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Determinacién Experimental de los Indices de Refraccién
de las Mezclas Binarias Benceno-Ciclohexano
y Tetracloruro de Carbono-Benceno

Ulises J. JAUREGUI-HAZA* e Ivonne RODRIGUEZ-DONIS
Centro de Quimica Farmacéutica, Apartado Postal 16042, La Habana, Cuba

RESUMEN., Se realiz6 la determinacién experimental de los indices de refraccién de
las mezclas binarias benceno-ciclohexano y tetracloruro de carbono-benceno a 20 °C,
25 °C, 30 °C, 35 °C y 40 °C en todo el rango de concentraciones. Las variaciones del
indice de refraccién con la temperatura y la concentracién se correlacionaron con
modelos empiricos que garantizaron errores de estimacién en el mismo rango del
error experimental.

SUMMARY. “Experimental Determination of Refractive Indexes of Binary Mixtures
Benzene-Cyclohexane and Carbon Tetrachloride-Benzene”. Refractive indexes have been
determined experimentally for the binary systems benzene-cyclohexane and carbon tetra-
chloride-benzene at 20 °C, 25 °C, 30 °C, 35 °C, and 40 °C over the whole composition
range. The variations of the property with temperature and composition were represented
by means of empirical relationships, which fit the results with an uncertainty of the same
order of magnitude as the experimental uncertainties.

INTRODUCCION

La industria farmacéutica es gran consumidora de solventes orginicos tanto
en la sintesis de intermediarios y principios activos, asi como en la purificacién de
los mismos. La recuperacién de los solventes es tarea de gran importancia por ra-
zones econdémicas y por su impacto en el medio ambiente. La destilacién por tan-
das (batch) es la via de recuperacién de solventes mis importante en la industria
farmacéutica, dada la variedad de mezclas de solventes y sus voliimenes.

Es prictica comin el empleo de mezclas binarias especificas para la determi-
nacién experimental del nimero de platos tebricos de las columnas de destilacién.
El andlisis de las muestras, que se toman del fondo y el tope de las columnas, se
realiza habitualmente a través del indice de refraccién o la densidad de las mez-
clas 1. Con el fin de garantizar la medicién en linea de la concentracién de las
mezclas a diferentes temperaturas es necesario conocer la relacién entre el indice
de refraccién y la concentracién a diferentes valores de temperatura.
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La mezcla benceno-ciclohexano ha sido ampliamente utilizada en la evalua-
cién de columnas con hasta 50 6 60 platos teéricos 2. Por otra parte el sistema te-
tracloruro de carbono-benceno se utiliza en la evaluacién de columnas con hasta
25 platos 1. La informacién disponible del indice de refraccion para ambas mezclas
esta limitada a temperaturas de 20-30 °C para algunas concentraciones 24. Por ello
el objetivo del presente trabajo fue determinar los indices de refraccién para am-
bas mezclas como funcion de la concentracién del componente mds volitil y la
temperatura en el rango 20-40 °C y establecer las correspondientes correlaciones
entre los pardmetros en estudio. Los resultados permitirdn disponer de mayor in-
formacion para evaluar la calidad de las mezclas en estudio, asi como incorporar
las correlaciones obtenidas a sistemas computarizados para el control de procesos
y evaluacion de calidad en linea de forma automitica.

MATERIALES Y METODOS

Los reactivos, benceno (pureza >99,7 % y humedad <0,01 %), ciclohexano
(pureza >99,5 % y humedad <0,01 %) y tetracloruro de carbono (pureza >99,8 % y
humedad <0,01 %), provenientes de la firma Merck, fueron secados sobre tamiz
molecular de 4 A y destilados en vidrio antes de ser utilizados. La pureza de los
reactivos se comprobé midiendo su indices de refraccién y densidades a 20 °C y
25 °C. Las propiedades fisico-quimicas de los reactivos se compararon con los va-
lores correspondientes reportados en la literatura (Tabla 1).

o, p@g.cm3)
Compuesto
experimental reportado experimental reportado
ciclohexano n9 = 1,4266 9 = 1,4266 5 p¥0 = 0,7784 p¥ =0,7785 >
n%3=1,4262 6 p® =0,7786 ¢
n% = 1,4237 n35= 142354 7 p® = 0,7739 p2 =0,77389 7
benceno 72 =1,5011 7% =1,5011 3 p?0 = 0,8765 p%0 = 0,8765 3
3 = 1,4980 33 = 1,4979 67 p¥®=08736  p>»=087376
p¥ =0,87367
tetracloruro de carbono | % = 1,4601 72 = 1,4602 8 p% = 1,5941 p20 = 159417 8

Tabla 1. Comparacién de los indices de refraccién (np) y densidades (p) de los compuestos puros
con los datos reportados en la literatura.

Las mezclas binarias se prepararon por pesadas en una balanza analitica Sar-
torius AC 120 S. La precisioén de la pesada fue de 0,1 mg. Cada mezcla fue prepa-
rada por duplicado. El indice de refraccién se midié en un refractémetro Shibuya
Abbe (precisién 0,0001), conectado a un termostato de circulacién que garantizé
la temperatura constante con una precisiéon de 0,1 °C. Cada valor es la media de
cinco mediciones con un error relativo menor que 0,05%. La densidad de los com-
puestos puros se midié con un densimetro DMA 38 Anton Paar (precision 0,0001
g.cm3),
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RESULTADOS Y DISCUSION

acta farmacéutica bonaerense - vol. 15 n° 3 - aiio 1996

Los valores experimentales del indice de refracciéon para las mezclas bence-
no-ciclohexano y tetracloruro de carbono-benceno aparecen en las Tablas 2 y 3,

respectivamente.
t (°C)

1 20 25 30 35 40
0,0000 1,4266 1,4237 1,4207 1,4178 1,4152
0,1190 1,4323 1,4298 1,4267 14237 1,4211
0,2331 1,4390 1,4359 1,4329 1,4300 1,4270
0,3425 1,4458 1,4429 1,4396 1,4367 1,4337
0,4473 1,4528 1,4499 1,4468 1,4437 1,4410
0,5487 1,4602 1,4574 1,4544 1,4510 1,4484
0,6458 1,4681 1,4651 1,4619 1,4588 1,4555
0,7393 1,4760 1,4730 1,4698 1,4668 1,4632
0,8294 1,4840 1,4810 1,4781 1,4749 1,4719
0,9263 1,4928 1,4898 1,4866 1,4832 1,4801
1,0000 1,5011 1,4980 1,4949 1,4912 1,4881

Tabla 2. Indices de refraccién (np) para la mezcla Benceno (1)-Ciclohexano (2)
t (°C)

1 20 25 30 35 40
0,0000 1,5011 1,4980 1,4949 1,4912 1,4881
0,0925 1,4973 1,4941 1,4910 1,4872 1,4845
0,1866 1,4938 1,4908 1,4874 1,4838 1,4808
0,2822 1,4898 1,4868 1,4838 1,4795 1,4770
0,3795 1,4857 1,4825 1,4796 1,4758 1,4733
0,4785 1,4816 1,4785 1,4751 1,4713 1,4688
0,5792 1,4777 1,4747 1,4714 1,4674 1,4647
0,6816 1,4726 1,4701 1,4665 1,4633 1,4604
0,7859 1,4686 "1,4657 1,4624 1,4592 1,4563
0,8920 1,4637 1,4610 1,4580 1,4542 1,4522
1,0000 1,4601 1,4572 1,4542 1,4507 1,4483

Tabla 3. Indices de refraccion (np) para la mezcla Tetracloruro de Carbono (1)-Benceno (2).

Los datos ny-x -t se correlacionaron con un polinomio de segundo orden:

_ 2 2
Np=by+ byx; + byt + by, x 1+ b, x°+ byt

¢))
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Los coeficientes del modelo se calcularon por el método de los minimos cua-
drados 9. La Tabla 4 muestra los valores de los coeficientes en la ecuacién (1) para
cada una de las mezclas asi como los valores del coeficiente de correlacion y del
error estindar de estimacién de nj, .

Benceno-Ciclohexano Tetracloruro de Carbono- Benceno
b, 1,43801 1,51478
b, 0,04770 -0,04279
b, -0,00057 -0,00067
by, -0,00007 0,00006
by 0,02796 No significativo
b,, No significativo No significativo
r 0,9999 0,9994
€ 2,47 . 104 3,47 .10%

Tabla 4. Coeficientes de la ecuacién 1 (b,), coeficiente de correlacién (r) y error es-
tindar de estimacién del np, (€) para ambos sistemas binarios.

El polinomio de segundo orden result6 el de mejor ajuste para la mezcla
benceno-ciclohexano, donde el término cuadritico para la temperatura no es sig-
nificativo. Sin embargo, para la mezcla tetracloruro de carbono-benceno el mejor
ajuste correspondi6é al modelo lineal. Ambos modelos fueron utilizados para com-
parar los resultados del presente trabajo con los valores obtenidos por otros auto-
res en condiciones diferentes. Para ello se emplearon los valores reportados para
la mezcla benceno-ciclohexano 34 y tetracloruro de carbono-benceno 2. Los erro-
res estindar de estimacién oscilaron entre 2,12 . 105y 1,52 . 104 para el sistema
benceno-ciclohexano (Tabla 5) y fue de 3,01 . 104 para el tetracloruro de carbono-
benceno. Estos resultados avalan la posibilidad del empleo de los modelos obteni-
dos, ya que los errores de estimacién estin en el mismo rango del error experi-
mental.

Nomenclatura
Referencia €
3 7,67 105 b, coeficiente en la ecuacién 1
- Herington, 1944 4 1,52 104 ny  indice de refraccion

- Richards and Hargreaves, 1944 4 1,25 104
- Marschner and Cropper, 19464  2,12107%
- loffe and Morachevskii, 1955 4 6,64 10

r coeficiente de correlacién

t temperatura

- Pavlov, 1927 4 2,75 103 X, fraccién molar del componente mis volatit
- Grimm, 1929 4 6,64 10
) 4 -5
Ward, 1934 3,50 10 Letras griegas
Tabla 8. Error estindar de estimacién del np
(¢) para diferentes juegos de datos reportados € error estindar de estimacion
en la literatura, utilizando la ecuacién 1 para
el sistema benceno-ciclohexano. p  densidad

180



acta farmacéutica bonaerense - vol. 15 n° 3 - afio 1996

CONCLUSIONES

Se realiz6 la medicion del indice de refraccién de las mezclas binarias bence-
no-ciclohexano vy tetracloruro de carbono-benceno a diferentes concentraciones y
temperaturas (20 °C, 25 °C, 30 °C, 35 °C y 40 °C). Los valores obtenidos se corre-
lacionaron en funcién de los parimetros en estudio, obteniéndose un modelo de
segundo orden para la mezcla benceno-ciclohexano y uno de primer orden para
el tetracloruro de carbono-benceno. Ambos modelos mostraron buena capacidad
predictiva.
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