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Abstract

Environmental liabilities in the pharmaceutical sector constitute a problem, which must be solved with sustainable
development criteria. The production of new drugs should also be accompanied by procedures that neutralize or
give the possibility of reuse of the discarded substances. The purpose of this research was the development of a
separation system, by extractive distillation for the treatment and recovery of a chloroform-methanol azeotropic
mixture, which represents an organic waste generated in the production process of pulmonary surfactants. Water
was used as an extracting agent for the separation of the organic waste formed by chloroform-methanol in a
2:1 ratio. The distillate obtained was chloroform, and the residual methanol-water was subsequently separated
by simple distillation. The purity of the fractions obtained from chloroform and methanol was determined, by
pycnometry and refractometry. The following results are obtained for chloroform 91.47 % and 90.11 %; of purity
and for methanol 46.64 %, and 54.75 % purity respectively. Additionally, the chloroform purity was quantified by
gas chromatography yielding a result of 96.70 % The data obtained show that the proposed design is presented as
an alternative for the recovery of residual solvents from the pharmaceutical industry.

Keywords: azeotropic mixture; extractive distillation; chloroform—methanol; organic solvent residues.

Diseno de un sistema para la recuperacion de solventes organicos
residuales basado en destilacién extractiva

Resumen

Los pasivos ambientales en el sector farmacéutico constituyen un problema, que debe ser resuelto con criterio
de desarrollo sostenible. La produccién de nuevos farmacos, también debe ser acompanada de procedimientos
que neutralicen o den la posibilidad de re-uso a las sustancias desechadas. El propdsito de esta investigacién
fue el desarrollo de un sistema de separaciéon, mediante destilaciéon extractiva para el tratamiento y recuperaciéon
de una mezcla azeotrépica cloroformo-metanol, la cual representa un residuo organico generado en el proceso
de produccién de surfactantes pulmonares. El agua fue utilizada como agente extractor para la separacién del
desecho organico conformado por cloroformo-metanol en una relacién 2:1. El destilado obtenido fue el cloroformo,
y el residual metanol-agua, fue separado posteriormente, mediante destilacién simple. La pureza de las fracciones
obtenidas de cloroformo y metanol fue determinada, por picnometria y refractometria. Obteniéndose para el
cloroformo los siguientes resultados 91,47 % y 90,11 %; de pureza y para el metanol 46,64 %, y 54,75 % de pureza
respectivamente. Adicionalmente se cuantificé la pureza del cloroformo por cromatografia de gases arrojando un
resultado de 96,70 %. Los datos obtenidos muestran que el disefio propuesto, se presenta como una alternativa
para la recuperacién de solventes residuales provenientes de la industria farmacéutica.
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1. Introduccion

La industria farmacéutica constituye uno de
los méds grandes potenciales econdémicos de un
pais, ya que es la encargada de la produccién y
comercializacién de los medicamentos consumidos
por la poblacién para la prevencién y tratamiento de
enfermedades contribuyendo asi con el desarrollo y
bienestar integral de los habitantes de una sociedad.
Por este motivo, dicha industria debe estar en
continua innovacién y evolucién, ya que, dia a dia
los consumidores presentan nuevas necesidades. Los
procesos de produccién en este sector se caracterizan
por utilizar una gran variedad de disolventes, ya sea
como medio de reaccién, extraccién o para limpieza
de equipos. Desde el punto de vista tecnolégico,
cualquier disolvente o mezcla de ellos puede ser
recuperado a tal punto que pueda ser reutilizado,
ya sea para su propésito original, o para su uso
alternativo [I]. Por otra parte, muchos de los
desechos generados (solvente, material de empaque
y mezcla de reactivos en general) constituyen una
gran amenaza ambiental, problema presente hoy en
dia en infinidades de empresas del area, que no
cuentan con soluciones factibles que resuelvan sus
problemas de contaminacién.

En el proceso de obtencién del surfactante
pulmonar exégeno, se genera un residuo de solventes
organicos constituido por cloroformo y metanol,
los cuales conforman una mezcla azeotrépica pro-
ducto de la extraccién del liquido amniético del
pulmoén de porcino, este residuo contiene elevadas
concentraciones de compuestos téxicos por lo que
no puede verterse en plantas de tratamientos de
residuos liquidos [2]. Actualmente, en nuestro pais,
se realizan investigaciones y pruebas experimentales
para la fabricacion de surfactantes exdgenos con
el fin de generar un medicamento eficiente y
desarrollar la industria farmacéutica, asi como
disminuir el porcentaje de muertes en neonatos con
problemas de insuficiencia respiratoria.

La destilacién es parte importante de numerosos
procesos experimentales. Uno de los més empleados
es la destilacion extractiva, un método satisfactorio
para la separacién de mezclas azeotrdpicas em-
pleando agentes separadores que permiten no solo
obtener cada producto de manera individual sino
también con un alto grado de pureza, estos procesos
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son muy comunmente empleados en las industrias
bioquimicas y farmacéuticas [1].

Uyazén, A. y colaboradores [3] exponen que en
el procedimiento de la deshidratacion del etanol,
las caracteristicas del proceso, ademas de las
principales variables de operacién y algunos criterios
utilizados en el disefio del esquema de separacién.
Indicaron que a través de los métodos conven-
cionales de destilacién es posible obtener etanol
con concentraciones cercanas a la composicién
azeotrépica (96 % en peso); la modificacién de las
condiciones de operacion de la destilacién, las cuales
abarcan desde la aplicacién de alto vacio hasta la
adicién de solvente; dichas modificaciones varian los
coeficientes de actividad de la mezcla. Posteriores
a las técnicas de destilacién, que involucran opera-
ciones liquido-vapor, se han introducido otras que
utilizan los principios de absorcion.

Virguez y Zafra [4] en su investigacién realizaron
varias destilaciones extractivas de la mezcla no
ideal cloroformo-metanol usando solventes o arras-
tradores (isopropanol, tres-metil-dos-pentanona y
agua). A tal fin de establecer un montaje ade-
cuado para una separacién efectiva del azedtropo.
Posteriormente se realizé la seleccién del solvente
con el cual se separ6 la mezcla y por tltimo
se caracterizaron por separado los compuestos
obtenidos por cromatografia de gases.

Carmona [5] afirma que la destilacién extractiva
es evaluada como alternativa para la separacion de
la mezcla propano-propileno en comparacién con
la destilacién ordinaria utilizada actualmente. Un
analisis sistematico para el diseno de destilacién ex-
tractiva es propuesto en este trabajo, ademas de las
variables importantes que deben ser consideradas,
tal es el caso de la selectividad del disolvente. En
este sentido, el efecto no solo se observa en el diseno,
sino también en el impacto econdmico de ahi la
importancia del anélisis.

Palacio y Tamallo [6] investigaron el diseno y
control del proceso de separacién isopropanol-agua
a través de destilacion extractiva. Donde proponen
una estrategia de control que consistié en un solo
circuito de control en un plato de cada columna
para mantener la pureza requerida de los productos
para mantener la pureza requerida de los productos,
encontraron que el proceso a través de destilacién
extractiva es mucho mas competitivo que el de
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destilacién azeotrépica heterogénea. El costo total
anual se reduce hasta en un 32,7 %, utilizando el
proceso a través de destilacion extractiva y el costo
de vapor requerido se reduce en un 30,3 %.

Castro y Ojeda [7] idearon una metodologia de
destilacién azeotrdpica para el desplazamiento del
aze6tropo del sistema acido nitrico/agua, exponen
que la destilacién es una operacién de separacién
que se usa en casi todos los proceso industriales.
Una de las mezclas que presenta azeotropia es el
sistema dcido nitrico/agua el cual se destil6 a escala
usando acido sulfirico como tercer componente;
permitiendo que el &acido nitrico se obtenga en
concentracién entre el 90-95 %.

El Instituto de Estudios Avanzados (IDEA)
de Venezuela, ejecuta actualmente el proyecto de
desarrollo y escalamiento de tecnologia para la
produccién de surfactantes pulmonares, para lo que
se estd llevando adelante la conformacién de una
planta piloto.

En relacién con lo anteriormente expuesto, esta
investigacion, propone una soluciéon innovadora para
el tratamiento y separaciéon de una mezcla de sol-
ventes, generados por la produccién de surfactantes
pulmonares con el fin de reciclar y reutilizar los
componentes extraidos, desarrollar una alternativa
viable y econdmica, que reduzca los gastos en la
compra de solventes, asi como también la reduccién
de los pasivos ambientales ambientales generados.

2. Metodologia

Reactivos
s Cloroformo, Omni Solv, USA, pureza 99,9 %;

= Metanol, Riedel de Haen, pureza 99,8 % (méxi-
mo 0,005 % H»0);

= Agua destilada.

Muestra

La muestra estudiada corresponde a una mezcla
azeotrépica de ebullicion minimo de cloroformo-
metanol en relaciéon 2:1, el punto de ebullicién del
azeotropo es de 53,43°C.
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Procedencia

La mezcla azeotrépica cloroformo metanol en
relacion 2:1 es desechada por la industria e
instituciones dedicadas a las actividades quimicas y
farmacéuticas, en la extraccion del liquido amnidtico
del pulmén bovino y porcino empleado como
materia prima en la fabricacién de surfactantes pul-
monares. En este caso la mezcla fue proporcionada
por el Instituto de Estudios Avanzados (IDEA),
por parte del proyecto para el desarrollo de un
surfactante pulmonar.

Equipos
= Cromatografo de Gases con automuestreador
TF AS2000CU, y detectores Fotoionizador
(PID), Ionizacién a la llama (FID) y conducti-

vidad térmica (TCD), Marca: thermo Finnigan,
modelo: trace GC K27336930100600;

= Refractémetro, Abbe Refractometer, marca:
American Optical Corporation Scientific Ins-
trumen Division, Made in USA.

Sistema de destilacién extractiva

El diseno del montaje de la destilacién ex-
tractiva implementada para la separaciéon binaria
azeotrdpica cloroformo—metanol consto de un balén
de destilacién marca Pirex con capacidad de 250 mL
seguido de la columna de destilacién donde se
llevo a cabo la separacion del Azeotropo, esta de
marca Pyrex con un diametro de 20,00 & 0,10 mm
y una longitud de 35,00 + 1,00 cm y unas esferas
de ebullicion, el relleno de la columna de destilacién
estaba compuesto por anillos rasching con un
diametro de 5,0 &+ 0,1 mm y aros metalicos de
diametro 1,0 + 0,1 mm. La columna de destilacién
se le coloco un revestimiento de papel aluminio y
cubierto con lana de vidrio. La entrada del agente
extractor fue en la cima del sistema marca Pyrex
y con capacidad de 100,0 & 0,5 MI, la salida de las
fracciones destiladas es de marca Pyrex, con llave
de paso o llave de corte, se adiciono al sistema
una columna de reflujo, esta de marca Pyrex y
de tipo reflujo de bolas, por ultimo una manta
de calentamiento marca Cienytec con un maximo
de temperatura de 450°C y de 110 V, con carcasa

Ciencia y tecnologia 109



Revista [

CIENCIA EN REVOLUCION

metalica. El diseno del montaje utilizado se muestra
en la Figura

Figura 1: Montaje de destilacién extractiva

Las componentes del montaje de destilacién
extractiva en la Figura [I] son

1. manta de calentamiento;

2. balén de destilacién con muestra azeotrépica

cloroformo—metanol;

3. columna extractiva: relleno anillos rasching y aros
de metal;
entrada de agente extractor;
llave de paso para dejar salir el cloroformo;
columna de reflujo extra;
entrada de agua al sistema;
salida de agua del sistema.

®© NS o

Manejo del sistema de destilacion extractiva

El sistema de destilaciéon extractiva consta de
una manta de calentamiento colocada con una tem-
peratura requerida para el proceso de separacién,
un balén de destilacién que contenia la muestra a
separar 200 mL y unas esferas de ebullicion para
controlar los sobresaltos por ebulliciones violentas,
luego esta conectado a la columna de extraccién que
contiene un relleno de anillos rasching y aros de
metal, ademas se le coloco un revestimiento de papel
aluminio y lana de vidrio que permitié mantener la
temperatura del sistema y evitar cambios bruscos
de la misma, en una etapa cercana a la cima del
sistema se aniade poco a poco el tercer componente
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o agente extractor (agua) cuando la muestra este
en ebullicién, se evita dejarlo fluir rapidamente
ya que puede inundar el sistema y la separacién
no se produce. El agente extractor en este caso
el agua modifica las volatilidades relativas de los
componentes, el agua entra al sistema fluye por la
columna de extraccion e interacciona con el metanol
ya que son miscibles entre si pero no es miscible con
el cloroformo y se produce la separacion, y se destila
el cloroformo o el producto final de la destilacién
extractiva es el cloroformo, componente més volatil,
se abre la llave de corte para retirar cada una de
las fracciones que se van destilando, quedando una
mezcla residual de metanol — agua que luego se
somete a una destilacion simple. En el sistema se
anadié una columna de reflujo a bolas para extender
el sistema y prevenir que se produzcan fugas en el
sistema ya que los componentes de la mezcla son
muy volatiles.

3. Discusién de resultados

Optimizacion de las condiciones de opera-
cién de la destilacion extractiva

Para la realizacién de la destilacion extractiva fue
necesario estudiar las caracteristicas del sistema y
seleccionar un modelo con condiciones 6ptimas de
trabajo.

Al planificar el proceso de destilacién extractiva
se definieron los objetivos a cumplir ademéas de
identificar los factores que influyen en el sistema y
las variaciones del mismo. Debemos tomar en cuenta
que muchas veces el rango de variables o condiciones
experimentales de operacién que podemos controlar
es limitado. Por lo que se determina las principales
causas de variacion y los errores més comunes ya
sean de tipo aleatorios o sistematicos y encontrar la
manera de reducirlos lo més posible.

Ademis la ejecucién de este método de separacién
de una manera eficaz requirié no solo de conocer los
puntos estacionarios de operacién sino también la
dindmica y eficiencia y de esta manera trabajar en
su punto 6ptimo.
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Selececion del disolvente

Parte de la eficacia del proceso empleado es
la posibilidad de anadir un disolvente para la
separacion de la mezcla. Este disolvente debe tener
elevado punto de ebullicion, no formar nuevos
azedtropos, no volatil y ser facilmente recuperable.
El agua cumplié con estas caracteristicas, ademas
de tener bajo costo, ampliamente disponible y ser
amigable con el medio ambiente.

Cantidad de disolvente anadido

Se adicioné el disolvente en la columna extractiva
en una parte cercana a la cima de la columna y se
obtuvo como producto de cima el componente mas
volétil en este caso el cloroformo y como productos
de fondo se obtuvo el componente menos volatil, el
metanol, junto con el disolvente anadido el agua.
Se propuso 100 mL de disolvente para 200 mL de
muestra.

Relleno de la columna extractiva

Parte importante en el proceso de la destilacion
para lograr una separacion eficiente se debe a la
interaccion de los componentes de la mezcla con el
relleno de la columna, interaccién dada por el efecto
de revestimiento.

Una columna con relleno puede satisfacer los
requerimientos de operacion y garantizar una mayor
separacion, de modo que, proporcione una mayor
area superficial, tenga una estructura abierta: baja
resistencia al flujo de gas, facilite la distribucién
uniforme del liquido sobre su superficie, Facilite el
paso uniforme de vapor a través de toda la seccién
de la columna. La columna con relleno de anillos
rasching y aros metdlicos logré acentuar el contacto
liquido-vapor y por tanto promovié la separacion
de los componentes, ademas de la colocacién de un
revestimiento de lana de vidrio y papel aluminio
permitié mantener una temperatura constante y
reducir los cambios bruscos de calor que pudieran
interferir en la separacién del azebtropo.

Temperatura del sistema

Tomando en cuenta los puntos de ebullicién de
cada uno de los componentes del sistema cloroformo
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61,2°C, metanol 64,7°C, agua destilada 100,0°C, y
el punto de ebullicién del azeotropo 53,43°C, en
el sistema se tomo un rango de temperatura de
0 — 80°C de manera que estuvieran dentro de ese
rango los puntos de ebullicién del cloroformo y
el metanol por separado y el punto de ebullicién
del azeotropo, y que estuviera fuera del rango
establecido el agua destilada ya que para asegurar
la separacién el disolvente afiadido debe permanecer
en la fase liquida.

Tiempo del proceso

En la destilacion extractiva se debe esperar a
que la primera fraccion de cloroformo empiece
a destilar, para la recoleccion de cloroformo son
2 — 3 min por cada fraccién y se obtienen de 6
a 7 fracciones en 200 mL de mezcla se lleva 1
hora de proceso aproximadamente, en la destilacién
simple se tarda hasta que se destila todo el residuo
de la destilacién extractiva y como se empleo un
destilador automaético solo se obtuvo una fraccién
total de metanol para 108 mL de residuo.

Comparacion de la destilacion extractiva con
los otros métodos de separacion azeotrdépica

La destilacién extractiva no es el Unico método
aplicable para separar mezclas azeotropicas; méto-
dos como la destilacion con cambios de presién,
también son capaces de realizar dicha separacién
ya que la composiciéon y la temperatura de los
azedtropos varian con la presion, esta caracteristica
es aprovechada para separar la mezcla. Este método
aunque se caracteriza por una alta eficiencia,
presenta algunas limitaciones, por ejemplo, la
energia requerida para separar el azedtropo es muy
alta y los equipos necesarios son muy costosos
por lo que no es usada comunmente ya que no
es viable energética y econdmicamente. Por otra
parte existe otro método capaz de realizar dicha
separacion como lo es la destilacion con sales en
este proceso se emplea una sal soluble con ambos
componentes de la mezcla y esta permanece en una
fase liquida alterando la volatilidad relativa de los
componentes, separando de manera efectiva dicha
mezcla, sin embargo, los problemas con el transporte
de corrosién y taponamiento con la sal empleada
son los factores que presenta este método. En
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esta investigacion se separa la mezcla azeotrdpica
cloroformo-metanol por destilacién extractiva con
solvente, técnica que en comparacién con las
anteriores no presenta muchas dificultades es facil
de operar no genera costos elevados y por multiples
estudios experimentales y bibliografias consultadas
es la mas usada y garantiza la separacién de las
mezclas azeotrépicas cuando las condiciones son
optimas. El inico déficit que presenta la destilacién
extractiva con solvente es el hecho de que el agente
extractor (solvente adicionado) queda como residuo
en todas las secciones de la destilacién por lo que
las fracciones obtenidas no alcanzan un 100 % de
pureza por los restos de disolventes presentes.

Si bien no posible obtener las fracciones de
cloroformo con un 100% de pureza se puede
mejorar los resultados obtenidos si se le emplea
una destilacion fraccionada o bien surge una nueva
alternativa como lo es la destilacién con sal y
solvente en la cual la cantidad de agente extractor
es menor y se reducen los problemas presentes en la
destilacién con sal. El aplicar este método también
se amerita una investigaciéon previa y un estudio
profundo para saber cudl es el mejor solvente y que
sal emplear tomando en cuenta la interaccién de
todo el sistema y lograr separar la mezcla.

Cuantificacion de las fracciones obteni-
das

Las fracciones obtenidas del proceso de des-
tilacién extractiva y las fracciones de metanol
resultantes de la destilacién simple, se les de-
termino el porcentaje de pureza empleando tres
técnicas analiticas, picnometria, refractometria y
cromatografia de gases, para ello se implemento el
uso de curvas de calibracién. Para determinar el
porcentaje de pureza de las fracciones de cloroformo
se disenaron curvas de calibracién para cada una de
las técnicas antes mencionadas.

Se realizaron 10 patrones, los cuales posefan una
relacion o concentracién conocida. Para determinar
la pureza del cloroformo se construyeron las curvas
de calibracion preparando patrones de cloroformo
etanol en un intervalo de 0 — 100 % y luego mediante
la interpolacién de los diferentes resultados de las
muestras en la curvas realizadas, obteniendo asi el
porcentaje de pureza de cada fraccién. Mediante
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el mismo procedimiento anterior y aplicando las
mismas técnicas se cuantificaron las fracciones de
metanol resultantes de la destilacién simple pero
se construyeron las curvas de calibracién a partir
de patrones de metanol — agua de 0 — 100%. El
uso de curvas de calibraciéon y la repeticién de
las medidas obtenidas, ademds de trabajar con el
promedio de las mismas tiende a reducir el error
estadisticamente.

Para la cuantificacién de las fracciones obtenidas
tanto de cloroformo como de metanol fue necesaria
la realizacion de curvas de calibracién a partir de un
conjunto de patrones que describen el intervalo en
el cual se cuantificaran las fracciones. El intervalo
de trabajo aplicado fue de 0 — 100 % en el compo-
nente de interés. Las curvas de calibracién fueron
implementadas para la ejecucion de las técnicas
de picnometria, refractometria y cromatografia de
gases, las cuales, fueron utilizadas para determinar
la pureza del cloroformo y metanol. El estudio
de las curvas de calibracion es una de las fases
mas importante, ya que gracias a esto podemos
optimizar o mejorar los parametros del proceso,
reduciendo asi los errores aleatorios.

Anadlisis de los porcentajes de cloroformo
resultantes de la destilacion extractiva

El cloroformo producto de la destilacién extracti-
va fue cuantificado mediante tres técnicas analiticas
mencionadas, empleando como herramienta el uso
de curvas de calibracién para cada técnica aplicada,
en los tres casos el porcentaje de cloroformo se
mantuvo de 90 — 100 %, por lo que fue viable aplicar
estas tres técnicas ya que los resultados obtenidos
fueron satisfactorios. La Tabla sumariza los
resultados obtenidos.

Tabla 1: Pureza de cloroformo por Técnicas emplea-
das (%)

Picnometria
91,47

Refractometria
90,11

Cromatografia
96,70
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Comparacion de los porcentajes de clo-
roformo obtenidos por las diferentes
técnicas de cuantificacion

Los resultados de cloroformo se mantuvieron en
un rango de pureza elevado independiente de la
técnica empleada, la diferencia que hay entre un
valor y otro se debe a los errores que puede presentar
aplicar cada uno de estos procesos.

Como los porcentajes obtenidos por picnometria
y refractometria son bastante cercanos se puede
comparar estos dos métodos, para despejar la duda
de cudl método es quien arrojo un resultado mas
confiable.

En el caso de la picnometria debemos tomar en
cuenta los errores de calibracién de los instrumentos
ya que es una técnica que se realiza por pesadas en
una balanza analitica. Este tipo de error no esta
incluido en la estimacion del error estadistico. Los
errores en la lectura o equivocacion en la escala de
medicién también afectard los resultados finales.

El indice de refraccion es medido con un ins-
trumento O6ptico llamado refractémetro, y es el
producto del comportamiento de la luz al atravesar
una muestra, por lo tanto, este valor numérico esta
sujeto a los defectos de un sistema Optico. Las
aberraciones producen distorsiones en las imagenes
que empobrecen su calidad [8].

Existen un gran nimero de aberraciones aso-
ciadas a la O6ptica y sus aplicaciones, pero, la
que directamente va relacionada con el indice de
refraccion, son las aberraciones de tipo crométicas
la cuales se deben a la variacion del indice de
refraccion con A. Como consecuencia, el foco y
los aumentos dependen de A. Su efecto es que
cualquier lente simple se comporta como un prisma
descomponiendo la luz en sus colores primarios y
formando un pequeno espectro alrededor del foco
de la lente [§].

Otra aberracién dptica presente de manera se-
cundaria son las producidas por el ojo humano al
momento del enfoque del lente al utilizar el equipo,
el desenfoque, la mala indicacién del haz de luz
en el refractémetro son errores que estan presentes
de manera significativa o no en el proceso de la
medicién del indice de refraccién [9],

Por todo lo expuesto anteriormente, y consi-
derando que la reduccién de los errores de tipo
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sistematicos y estadisticos son partes fundamental
de todo el proceso de cuantificacién, debemos
senalar que entre la técnica de picnometria e indice
de refraccién la mas eficiente y confiable es la técnica
de picnometria, demostrado por los porcentajes de
pureza obtenidos mediante este método y porque
los errores asociados se pueden controlar con mayor
facilidad, manteniendo la técnica en optimizacién
constante.

La sensibilidad es definida como la capacidad
de un método para diferenciar dos a analitos
de similar concentracién o determinar pequenas
concentraciones de un analito en una muestra [10].
En base a esto podemos senalar que la CG
es la técnica mas sensible, ademds proporciona
una amplia informacién tanto cualitativa como
cuantitativa y los analisis por esta técnica son mas
confiables que los obtenidos por picnometria, con un
porcentaje de pureza promedio de 96,70 %.

Anadlisis de los porcentajes de metanol
resultantes de la destilacion simple

Los porcentajes obtenidos de metanol por la
técnica de picnometria fue 46,64 % y por refrac-
tometria fue 54,75 %. Ambas técnicas de cuanti-
ficacién varfan entre 69-33 % en diferencia de los
porcentajes de pureza obtenidos para el cloroformo.
El metanol obtenido en menor porcentaje de pureza,
pudo haber sido causado por diferentes aspectos
metodolégicos que afectaron su rendimiento al final
del los procedimientos experimentales. Se debe
tomar en cuenta que el metanol es el componente
que se encuentra en menos proporcion en la mezcla
azeotropica inicial y que también es el componente
residuo del proceso extractivo y su uniéon con
el solvente empleado modifica sus caracteristicas
generales lo cual contribuye a la separacién poco
eficiente de la destilacién simple.

4. Conclusiones

La destilacion extractiva fue aplicada de manera
exitosa se logro separar el azeotropo cloroformo—
metanol en relacién 2:1 obteniendo el cloroformo
por separado con resultados viables y eficientes.
Se implemento el agua como tercer componente o
agente extractor en la destilacién extractiva para
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la separacién de la mezcla azeotrdpica, siendo el
solvente mas adecuado ya que cumplié con todas
las caracteristicas deseadas para la separacién. El
metanol del residuo de la destilacién extractiva fue
recuperado mediante una destilaciéon simple. Cuan-
tificando las fracciones obtenidas de cloroformo y
metanol utilizando la técnica de picnometria se
obtuvo porcentajes de pureza para el cloroformo
entre 98,00 %-60,00% y para el metanol entre
68,00 %-33,00 %.

Aplicando la técnica de refractometria (medida
de indice de refraccién), se analizaron también
dichos componentes de la mezcla ya separados,
obtenido un porcentaje de pureza para el cloroformo
entre 96,00 %-82,00% y para el metanol entre
62,00 %—47,00 %. Mediante cromatografia de gases
fueron cuantificadas las fracciones de cloroformo
producto de la destilacion extractiva obteniendo un
porcentaje de pureza promedio de 96,70 %.
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