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Objetivo

Conocer las caracteristicas basicas de la destilacion
simple y fraccionada, asi como identificar las
aplicaciones y ventajas de cada una de estas técnicas
en la separacién de mezclas. Se incluird ademas
informacion sobre los principios basicos de cada
técnica y los equipos necesarios a nivel laboratorio.

Introduccion

La destilacién es una de las operaciones basicas mds
importantes de la Quimica Organica, pues es la Unica
gue permite separar un componente puro en forma
directa, es decir, no requiere un procesamiento
posterior. (Chang, 2013)

Este procedimiento conocido desde la antigliedad y
utilizado artesanalmente, en la actualidad es el
proceso de separacion mas dominante en la
industria quimica, incluso sobre otras tecnologias de
separacion existentes como extraccién,
cristalizacién, adsorcidn, etc. De hecho, se considera
un proceso primordial en las separaciones a nivel
industrial debido a su utilidad en la recuperacién y

purificacién de productos. (Chickos, 2020)

Una de las grandes ventajas que presenta este
proceso frente a otros de transferencia de materia es
gue no necesita la adicion de otros componentes
para efectuar la separacién, como ocurre en la
extraccién de solventes; en este caso el agente de
separacion utilizado es la energia y, en efecto, mas
del 95 por ciento de la energia consumida por los
procesos de separacién en las industrias de procesos
guimicos se deben a la destilacion. (Chang, 2013)

La destilacidn es una técnica que permite separar las
distintas sustancias de una mezcla. Se basa
fundamentalmente en los puntos de ebullicion de
cada uno de los componentes. Cuanto mayor sea la
diferencia entre los puntos de ebullicion de las
sustancias de la mezcla, mas eficaz sera la separacion
de sus componentes, es decir, se obtendran con un
mayor grado de pureza.(Chickos, 2020)

Originalmente la destilacion es un proceso que se
remonta al tratamiento de las bebidas alcohdlicas y
se ha venido extendiendo a muchas industrias,

siendo un factor esencial para el funcionamiento de
algunas. En otro aspecto, es un auxiliar muy valioso
para la investigacion actual en el campo de la
guimica orgdnica. Tiene innumerables aplicaciones y
se emplea a escala industrial y en pequeias
muestras analiticas en el laboratorio. Las
aplicaciones  industriales mas comunes se
encuentran en la refinacion del petréleo y sus
derivados, en la industria quimica, la purificacién de
alcoholes, ésteres, éteres, cetonas y disolventes en
general. Es uno de los procesos de separacién mds
extendido. (The Editors of Encyclopaedia Britannica,
2018)

Este documento tiene la finalidad de brindar un
material didactico de apoyo, especialmente a
estudiantes de las licenciaturas de Quimica, Quimica
Industrial, Ingenieria Quimica, Farmacia y Bioquimica
Diagnostica impartidas en la FES Cuautitlan. No
obstante, puede ser de gran utilidad para otras
carreras relacionadas con las Ciencias Quimicas
inclusive de otras instituciones académicas. El
propdsito principal de este documento es resumir
uno de los procedimientos de separacion mas
conocidos en la actualidad y que es ampliamente
usado en los laboratorios de Quimica Organica.

Destilacion

La destilacién es un proceso fisico de separacién de
sustancias por medio de vaporizacién 'y
condensaciéon. Consiste en calentar una mezcla
liguida para evaporar los componentes mas volatiles
y luego condensar el vapor obtenido en forma de
liquido, separando asi los diferentes componentes
de la mezcla. Este método se utiliza cominmente en
la industria quimica y farmacéutica para purificar
sustancias, separar componentes de una mezcla y
obtener productos con mayor pureza. (Fessenden,
1993)

Fundamento tedrico

El paso de las moléculas de la superficie de un liquido
al estado gaseoso recibe el nombre de evaporacion,
y va acompafiado de un descenso de la temperatura
media del liquido. (Brown,2012)
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Cuando un liquido estd en equilibrio con su vapor, la
presion ejercida por las moléculas de la fase gaseosa
recibe el nombre de presidn de vapor. La presion de
vapor es caracteristica de cada liquido y aumenta
exponencialmente con la temperatura. Los
compuestos que tienen una presién de vapor alta se
conocen como compuestos volatiles. (Brown,2012)

Al aumentar la temperatura la presién de vapor
aumenta. Cuando la presién del gas en equilibrio con
el liquido se iguala a la presiéon externa, la
evaporacion ya no tiene lugar solo en la superficie
del liquido, sino que todas las moléculas de este
tienen energia cinética suficiente para pasar al
estado gaseoso. Este fendmeno recibe el nombre de
ebullicidn.(Chickos, 2020)

La temperatura a la cual la presion de vapor de un
liquido se iguala a la presion que lo rodea, se le llama
punto de ebullicidn. El punto de ebullicién es una
constante fisica caracteristica de cada liquido,
aunque debido a su dependencia de la presion
externa, varia de manera notable con pequeias
oscilaciones de esta. Por ello, el punto de ebullicion
experimentalmente para un liquido puro muestra
habitualmente un rango de 1-2 °C, y debe expresarse
siempre como un intervalo, indicando la presién a la
qgue ha sido determinado. A modo de ejemplo, p.e.
80-82 °C (20 mm Hg). El punto de ebullicion a 1
atmoésfera de presion (760 mm Hg) recibe el nombre
de punto de ebullicién normal. El punto de ebullicion
de un liquido sera tanto menor cuanto mas volatil
sea, es decir, cuanto mayor sea su presién de vapor
a una temperatura determinada. (Chickos, 2020)

Destilacion simple

Una destilacién simple es un proceso meramente
fisico en el que los distintos componentes de una
mezcla o disolucién liquida se separan de esta. Para
ello se utiliza el punto de ebullicién del liquido o de
los distintos liquidos del sistema. (Kelter, 2008)

La destilacion simple consiste en calentar un liquido
hasta cierta temperatura, para que este pase a
estado gaseoso. Cuando esto sucede, en teoria y en
un caso ideal, el liquido se separara de los demas
componentes y se hara fluir por un tubo o torre de

condensacion en el que el gas es enfriado
nuevamente para obtener el liquido.

Este tipo de destilacion se utiliza cuando la mezcla de
productos liquidos a destilar contiene Unicamente
una sustancia volatil o, bien, cuando contiene mas de
una sustancia volatil pero el punto de ebullicion del
liquido mas volatil difiere del punto de ebullicién de
los otros componentes en, al menos, 80 °C. El
montaje de destilacion simple consta de los
siguientes componentes (ver Figura 1). (Guzman,
2005)

Parrilla de calentamiento.
Soporte y pinzas.
Matraz de destilacion.

T de destilacién.

Termémetro.
Condensador.
Alargadera.
Colector.
Termémetro
‘E%A de desiilt:sz(:nilciil;u e
Soporte )| - ! 3 "“' N Entrada de agua

Universal

Matraz de
destilacion

Parrilla de
calentamiento

Figura 1. Aparato de destilacion simple. Fuente: elaboracién propia.

Para realizar una destilacion simple, se coloca la
mezcla de liquidos en el matraz de destilacién y se
calienta lentamente. Los vapores de los
componentes de la mezcla suben por la T de
destilacién y pasan por el condensador, donde se
enfrian y se convierten de nuevo en liquido. El
liguido condensado se recoge en un matraz colector.
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La destilaciéon simple es un proceso relativamente
sencilloy se utiliza cominmente en laboratorios para
purificar liquidos y separar componentes de una
mezcla. (Pavia, 2011)

La destilacion simple se puede llevar a presién
atmosféricay se utiliza fundamentalmente cuando el
punto de ebullicién se encuentra por debajo de la
temperatura de descomposicion quimica del
producto.

O, bien, puede llevarse a presién reducida o a vacio
y consiste en disminuir la presién en el montaje de
destilacién con la finalidad de provocar una
disminucién del punto de ebullicién del componente
que se pretende destilar. Se utiliza
fundamentalmente cuando el punto de ebullicidn
del compuesto a destilar es superior a la
temperatura de descomposicion quimica del
producto. Para llevar a cabo este tipo de destilacién
es necesario un sistema de vacio y un adaptador de

vacio. (Pavia, 2011)

El proceso

Como se observa en el montaje de la Figura 1, se
debe llenar el matraz de destilacién hasta las 2/3
partes de su capacidad con el compuesto que se vaa
destilar. Se agregan perlas de vidrio como
reguladores de ebullicion, se cierra el sistema, se
verifica y se cerciora que estén correctamente
instalados el termdémetro, la forma de entrada y la
salida de agua. (Kelter, 2008)

Se inicia la circulacién del agua y el calentamiento, se
sigue el curso de la destilacion, registrando la
temperatura a la cual se inicia el ascenso de los
vapores y comienza la destilacién. Se gradua el
calentamiento para lograr aproximadamente una
velocidad de 1 mL de destilado por minuto. Se
recogen dos fracciones: la primera serd todo lo que
destile hasta 2 °C por debajo del punto de ebullicién
del primer compuesto que espera destilar, es decir,
las impurezas mas volatiles que se denominan
CABEZA de destilacion.

Posteriormente, se cambia el colector y se recoge el
compuesto deseado que destile maximo en un rango
de 4 °C, esta fraccion se define como CUERPO Yy a lo
qgue queda en el matraz se le denomina COLA. Se

suspende el calentamiento cuando en el matraz
quede un residuo de aproximadamente la tercera
parte de lo cargado inicialmente. (Fessenden, 1993).

Precauciones en la destilacion
simple

El termdmetro debe estar siempre en la cabeza de
destilacién o boca del matraz, lo cual asegura que
mida el punto de ebullicién de la sustancia que se
esta destilando.

El condensador y el tubo deben estar inclinados para
garantizar que el gas-liquido fluya hacia abajo. El
agua debe entrar desde abajo para asegurar que
todo el condensador esté Illeno siempre.

La destilacion debe ser suave, es decir poco a poco
hasta llegar a la temperatura de ebullicién, para
evitar demasiadas burbujas.

La destilacidn simple no es suficiente para hacer un
trabajo eficiente de separacién de liquidos con
puntos de ebullicidon que pueden estar relativamente
cercanos (no menos de 25 °C). Para estos casos de
utiliza la destilacidn fraccionada. (Pavia, 2011)

Limitaciones asociadas a la
destilacion simple

Impurezas

Ya que la mezcla de una destilacién simple es
calentada y condensada, la composicién final del
producto coincidira con la composicién del vapor, lo
gue significa que puede contener impurezas
significativas. Entre mas cercanos estén los puntos
de ebullicién de los liquidos en la mezcla, mas
impuro puede estar el liquido final. Por lo tanto, la
destilacién simple se utiliza normalmente solo si los
puntos de ebullicion de los componentes de la
mezcla estan separados por lo menos 25 °C. Mezclas
con puntos de ebullicion mas cercanos pueden ser
separadas por destilacion fraccionada. (Chickos,
2020)

Mezclas azeotropicas

Cuando se tiene una mezcla o disolucién de liquidos
cuyos puntos de ebullicidn se encuentran muy
cercanos entre ellos puede darse el caso de que
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ambos liquidos se evaporen hasta cierto punto. El
resultado final si bien tendrd un mayor porcentaje
del liquido de menor punto de ebullicidn, también
logrard evaporar una parte del liquido de menor
punto de ebullicién formando lo que se conoce como
azedtropos, que son liquidos contaminados por otro
liguido de punto de ebullicion similar. Asimismo, si
los componentes en si mismos son solubles el uno en
el otro puede “arrastrar” parte de los componentes,
contaminando la fracciéon de interés.

El calentamiento de la mezcla hasta la ebullicién
puede causar reacciones quimicas no deseadas, que
puede ser un problema si se estd tratando de aislar a
un producto especifico. (Gilbert, 2010)

Reacciones quimicas

Calentar una mezcla hasta alcanzar su punto de
ebullicidn podria provocar reacciones quimicas
indeseables, que pueden ser un problema si se esta
tratando de aislar un producto especifico. Por
ejemplo, una reaccion entre acido bromhidrico con
1,3-butadieno a 0 °C grados daria una mezcla que
contendria 3-bromo-1-buteno en mayor proporcion
y el 1-bromo-2-buteno en menor proporcion. El
intentar separar la mezcla por la destilacidn
provocaria otra reaccién, cambiando la composicién
de la mezcla para que ahora tengas mas de 1-bromo-
2-buteno que 3-bromo-1-buteno, lo que podria ser
una desventaja si solo se queria mas de este ultimo.
Ademas de lo anteriormente sefialado, algunos
compuestos pueden ser sensibles al calor. (Guzman,
2005).

Destilacion fraccionada

La destilacidn fraccionada es un proceso fisico que
emula la técnica de destilacién simple, tomando
como base el punto de ebullicidon de las especies y
empledndose para separar mezclas de tipo
homogéneo de varias sustancias que se encuentren
en fase liquida o mezclas heterogéneas de tipo
liquido-sélido no volatil.

Es un método usado desde hace siglos en las
civilizaciones humanas de manera rudimentaria. La
eficiencia de la destilacion permite que siga
usandose actualmente tanto en el ambito industrial

como en los laboratorios. El principio de esta técnica
se emplea en una gran cantidad de aplicaciones en
distintos campos de la ciencia o la industria. (The
Editors of Encyclopaedia Britannica, 2018).

El proceso

Como se indicd anteriormente, la destilacion
fraccionada consiste en la separacion de una
solucién en sus componentes que se encuentran en
estado liquido, basdndose en la diferencia entre sus
puntos de ebullicién y siendo aplicada cuando esta
diferencia es menor a 25 °C aproximadamente.

De este modo, cuando se coloca en calentamiento
una mezcla de liquidos cuyos puntos de ebullicién
difieren de manera considerable, al alcanzar la
temperatura de ebullicion del componente mas
voldtil se ird formando una fase de vapor, la cual
contendrd mayormente esta sustancia al principio.
(Gilbert, 2010)

Al seguir aumentando la temperatura suceden
multiples ciclos de evaporacidon y condensacién
(cada ciclo es conocido como “plato tedrico”), hasta
gue emerge en primer lugar el componente de
menor punto de ebullicion.

En cada ciclo la constitucién de la fase de vapor que
se encuentra en la columna acumula una cantidad
mas grande del componente de mayor volatilidad,
por lo cual esta sustancia se encuentra
esencialmente en estado puro cuando alcanza la
parte superior de la columna de fraccionamiento.
(Guzman, 2005).

Equipo de destilacion
fraccionada

En los laboratorios se utiliza un equipo que consta en
primer lugar de un matraz o balén de destilacidn de
vidrio, en el cual se coloca el liquido que se situa
directamente en calentamiento (Figura 2). Dentro de
este matraz se colocan algunas piedras de ebullicion
para controlar este proceso. (Gilbert, 2010)

Este matraz se acopla a una columna de
fraccionamiento conocida como columna Vigreux,
por medio de un conector; la longitud de la columna
determina qué tan completa sera la destilacion.
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Mientras mas larga sea la columna, mas efectiva sera
la separacion.

Ademas, se precisa de un termdémetro para registrar
la temperatura mientras transcurre el tiempo, para
que sea posible tener bajo control el proceso de
destilacién. (Pavia, 2011)

Termémetro

T de destilacién
Salida de agua

Soporte
Universal

Matraz de
destilacion

Parrilla de
calentamiento

Figura 2. Aparato de destilacion fraccionada. Fuente: elaboracion
propia.

Cabe seifalar que la estructura interna de la columna
estd disefiada para simular varias destilaciones
simples sucesivas, lo cual sucede porque el vapor
asciende paulatinamente por la columna, se
condensa de manera temporal en la parte superiory
vuelve a ascender de forma reiterada.

En seguida, la salida de esta columna se conecta a un
condensador (refrigerante) que ocasiona el
enfriamiento del vapor de la sustancia separada y
purificada, la cual es almacenada en un recipiente
especifico para recolectarla. Luego se incrementa
nuevamente la temperatura hasta alcanzar el punto
de ebullicidn del siguiente componente, el segundo
mas volatil, repitiéndose el proceso descrito, en el
que cada componente se almacena en un recipiente
especifico para este. (Kelter, 2008)

Colector

Eficiencia de la columna

Una forma comun de establecer la eficiencia de la
columna es a través del concepto nimero de platos
tedricos, el cual coincide con la cantidad de ciclos de
evaporaciones-condensaciones que se producen
durante el viaje de los vapores a lo largo de la
columna. Se basa en el hecho tedrico de que se
puede considerar la columna como constituida por
platos o recipientes diferentes a medida que se
asciende en ella y en donde se acumulan y hierven
las diferentes fracciones cada vez mas ricas en el
componente mas volatil al ascender, es decir cada
plato tedrico corresponde a una destilacion simple
consecutiva en el proceso global. La destilacion
simple corresponde a la columna de un solo plato,
dos destilaciones simples consecutivas a otra de dos
platos, y asi sucesivamente. (Pavia, 2011)

Aunque en la columna mostrada en la Figura 2 los
ciclos de evaporacién-condensacién no se producen
"por platos" sino de forma continua conforme se
avanza hacia la parte alta, se puede considerar que a
medida que la columna es mas larga, la cantidad de
platos tedricos presentes aumenta. (Kelter, 2008)

En la Tabla 1 se muestra una relacién aproximada
entre el nUmero de platos tedricos necesarios para
la separacién de una mezcla ideal de dos
componentes y sus puntos de ebullicidn. (Chickos,
2020)

Tabla 1. Relacién del nimero de platos tedricos necesarios para la

separacion de una mezcla ideal de dos componentes. Fuente:
elaboracion propia.

Diferencia de los puntos de [NUmero de platos tedricos
ebulliciéon °C
108 1
72 2
54 3
43 4
36 5
20 10
10 20
7 30
4 50
2 100

Note que la cantidad de platos tedricos necesarios es
mas grande en la medida en que se acercan los
puntos de ebullicién, de hecho, una mezcla de dos
componentes cuya diferencia en los puntos de
ebullicién sea de 108 °C o mas se separa con la
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destilacién simple, mientras que si la diferencia es de
unos 30 °C se necesitan mas de cinco platos tedricos,
aproximadamente.

Aplicaciones

La destilacidn fraccionada es una técnica de
separacion fisica que presenta muchos beneficios,
por lo que es uno de los métodos mds importantes y
mayormente utilizados en la separacién de mezclas
liquidas, tanto en la industria como en el laboratorio.
En lo que respecta a su uso en la escala industrial es
empleada en las instalaciones de refinacion de
petroleo, al separar el crudo en las fracciones que lo
componen. (The Editors of Encyclopaedia Britannica,
2018).

Se utiliza para la obtencién y el procesamiento del
gas natural que se extrae en estos procesos
industriales. Ademas, se usa en las plantas quimicas
y  procedimientos  petroquimicos para el
procesamiento de sustancias como el fenol o el
formaldehido. (The Editors of Encyclopaedia
Britannica, 2018).

Se utiliza en las plantas criogénicas de separacion de
aire para descomponer el aire de la atmdsfera en sus
constituyentes principales.

La destilacién fraccionada también es empleada para
la desalinizacién del agua de mar.

A escala de laboratorio se emplea en la purificacion
de reactivos y productos, como en la obtencién de
ciclopentadieno a través de la destilacién de
diciclopentadieno comercial, por ejemplo. (Guzman,
2005).

Esta técnica también se usa para reciclar solventes
gue ya fueron utilizados, mediante la purificacion.

Destilacion fraccionada vs
destilacion simple

Cuando se tiene una mezcla ideal de dos
componentes A y B y esta se somete a la ebullicion,
los primeros vapores producidos son ricos en el
componente mas volatil (digamos que A), no
obstante, si se colecta y analiza la fraccién producida
muy al comienzo de una destilacién simple, esta no

es del componente A puro, siempre habrd una
cantidad del componente menos volatil (B) aunque
en menor proporcién. La proporcién de uno y otro
componente en la fraccidon colectada estarda en
dependencia de la diferencia entre sus puntos de
ebullicién, de forma que a mayor diferencia en los
puntos de ebullicion mas rica es la primera fraccion
en el componente A (mas volatil) y viceversa. Si se
sigue adelantando la destilacién, las fracciones
subsecuentes van siendo cada vez menos ricas en A,
al mismo tiempo que va aumentando la temperatura
de ebullicion, y a partir de cierto momento la
proporcion de B se hard dominante, hasta que
finalmente la ultima fraccién sera muy concentrada
en el componente menos volatil, pero nunca serd
tampoco de este componente puro, hasta la ultima
gota habrd alguna cantidad de A. (Guzman, 2005).

Ahora supongamos que la mezcla inicial de Ay B es
de 50% de cada uno y que ebulle a 90 °C,
supongamos ademas que recolectamos una
pequefia cantidad del primer destilado. Al analizar
esta fraccién nos encontramos con una proporcion
porcentual de 70% de A y 30% de B. Al someter la
fraccidn recolectada a wuna nueva destilacion
tendremos que el nuevo punto de ebullicion se
coloca ahora en 85 °C y que separamos de nuevo la
fraccion inicial, resultando esta en proporciones de
90% de Ay 10% de B. Si sometemos a re-destilacion
la pequefia cantidad inicial de cada ciclo de forma
repetitiva, finalmente podremos alcanzar un liquido
muy cercano al componente A puro, sin embargo,
como solo tomamos una pequefia cantidad de
liguido de cada destilacién anterior para someterlo a
una nueva, tendremos al final la pérdida de la
mayoria del material con el que comenzamos el
experimento. (Guzman, 2005).

Obviamente este procedimiento de separacion es
demasiado tedioso e ineficiente y por suerte nunca
serd necesario ejecutarlo en la practica usual. La
destilacién fraccionada se diferencia de la destilacion
simple solo en el hecho de que se inserta una
columna de fraccionamiento entre la T de destilacion
y el condensador, como se muestra en la Figura 2.
(Pavia, 2011)

La columna de fraccionamiento debe estar rellena de
un material apropiado como una esponja de acero
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inoxidable, el cual hace que la mezcla de los
componentes A y B esté sujeta continuamente a
evaporaciones-condensaciones sucesivas, a medida
que el material se desplaza hacia arriba, a zonas mas
frias, en la columna. Con cada ciclo de evaporacion-
condensacion a lo largo de la columna Ila
composicién del vapor se va enriqueciendo en el
componente mas volatil (A) y finalmente este
componente A, casi puro, emerge de la parte alta de
la columna, se condensa en el condensador y
termina en el frasco colector. (Pavia, 2011)

Si el proceso de destilacién se hace durante el
tiempo necesario, idealmente todo el componente A
terminard en el frasco colector y quedard solo el
componente B en el frasco de destilacion. La
destilacién fraccionada debe llevarse a cabo
lentamente para permitir que se produzcan muchos
ciclos de evaporacién-condensacién a lo largo de la
columna. (Pavia, 2011)

Una vez que casi se haya agotado el componente A,
la temperatura de ebullicidn de la mezcla en el frasco
de destilacién comenzara a aumentar y durante esta
etapa de transicion se deberd cambiar el frasco
colector para recoger una segunda fraccidon que
contiene tanto A como B. Mas adelante, la
temperatura vuelve a estabilizarse cerca del punto
de ebullicién del componente B puro que es lo que
gueda practicamente en el frasco colector; de nuevo
se cambiara el frasco para recoger la terceray Ultima
fraccion del componente B casi puro. (Pavia, 2011)

Note que la separacién se ha hecho mucho mejor
que utilizando varias etapas consecutivas de
destilacién simple.

La destilaciéon pudo haberse interrumpido una vez
gue se alcanza la estabilidad de la temperatura cerca
del punto de ebullicion del componente B puro y
haber tomado esta fraccion directamente del frasco
de destilacién, sin embargo, es mejor continuar

hasta el final, a fin de dejar como residuo sin destilar
las posibles impurezas de alto punto de ebullicién
gue pudieron estar presentes en la mezcla original o
que se formaron por descomposicion térmica
durante el proceso. (Pavia, 2011)
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