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:Z:.INTRODUCCION 

En toda industria, los procesos deben ser controlados de una 
manera adecuada para asegurar las características finales 
convenientes del producto. En muchos casos es necesario tomar 
una muestra y analizarla para verificar el desarrollo del proceso 
y saber como continuar con el mismo. Desgraciadamente, muchas 
veces el análisis de esa muestra puede tomar varias horas y al 
momento de obtener los resultados, estos ya no son 
representativos del proceso a ese tiempo dado, en algunos 
procesos se puede detener el desarrollo del mismo, pero esto 
resultaría en una pérdida de tiempo y dinero. 

II.OBJBTIVOS 

El objetivo de este trabajo es el de proponer un sistema 
eficaz para controlar el proceso de fabricación de acetato de 
isoamilo que nos asegura las características finales adecuadas 
del producto. 

Se escogió este compuesto porque el proceso de fabricación 
involucra materias primas y productos volátiles, caracter.l'.stica 
primordial para poder utilizar el sistema, pero puede aplicarse a 
cualquier proceso que cumpla con las características mencionadas, 
unicarnente modificando algunos paramentros del sistema. 

El objetivo anterior permitirá: 

a) Determinar los tiempos reales de 
proceso al fabricar por primera 
vez el producto. 

b) Verificar cantidades exactas de 
materia prima al empezar el 
proceso. 

e) Evitar una posible 
materias primas. 
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II:t.CARACTEllIS'l'ICAS D!:L PliOCBSO 

El acetato de isoamilo es un compuesto que se obtiene de la 
reacci6n de esterificaci6n que ocurre entre el alcohol isoamÍlico 
y el ácido acético,. catalizada por un ácido fuerte como es el 
ácido sulftlrico. 

Los principios de este tipo de reacciones son de sobra conocidas 
y no cambian, pero los detalles de su aplicación varían con el 
tiempo y en cada compafiía, y casi siempre son guardados en 
secreto mientras ofrezcan alguna ventaja para ella. 

Realmente no existe un método perfecto para fabricar un éster, el 
operador experimentado puede determinar el método mas conveniente 
para una cierta escala de producción y para un ester con ciertas 
caracter!sticas específicas, pero para otra escal~ de producción 
y un ester con otras características específicas, es posible que 
otro proceso completamente diferente al primero ·:esulte m·ejor. 

la reacción de obtención de acetato de isoamilo es la siguiente: 

CH
3 

'-'ca-cH-CH-OH + 
/ 2 2 

CH
3 

n . e~ w 
CH3C-OH ~ /CH- .:H1CHtO-C-CH3 + 

CH 3 

H;¡O 

El método que se propone para contrc 4ar el proceso consiste en 
utilizar la cromatografía c?a gases, p;;ra conocer el desarrollo de 
la reacci6n y los tiempet.a de oper,.1ción hasta el final de la 
reacción, de tal forma q1:e el producto obtenido tenga la pureza 
que establece la norma rorrespondie~te•. 

* NORMA OFICIA!· MEXICANA NO~-F-370-S-1980 
"ACETATO DE . SOAMIL011 (GRl.00 ALIMENTARIO) 
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Anteriormente el control del proceso era de tipo prueba y 
error. Una vez hecho en laboratorio se pasaba a nivel planta 
piloto y despues a escala industrial, la calidad del producto 
final quedaba en manos del operador. El cual debia ser una 
persona con mucha experiencia en ese tipo de procesos. 
Generalmente se hacían lotes de poco volumen por si algo 
resultaba mal. 

Después se empezó a utilizar la cromatografia en capa fina, pero 
se dejó de hacerlo debido a que para correr cada muestra se 
necesitaban aproximadamente cuatro horas. Al momento de obtener 
los resultados estos ya eran obsoletos, aparte de que no 
reflejaban las características cuantitativas debidamente. 

El método que se propone supera al anterior porque se obtienen 
resultados en aproximadamente seis minutos, y se puede verificar 
perfectamente el desarrollo de la reacción, de manera que se 
pueda efectuar cualquier corrección que sea necesaria ó evitar 
algun posible riesgo, aparte de asegurarnos que el producto final 
contará con las características adecuadas para que cumpla con la 
norma correspondiente. 

El equipo utilizado para desarrollar el proceso consta de: 

-) Un reactor de acero inoxidable tipo 316 de 
150 Lts. de capacidad, equipado con una chaqueta de tipo media 
cafia para calentar o enfriar. Contiene un agitador tipo turbina 
tambien de acero inoxidable. 

-) Un intercambiador de calor de acero inoxidable 
tipo 316 de 50 Lts. de capacidad. 

-) Un tanque de destilados de acero inoxidable 
tipo 316 de 65 Lts. de capacidad. 

Todo el 
inoxidable e 

-) Una mirilla que sirve como zona de decantación. 

equipo se encuentra conectado con tubo de acero 
instalado como se muestra en el diagrama A. 
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rrr. CJ\RACTERISTrCAS DEL PROCESO. 

3.1 CARACTERrSTrCAS DE LOS COMPUESTOS 

ALCOHOL ISOAMILICO: 

FcSrmula 
Peso molecular 
Punto de ebullicion 
Solubilidad 

Toxicidad 

ACETATO DE ISOAMILO: 

Fórmula 
Peso molecular 
Punto de ebullición 
Solubilidad 

Toxicidad 

ACIDO ACETICO: 

Fórmula 
Peso molecular 
Punto de ebullición 
Solubilidad 

Toxicidad 

(CH3)2CHCHzCHzOH. 
88. I5 g/m.oI. 
140ºC. 
Insoluble en agua, soluble 
en alcohol,eter,benceno 
ácido acetico,cloroformo. 
Irritante a las membranas 
mucosas,puede causar depre
sion, dolor de cabeza y 
mareos. 

(CH3) 2 CHCHzCHzOCOCH 3• 
130 g/mol. 
142ºC. 
Insoluble en agua, soluble 
en alcohol,eter,benceno 
ácido acético,cloroformo. 
Exposición a los vapores 
por una hora causa dolor 
de cabeza, irríta a las 
membranas mucosas. 

CH3COOH. 
60.05 g/mol. 
118 °c. 
Soluble en agua,alcohol 
eter,tetracloruro de 
carbono. 
Ingerido causa corrosión 
de la boca,colapso circu
latorio, diarrea, muerte. 
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ACIDO SULFURICO: 

Fórmula 
Peso molecular 
Punto de ebullición 
Solubilidad 
Toxicidad 

ANHIDRIDO ACETICO: 

F6rmula 
Peso molecular 
Punto de ebullición 
Solubilidad 

Toxicidad 

- 6 -

Ht.O '' 9 • os g/mol. 
290ºC. 
Soluble en agua,alcohol. 
Muy corrosivo a la piel 
causa asfÍxia, ingerido 
causa la muerte. 

(CH 3CO} zO. 
102.09 g/mol. 
139 °c. 
Soluble en agua con 
la formación de ácido 
acético, soluble en 
eter y cloroformo. 
Produce irritación y 
necrosis. 



3.2 DESCRXPCXON DEL PROCESO 

Se cargan las materias primas (alcohol isoam!lico y ~cido 
acético) en el reactor en cantidades equimoleculares y un 0.027% 
en peso de ácido sulfúrico como catalizador. 

A continuación se lleva el proceso a destilación atmosfér5_ca 
y utilizando la mirilla, se decanta el agua, la cual va a 
almacenarse a un tanque de destilados, y el acetato de isoamilo 
se regresa al reactor, de esa manera se desplaza el equilibrio de 
la reacción hacia la derecha, es decír, hacia la obtención de 
productos. 

Una vez que han reaccionado las materias primas se procede a 
neutralizar el residuo de ácido acético que pudiese haber quedado 
sin reaccionar. La neutralización se efectua con bicarbonato de 
sodio. 

Posteriormente se procede a destilar el producto para 
aumentar su pureza. se destila a presión atmosférica y se 
eliminan las cabezas hasta que la temperatura llegue a 142° e, (es 
importante que al momento de empezar a recolectar el producto, 
este ya no se vuelva turbio al mezclarlo con tolueno, ya que es 
un indicador muy eficiente de la posible presencia de trazas de 
agua). 

Se termina de destilar el producto cuando la temperatura 
llega a los 150° e, ya que a mayor temperatura empiezan a 
destilarse ciertas impurezas que pueden dar una tonalidad 
amarillenta al producto y al mismo tiempo disminuir la pureza y 
por lo tanto la calidad del mismo. 
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IV.METODO DE CONTROL 

4.1 CROHATOGRA!'IA1 GENERALIDADES. 

La cromatografia fue empleada por primera vez en 
1905 por N. Ramsey y la utilizó para separar mezclas de gases y 
vapores. En estos primeros experimentos se utilizaron adsorbentes 
sólidos como el carbón activado. 

En el siguiente afio M. Tswett obtuvo una 
separación colorida no muy definida de pigmentos vegetales en una 
columna cromatográfica y lo llamo "cromatografia" (literalmente 
escritura de color) lo cual dejó de ser válido debido a las 
aplicaciónes actuales. 

Siguiendo la sugerencia de A.J. Martin y de R.L. 
Synge en un estudio por el cual mas tarde les otorgaron el premio 
Nobel, A.T. James y A.J. Martin en 1952 introdujeron la 
cromatografia GAS-LIQUIDO. 

La sensibilidad, velocidad, eficiencia, precisión 
y simplicidad de este método para la separación, identificación y 
determinación de compuestos volátiles ha experimentado un 
desarrollo muy grande. Actualmente existen mas de 18, 000 
referencias y crecen a razón de 1800 a 2000 por afio. se estima 
que actualmente en el mundo hay 60,000 cromatógrafos de gases en 
uso. 
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I 

4.2 EL CROHATOGRA!'O DE GASES. 

8 
9 

• 

2 

6 

figura J.l) Esquema de un sistema de cromatograf!a 
de gases. 

l) Horno. 
2) Integrador. 
3) Tanque de gas acarreador. 
4) Tanque de hidrógeno. 
5) Tanque de aire. 
6) Controles. 
7) Columna de separaci6n. 
8) Puerto de inyecci6n. 
9) Detector de ionizaci6n de flama. 

- 9 -
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4.3 PROCESO DB AHALISIS EN UN 
CROMATOGRAFO DE GASES 

En un sistema de cromatografia gas-liquido, los 
compuestos a separar son acarreados através de la columna por un 
gas inerte (gas acarreador). 

La mezcla sufre una partición entre el gas acarreador y 
un solvente no volátil (fase estacionaria) que se encuentra 
soportada por un material inerte de tamaño regulado (soporte 
sólido). 

El solvente retarda selectivamente el avance de los 
componentes de la mezcla de acuerdo a su coeficiente de 
distribución hasta que forman bandas separadas en el gas 
acarreador. Estas bandas de compuestos abandonan la columna y son 
registrados en función del tiempo por un detector. 

a) Velocidad: 

4.4 VENTAJAS DE LA CROMATOGRAPIA 
DE GASBS. 

- Los análisis se completan en minutos. 
- Al utilizar gas como fase m6vil permite un 

rápido equilibrio entre la fase móvil y 
la fase estacionaria por lo que permite una 
alta velocidad de gas acarreador. 

- Se han reportado separaciones en segundos. 

b) Resolución: 

- La cromatografia de gases permite separar 
compuestos de características muy similares, 
siendo imposible hacerlo por otros metodos. 

c) An~lisis cualitativo: 

- El tiempo de retención es el tienipo que 
transcurre entre la inyección y la punta del 
pico registrado. Esta propiedad es caracte
rística de la muestra y la fase liquida 
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a una temperatura determinada. 
Con un control adecuado de flujo y 
temperatura se puede utilizar el tiempo de 
retención para identificar cada compuesto 
con un mínimo porcentaje de error ( menos 
del 1% ). El tiempo de retención no se 
encuentra influenciado por la presencia de 
otros compuestos. 

d) Análisis cuantitativo: 

El Jrea producida para cada pico es 
proporcional a la concentración del compuesto que lo originó. 
Esto se puede utilizar para determinar la concentración exacta de 
cada componente de la mezcla. La exactitud de la determinación 
depende de la técnica, detector, método de integración y 
concentración de la muestra. Si se efectua con un integrador 
electrónico se obtienen errores de menos del o.os %. 

e) Sensibilidad: 

Una de las principales razones por las que 
la cromatografia de gases es muy utilizada, es por la 
sensibilidad que ofrece. 

El detector de ionización de flama 
facilmente detecta partes por millón. Al tener esta alta 
sensibilidad, surge otra ventaja: el pequefio tamafio de muestra 
requerida, se utilizan microlitros para un análisis completo. 

f) Simplicidad: 

Los cromatógrafos de gases son 
relativamente fáciles de operar y de entender. La interpretación 
de los resultados generalmente es rápida y precisa. El costo de 
los aparatos es relativamente bajo comparado con los resultados 
que se pueden obtener. Se puede adquirir una unidad para fines 
educativos por menos de 2000 dolares. 
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V.APLICACION DEL METODO 
PROPUESTO AL PROCESO. 

S.1 ANALISIS CUALITATIVO Y PARAMETROS 
DENTRO DEL SISTEMA. 

El análisis cualitativo por cromatografia en fase gaseosa 
plantea dos problemas principales: 

El primero es de separación. Es necesario hacer aparecer en el 
cromatograma tantos picos como constituyentes tenga la mezcla, lo 
cual pone en cuestion la eficiencia de la colu.~na. Puede requerir 
el paso por varias de ellas y suponer que ninguna influencia 
interior o exterior hara desaparecer uno o varios picos; ademas, 
es preciso separarlos cuanto mas mejor, sobre todo si se desea 
proceder seguidamente a un análisis cuantitativo. 

El segundo problema es el de la identificacion de cada una de las 
sustancias representadas por un pico en el cromatograma. 
Puede ser muy dificil de resolver cuando se trata de una mezcla 
totalmente desconocida; se necesitan en este caso, análisis 
repetidos en distintas condiciones y a menudo el acoplamiento,6 
el análisis realizado paralelamente con otros metodos 
fisicoquÍmicos o puramente quimicos e incluso con otras técnicas 
cromatográficas. 

Afortunadamente, en este caso, se conocen perfectamente y en su 
totalidad los componentes de la mezcla. De esa manera y 
verificando sus características fisicoquÍmicas, se pudieron 
determinar: la columna, las temperaturas de operación, el 
det.ector necesario así como todos los parámetros dentro del 
sistema, de tal forma que después de una serie de análisis de 
prueba se pudieron determinar todas las características y 
parámetros optimes del mismo para realizar las determinaciones 
lo mejor posible. 

- 12 -



Las características bptimas del sistema para el análisis de estos 
compuestos son las siguientes: 

C.G. 
INTEGRADOR 
COLUMNA 

DETECTOR 
GAS ACARREADOR 
TEMP. INJ:CIAL 
TEMP. FINAL 
TIEMPO INICIAL 
TIEMPO FINAL 
RAZON 
TEMP. . INYECTOR 
TEMP. DETECTOR 
TEMP. LIMITE 
TIEMPO EQUIB. 
FLUJO HIDROGENO 
FLUJO NITROGENO 
PRESION EN CABEZA 
DE COLUMNA 
VOLUMEN DE 
INY'ECCION 

HP 5890A. 
HP 3392A. 
ACERO INOX. EMPACADA CON CARBOWAX 20M. 
SOPORTE CROMOSORB Q MALLA 100/120. 
IONIZACION DE FLAMA. 
NITROGENO. 
8oªc. 
15oªc. 
0.1 MIN. 
3.5 MIN. 
15ºC/MIN. 
¡go•c. 
19o0 c. 
200° c.. (protección para la columna) • 
0.5 MIN. 
32.8 ML/MIN. 
24.8 ML/MIN. 

22 psi. 

0.5 .llL• 

PARAMETROS EN EL INTEGRADOR: 

ZERO 5 
ATENUACION 10 
VELOC. CARTA 1.0 
ANCHO PICO 0.04 
THRSH O 
AR REJ O 
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En un principio se procede a analizar cada compuesto de la mezcla 
por separado, utilizando sustancias puras, para determinar sus 
tiempos de retención respectivos (cromatogramas 1,2 y 3). 

Despu!Ís se realiza una mezcla de los componentes y se analiza, 
verificando ~ue los picos se encuentren perfectamente separados y 
que sean simetricos (cromatograma 4). 

como se puede observar, el pico que representa al ácido acetico 
no es simétrico. Esto se debe a que sus Características 
fisicoquímicas no son parecidas a las de los otros componentes y 
probablemente la fase estacionaria de la columna no sea la 
optima, pero como se esta trabajando con una mezcla se tendra que 
trabajar el pico como se encuentra y como la integracion del area 
de ese pico se efectua electrónicamente no representa mayor 
problema. 

siempre es de desear que los cromatogramas se encuentren formados 
por picos simetricos lo mas parecido posible a un triángulo 
isóseles para poder utilizar métodos geometricos en la 
determinacion de su área. Desgraciadamente como se acaba de 
observar esto no ocurre siempre, pero si se determina 
electronicamente el error es mínimo, esto se puede observar mas 
claramente en el capítulo de análisis cuantitativ o. 

- 14 -



,~. 
.. 

l1~ 

s. 79 

RUH t 
WORKFILE ID' B 
~ORKFILE HAl4E' 

~REA~ 
RT 

1.16 
2.44 
2.63 
3.05 
3,,2 
5.;'8 

AREA TYPE 
1003 PB · 
2694 PV 
90f. ·l/B 

43381 PB 
68596 PB 

.?.. 5796E+07 ISPH 

TOTAL ARE>l" Z.5913E+O/ 
MUL FACTOR"' 1 . 0000E +013 

CROMATOGRAMA U l 

fiR/HT 
0. IJ6~l 
t1.063 
0.ü99 
0.103 
0. 119 
~). 369 

11F:t:A;: 
0.(!04 
0. 01 •) 
1:1. •30•1 
0.16? 
O.C'6~ 

99.SSü 

Determinación del tiempo de retención del ácido 
acético puro •. 
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·~ 

'" ?5 2 '59 

~:H 
5.38 
'.,.n 
G.33 

7.% 

RIJH 11 
WORKFILE ID: B 
WORKFILE HAl4E• 

AREAl: 
RT 

t<.97 
1.15 
1.60 
2.25 
2.59 
3.19 
3.51 
3.69 
4.63 
4.77 
5.38 
5.93 
6.38 
7.86 

AREA TYPE 
330 pp 

4012 PB 
1931 PB 

46141 BY 
611629 YH 

6.4987E+07 SHB 
6535 TBP 

524859 TPB 
Hl559 PY 
18324 yy 
33872 yy 
12382 1/1/ 

174679 · l/B 
5301 I BP 

TOTAL AREA= 6.6429E+07 
MUL FACTOR= l.0888E+80 

CROMATOGRAMA # 2 

J.19 

AR/HT AREA% 
0.063 4.96//E-04 
0.065 0.006 
0.078 0.003 
0.126 0.070 
0.140 0.921 
0.l4S 97.830 
0.064 0.010 
0.089 0.790 
0.129 0.016 
0.170 0.016 
0.441 0.050 
0.162 0.019 
0.275 0.26~ 
0.214 0.008 

Determinación del tiempo de retención del acetato 
de isoamilo puro. 
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U@ 
5.07 

6.12 

RUH fi 
WORKF!LE ID' B 
ldORKFILE NA111E' 

AREA% 
RT 

1.17 
1.62 
2.;;J 
J.08 
3.80 
4.~9 
4.70 
5.07 
6.12 

AREA TYPE 
94 PB 

Sl40 PB 
248350 PB 
161200 PB 

6 .. 43S9E+07 ISBH 
3453 TBY 

11238 TYP 
6BJB TPP 

11802 TPY 

TOTAL nREA= 6.4B38E+07 
ffül FOCTOR= 1. 0000E+00 

CROMATOGRAMA # 3 

AR/HT 
0.1315 
0.091 
0.fl9J 
0.139 
0.143 
0.084 
0.140 
0.252 
0.418 

r<REA:{ 
1 .4498E-04 

0.008 
0.JB:! 
0.24~ 

99.309 
0.005 
(UH/ 
a.011 
0.018 

Determinación del tiempo de retención del 
alcohol isoamílico puro. 

- 17 -



"':::======- 3.15 

"':!=!:?==- J.75 

t..59 

5.43 

ue 

RIJH ll 
lJORKFILE ID, G 
IJORKFlLE l~AME' 

f'IREA% 
RT 

1.17 
l. 42 
l. 61 
2.03 
2.í.'7 
2.54 
3.15 
3.53 
3.75 
4.69 
5.43 
6.08 

AREA TYPE 
2244 BP 

555 P\I 
3397 YP 
1083 pp 

14811 PV 
362580 yp 

3.13787E+87 PB 
481 pp 

2.02B3E+87 PB 
9664 s~· 
2393 BP 

6628788 PB 

TOTAL AREA= 5.8096E+07 
MUL FACTOR~ 1.0000E+00 

CROMATOGRAMA # 4 

AR/HT AREA:; 
0.067 0.00~ 
0.081 9.S531E-04 
0.114 0.006 
0.~92 0.002 
ú.091 0.026 
0.164 0. 624 
0.119 ~2.994 
0.036 8.2794E-04 
0.H.19 34.913 
0.233 0.017 
0.136 0.004 
0.252 .11.410 

Mezcla de l~s tres compuestos. 
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5.2 ANALrsrs CUANTXTATXVO 

Para efectuar un análisis cuantitativo preciso es necesario 
utilizar un sistema de integracion eficiente, en este caso como 
ya se ha mencionado se va a utilizar un integrador electrónico. 

Aunque las areas de los picos obtenidos sean proporcionales a la 
concentracion de los compuestos que las originaron la respuesta 
del detector no es la misma para todos los componentes de la 
mezcla, por lo que se debe utilizar un método de interpretacion 
de los cromatogramas. 

En la tabla 5 .1 se muestran los métodos mas utilizados en la 
interpretacion de cromatogramas, incluyendo sus diferentes 
características de aplicacion. 

METO DOS AREA% NORM. INT. E.E. E.I, 

CARACTERISTICAS 

cantidades expresadas 
como % SI SI NO OPT. 

cantidades expresadas 
en cualquier unidad 
de medida NO NO SI SI. 

se requiere tabla 
de calibración NO SI SI SI. 

se requiere un 
estandar interno NO NO SI. 

utiliza factores de 
respuesta para 
corregir la respuesta 
del detector NO SI SI SI. 

deben de estar 
identificados los 
picos NO SI SI SI. 

se necesita un control 
en el volumen 
de inyeccion NO NO sr NO. 
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Se escogio el metodo de normalizacion interna debido a las 
siguientes raz6nes: 

1) Se logran mejores resultados cuantitativos que al 
utilizar AREA% o Estandar Externo. 

~) En el Estandar Externo se necesita 
volumen de inyeccion, lo cual se 
factor de error. 

un control de 
convierte en un 

3) Utilizando Normalizacion Interna o Estandar Interno 
se pueden representar los compuestos en porcentaje 
lo cual es conveniente en este caso. 

4) Si se utiliza Estandar Interno se obtienen muy buenos 
resultados, pero se tiene que agregar a cada muestra 
a inyectar un compuesto que no estaba presente 
inicialmente, en un momento dado esto puede resultar 
inc6modo y convertirse en un factor de error dado el 
n~mero de análisis que generalmente se efectüan. 

Una vez escogido el método se procede a determinar los factores 
de respuesta de las materias primas y de los productos, y se 
elabora el estandar o patron para las determinaciones 
cuantitativas. 

- 20 -
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METODO DE NORMALIZACION INTERNA 

l.} Determinación de los factores de respuesta de los 
compuestos de acuerdo al cromatograma 4A. 

Peso conocido Ar ea Are a Factor Respuesta 
(%) (cuentasxl.OE7) (%) (%peso/%area) 

ACETATO 40.90 2.71.07 47.20 0.8665 
ALCOHOL 28.65 2.3339 40.64 0.7050 
ACIDO 30.43 0.6075 l.2 .l.4 2.5051. 

2) Se verificaron los factores de respuesta utilizando una 
mezcla conocida, cuyos compuestos fueron pesados en 
balanza analitica y utilizando el cromatograma 4B: 

Are a 
(cuentasxl.OE7) 

ACETATO 
ALCOHOL 
ACIDO 

ACETATO 
ALCOHOI, 
ACIDO 

2.51.58 
2.4368 
0.7098 

% Peso 

38.21. 
30.21. 
31..56 

Factor de 
Respuesta 

0.8665 
0.7050 
2.5051. 

Peso del Producto 

(2.5l.58x0.8665)=2.l.799 
(2.4368X0.7050)=l..7l.79 
(0.7098x2.505l.)=l..778l. 

% Peso Determinado 

38.40 
30.26 
31..32 

% Peso 

38.40 
30.26 
31.. 32 

Como se puede apreciar, los factores de respuesta dete_!: 
minados son correctos, ya que la diferencia en los 
decimales es minima. 
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Un cálculo alternat!vo se logra con la siguiente 
fó:nnula: 

* 

Dond6'!: 
A1 ,A2 y A

3
= Las áreas respectivas de tres picos 

bien separados de una mezcla de 
tres componentes. 

son los coeficientes de proporciona
lidad 6 lo que es lo mismo los 
los factores de respuesta de cada 
compuesto de la mezcla. 

m1 %=porcentaje del componente A¡ en la mezcla 
m2 %=porcentaje del componente A2 en la mezcla 
m3 %=porcentaje del componente A 3 en la mezcla. 

m1= ACETATO, m2= ALCOHOL, m3= ACIDO. 

(0.8665x2.5158) 
%m 1• x100 

(0.8665x2.5158)+(0.7050x2.4368)+(2.5051x0.7098) 

2.1799 2.1799 
%m1"' 0.3841X100= 38.41% 

2.1799+1.7179+1.7781 5.6759 

(0.7050X2.4368) 1.7179 
%m2= xlOO X100 30.26% 

5.6759 5.6759 

(2.5051x0.7098) 1.7781 
%m3- xlOO xlOO 31.32% 

5.6759 5.6759 

como se puede apreciar, los resultados son semejantes a 
los obtenidos por el ótro método. 

* Jean .'l'ranchant. 1972. Manual Practico de 
Cromatografla en Fase Gaseosa. Barcelona España. 
Ed. Toray-Masson S.A. 
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.l0 

.!!2 

:::=======--- 3.0! 

"":t~===-Hi 

RllN M 
lJORKF!LE m · B 
!•IORKFILE Nt"1M~' 

l'lREA% 
RT AREA TVPE 

1.10 2186 PB 
1.5? 3792 YB 
1.97 1232 PI/ 
2.16 13419 w 
2.4?. 239540 w 
2.52 ll0590 l/P 
3.01 2.:'1'37E+07 PB 
3.38 601; PH 
3.61 ~.:1339E+07 SHB 
4.54 9113 BP 
4.95 963 PB 
5.24 1849 BF' 
5.86 6975000 PB 

TO:AL ARE•:= !:. .. '304E+07 
MUL FACTOR'· 1. 0000E+00 

CROMATOGRAMA # 4A 

AR/Hl AREA·~ 
O. ljt.5 Cl.004 
0. 103 0. 00.l 
\J.104 0.002 
0.091 0.02.3 
0.117 0.414 
0.t.1;35 0. 191 
0.116 46.89!:i 
0.\140 ü.001 
~.112 40. ~75 
e. é:2:) 0.€116 
Íi! .116 0 .(1(1;~ 
0 .1 \5 0.00:.,: 
0.237 12 .(ib:/ 

Mezcla con cantidades conocidas para utilizarla como 
estandar y verificar el factor de respuesta de cada 
producto. 



::=====- J.~r 
°'j:j!!:::===-- 3 .64 

5.3? 

RIJH 1 
IJORKFILE ID• B 
IJORKFILE HAt4E, 

AREA% 
RT 

1.11 
1.54 
1.98 
?.. ti' 
2 43 
?..54 
3.132 
3.40 
3.64 
4.57 
4.97 
5.2? 
5.88 

AREA TYPE 
1671 pp 
3630 YB 
1134 pp 

12<?72 PY 
'217570 yy 
115910 YP 

<'.'5158E+07 PB 
6<?8 PH 

r.4368E+07 SHB 
9835 B\I 
3<?71 \/Y 
2216 YP 

7098900 PB 

TOTAL AREA= 5.6993E+07 
MUL FACTOR= l.0000E+00 

CROMATOGRAMA# 4B 

AR/Hl 
0.057 
0. !03 
0.103 
0.ll89 
0.114 
0.089 
0.113 
0.042 
0.113 
0.234 
0.216 
0.123 
0.239 

AREA% 
0.il03 
0.006 
0.002 
0.022 
0.382 
0.203 

44 .1~;~ 
0.e01 

42.756 
0.017 
0.006 
0.004 

12.456 

Mezcla conocida para verificar que el escándar fue 
hecho correcCamence. 
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5.3 DESARROLLO DEL PROCESO 

Se parti6 de cantidades equimoleculares 
isoamÍlico y ácido acético (357. 57 moles de cada 
adiciona un pequeño porcentaje de ácido sulfúrico 
(0.13%) como catalizador. 

de alcohol 
uno), y se 
concentrado 

Se cargan las materias primas y el catalizador en el 
reactor piloto y se procede a elevar la temperatura hasta que 
empiece a destilar (92°C). 

Antes de empezar a calentar, se obtuvo un cromatograma de 
las materias primas en el reactor (cromatograma 4 C) el cual 
puede servir como base par~ futuros lotes para verificar que las 
proporciones de materia prima sean correctas, y también, evitar 
una posible confusión de las mismas. 

- 25 -



3.12 

::===========- 3./¡: ue 

l¡UH 1 
WORKFILE ID' C 
IJORKFILE Hl'lME' 

AREA% 
RT 

0.49 
0.35 
1.15 
1.38 
1.58. 
2.24 
".43 
2.'3. 
3.lt 
3.78 
4 .10 
4.70 
4.87 
5.1! 
5.78 
6.05 

AREA TYPE 
592 PB 

2606 PV 
4017 \IP 
3810 pp 

229400 PB 
127520 PI/ 
18178 \IP 

71e610 PB 
50•1"-.-. PH 

5.0032."f0•7 ISHH 
1134&90 TBP 
·116520 TPV 
74388 TI/\/ 

106150 T'IP 
4517 TP\I 

l. 0147E+07 IT'IB 

TOTAL ARCA~ 6.2487E+07 
MUL FACTOR= 1.0000Ei00 

CROMATOGRAMA# 4C 

Ak/HT AREA% 
0.0~1 9.4739E-04 
0.088 0.004 
0.~94 0.006 
0.063 0.006 
0.075 0.367 
0.085 0.204 
0.080 0.029 
0. 094 1.137 
0.154 0 .807 
0.131 80.068 
0.115 0.168 
0.159 0. 667 
0.114 0.119 
0.161 0.170 
~.142 0.007 
0. 291 16. 239 

Comienzo del proceso, materias primas cargadas en el 
reactor, todavía no hay reacción. 
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6.16 

RUH l! 
IJORKFILE ID• B 
~ORKFILE HAHE• 

AREA% 
RT 

1.38 
l. Si' 
2.13 
2.42 
2.60 
3. 13 
3.66 
4.32 
4.i'l 
5.22 
6.10 

AREA TYPE 
2JJ9 PY 
3698 YV 

172558 PY 
4926 yy 

1//410 YP 
4.S152E+0i' PB 

6298900 PB 
1/60 SP 
/535 PY 
4394 Yl3 

2491/00 PB 

TOTAL AREA~ 5.i'309E+0i' 
llfllL .FACTOR= 1.0000E+08 

CROMATOGRAMA # 4D 

."l.IJ 

AR/HT 
0.072 
0.090 
0.091 
0.083 
0.109 
0.136 
0.099 
0.120 
'3.182 
0.316 
0.206 

AREA% 
0.004 
0.00/ 
0.3!ll 
0.0139 
0.J10 

84.021 
10.97? 
0.003 
0.(113 
0.01:19 
4.J48 

Despues de media hora de destilación, se puede apreciar como 
·ya se ha formado una gran cantidad de producto ( pico con tiempo 
de retención de 3.13 ) pero todavía existe una cantidad signi
ficante de materia prima que falta de re~ccionar. 
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r.. 16 

RIJH ll 
WORKF!LE ID' B 
[jQRKF!L.E NAME' 

1\REA% 
RT 

0.67 
1.09 
1.37 
!.Si' 
1.85 
2.12 
2.42 
2.59 
3.15 
3.65 
3.99 
4.31 
4.?2 
5.23 
6.16 

AREA T\'PE 
966 PB 

0 PB 
4253 py 
5031 \IV 
1135 l/P 

?.33130 PB 
6126 BY 

181600 \IP 
5 .8·116E+07 PB 

1105300 BB 
5724 BP 
4291 pp 
:3470 PY 
5i'39 \18 

1337800 PB 

TOTAL AREA'· 5 .1310E+07 
MUL FACTOR~ 1.0000E+00 

CROMATOGRAMAll 4E 

AR/HT 
0.037 
0.000 
0.067 
0.084 
0.118 
0.l'.•$9 
0.080 
0.109 
0.144 
0.09E: 
0.074 
0.13~• 
0. 166 
0.210 
0.194 

~.15 

ARt:A:i 
0.01.'12 
0.080 
0.007 
0.008 
0.002 
0.380 
0.01l1 
0.296 

95.279 
l.803 
0.009 
(t.007 
0.006 
0.009 
2.182 

A los 60 minutos de destilación,se puede apreciar como avanzó 
la reacción un poco más, ya que se forma más cantidad de pro
ducto. Pero· siguen existiendo pequeñas cantidades de materia 
prima aún sin reaccionar. 
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f,6 
. ªP. 
:~~ 
H~ 
H~ 

J .65 
3 99 
Ul 
U2 
S.23 

6.19 

RIJH t 
!JORKFILE ID< B 
llORKFILE HAME< 

AREA% 
RT 

0.66 
1.08 
1.37 
1.56 
1.85 
2.12 
2.41 
2.59 
3.15 
3.65 
3.99 
4.31 
4.72 
5.23 
6.18 

AREA TYPE 
678 PB 
850 PB 

3867 P\I 
5345 YV 
2555 yy 

232150 YV 
9874 w 

186580 YH 
f..l103E+07 ISHH 

723800 T8P 
6503 TPP 
4901 TPP 
3537 TP\I 

26193 T\IV 
1269700 JT\IB 

TOTAL ARU 
141JL FACTO~:' 

'580E+07 
000E+00 

CROMATOGRAMAI/ 4F 

AR/HT 
0.fi47 
0.120 
0.075 
0. 1131 
0 .171 
0.096 
0.101 
0.119 
0.148 
0 .€19? 
0.079 
0.135 
0. 184 
0.487 
0.207 

3. !5 

AREA% 
0.001 
0.001 
0.006 
0.008 
0.004 
0.365 
0.016 
0.294 

96.105 
1.138 
0. OllJ 
o. 00::1 
0.00G 
0.041 
1.997 

Transurridos 90 minutos de reacción, se puede apreciar que 
todavía se alcanzó a formar un poco más de producto en los 
últimos treinta minutos de reacción, aunque se puede apre
ciar que ya la reacción avanza muy lentamente. 
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U3 

:~=:~=============~ 
3.65 
4.00 
4 .32 

5.24 

RUtl t 
WORKF !LE ID: B 
IJORKFILE NAl1E• 

AREA% 
RT 

0.67 
1.08 
1.37 
1.57 
2.13 
2.42 
2.60 
3.15 
3.65 
4.00 
4.32 
5.24 
G.20 

TOTAi 
KUL r,· 

flREA TYPE 
1739 BB 

102 PB 
3525 PV 
4148 YV 

206100 vv 
9277 YV 

16i'420 VH 
5.9$67E+07 ISHH 

524320 TBP 
5893 TPP 
5169 TPP 

22i'B9 TPV 
1122700 ITVB 

;-;11~.+07 

.Ja00E+00 

CROMATOGR.AM.1.# 4G 

Af·(/Hl 
0.046 
0.032 
0.074 
0.101 
0.094 
0.101 
0.116 
0.147 
0.096 
0.076 
0.136 
0.391 
0.207 

,!. l~ 

AREA:'; 
0.1'103 

1.6468E-84 
0.0<!6 
0. 007 
0.333 
lil.015 
0.270 

96.653 
0.$4/ 
0.010 
0.!30i;l 
0.037 
l .813 

Transcurridos 120 y 150 minutos, se puede apreciar que pacti
camente la reacción ya no avanza, es decír que en la Última 
hora ya no se forma producto (cromatogramas 4G y 4H). Se puede 
·decir que se establece un equilibrio, en estos momentos el 
producto no tiene la pureza necesaria requerida por la Norma. 

- 30° -



3.66 
UB 
·1.32 

5.24 

6.21 

RIJH t 
~ORKF 1 LE !O · B 
WORKFILE llME: 

AREA% 
RT 

0.68 
1.10 
1.39 
1.58 . 
2.14 
2.43 
2.61 
3.15 
J.66 
4.00 
·~ .32 
5.24 
6.21 

AREA TYPE 
771 PB 

2720 PV 
4429 l/Y 
3144 l/V 

167970 PB 
4739 B\I 

135600 l/H 
5.1581E+07 !SHH 

516750 TBP 
2000 TPP 
3812 TPP 

16516 TPP 
963940 ITPB 

TOTAL nREA" 5.3403E+07 
Ml.IL ''P.CTOR:: 1.0000E+00 

CROMATOGRAMAlt 4H 

AR/HT 
0.042 
0.139 
0.095 
0.094 
0.089 
0.081 

13 .109 
0.14!':1 
0.098 
0.037 
0.128 
0.360 
0.2138 
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AREA% 
0.0131 
0.005 
0.008 
0.006 
0.315 
0.00'.:) 
0.254 

96.58:3 
13.968 
0.0f14 
0.0(0 
0.031 
1.805 



Como se puede apreciar, el producto se forma en su 
mayorla pasada la primera hora en destilacion. Después se 
establece un equilibrio entre el producto presente y las pequefias 
cantidades de materia prima presente, y aunque se continúe el 
proceso de destilación, ya no hay formación de producto. 

Una posible solución serla destilar el producto y 
eliminar cabezas y colas, pero desgraciadamente el acetato de 
isoamilo y el alcohol isoam.1.lico tienen prácticamente el mismo 
punto de ebullición por lo que destilan a la misma temperatura 
ocasionando una disminución de pureza del producto final y en un 
momento dado puede quedar fuera de especificaciones. 

Como alternativa se probó agregar un exceso de alguno 
de 19s reactivos, en este caso ácido acético, para tratar de 
desplazar el equilibrio de la reacción hacia los productos, pero 
se verificó que esta no avanzaba. 

No se puede extraer con ningun sol vente porque ambos 
compuestos son solubles en los mismos. 

Se adicionó un poco mas de catalizador y se continuó el 
proceso, pero se verificó que no avanzaba la reacción y despues 
de cierto tiempo empieza una hidrólisis del éster con las 
pequeñas cantidades de agua presente, hacia la formación de 
reactivos, hasta que se establece un equilibrio. 
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Verificando én la literatura* la reactividad de los 
anhídridos de ácidos carboxílicos para formar ésteres, se pudo 
observar que estos sufren sustitución nucleof ílica donde se 
reemplaza -oocR por algun otro grupo básico, y en estos casos la 
sustitución resulta mas rápida que la de un carbono saturado de 
acuerdo al siguiente macanismo de reacción: 

sustituci6n nucleofÍlica del acilo 

O CH 
11 / 3 

CH-C-0-CH-CH-CH 
3 2 2 '\ 

CH
3 

Como se tiene un medio ácido, se une H+ al oxigeno carbonilico 
por lo que el grupo carbonilo· queda aún mas propenso al ataque 
nucleofÍlico, puesto que el ox!geno puede adquirir electrones sin 
aceptar una carga negativa (sustitución nucleofÍlica del acilo 
catalizada por ácidos): 

e\,( .. 90•-• 
C=O \..~~OH e 

i ~ ¡ --
\ \ 
C=O C=O 
/ / 

CH CH 
3 3 

0-R 0-R 

c~J. c~-cÍ-oH o 
Y\\ :+ I 11 

q OH -·O - CH-C-O-R+CHCOOH 
\ \ 3 3 
C=O C=o 

Írt3 c,3 

*R.Morrison y R. Boyd.1985.Quimica Orgánica.cuarta edición 
México D.F. Fondo Educativo Interamericano. 
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Se decidi6 agregar una pequeña cantidad de anhídrido 
acético• para observar si reaccionaba con la traza de alcohol 
isoamÍlico libre, y se obtuvo un cromatograma despues de 15 
minutos de haberlo agregado (cromatograma 4I). 

* La cantidad de anhídrido agregada se calcul6 en base a la 
cantidad presente de alcohol, la cual se obtuvo con la ayuda del 
cromatograma 4H, como se muestra a continuaci6n: 

cálculo para obtener la cantidad de anhídrido 
necesaria, en base al cromatograma 4H. 

AREA CUENTAS F.R. PESO % 

ACETATO 5.1581 0.8665 4.4695 94.15 

ALCOHOL 0.0516 0.7050 0.0364 0.76 

ACIDO 0.0963 2.5051 0.2412 5.os 

AGREGADO - DECANTADO CANTIDAD PRESENTE EN EL REACTOR 

52.42kg 6.74kg 46.18 kg (de los cuales un o.76t 
es de alcohol}. 

46.18 kg ----- 100 % 
X ----- 0.76 % 

X=0.35 kg de alcohol. 

3.9705 moles de alcohol requieren 3.9705 moles de 
anhídrido es decír 405.34g de anh{drido. 
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Como no se puede pesar lo que queda en el reactor, se pesa 
el agua destilada y decantada, y se resta del peso inicial de 
materia prima en el reactor. 

Lo que aparece como decantado se refiere al agua 
decantada aunque se pudo apreciar que esta arrastra una pequeña 
cantidad de ácido acético ya que el agua teórica que se deb.Ía 
destilar eran 6.43 kg. 

Al efectuar el proceso a escala industrial, si por 
alguna razón no se puede pesar el agua, es recomendable efectuar 
aproximaciones con pequeñas cantidades de anhídrido hasta llacer 
reaccionar todo el alcohol libre, y si llegara a existir un 
exceso de anhidrido,esto no es problema ya que al final se lava 
como ácido acético. 
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H6 
4 .01 
U4 

5.25 

~- 19 

:UH# 
!•IORKfILE IO: B 
1.JORKFI LE MAME: 

11REA% 
RT FlREA TYPE 

0.63 712 BB 
1. 39 3472 PI/ 
1.58 3446 w 
1.87 779 YP 
r .14 210610 PB 
2.43 6280 BV 
2.61 160610 VH 
3.16 5.9199E+07 ISHH 
3.66 . 340080 TBP 
4.01 6163 TVP 
4.34 4817 TPP 
5.25 19467 TP~' 
6.19 1377100 lfVB 

7 0Tf'.ll ARHl= 6.1332E+07 
1UL FACTOR~ 1.0000E+00 

CROMATOGRAMA# 4I 

AR,,HT AREA% 
0.037 0.001 
0.067 0.006 
0.083 0.806 
0.109 0.001 
0.089 0 .34~~ 
0.082 0. 011! 
0.109 0.262 
0.146 96.521 
0.fl96 0.55:5 
0.ü&3 (1. ftJ ¡:-, 

0.131 ,:; .k¡~).·~ 

0.344 tJ ti:;l~ 
0.208 2. <:4~' 

Tranac~rridos 15 minutos a partir de que se agreg6 el 
anhídrido se puede apreciar como sf reacciona con el 
a1cohol 1ibre, ya que el pico de éste disminuyó y el 
pico del ácido acético aument6. 
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3.68. 
UJ 
4 .36 

:i.28 

~ .20 

RUH t 
ldORKF!LE JO: B 
IJORKFILE Hl'.!ME: 

AREA% 
RT 

0.68 
1.40 
j .59 
1.89 
2.16 
2.45 
2.63 
3.18 
3.68 
4.03 
4.36 
5.28 
6.20 

AREA TYPE 
875 PB 

3952 p~· 
3574 VY 

856 \IP 
205130 PB 

6655 B\I 
151800 \IH 

5.7990E+07 ISHH 
239760 TBP 

6114 T\IP 
4821 TP\I 

21544 TY~' 
1707588 IT\IB 

TOTflL l'IREA= 6.0342E+07 
MUL FACTOR~ 1.0088E+08 

CROMATOGRAMA# 4J 

AR-'HT 
0.l:l37 
0.068 
0.f18i' 
0.117 
0.089 
0.0132 
0.109 
0.144 
0.095 
0.087 
0.131 
0.343 
0.?.10 

J.18 

AREA% 
0.002 
0.007 
0.006 
0.001 
0.340 
0.011 
0.252 

96.101 
0.397 
0.010 
0.008 
0.036 
2.830 

Después de 25 minutos de que se agregó el anhídrido se puede 
observar como éste continua reaccionando ya que el pico del 
alcohol continua disminuyendo y el del ácido acético aumentando. 
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'¡:' 

J.(6 
4.0? 
4.35 

5.?.6 

ó.15 

RIJll ll 
l40RKFILE 
140RKFILE 

AREA% 
RT 

1.39 
1.58 
2 .14 
2.44 
2.62 
3.18 
3.66 
4.02 
4.35 
5.~6 
6.15 

ID· B 
l~A~E, 

AREA TYPE 
2212 py 

851 YB 
206248 yy 

8838 YV 
163288 YH 

6.6092E+07 ISHH 
16373 TBP 
13291 TPP 
6222 TPY 

20857 TVV 
2297900 TI/V 

TOTAL ARCA" 6.:3828E+07 
MIJL FACTOR= l.0000E+00 

CROMATOGRAMA# 4K 

AR/HT AREA% 
0.070 0.003 
0.083 0.001 
0.092 0.300 
0.(198 0.013 
0.114 0.237 
0.150 96.02!:) 
0.087 0.024 
0.122 0.019 
0.136 0.00'.-l 
0.299 0.030 
0.215 3.339 

Transcurridos 35 minutos a partir de que se agregó el anhídrido 
se puede observar que el pico del alcohol casi ha desaparecido. 
En este momento se puede proceder a neutralizar el ácido acético. 
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Se calcula la cantidad de carbonato de sodio necesaria 
para neutralizar el ácido acético en base al cromatograma 4K Y a 
la siguiente reacción: 

2CH coo H + Na ca 2CH COO Na + H O + CO 
3 2 3 3 2 2 

En la reacción se produce ácido carbónico el cual se 
descompone en agua y dióxido de carbono. 

. A continuación se agrega el carbonato de sodio, y 30 
minutos despues se puede apreciar como el ácido acético ha sido 
neutralizado casi en su totalidad (cromatograma 4L). 
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'1"'' . 
. ... ~, 

~ J) 

• ~q 

?Ji 

6.~5 

7. ~.' 

RIJtl tt 
IJOl~Kf!LE 
IJORKFILE 

liREA:: 
RT 

0.66 
l.:?.5 
<: .•)9 
2.38 
2.56 
3.11 
3.59 
3. 94 
4.27 
5.1i' 
f..25 
7.64 

lC· B 
HAME' 

AREA HPE 
1509 PB 
3119 P\.' 

198090 PB 
7169 BV 

146170 VH 
6.28G3E+07 ISHH 

17456 TBP 
13!513 TPP 
713S 7PV 

51020 T\'V 
136730 1\IV 

5379 T\1\1 

TOTAL AREA~ S.3450E+07 
MUL F11r.TOR= 1 .0000E+00 
CROMATOGRAMA# 4L 

J 11 

AIUHT l~REJ:t:; 
0.036 0.002 
0. ~•66 0. li!E•'5 
0.089 0.312 
0.082 0.1311 
0.109 0.23(1 
(;.148 99.0/q 
0.086 13.02:~ 
0.12(1 0.021 
111.149 tl.13J 1 
iJ.468 0.0:313 
"'.2:39 0.216 
0.2% 0.009 

Se agrega el carbonato de sodio y 15 minutos después se puede 
apreciar como el ácido acético ha sido neutralizado. 

- 40 -



Una vez neutralizado el ~cido acético se procede a 
destilar el producto para aumentar su pureza. El corazón de la 
destilación es la fracción que destila entre 123 y 145 e, 
teniendo cuidado que ya no existan trazas de agua, es decír, que 
esta haya sido destilada en las cabezas. 

Teóricamente pasando de 92" e no debe de existir agua, 
pero existen pequeñas cantidades atrapadas que pueden destilar a 
95°C 6 mas, por lo que se efectua la prueba de compatibilidad con 
tolueno que consiste en agregar unas gotas al destilado,si éste 
se torna turbio indica la presencia de trazas de agua y se 
considera como cabeza de destilación. 

En el momento que al agregar el tolueno ya no torne 
turbio el destilado, entonces se separan las cabezas. 

Estas llevan el agua que a su vez arrastra ciertas 
impurezas solubles y como a esa temperatura se destilan las 
impurezas volátiles el análisis 16gicamente nos indica que las 
cabezas tienen una pureza inferior al 99%. 

Se continúa destilando el corazón hasta llegar a una 
temperatura de aproximadamente 14s•c, despues de esa temperatura 
nos queda una mezcla de color amarillento que no conviene 
destilar ya que podría dar cierta tonalidad amarillenta a nuestro 
producto, y por lo tanto disminuir su calidad. 
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.17 

H2 
1.97 

.i9 

5.21 

6.48 

RUH 1 
WORKFILE !O: B 
llORKFILE HAME: 

AREA% 
RT 

0.66 
1.37 
2.11 
2.40 
2.58 
3.14 
3.62 
3.97 
4.29 
5.21 
6 40 

AREA TYPE 
l05i' BB 
41i' PB 

168630 PY. 
6293 Yll 

142960 YP 
6.557SE+0i' PB 

9537 BP 
9i'39 pp 
4962 PB 

10983 PB 
15605 BY 

TOTAL AREA~ 6.5945E+0i' 
HUL·FACTOR~ l.0000E+00 

CROMATOGRAMA # 4M 

J.14 

Ak/HT AREA% 
0.039 0.002 
0.057 6.3235E-04 
0.090 0.256 
0 .1)133 o. 01f! 
0.110 0.217 
0.150 99.439 
0.060 0.015 
0.120 0.015 
0.125 0.008 
0.350 0.017 
0.429 0.024 

. En este cromatograma se puede apreciar la pureza del producto 
en el corazón del destilado. 
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64 

M~ 
t··.~ 

H1 

3.54 
3 .39 
.l.20 

~ 10 

fi.21 

RUH # 
IJORKFILE IO: B 
llORKFILE MAME: 

AREA% 
RT 

0.64 
1. {!19 
!. 31 
1.50 
1./9 
2.05 
2.33 
2.51 
3.06 
3.54 
3.88 
4.?.0 
5.10 
6.21 

AREA TY.PE 
4132 PB 
1814 B\I 

11664 1/1/ 
3777 yy 
4648 \11/ 

405880 1/1/ 
38296 v·~ 

246910 \IH 
6.2651E+07 SHB 

22194 TBP 
545B TPP 
4201 TPV 

,¡3437 T\11/ 
75751 T\1\1 

TOTAL AREA~·6.3519E+07 
14lll FACTOR"' J . 0000E+00 
CROMATOGRAMA# 4N 

AR/HT 
0.036 
0. Hl4 
0.070 
0.170 
0.153 
0.@89 
0.093 
0. t 11 
0.147 
0.085 
0.116 
0.133 
0.655 
0.666 

3 .Ot> 

AREA% 
0.007 
0.003 
0.018 
0.006 
0.007 
0.639 
0.060 
0.3$9 

98.63;] 
0.035 
0.009 
0.007 
0.068 
0.119 

En este cromatograma se puede apreciar como las cabezas del 
destilado tienen una pureza inferior al 99%. 
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5.4 RESULTADOS 

Con el cromatograma del producto en s!, 
estandar para ver exactamente las cantidades y 
nuestro producto y obtenemos: 

utilizamos el 
la pureza de 

ACETATO 

ALCOHOL 

ACIDO 

ACETATO: 

ALCOHOL: 

ACIDO: 

CUENTAS 

7 
6.5575xl0 

9537 

15605 

56,866,553 
56,820,737 

6,723 ------ X 

15,605 ------ X 

F.R. 

0.8665 

0.7050 

2.5051 

100% 
X 

PESO 

56,820,737 

6,723 

39,092 

X= 99.91 % 

X= 0.01 % 

X= 0.02 % 

% 

99.91 

0.01 

0.02 

Como se puede apreciar, se obtiene un producto con una 
pureza superior a 99%, de manera que se encuentra en el rango 
permitido por la norma. 

- 44 -



VI,REPETICIOH DEL PROCESO 
CON CONTROL ESTABLECIDO 

Una vez que han sido determinados los tiempos de cada etapa 
del proceso, se procede a repetirlo con el control establecido. 
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ºl.12 

:::==========- 1.7~ 
1.11 

. ' 
·~ .05 

RUN D 
tlORKFILE !O' C 
tlORKFILE MAME, 

AREA:: 
RT 

0.49 
0.B5 
1.15 
1.::9 
1.58 
2.25 
2.44 
2.64 
3.12 
3.79 
4. 11 
4. ;'[ 
4 .88 
5.12 
5.79 
6.05 

AREA TYPE 
629 PB 

2726 PV 
4005 yp 
3854 pp 

235269 PB 
131200 PV 

18497 ·~p 
732300 PB 
524149 PH 

5.1$85E+07 ISHH 
107460 TBB 
404740 TBV 
61391 TI/Y 

101890 T\IP 
714J TPI/ 

1 . fJ638E +07 ITVB 

TOTAL ARE(:~ 6 .4958E+07 
MUL FACTOR" 1.0000E+00 
CROMATOGRAMA# GA 

AR,.HT AREA~; 
0.055 9.6832E-04 
0.091 0.0i:l4 
0.099 0.006 
0.064 0.0El6 
0.076 0.362 
0.086 0.202 
0.080 0.029 
0. 095 l. 127 
0. 157 13.807 
0 . 133 80. 028 
0.115 0.165 
0. 155 e . 62~' 
0.10'.i 0.69:0" 
0.152 0.157 
0.157 0.(11 l 
El.296 16.37? 

Y.aterias primas cargadas en el reactor, todavía no comienza 
la reacción. 
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:;_53 

RIJH ll 
llOl"KFILE lD' 13 
IJORKFILE MAME, 

AREA:~ 
RT 

0.76 
1.52 
2.03 
2.30 
2.61 
2.79 
3.37 
3.89 
4.23 
4.60 
5.53 
6.60 

tiREA TYPE 
549 BB 

2971 . pp 
'545 PB 

::?10450 BV 
13581 VY 

164959 YH 
6.4370E+07 JSHH 

Ul04100 TBP 
5234 Tl/P 
9811 TPV 
5869 TPY 

1329000 ITPB 

TOTAL ARH1~- 6.? 113E+[17 
rfüL FAC.TOR~ 1. 0000E+00 

CROMATOGRAMA# 6B 

Af\IHT AREA:: 
0.042 B.1802E-04 
0.072 0.004 
0 .104 B .1206E-04 
0.098 0.314 
0.107 ~.028 
0. 124 0. 246 
0.148 95.913 
0.1% 1.496 
0.089 8.008 
0.166 0.015 
0.!.69 0.009 
0.?.31 1.96/ 

Punto de máximo avance de reacción, momento de agregar 
el anhídrido. 
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ACETATO 

ALCOHOL 

ACIDO 

C~lculo de la cantidad de anhidrido necesaria: 

AREA CUENTAS FACTOR PESO % 
{xl.OE7) RESPUESTA 

6.4370 0.8665 5.5777 93.28 

0.1.004 0.7050 o.0708 1..1.8 

0.1.320 2.5051. 0.3307 5.53 

agregado-decantado=cantidad presente en reactor 

54.06kg.-7.21.kg. =46.85kg. de los cuales un 1..1.8% 
es alcohol. 

46.85-- 1.00% 

X ---1..l.8% 

X=0.5528kg = 552.8 g. 

Es decir 6.271.l. moles de alcohol requieren 6.2711. 

moles de anhfdrido. 
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U1 
Hh :::'.::::==========-- j_37 

5.53 

G.57 

P.UN ~ 
IWRKF ILE 1 O' E: 
~IORKFILE !JANE' 

AREA% 
RT AREA T'l'PE 

0./7 865 BB 
1.52 Z973 PB 
2.04 1510 BV 
2.31 184940 YV 
2.62 18339 YV 
2.1311 150640 \IH 
3.37 6.4849E+07 ISHH 
3.89 40284 TBP 
4.23 15404 TPP 
4.61 Hl953 TP\I 
4.85 36441 TW 
5.53 11949 TV\I 
6.57 l 774900 ITPB 

'IOTA!. · AREP.= 6. 7098E+07 
14Ul FACTOR= l. 0000E+00 
CROMATOGRAMA# 6C 

AR/HT RílF.A% 
0.040 0.001 
0.072 0.004 
0.154 0.002 
0.099 ll.276 
0.111 0.02? 
0.129 0.22::. 
0.149 96.648 
0.099 0.0613 
0 .129 0. (12~l 
0.143 0.016 
0.306 0.054 
0.174 0.018 
0.233 2.64!5 

Desaparición del pico correspondiente al alcohol, se puede 
proceder a neutralizar el ácido. 

... 
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<;\! '.! 

; 
.7G 

1. 52 . 

d1 
25~ 

J.88 
4 .23 

Us 
5 53 

6.a4 

RIJH t 
iJORKF I LE ID ' B 
~ORKF l LE 11f'll1E, 

AREA:: 
RT 

0.76 
1.52 
2.04 
2.31 
2.61 
2.79 
3.38 
3.88 
4.23 
4.63 
4.80 
5.53 
6.84 

AREA TYPE 
906 BB 

2308 pp 
71 PB 

217410 BY 
18337 yy 

171400 YH 
7 .:3•140E+07 ISHH 

19381 TBP 
13767 TPP 
14428 TPY 
33730 Tl/P 
8602 TPP 

33573 ITPB 

TOTAL ARE>?" .7. 0974E+07 
NIJL FOCTOR= 1. 0000E+00 

CROMATOGRAMA# 6D 

a.:JS 

AR~Hl ílREA% 
0.040 0.001 
0.073 0.003 
0.019 1.0004E-0·1 
0.099 0.306 
0.112 0.026 
0.126 0.242 
0.152 99.248 
0.094 0.027 
0.132 0.019 
0.143 0.020 
0.273 ·0.048· 
0.163 0.012 
0.452 0.047 

Acido acético neutralizado. 
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RUH 1 
WORKFILE ID' B 
IJORKFILE NAHE• 

AREA:: 
RT 

0.76 
1.27 
l.51 
1.72 
2.02 
2.30 
2.60 
2.78 
3.3€. 
3.87 
4.56 
6.90 

11REA lYPE 
3833 PB 
1054. pp 
9883 PP 

537 PB 
2031 BY 

396590 yy 
36835 yy 

Z41306 YH 
6.5600E+07 SHB 

23143 TBP 
2890 TPB 

75867 I BH 

TOTAL AREA~ 6.63.9JE+07 
HUL FACTO~ l.0008E+00 

CROMATOGRAMA # 6E 

Ak/HT AREA% 
0.042 0.006 
0.086 0.002 
0.071 0.015 
0.071 B.0882E-04 
0.118 0.00~ 
0.097 0.59/ 
0.099 0.054 
0.1?.0 0.363 
0.148 98.80~ 
0.095 0.035 
0.116 0.00-1 
0.951 0.JlJ 

En este cromatograma se pueden apreciar las primeras 
fracciones del destilado. 
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U5 
H~ 
~===========~- 3.flt. 

:5.09 
5.~l 

(,. !5 

F:IJH # 
HflRKFILE ID· B 
l<ORKF 1 LE Wlt·IE : 

ílRE"A% 
RT 

0.63 
2.05 
2.34 
C:.50 
:?..06 
3.52 
:?..88 
4.22 
::i.09 
5.61 
6. 15 
6.89 
7 .4f: 

AREA TYPE 
369 PE:: 

76380 B\I 
22634 vv 
99670 \IH 

6. 10:45E+07 SHB 
15341 TBP 
28969 TPP 
12061 TP\I 
51892 TVV 
18413 T\1\1 
56496 TI/Y 

4S6i> T\IB 
6452 PB 

iOTHL ARfA= 1;. 2938E+0J 
WJL FAC~ 'Jí'~ l . 0000E +0!3 

CROMATOGRAMA# 6F 

AR-'HT AREA:~ 
0. 0:?.3 5. 9479E-0·l 
e.132 0.12.,: 
0.169 O.KO 
0.14t; 8.161 
0.146 99.366 
0.~83 0.02~ 
0.118 0.04/ 
0.152 0.019 
0. i~35 ü . 084 
(t.345 0.030 
0.200 0.091 
0.254 0.088 
0.197 0.01~ 

En este cromatograma se puede apreciar la parte medi~ del 
destilado. 
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PUREZA DEL PRODUCTO 

Cuentas F.R. Peso{g) % Peso 

ACETATO 6.1645E7 0.8665 53,415,392 99.71 

ALCOHOL 15, 341 0.7050 10,815 0.02 

ACIDO 56,496 2.5051 141,528 0.26 

53,576,735---... 100% 

53,415,392 ---- X 

X= 99.71% 

El producto contiene 99.71% de ACETATO DE ISOAMILO. 
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6.1 RESULTADOS Y COMENTARIOS 

-) se obtuvo un producto con la pureza necesaria para 
que pueda ser utilizado en la industria de alimentos. 

-) Se pudo apreciar como los anhídridos son capaces de 
reaccionar con los alcoholes para formar esteres. 

-) Si en lugar de agregar el anhídrido, se hubiera 
partido de una reacción con un exceso de reactivo, en este caso 
ácido acético, la cantidad final de alcohol lib=e tarda mucho en 
reaccionar (mas de 6 horas) y no reacciona en su totalidad por lo 
que probablemente se requieran de hasta días para que reaccione 
totalmente, haciendo que el proceso sea poco práctico, aparte de 
que se aumenta el costo por la materia prima en exceso y el 
tiempo que tiene que reaccionar dentro del reactor. 

-) El pico del alcohol no desapareció totalmente debido 
a que se agregó la cantidad estequiométrica de anhídrido para que 
reaccionara con el alcohol y debido a que existían algunas trazas 
de agua, éstas pudieron reaccionar con una pequeña cantidad de 
anhídrido para formar á'cido acético por lo que es conveniente 
agregar un ligero" exceso de anhídrido y al final eliminarlo corno 
ácido acético. 
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VII. CONCLUSIONES 

-) Se puede apreciar como se puede verificar el 
desarrollo de una reacción en la que intervienen productos y 
reactivos volátiles utilizando la cromatograf!a de gases. 

-) El tiempo de cada análisis fue de aproximadamente 8 
minutos, lo que nos permite hacer modificaciones al proceso, es 
decír, se obtienen resultados en muy poco tiempo. 

-) En la fabricación de ésteres, es mas práctico y 
resulta en una disminución de costos partir de cantidades 
estequiométricas de reactivos y eliminar uno de los productos 
conforme se va obteniendo (en la mayoría de los casos agua y si 
es que la reacción lo permite) y finalizar la reacción con la 
adición del anhídrido correspondiente, siempre y cuando la 
reacción lo permita y se llegue a la conclusión de que es el 
mejor método que se puede aplicar. 

-) Se puede apreciar de una manera directa el resultado 
del mecanismo de reacción del ataque nucleofÍlico entre el 
alcohol isoamÍlico y el ácido acético asi como el que ocurre 
entre el anhídrido acético y el alcohol isoamÍlico. También el 
proceso de neutralización del ácido acético. 

-) Utilizando anhídrido al final de la reacción, se 
obtuvo un rendimiento de 96% sin agregar al principio un exceso 
de alguno de los reactivos. 

Aún con un exceso de ácido acético hubiera sido 
imposible obtener un rendimiento cuantitativo (96%) bajo las 
condiciones utilizadas. 
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