

crtractivn. Debenonnrimirsc las siguientes»

5 Consiste inercia química entre los comoonentar del refinado y

del extracto.

6 káxima estabilidad Quimicabajo las condicionar fisicas en que

se realiza el prooeeo.
La erterifioaoión extractiva se funda en 1a reacción entro el

ácido yhel alcohol. catalizada por ei ácido inorgánico añadido
en pequeña cantidad a1 sistema. Webehaber inercia química para

cualquier otra reacción Queno coa la de eeterificación. Donde

el punto de vista cinético. la velocidad de reacción para un

sistema heterogéneo está influenciada no solamente por el orden

dc la reacción y 1a energía de activación correrpondinnte, nino

también por loa fenómenos de difusión. va nue loe reactivos ee

acercan yfloe productos ee alojan de'Ik'intcrfaoe a una velo;
Cldad definida.

Para una velocidad específica de reacoiQn alta:

predomina en la velocidad absoluta de reacción el fenómenode
difusión. Wepor este motivo que 1a caterificeción ettraotiva

debe realizarse con intensa agitación mecánica. lo cual. aunado'

a 1a agitación producida por 1a convección. permite llegar rá
pidamenteal equilibrio de esterificación.



5 ANTECEDENTES DE LA ESTERIFICACION EXTRACTIVA

Se ha encontrado en la literatura un ejemplo interesante de ee

terifioación extractiva, en la esterifioación de un ácido graso

con grandes excesos de glicerina para sintetizar el mcnoglicéri

do correspondiente.(45)

Pareceria que un exoero de 10-20 moles de glice

rina. sería suficiente para obtener el monoglicérido, pero en

la práctica ee obtiene una mezcla de mono. di y triglicéridos.

Este peculiar camportamiento se debe a la ineolu

bilidad del monoéeter en la glicerina. el monoglicérido que se

forma exclusivamente en un primer tiempo. es solubilizado to

talmente por la fase inmieoible "ácido graso”. y por lo tanto

la reacción prosigue en esa fase en presencia de un exceso de

ácido graso. para cualquier exceso de glicerina con que se trae

baje.@6)

’ Se ha encontrado en la literatura un solo ante

cedente de esterificación extraotiva. en el cual el fenómenose

interpreta y aplica racionalmente. Es un trabajo de Dietz. Dego

ring y Bchopmeyer.aparecido en el 'Industrial and Éngineering

Chemistry" bajo el título: "Recovery of Lactic Acid from dilute

solutions“. H7)

Los fundamentos prácticos de este trabajo son re

sumidoe por los autores del modosiguiente:

En la manufactura del ácido láctico por fermentación de la

glucosa. lactosa u otros carbohidratos, el ácido se obtiene

en soluciones diluídae. Eh la purificación del mismose tro

pieza con dificultades inherentes a sus propiedades. Debido

a la relativamente alta solubilidad de sue sales, el ácido

no puede precipitaree cuantitativamente. tampocopuede desti
larse para eu purificación, pues se autoeeterifica al calen
tarse. Los tropiezos que presente le manufactura del ácido

puro son evidenciadoe por el hecho que. antes de 1930. sola

mente ee preparaban en los Estados Unidos calidades comerciau
les de ácido láctico



Actualmente ee emplean divereoe método! para 1a separación

del ácido láctico, directamente de las soluciones diluidee
de fermentación. Pequeñas cantidadee de ácido con volatili

zadae eon vapor e 1a presión atmoefárica. pero le deetila

ción no ee completa sin vapor eobrecalentedo o alto vacío.

Se aplica también la extracción con éter isopropílico, aun

que por las impurezas que ee extraen el tiene tiempo. ee

necesario partir de una masa de fermentación pure. Existen

también métodos de extracción que empleen un alcohol.

Los autores eeterifloen con alcohol etílico le eoluoión al 6€

de ácido láctico. y extraen el ¿star con un solvente en el cual

ee preferencialnente soluble. Loe hidrocarburos oloradce actúen
comosolventes selectivos pare el enter. en presencia de los

otros ingredientes que constituyen la mezcle de eeterificación.

Empleen1-2 dicloroetano. que adonde presenta 1a ventaja de eer
inmiecible en caliente con 1a mezcla. lo que permite separar el
extracto del refinado sin necesidad de enfriarlce.

Le extracción ee intermitente. aunque puede aplicarse

un método cortinuo de trabajo. E1 aparato empleado conste funda

mentalmente de con balance, en el primero ee realiza 1a eeteriu

ficeción y de tiempo cn tienpo. le mezcla ee aspira por succión

al segundo talón. Este actúa comoconcentrador del enter pues de

vuelve al )r1mero el alcohol. agua y eolvente. reteniendo el enter

no volátil. En 36 extracciones coneiguen un rendimiento del 59.6%

¿le diferencia fundamental entre el presente trabajo.
y el único antozedente eonooido de enterificeción extractiva.

consiste en lo adición He un cooponento ajeno a la reacción. que

actúa comoeolvunte selectivo. Por lo denia. los fundamentoe teó

riooe y prácticos con análogos.

No ec han nellado en 1a bibliografía detoe experimenu

tales sobre las solvbiiidadee y coeficientes Je partición para
eietemee cueterneripe igualee a los que neu oido obJeto de este
trabajo:



( ¿oido + alcohol + ¿sus r éater )

Las solubilidadae y distribuciones relativas de loa alcoholes y

'ácídoa ensayadoa. on agua y entre ellos mismos, tienen sólo un

valor orientativo. debido a la acción favorable o contraria de

los demás componentes que partocipan de la mezcla.



II - PARTE EXPERIMENTAL

6M
Be ha realizado cada operación de eeterifioación extractiva en

el aparato representado en el gráfico n9 l. Consta de un balón

de doe litroe de capacidad y tree cuellos. Para iMpedir 1a pér

dida de vapores durante la eeterificación. que ee realiza a ebu

llición y con agitación intensa. ee aplicaron dos artificios.

El eJe del agitador pasaba a través de un tubo de

acero inoxidable de 3 cm de diámetro. cuyo extremo inferior ee

encontraba sumergido en el líquido. De este modo ee aseguró un

cierre hidráulico eficaz.

En negando termino. para evitar las posibles pér

didas de vapor por el interior del tubo. debido a la alta tempe

ratura que adquiere por conductividad. ee armó en eu parte eupe

rior un corto refrigerante. que a pesar de eu eecaea superficie

entriadora ee reveló suficiente para el fin propuesto.

El eje y 1a hélice del agitador eran de acero

inoxidable para prevenir 1a corrosión por los ácidos empleados

comocarga y catalizador de la eeterificación.
En uno de los cuellos laterales ee colocó un ter.

mómetropara conocer la temperatura de loe vapores durante 1a

exyeriencia, y en el otro ee ineertó un refrigerante a bolas

que actúa comocondensador del reflujo.

Comoelemento calefactor ee empleó un baño de

aceite calentado por un mecheroa gas. El agitador estaba accio

nado por un motor eléctrico que lo impuleaba a unae 1500 revolu

cionee por minuto.



—GRAFICO N° 1

APARATO PARA LA ESTÉRIFICACION EXTRACTIVA

SALIDA DEL AGUA

ENTRADADEL AGUA ,_—

Q) BAÑO DE ACEITE

® VAINADE ACERO max.

® REFRIGERNTE
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- Se añade luego un exoeeo medido de eoda y

MODO OPERATIVO

La carga de cada operación. compuesta por la solución acuosa de

un ácido orgánico. el alcohol en la proporción elegida y una pe

queña cantidad de ¿cido sulfúrico comocatalizador. ec lleva a
ebullición manteniendouna agitación constante.

La temperatura que ee alcanza es la temperatura de

ebullición del azeótropo binario o ternario formado por dos o

tree de los componentesde la mezcla. El equilibrio de eeterifím

cación ee logra en períodos de tiempo variables. de acuerdo a

le naturaleza de loa reactivos y a las proporciones empleadas. pe

ro siempre en menos de una hora.

Se deja enfriar le mezcla en equilibrio. ee descarga

luego a un embudoeeparador donde queda en reposo hasta la sepa

ración límpida y completa de las doe fases. Se miden loa volúme

nes correspondientes de cada fase. cuidando hacerlo siempre a

temperaturas muypróximas en cada experiencia. para tener datos

comparativamente exactos.

Se analiza luego una alícuota de cada fase.

ANALISIS DE LAS FASES

Se determina la acidez libre de ceda fase neutralizando con

HONaN/2 a 2 cc de muestra, hasta viraje de la fenoftaleína.

se hierve e reflujo

para suponifíear el estar, El álcnli no consumidoen la saponiv

{ieación ee titula luego con H2804N/‘3. La. suma del ácido libre

y el eeterificado en cada fase, noe de la concentración del áci
áo total en la miama.

Por evaporación durante la manipulación. y por el

líquido que retienen las paredes mojada? del aparato, ee resie

tran pequeñae pérdidas de volumen y masa del ácido. que no ee

corrigen por eu inaignificencia nue eeceoa e la precisión del
análisis y a la medida de loa volúmenes.



9 ESTUDIO DEL SISTEMA: ACIDO ACETICO a BUTANOL

Loc reactivos empleadospara esterificar extractivamente el áci

do acético con el butanol fueron: ácido acético puro. tipo far

macopee. y butanol comercial de buena calidad. con 981 de título.

La carga ee compuso de solución acética al 25%y bu

tanol en le prOporción estequeométricemente necesaria para este

rifioar todo el ácido de 1a mezcla. Comocatalizador ae empleó

H2804concentrado en pronorción del 34 con respecto al ácido acé

tico. La temperatura que ee alcanza en 1a ePterificeción es la

temperatura de ebullición del azeótropo ternarios acetato de bu

tiloeagua-butanol. que hierve a 8994 . M8)

La acidez eulffirica del catalizador ee expresa en

acidez acético. pues en el análieia volumétrico de las fases” ae
considere únicamente la acidez total.

Composición de la cargas

solución acética al 25oz 1000 oo con 250 g AcOH
H2804 densidad 1.93 3.5 " u 6.15 "
butanol estequeomátrico 390 " a 309 g

volumen total 1313.5 co

g de ác. acético 256.15 g

En la tabla nn 1 se resume la composición de la carga y producto

de la operación, volúmenesde las fases, concentraciones de ácido

y estar en cada fees, títulos, porcienroe de extracción y pérdi
das de maca y de volumen



TKPLA "9 1

CARGA pnonucro PERDIDA

0' oñ v o .
fi, V01. p. ac. Vol g #01 r°t31 kítu1° extgzíág cc 8
9* libre! est.

¡1ra ' 54.2
n 390 a 520 126 24.27

logefi lOofifl
49.5 fl 4 0.3

A 123.5 6231003.5 256.1 969- 129.3 154
n4.4% 0.61

Tot 1593.5 256.1 ISRQÁ 255.5

Descripción de la tabla:
Se indica comoB la fase butanolioa. y

comoA 1a fase acuosa. La columna "Garga'. incluye los volúmenes

de las fases que deben reaccionar y loa gramon de ácido en cada

fase. En 1a columna 'Producto". ee indican en primer término loa

volumenesde cada face al finalizar la experiencia. luego loe

gramos de ácido que contiene cada una. primero comoácido libre

y luego comoácido eeterifioado. finalmente baJo ‘Total‘ a 1a au

ma de ambos. El fi que está debajo de las respectivas cantidadee

expresa laa pronorcionea relativaa de ácido libre y combinado.

En la próxima columna se anota el “Tí

tulo? o concentración del ácido en cada fase. En 1a siguiente.

el i de ácido que ha pasado de la faae acuosa a la fase alcoholica.

IFinalmente. ee anota bado l'Pérdida", la

diferencia en oc y en g'fle'ácido. que ae regiatra al comparar

loa datos respectivos de la carga y del producto.

De 1a lectura dc la tabla llegamos a las eigaientee conclusiones:
las fases son bastante mieciblee a pesar de haberse esterifícadc

60.5 g de ácido aceticoi lo que reorerenta un 33.61 del total.

El aumento de volumen de la fase butano

lica a costa de la face acuosa era previsible por los datos de laa
aolubilidader recíprocas.
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El agua disuelve a 25° C 8.9% en volumen de butanol. y el butanol

a la misma temperatura disuelve 17.12%de agua. El título de la

solución acuosa que contenía en origen un 25.64 de ácido acéti

co, bajó a1 154. La fase butanólica tiene entre el ácido libre

y el esterificado un titulo del 24.210
E1 49%del ácido acético de la solución acuosa ha

pasado a la fase butanólica.

COÑTACTMPL‘I SIMPLE

Asi se denomina en el "Chemical Engineera' Handbook" de J.H.Perry

el procedimiento de extracción que consiste en dividir el eol

vente en varian fracciones iguales. tratando en forma análoga y
repetida con cada porción a la eoluoión‘original.(49)

En nuestro caso, el refinado obtenido, constituí

do por 969.5 cc de fase acuona, conteniendo 129.9 g de ácido acéa

tico. fué tratado en las mismascondiciones de la experiencia ante
rior con el mismo volumen de butanols 320 oc.

Se añadió además 1.5 oc de H2804 para mantener en

el título deseado la concentración del catalizador.

Se repitió la Operación una vez más, habiendoee

realizado entoncea la esterificación extractiva de] ácido acéti
co. en un "contacto múltiple Pimple" de tres etapas.

Los resultados están consignados en la tabla nn 2

del mismomodoque en la Tabla anterior.



2 g extracción TAÉLAN9 2
CARGA PRODUCTO PERDIDA

¡FASESVol.íg,ác. Vol 5 8° á°1d° ¿ Totaf Tít fi ácV ' un...“ -. i ' ° I c O
i gc.libu zetefi. j OXtTGÜb 8

7 É ¿aos 41 ;
B 39° ‘ 557°5 ¡ 79.5 lééb? ao i 5.5 2.5

¿qasi slúsq

43.3 2.1 .

A 371 13294 700 50,4 7,21 ‘96 % 4 i 4k
Tot.1261 132.4'1257.# 129.9

3 g extracción í
í ' ' 13.9 19.5 ¡ 39 - 75 ". . i

B 3 o 4 434 51% a. 4 6 a ' I61% 6.5 0.1
18.7 1.3 l

A 701.: 53 610 2005 3051¿
91.3% 8.7% ‘1,

Tot.1091.5 53 1085 52.9

Resumiendo los datos ds las tablas nELy n°2 a

extracto n9 1 520 cc con 126 g de ác.aoético
extracto ng 2 55705 " con 79.5 g “ " "
extracto nO 5 4”5 fl con 32'; g u n n

Suma de los er. hutan8119091553.5 237“:
Título de la suma de los extractos: 1504 fi
Aciéo acético artraïdo por el butanol: 7102 i
Preporción de éster corrasnondiente: 4743 4

La disminución del título de la fase acuosa en cada extracción

se representa en el gráfieo n° 2:

Ia curva que representa 1a disminucián 531 tïtuls del ácido

acético en la aolucién acuosa, extrapolada para una cuarta extrac

ción. nos aeeñura un título del lcsí en ácido acético” añadiendo
‘ l

una etapa más al ü contacto múltiple simple“o



—GRAFICO N‘ 2 '-—

DISMINUCION DEL TITULO DELA FASE ACUOSA EN CADA OPERA.

CION Df fSTERlFICACION EXTRACTIVA.‘SISTEHA ACIDO ACETICO-BUTANOL

l ORDENADAS: 1cm z 4V.

°’° ESCALA AC. ACETICO

435m“; 3cm: 15xmccrou

3.3°/o
“‘--—------.1.s°/.r I I fi i

1 2 3 4 EXTRACCIONES



11 CONTACTO MULTIPLE SIÉPLÉ CON HIVÏFSÉS PEOPÑRCIOWES DE BUTAWGL

Se ha ensayado también la esterificacíón axtractiva del ácido

acético con butanol en proporcián diferente a la estequeométri

camente requerida para la conversión teórica.
En un caso ae trabajó aan 534 más del butanol ente

queométrico y en otra exuerierria. con el 334 menos. Los re

sultados se resumen Junto con los anteriores para compararlos.

en Ia tabla n° 3 y en 01 gráfico n’ 3.

TAPIA H9 3

. z .. 1 Título de la ao .
Proporción de bxtano_ aoungg_ l

801. acuosa original 25.6 4

ESTEQUEOHETPECO4 334

Primera extraccién 11.1 z
Sagunda extraccién 5.35%
Tüïueru extracción 3 %

ESTEQUEOHÉTRICO a

Primera extracción 15
Segunda extracción 7
Tercera extracción 3,

ESTEQUEOMHTPICO o 33%

Primera extracción 16 6
Segunda extracción 9.95
Tercera extracción 3 7

.áaflcfi



En el primer caso. butanol en la proporción estequeométrica + 359

debido a1 mayor volumen de solvente. la extracción será mayor

que en el segundo casoo Pero sucede 10 contrario en la segunda

extracción, y en 1a tercera casi coinciden.

Llevados a un gráfico ( n? 3) estos resultados son

fácilmente interpretablesu En la tercera extracción las tree cur

vas se aprOximunnotablemente y convergen por extrapolación. a

una solución con un título del 2%en ácido acético. en una cuar

ta etapa del "contacto múltiple simple".

La curva del primer caso tiene una inflexión más

acentuada, 1a del tercer caso tiende a ser una rectat 13 cuerda
de la curva anterior.



—GRAFICON° 3
DISMINUCION DEL ÏIÏULO DE LA FASE ACUOSA EN CADA OPERACION

DE ESTERIFIGACION EXT'RACTIVA: SISTEMA ACIDO ACE TICO-BUTANOL

°/o

26 25 °/.

24 \. °\.

22 q \-
_ \_ .\‘ BUTANOL ESTEOUEOMETRICO-33 °/. DEFECTO20—\_
_ . \\16.6°/. BUTANOL ESTEQUEOMETRICO\ . °

16 _ . \ \_
J 15%o\\.

14 u \ 

. ‘\ . ‘\ BUTANOL-ESTEOUEOMEÏRICO+33°/. Bru-'50
'2d '\. \. '\

T 111mJK ‘\. , . \.0.95°/.
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1 2 3 4
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ABSCISAS :4 cm :1 EXTRACION



12 CONTACTO HULTIPLE EN CONTPACORRIEEEE

El "contacto múltiple simple".aplicado anteriormente a 1a esteri
ficación extractiva. es poco eficaz debido a las excerivas conti

dades de solvente requeridas para obtener un alto grado de extra

cción. y a la baja concentración del extracto por la mismacauca.
El metodo que denomina Perry a 'Contacto Múltiple en

Contracorrienteq es al que más se usa actualmente en la industria.

El gráfico n° 4 ilustra esquemáticamente el modoopeo

rativc ensayado. El solvente puro y la solución acuosa que debe

ser tratada. son introducidoa en el ciclo por los extremos opues

too de una serie de etapas de extracción. El solvente y la solu

ción acuosa pasan en forma continua y en contracorriente de etapa

a etapa a través del sistema.

Puede emplearse cualquier número de etapas pero lo

más usual ee de tres a seis.ïl método se funda en el hecho. que.

la fase extractora más diluida y cn equilibrio con una solución

acuosa dada, es capaz de disolver mayores cantidades de ácido de

una solución acuosa más concentrada cue 1a anterior.

Por lo tanto, el extracto reacciona con soluciones

acuoeae siempre más concentradas. y a1 llegar al extremo de la

serie de extracciones. ee satura definitivamente con la solución

acuosa que se introduce comoaIimentación de la contracorriente.

La instalación industrial necesaria para realizar
esta contracorriente se componede una serie de reactores-mez

cladoree. cada una con su sebaradcr correspondiente.arafico n95.

Para realizar estos ensayos se dispuso de los extrac

tos y refinados de concentración progresiva. obtenidos en la ex

periencia anterior de “contacto múltiple simple“. En el Gráfico
n' 6 se representa la disposición de cada una de las fases del

"contacto múltiple simple" en el nuevo “contacto múltiple en con

tracorriente". Se disponen de tal modoque se cumpla el princi
pio de 1a contracorriente. a saber: " El extracto es tratado con

refinados de concentración creciente, el refinado en cambio. con
extractos siempre menos concentrados".



-GRAFICON°4

-—Contacto múltiple en contracorriente

“¡m’mado-n Movimientode los extractos Extracto

solvente final

Alimentación

Movimiento de los refinados “MCM”

-Cada uno de los círculos corresynde a una operacion de esterificacio'n extractiva.

La mitad superior representa la fase alcohólica,la inferior representa la fase acuosa
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—!nstalación industrial para el contactomúltiple em contracorriente
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Operación na 1 TABLAN9 4

CARGA PRODUCTO PERDIDA

Fase Vol. gLác. Vol. g'ácíd° . Total Tít. 5 ac. cc g- ' extr.11b. est.

31.5 73.
B 515 126 435 155,137.71

6

52.5% 47.5%

221 4'1 225.J20.a%
98.2% 1.3%

A i003. 256.2 1030

Tot. 1518.1 sazgq 1515 350.2

Operación n" 2
l89.6 94.2

B 558 79.5 657 573.3527.35
r ¡nal . 3-1"; 
¿1.ob 48.31 55g 4.5 1.5

' 137.8 4.4 I A tA 1075.5 237.x 993 142.3 1-.55
9 7“! 3%

Tot. 1634.q 316. 1630 315

Operación ne 5

- 42 58 .vB 475 32.4 541 100 18.b;
' 42% 55%

56% 5.5 1.2

A 991.5 146.2 922 l 77,4 8.4%

Tot.1466.5 178.6 1463 177";

En 1a tabla H9 4 se describe la carga y el producto de cada ope
ración de contracorriente. Los títulos de las fases en movimien
to opuesto se representan en el gráfico n” 7.

El resultado final ea el siguiente:
la soluciín acuosa original que entra al sistema de extracciones

con un título del 25.6% y un volumen de 1003.5 cc, sale del sis

tema por el extremo oouesin can un título fiel 9.4% y un volumen de
922 cc.

Unade las notables características de 1a contracor»

riente en la de mantene: con bastante eficacia la proporción ini

cial de los volúmenes de 1as faseso La disminución de volumen de

la fase acuosa fué del 7.9K; cata disminución de volumen sería la
misma con un mayor nfinnrc de atepan do oontracorriontab puse las



tasas butanólicaa con que va raaccionando la fase acuosa. se ¿acuden

tran ya saturadas de agua.

Ademásexiste el erecto de aumentar cada vez más la in

miscibilidad de laa fases. al aumentar el titulo en estar de 1a face
butanólica er las operaciones sucesivas.

La fase butanólica entre e la contracorriente con un tí

tulo del 6.8% en ácido acético total. y 831o con un título del 36.7%.

Estos datos se representan también en el gráfico n‘ B.

Ea posible comprobar en dicho gráfico. cue el aumento de título de

Is foca butanézica, y la diFmínuclón del título de la fase acuosa.

expresados en función del númerode extracciorer, con recta! para
la contracorriente de tres etapas que se ha realizado.

la extrnpolación de la rencta que representa la dismi
nución del título de 1a fase acuosa, permite proveer el agotamiento

prácticamente total de 1a fase acuosa. en cinco etaoaa de extracción
en ocutrucorríente. alcanzando la fase butanólica un título pré=

ximo al boi en la quinta etapa.

:n el gráfico nn Bb. se representa el aumento de concen

tración en ácido acético total y en ácido acético erterifioado. de

1a fase butanólica correspondiente a cada etapa de esterificación
extractiva.

La concentración del ácido eeterifícado tiende o un má

ximo entre la cuarta y 1a quinta etapa, relacionandose esta concen

tración máximacon la del equilibrio regido nor la ley de acción de

masas.

El ácido acético que se incorpora en sucesivos etapas

de contracorriente a la fase butnnólica. lo hace en adelante única

mente por el efecto extractor del butanol.



— GRAFICO N° 7 —

—Var¡acio'n del título de las fases en cada operación

Hoviml'ento de los extractos_

D Extracto final Extracto N°2 Extracto N°1 Extractoalimeqtacion

Título.‘27. 3 °/. Título:16,5 7. Título: 6,8 7’.Título: 36.7 7.

efinado N°2 Fase acuosa
final 

Alimentacion h RefinadoN°T
ase acuosa

Título en
acido: 25,6 7. Título: 20.6 7’. Título: 14,3 ‘/. Título: 8,4 °/.

100.15 c.c. 922.- c.c.

Movimiento de los refinados



WRIACION DE LA CONCENTRACION DEL ACIDO ACETICO EN CADA FASE,

—GR El N' 8—

DURANTE LA ESTERlF/CACION EXTRACTIVA EN CONTRACORRIENTE
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—Variación de la concentración del a'cído ace'tico total y del esterificado
enla [ase butano'lica.durante la esterificacío'n extractiva en contracorriente.

o Acido ace'tico total
M- “Jo/o

u_ ’ 21,5v.

¡9- ¡3,5°/.

/0 Acidoacéticoesterificado16,97.
O

¡5,2 v.

I I l ‘
2 J l. Extracciones¡.

Ordenada: 1 cm.4‘/. de Acido ace'tico
ESCALA

Abjcisa: cm. :1 etapa de contracorriente



13 ESTUDIO DEL SISTEHA: ACIDO LACTIGO - BUTAgg;

Los reactivos empleadospara eeterificar extractivemente el áci

do láctico con el butanol fueron: ácido láctico incclcro tipo
fsrmacopea y butanol comercial de buena calidad. con 99! de tí
tulo.

La carga ec compusode solución acuosa de ácido lác

tico al 18.5% y butanol en el doble de le proporción ectequcomá

tricamentc necesaria para arterificar todo el ácido láctico con
tenido en le solución.

Comocatalizador ee empleó H2804 concentrado. en pro

porción del 1%del ácido láctico preeenbe.

Le temperatura que se alcanza en la eeterificación

es la temperatura de ebullición del czeótrcpo binarios butanol

agua, que hierve e 92° 25.

D01mismomodoque en lee experiencias anteriores la

acidez eulfúrica del catalizador ce expresa en acidez láctica.

Comgoeición de la cargas

Solución de ác. láctico al IR.2%: 1000 cc con

18? g de ácido.

H2304 densidad 1.85 1 cc

equivale a 3.4 g de ácido láctico.

butano] 2 entequeométrico: 370 cc

Volumen total: 1371 cc
Ac. láctico “x 195.4 g

En la tabla nn 5 cc resume la composicióndeïg ¿3:83 y'producto

de la operación y lor demás datos que expresan los resultados ex»

perimentaiee.
nel miwmomodo que en la experiencia con el ácido

acético. ce continui la eoterificación extractiva mediante un

" contacto múltiple simple" de tree etapas. Los resultados ee

encuentran consignados en la tabla n” 5,



TABLA N9 5

Carga , Producto Pérdida
Fase Vol. g.ác. V01. g. ácido Total Tít. í ác. cc gextr.

lib. ésa.

a 570 - 450 31 28"5 59.512.?
52% 43%

52% 11 0.7
105.2 20 _

A 1001 185.4 900 125.213.91
a4fl 16%

Tot. 13v1 195, 1360 184.?

29 extracción
29 31.5

B 570 - 565 6 .5 1 7%
‘ 4M 524 ° °’

_ 42% 6 1.1

-v1 1. .5 70o 57,t e .
” 87.5% 15e5% ¿ q 6

Tot. 1271 128. 1265 127.7

39 exzraoción

lnül 21
B 370 - 485 39,1 8%

46% 54%
55.5% s 1

\ 25.4 6.1
A #01 70.6 530 -. ., . 50.5 5,21H3.b¿ 16.5%

¿Toto 1071 70.6 1065 69o6

Resumiendolos datos de lá tablas

extracto n' 1 460 eo con 59.5 g de áColáCo
extracto nQ 2 565 cc con 60.5 g de " "
extracto nn 3 495 cc son 39,1 g de " "

Sumade los extractos butanólicoa: 1510 oc con158.1 g de ' "

Título ¿e ln sumade los axtractoa: 10.4 fi

Acido 1áctico.oxtra{do por el butanolz 833

Proporción de ¿star oorreepondiente: 43.7 í
La disminución del título de la fase acuosa en cada extracción se

representa en el gráfico n” 9°
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—Disminuc¡o'n del título de la fase acuosa en cada on cada operación de
“verificación extractiva

—SI8TEMA .' Acido Láctico ’Butanol.—
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14 ESTUDIO DE SISTEHÉS ACIDO ‘ARTARICO « “UTAWOL

Los reactivos empleadospara esteyificar extractivamente el ácido
tartáríco con el butanol fueron: ácido tartáríco puro y butanol

comercial de buena calidad, con 98%de título.

La carga ae compusode solución tartárica al 15%y

butanol en la proporción estaqueométricamente necaearia para este"
rlficar loa dos carboxilos de el ácido contenido en la solución.

Comocatalizador se empleó "2804 concentrado, en pro

porción del 3%con respecto a1 ácido tartáricoa

La temperatura que se alcanza en la asterificación es

la temperatura de ebullición del azeótropo binario: butanolnagumu

que hierve a 929 25.

Del mismomodoque en las experiencias anteriores, la

acidez sulfúrica del catalizador ee expresa en acidez tartárica.

ggmgpsición de la cargas

salución tartárica al 151 1000 cc con

150 g de ác.

32804 densidad 1.93 3.5 oc
equivale a 7.7 g de tart.

butanol estequeométrho 185 cc

Volumen fatal: 1333.5 cc
Acido tartárico total z 157.7 g

En la tabla n“ G se ïsaumz la composición de la carga y prodnútn

da la operación y las Gemésdatos que expresan 103 resultados aa

la oaeraniSna

Del mismomodo que en la experiencia anterior, sa con“

tinuá la enteïifícación extractiva mediante un “contacto Múltínle

simple" de tres etapas. Los resultados se encuentran consignados
en la tabla nQ 6.



Ronumiendo lo: ñntnn

Sumado los axtractos
Título du la sumade los extractos:
.Aoidotartárico extraído por el butanoli
Proporción de óster correspondientes

La disminución del título de la fase acuosa en cada

extracto
extracto
oztraoto

de la tabla:

n' 1
n° 2
na 3

butanólo5ïsúü 39“

102
262
255mú

representa on el gráfico ng 10.

co con
ec oon
cc con

28.5 g
22.2 g

53.04 g
909 i

37.6%

45.3%

do '

1° extracción TAPIAF° 5

CARGA PPODUCTO ¡ PÉRDIDA

_ y ,

Pase V01. g.ácq Vol. g. ácido Total Tít. ¿xggz co g
11D. óstor. '

B 135 - 102 6°5 4°2 10.7 10.51

51 i 39 i 5.3% 15.7 2

13701 7e9 145 13 5%A 100 157.7 1070 '
2% 94.5% 5.5% l*_

Tot llama 159.7 1192 ‘155.7

14,9 13;? í. 9.5 0,9
P 185 262 52% 4gi 2 1

19.3% 14 1.1
101,7 q,5

A 1071 147.9¡930 113.21 12.1
1.4% 4.5%

Tot 1266 147oa 1242 146.7

12.3 9.9
B 195 - 259 22.2 q.7<

55.51 44.54
18.3% 10 0.6

91c2 v
A 931 121 900 98.2 10.9%

92.9% 7.1%

Tot 1166 12] 1155 120,4

10.7 g do ácido tartúrioo
d. C I
do ' C

fl

extracción ae



— GRAFICO N9 10 —

—D¡sm¡nuc¡ón del título de la fan ceuosa en cada gaeracion de
estorificacío'n exit-activa —

—SISTEMA:AcidoTartárico-Buranol—

—_

.--bflN dUOO
lllJ

IS,3 7°

*“Tl v

a:1|
á ¡4.\ 42,1%.Ï

¿0.9 °/.

‘AAciooanuico

mugumqao":

llLlJLllÏl

° r r I =
i 2 3 t nlraccionen

ORDENADA:1em:2°/o Acido Tarra'rico
ESCALA

ADE/SA:3 cm :1 Extracc‘ión



15 ESTUDIO DEL sxsrggg: ACIDQ_¿93TIC0 - ALCOHOLAHÏLIÓO

Para compararlos resultados de esterificar extractivamonte un

mismoácido con distintos alcoholes. se ensayo la esterifícación

axtractiva en un "contacto múltiple simple” del ácido acético
con alcohol anílioo.

Él pentanol empleado fué el do fermentación. que

consiste en una mezcla de doo iaómeroa. El ao! de la mezcla es

el metil-S-butanol l . y el 20%es el metil-z-butanol 1 g este

último es ol alcohol amiliéo útioamonte activo.

La carga ae compuso de solución acética al 25%y

alcohol amílico en la proporción eetequeométricamente necesaria

para esterificar todo el ácido de la solución.

Comocatalizador ae empleó H2804 concentrado, en

proporción del 1.5% del ácido acético.

Del mismomodoque en las experiencias anteriores

la acidez aulfúrioa del catalizador se expresa en acidez acético.

ggggooiciég de lo cargg1

Solución acética al 25% 1000 oo con 250 g de áo.aoét.

H2SO4 densidad 1.83 2 oc .

enuivale a 4.5 g de ácido acético

butanol estequeométríco 455 oo

Volumen total: 1457 cc
Ac. acético "t 254.5 g

En la tabla nQ 7 ee resume la composición de la carga y producto

de cada operación y los demás datos que expresan los resultados
de la misma.



19 extracción TxBLAN9 7

CARGA pnonncro FFRDIDA

. a ' . _
Fase V01. g.áo. V014 g. ácido Tota] Tít. ext:? oe g

libre éster. i
72.1 58.5

B 455 - 602 130.6 21.vz

55% ‘55 51.25 p 0.a
-' _ 120 5.1 .

A ¿002 ¿45.5 850 97.5% 3.5% 23.1 14.51
‘ r

Total 1457k254.5 h452 [253.7
2' extracci6n

35.7 2993

B 455 a 565 y g 65 12.6
55” 45 51.3! 3 3.2

54.1 37‘“; "o?
.‘ _ ° 95% 5% ' L

Total 1306 125.5 1503 122.1
39 extracción

B 14.8 14.9455‘ — 520 29.7 5.9

49.3% soozg 50g 4 o e
27.7 1.

A vs: 59,3 ¿vc . 1 23.9 4.3
96% c1

rotaI 1194 59.3_ 1190 58q5

Resumiendolos datos de la tabla:

602
565
520

1687

extracto n9 1
extracto n° 2
extracto nn 3

OO

OO
CO

00h
COTI

con

13.3 í

Acido acético,extraíde por elrcntanols 87

Suma de los extradtoa a

Título de la sumade los extractoya

con 130.6 g de ác.
65 g de 'c.

224.3 g de áo.

g

Proporción de éster correspondientes 45.7 fi

acético
ao tino
no tino
acético

La disminucián del título en ácido acético total de 1a Pase acuosa
en cada extracción ae representa en el gráf ico n9 11.



GRAFICO N.’ 11

—D¡sminucio'n del título dc la fase acuosa en cada ¿paracion de
esterificacío‘natractiva.
SISTEHA:Acido acc'tico -Alcohol amílico —

oÁ;deAcido¡náhco

I I 1¡traumas

Ordenado: 1 cg: 4 ‘/. de Acido aco'ríco
ESCALA

Abycisa: 3cm.= 1 Extracción



18'?STUDIC“BEL SISTEMA: ACIIC OLEICO a ETAWOL

En la primera parte de esta tenía. ee ha mencionadola posi
bilidad de eeterlficar extractivamente no eólo la solucion

acuosa de un ácldo orgánico con un alcohol. sino también la

eoloción acuosa de un alcohol con un ácido inmiecible.

Para confirmarlo. ee ha eneayado 1a enterifica
ción extrectiva de una solución acuosa diluída de alcohol'

etílico. con ácido oleico. Ia completa inmiecibilidad entre
ambasfaaes debería favorecer notablemente los rendimientos

oe extracción. de acuerde a lo ya postulado anteriormente:

el mayor o menor éxito de 1a operación depende de la mayor

o menor inmiecibilidad entre las fases.

E1 ácido oleico empleado provenía de la destio

lación fraccionada de una “oleina rubia" vegetal. con un pe

so equivalente de 288.6 . siendo el peso equifalente del áci

do oieico puro: 282.27. Se empleó como catalizador H2804

concentrado en una proporción del o.vd reepecto del ácido

oleico. La faee acuosa tenía un 6.3fi'de etanol.

La dificultad que presenta 1a esterifícación

sxtractive de los ácidos grasos. es 1a formación de una pera

sistente emulsión entre ambas fases. Para conseguir eu como

31eta eeparaoión fué necesario agregar unos oc de éter etíw
lioc y 160 cc de solucion saturada de sulfato de sodio.

Los resultados de la única etapa de contacto

múltiple simple que se ha realizado. son los siguientes:
fase acuosa original 3 64 g de etanol a título: 8.4 g
fase acuosa final: 3 g de etanol = título: 0.31%
Rendimiento de extracción: 95%
Alcohol esterificadoz 40%

En una 551g etaoa se ha alcanzado un remain

miento de extraccion superior al más alto de los consegui
dos anteriormente en tree etapas.



17 COHPARACION DE LOS DIVERSOS SISTEMAS

En el gráfico nO 13 se representa el porcentaje total de ácido

extraído por le fase alooholica en cada una de las etapas del

contacto múltiple simple para los diversos sistemas.
La extreccián del ácido acético con butanol es muy

semejante en los resultados e la realizada con alcohol amílico.
Éstos don sistemas, Junto con el eorstituído por ácido láctico

y butanol. alcanzan un grado notable de extracción mediante el

contacto múltiple simple de tres etapas.
El ácido tartárico en cambio, es poco extraído por

la fase butanolica, y 1a curva que representa el grado de ex

tracción en las diversas etapas es diferente a las anteriores.

Se nota una extracción muybaja on 1a primera etapa. un aumento

considerable en la segunda y una disminución en la tercera.

En total se alcanza una extracción de 9610 el 38%.

Este comportamiento puede atrihuirse por un lado.

e la existencia en el ácido tartárico de dos esrboxilos. con

la consiguiente formación inicial de tartrato ácido de butilo.
y por el otro lado, a la baja solubilidad del ácido en el ala
00h01. Resumiendo.el resultado final de la esteritioaoión ex

tractiva para los cuatro sistemas ee el siguiente:

Título inicial idemfinal í de ácidode la fase Aa w tot. ettr.
Acido acético bttanol s 25 a! 3.51 91%
Acido acético-pentauol z 25.4% 4.3% 875

Acido láctico-butanol n 19,5% 5.2% 85%
Acido tertárico-butanolz 16.7% 10.9% 38%

En los cuatro sistemas estudiados se tropieza con 1a dificultad

que representa la relativa miscibilidad de ambasfases. Existe

le posibilidad de disminuir dicha solubilidad. mediante 61 agrega

do de un componente inerte que no partecipa de la reacción. coa

moen el trabajo anteriormente citado (17), de esterifioaoión

del ácido láctico con etanol, en presencia de 1-2 dieloroetano.



—GRAFICO N.’13

—Porccnta_je de acido extraido por la fase alcohólica en cada una de las
etapas del contacto múltiple simple para los diversos sistemas—

.9“. AcidoAcéhco- BuÏanol

A317. AcidoAcüico lkokol Anihm

31"5/ .81‘7.Acidolidico-Doiand
Ó

16 A 16:7.

TH"

\
. yo

o 30%Acidoïoda'riu-Mad

\
0 1530/.

N 0-1

ï
Extraccion:

Ordenada; 1 cm: 87’. de a'cido
ESCALA

Aakt'sa .- 4am: 1 Extracción



18 COWCLUSIONES

Los resultados obtenidos en 1a esterifíoaoión extraotiva de los

ácidos y alcoholes estudiados, no son lo Suficientemente favo
tables para una aplicación industrial inmediata del principio.

Este se funda en la inmiscíbilídad de las fases en

primer término. y loa reactivos con que ae ha trabajado no camp

plen_e1 requisito-No obstante, los resultados son alentgdores
en cuanto a 1a posibilidad de aplicar la esterifioaoión extrao

tiva a otros ácidos y alcoholes, cuyo comportamiento en lao.

condiciones experimentales ee ajuste más rigurosamente a laar

oondiciones entablecidaa en el parágrafo ni 4 de la Parte Gene
ral.

MW pum
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