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RESUMEN

El presente trabajo se busco, analizd vy se replico un
meétodo de extraccién de Xilenos de hidrocarburos
liquidos para su analisis en el espectrofotometro.
El ensayo se lo realizd en los laboratorios del CEA-
NID (Centro de Analisis, Investigacién y Desarrollo)
dependiente de la UAJMS, se analizaron 3 métodos
de extraccion, de los cuales el Método Algawi-Ja-
ffar-Khalaf fue el implementado por su bajo coste y
factibilidad. Almétodo establecido se realizaron mo-
dificaciones de equipos y materiales para adaptarlo
a la realidad del laboratorio. Se realizaron pruebas
de porcentaje de recuperacion de xilenos en la ga-
solina especial fortificada con xileno puro, de estas
pruebas se pudo conocer gue el mayor porcentaje
de extraccion fue de 62%, Se realizaron pruebas a
muestras liquidas obtenidas de la pirélisis catalitica,
cada una con su réplica obteniendo concentracio-
nes muy cercanas con diferencias abajo del 4mg/L
siendo la muestra 3 la que mayor se acercaba con
su réplica con un valor de 30.593 mg/L vy la réplica
conun valorde 30.502 mg/L. Elmayor porcentaje de
pérdida en las muestras de gasalina fue de 18% vy en
las muestras de pirdlisis de 35 %, esto debido a la
volatilidad de los compuestos, en el caso de la gaso-
lina, y por las impurezas de las muestras, en el caso
del liquido de pirdlisis.
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ABSTRACT

The present work was searched, analyzed and repli-
cated a method of extraction of Xylenes from liquid
hydrocarbons for their analysis in the spectrophoto-
meter. The test was carried out in the laboratories of
CEANID (Center for Analysis, Research and Develo-
pment) under the UAIMS. Three extraction methods
were analyzed, of which the Algawi-Jaffar-Khalaf
method was the one implemented due to its low
cost and feasibility. Modifications of equipment and
materials were made to the established method to
adapt it to the reality of the laboratory. Tests were
carried out on the percentage recovery of xylenes in
the special gasoline fortified with pure xylene, from
these tests it was found that the highest extraction
percentage was 62%. Tests were carried out on liquid
samples obtained from the catalytic pyrolysis, each
one with its replica, obtaining very close concentra-
tions with differences below 4 mg/L, being sample
3 the closest with its replica with a value of 30.593
mg/L and the replica with a value of 30.502 mg/L.
The highest percentage loss in the gasoline samples
was 18% and in the pyrolysis samples 35%, this due
to the volatility of the compounds, in the case of ga-
soline, and due to the impurities in the samples, in
the case of the pyrolysis liquid.

Palabras Clave: Espectrofotometria, extraccion de Xilenos, muestras liquidas, hidrocarburos
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1. INTRODUCCION

La extraccion de xilenos de muestras liquidas es
un proceso fundamental en el analisis espectro-
fotométrico de compuestos organicos presentes en
soluciones acuosas o liquidos diversos. Los xilenos,
que incluyen al xileno orto, meta y para, son hidro-
carburos aromaticos ampliamente utilizados en
la industria quimica y petroguimica, y su deteccién
precisa es esencial en numerosos campos, como la
investigacion ambiental, la industria farmacéutica y
la quimica analitica (Algawi, 2018). Este proceso de
extraccion se emplea para aislar selectivamente los
compuesto aromaticos en especial con un enfoque
en los xilenos una matriz liquida, permitiendo su
posterior cuantificacién mediante espectrofotome-
tria, una técnica altamente sensible y precisa que se
basa en la absarcién de luz a longitudes de onda es-
pecificas (Tursi, 2020).

La espectrofotometria es una técnica que se utili-
za para detectar moléculas especificas utilizando
el principio de absorcion de energia luminosa. Cada
molécula tiene la capacidad de absorber una canti-
dad de energia luminosa especifica, Unica y diferen-
te al resto de las moléculas, es asi que por ejemplo
una molécula de benceno absorbera una cantidad de
energia distinta a la del hexano, esto se debe a que la
energia luminosa absorbida se almacena en forma
de energia interna y como consecuencia la molécula
se excita haciendo que un electron pase del estado
fundamental (E1) al estado excitado (E2), v ya que
cada molécula tiene una cantidad de electronesy or-
bitales distintas al resto de las moléculas, la energia
necesaria para llegar al estado excitado es distinta 'y
Unica para cada molécula (UPOQ, s.f.). Es correcto de-
cir gue el espectro de una molécula es la radiografia
de su “ADN" ya que es (nico para cada especie, por lo
tanto, podemos detectar y diferenciar una molécula
de otra.

En nuestra investigacion describiremos en detalle
los pasos y consideraciones clave en la extraccion
de xilenos de muestras liquidas para su analisis es-

pectrofotometrico.
2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Tipo de investigacion

La presente investigacién es de caracter no experi-
mental y cuantitativo, donde se pretende replicar un
meétado de extracciony analisis de Xilenos de mues-
tras liquidas de hidrocarburos.

Los parametros a analizar son:
@ el porcentaje de recuperacion de Xilenos.
® la concentracion de las muestras.

@ las perdidas en masa y en porcentaje que se
producen en este método.

2.2. Seleccion del método de extraccion

Se investigaron distintos métodos de extraccién de
BTX de las muestras liquidas, y se evalu¢ la factibili-
dad de su implementacién en base a: la cantidad de
reactivos, materiales y equipos de laboratorio dis-
ponibles. Se redactaron 3 métodos vy se realizaron
pruebas preliminares de cada uno para conocer la
dificultad y viabilidad. Los métodos estudiados fue-
ron:

® Método de extraccion con Hexano (enfocado en
aguas), Tursi et.al, (2020).

® Método de extraccion con Metanol-Glicerina
(Enfocado en kerosene) Algawi, et.al, (2018).

® Método de extraccion con Acido acético (méto-
do experimental propio)

En base a los criterios de seleccion ya mencionados
se optd por utilizar el método Algawi, modificando y
adaptando dicho método a los materiales que poseia
el laboratorio.

2.3. Materiales, Equipos y Reactivos

A continuacion, se detallan los materiales, equiposy
reactivos utilizados en esta investigacion.
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Materiales

Embudo de decantacion

- PROCEDENCIA DE LOS VISITANTES EN LAS FIESTAS GRANDES
TRADICIONALES DEL VALLE CENTRAL DE TARIJA

Tabla 1 Materiales, equipos vy reactivos

Equipos
Agitador magnético-Calentador

Reactivos

Metanol

Matraces aforados

Balanza analitica

Gasolina especial

Matraces Erlenmeyer Vortex

Glicerina

Vaso precipitado

Tiosulfato de sodio

Tubos de ensayo

Xileno

Tapones

Muestras liquidas de pirdlisis

Fuente: Elaboracion propia

2.4. Procedimiento empleado
2.4.1. Creacion de la curva de calibracion

Para la creacion de la curva de calibracion se proce-
di¢ de la siguiente forma:

® Se pesoO un matraz afarado de 10 ml con tapdn
y con una cama de metanol casi alcanzando el
aforo.

@® Se agregaron 5 gotas de xileno dentro del ma-
traz y se agitd vigorosamente. Luego se peso el
matraz nuevamente y se calculd la masa de xi-
leno vertida en el matraz.

@® El matraz se aford y se llevo a la nevera para
Su reposa.

@ Posteriormente se calculd la concentracion de
la solucion preparada, a quien se llamoé solu-
cién madre.

@ Para la creacion se la solucién hija, se sacd Tml
de la solucion madre y se la vertio en un matraz

aforado de 5 ml, el cual contenfa una cama de
Metanol frio, una vez vertida la alicuota se afo-
ro el matraz y se agité vigorosamente.

® Se prepararon 5 matraces aforados de 5 ml
cada uno con una cama de metanolya frioy se
procedi¢ a sacar alicuotas de la solucion hija
para crear los estandares de calibracién para la
curva en el espectrofotomeétrico

® Se utilizaron 6313, 126.26, 189.39, 25252 vy
315.65 microlitros de la solucion hijay se vertie-
ron en los 5 matraces para obtener estandares
de 40, 80,120,160y 200 mg/L respectivamente
los cuales se leyeron en el espectrofotémetro
para la creacion de la curva.

2.4.2. Modificaciones del
FFAR-KHALAF

metodo  ALGAWI-JA-

En la siguiente tabla se comparan algunos elemen-
tos que fueron madificados para adaptarlos a la rea-
lidad del laboratorio:

Tabla 2 Modificaciones al método Algawi

Método Algawi et al Adaptaciones/Cambios

Mezclador

Matraz

Bafio maria para controlar la temperatura

Calentador

Agitacién mecanica

Agitacién magnética

Fase superior “refinado”y fase inferior "extracto”

Con las muestras de pirdlisis la fase superior fue el extrac-
to de BTX y la fase inferior era la muestra pobre en BTX

Con el ensayo de gasolina se cumplid que la fase superior
era el refinadoy la fase inferior el extracto

Fuente: Elaboracion propia
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2.4.3. Extraccion del xileno

1) Se pes6 el matraz aforado con tapdn en la ba-
lanza analitica y se anotd el resultado

2) Posteriormente se vertid cierta cantidad de
muestra y se la peso, por diferencia de peso se
calculd la masa de muestra vertida

3) Con la masa de muestra se calculd la cantidad
necesaria de metanol, glicerina y tiosulfato que
debia afiadirse al matraz.

4) Se coloco 80% de metanol, 20% de glicerinay
0.1% de tiosulfato en peso, segln la cantidad de
muestra agregada.

5) Se llevé el matraz al agitador magnético/ca-
lentadory se agitd la mezcla durante 30 minutos
a 50°Cya 1000 rpm.

6) Se vertid la mezcla en un embudo de decan-
tacion de 500 ml, se lavé el matraz con 10 mlde
metanol para ayudar que toda la mezcla se de-
posite en el embudo y se dejo reposar durante
80 minutos.

7) Se observd la separacion de dos fases donde
la fase inferior, el refinado, era la muestra pobre
en BTX vy la fase superior, el extracto, la fase rica
en solvente con BTX,

8) Por la parte inferior del embudo se obtuvo el
refinado en un vaso precipitado, y por la parte
superior se vertid el extracto a otro vaso preci-
pitado, esto para evitar contaminar la segunda
fase.

9) Se pesaron ambas fases para calcular la per-
dida que se produce en el método.

10) Del extracto se sacd 0,1 mly se vertid en un
matraz aforado de 10 ml, el cual se enrasé con

metanol.

11) ELl matraz se llevo al agitador Vortex, donde
se agitd durante 2 minutos y posteriormente se

dejo reposar en la nevera durante 20 horas.

12) Transcurrido el tiempo de reposo se extrajo
0,1 mlde la solucion del punto 11y se lo vertio en
otro matraz de 10 ml donde se aforé con meta-
nol.

13) Se procedié a medir la concentracién de cada
muestra en el espectrofotémetro.

2.4.4. Pruebas con gasolina especial reforzada

Se realizaron cuatro (4) pruebas para conocer el
porcentaje de recuperacion de xilenos mediante el
método mencionado para lo cual se siguio el proce-
dimiento del punto 3.4.3., con las siguientes maodifi-
caciones:

® Se establecid una masa de 10 gr de gasolina
para el analisis.

@® Se agregod cierta cantidad de Xileno puro a la
gasalina, la cual se pesd para obtener la masa
de Xileno agregada.

Conocida la masa de Xileno dentro de la gasolina se
procedio a realizar la extraccion y posterior analisis
espectrofotomeétrico, y asi se determind el porcenta-
je de recuperacion.

3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Modificaciones realizadas al método

3.1.1. Mezclador con bafo maria vs Matraz con agita-
dor magnético

En el laboratorio no se contaba con un agitador con
las caracteristicas que describe Algawi (2018), por
lo que se decidi¢ utilizar un matraz de 100 mlcon un
agitador magnético, esto se debe a que las muestras
analizadas no superaban los 10 gr, la agitacion es un
factor importante dentro de este proceso pues ayu-
da a que el solvente entre en contacto con el analito
extrayéndolo de la muestra, otro factor importan-
te es la temperatura de extraccion, ya que segun la
Ley de Henry de la solubilidad, esta aumenta con la
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temperatura vy viceversa. No se utilizé un bafio maria
debido a que el agitador debe estar en contacto con
la placa metalica para que pueda funcionar, asi que
soloseaumento latemperatura delagitador magné-
ticoa 50°C para aumentar la solubilidad del solvente.
Se observo una gran contacto entre el solvente y la
muestra en la agitacion, esto gracias a lo compacto
delrecipientey a la agitacion vigorosa.

3.2. Extraccion de Xilenos de gasolina especial

TRADICIONALES DEL VALLE CENTRAL DE TARIJA

31.2. Extractoy Refinado

El extracto y refinado obtenido de la gasolina cum-
plian con lo establecido en el método Algawi, esto
se debe a que la mezcla de solventes es mas densa
que la gasolina. Por otro lado, la muestra de pirolisis
contenfa compuestos mas densos que la mezcla de
solventes, de manera que el refinado permanecié en
la parte inferiory el extracto en la parte superior.

Tabla 3 Resultados de la extraccion de Xilenos en la gasolina especial

Prueba Masa total masa % de Concentracién masa del masa real % de
(gn) perdida (gr) perdidas (mg/L) analito (mg) (mg) extraccién
1 20.2959 3.6159 18% 71.84 104.9374853 169.243 62%
2 20.3539 2.8239 14% 72453 99.71444091 166.128 60%
3 20.6375 1.8575 9% 63.812 98.49810331 164.078 60%
4 20.1621 29721 15% 41.646 54.46521616 157.07 35%

Fuente: Elaboracion propia

De las cuatro replicas obtenidas se obtuvo los si-
guientes resultados:

@® La masa perdida en este método tiene un pro-
medio de 2,81 gr, siendo la primera prueba la de
mayor perdida con 3.6159 gr, con un porcentaje
perdido de 18%, la cantidad menor de perdida
fue el ensayo 3 con un 9%, estas pérdidas se
deben que se usan 3 recipientes de las mezclas,
elmatraz, elembudo de decantaciény los vasos
precipitados, y se deben verter las mezclas en
cada envase produciendo perdidas, pues parte
del liquido queda adherido a las paredes de los
materiales. También puede deberse a que la ga-
solina, el metanol y el xileno son compuestos
volatiles lo que afecta la conservacion de los
mismos dentro de los envases, y mas aln con
la temperatura de agitacion, estos compuestos
tienden a volatilizarse.
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® Las concentraciones de los 2 primeros ensa-
y0S se acercar bastante mientras que los en-
sayos 3y 4 se alejan considerablemente, esto
puede deberse a la volatilidad de los productos,
sin embargo, si analizamos la masa del anali-
to calculada a partir de la concentracion pode-
mos observar que los 3 primeros resultados se
acercan bastantes teniendo una diferencia de 6
mg entre el primer y tercer ensayo.

® Analizando el porcentaje de recuperacion de
las muestras estas oscilan entre 60 a 62% de
recuperacion, segin el método Algawi este por-
centaje llegaba solo al 47%, esto es gracias a
utilizar los parametros mas efectivos de su es-
tudio y seguir el procedimiento minuciosamen-
te a pesar de las modificaciones ya menciona-
das.

3.3. Extraccion de xilenos de muestras liquidas de
pirélisis.
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Tabla 4 Resultados de la extraccion de muestras de pirdlisis

Masa total (gr) masa perdida (gr) % de perdidas Concentracién (mg/l)

1 16.0307 1.3487 8% 24.382
réplica 4.2373 1.4653 35% 25.098
2 6.8803 2.0383 30% 32.268
réplica 2 6.4558 1.3138 20% 36.311

3 14.4638 0.6794 5% 30.593
réplica 3 9.5392 0.3892 4% 30.502
4 3.6286 11966 33% 30.593

Fuente: Elaboracion propia

Se recepcionaron 4 muestras liquidas obtenidas de
la pirolisis de plasticos a cada una se realizd una
prueba Ay una prueba B, a excepto de la muestra 4
por la cantidad minima recibida.

Los resultados se muestran en la tabla 4, de la cual
podemas argumentar:

® lLamasa perdida se calculd al pesarelrefinadoy
extracto posterior a la separacion de las fases,
las muestras 1, 2y 4 presentaban un grado de
impurezas y viscosidad muy alto a diferencia de
la muestra 3 la cual era mas liquida en compa-
racion, por lo que la perdida de masa no supero
los 1gren comparacion con las otras muestras.

® Las masa perdida en estas pruebas no supe-
raron la media de pérdidas de las pruebas con
gasolina, sin embargo, cuando observamos
el porcentaje de perdidas, podemos notar que
las muestras menores a /7 gr tienen a tener una
mayor perdida en comparacion con muestras
superiores, aunque la disminucion de materia
a analizar no es proporcional al porcentaje de
perdidas, esto debido a que cada muestra con-
tenia un grado de impureza distinto, es correcto
asegurar gue una mayor cantidad de muestra
a analizar harfa que la brecha de perdida sera
menos significativa.

® Realizando una comparacién de las concentra-
ciones obtenidas entre las muestras y su répli-
ca, la diferencia de los resultados obtenidos no

supera los Tmg/L excepto en la muestra 2 don-
de la concentracion de la réplica es mayor con
4 mg/L, validando asi los resultados obtenidaos
de cada muestra. Con las concentraciones ob-
tenidas se puede conocer la cantidad de Xileno
presente en cada muestra, la cual sera distinta
para cada ensayo por la cantidad de muestra
analizada.

4. CONCLUSIONES

@® Se estudiaron 3 métodos de extraccion de xi-

lenos, segln los parametros: la cantidad de
reactivos, materiales y equipos de laborato-
rio disponibles, de los cuales el método AlL-
GAWI-JAFFAR-KHALAF fue el seleccionado.

Se realizaron madificaciones al método selec-
cionado segln los equipos que se encontraban
en el laboratorio, siguiendo las indicaciones del
mismo logrando extraer el xileno de la gasolina
y de las muestras liquidas.

Se desarrollé la practica analizando los para-
metros de: el porcentaje de recuperacion de
Xilenos, la concentracion de las muestras, las
pérdidas en masa y en porcentaje que se pro-
ducen en este metodo.

En las pruebas de extraccion de xileno en la
gasolina se estudio todos los parametros men-
cionados, sin embargo, en la extraccion de xi-
lenos en las muestras liquidas de pirélisis solo
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se estudiaron los parametros de concentracion
y pérdidas, esto debido a que no conocemas
la masa inicial de xileno para lograr calcular el
porcentaje de recuperacion.

Para la prueba de la gasolina se determiné que
el promedio de la masa perdida es de 2,81 gr,
y el porcentaje de perdida oscila entre el 9% a
18%. Las concentraciones obtenidas del espec-
trofotémetro fueron 71y 72 mg/L en los 2 pri-
meras ensayos mientras que los ensayos 3y 4
obtuvieron 63mg/Ly 41 mg/L respectivamente,
esto puede deberse a la volatilidad del xileno.
También se determind que el porcentaje de re-
cuperacion oscilan entre 60 a 62%.

En las pruebas de muestras liquidas de pirdlisis
se determind que la masa perdida no sobrepa-
saba los 3 gr, esto segln la cantidad de mues-
tra que se analizo, las muestras menores a 7 gr
tienden a tener una mayor porcentaje de perdi-
das en comparacion con muestras superiores,
oscilando entre el 20% a 35%, lo que sugiere
que una mayor cantidad de muestra a analizar
haria que la brecha de perdida sera menaos sig-
nificativa.

La comparacion de las concentraciones obte-
nidas entre las muestras liquidas de pirolisis y
su réplica son muy cercanas y no superan los 1
mg/L excepto en la muestra 2 donde la concen-
tracion de la réplica es mayor con 4 mg/L.

Se utilizdé la concentracion obtenida para de-
terminar la cantidad de Xileno presente en la
gasolina y en cada muestra liquida de pirolisis,
en esta ultima la cantidad de Xileno es distin-
ta para cada ensayo seglin la masa de muestra
analizada.
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