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NOMENCLATURA

Abreviaturas
AAD
CENAM
CFS
CG

CL
DAD
EFS
ELV
FAO
FDA
FSC
HPLC
JECFA
LCEP
NIST
OMS
PC

PT
PVT
SLV
THF
UCEP

desviacion absoluta promedio

Centro Nacional de Metrologia

cromatografia por fluidos supercriticos

cromatografia de gases

cromatografia liquida

detector de arreglo de diodos

extraccion por fluidos supercriticos

equilibrio liquido-vapor

Organizacién para la Alimentacion y la Agricultura (siglas en inglés)
Administracion de alimentos y drogas (siglas en inglés)
fluido supercritico

cromatografia de liquidos de alta eficiencia

comité mixto FAO/OMS de expertos en aditivos alimentarios
punto critico terminal inferior

Instituto Nacional de Normas y Tecnologia
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Constantes
A pendiente de una linea recta.
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RESUMEN

En este trabajo se reportan mediciones experimentales de solubilidad de &cido
carminico en CO; supercritico a 313 K; densidad de mezclas binarias acido carminico +
agua Yy ternarias acido carminico + agua + CO; en la region liquida dentro del intervalo de
313 a 363 K y presiones de 1 a 20 MPa; puntos de burbuja del sistema ternario acido
carminico + agua + CO, a composiciones diluidas del colorante. El objetivo es obtener el
comportamiento de estas propiedades y de ésta manera proporcionar informacion para una

futura aplicacion en la extraccion del colorante acido carminico por fluidos supercriticos.

El equipo experimental utilizado para determinar la solubilidad de solidos en
solventes supercriticos estd basado en el método estatico-analitico. La celda de equilibrio
esta conectada a un HPLC. Por lo tanto, las muestras de la fase fluida saturadas con el
solido se tomaron por medio de una valvula de 6 vias. Los datos experimentales tienen un
intervalo de medicion de 9.77 a 23.24 MPa a 312.42 K y se correlacionaron con la ecuacion

de Méndez-Santiago y Teja con desviaciones menores al 13%.

Las densidades experimentales se midieron utilizando un equipo computarizado
experimental basado en el método estatico-sintético acoplado a un densimetro de tubo
vibrante comercial Anton Paar en un intervalo de 313 a 363 K y presiones de 1 a 20 MPa.
Los resultados de densidad en las mezclas binarias y ternarias fueron representados con

ecuaciones empiricas de 5y 6 pardmetros con desviaciones absolutas promedio de 0.088%.

En los equipos experimentales utilizados se implemento un sistema de adquisicion
de datos por computadora inalambrico. En particular, dicha implementacion dentro del
equipo estatico-sintético acoplado al densimetro de tubo vibrante permite la determinacion
de puntos de burbuja; ya que se monitorea de manera casi simultanea las variables del

sistema y por lo tanto, la zona donde coexiste la transicion de fases liquido a liquido-vapor.
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ABSTRACT

In this work, experimental measurements are reported for the solubility of carminic
acid in supercritical CO, at 313 K, density of binary carminic acid + water and ternary
carminic acid + water + CO, mixtures in the liquid region within the range of 313 to 363 K
and pressures from 1 to 20 MPa; bubble points for the ternary system carminic acid + water
+ CO, at diluted dye compositions. The aim of these measurements is to obtain the
behavior of these properties and thus providing information for a future application in the in

the extraction of this dye using supercritical fluids.

The experimental equipment used to determine the solubility of solids in
supercritical solvents is based on the static-analytical method. The equilibrium cell is
connected to an HPLC. Therefore, samples of the fluid phase saturated with the solid were
taken through a 6-way valve. The experimental data were measured in the range of 9.77 to
23.24 MPa at 312.42 K and correlated with the equation of Méndez-Santiago and Teja with

deviations lower than 13%.

The experimental densities were measured using a computer-based experimental
static-synthetic method coupled to a commercial vibrating tube densimeter Anton Paar in a
range of 313 - 363 K and pressures from 1 to 20 MPa. Densities for the binary and ternary
mixtures were represented by 5- and 6-parameter empirical equations with average absolute
deviations of 0.261%.

On each equipment was implemented a wireless computer data acquisition system.
In particular, this accomplishment in the static-synthetic apparatus coupled to the vibrating
tube densimeter allows the determination of bubble points because variables are monitored
quasi-simultaneously; therefore, the region where occur phase transitions from liquid to

vapor-liquid.
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INTRODUCCION

Las propiedades termodinamicas obtenidas a traves de experimentacion son la base
fundamental para el desarrollo de modelos empiricos, semi-empiricos o tedricos utilizados
para representar y predecir el comportamiento de los fluidos. De las cuales en este trabajo

se determinaron la solubilidad y las propiedades volumétricas.

Las propiedades volumétricas (PvT) son importantes en la ingenieria quimica para
el disefio, simulacion y optimizacion de procesos de separacion, tales como la destilacion,
absorcion, desorcion, secado, extraccion liquido-liquido, la extraccion con fluidos
supercriticos entre otros. El conocimiento de la densidad a diferentes temperaturas y
presiones, es también esencial y crucial para el calculo de propiedades tales como la

solubilidad o la viscosidad en diferentes campos de la tecnologia .

El conocimiento de la solubilidad, es necesario en la industria para el disefio y
optimizacion de procesos @. El estudio de la solubilidad de diversos compuestos en fluidos
supercriticos se ha dado desde el afio de 1882 cuando Hannay y Hogart ) descubrieron su
alto grado de disolucién en 1979. Esto ha permitido un avance en la extraccion de
productos petroquimicos, alimentos, productos farmacéuticos, perfumes, sabores,
complementos alimenticios y pesticidas; en las reacciones de polimerizacion y biolégicas;
diversas reacciones quimicas organicas e inorganicas; la limpieza de los semiconductores y
maquinaria de precision; tefiido de textiles y la fabricacion de micro y nanoparticulas. Las
aplicaciones comerciales de los fluidos supercriticos incluyen la descafeinizacion del café,
eliminacién de la nicotina del tabaco, la extraccion de aromas y sabores, en las plantas de

tratamiento de aguas residuales y extraccion de algunos componentes del petroleo.

El alcance de la tecnologia de fluidos supercriticos se esta expandiendo a una
variedad de éareas, incluyendo la quimica, la biologia, ciencia de los alimentos, ciencias
ambientales, militares, cosméticos, ingenieria textil, ingenieria metalurgica, industria de los

semiconductores y la industria de polimeros. Los fluidos supercriticos presentan
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propiedades de liquido como solvente y propiedades de de gas en el transporte. La

combinacién de estas propiedades hace que los fluidos supercriticos sean adecuados para

las diversas aplicaciones mencionadas anteriormente.

El acido carminico es un colorante natural que tiene usos en multiples industrias
tales como en la preparacion de farmacos, elaboracion de embutidos y fabricaciéon de
lapices, polvos faciales, etc. En 2009, México exportd 20004 kg bajo el concepto de rojo
natural 4 con un valor de 219,324 ddlares. Es un producto rentable con potencial

econdmico en el mercado ©.

Actualmente el proceso de obtencion del rojo carmin a partir de la cochinilla
requiere de varias operaciones unitarias, solventes y reactivos toxicos, el producto final no
tiene alta pureza y no se cuenta con procesos alternativos que reduzcan costos en la
produccion. Por esta razon se propone la extraccion de acido carminico por medio de
fluidos supercriticos, la cual puede ser una alternativa limpia de separacion sin emisiones a
la atmosfera, reciclable y de bajo costo. Sin embargo, no existen datos de solubilidades de
acido carminico en dichos fluidos. Por ello la importancia del presente trabajo que radica en
ampliar la informacion sobre la solubilidad de éste compuesto en didxido de carbono, con

una futura aplicacion en un proceso de extraccién por fluidos supercriticos.

El motivo por el cual se utiliz6 el didxido de carbono se debe a que es el fluido
supercritico mas empleado y por sus propiedades fisicas favorables tales como inerte, no
toxico, temperatura critica y presion critica bajas en comparacién con la mayoria de los
solventes. La adicion de un cosolvente como un alcohol o el agua permitira solubilizar mas

al 4cido carminico bajo el concepto de la polaridad .

El presente trabajo aporta informacion del comportamiento del equilibrio solido-
FSC del sistema binario “acido carminico + CO;” como representacion de un sistema
“compuesto natural + fluido supercritico” necesaria para llegar a establecer un proceso de

extraccion de compuestos naturales. Ademas de las propiedades PvT de las mezclas
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“agua+ 4cido carminico” y “agua + acido carminico + CO,” como sistemas “solvente +

compuesto natural” y “solvente + compuesto natural + fluido supercritico”.

La tesis se ha distribuido en cuatro capitulos; en el primer capitulo se tiene una
descripcion general de las sustancias empleadas en la experimentacion, asi como las bases
de los temas de propiedades volumétricas, equilibrio solido-gas y de los fluidos
supercriticos. El estudio de mezclas es interesante desde el punto de vista experimental y
tedrico. Desde el punto de vista tedrico para su modelacion o prediccion y en el caso
experimental no se ha reportado informacién bibliografica de éstos sistemas mencionados

en el parrafo anterior.

En el segundo capitulo, se describen los métodos experimentales y su clasificacion
para determinar propiedades volumétricas y equilibrio de fases dentro del cual se clasifica

la medicidn de solubilidades de s6lidos en fluidos supercriticos.

Posteriormente, en el capitulo 3 se presenta la descripcion de los equipos estatico-
analitico para determinar solubilidades y estatico-sintético acoplado a un densimetro de
tubo vibrante para la medicion de propiedades volumétricas; ademas, se describe la
metodologia experimental empleada en cada equipo experimental.

El cuarto capitulo contiene el analisis de los datos experimentales. Asi mismo la
correlacion de los datos de solubilidad con la ecuacién de Méndez-Santiago Teja © v las
ecuaciones empiricas de 5 y 6 pardmetros para las propiedades PvT. Finalmente se
incluyen las conclusiones, recomendaciones Yy los resultados del analisis de incertidumbre

experimental de este trabajo.
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1. GENERALIDADES

La termodindmica es la rama de la fisica y de la quimica que estudia las
transformaciones de la energia en forma de calor y trabajo e intenta describir el cambio de
las propiedades en la materia por medio de correlaciones, modelos, datos, diagramas, entre
otros. Estas herramientas permiten describir los efectos que ocasionan los cambios de

presion, temperatura y volumen en las propiedades de los compuestos puros o mezclas ©.

La obtencion de propiedades termodindmicas por medio de la experimentacion,
constituye la base fundamental para el desarrollo de modelos termodinamicos (ecuaciones
de estado), los cuales puedan describir o en el mejor de los casos predecir el
comportamiento de los fluidos puros y mezclas entre ellos (). Como se presenta en la figura
1, el disefio y la puesta en marcha de un proceso lleva varias etapas, en las cuales

determinar las propiedades PvT y solubilidades es de gran importancia.

Figura 1 Diagrama de la secuencia del disefio de un proceso ©.




1.1 COLORANTES NATURALES®

Son los colorantes o tintes derivados de plantas, insectos o minerales. Su
clasificacion en base a sus caracteristicas quimicas es la siguiente:

A. Colorantes flavonoides.

Tabla 1 Colorantes flavonoides.

B. Colorantes carotenoides

Grupo Color Procedencia
Flavonol Amarillo Bidens
Flavonona Crema Amarillo Perejil
Calcona Rojo y amarillo Céartamo
Antocianina Rojo y violeta Tinantia

Tabla 2 Colorantes carotenoides.

Grupo Color Procedencia
Caroteno Anaranjado Zanahoria
Xantofila Amarillo Achiote
C. Colorantes tipo quinona
Tabla 3 Colorantes tipo quinona.
Grupo Color Procedencia
Antraguinona Rojo Cochinilla
Naftoquinona Violeta Henna
D. Derivados del indol: color azul proveniente del aiil.
E. Derivados de delfinidina: color azul proveniente de la hierba de pollo.
F. Derivados de dihidropilano: color rojo y violeta proveniente del palo de Brasil.
G. Grupo betaleina: color rojo proveniente del betabel.
H. Grupo xantonas: Color amarillo proveiniente de algunos liquenes.
I. Grupo tanino-pirogallo y catecol: color café proveniente del castafio.
J. Grupo clorofila: color verde proveniente de las plantas verdes.

El &cido carminico se clasifica dentro del colorante tipo quinona, su grupo

caracteristico es la anatraquinona.




1.1.1  ACIDO CARMINICO

El &cido carminico, conocido mas cominmente como rojo carmin o carmin de
cochinilla, es uno de los productos industriales mas atractivos que se obtiene de la
cochinilla. Este colorante natural es considerado hoy en dia uno de los colorantes rojos
naturales mas seguros aplicado en alimentos por su inocuidad en la salud. ElI carmin de
cochinilla, se encuentra permitido por la mayoria de las legislaciones alimentarias en
diversos paises; por ejemplo, lo incluye la Food and Drug Administration (FDA) de
Estados Unidos de América, la Union Europea (que le ha otorgado el codigo de
identificacion E-120) y el listado del Comité Mixto FAO/OMS de Expertos en Aditivos
Alimentarios (JECFA) (FAO/OMS, 2000). Este pigmento es una alternativa como
colorante rojo natural a los colorantes sintéticos y se utiliza ampliamente en la industria de
alimentos y cosmética. Peru es el primer productor mundial de cochinilla seca y exporta

cochinilla procesada como carmin, acido carminico y soluciones 9.

La produccion de cochinilla (dactylopius coccus hemiptera) se realiza a través de la
explotacion de tipo agricola-bioldgica mediante un insecto parasito de la planta del nopal.
Esta planta debe tener un manejo diferente al que recibe la produccion de nopal verdura. El
insecto es procesado de diferentes formas para la obtencién del colorante rojo carmin, en
comparacion a los colorantes utilizados para la produccion de alimentos y aditivos o
subproductos. EI hospedante natural generalmente es la variedad de nopal conocida como
“Opuntia ficus indica”, en donde el insecto crece y se desarrolla para ser procesado en la
extraccion del acido carminico. En este aspecto, se prefiere al insecto hembra debido a su

mayor tamafio y cantidad de &cido carminico “©.

1.1.1.1 INDUSTRIALIZACION DEL ACIDO CARMINICO

El acido carminico es un producto de gran valor para muchas industrias,
principalmente en la industria farmacéutica y alimentaria, a continuacion se describe el
proceso industrial para su obtencion:

e De la cochinilla se toman las hembras, maduras y ovopositantes, que son las que poseen

el pigmento en mayor cantidad (19-22% de acido carminico). La cosecha, se puede




efectuar tres o cuatro veces al afio, se realiza con pinceles, brochas finas o cucharas para

ir separando cuidadosamente el insecto y se coloca en recipientes no muy profundos.

Posterior a la cosecha, se selecciona la cochinilla madura y se sacrifica a los insectos; el
método mas empleado es dejarlo morir naturalmente a la sombra, de modo que exista
una ovoposicion completa. Este método permite obtener mayores porcentajes de acido

carminico de hasta 26%.

Después, la cochinilla se seca, mediante métodos naturales (secado solar durante 4-5
horas por 6 dias 0 a la sombra de 20 a 30 dias) o artificiales (sistemas de aire caliente,
323-343 K, durante 3-4 horas), hasta un contenido de humedad de 7 a 10%. EIl segundo
método, permite un secado méas uniforme, disminuye la contaminacion e incrementa la

calidad de la materia prima.

Posteriormente, la cochinilla se limpia para eliminar las impurezas como espinas, arena
u otros elementos siliceos; esta operacion se puede realizar por medio de una corriente

de aire y cribas.

La clasificacion de la cochinilla se realiza en intervalos de calidad, para lo cual se
utilizan tamices con distintas aberturas de malla. La calidad de la cochinilla esta referida
principalmente a los contenidos de &cido carminico, humedad y metales pesados.
Respecto al contenido de acido carminico se considera bueno un valor superior a 22%.

Una vez seca y clasificada, la cochinilla se envasa en sacos de yute o pléstico
impermeable o en tambores de 50 kg hechos de carton prensado con aros metalicos que
permiten que la cochinilla no se dafie. Se almacena a temperaturas inferiores a 293 K 'y
humedad relativa menor de 50%. Asi, la cochinilla esta en condiciones de ser enviada a

la planta procesadora.

En la planta procesadora, se elimina la capa cerosa que cubre a la cochinilla. Este

proceso es uno de los factores que determinan la brillantez del producto final. La




cochinilla se deposita en un recipiente de acero inoxidable y se vierte acetona, que actua

como solvente, también se puede usar hexano u otros tipos de solventes orgéanicos
comunes. Cuando el solvente disuelve por completo la cera se filtra a través de una
malla. Luego la cochinilla se introduce en una molienda para permitir que sea mas facil

la extraccion del colorante. El producto debe estar totalmente pulverizado.

Para la extraccion del colorante existen varios métodos, algunos utilizan mezclas de
solventes y otros solamente agua. Por ejemplo, se puede efectuar la extraccién mediante
una mezcla de agua y alcohol, en una proporcion que puede variar entre 1:1 y 1:5
vol/vol. Para ello, la cochinilla molida se coloca en un tanque de doble fondo de acero
inoxidable y se agrega la mezcla de solventes, se agita en forma permanente y se
mantiene a una temperatura de 353 K. También se puede hacer la extraccion en agua
caliente a 373 K durante 15 minutos, con la adicion de carbonato de sodio que actua

como regulador de pH (pH = 9.0) y manteniendo una agitacion constante.

La solucién obtenida se tamiza y filtra. El extracto se concentra, utilizando un
evaporador. El extracto asi obtenido tendré entre un 50 y 60% de acido carminico (el
producto comercializable). A partir de este extracto, se obtienen otros productos

comerciales, como el carmin y el acido carminico.

Para la obtencion del carmin de cochinilla, la solucion de extracto de cochinilla se
introduce a una operacién llamada «lacaje», que consiste en hacer precipitar el carmin
con sales de calcio y aluminio. Para ello, al extracto de cochinilla se le agrega goma
vegetal disuelta en agua y alumbre de potasio (disulfato de potasio y aluminio), agitando
constantemente. En la evaporacion, la mezcla se introduce en un evaporador y se
agregan sales de calcio, como el carbonato de calcio (CaCOg). A continuacion se efecta
un ajuste de pH mediante la adicion de acetato de sodio o acido citrico para acidificar
hasta pH 4.5-4.8. En la segunda evaporacion se concentra la solucién; posteriormente se
agrega cloruro de sodio como reactivo final y se deja decantar el producto formado

durante 12 horas. Una vez totalmente frio el producto, se procede a la separacion, que se

puede llevar a cabo por filtracion y secado en un filtro rotatorio, en un filtro prensa o en




una centrifuga. El filtrado da como resultado un pigmento de color rojo intenso, que es

el carmin. A continuacién, el carmin se lava con agua deionizada para retirar cualquier
impureza adquirida en el proceso. Finalmente el carmin es secado (313 K) para eliminar
la humedad remanente y mejorar la calidad del producto. El carmin, una laca del acido
carminico, tendra mas de 60% de acido carminico y un contenido de humedad entre 7 y

10%. En la figura 2 se muestra un diagrama de flujo del proceso de extraccion.

Obtencidon de extracto de cochinilla y carmin

Cochinill Eliminacién ; - Extraccién
- Molienda (agua o mezclas)
| =z
"N| Extracto de cochinilla -  Fitracion
(50-60 % ac. carminico) |

a, i Evaporacin I
Evaporacion | Extraccion
(goma alumbre ‘ P ‘ o i)

4-4-
Fitracion J= Y secaco |

Figura 2 Obtencién de extracto de cochinilla y carmin “.
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1.1.1.2 PROPIEDADES DEL ACIDO CARMINICO
En la figura 3 se muestra la estructura del acido carminico y en tabla 4 algunas de

sus propiedades reportadas en la literatura.




Tabla 4 Propiedades del acido carminico .

Nombre comun acido carminico

Sinénimos acido 7-a-d-glucopiranosil-9,10-dihidro-3,5,6,8-tetrahidroxi-1-
metil-9,10-dioxo-2-antraceno carboxilico.
acido 7-B-d-glucopiranosil-9,10-dihidro-3,5,6,8-tetrahidroxi-1-
metil-9,10-dioxo-2-antraceno carboxilico.
acido 7-glucopiranosil-3,4,5,8-tetrahidroxi-1-metil-antraquinona-2-
carboxilico

Descripcion colorante purpura castafio o rojo brillante que obscurece a 120 °C

Peso molecular  492.40

Composicién C (53.66%), H (4.10%) y O (42.24%)
guimica

Punto de fusion  Descomposicion a 409 K

Solubilidad agua; etanol al 95%; acetona <1.0 pg/mL; dimetil sulfoxido 50-100
ug/ml; &cido sulfdrico concentrado. Ligeramente soluble en
cloroformo, benceno y éter de petrdleo.

Como se observa, el acido carminico consta un grupo antraquinona, un grupo
glacido, un grupo carboxilo y radicales —OH. En este trabajo se utilizé el peso molecular
para calcular la composicion de las mezclas en fraccién mol; su alta solubilidad en agua fue
razon para determinar sus propiedades volumétricas ( PvT ) del &cido carminico + agua. A
causa de su punto de descomposicion, no se realizaron experimentaciones a temperaturas

mayores a 363 K.

1.2 PROPIEDADES VOLUMETRICAS ®

Las cantidades de trabajo y calor que se necesitan para llevar a cabo procesos
industriales se calculan a partir del conocimiento de propiedades termodinamicas de los
fluidos, tales como la energia interna y la entalpia. Estas propiedades son generalmente
evaluadas a partir de medidas del volumen molar como una funcion de la temperatura y la

presion, y proporcionan relaciones entre las variables PvT . Dichas relaciones se pueden

expresar en forma matematica como ecuaciones de estado que son de gran utilidad para la




prediccion de las propiedades de los fluidos y estimar la dimension de recipientes y

tuberias.

121 COMPORTAMIENTO PvT DE LAS SUSTANCIAS PURAS

En la figura 4 se representan las condiciones de presion y temperatura de una
sustancia pura en donde existen las fases liquida, solida y gaseosa. Ademéas se puede
observar algunos puntos y curvas de coexistencia entre fases, las cuales indican las
condiciones de temperatura (T ) y presion (P ) a las cuales la sustancia presenta 2 fases. El
punto critico presenta la separacién de las 3 regiones: fluido supercritico, gaseosa y liquida;
mientras que el punto triple presenta los 3 estados de agregacién de la materia (solido,
liquido y gas). De acuerdo con la regla de las fases, el punto triple es invariante, las lineas

de dos fases son univariantes y la las regiones son divariantes.

Regién de fluido

A

pe 1 P Punto critico

Curva de fusién o
Regién liquida

Curva de

Region sdlida vaporizacién

Region de vapor
X
Punto triple
urva de sublimacién

Figura 4 Diagrama P-T de una sustancia pura.
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1.2.2 DIAGRAMA PRESION - VOLUMEN
En un diagrama presion — volumen (P —v), como se muestra en la figura 5, se
proporciona informacion del volumen de la sustancia; de igual forma, en la figura 5a se

muestran las fronteras entre las fases por medio de las curvas de coexistencia de equilibrio

de fases, cuyas cantidades relativas determinan los volimenes molares (o especificos) de




puntos intermedios. La figura 5b muestra las regiones de liquido-vapor y vapor en un

diagrama P —v, con 4 isotermas sobrepuestas. Las isotermas a temperaturas mayores que

la temperatura critica (T, ) no cruzan una frontera de fase.

sélido/liquido
P Is L] P
. Ly
r Y Fluido
i q % L
Pc o d u Pc el j
o i q
d Gas u
o i
~ d
R T>T
\\ o c
Liquido/wvapor o, Te

T1<Tc

T2<Te

sélido/vapor

T L)
Ve

a) b)

Figura 5 Diagramas P-v para una sustancia pura: a) regiones solida, liquida y gaseosa; b) regiones liquido,

liquido-vapor y vapor con isotermas.
1.3 EQUILIBRIO LIQUIDO - VAPOR ©,

Se considera al equilibrio liquido-vapor (ELV) como el estado de coexistencia de
ambas fases. El presente analisis cualitativo se limita a estudiar los sistemas constituidos

por dos especies quimicas.

En la figura 6 se ilustra un diagrama esquematico tridimensional que sefiala estas
superficies para el ELV. En esta grafica se indica de modo esquematico la relacion de las
superficies presion — temperatura — composicion ( x, y) las cuales contienen los estados de
equilibrio de vapor y liquido saturados para un sistema binario. La superficie inferior
P-T -y, comprende los estados de vapor saturado. La superficie superior P—-T —x,
incluye los estados de liquido saturado. Ambas superficies se cortan transversalmente a lo

largo de las lineas UBHC; y KAC,, que representan las curvas de presion de vapor en

funcion de T para dos especies puras. Ademas, las superficies inferiores y superiores




forman un plano redondo continuo a lo largo de la parte alta del diagrama entre C; y C, los

puntos criticos de las dos especies puras; los puntos criticos de las diversas mezclas de las
dos especies yacen a lo largo de una linea sobre el borde redondo de la superficie entre C; y
C,. Este lugar geométrico critico se define por los puntos en los cuales son idénticas las

fases de vapor y liquido en el equilibrio.

P —

0\
AT 14

3

AN

"

Figura 6 Diagrama PTxy para el equilibrio liquido-vapor ‘..

La region liquida subenfriada se encuentra arriba de la superficie superior de la
figura 6. La region de vapor sobrecalentado se sitla debajo de la superficie inferior. El
espacio interno entre ambas superficies es la region de coexistencia de las fases de vapor y
liquido. Si uno comienza con un liquido en F y reduce la presion a temperatura y
composicion constantes a lo largo de la linea vertical FG, la primera burbuja de vapor
aparece en el punto L, que se ubica sobre la superficie superior. De esa forma, L es un
punto de burbuja y la superficie superior es la superficie de punto de burbuja. El estado de
burbuja de vapor en equilibrio con el liquido en L se debe representar por un punto sobre la
superficie inferior a la temperatura y presion de L. Dicho punto se indica por V. La linea V
L es un ejemplo de una linea de pliegue, la cual une los puntos que representan fases en

equilibrio.
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Conforme mas se reduce la presion a lo largo de la linea FG, el liquido se vaporiza

hasta W donde el proceso se termina. Asi, W se localiza sobre la superficie inferior y
representa un estado de vapor saturado que tiene la composicion de la mezcla. Puesto que
W es el punto en el que desaparecen las Ultimas gotas de liquido (rocio), es un punto de
rocio, y la superficie inferior es la superficie de punto de rocio. La continua reduccién de la
presion simplemente conduce a la region de vapor sobrecalentado.

Un plano vertical perpendicular al eje de temperatura se indica como ALBDEA, las
lineas sobre este plano forman un diagrama de fase P —x, —y, a temperatura constante. Un
plano horizontal que atraviesa perpendicular al eje de la presién se identifica por HIJKLH.
Observadas desde la parte superior, las lineas sobre este plano expresan un diagrama
T —x, —y,. El tercer plano vertical y perpendicular al eje de composicion se sefiala por
MNQRSLM. Cuando se proyectan sobre un plano paralelo, las lineas desde los diversos

planos presentan un diagrama P —T .

1.3.1 COMPORTAMIENTO DEL EQUILIBRIO LIQUIDO-VAPOR

Se han propuesto varios modelos en la literatura para la representacion y/o
predicciéon del comportamiento de fases del equilibrio liquido-vapor a altas presiones. El
mas sencillo y consistente es una ecuacion de estado. La cual parte de la siguiente ecuacion
de fugacidad.

YT, Py) = f(T,P,x;) (1)

donde £ es la fugacidad del componente i en la fase liquida, £V es la fugacidad del
componente i en la fase vapor, x; es la fraccion mol del componente i en la fase liquida, y;
es la fraccion mol del componente i en la fase vapor. La fugacidad en cada fase se puede
escribir como:
fE(T,P,x) = x;9f P 2
£/ (T,P,y) =yl P 3)

11




@¥ representa el coeficiente de fugacidad del componente i en la fase liquida, P es la

presion del sistema, T es la temperatura del sistema, y ¢! es el coeficiente de fugacidad de
i en la fase vapor. Los coeficientes de fugacidad son calculados siguiendo una relacion

termodindmica exacta.
o 4
g, ==, |(25) & av — nz ®
RT 'V on; T.V,nj#n; v
donde R es la constante de los gases, V es el volumen del sistema, n; y n; son el nimero de
moles de los componentes i y j, respectivamente y Z es el factor de compresibilidad. Una
medida conveniente de la tendencia de una especie quimica dada a la particion misma
preferencial entre las fases vapor y liquido es la relacion de equilibrio K,, definida como:

_J/i_<PiL )
Tx

K;
En esta ecuacién y;.x; son las fracciones mol en la fase vapor y liquida respectivamente,
@;" es el coeficiente de fugacidad del componente i en la fase liquida y ¢;” es el
coeficiente de fugacidad del componente i en la fase vapor. Una ecuacion simple para
calcular los coeficientes de fugacidad es la ecuacion de Peng Robinson (1976) 2 ec. (6).

b RT a(T) (6)
" v—b v(w+b)+b(w->h)

donde v es el volumen molar, a es un valor para las interacciones entre las especies en la
mezcla, y b es un valor para las diferencias de tamafio entre las especies de la mezcla. Las

constantes para compuestos puros son:

RT,
b =0.07780 —= (")
Fe
a(T) = a(T)a(T;, w) 8
R?T? ©)
a(T,) = 0.45724
PC
1/2 5 (10)
a’*(w)=1+mA—-T7)
m = 0.37464 + 1.54226w — 0.26992w? (12)
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La temperatura reducida esta representada por T, es funcién de Ty T,, y w es el factor

acentrico. Para mezclas, siguiendo las reglas clasicas de mezclado los célculos cambian a:

N N (12)
a = Z Z Xinaij

i j
a; = (1 -8 Ja;q; (13)

donde &;; es un parametro de interaccion ajustable obtenido por una regresion a partir de

datos experimentales en equilibrio de fases. El valor de b se calcula de la siguiente forma
N (14)

b= inbi

4

Cuando la ecuacion de Peng-Robinson se incorpora en la expresion del coeficiente
de fugacidad de los componentes usando las reglas de mezclado, se obtiene la ecuacion:

b; A [b 2XYyjai][, Z-2414B
5 =-—[7—1] - —B] - L 15
in@. =12 =1~ Inlz = Bl [2.8283] [b a [lnz —0.414B (15)
donde:
A= aP
~ R2T?2 (16)
bP
g bP (17)
RT
Pv (18)
Z=rr
De esta manera, la ecuacion (6) se expresa en funcion de Z como:
73 —72+(A-B—-B»)Z—-AB=0 (19)

La informacidn presentada en éste capitulo es la base para el desarrollo del trabajo

de tesis. En el siguiente capitulo se presentan los diferentes métodos experimentales y su

clasificacion para la determinacion del ELV.




1.4 FLUIDOS SUPERCRITICOS®®

Un fluido supercritico (FSC) es cualquier compuesto o0 sustancia que se encuentre a
presion y temperatura mayores a las de su punto critico. En la figura 7 se muestra la region
donde se localiza un FSC de acuerdo a los diagramas P—-T y P—v del agua. La region

supercritica se encuentra por encima del punto critico del fluido (PC) y esta representada

por la zona sombreada 9.
(a) (b)
35 - : - 35
. region
region supercritica 662K
30} supercritica - 30} 657K 1
_ " _ 1 652K
o curva de la © = =
% 251 presion de % 25} - g:;? ]
= vapor ~
o R, PC o | i 637K
2ol < | ol 632K |
liquido
15 gas .TC . 15
600 625 650 675 700 (0] 5 10

Figura 7 Diagrama de fases del agua: (a) diagrama P-T; y (b) diagrama P-v®¥.
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Figura 8 Caracteristicas generales de los fluidos supercriticos @




Las ventajas generales de los fluidos supercriticos se enumeran en el esquema de la

figura 8. En primer lugar la densidad de un fluido supercritico depende de la presién y la
temperatura a la que se encuentre el fluido; sin embargo, su valor esta préximo a los valores
tipicos de los liquidos como puede comprobarse en la tabla 5. Esta es la causa de sus
buenas propiedades solventes, ya que las interacciones entre las moléculas del fluido y las

del soluto son fuertes.
Tabla 5 Comparacion de las magnitudes de densidad (p), viscosidad (p) y coeficiente de difusividad (D) entre

CO, supercritico, gases y liquidos ordinarios .

plg-cm’ wg-cm*-s? D/cm?.st
Gases (0.1-2) x10° (1-3)x 10™ 0.1-0.4
7 4
CO, supercritico 1 Pe 0.47 3 x 103 7 x 104
T, 6P 1.0 1 x 10 2 x 10
Liquidos 0.6-1.6 (02-3)x 10°  (0.2-2) x 10®

Los valores de viscosidad en la region supercritica estan entre los que presentan un
liquido o gas, lo que les proporciona caracteristicas hidrodindmicas mas favorables
comparadas con los liquidos. Por otra parte, la baja tension superficial permite una alta
penetrabilidad de los mismos a través de sélidos porosos y lechos empacados. Estas
caracteristicas son importantes para su uso en analisis de cromatografia de los fluidos
supercriticos. En igualdad de dimensiones de la columna, la caida de presion a lo largo de
ésta en cromatografia de fluidos supercriticos (CFS), serd 10 veces mas baja que en

cromatograffa liquida (CL); pero 10 veces mas alta que en cromatografia de gases (CG) ®°.

En fluidos supercriticos, los solutos tienen valores de coeficientes de difusion
intermedios entre los de los liquidos y gases. Debido a que los coeficientes de difusion de
los fluidos supercriticos son mayores que en liquidos, la transferencia de masa en un FSC
es mas favorable. Las dos Ultimas propiedades, alta difusividad y baja viscosidad tienen
gran importancia en los procesos de lixiviacion por que mejoran tanto la velocidad como la

eficacia de la extraccion. La fuerza solvente de los fluidos supercriticos se aproxima a la de

los solventes liquidos, solamente cuando sus densidades aumentan; sin embargo es mayor




en éstos ultimos. Aunque los fluidos supercriticos no tienen ninguna ventaja sobre los

solventes liquidos, en cuanto a poder solvente, la comparacion de algunas otras
caracteristicas demuestra el potencial de la extraccion con fluidos supercriticos para

conseguir los objetivos ideales de lixiviacion analitica.

Las limitaciones en la transferencia de masa son las que determinan de manera
concluyente la velocidad con que puede realizarse una extraccion. Puesto que la difusividad
de los solutos en los fluidos supercriticos es de un orden de magnitud mas alta (10 a 10°
cm?s) y la viscosidad de estos fluidos tiene un orden de magnitud més baja (10* a 10°°
Ns/m?) que la reportada en solventes liquidos; sus caracteristicas de transferencia de masa
son mucho mejores que las de los liquidos. Esto se traduce que en la extraccion con fluidos
supercriticos (EFS) es mas rapida. Por lo tanto, la EFS se completa en 10-60 min, mientras

que la extraccion con solventes liquidos oscilan desde varias horas a dias 2.

Las propiedades deseables para un FSC se esquematizan en la figura 9. Un resumen
de las caracteristicas de los FSC se encuentra en la tabla 6 y algunas de sus aplicaciones se
presentan en la tabla 7. El efecto modificador se define como el aumento de la solubilidad
de un soluto, cuando se afiade una cantidad relativamente pequefia de un segundo solvente
al FSC. Este aumento de la solubilidad se produce por la interaccion entre el soluto y el co-

solvente en la fase supercritica a través de fuerzas intermoleculares preferenciales.

CAPACIDAD DISOLVENTE ALTAY SELECTIVA
GAS EN CONDICIONES
NOTOXICO || PROPIEDADES IDEALES DE UN FLUIDO SUPERCRITICO || ALTA PUREZA
CONDICIONES CRITICAS NO CORROSIVO
MODERADAS
BAJO PRECIO COMPATIBILIDAD CON EL
DETECTOR

Figura 9 Caracteristicas deseables que debe poseer un fluido supercritico para su uso como solvente.




Tabla 6 Aspectos favorables y desfavorables de los fluidos supercriticos mas usuales.

. Inorgénicos

Propiedades .
Co, NH, H,0% | N,O CFC |HC MeOH

Toxicidad + - + + + R
Inflamabilidad + - + + - -
Bajo coste + - + + + -
Reactividad + - - - + + _
Facilidad para alcanzar + - - + + + -
las condiciones criticas
Agresividad con el + - + -
medio ambiente
Gas en condiciones + - + + + -
ambientales
Compatibilidad con el + -
detector
Polaridad - + + + - +

(24) No se usa como fluido de extraccion, + Favorable, - Desfavorable, Clorofluorocarbonos (CFC), Hidrocarburos (HC),

Metanol (MeOH).

Tabla 7 Panorama general de las aplicaciones de los fluidos supercriticos.

Procesos Industriales

-Alimentos Descafeinizacion de los granos de café
Extraccion y refinado de aceites y grasas.
Extraccion de sabores, fragancias, drogas, etc. De
plantas.
-Polimeros Sintesis de polimeros.
Eliminacion de impurezas.
Fraccionamiento segin P. M.
Medio de precipitacion-polimerizacion.
-Petroleo e | Desasfaltizacion del petréleo.
hidrocarburos Destilacion del carbén.
pesados Fraccionamiento de hidrocarburos.

-Farmacéutica.

Analiticas -Cromatografia de fluidos supercriticos.
-Extraccion de fluidos supercriticos.
-Otras.

Eliminacion de residuos

(tdxicos)

Otras -Cristalizacién en condiciones supercriticas.

-Regeneracion de adsorbentes.
-Deposicion de materiales en microscopicos.
-Secado arriba el punto critico.

-etc.
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La extraccion por fluidos supercriticos es una técnica para la extraccion o

separacion de solutos en la que el solvente de extraccion es un fluido en estado supercritico.
Si bien todos los compuestos son susceptibles de alcanzar el estado supercritico y ser
utilizados como solventes de extraccion, los mas utilizados son el agua, por su inocuidad, el
propano, porque permite emplear temperaturas y presiones moderadas de extraccion, y
principalmente el dioxido de carbono, porque combina las dos cualidades anteriores. La
figura 10 muestra un diagrama general del proceso de EFS. Es importante aclarar que el
presente trabajo no abarca este tema; sin embargo, los datos experimentales son de gran

utilidad para los procesos de extraccion por fluidos supercriticos.

0 &
3
SCF 4
2 C P’
< 5
+ 7’
4 - ~ i
-~ i3 - - ' 6‘
T — — — — — 1
EXTRACTO T
1 Condensacion 4 Extraccién
2 Presurizacion 5 Descompresion
3 Calentamiento 6 Separacién

Figura 10 Etapas de un proceso de extraccién por fluidos supercriticos “©.

1.5 EQUILIBRIO SOLIDO-FLUIDO SUPERCRITICO ®¥

Generalmente las propiedades fisicas entre un sélido y un fluido supercritico son
muy diferentes tales como estructura, tamafio de molécula, punto critico, punto triple. En la
figura 11 se muestran dos diferentes comportamientos de estos sistemas. La figura 11(a) es
un diagrama P—-T en la que se observan las curvas de presion de vapor de los

componentes puros inmiscibles, AM para el componente ligero y BN para el solido; asi

como las curvas de fusion BD y sublimacion BC del sélido, los puntos criticos PC; y PC,




de ambos componentes. La curva critica de esta mezcla tiene dos segmentos, uno que

empieza en el punto critico del componente pesado PC, uniéndose a la curva SLV con su
punto critico terminal superior UCEP. EIl otro segmento, de forma similar para el
componente ligero, intercepta de PC; a la otra curva SLV en el punto critico terminal
inferior LCEP. También puede ocurrir que la curva critica de la mezcla toque los puntos
criticos de ambos componentes, como se muestra en la figura 11(b) cuando existe

miscibilidad entre ellos.

El cambio de posicion del punto de fusion en el diagrama P—T se debe a la
solubilidad del componente ligero (1) en el pesado (2). Si la solubilidad es alta, la curva
SLV inicia en el punto de fusion del componente 2 y se desplaza hacia la izquierda hasta

terminar a una temperatura menor a T, del componente 1; mientras la presion se incrementa

como se muestra en la figura 11(b). Si el componente 1 es escasamente soluble en la fase
liquida, como es el caso de los sélidos en fluidos supercriticos, entonces el cambio en la

temperatura de fusion del componente 2 es muy pequefio.

La curva SLV de la figura 11(a) intercepta la curva critica de la mezcla en ambos
UCEP y LCEP. En estos puntos criticos terminales, las fases liquida y gaseosa de la linea
SLV convergen en una fase fluida en presencia del solido en exceso. La extraccion de
solidos con solventes supercriticos puede ocurrir en la region sélido-vapor limitada por los

dos segmentos de la curva SLV. En el presente trabajo se determinara la solubilidad a

condiciones mayores de P,y T, del fluido supercritico.

(a) D Pl D

LCEP UCEP

"My~ 't
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Figura 11 Diagrama de fases P-T para sistemas fluido (1) + sélido (2): (a) inmiscible y (b) miscible 2.




En la figura 12 se muestra un diagrama P —T para ubicar la zona de trabajo en

donde se realizaron las mediciones de solubilidad del &cido carminico en CO,. Las
propiedades del CO, son: punto triple a 0.5185 Mpa ‘" y 216.58 K “®: punto critico a
7.3825 Mpa @” y 304.200 K @ y el 4cido carminico con una temperatura de
descomposicion de 409.15 K.

1000 - .
solido + liquida
1 r solido
Temperatura da
descomposicion
10 u del dcido
Punto de sublimacion {:mniffim_}
19465 K v 1 atm - 40815 K
w 1 quido + zas
& punto critico
5 E 1 o - - - - e -
. i zona de
! -
! . trabajo
0ol i Punto triple ]
!
0001 ! gas
. 1
1
I
0.0001 | I z z I I I I z
133.15 13313 193.15 $33.15 273.15 313.13 353.15 393.13
T 173.13 21313 25315 29315 33315 373.15 41315
T(K)

Figura 12 Diagrama P-T: Zona donde se determinaron las solubilidades del acido carminico en CO,.

1.5.1 CALCULO DE SOLUBILIDADES DE SOLIDOS EN FLUIDOS
SUPERCRITICOS @
El modelo del gas expandido parte de igualar la fugacidad del sélido entre la fase
solida y la fase fluida.
fzs — fZFSC (20)

En la cual, se considera que la fase sélida contiene Unicamente el componente 2

puro % obteniendo:

[vﬁ (P;;f“‘) (21)
£ = pipstexy
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Puede asumirse que el coeficiente de fugacidad del solido es igual a uno por su baja

presion de vapor ¢35 = 1, por lo tanto:
szSC = }’Z(PIz:Mp (22)

El modelado de la solubilidad de sélidos en fluidos supercriticos se calcula por la
siguiente férmula al igualar las ecuaciones (21) y (22):

v3(P=P§) (23)
RT

P53texp
y2 =
VTP

Donde:

y, :fraccion mol del solido en la fase supercritica.

P, : presion de vapor del sélido.

@5>° : coeficiente de fugacidad del soluto en el fluido supercritico obtenido a partir de una

ecuacion de estado.
v; : volumen molar del sélido.

El término exponencial representa la correlacion Poynting.

El modelo del liquido expandido considera que el solvente supercritico es un liquido

expandido.
£ = yavafy 24)

Despejando la ecuacion anterior
1/(f5 (25)
n=57)
donde y, =~ 1 debido a que se considera que la naturaleza del solvente y del soluto es

similar (liquido subenfriado). Para la relacién de fugacidades, Prauznitz “® demuestra que
el célculo de fugacidad de un liquido hipotético se obtiene por:

Y _ (1 1), 1T _ 1T ACp . (P A (26)
In ( sz)_ i (Tfus T)+RT Jp . ACPAT =3 [ SRdT — [ o2 dP

21




Con las consideraciones anteriores e igualando las ecuaciones (25) y (26) la

solubilidad se calcula:
(27)

fus
AH, 1 1\, 1 T 1,.T ACp P Av,
R (Tfus_T>+RTfous AcpdT—g fr. T 4T~ JpSRT-4P

Y2 = exp<

Otro método utilizado para la representacion de la solubilidad de sélidos en fluidos
supercriticos esta basado en la densidad del fluido supercritico; en este sentido, existen
diversas correlaciones empiricas que permiten realizar los célculos facilmente. En
consecuencia, para este trabajo, las solubilidades del acido carminico en CO, supercritico
se representan con la ecuacion de Méndez-Santiago y Teja © expresada de la siguiente
manera:

TIn(y,P)= A+B'p, +C'T (28)
donde p, es la densidad del solvente y las constantes A’,B’ y C' son los pardmetros
ajustables en funcion del datos experimentales de solubilidad a determinadas condiciones
de T y P. La razon por la cual se utilizd la correlacion expresada en la ecuacion (28) es
porque solo es necesaria la densidad del solvente a las condiciones de T y P ya que se

considera que la mezcla esta infinitamente diluida y se puede asumir que la densidad de la

mezcla es aproximadamente igual a la densidad del solvente ( p,, = p,).




2.  METODOS EXPERIMENTALES PARA DETERMINAR
PROPIEDADES PvT Y EQUILIBRIO DE FASES

Existen diversos métodos experimentales para la medicion del equilibrio de fases.
En el presente capitulo se describen los més usuales y una descripcion de la regla de las
fases que rige estos sistemas.

2.1 REGLA DE LAS FASES

La regla de las fases fue deducida por Josiah Willard Gibbs en 1875 ©; en Ia cual
establece que para determinar el estado intensivo de un sistema deben fijarse por 1o menos
un namero de variables independientes arbitrariamente conocido como grados de libertad.

F=2-7+N (29)

donde F significa los grados de libertad, m es el nimero de fases y N el nimero de
compuestos. Las variables independientes son presion, temperatura y composicion en todas
sus fases. Cuando N = 2, la regla de las fases sera F = 4 — m. Puesto que debe haber al
menos una fase (r = 1), el nmero maximo de variables que debe especificarse para fijar el
estado intensivo del sistema es tres: particularmente, P, T y una fraccion mol (o de masa).
En consecuencia, todos los estados de equilibrio del sistema se representan en el espacio

tridimensional P—T —X;. En este espacio, los estados de pares de fases coexistentes en

equilibrio (F = 4 — 2 = 2) definen superficies.

22 METODOS EXPERIMENTALES PARA DETERMINAR
PROPIEDADES PvT @Y

Existe una gran variedad de instrumentos que se utilizan para medir propiedades
PvT, generalmente disefiados y construidos en los laboratorios de investigacion. Los

métodos para la determinacion experimental de las propiedades PvT en liquidos puros y
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mezclas estan clasificados en dos grupos: métodos directos e indirectos. Con los métodos

directos una de las variables P, v o T se mide como una funcién de los otros dos; por lo
general un volumen de una cantidad conocida de liquido se mide como una funcion tanto
de la temperatura como presion. Los métodos indirectos se basan en las relaciones entre
algunas de las propiedades del liquido (por ejemplo el indice de refraccion y la velocidad
del sonido) con la compresion del liquido, o en el hecho de que un cambio en la densidad
provoca algin fendmeno fisico (por ejemplo un cambio de una fuerza de empuje que actla
sobre un cuerpo duro sumergido en el liquido). En general, se puede asumir que los

métodos directos tienden a ser mas precisos que los indirectos.

2.2.1 METODOS DIRECTOS
2.2.1.1 Piezémetros ®

Los piezometros son partes basicas de los aparatos para mediciones directas de las
propiedades PvT de liquidos puros y mezclas. El piezometro se usa ampliamente como
instrumento para medir una compresion de liquidos. Por lo general consiste en un recipiente
Ileno con un liquido y los compuestos a los que se determinaran la compresion asi como un
dispositivo para medir la compresion. La forma de determinar la compresion es mediante la

medicion de temperatura, presion y volumen del fluido.

En la figura 13 se presentan dos tipos basicos de piezometros: a) volumen variable y
b) volumen constante. Dos partes basicas se pueden distinguir en un piezometro de acuerdo
a la figura 13: Un contenedor A, cuyo volumen determina la magnitud de los cambios de
volumen observados de un liquido bajo investigacion y un volimetro B, para medir
cambios de volumen. Generalmente, el piezémetro es un recipiente de pared delgada
colocado dentro de un vaso D de paredes gruesas de presion (o por separado en D y E). Asi,
la méxima diferencia en las presiones dentro y fuera del piezOmetro esta dada por la

diferencia de presiones hidrostaticas.

Esta disposicion reduce al minimo los cambios de volumen interno del piezometro,

causados por los cambios de presion. ElI volumetro generalmente funciona como un




dispositivo de transmision de presion que separa el liquido experimental a partir de un
fluido hidraulico. Sin embargo, el uso del fluido hidraulico no siempre es necesario, el
liquido experimental puede ser comprimido por una fuerza mecanica que actta sobre un
piston. Estos liquidos pueden ser liquidos inmiscibles como el mercurio, gasolina ®?, un

gas ® o un sélido.
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Figura 13 Diagramas esquematicos de piezOmetros; a) volumen variable, b) volumen constante. A)
Contenedor, B) Volumetro, C) Sensor de volumen, D) Recipiente a presion y a temperatura de medicién, E)
Recipiente de presion a temperatura constante, F) Presion hidraulica transmitida .

2.2.1.1.1 Voltmetro de pistén liquido %

El méas simple volumetro de piston liquido se ilustra en la figura 14 utilizado por
Canton ®Y. El volumetro consiste en un capilar de vidrio unido a un bulbo de vidrio como
contenedor el cual se llena con el liquido experimental. EI piezdmetro se coloca dentro de
un recipiente de vidrio presurizado por aire y el movimiento de la interfase liquido-aire en
el capilar se observa visualmente. En este caso, el aire funciona simultdneamente como el
piston de fluido y fluido hidraulico. Con este volumetro, es necesario considerar la
solubilidad de gases en liquidos, presion de vapor del liquido y observar el movimiento del
pistén; razén por la cual se usa frecuentemente mercurio como piston liquido. Sin embargo,
el volumetro de Canton se sigue utilizando, incluso para las mediciones de la densidad de

liquidos saturados.
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Figura 14 Volimetros de pistén liquido: a) interfase liquido-mercurio, b) interfase entre liquido hidraulico-
mercurio ¢) tipo Aime, d,e) de contactos eléctricos, f) de contactos eléctricos movibles, g) de cable con
resistencia; h) de transformador diferencial, i) de capacitancia, j) actstica de pulso-eco V.

2.2.1.1.2 VolGmetro de pistén sélido Y

Los volimetros de piston sélido consisten en un piston dentro de un tubo cilindrico
(figura 15a) o en forma de una varilla (émbolo) que pasa a través de un agujero en la pared
del volumetro (figura 15b). El piston se mueve por un dispositivo mecénico o usado como
una parte para separar el liquido experimental del fluido hidraulico y transmitir la presion
desde el fluido hidraulico al liquido experimental. De esta manera, la medicion de los
cambios de volumen se relaciona con la medicion de los desplazamientos del piston.
Actualmente, existen otras formas de llevar a cabo este tipo de medicién. Se utiliza un
cable con resistencia con un contacto fijo (figura 15c), un tornillo micrométrico (figura
15d), o un transformador diferencial (figura 15e). Otro posible método para medir el
movimiento del piston es eléctricamente, aislando el tubo del piston con empaques y medir

la capacidad de este condensador (figura 15f).

Un problema de los volumetros de piston solido es la determinacion de la presion

dentro del piezometro. Si esta presion se deriva de la fuerza que actla sobre el piston de un




area conocida o de la presion del fluido hidraulico, el valor de la presion interna tiende a ser
incierto dentro de los limites ocasionados por la friccion de los sellos del pistdn.
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Figura 15 Volumetros de piston sélido: a, b) tubo cilindrico. Las determinaciones de posicién del piston: c)
cable con resistencia, d) tornillo micrométrico, e) transformador diferencial, f) capacitancia .

2.2.1.1.3 Voltimetro de fuelle ®V

Son recipientes de paredes delgadas que pueden ser deformadas elasticamente en la
direccion del eje longitudinal como se muestra en la figura 16. Hoy en dia los fuelles se
fabrican comercialmente y estan fabricados de niquel o acero inoxidable. Diferentes
construcciones de soporte se utilizan para eliminar el movimiento de fuelle radial ®.
Actualmente se mide el movimiento de un fondo mévil de los fuelles por medio de un cable

con resistencia (figura 16a) y un transformador diferencial (figura 16b).

Figura 16 Diagrama de los volimetros de fuelle, a) de resistencia y b) de transformador diferencial .




2.2.2 METODOS INDIRECTOS

2.2.2.1 Velocidad del sonido

El método de pulso para la determinacion directa de la velocidad del sonido ®® consiste en
un breve pulso aculstico que viaja una distancia, conocida determinada generalmente por
una calibracién con un liquido. A ciertas condiciones de presion y temperatura, la velocidad
del sonido y el tiempo de trénsito del pulso son medidos y se relacionan las variables de los
fluidos de referencia, (que tienen densidad conocida), con la velocidad de sonido de los

fluidos problema.

2.2.2.2  Métodos de flotacion

Estos métodos funcionan bajo el principio de Arquimedes. En la medicion de una fuerza de
flotacion que actda sobre un cuerpo sélido sumergido en un liquido experimental. Esta
fuerza es una funcion de la densidad del liquido experimental, de la densidad y el volumen

del cuerpo @”.

2.2.2.3 Cuerpos vibrantes

El principio de este método estd basado en la medicion de la frecuencia de resonancia
natural (periodo de vibracion) de un cuerpo. Dicha frecuencia cambia al llenar el cuerpo
con un fluido o bien por efecto de la presion y temperatura. Esta frecuencia esta relacionada
directamente con la densidad. Se debe realizar una calibracién previa o posterior a la
medicion experimental con el objetivo de relacionar los periodos entre los fluidos de
calibracion y el fluido experimental. Los fluidos de calibracion deben ser sometidos a las

mismas condiciones de presién y temperatura que el fluido experimental 2.

2.2.2.3.1 Densimetro de tubo vibrante (DTV)

En la técnica del tubo vibrante, la densidad se obtiene a partir de la resonancia que
presenta un tubo hueco con el fluido puro o la mezcla a medir, por lo general en forma de
“U”. El fluido es parte del sistema vibrante y se relacionan su periodo de vibracion con la

densidad por medio de una ecuacion.
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Figura 17 Densimetro de tubo vibrante (DTV) @2,
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De acuerdo a la figura 17, el DTV consta de un bloque aislante que sujeta los
extremos del tubo y lo aisla de vibraciones externas. En la seccion libre del tubo hueco
estdn montados dos magnetos, en la base del densimetro se encuentran dos bobinas que
se prolongan hasta los magnetos. La fuente de corriente se conecta a la bobina de

entrada y el frecuencimetro es conectado a la bobina de salida.

23  METODOS EXPERIMENTALES PARA DETERMINAR EL EQUILIBRIO
DE FASES

Los métodos experimentales para la determinacién del equilibrio de fases se
clasifican en:

a) Dinamicos y estaticos. Por la manera de alcanzar el equilibrio.

b) Analiticos y sintéticos. Referente a la determinacion de la composicion.

En la figura 18 se presenta de manera detallada los métodos clasificados en el

apartado (b).

29




Métodos
Experimentales

Meétodos Sintéticos

Metodos Analiticos

Deteccion de cambio

. Sin cambio de fase

Con muestreo Sin muestreo

Isatérmico

Espectroscopico Isotérmico

Isobdrico Wisual

L L Gravimétrico . lsobdrico
Isotérmico-Isobdrico No visual

Otros Otros

r 7 r

Figura 18 Clasificacion de los métodos experimentales para mediciones de equilibrio de fases ©?.

Los métodos analiticos se basan en un muestreo y analisis de las fases coexistentes
del sistema en equilibrio; los instrumentos de analisis mas usuales son: cromatografo de
gases o cromatdgrafo de liquidos a alta presion. Las mediciones pueden realizarse en una
celda de equilibrio de forma isotérmica o isobérica; los muestreos deben ser lo
suficientemente pequefios para tener una caida de presion baja y no perturbar de manera

significativa el equilibrio de fases.

Los métodos sintéticos consisten en determinar la composicion de la mezcla con
precision en una celda de equilibrio y posteriormente observar el comportamiento de fases
y propiedades como presion y temperatura. No es necesario el muestreo. Para lograr la
formacion de una nueva fase en estos métodos, se manipulan presién, temperatura 6

volumen de la celda.

30




Los métodos dinamicos constan de un sistema de recirculacion de una o varias fases

integradas a la celda con el propdsito de obtener un mejor mezclado entre las fases. En
cambio, en los métodos estaticos las fases presentes en la celda de equilibrio estan aisladas

del sistema y el mezclado generalmente es a través de un medio magnético.

A continuacion se describen las combinaciones mas usuales entre los métodos para

la medicién del equilibrio de fases ©V.

2.3.1 METODO ESTATICO-ANALITICO

Los componentes a estudiar se introducen dentro de una celda de equilibrio de
acuerdo a su densidad del méas pesado al mas ligero. Posteriormente se manipulan la
presion, temperatura y agitacion hasta llegar a las condiciones de equilibrio deseadas. Se

muestrean y analizan las fases de forma separada ©2.

2.3.2 METODO ESTATICO-SINTETICO

Cada uno de los componentes se introduce en una celda. En general, la composicién
se determina previamente a partir de cantidades conocidas de cada uno de los componentes
y se introducen en condiciones tales que en la celda se observe una sola fase. La celda de
equilibrio cominmente es de volumen variable, por lo cual se puede cambiar la presion

variando el volumen o temperatura por medio de un bafio ©2.

2.3.3 METODO DE RECIRCULACION
Método dindmico en el cual se integra un sistema de recirculacién a la celda de
equilibrio en una o varias fases. Se recircula alguna de las fases (generalmente la menos

densa), con la finalidad de obtener en menor tiempo el equilibrio ¥,

2.3.4 METODO DE SEMIFLUJO
Consiste en hacer fluir el solvente a través de una celda de equilibrio que contiene
los componentes. Al llegar el sistema a las condiciones de equilibrio se extrae la fase

gaseosa y se analiza la muestra .

31




En el presente trabajo, la determinacion de las solubilidades de &cido carminico en

CO, se efectud utilizando el método estatico-analitico, debido a que el sistema de muestreo
presenta ventajas como la reduccion de los tiempos de medicion y bajas caidas de presion.
El manejo de la presion también es factible por medio de introduccion de CO, a la celda de
equilibrio y el sistema de agitacién magnético contribuye para llegar mas rapidamente a las

condiciones de equilibrio.
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3. EQUIPO Y METODOLOGIA EXPERIMENTAL

En este capitulo se presenta el equipo experimental empleado y la metodologia para
realizar las mediciones de solubilidad y propiedades volumétricas; para este propdsito se
emplearon dos equipos experimentales diferentes. Se presentan las etapas previas a las
mediciones mencionadas como son la calibracién de los instrumentos como presion,
temperatura, densimetro de tubo vibrante y equipo analitico; asi como una breve

descripcidn de las incertidumbres obtenidas en cada variable.

3.1 EQUIPO EXPERIMENTAL PARA DETERMINAR
SOLUBILIDAD DE SOLIDOS EN FSC

El equipo utilizado estd basado en el método estatico-analitico. La configuracion de
este equipo, optimizacion y la metodologia seguida para la obtencion de datos de
solubilidad fue desarrollada por Elizalde-Solis ®. Los componentes principales de este
equipo se muestran en la figura 19 y consiste de una celda de equilibrio (CE) que opera
hasta 25 MPa y 423.15 K colocada dentro de un horno de conexién forzada (AB), un
sistema de agitacién magnética (A) que permite obtener al equilibrio en menor tiempo, una
valvula de 6 vias (marca Valco, modelo C-2006E) con capacidad de 20 pl para tomar
muestras de la fase con alta concentracion en CO; y enviarlas al cromatégrafo HPLC para

su analisis.

La celda de equilibrio CE se disefid con un volumen interno de 50 ml, y se elabord
con acero inoxidable; contiene dos ventanas de zafiro que se colocan en forma de brida en
la parte frontal y posterior de la celda para proporcionar visualizacién del fendmeno fisico y
las fases en equilibrio. Ademaés cuenta con dos termopozos laterales para la introduccion de
los termdémetros de platino de 100Q2 (T1 y T2) que son registradas por un indicador de

temperatura modelo F250 de Automatic Systems Laboratories; una conexion en la parte

superior para el transductor de presion (P) marca Bourdon-Sedeme (modelo TF01 600 SP)




el cual estd4 conectado a un multimetro (modelo 34401A). ElI multimetro est4 acoplado a
una fuente de poder (Hewlett-Packard modelo E3601A).
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Figura 19 Equipo estatico-analitico ©°.

3.2 EQUIPO EXPERIMENTAL PARA DETERMINAR
PROPIEDADES PVT

La configuracion de los equipos fue desarrollada por ZGfiga-Moreno et al. 7 €8,
Basado en el método estatico-sintético al igual que la metodologia desarrollada en Francia

39 y comprobada en México 9.

El diagrama del equipo experimental se presenta en la figura 20 y consta de las
siguientes partes: una celda de carga con 10 ml de capacidad fabricada con titanio en forma
de cilindro con dos bridas, una inferior y otra superior, una valvula de carga, un piston y un
agitador magnético. El tubo se une a las dos bridas por medio de tres soportes con sus
tuercas y rondanas. La celda se encuentra dentro de un bafio de aire (marca Spame) el cual

mantiene la temperatura del fluido de carga al densimetro dentro de la celda a una

temperatura muy cercana a la del densimetro de tubo vibrante. La celda estd acoplada a un




densimetro de tubo vibrante (DTV marca Anton Paar modelo DMAG60-512P) mediante la
valvula de carga, este densimetro esta elaborado con Hastelloy C-276 y es operado de
263.15 a 423.15 K en temperatura, hasta 70 MPa en presion con una incertidumbre en

densidad de +0.2 kg/m®.
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Figura 20 Equipo para la determinacién de propiedades PvT. 1) motor de agitacion, 2) celda de carga, 3)
barras con agitadores magnéticos, 4) agitador magnético, 5) transductor de presion, 6) 2 termémetros de
platino conectados a la celda y al DTV, 7) valvula de carga, 8) DTV, 9) manometro, 10) bomba manual de
presurizacion, 11) bafio de recirculacién, 12) fuente de poder, 13) indicador de temperatura, 14) multimetro,
15) contador universal, 16) tanque con nitrdgeno, 17) antenas RS-232/bluetooth, 18) antena bluetooth, 19)
multipuerto serial RS-232/USB, 20) computadora.

El DTV con forma de U tiene una capacidad de almacenamiento de hasta 1 ml de
muestra. Dos bobinas magnéticas se encuentran colocadas en el DTV, las cuales lo hacen

vibrar. El periodo de vibracion (t) que genera el DTV al inducir el campo magnético, es




leido mediante un contador universal (marca Agilent 53131A) con una resoluciéon de

5 x 107 ms, lo cual representa una variacion en la centésima de kg/m®. La temperatura del
DTV se regula utilizando un bafio liquido con agua (marca polyscience, modelo 9510) la
cual es recirculada a través de la chaqueta que cubre al densimetro para controlar la
temperatura con una precision de +0.01 K. Este valor es de acuerdo a las especificaciones
del fabricante y es congruente con los resultados reportados. La temperatura del sistema es
medida utilizando dos termometros de platino (PT 100-Q/0°C) de 2 mm de didmetro; uno
de los termometros es colocado en la brida superior de la celda y el otro termémetro es
colocado en el DTV para obtener la temperatura del sistema. Los dos termometros estan
conectados a un indicador digital de temperatura (marca Fluke — Hart-Scientific, modelo

Chub E4 1529). Las mediciones de temperatura son trazables a la escala 1TS-90.

El sistema de medicion es presurizado con nitrégeno, proveniente de una tuberia
conectada a un tanque. Cuando la presion del tanque no es suficiente, se usa un generador
de presion (HiP modelo 37-6-30) para obtener una presion de 20 MPa en el sistema. El
fluido de presurizacion fluye por 2 valvulas de control antes de llegar a la celda por la parte
inferior. Dentro del cilindro de la celda se encuentra el pistén que separa al fluido en
estudio del fluido de presurizacion. El fluido en estudio fluye al DTV mediante la apertura
de la valvula de carga y por lo tanto el periodo de vibracion del DTV cambia. La presion
del sistema es medida con un transductor de presion (Bourdon-Sedeme, modelo TF01 250)
conectado a la brida superior por lo que siempre esta en contacto con el fluido. La sefal del
transductor es enviada hacia un multimetro digital (Hewlett-Packard modelo 34401A) el
cual muestra los valores en milivolts (mV). Las variables P, T y = se registran por el
sistema de adquisicion de datos por computadora. La agitacion del fluido se lleva a cabo
con un motor de velocidad variable (Heidolph modelo RZR 2020), el cual tiene 2 barras de
acero que estan acopladas a un sistema de engranes. En cada barra se encuentran
incrustados dos agitadores magneticos, separados uno del otro, de tal manera que el
agitador que se encuentra dentro del cilindro de titanio esté dentro del campo magnético

para su movimiento ®.
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3.3 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

La metodologia experimental para obtener los datos de densidad y solubilidad se

muestra esquematicamente en la figura 21 como diagrama de bloques; es importante notar

que en ambas metodologias, los termdmetros de platino y transductor de presion se tienen

que calibrar previamente.

Calibracion del DAD
del HPLC

Solubilidad

Calibracion delos
termometros de
platino

Calibracion de los
transductores de
presion

Sintesis dela mezcla

Establecer condiciones

Determinar
solubilidades dela
mezcla

de experimentacion

Analisis y
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datos experimentales

Metodologia experimental para determinar propiedades
termodinamicas

Calibracion del
densimetro

Calibracion dela
balanza comparadora

Determinar
densidades dela
mezcla

Figura 21 Metodologia experimental para determinar las propiedades termodinamicas (PvT y solubilidad)

para este trabajo.

3.3.1 CALIBRACION DE LOS EQUIPOS DE MEDICION

En esta seccion se describe la calibracion de los instrumentos de medicién como los

termémetros de platino, los transductores de presién, el detector de arreglo de diodos

(DAD) del HPLC, el densimetro de tubo vibrante y la balanza comparadora.




3.3.1.1 CALIBRACION DE LOS TERMOMETROS DE PLATINO

Cuatro termémetros de platino fueron calibrados: 2 del equipo experimental para
determinar la solubilidad de solidos y 2 del equipo experimental para determinar
propiedades volumétricas. Para este propdsito, un patron secundario de temperatura fue
utilizado, el cual consiste de un termometro de platino 25 Q (+£0.005 K, Rossemount)
conectado a un puente de resistencia modelo F300 (Automatic Systems Laboratories). La

figura 22 muestra un esquema del sistema de calibracion de los termometros de platino.

[F ]

Figura 22 Configuracion del sistema de calibracién de termémetros de platino “¥: 1) cilindro metélico con
termopozos, 2) bafio con agua destilada, 3) termémetros, 4) indicador Chub-E4, 5) puente de resistencia F300

con un termometro de platino de 25Q como referencia, 6) indicador F250, 7) conexiéon RS232/Bluetooth, 8)

conexién USB/Bluetooth, 9) computadora.

El procedimiento de calibracion se describe a continuacién:
1. Los termometros de platino, conectados a los indicadores Chub-E4, F250 y F300, son

introducidos en los termopozos del cilindro metalico.




2. El cilindro se introduce en el contenedor de un bafio liquido (PolyScience).

3. En el depo6sito del bafio liquido se vierte agua destilada; en seguida, la primera
temperatura y la velocidad de recirculacion son establecidas de acuerdo a la tabla 8. Es
importante notar que la velocidad disminuye conforme se aproxima al punto de
ebullicion del agua para evitar su evaporacion. Adicionalmente, la temperatura del

cuarto se programa a 293 K.

Tabla 8 Valores de ajuste para el bafio de recirculacion en la calibracion de temperatura.

Temperatura (K) Flujo Velocidad
Numero | I/min
293.15,313.15y 323.15 Rapido 2 135
333.15 Mediano 3 12.0
343.15y 353.15 Lento 4 10.5
363.15 Muy lento 5 9

4. Se espera un determinado tiempo a que la temperatura sea estable. Lo anterior se
comprueba con un monitoreo constante en la adquisicion de datos por computadora. La
estabilidad de los valores de temperatura se considera cuando la variacién es minima y
aleatoria.

5. Posterior a la estabilizacion de la temperatura, se registran 25 lecturas de temperatura
en cada uno de los cinco termometros incluyendo la referencia.

6. Finalmente, una nueva temperatura y velocidad de recirculacion se establece en el bafio
de recirculacion.

7. Las etapas 4 y 5 son repetidas hasta cubrir el intervalo de 293.15 a 363.15 K en orden

ascendente y descendente.

Los datos obtenidos se grafican de la misma manera como se presenta en la figura
23; en el eje de las abscisas se reportan los datos de los cada uno de los termometros de
platino conectados en el Chub-E4 o F250 y en el eje de las ordenadas los valores del

termometro de referencia (indicador F300). Finalmente se ajustan los datos a un polinomio

de segundo grado de la forma y = ax? + bx + ¢. Las constantes de los polinomios se




reportan en la tabla 9. Un ejemplo de las desviaciones se presenta en la figura 23 para el

termémetro conectado al canal 1 del Chub E4.

“Tabla 9 Constantes del polinomio de ajuste para los termémetros de platino y desviaciones

, Constantes 2 Residual
Termometro A b c R (K)
ChubE4canall1 | -1.0x10® 1.007 -1.229 0.999 0.009
Chub E4 canal 2 | -0.9x10® 1.007 -1.205 0.999 0.011
F250 canal A -1.4x10™% 1.029 -6.719 0.999 0.015
F250 canal B -0.5x10™ 1.023 -5.706 0.999 0.010
380 0.010
y=-10%10°x* +1.007 x-1.229 0008 | H
%01 o 0.006 - .
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Figura 23 Polinomio de ajuste y desviaciones en temperatura para el termometro de platino conectado al
canal 1 del indicador Chub E4.

3.3.1.2 CALIBRACION DE LOS TRANSDUCTORES DE PRESION
El equipo para medicion de solubilidades de sdlidos en FSC contiene el transductor

de presion (bourdon-Sedeme modelo TFO1 600 SP). Para el equipo experimental de

propiedades volumétricas, el transductor de presion corresponde a la marca Bourdon-

Sedeme modelo TFO1 250 para operar a 25 MPa. Ambos transductores estan conectados a

un multimetro y a una fuente de poder.

Ambos transductores fueron calibrados con una balanza de pesos muertos (patrén

primario, DH Instruments modelo 5304). El procedimiento experimental para la calibracion

de ambos transductores se presenta a continuacion en base a la figura 24:




1. Los transductores de presion se conectan a la balanza de pesos muertos dentro de un

bafio de aire utilizando tuberia de acero inoxidable de 1/16 de pulgada de didmetro
nominal y se fija la temperatura del cuarto a 293 K y la primera temperatura en el
bafio de aire.

2. El aire se evacua por medio de una bomba de vacio a toda la linea y balanza de pesos
muertos. Posteriormente, se aplica el fluido hidraulico (sebacate) por la linea de
presurizacion.

3. La presion del sistema se incrementa agregando pesas en las que 1 kg es equivalente
a 1.37 MPa y se eleva gradualmente hasta 18.5 kg equivalentes a 25.44 bar. Las
lecturas de presion proporcionada por las pesas se registran asi como la presién de los
transductores y la presion atmosférica. Al llegar a la presion méxima, se retiran las
pesas gradualmente y de igual forma se toman lecturas hasta llegar a 1 kg.

4. Otra nueva temperatura se fija en el horno y se repite el paso 3 hasta cubrir un

intervalo de temperatura de 313 a 363 K.

SSETEREN Y _ :
" mm =i ol %

Figura 24 Equipo de calibracion de presion. 1) balanza de pesos muertos, 2) horno, 3) transductores de
presion 4. multimetros digitales, 5) fuentes de poder, 6) indicador de temperatura, 7) multipuerto serial
RS232/USB, 8) computadora.
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Los datos experimentales son depurados, la presion se calcula a partir de la masa agregada

en el pistdn de la balanza y en base a la siguiente ecuacion.

Mg (1-Le )+2*n*\/§—"*ys (30)
— Pmasas + pf g h
(an<(1+@perTei—20))(1+2+Pn)
donde
M: masa g: aceleracion de la gravedad local 9.7795101 m/s?
pq- densidad del aire Pmasas. densidad de las masas 7920 kg/m®
7: 3.14159265359 An: érea piston-cilindro a 20°C 7.10976*10° m?

T,;;: temperatura del piston-cilindro  a,,.: expansion térmica piston-cilindro 9*10°%/°C

P : presién nominal 2: coeficiente de distorsion 8.702264633837*10%/Pa

py- densidad del fluido sebacate 916 kg/m®.
h: altura de la balanza menos la del transductor 0.0 m
¥, tension superficial del sebacate 0.031 N/m

donde

p - Mg (31)
T Anx (1+ ape + Tey — 20)

Pa= Qo+ @ Py + 3P + a3P3 + as T + asT? + agT? + a7 Py T + agP% T + a1 Pyy T? (32)

Constantes para el céalculo de densidad del aire.

a,=7.7669 kgm a,= 0.9240 cm’m’

a,= 0.0020 cm* kg*m™® as= -0.000001383 cm®kg?m
a,= 32.4771 kgK™*m™ as=-0.011593 kgK?*m™

as= -0.000021914 kgK>m™ a,=-0.093854 cm?K™*m™
ag= 0.000059020 cm*kg*Km™ ay=0.000037205 cm* K2 m™®

La correlacion de los datos obtenidos se muestra en la figura 25 asi como las desviaciones
para el polinomio a 333 K como ejemplo. En el eje de las abscisas se reportan los datos de

los transductores de presion en milivolt y en el eje de las ordenadas se reportan los datos de

presion de la balanza de pesos muertos. Los datos se ajustan a un polinomio de segundo




grado de la forma y =ax?+ bx +c. Las constantes de los polinomios para los

transductores se reportan en la tabla 10 y 11.

40

30

20 A

P, (MPa)

10 1

y=290%10"x*+1.701x —1.054

Pabs_Pca\c (MPa)

T
10

Voltaje (nV)

T T
15 20

*e & @

P

*te

T
20

P (MPa)

T
30 40

Figura 25 Polinomio de ajuste y desviaciones en presién para el transductor de presién del equipo de

solubilidad de so6lidos en FSC a 60°C.

Tabla 10 Polinomios de ajuste para el transductor de presion del equipo de solubilidades.

T (K) a b c R? | residual (MPa)
313 |2.92*10° | 1.701 | -1.053 | 0.999 0.048

323 | 2.93*10° | 1.700 | -1.058 | 0.999 0.044

333 | 2.90%10° | 1.701 | -1.054 | 0.999 0.006

343 |2.91*10° | 1.701 | -1.055 | 0.999 0.003

353 | 2.94*10° | 1.7005 | -1.056 | 0.999 0.003

363 | 3.16%10° | 1.699 | -1.062 | 0.999 0.067




Tabla 11 Polinomios de calibracion de presién para el equipo de propiedades PvT.

T (K) a b c R? | residual (MPa)
313 |5.99*10" | 5.635 | -0.084 | 0.999 0.024
323 |5.31*10" | 5.629 | -0.127 | 0.999 0.036
333 |5.32*10" | 5.634 | -0.075 | 0.999 0.028
343 | 5.34*10™ | 5.637 | -0.040 | 0.999 0.029
353 | 5.40*10” | 5.640 | 0.006 | 0.999 0.030
363 | 5.55*10” | 5.641 | 0.072 | 0.999 0.061

3.3.1.3CALIBRACION DEL DETECTOR DAD DEL HPLC

Para determinar la solubilidad del acido carminico en diéxido de carbono por el
método estatico-analitico se utiliza una cromatédgrafo de liquidos HPLC donde el sélido es
cuantificado. Los componentes principales del HPLC son:

Marca y Modelo: Cromatdgrafo marca Agilent, modelo 1100 series.

Detector del cromatdégrafo: DAD 190-195 nm.

Columna: Alltima C18, 5um, 250x4.6 mm

Precolumna: Alltima C18, 5 um, 7.5x4.6 mm

Volumen de inyeccion: 20 pl

En resumen, la calibracion del detector DAD consiste en preparar una concentracion
conocida de solido en un solvente dentro de un matraz aforado. A partir de esta
concentracion de referencia, se toman alicuotas diluidas en diferentes matraces para
preparar soluciones de menor concentracion. Después, se inyectan 20 ul de cada
concentracion en el HPLC teniendo como resultado valores de &rea; consecutivamente se
correlaciona el area cromatogréafica — concentracion de la solucion para conocer la relacién

que existe entre el numero de moles del sélido y su resultado de area producto del analisis.

La concentracion del solido S se ajusta a un polinomio de primer orden en funcion
del area de acuerdo al ejemplo de la figura 26.
Sy =AS.+B (33)
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Donde S, es dependiente del area cromatografica S;. Debido a errores inherentes

durante las calibraciones del detector, la correlacién puede tener un valor de ordenada al
origen B#0 “?; los posibles errores son atribuidos al operador, jeringas de inyeccion,

cromatografo HPLC, matraces y pipetas.
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Figura 26 Polinomios de ajuste para el DAD del HPLC en a) ppm - area y b) nimero de moles - area

Previamente, se realizaron calculos de solubilidad de &cido carminico para tener un
estimado inicial de la cantidad que se solubilizard y preparar los estandares. Las
concentraciones que se prepararon fueron de 50 a 500 ppm las cuales cubren el intervalo de
medicién de solubilidades de 4cido carminico en CO, de 2.38x10° a 3.88x10™ en fraccion

mol.

Las mezclas empleadas como fase movil en la calibracion del detector DAD son
acetonitrilo con tetrahidrofurano (TFA) al 0.04% y agua con TFA al 0.04% en relacién

volumen 70:30 respectivamente. En la tabla 12 se muestran los antecedentes del analisis del

4cido carminico en HPLC por Méndez-Gallegos et al. “® y Carvalho y Collins “*.

Tabla 12 Condiciones HPLC en bibliografia.
. Tiem Longi Volumen
Ref Columna Fase Movil ¢ pc_J’de ongitud ome
retencion de onda de muestra
(44) No reporta Agua 11 min 480 nm 20uL
Spm, 25 cm Metanol y

4 . - No repor 470 nm 20uL
(43) X 4,6 mm acido o-fosforico 0 reporta 0 On
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3.3.1.4 CALIBRACION DE LA BALANZA COMPARADORA
La calibracion de la balanza comparadora, (Sartorious, modelo MCA-1200) con

precision de £0.001 g, se lleva a cabo con una masa de un 1 kg como patrén secundario. Es
necesario calibrar antes de preparar cada mezcla para evitar errores de desfasamiento en la
medicion, el procedimiento de calibracion se similar al reportado en la norma ISO/IEC
17025-2005 EMA M-129 “?) y es el siguiente ©:

1. Limpiar la balanza.

2. Nivelar la balanza.

3. Someter la balanza a diferentes masas antes de iniciar la calibracion, con el fin de

mejorar la respuesta de la balanza.
4. Pesar el patron de tipo secundario 10 veces y se obtiene un solo valor de esa masa

por promedio aritmético.

3.3.1.5 CALIBRACION DEL DENSIMETRO DE TUBO VIBRANTE

La calibracion se inicié6 empleando el método clésico descrito por Galicia-Luna et
al. ¥ donde emplea dos fluidos de referencia, en este caso se emplearon agua HPLC con
99.999% masa de pureza y nitrogeno grado cromatografico con pureza de 99.99
%volumen. Las condiciones de temperatura y presién deben ser iguales a las que seran

determinadas las densidades de la mezcla en estudio como se presenta en la ecuacion (34).

[Tri(p’T)_Tlizo(p'T)][szo(p’T)_pNz (p’T)]
Tazo(pj)_friz (p,T) (34)

Pn(P.T.7)=puo(p.T)+

La ecuacion anterior esta en funcion de los periodos de vibracion del nitrégeno y

agua 7, o, 7y, respectivamente. La densidad del agua p,, es obtenida a partir de la

ecuacion de Wagner y Prup “® quien reporta una desviacion de +0.003% en el intervalo de

interés. La densidad del nitrdgeno p, se obtiene de la ecuacion propuesta por Span et al.

@7 con una desviacion en densidad de 0.02%. La figura 27 muestra las desviaciones de

ambas ecuaciones.
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Figura 27 Desviaciones reportadas por a) la ecuacién de Wagner y Pruf “8) para el agua y b) para el
nitrégeno con la ecuacion propuesta por Span et al. 7.

Las mediciones de densidad de las mezclas en estudio se realizaron isotérmicamente
a presion variable. Posteriormente se midieron las densidades con otros fluidos de

referencia reportadas en la literatura para comprobar la calibracion.

3.3.2 METODOLOGIA PARA LAS MEDICIONES DE SOLUBILIDAD

El procedimiento experimental para obtener la solubilidad del &cido carminico en
CO, supercritico mostrado en la figura 19 esta basado en el método estatico-analitico. El
equipo se arma y se encienden todos los equipos a excepcion del bafio de aire. Una masa de
0.5-1 g del solido se agrega en la celda la cual se instala dentro del horno. La celda y el
circuito de medicién se degasan. El sistema se presuriza con CO, por medio de la bomba
ISCO y se verifica que no tenga fugas. Posteriormente, se enciende el horno para establecer
la temperatura de la isoterma a medir asi como el sistema de agitacion. La presion del
sistema se regula cuando se alcanza la temperatura deseada en el equipo inyectando CO, a
la celda hasta obtener la presion requerida para iniciar las mediciones. Es importante notar
que se debe esperar determinado tiempo para la fase fluida se sature con el solido y se
estabilice la presion y temperatura (aproximadamente 24 horas). P y T se registran en el

sistema de adquisicion de datos y se inician los muestreos en la celda por medio de la




valvula de 6 vias para analizarla en el HPLC. La composicion del solido en el fluido
(48)

supercritico se obtiene a partir de la siguiente formula

S’FFVLCPMCOZSS (35)
S’ VrrPco,

V2 =

donde S'zr es el area del sélido obtenida del muestreo en la fase fluida, S’ es el area del
solido en la calibracion, V, . es el volumen de muestra tomado por la valvula de 6 vias (20
ul), Ver es el volumen del compuesto en la fase fluida, PM¢o, Yy pco, representan la

densidad y el peso molecular del CO,, S, es la concentracion del &cido carminico empleado

para la calibracion.

3.3.3 METODOLOGIA PARA LAS MEDICIONES DE PROPIEDADES PvT

El método empleado fue el estatico-sintético acoplado a un densimetro de tubo
vibrante, el cual inicia con el armado del equipo de acuerdo a la figura 20; después, con el
encendido de los equipos, a excepcion del bafio de aire y bafio liquido, las tuberias y celda
son degasadas. La valvula de carga se cierra y se desmonta la celda para pesarla 10 veces y
se toma el promedio como la masa de la celda vacia. Cada uno de los componentes a
estudiar se agrega en orden de menor a mayor volatilidad; primero se agrega el &cido
carminico, se coloca la celda en el bafio de aire y se degasa la celda. Nuevamente, la
valvula de carga se cierra y se pesa 10 veces donde el promedio es la masa de la celda con
acido carminico. El procedimiento anterior es repetido para conocer la masa de la celda con
agua. En el caso de la mezcla ternaria, el CO, se agrega con una bomba tipo jeringa (Isco,
100 DM) y se pesa la celda con el gas comprimido 10 veces. La masa de cada componente

se determina por diferencia de masas ya que se cuenta con la masa de la celda vacia.

Conocida la composicion de la mezcla, la celda se agita y se coloca en el horno para
acoplarla al sistema. Posteriormente, se hace vacio a todo el sistema y se presuriza la linea
para mover el piston de la celda. La valvula de carga se abre para llenar el DTV con la
mezcla y se verifican fugas. Finalmente, El horno y el bafio de recirculacion se encienden

para fijar la primera temperatura; en seguida, la presion es regulada a la cual se iniciaran las
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mediciones. Es importante esperar un determinado tiempo para que la temperatura, presion

y periodo de vibracion se estabilicen; lo anterior se verifica a través del monitoreo del valor

de cada variable usando el sistema de adquisicion de datos (aproximadamente 4 horas).

Para obtener las mediciones de densidad a través del periodo de vibracion, una vez
fijada la primera isoterma y presion, se inicia la toma de datos con la adquisicion. Después,
otra presion se fija y nuevamente se espera a que los valores de las variables se estabilicen

y se registra la respectiva serie de datos P T y 7. Este procedimiento se repite en todo el

intervalo de presion. Los cambios de presion se realizan en orden ascendente para la mezcla
binaria debido a que el equipo estabiliza mas rapidamente y en orden descendente para la
mezcla ternaria con el propdsito de garantizar que la mezcla se encuentra en fase
homogénea como liquido comprimido. Al finalizar la medicion en la primera isoterma, se
determina el punto de burbuja a la misma temperatura. En seguida, la siguiente temperatura
se establece en el horno y bafio de recirculacion para iniciar las nuevas experimentaciones.
Las temperaturas son establecidas a 313, 323, 333, 343, 353 y 363 K. En la figura 28 se
muestra la gréafica obtenida con la adquisicion de datos.
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Figura 28 Graficas de medicidn de densidades para el sistema acido carminico + agua + CO, a 313 K.




En la medicion de los puntos de burbuja, la presion se incrementa hasta 20 MPa

aproximadamente y se espera a que estabilicen la presion, temperatura y periodo de

vibracion. Posteriormente la presion se disminuye lentamente (aproximadamente 0.001

MPa/s) hasta la presion mas baja; en el punto de burbuja se observara un cambio de

pendiente en la grafica P —z y en la correspondiente a T — numero de dato, se observa una

disminucion dréstica en temperatura. En este punto se reportan la presion, temperatura y

composicion. Un ejemplo del comportamiento de las gréficas mencionadas anteriormente

se presenta en la figura 29.
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Figura 29 Gréfica de medicidn del punto de burbuja con la adquisicién de datos para la mezcla éacido
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4. ANALISIS DE RESULTADOS

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos de solubilidad del &cido
carminico en CO, y propiedades PvT del sistema acido carminico + agua y acido carminico

+ agua + CO,. El objetivo de este trabajo es conocer la manera en que influyen la presion y

la temperatura en la solubilidad del &cido carminico y en la densidad de sus mezclas.

Las condiciones a las cuales se determinaron las solubilidades, los puntos de
burbuja y las propiedades volumétricas se resumen en la tabla 13. Asignando numeros a los

componentes para representarlos en las tablas y figuras: agua (1), acido carminico (2) y

CO; (3).

Tabla 13 Datos experimentales que se reportan en éste trabajo

agua (1) + &cido carminico (2) + CO; (3)

X,=0.00024, x3=0.07843
X2=0.00039, x5=0.08385

Mediciones Composicién molar (x) T (K)

Solubilidad: 0.254x10” — 1.074x10° 313
acido carminico (2) en CO, (3)
Punto de burbuja: X,=0.00008, x3=0.08841 313-343
agua (1) + &cido carminico (2) + CO, (3) | x,=0.00024, x;=0.07843

X,=0.00039, x;=0.08385
Densidad: X,=0.00009 313 -363
agua (1) + acido carminico (2) X,=0.00017

x,=0.00025

X,=0.00035

X,=0.00040
Densidad: X,=0.00008, x;=0.08841 313 -363




Las caracteristicas de los compuestos que se utilizaron durante la experimentacion

asi como la pureza certificada se muestran en la tabla 14.

Tabla 14 Compuestos empleados.

Producto No. catalogo Provedor Pureza %
Agua (Chromasolv, HPLC) 270733 Sigma aldrich 99.999
Acido carminico 229253 Sigma aldrich 95
CO, (investigacion) UN1013 Infra 99.995
Nitrogeno (cromatogréfico) UN1066 Infra >99.995

4.1 SOLUBILIDAD DE ACIDO CARMINICO EN CO,

Los datos experimentales de solubilidad de acido carminico en CO, a 312.42 K de

9.9 a 23.8 MPa se muestran en la figura 30 y los valores se encuentran listados en la tabla

15; en esta figura se observa el incremento de la solubilidad del sélido en el solvente

supercritico conforme aumenta la presion; con lo anterior se considera que el &cido

carminico es mas soluble a presiones mayores utilizando CO, a condiciones supercriticas.
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Figura 30 Solubilidades experimentales de acido carminico (2) en CO, (3) a 313.42 K.




Tabla 15 Resultados experimentales de la solubilidad del acido carminico (2) en CO, (3).

T (K) P (MPa) Y, (mol/mol) T (K) P (MPa) Y, (mol/mol)
312.42 9.77 2.543x10° | 312.42 18.35 7.438 x10°
312.42 12.45 3.969 x10° | 312.42 20.54 9.322 x10°®
312.42 15.43 5543 x10° | 312.42 23.24 1.074x10°

Es importante enfatizar que no se cuenta con las propiedades criticas del &cido carminico
como P,, T, o factor acéntrico y cambio de fase a causa de su temperatura de
descomposicion (409.15 K). Por lo tanto no es posible representar los resultados
experimentales por medio de un modelo termodindmico como puede ser una ecuacion de
estado de tipo cubica y una regla de mezclado. En consecuencia, se utilizd un modelo

empirico basado en la densidad del solvente como es el propuesto por Méndez-Santiago y

Teja ® expresada en la ecuacion (28)

TIn(y,P)=A+B'p, +C'T

(28)
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Figura 31 Representacion de la solubilidad del acido carminico (2) en CO; (3) a 313.52 K con la ecuacién de

Méndez-Santiago y Teja ® (linea continua), en funcién de la densidad del fluido supercritico.




Los pardmetros optimizados de la ecuacion (28) a partir de la correlaciéon de las
solubilidades reportadas en la tabla 15 son: A'= -8189.9935, B'= 2.9668 y C'= 9.499693.

En las figuras 31 y 32 se muestran los resultados de la correlacion y los datos

experimentales. De acuerdo a las bases del modelo utilizado, los datos de solubilidad tienen
que converger hacia la linea recta; en consecuencia, entre mas alejados se encuentre de la

recta el error es mayor como se observa en la figura 32.
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Figura 32 Solubilidad de &cido carminico (2) en CO, (3) a 313.52 K en funcidn de los parametros del modelo

de Méndez-Santiago y Teja ©. (Linea continua) A’ + B’py; m T(In(y,/P) - C’.

La representacion de los datos con el modelo propuesto en la referencia © tiene una
desviacion absoluta promedio (AAD) de 13% el cual se calcula con la ecuacion (36). En el
articulo publicado donde se propone la ecuacion (28) ©, los datos de solubilidad de
diferentes compuestos reportados en amplios intervalos de temperatura y presion fueron
representados con desviaciones entre 2.22% y 38.84% como valores maximos en términos
de desviacion absoluta promedio. Por lo tanto, la desviacion reportada de 13% se encuentra
dentro del intervalo de error y asi mismo los resultados presentan una consistencia interna
aceptable.

yexp ~Yaal (36)

yexp

AAD /% =100
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En la figura 33 se observa que la mayor desviacion entre las solubilidades

experimentales y las calculadas corresponde a 22.2%. Hasta la fecha, no existen datos de
solubilidad de é&cido carminico en CO, reportados en la literatura; lo cual es una

contribucion muy importante del presente trabajo.
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Figura 33 Desviaciones porcentuales en composicion en base al modelo de Méndez-Santiago y Teja ©.
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Figura 34 Solubilidad de solidos (y,) en CO, para (H) 1,4-Bis (octilamino) antraquinonona; (A)acido
carminico; (#)1,4-Bis (duodecilamino) antraquinonona a 313 K.




No obstante, para determinar si los valores obtenidos de solubilidad corresponden o son

congruentes en comparacion con otros compuestos, se graficaron las tendencias de
solubilidad de diferentes compuestos a 313 K en la figura 34. Los compuestos considerados
fueron acido carminico, 1,4-Bis (octilamino) antraquinona (PM = 462.67 g/mol ) y 1,4-Bis
(duodecilamino) antraquinona (PM = 574.88 g/mol) debido a poseen pesos moleculares

similares entre si, ademas de contener al grupo antraquinona en su estructura molecular.

4.2 PUNTOS DE BURBUJA DEL SISTEMA AGUA + ACIDO
CARMINICO + CO;,

Los datos experimentales de puntos de burbuja del sistema agua (1) + &cido
carminico (2) + CO, (3) obtenidos de la experimentacion se muestran en la tabla 16.

Tabla 16 Puntos de burbuja experimentales para el sistema agua (1) + &cido carminico (2) + CO, (3).

Composicion T (K) P (MPa)

X,=0.00008, x3=0.08841 312.06 9.496
322.01 10.248
331.22 11.661

341.86 13.644

X,=0.00024, x3=0.07843 311.94 9.336
322.04 10.116
331.53 11.566

341.98 13.465

X2=0.00039, x5=0.08385 312.04 9.043
321.96 9.862
331.42 11.517

342.70 13.361

56




En la figura 35 se observan los puntos de burbuja del sistema agua (1) + acido carminico
(2) + CO; (3) a x2=0.00008 y x3=0.08841. Los experimentos se realizaron a temperatura

constante desde alta presion; de este modo, por arriba de cada uno de los puntos de
saturacion, la mezcla se encuentra en fase homogénea como liquido comprimido. Al llegar
al punto de burbuja se presenta un cambio de fases liquido-vapor; por lo tanto, a presiones

menores que la saturacion también estan presentes ambas fases.
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Figura 35 Puntos de burbuja del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3), a x,=0.00008 y
%3=0.08841.

La figura anterior es representativa de las composiciones empleadas para este tipo de
experimentos. Las condiciones de temperatura y presion a las cuales se obtuvieron los
puntos de saturacion (burbuja) son muy similares en tendencia y en magnitud, esto se puede
verificar en la tabla 16. La cantidad de acido carminico presente en la mezcla ternaria es
muy baja comparada con los otros componentes, lo cual no influye notoriamente en estos

punto de saturacion.
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4.3 DENSIDADES DE MEZCLAS BINARIAS Y TERNARIAS

Las densidades para la mezcla agua (1) + acido carminico (2) fueron obtenidas en fase
homogénea como liquido comprimido. Un ejemplo del comportamiento de esta propiedad

en funcion de la presion se muestra en la figura 36.
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Figura 36 Densidades experimentales del sistema agua (1) + acido carminico (2) a x,=0.00009.

A partir de esta gréafica se observa que la densidad es proporcional a los cambios de presion
de manera isotérmica; caso contrario ocurre con los cambios temperatura a presion
constante ya que la densidad disminuye si la temperatura aumenta. EI comportamiento en
las densidades a temperatura fija es casi lineal, esto es producto de la zona de medicidn
donde se tiene liquido comprimido. Los valores experimentales de densidades para cada

composicion se encuentran reportados en el anexo A.

Las densidades experimentales para este sistema fueron correlacionadas con las

ecuaciones empiricas de 5 y 6 parametros expresadas en las ecuaciones (37) y (38).




dz — (d T+ dsTY3) + P (37)

,0 =
d, + d,P
_d3 —d,T+dsT? +dgP (38)
V= d; + dyP

Las ecuaciones anteriores fueron modificadas por Zafiiga Moreno Y a partir de las
ecuaciones propuestas por Toscani y Szwarc “9 9, En la figura 37 se presenta un ejemplo
de esta correlacion con la ecuacion de 6 parametros. Ambas ecuaciones permiten realizar
calculos simples y préacticos porque no necesitan propiedades termofisicas como en el caso
de las ecuaciones de estado; ademas son ampliamente utilizadas en la representacion de

densidades en fase liquida.

21
18
15 -
& 12 -
(a8
<
o 9 4
6 o
3 -
0 T T T 1
960 970 980 990 1000
p(kg/m)

Figura 37 Correlacién de los datos experimentales a x,=0.00009 del sistema agua (1) + acido carminico (2)

con la ecuacion de 6 parametros modificada de Toscani y Szwarc.




Las desviaciones calculadas en ambas correlaciones para representar las densidades

del sistema agua (1) + &cido carminico (2) son menores que 0.161%. En la figura 38 se
muestra un ejemplo de las desviaciones entre las densidades obtenidas experimentalmente y
las calculadas con los modelos de 5 y 6 parametros para la mezcla binaria con composicion

X2=0.00017 con una desviacion maxima de 0.015%. Por lo anterior, se considera que ambos

modelos representan satisfactoriamente los datos experimentales.
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Figura 38 Desviaciones de la densidad calculada del sistema agua (1) + acido carminico (2) con las

ecuaciones de 5(a) y 6(b) parametros a x, = 0.00017.

En la figura 39 se muestran las densidades del sistema agua (1) + acido carminico
(2) + CO, (3) de 313 a 363 K con una composicion de x, = 0.00008, x3 = 0.08841. En esta
figura se observa el cambio de la densidad como una curva concava hacia abajo, conforme
aumenta la temperatura la densidad tiende a comportarse como una linea recta,
(51) y

Zufiiga-Moreno et al. ®?. En los sistemas m-cresol + CO; y tiofeno + CO,. EI cambio de la

comportamientos similares con otros compuestos reportan Camacho-Camacho et al.

pendiente de la relacién presion periodo se debe a un cambio de fase, que se debe




principalmente al CO, que cambia a fase gas. Los valores de densidad de estas mezclas

ternarias se presentan en el anexo.
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Figura 39 Densidades experimentales del sistema agua (1) + &cido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00008 y
%3=0.08841.
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CONCLUSIONES

A continuacion se enlistan las principales contribuciones de este trabajo:

Se determinaron datos experimentales nuevos de solubilidad de &cido carminico en
CO; supercritico a 312.42 K y presiones hasta 23 MPa utilizando un equipo basado en el
método estatico-analitico. Hasta la fecha no existen datos de solubilidad de &cido carminico
en fluidos supercriticos reportados en la literatura. Los resultados son internamente
consistentes de acuerdo a la correlacion obtenida por medio del modelo propuesto por

Méndez-Santiago y Teja ya que la desviacion absoluta promedio es menor a 13%.

Las densidades experimentales de las mezclas binarias agua + &cido carminico y
ternarias agua + acido carminico + CO, de 313 a 363 K y presiones hasta 20 MPa se
midieron en un equipo estatico-sintético acoplado a un densimetro de tubo vibrante. Los
modelos empiricos de 5 y 6 pardmetros (basados en los propuestos por Toscani y Szwarc)
(MTS), utilizados para la correlacion de las densidades, reportan desviaciones menores a
0.27%; por lo que se considera que las densidades son representadas satisfactoriamente ya

se encuentran dentro de la incertidumbre experimental.

En cada uno de los equipos utilizados para la medicion de las propiedades
(solubilidad, densidad y puntos de burbuja) y en los equipos de calibracion, se implemento
un sistema de adquisicion inalambrica de datos por computadora. Esto permite el monitoreo
casi-simultaneo de las variables por medir asi como un mejor analisis de datos para reportar
las incertidumbres en las mediciones en base a la metodologia propuesta por el NIST 2y
el CENAM ©9),

La adquisicion de datos por computadora permite la medicion de puntos de burbuja

utilizando la técnica del densimetro de tubo vibrante.




RECOMENDACIONES

Se propone realizar mediciones adicionales de densidad para las mezclas estudiadas
a diferentes composiciones y con otros solventes como el etanol, ademas de su correlacién

con otros modelos.

Realizar mediciones de solubilidad del &cido carminico en CO, supercritico a otras

temperaturas y con co-solventes, como agua o etanol.

Automatizar el sistema de medicion programando el ajuste de presion y
temperatura, al igual que el cambio del punto de ajuste de estas cuando las variables estén

fuera de un intervalo permisible.
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ANEXO 1. DENSIDADES DEL SISTEMA AGUA
+ ACIDO CARMINICO

Tabla A 1 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00009 y 312.01 K.

X,=0.00009 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | P(MPa) Pexp (Kg/m?) Pea (Kg/m?®) £1% Pea (Kg/m?®) £1%
312.01 0.999 993.54 993.63 -0.009 993.63 -0.009
312.01 2.000 993.98 994.06 -0.008 994.06 -0.008
312.01 3.000 994.41 994.49 -0.008 994.49 -0.008
312.01 4.000 994.85 994.92 -0.007 994.92 -0.007
312.01 5.000 995.28 995.35 -0.007 995.35 -0.007
312.01 6.000 995.72 995.78 -0.006 995.78 -0.006
312.01 7.000 996.16 996.21 -0.005 996.21 -0.005
312.01 8.000 996.59 996.64 -0.005 996.64 -0.005
312.01 9.000 997.02 997.06 -0.004 997.06 -0.004
312.01 10.000 997.44 997.49 -0.005 997.49 -0.005
312.01 11.000 997.88 997.92 -0.004 997.92 -0.004
312.01 12.000 998.32 998.34 -0.002 998.34 -0.002
312.01 13.000 998.75 998.77 -0.002 998.77 -0.002
312.01 14.000 999.17 999.19 -0.002 999.19 -0.002
312.01 15.000 999.61 999.62 -0.001 999.62 -0.001
312.01 16.000 1000.03 1000.04 -0.001 1000.04 -0.001
312.01 17.000 1000.46 1000.46 0.000 1000.46 0.000
312.01 18.000 1000.87 1000.89 -0.002 1000.89 -0.002
312.01 19.000 1001.30 1001.31 -0.001 1001.31 -0.001
312.01 20.000 1001.72 1001.73 -0.001 1001.73 -0.001




Tabla A 2 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00009 y 321.93 K.

X,=0.00009 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
321.93 1.009 989.37 989.35 0.002 989.35 0.002
321.93 2.011 989.81 989.78 0.003 989.78 0.003
321.93 3.011 990.25 990.22 0.003 990.22 0.003
321.93 4011 990.67 990.65 0.002 990.65 0.002
321.93 5.012 991.11 991.08 0.003 991.08 0.003
321.93 6.011 991.54 991.51 0.003 991.51 0.003
321.93 7.011 991.97 991.94 0.003 991.94 0.003
321.93 8.011 992.40 992.37 0.003 992.37 0.003
321.93 9.012 992.82 992.80 0.002 992.80 0.002
321.93 10.011 993.26 993.23 0.003 993.23 0.003
321.93 11.012 993.68 993.66 0.002 993.66 0.002
321.93 12.012 994.11 994.09 0.002 994.09 0.002
321.93 13.011 994.54 994.51 0.003 994,51 0.003
321.93 14.011 994.98 994.94 0.004 994.94 0.004
321.93 15.046 995.41 995.38 0.003 995.38 0.003
321.93 16.011 995.82 995.79 0.003 995.79 0.003
321.93 17.012 996.25 996.22 0.003 996.22 0.003
321.93 18.012 996.67 996.64 0.003 996.64 0.003
321.93 19.011 997.09 997.07 0.002 997.07 0.002
321.93 20.012 997.51 997.49 0.002 997.49 0.002




Tabla A 3 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00009 y 331.88 K.

X,=0.00009 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(Mpa) pexp (kg/m3) pcalc (kg/m3) % des pcale (kg/m3) % des
331.88 1.007 984.58 984.49 0.009 984.49 0.009
331.88 2.001 985.02 984.92 0.010 984.92 0.010
331.88 3.004 985.47 985.36 0.011 985.36 0.011
331.88 4.001 985.91 985.79 0.012 985.79 0.012
331.88 5.003 986.36 986.22 0.014 986.22 0.014
331.88 6.004 986.79 986.66 0.013 986.66 0.013
331.88 7.001 987.22 987.09 0.013 987.09 0.013
331.88 8.126 987.72 987.58 0.014 987.58 0.014
331.88 9.000 988.09 987.95 0.013 987.95 0.013
331.88 10.001 988.52 988.39 0.013 988.39 0.013
331.88 11.006 988.95 988.82 0.013 988.82 0.013
331.88 12.000 989.37 989.25 0.012 989.25 0.012
331.88 13.001 989.80 989.68 0.012 989.68 0.012
331.88 14.000 990.23 990.11 0.012 990.11 0.012
331.88 15.003 990.64 990.54 0.010 990.54 0.010
331.88 16.000 991.06 990.97 0.009 990.97 0.009
331.88 17.000 991.48 991.39 0.008 991.39 0.008
331.88 18.004 991.90 991.82 0.007 991.82 0.007
331.88 19.001 992.32 992.25 0.007 992.25 0.007
331.88 20.000 992.72 992.68 0.004 992.68 0.004




Tabla A 4 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00009 y 342.66 K.

X,=0.00009 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
342.66 1.005 978.58 978.64 -0.006 978.64 -0.006
342.66 2.005 979.01 979.08 -0.008 979.08 -0.008
342.66 3.001 979.45 979.51 -0.007 979.51 -0.007
342.66 4.002 979.89 979.95 -0.007 979.95 -0.007
342.66 5.001 980.33 980.39 -0.006 980.39 -0.006
342.66 6.003 980.77 980.82 -0.006 980.82 -0.006
342.66 7.002 981.20 981.26 -0.007 981.26 -0.007
342.66 8.000 981.63 981.70 -0.008 981.70 -0.008
342.66 9.001 982.07 982.13 -0.007 982.13 -0.007
342.66 10.001 982.49 982.56 -0.008 982.56 -0.008
342.66 11.000 982.92 983.00 -0.008 983.00 -0.008
342.66 12.000 983.34 983.44 -0.010 983.44 -0.010
342.66 13.001 983.77 983.87 -0.010 983.87 -0.010
342.66 14.000 984.20 984.30 -0.011 984.30 -0.011
342.66 15.002 984.63 984.73 -0.011 984.73 -0.011
342.66 16.000 985.05 985.16 -0.012 985.16 -0.012
342.66 17.000 985.48 985.59 -0.012 985.59 -0.012
342.66 18.000 985.90 986.02 -0.013 986.02 -0.013
342.66 19.002 986.32 986.46 -0.015 986.46 -0.015
342.66 20.003 986.75 986.89 -0.015 986.89 -0.015




Tabla A 5 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) a x,=0.00009 y 352.49 K.

X,=0.00009 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pop(ko/im) | pua(kgim’) | €/% | paa(kgim’) | €/%
352.49 1.022 972.72 972.80 -0.009 972.80 -0.009
352.50 2.000 973.15 973.23 -0.009 973.23 -0.009
352.50 3.001 973.61 973.67 -0.006 973.67 -0.006
352.50 4.001 974.05 974.11 -0.006 974.11 -0.006
352.50 5.000 974.50 974.55 -0.006 974.55 -0.006
352.50 6.002 974.95 974.99 -0.005 974.99 -0.005
352.50 7.004 975.40 975.43 -0.003 975.43 -0.003
352.50 8.003 975.84 975.86 -0.003 975.86 -0.003
352.50 9.000 976.28 976.31 -0.003 976.31 -0.003
352.50 10.002 976.71 976.75 -0.004 976.75 -0.004
352.50 11.002 977.15 977.18 -0.004 977.18 -0.004
352.50 12.001 977.58 977.62 -0.005 977.62 -0.005
352.50 13.001 978.04 978.05 -0.002 978.05 -0.002
352.50 14.000 978.45 978.49 -0.005 978.49 -0.005
352.50 15.000 978.88 978.92 -0.005 978.92 -0.005
352.50 16.000 979.31 979.36 -0.006 979.36 -0.006
352.50 17.000 979.74 979.79 -0.006 979.79 -0.006
352.50 18.000 980.17 980.22 -0.006 980.22 -0.006
352.50 19.000 980.59 980.66 -0.007 980.66 -0.007
352.50 20.000 981.02 981.09 -0.008 981.09 -0.008




Tabla A 6 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) a x,=0.00009 y 362.42 K.

X,=0.00009 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
362.42 0.943 966.38 966.38 -0.001 966.38 -0.001
362.42 1.937 966.85 966.83 0.002 966.83 0.002
362.42 2.940 967.30 967.28 0.002 967.28 0.002
362.42 3.958 967.76 967.72 0.003 967.72 0.003
362.42 4,947 968.22 968.16 0.006 968.16 0.006
362.42 5.955 968.66 968.62 0.004 968.62 0.004
362.42 6.949 969.10 969.05 0.005 969.05 0.005
362.42 7.951 969.57 969.50 0.007 969.50 0.007
362.42 8.946 970.00 969.93 0.007 969.93 0.007
362.42 9.956 970.44 970.38 0.006 970.38 0.006
362.42 10.952 970.89 970.81 0.007 970.81 0.007
362.42 11.957 971.33 971.26 0.007 971.26 0.007
362.42 12.964 971.76 971.70 0.006 971.70 0.006
362.42 13.954 972.21 972.13 0.007 972.13 0.007
362.42 14.965 972.65 972.58 0.007 972.58 0.007
362.42 15.962 973.08 973.02 0.006 973.02 0.006
362.42 16.975 973.53 973.46 0.007 973.46 0.007
362.42 17.973 973.97 973.90 0.007 973.90 0.007
362.42 18.967 974.37 974.34 0.003 974.34 0.003
362.42 19.974 974.83 974.78 0.005 974.78 0.005




Tabla A 7 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00017 y 312.07 K.

X,=0.00017 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
312.07 1.008 994.43 994.49 -0.006 994,51 -0.009
312.07 2.006 994.87 994.91 -0.005 994.94 -0.008
312.07 3.000 995.32 995.34 -0.002 995.37 -0.005
312.07 4.002 995.76 995.77 -0.002 995.80 -0.004
312.07 5.003 996.19 996.20 -0.001 996.23 -0.004
312.07 6.002 996.62 996.63 -0.001 996.66 -0.004
312.07 7.000 997.06 997.05 0.000 997.08 -0.003
312.07 8.000 997.49 997.48 0.000 997.51 -0.002
312.07 9.003 997.93 997.91 0.002 997.94 -0.001
312.07 10.002 998.35 998.33 0.001 998.36 -0.001
312.07 11.000 998.78 998.76 0.002 998.79 -0.001
312.07 12.002 999.21 999.18 0.002 999.21 -0.001
312.07 13.003 999.64 999.61 0.003 999.64 0.000
312.07 14.002 1000.06 1000.03 0.002 1000.06 -0.001
312.07 15.000 1000.49 1000.45 0.003 1000.48 0.001
312.07 16.001 1000.91 1000.87 0.003 1000.90 0.000
312.07 17.000 1001.34 1001.30 0.004 1001.33 0.001
312.07 18.001 1001.76 1001.72 0.003 1001.75 0.000
312.07 19.001 1002.19 1002.14 0.005 1002.17 0.002
312.07 20.000 1002.61 1002.56 0.004 1002.59 0.002




Tabla A 8 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00017 y 321.98 K.

X,=0.00017 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
321.98 1.011 990.24 990.25 -0.001 990.21 0.003
321.98 2.013 990.68 990.68 -0.001 990.64 0.003
321.98 3.012 991.12 991.11 0.001 991.07 0.005
321.98 4,012 991.55 991.55 0.000 991.51 0.004
321.98 5.011 991.99 991.98 0.001 991.94 0.005
321.98 6.012 992.41 992.41 0.000 992.37 0.004
321.98 7.012 992.85 992.83 0.001 992.79 0.005
321.98 8.011 993.27 993.26 0.000 993.22 0.004
321.98 9.011 993.71 993.70 0.001 993.65 0.005
321.98 10.012 994.13 994.12 0.000 994.08 0.005
321.98 11.012 994.56 994.55 0.000 994,51 0.004
321.98 12.012 994.99 994.98 0.001 994.93 0.005
321.98 13.011 995.41 995.40 0.000 995.36 0.004
321.98 14.011 995.83 995.83 -0.001 995.79 0.003
321.98 15.012 996.26 996.26 0.000 996.22 0.004
321.98 16.011 996.68 996.68 0.000 996.64 0.004
321.98 17.012 997.11 997.11 0.000 997.06 0.004
321.98 18.012 997.53 997.53 0.000 997.49 0.004
321.98 19.012 997.94 997.96 -0.002 997.92 0.002
321.98 20.012 998.37 998.38 -0.001 998.34 0.003




Tabla A 9 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00017 y 331.87 K.

X,=0.00017 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
331.87 1.008 985.35 985.39 -0.005 985.37 -0.002
331.87 2.001 985.80 985.82 -0.002 985.80 0.000
331.87 3.001 986.25 986.26 -0.001 986.24 0.001
331.87 4.002 986.69 986.69 -0.001 986.67 0.001
331.87 5.001 987.14 987.12 0.001 987.10 0.004
331.87 6.000 987.57 987.56 0.001 987.54 0.003
331.87 7.000 988.00 987.99 0.000 987.97 0.003
331.87 8.000 988.44 988.42 0.002 988.40 0.004
331.87 9.005 988.88 988.85 0.002 988.83 0.004
331.87 10.002 989.31 989.28 0.002 989.26 0.004
331.87 11.000 989.73 989.71 0.001 989.69 0.003
331.87 12.000 990.15 990.14 0.000 990.12 0.002
331.87 13.001 990.58 990.57 0.000 990.55 0.002
331.87 14.000 991.00 991.00 -0.001 990.98 0.001
331.87 15.000 991.42 991.43 -0.002 991.41 0.000
331.87 16.001 991.85 991.86 -0.002 991.84 0.001
331.87 17.000 992.27 992.29 -0.002 992.27 0.000
331.87 18.010 992.68 992.72 -0.005 992.70 -0.003
331.87 19.001 993.09 993.15 -0.006 993.13 -0.004
331.87 20.001 993.50 993.57 -0.008 993.55 -0.006




Tabla A 10 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00017 y 342.73 K.

X,=0.00017 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
342.73 1.001 979.41 979.43 -0.002 979.45 -0.005
342.73 2.001 979.85 979.87 -0.002 979.89 -0.005
342.73 3.000 980.29 980.30 -0.002 980.33 -0.005
342.73 4.000 980.72 980.74 -0.003 980.77 -0.005
342.73 5.000 981.16 981.18 -0.002 981.21 -0.005
342.73 6.006 981.59 981.62 -0.003 981.65 -0.006
342.73 7.000 982.03 982.05 -0.003 982.08 -0.006
342.73 8.003 982.46 982.49 -0.004 982.52 -0.006
342.73 9.000 982.90 982.92 -0.003 982.95 -0.006
342.73 10.001 983.33 983.36 -0.004 983.39 -0.006
342.73 11.000 983.75 983.79 -0.005 983.82 -0.008
342.73 12.060 984.21 984.25 -0.005 984.28 -0.008
342.73 13.002 984.61 984.66 -0.006 984.69 -0.009
342.73 14.000 985.04 985.09 -0.006 985.12 -0.009
342.73 15.000 985.47 985.53 -0.006 985.55 -0.009
342.73 16.003 985.89 985.96 -0.008 985.99 -0.010
342.73 17.000 986.32 986.39 -0.008 986.42 -0.010
342.73 18.000 986.74 986.82 -0.009 986.85 -0.011
342.73 19.001 987.17 987.25 -0.008 987.27 -0.011
342.73 20.001 987.58 987.68 -0.011 987.71 -0.013




Tabla A 11 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00017 y 352.67 K.

X,=0.00017 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | P(MPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
352.67 1.009 973.56 973.49 0.006 973.53 0.003
352.67 2.003 974.02 973.93 0.008 973.97 0.005
352.67 3.002 974.47 974.37 0.009 974.41 0.005
352.67 4.003 974.91 974.82 0.009 974.85 0.005
352.67 5.003 975.37 975.26 0.011 975.30 0.007
352.67 6.001 975.80 975.70 0.010 975.74 0.006
352.67 7.000 976.24 976.14 0.010 976.18 0.006
352.67 8.000 976.71 976.57 0.014 976.61 0.010
352.67 9.000 977.13 977.02 0.011 977.05 0.007
352.67 10.000 977.57 977.46 0.011 977.49 0.007
352.67 11.001 978.01 977.89 0.011 977.93 0.008
352.67 12.001 978.44 978.33 0.011 978.37 0.007
352.67 13.001 978.88 978.77 0.011 978.81 0.007
352.67 14.000 979.32 979.20 0.011 979.24 0.008
352.67 15.000 979.74 979.64 0.010 979.68 0.006
352.67 16.001 980.17 980.08 0.009 980.11 0.005
352.67 17.002 980.61 980.51 0.010 980.55 0.006
352.67 18.000 981.04 980.94 0.009 980.98 0.005
352.67 19.000 981.46 981.38 0.008 981.42 0.004
352.67 20.000 981.88 981.81 0.006 981.85 0.003




Tabla A 12 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00017 y 362.53 K.

X,=0.00017 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
362.53 0.947 967.10 967.20 -0.010 967.17 -0.007
362.53 1.943 967.56 967.64 -0.008 967.61 -0.005
362.53 2.941 968.04 968.07 -0.004 968.04 -0.001
362.53 3.943 968.48 968.52 -0.005 968.49 -0.002
362.53 4.946 968.92 968.97 -0.006 968.94 -0.003
362.53 5.948 969.38 969.42 -0.005 969.39 -0.001
362.53 6.948 969.82 969.86 -0.005 969.83 -0.002
362.53 7.947 970.28 970.31 -0.003 970.28 0.000
362.53 8.950 970.70 970.75 -0.006 970.72 -0.003
362.53 9.953 971.16 971.19 -0.004 971.16 -0.001
362.53 10.951 971.60 971.64 -0.004 971.61 -0.001
362.53 11.953 972.06 972.07 -0.002 972.04 0.001
362.53 12.954 972.49 972.52 -0.003 972.49 0.000
362.53 13.955 972.93 972.95 -0.003 972.92 0.000
362.53 14.958 973.37 973.39 -0.003 973.36 0.000
362.53 15.964 973.82 973.84 -0.002 973.81 0.001
362.53 16.960 974.24 974.29 -0.005 974.26 -0.002
362.53 17.961 974.69 974.72 -0.003 974.69 0.000
362.53 18.962 975.11 975.15 -0.004 975.12 -0.001
362.53 19.963 975.56 975.59 -0.003 975.56 0.000




Tabla A 13 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00025 y 312.09 K.

X,=0.00025 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
312.09 1.000 995.43 995.27 0.016 995.53 -0.010
312.09 2.001 995.88 997.73 -0.186 995.96 -0.008
312.09 3.000 996.31 998.15 -0.185 996.39 -0.008
312.09 4.001 996.76 998.56 -0.181 996.82 -0.006
312.09 5.001 997.19 998.98 -0.180 997.25 -0.006
312.09 6.000 997.62 999.40 -0.178 997.67 -0.006
312.09 7.000 998.06 999.81 -0.176 998.10 -0.004
312.09 8.000 998.49 1000.22 -0.174 998.53 -0.004
312.09 9.000 998.92 1000.64 -0.172 998.95 -0.004
312.09 10.000 999.35 1001.05 -0.170 999.38 -0.003
312.09 11.001 999.78 1001.46 -0.168 999.80 -0.003
312.09 12.001 1000.21 1001.87 -0.166 1000.23 -0.002
312.09 13.000 1000.64 1002.28 -0.164 1000.65 -0.002
312.09 14.000 1001.07 1002.68 -0.162 1001.08 -0.001
312.09 15.000 1001.49 1003.09 -0.160 1001.50 -0.002
312.09 16.001 1001.92 1003.50 -0.158 1001.92 -0.001
312.09 17.000 1002.34 1003.90 -0.156 1002.35 -0.001
312.09 18.001 1002.76 1004.30 -0.155 1002.77 -0.001
312.09 19.000 1003.19 1004.71 -0.152 1003.19 0.000
312.09 20.000 1003.61 1005.11 -0.150 1003.61 -0.001




Tabla A 14 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00025 y 322.05 K.

X,=0.00025 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
322.05 1.011 991.25 990.89 0.036 991.20 0.005
322.05 2.011 991.69 991.31 0.038 991.62 0.006
322.05 3.011 992.11 991.73 0.037 992.05 0.005
322.05 4,011 992.54 992.16 0.038 992.49 0.005
322.05 5.011 992.98 992.58 0.039 992.92 0.006
322.05 6.011 993.40 993.01 0.039 993.35 0.005
322.05 7.011 993.84 993.43 0.041 993.78 0.006
322.05 8.012 994.27 993.85 0.042 994.21 0.006
322.05 9.011 994.69 994.27 0.042 994.63 0.005
322.05 10.011 995.12 994.69 0.043 995.06 0.005
322.05 11.011 995.55 995.11 0.044 995.49 0.006
322.05 12.011 995.97 995.53 0.044 995.92 0.005
322.05 13.011 996.40 995.94 0.045 996.34 0.005
322.05 14.011 996.83 996.36 0.046 996.78 0.005
322.05 15.012 997.24 996.77 0.046 997.20 0.004
322.05 16.011 997.67 997.19 0.048 997.62 0.004
322.05 17.011 998.10 997.60 0.050 998.05 0.005
322.05 18.012 998.52 998.01 0.051 998.47 0.004
322.05 19.011 998.94 998.42 0.052 998.90 0.004
322.05 20.011 999.360 998.83 0.053 999.32 0.004




Tabla A 15 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00025 y 331.97 K.

X,=0.00025 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
331.97 1.006 986.35 985.01 0.135 986.33 0.002
331.97 2.001 986.80 985.45 0.136 986.76 0.003
331.97 3.000 987.24 985.89 0.137 987.20 0.004
331.97 4.001 987.69 986.32 0.138 987.63 0.005
331.97 5.000 988.12 986.75 0.138 988.06 0.005
331.97 6.000 988.56 987.17 0.140 988.49 0.006
331.97 7.000 988.99 987.61 0.139 988.93 0.006
331.97 8.000 989.43 988.04 0.140 989.36 0.006
331.97 9.000 989.86 988.47 0.140 989.79 0.006
331.97 10.000 990.29 988.89 0.141 990.22 0.006
331.97 11.000 990.72 989.31 0.142 990.65 0.007
331.97 12.000 991.14 989.74 0.141 991.09 0.005
331.97 13.000 991.58 990.16 0.143 991.51 0.007
331.97 14.000 992.00 990.59 0.142 991.94 0.005
331.97 15.001 992.41 991.01 0.141 992.37 0.003
331.97 16.000 992.84 991.43 0.142 992.80 0.004
331.97 17.000 993.26 991.85 0.142 993.23 0.003
331.97 18.000 993.67 992.27 0.141 993.66 0.001
331.97 19.000 994.08 992.68 0.140 994.08 -0.001
331.97 20.000 994.50 993.10 0.140 994.51 -0.001




Tabla A 16 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00025 y 342.84 K.

X,=0.00025 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
342.84 1.001 980.37 979.14 0.125 980.41 -0.004
342.84 2.000 980.82 979.58 0.126 980.84 -0.003
342.84 3.001 981.25 980.03 0.124 981.28 -0.004
342.84 4.000 981.70 980.46 0.125 981.72 -0.002
342.84 5.000 982.13 980.90 0.124 982.16 -0.003
342.84 6.000 982.56 981.34 0.124 982.59 -0.004
342.84 7.002 983.00 981.78 0.124 983.03 -0.003
342.84 8.000 983.43 982.21 0.123 983.46 -0.004
342.84 9.000 983.86 982.65 0.123 983.90 -0.004
342.84 10.000 984.29 983.08 0.122 984.33 -0.005
342.84 11.000 984.73 983.51 0.123 984.77 -0.004
342.84 12.000 985.16 983.94 0.123 985.20 -0.004
342.84 13.000 985.58 984.38 0.122 985.63 -0.006
342.84 13.999 986.01 984.80 0.122 986.06 -0.006
342.84 15.000 986.43 985.23 0.121 986.50 -0.007
342.84 16.002 986.86 985.66 0.121 986.93 -0.007
342.84 16.999 987.29 986.09 0.122 987.36 -0.007
342.84 17.999 987.71 986.51 0.121 987.79 -0.008
342.84 18.999 988.13 986.93 0.121 988.22 -0.009
342.84 19.885 988.50 987.31 0.120 988.60 -0.011




Tabla A 17 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00025 y 352.73 K.

X,=0.00025 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
352.73 1.002 974.47 974.26 0.021 974,51 -0.005
352.73 2.001 974.91 974.71 0.020 974.95 -0.005
352.73 3.001 975.36 975.15 0.021 975.39 -0.004
352.73 4.000 975.80 975.60 0.020 975.83 -0.004
352.73 5.001 976.25 976.04 0.021 976.27 -0.003
352.73 6.001 976.70 976.49 0.021 976.71 -0.002
352.73 7.000 977.14 976.93 0.021 977.15 -0.002
352.73 8.000 977.58 977.37 0.021 977.59 -0.002
352.73 9.000 978.03 977.81 0.022 978.03 0.000
352.73 10.000 978.45 978.25 0.020 978.47 -0.002
352.73 11.000 978.89 978.69 0.020 978.91 -0.002
352.73 12.001 979.32 979.13 0.019 979.34 -0.003
352.73 13.000 979.76 979.56 0.020 979.78 -0.002
352.73 14.000 980.19 980.00 0.019 980.21 -0.003
352.73 15.001 980.62 980.43 0.019 980.65 -0.003
352.73 16.000 981.06 980.87 0.019 981.08 -0.003
352.73 17.000 981.47 981.30 0.017 981.52 -0.005
352.73 18.000 981.90 981.73 0.017 981.96 -0.006
352.73 19.001 982.34 982.16 0.018 982.39 -0.005
352.73 20.000 982.76 982.59 0.017 982.82 -0.006




Tabla A 18 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00025 y 362.68 K.

X,=0.00025 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T(K) | PMPa) | pe (kg/im) | pea(kg/m®) | €/% | pea(kg/m®) | /%
362.68 0.940 968.08 969.71 -0.169 968.08 -0.001
362.68 1.940 968.52 970.17 -0.171 968.54 -0.002
362.68 2.942 968.99 970.62 -0.169 968.97 0.001
362.68 3.943 969.45 971.07 -0.168 969.42 0.003
362.68 4,944 969.89 971.52 -0.169 969.86 0.002
362.68 5.947 970.35 971.97 -0.168 970.31 0.004
362.68 6.947 970.79 972.42 -0.169 970.75 0.003
362.68 7.949 971.23 972.87 -0.169 971.20 0.003
362.68 8.949 971.68 973.32 -0.169 971.64 0.004
362.68 9.950 972.12 973.77 -0.170 972.09 0.003
362.68 10.952 972.57 974.21 -0.169 972.52 0.005
362.68 11.955 973.01 974.65 -0.169 972.96 0.004
362.68 12.955 973.45 975.09 -0.169 973.40 0.004
362.68 13.955 973.91 975.53 -0.167 973.84 0.007
362.68 14.957 974.34 975.97 -0.168 974.28 0.006
362.68 15.961 974.77 976.41 -0.169 974.72 0.005
362.68 16.959 975.20 976.85 -0.170 975.17 0.003
362.68 17.961 975.64 977.29 -0.169 975.60 0.004
362.68 18.962 976.09 977.72 -0.168 976.03 0.005
362.68 19.963 976.52 978.16 -0.168 976.47 0.005




Tabla A 19 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00035 y 312.07 K.

X,=0.00035 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
312.07 1.006 996.64 996.59 0.005 996.74 -0.010
312.07 2.003 997.09 998.04 -0.095 997.17 -0.008
312.07 3.002 997.52 998.46 -0.094 997.60 -0.007
312.07 4.002 997.96 998.88 -0.092 998.02 -0.006
312.07 5.001 998.40 999.30 -0.091 998.45 -0.006
312.07 6.001 998.83 999.73 -0.090 998.88 -0.005
312.07 7.001 999.27 1000.15 -0.088 999.31 -0.004
312.07 8.000 999.70 1000.57 -0.087 999.73 -0.003
312.07 9.002 1000.13 1000.99 -0.086 1000.16 -0.003
312.07 10.001 1000.56 1001.41 -0.085 1000.59 -0.003
312.07 11.001 1000.99 1001.82 -0.084 1001.01 -0.003
312.07 12.001 1001.42 1002.24 -0.082 1001.44 -0.002
312.07 13.000 1001.85 1002.66 -0.081 1001.86 -0.001
312.07 14.002 1002.27 1003.07 -0.080 1002.28 -0.001
312.07 15.003 1002.70 1003.49 -0.079 1002.71 -0.001
312.07 16.000 1003.12 1003.90 -0.078 1003.13 -0.001
312.07 17.000 1003.55 1004.32 -0.077 1003.55 -0.001
312.07 18.000 1003.97 1004.73 -0.076 1003.98 -0.001
312.07 19.000 1004.39 1005.14 -0.075 1004.40 -0.001
312.07 20.002 1004.81 1005.55 -0.074 1004.82 -0.001




Tabla A 20 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00035 y 322.07 K.

X,=0.00035 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
322.07 1.012 992.00 992.15 -0.016 991.67 0.033
322.07 2.012 992.43 992.65 -0.022 992.15 0.028
322.07 3.012 992.86 993.14 -0.028 992.64 0.021
322.07 4,012 993.29 993.63 -0.035 993.14 0.014
322.07 5.013 993.74 994.12 -0.039 993.66 0.008
322.07 6.013 994.16 994.61 -0.046 994.18 -0.002
322.07 7.012 994.59 995.11 -0.053 994.71 -0.012
322.07 8.012 995.02 995.60 -0.059 995.25 -0.024
322.07 9.012 995.45 996.10 -0.065 995.80 -0.036
322.07 10.013 995.87 996.59 -0.073 996.37 -0.051
322.07 11.013 996.31 997.09 -0.078 996.95 -0.064
322.07 12.013 996.73 997.58 -0.086 997.53 -0.081
322.07 13.013 997.15 998.08 -0.094 998.13 -0.099
322.07 14.011 997.57 998.58 -0.101 998.75 -0.118
322.07 15.012 998.00 999.07 -0.108 999.37 -0.138
322.07 16.012 998.43 999.57 -0.115 1000.01 -0.159
322.07 17.012 998.85 1000.07 -0.123 1000.67 -0.182
322.07 18.014 999.27 1000.57 -0.131 1001.34 -0.207
322.07 19.016 999.70 1001.07 -0.138 1002.02 -0.233
322.07 20.011 1000.11 1001.57 -0.146 1002.72 -0.261




Tabla A 21 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00035 y 332.01 K.

X,=0.00035 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
332.01 1.006 987.10 986.44 0.066 986.45 0.065
332.01 2.001 987.53 986.93 0.060 986.88 0.065
332.01 3.002 987.98 987.42 0.056 987.33 0.066
332.01 4.001 988.42 987.91 0.051 987.78 0.065
332.01 5.002 988.86 988.40 0.046 988.24 0.063
332.01 6.001 989.30 988.89 0.041 988.70 0.060
332.01 7.000 989.73 989.38 0.035 989.18 0.055
332.01 8.000 990.16 989.87 0.029 989.67 0.049
332.01 9.001 990.59 990.36 0.023 990.17 0.042
332.01 10.002 991.03 990.85 0.017 990.67 0.035
332.01 11.003 991.45 991.35 0.010 991.19 0.026
332.01 12.000 991.87 991.84 0.003 991.72 0.015
332.01 13.001 992.30 992.33 -0.004 992.26 0.004
332.01 14.001 992.72 992.83 -0.011 992.81 -0.010
332.01 15.002 993.14 993.32 -0.019 993.37 -0.024
332.01 16.000 993.56 993.82 -0.026 993.95 -0.039
332.01 17.007 993.99 994.31 -0.033 994.54 -0.056
332.01 18.003 994.40 994.81 -0.042 995.14 -0.075
332.01 19.003 994.81 995.31 -0.050 995.75 -0.095
332.01 20.001 995.22 995.80 -0.059 996.38 -0.117




Tabla A 22 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00035 y 342.90 K.

X,=0.00035 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
342.90 1.002 981.11 980.24 0.088 980.78 0.033
342.90 2.001 981.54 980.72 0.083 981.16 0.038
342.90 3.004 981.99 981.21 0.079 981.55 0.044
342.90 4.000 982.42 981.70 0.073 981.94 0.048
342.90 5.002 982.85 982.18 0.067 982.35 0.051
342.90 6.001 983.30 982.67 0.064 982.76 0.055
342.90 7.001 983.72 983.16 0.057 983.18 0.055
342.90 8.001 984.17 983.65 0.053 983.60 0.057
342.90 9.003 984.60 984.14 0.047 984.04 0.056
342.90 10.003 985.03 984.62 0.041 984.48 0.055
342.90 11.000 985.45 985.11 0.034 984.94 0.052
342.90 12.000 985.88 985.60 0.028 985.40 0.048
342.90 13.002 986.31 986.09 0.021 985.87 0.044
342.90 14.001 986.74 986.58 0.015 986.36 0.038
342.90 15.001 987.17 987.08 0.009 986.85 0.032
342.90 16.003 987.59 987.57 0.002 987.36 0.023
342.90 17.003 988.02 988.06 -0.005 987.87 0.015
342.90 18.000 988.43 988.55 -0.013 988.40 0.003
342.90 19.000 988.86 989.05 -0.019 988.93 -0.008
342.90 20.001 989.28 989.54 -0.027 989.49 -0.021




Tabla A 23 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00035 y 352.82 K.

X,=0.00035 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
352.82 1.003 975.21 975.21 -0.045 976.36 -0.119
352.82 2.009 975.66 975.66 -0.034 976.67 -0.104
352.82 2.999 976.12 976.12 -0.021 976.97 -0.087
352.82 3.996 976.56 976.56 -0.011 977.28 -0.074
352.82 4,997 977.01 977.01 -0.001 977.60 -0.061
352.82 6.001 977.45 977.45 0.007 977.93 -0.050
352.82 7.002 977.90 977.90 0.016 978.27 -0.038
352.82 8.004 978.34 978.34 0.023 978.61 -0.028
352.82 9.001 978.79 978.79 0.030 978.96 -0.018
352.82 10.001 979.23 979.23 0.035 979.32 -0.010
352.82 11.004 979.67 979.67 0.040 979.69 -0.003
352.82 12.003 980.11 980.11 0.043 980.07 0.003
352.82 13.006 980.54 980.54 0.045 980.46 0.008
352.82 14.003 980.98 980.98 0.047 980.86 0.012
352.82 15.000 981.40 981.40 0.046 981.26 0.013
352.82 16.002 981.83 981.83 0.045 981.68 0.014
352.82 17.003 982.27 982.27 0.044 982.12 0.015
352.82 18.000 982.70 982.70 0.041 982.56 0.014
352.82 19.001 983.13 983.13 0.036 983.01 0.012
352.82 20.003 983.55 983.55 0.030 983.48 0.007




Tabla A 24 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00035 y 362.71 K.

X,=0.00035 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
362.71 0.939 968.79 969.09 -0.031 970.54 -0.181
362.71 1.943 969.25 969.56 -0.033 970.82 -0.163
362.71 2.941 969.72 970.05 -0.034 971.12 -0.144
362.71 3.942 970.15 970.53 -0.040 971.41 -0.131
362.71 4,943 970.59 971.01 -0.044 971.71 -0.116
362.71 5.945 971.04 971.49 -0.047 972.02 -0.101
362.71 6.948 971.50 971.98 -0.050 972.33 -0.086
362.71 7.948 971.94 972.45 -0.053 972.65 -0.073
362.71 8.950 972.38 972.94 -0.058 972.98 -0.062
362.71 9.951 972.83 973.43 -0.062 973.31 -0.050
362.71 10.951 973.28 973.91 -0.065 973.64 -0.038
362.71 11.953 973.72 974.40 -0.070 974.00 -0.029
362.71 12.955 974.15 974.88 -0.076 974.35 -0.021
362.71 13.957 974.59 975.37 -0.080 974.71 -0.013
362.71 14.958 975.05 975.85 -0.083 975.07 -0.003
362.71 15.960 975.47 976.34 -0.090 975.46 0.001
362.71 16.963 975.90 976.83 -0.096 975.84 0.005
362.71 17.961 976.35 977.32 -0.100 976.24 0.011
362.71 18.963 976.79 977.80 -0.104 976.63 0.016
362.71 19.932 977.52 977.65 -0.014 977.34 0.018




Tabla A 25 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00040 y 312.09 K.

X,=0.00040 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
312.09 1.000 997.44 997.49 -0.006 997.52 -0.009
312.09 2.004 997.88 997.92 -0.005 997.95 -0.008
312.09 3.002 998.32 998.35 -0.004 998.38 -0.007
312.09 4.001 998.75 998.78 -0.003 998.81 -0.006
312.09 5.001 999.19 999.21 -0.002 999.24 -0.005
312.09 6.003 999.63 999.64 -0.001 999.67 -0.004
312.09 7.002 1000.06 1000.06 -0.001 1000.09 -0.004
312.09 8.002 1000.50 1000.49 0.001 1000.52 -0.002
312.09 9.003 1000.92 1000.92 0.000 1000.95 -0.003
312.09 10.003 1001.35 1001.34 0.000 1001.37 -0.003
312.09 11.003 1001.78 1001.77 0.001 1001.80 -0.002
312.09 12.000 1002.21 1002.19 0.001 1002.22 -0.002
312.09 13.003 1002.64 1002.62 0.002 1002.65 -0.001
312.09 14.002 1003.06 1003.04 0.002 1003.07 -0.002
312.09 15.001 1003.49 1003.46 0.002 1003.49 -0.001
312.09 16.001 1003.91 1003.89 0.002 1003.92 -0.001
312.09 17.000 1004.34 1004.31 0.003 1004.34 0.000
312.09 18.003 1004.76 1004.73 0.002 1004.76 -0.001
312.09 19.002 1005.18 1005.15 0.002 1005.18 -0.001
312.09 20.000 1005.60 1005.57 0.002 1005.61 -0.001




Tabla A 26 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00040 y 322.04 K.

X,=0.00040 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
322.04 1.012 993.21 993.23 -0.003 993.19 0.002
322.04 2.011 993.64 993.67 -0.003 993.63 0.001
322.04 3.011 994.07 994.10 -0.003 994.05 0.001
322.04 4,013 994.50 994.53 -0.003 994.48 0.001
322.04 5.011 994.93 994.96 -0.003 994.91 0.001
322.04 6.011 995.36 995.39 -0.003 995.34 0.001
322.04 7.010 995.79 995.82 -0.003 995.77 0.001
322.04 8.011 996.22 996.25 -0.003 996.20 0.001
322.04 9.011 996.65 996.67 -0.003 996.63 0.001
322.04 10.012 997.08 997.10 -0.003 997.06 0.002
322.04 11.012 997.50 997.53 -0.004 997.49 0.001
322.04 12.011 997.93 997.96 -0.003 997.92 0.001
322.04 13.011 998.36 998.38 -0.003 998.34 0.001
322.04 14.011 998.79 998.81 -0.003 998.77 0.002
322.04 15.013 999.22 999.24 -0.002 999.20 0.002
322.04 16.011 999.64 999.66 -0.003 999.62 0.002
322.04 17.013 1000.06 1000.09 -0.003 1000.05 0.001
322.04 18.014 1000.48 1000.51 -0.004 1000.47 0.000
322.04 19.012 1000.91 1000.94 -0.003 1000.89 0.001
322.04 20.012 1001.33 1001.36 -0.003 1001.32 0.001




Tabla A 27 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00040 y 332.02 K.

X,=0.00040 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
332.02 1.007 988.38 988.31 0.006 988.29 0.009
332.02 2.001 988.82 988.75 0.007 988.72 0.009
332.02 3.002 989.26 989.18 0.008 989.15 0.010
332.02 4.001 989.69 989.62 0.007 989.59 0.009
332.02 5.002 990.13 990.05 0.008 990.03 0.010
332.02 6.001 990.59 990.48 0.011 990.45 0.013
332.02 7.000 991.01 990.91 0.010 990.89 0.012
332.02 8.001 991.45 991.35 0.010 991.32 0.012
332.02 9.000 991.89 991.77 0.011 991.75 0.014
332.02 10.001 992.31 992.20 0.010 992.18 0.013
332.02 11.002 992.74 992.63 0.010 992.61 0.013
332.02 12.002 993.17 993.06 0.010 993.04 0.013
332.02 13.001 993.59 993.49 0.009 993.47 0.012
332.02 14.000 994.01 993.92 0.009 993.90 0.011
332.02 15.001 994.44 994.35 0.009 994.33 0.011
332.02 16.001 994.85 994.78 0.007 994.75 0.009
332.02 17.001 995.27 995.21 0.006 995.18 0.008
332.02 18.002 995.69 995.64 0.005 995.62 0.007
332.02 19.001 996.10 996.06 0.003 996.04 0.005
332.02 20.001 996.51 996.49 0.001 996.47 0.004




Tabla A 28 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00040 y 342.84 K.

X,=0.00040 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
342.84 1.005 982.33 982.36 -0.003 982.38 -0.006
342.84 2.000 982.77 982.79 -0.003 982.82 -0.005
342.84 2.999 983.21 983.23 -0.002 983.25 -0.005
342.84 4.001 983.64 983.67 -0.003 983.69 -0.006
342.84 5.002 984.08 984.10 -0.003 984.13 -0.005
342.84 6.000 984.51 984.54 -0.004 984.57 -0.006
342.84 7.000 984.95 984.97 -0.003 985.00 -0.005
342.84 8.000 985.38 985.41 -0.003 985.43 -0.006
342.84 9.001 985.82 985.84 -0.003 985.87 -0.005
342.84 10.001 986.24 986.28 -0.004 986.30 -0.007
342.84 10.999 986.67 986.71 -0.004 986.73 -0.007
342.84 12.000 987.10 987.14 -0.005 987.17 -0.007
342.84 13.001 987.53 987.58 -0.005 987.60 -0.008
342.84 14.001 987.96 988.01 -0.005 988.03 -0.008
342.84 15.004 988.39 988.44 -0.006 988.47 -0.008
342.84 16.002 988.81 988.87 -0.007 988.90 -0.009
342.84 17.003 989.23 989.30 -0.008 989.33 -0.010
342.84 18.003 989.65 989.73 -0.009 989.76 -0.011
342.84 19.002 990.07 990.16 -0.010 990.19 -0.012
342.84 20.000 990.49 990.59 -0.011 990.62 -0.013




Tabla A 29 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00040 y 352.72 K.

X,=0.00040 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
352.72 1.003 976.39 976.44 -0.006 976.48 -0.009
352.72 2.000 976.84 976.87 -0.004 976.91 -0.008
352.72 3.001 977.28 977.32 -0.005 977.36 -0.008
352.72 4.000 977.73 977.75 -0.003 977.79 -0.007
352.72 5.001 978.19 978.20 -0.001 978.24 -0.005
352.72 6.001 978.63 978.63 -0.001 978.67 -0.005
352.72 7.000 979.07 979.07 -0.001 979.11 -0.004
352.72 8.000 979.51 979.51 0.000 979.55 -0.004
352.72 9.003 979.96 979.95 0.000 979.99 -0.004
352.72 10.000 980.39 980.38 0.000 980.42 -0.004
352.72 11.004 980.82 980.83 -0.001 980.87 -0.005
352.72 12.006 981.27 981.26 0.001 981.30 -0.003
352.72 13.004 981.71 981.69 0.001 981.73 -0.003
352.72 14.004 982.12 982.14 -0.002 982.17 -0.006
352.72 15.002 982.56 982.57 -0.001 982.61 -0.005
352.72 16.001 983.01 983.00 0.001 983.03 -0.003
352.72 17.001 983.42 983.43 -0.002 983.47 -0.005
352.72 18.001 983.84 983.87 -0.004 983.91 -0.007
352.72 19.003 984.27 984.30 -0.004 984.34 -0.008
352.72 20.000 984.70 984.73 -0.003 984.77 -0.007




Tabla A 30 Densidades del sistema agua (1) + &cido carminico (2) a x,=0.00040 y 362.68 K.

X,=0.00040 ec. 5 parametros ec. 6 parametros
T (K) P(MPa) Pexp (KG/M®) | pear (kg/m’) £l % Pea (kg/m’) £l %
362.68 0.950 970.02 970.05 -0.004 970.02 -0.001
362.68 1.942 970.49 970.48 0.000 970.46 0.003
362.68 2.942 970.94 970.93 0.001 970.90 0.004
362.68 3.942 971.38 971.37 0.000 971.34 0.003
362.68 4,943 971.84 971.81 0.002 971.79 0.005
362.68 5.946 972.29 972.26 0.003 972.23 0.006
362.68 6.946 972.74 972.70 0.004 972.67 0.006
362.68 7.947 973.18 973.14 0.003 973.11 0.006
362.68 8.949 973.62 973.58 0.003 973.56 0.006
362.68 9.954 974.05 974.03 0.002 974.00 0.005
362.68 10.955 974.49 974.47 0.002 974.44 0.005
362.68 11.954 974.92 974.91 0.000 974.89 0.003
362.68 12.956 975.39 975.35 0.004 975.32 0.007
362.68 13.956 975.83 975.79 0.004 975.76 0.007
362.68 14.958 976.26 976.23 0.002 976.20 0.005
362.68 15.960 976.70 976.66 0.003 976.64 0.006
362.68 16.959 977.13 977.11 0.002 977.08 0.005
362.68 17.964 977.57 977.54 0.003 977.51 0.006
362.68 18.961 978.00 977.98 0.001 977.95 0.004
362.68 19.963 978.44 978.42 0.002 978.39 0.005




Tabla A 31 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00008, x3=0.08841y
312.05, 321.97,331.94, 342.72 K.

X»=0.00008, x3=0.08841
T (K) | P(Mpa) | pep (kg/m*) | T (K) | P(Mpa) | pexp (kg/m°)
312.05 9.003 508.740 321.97 16.983 780.780
312.05 10.004 679.700 321.97 17.983 802.230
312.05 11.002 773.140 321.97 18.979 826.790
312.05 12.003 814.900 321.97 19.983 840.400
312.05 13.002 840.050 331.94 10.000 298.300
312.05 14.003 863.200 331.94 11.001 368.270
312.05 15.000 879.560 331.94 12.000 446.570
312.05 16.001 892.110 331.94 13.000 517.360
312.05 17.003 903.410 331.94 14.000 575.350
312.06 18.000 913.810 331.94 15.001 616.780
312.05 19.001 924.040 331.94 15.999 648.890
312.05 20.002 933.500 331.94 17.000 675.970
321.97 8.999 292.050 331.94 18.000 699.990
321.97 9.991 391.880 331.94 18.999 721.860
321.97 10.995 513.760 331.94 20.002 742.030
321.97 11.991 595.480 342.72 11.000 307.870
321.97 12.991 644.860 342.72 12.000 355.260
321.97 13.990 679.710 342.72 13.000 418.230
321.97 15.043 717.290 342.72 13.999 473.130
321.97 15.984 757.130 342.72 15.000 521.510




Tabla A 32 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00008, x3=0.08841y
342.72, 352.65, 362.50 K.

X»=0.00008, x3=0.08841
T (K) | P(Mpa) | pep (kg/m*) | T (K) | P(Mpa) | pexp (kg/m°)
342.72 15.999 562.260 362.50 15.960 413.690
342.72 17.000 596.100 362.50 16.960 448.410
342.72 17.999 625.150 362.50 17.959 480.850
342.72 19.000 649.560 362.50 18.960 510.450
342.72 19.999 670.480 362.50 19.962 537.210
352.65 11.017 264.550
352.65 12.002 300.700
352.65 13.002 343.230
352.65 13.999 387.160
352.65 14.999 430.770
352.65 16.000 471.760
352.65 17.000 508.780
352.65 17.999 541.540
352.65 19.000 570.270
352.65 20.001 595.420
362.50 10.951 236.450
362.50 11.956 270.820
362.50 12.956 304.780
362.50 13.959 340.020
362.50 14.956 376.080
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Tabla A 33 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00024, x3=0.07843 y
312.10, 322.05, 331.98, 342.87 K.

X>=0.00024, x3=0.07843
T (K) | P(Mpa) | pep (kg/m°) | T(K) | P(Mpa) | pexp (ka/m°)
312.10 9.002 518.51 322.05 17.011 796.16
312.10 10.005 717.71 322.05 18.011 822.85
312.10 11.021 838.28 322.05 19.012 845.7
312.10 12.007 888.07 322.05 20.011 862.88
312.10 13.012 917.65 331.98 10.001 302.43
312.10 14.001 936.66 331.98 10.999 371.94
312.10 14.988 948.1 331.98 12.000 449.29
312.10 16.002 955.51 331.98 13.002 519.56
312.10 16.984 960.71 331.98 14.000 575.53
312.10 18.011 964.61 331.98 15.000 621.18
312.10 19.000 967.74 331.98 16.000 659.07
312.10 20.000 970.23 331.98 17.001 692.99
322.05 9.025 294.95 331.98 18.000 722.38
322.05 10.012 397.89 331.98 19.001 749.1
322.05 11.012 516.48 331.98 20.000 768.68
322.05 12.014 598.2 342.87 11.004 311.72
322.05 13.012 651.42 342.87 12.000 361.09
322.05 14.01 694.71 342.87 13.000 420.61
322.05 15.012 732.55 342.87 14.002 474.87
322.05 16.013 766.14 342.87 15.006 522.08
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Tabla A 34 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00024, x3=0.07843 y
342.87, 352.76, 362.73K.

X>=0.00024, x3=0.07843
T (K) | P(Mpa) | pep (kg/m°) | T(K) | P(Mpa) | pexp (ka/m°)
342.87 15.993 562.71 362.73 15.961 413.73
342.87 17.000 596.52 362.73 16.96 450.82
342.87 18.000 625.2 362.73 17.961 482.23
342.87 18.999 650.24 362.73 18.961 511.04
342.87 20.001 672.67 362.73 19.964 537.32
352.76 11.001 277.91
352.76 12.002 317.37
352.76 13.001 359.01
352.76 14.003 401.73
352.76 15.000 443.45
352.76 16.001 482.97
352.76 17.001 518.78
352.76 18.002 550.54
352.76 19.001 578.58
352.76 20.000 604.37
362.73 10.951 238.67
362.73 11.954 270.86
362.73 12.955 304.95
362.73 13.955 341.06
362.73 14.958 377.57
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Tabla A 35 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00039, x3=0.08385 y
312.07, 322.03, 332.00, 342.80 K.

X>=0.00039, x3=0.08385
T (K) | P(Mpa) | pep (kg/m°) | T(K) | P(Mpa) | pexp (ka/m°)
312.07 9.002 536.57 322.03 17.011 856.13
312.07 10.003 867.76 322.03 18.012 878.59
312.07 11.006 939.69 322.03 19.013 893.70
312.07 12.000 965.62 322.03 20.015 904.08
312.07 13.002 976.13 332.00 10.000 306.55
312.07 14.001 982.00 332.00 11.002 375.61
312.07 15.001 985.97 332.00 12.002 452.00
312.07 16.000 989.26 332.00 13.003 521.74
312.07 17.003 991.82 332.00 14.001 575.71
312.07 18.001 994.08 332.00 15.005 625.58
312.07 19.000 995.96 332.00 15.999 669.25
312.07 20.002 997.58 332.00 17.004 710.02
322.03 9.016 296.85 332.00 18.000 744.8
322.03 10.012 399.59 332.00 19.003 776.38
322.03 11.012 519.87 332.00 20.000 795.35
322.03 12.012 617.36 342.80 11.001 313.29
322.03 13.011 690.92 342.80 12.000 364.66
322.03 14.012 745.02 342.80 13.004 432.35
322.03 15.011 792.13 342.80 14.003 489.06
322.03 16.011 827.41 342.80 15.001 522.78
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Tabla A 36 Densidades del sistema agua (1) + acido carminico (2) + CO, (3) a x,=0.00039, x3=0.08385 y
342.80, 351.83, 362.63 K.

X>=0.00039, x3=0.08385
T (K) | P(Mpa) | pep (kg/m°) | T(K) | P(Mpa) | pexp (ka/m°)
342.80 16.001 563.27 362.63 15.969 416.84
342.80 17.000 597.06 362.63 16.959 452.01
342.80 18.001 625.37 362.63 17.967 487.97
342.80 19.000 651.05 362.63 18.961 522.79
342.80 20.001 674.99 362.63 19.963 556.41
351.83 11.021 281.27
351.83 12.02 322.08
351.83 13.021 365.51
351.83 14.021 409.92
351.83 15.022 453.48
351.83 16.022 494.02
351.83 16.998 529.57
351.83 18.024 562.47
351.83 19.023 591.00
351.83 20.021 617.24
362.63 10.951 239.22
362.63 11.955 271.3
362.63 12.959 305.51
362.63 13.961 341.30
362.63 14.963 380.40
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Tabla A 37 Unidades de las ecuaciones de 5 y 6 parametros.

ec. 5 parametros ec. 6 parametros
pardmetro| unidades |paradmetro| unidades

d; MPaskg?-m® d; MPa:m3-kg?

dz kg-l,ms d2 ms,kg-l

d3 MPa d3 MPa

ds K+MPa ds MPa-K™*

ds MPa-K" ds MPa-K ™2

ds

Tabla A 38 Valores de las constantes de las ecuaciones de 5 y 6 parametros para el sistema agua (1) + &cido

carminico (2) a x,=0.00009.

ec. 5 parametros ec. 6 parametros
parametro valor parédmetro valor

d; 1.03554 d; -9.25886

d, 0.00056 d, -0.00497

ds -2134.01600 ds 128.08610

dg 434420.40000 dg -37.37163

ds -30892.97000 ds -1187.98500

ds -8.92788
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Tabla A 39 Valores de las constantes de las ecuaciones de 5y 6 parametros para el sistema agua (1) + acido
carminico (2) a x,=0.00017.

ec. 5 pardmetros ec. 6 pardmetros
parametro valor parametro valor
d; 0.96350 di -10.18667
d, 0.00059 d2 -0.00621
ds -1973.92400 ds 56.41931
ds 402188.30000 ds -40.91602
ds -28627.17000 ds -1299.22400
ds -10.55731

Tabla A 40 Valores de las constantes de las ecuaciones de 5 y 6 parametros para el sistema agua (1) + &cido
carminico (2) a x,=0.00025.

ec. 5 parametros ec. 6 parametros
paradmetro valor parametro valor
d; 0.60570 ds -8.65866
do 0.00075 d; -0.00497
ds 790.13660 ds -72.30299
dg -88889.05000 dyg -34.44688
ds 3195.74500 ds -1092.17800
de -8.67322
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Tabla A 41 Valores de las constantes de las ecuaciones de 5y 6 parametros para el sistema agua(1) + acido
carminico(2) a x,=0.00035.

ec. 5 parametros ec. 6 parametros
parametro valor parametro valor

d; 0.80560 d; -18.42670

dy 0.00064 d2 -0.01007

ds -656.06516 ds 35.71824

ds 169121.13681 ds -73.98881

ds -13573.93455 ds -2348.65574
ds -17.96024

Tabla A 42 Valores de las constantes de las ecuaciones de 5 y 6 parametros para el sistema agua(l) + &cido
carminico(2) a x,=0.00040.

ec. 5 pardmetros ec. 6 parametros
parametro valor paradmetro valor
d; 1.03128 ds -28.43430
do 0.00056 d; -0.01529
ds -2123.26100 ds 144.20380
ds 432543.20000 ds -114.49260
ds -30777.98000 ds -3635.66600
ds -27.48075
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ANEXO 2. CALCULO DE
INCERTIDUMBRES (53) (54)

INCERTIDUMBRE EN TEMPERATURA Y PRESION

Se considera la muestra con mayor desviacion en cada uno de los célculos. Las

incertidumbres a calcular son:
Incertidumbre por calibracién con distribucion normal (u(Xi)calib)-

Esta es una incertidumbre medida previamente como resultado de varias mediciones

y proporcionada por el distribuidor, es asociado a una distribucion normal de frecuencias
(55).

Incertidumbre por repetitividad con distribucién normal.

A2-1
ety — L [Ehealak = ay
iJrepet — Jn n—1

Incertidumbre por resolucion con distribucién rectangular.

XipXi_ A.2-2
U(Xi)resol = 12-‘;/%

Incertidumbre combinada.

A.2-3
u(xi) = quz () catip + cu? (Xi)resor + cu? (xi)repet
_9f
€= dx
Incertidumbre expandida.
U(x;) = 2u(x;) A.2-4

En la tabla A 43 se reportan las incertidumbres en presion, temperatura y masa para

este trabajo
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Tabla A 43 Incertidumbres en temperatura, presion y masa.

Equipo (Wealib ~ (Wrepet  (U)resol (u) (V) (+95%)
Chub e4 (1) (K) 0.009 0.001  0.0005  0.009 0.018
Chub e4 (2) (K) 0.010 0.001  0.0005  0.010 0.02
F250 A (K) 0.015 0.001  0.0005  0.015 0.03
F250 B (K) 0.010 0.001  0.0005  0.010 0.02
Presion en solubilidades (MPa) 0.005 0.013 0.05 0.051 0.102
Presion en PvT (MPa) 0.005 0.011 0.05 0.051 0.102
Balanza comparadora (g) 0.00047 0.00028 0.00055 0.00111

INCERTIDUMBRE DEL DENSIMETRO DE TUBO VIBRANTE ® 3649

A continuacion Se presentan los célculos para determinar la incertidumbre de la
densidad de un fluido, s6lo son validos para la técnica experimental del densimetro de tubo
vibrante; el cual estd calibrado siguiendo el método clasico, con dos fluidos de referencia

agua y nitrégeno. La densidad se calcula con la ecuacion A.2-5.

2 2
_ (Tf ~Th,o XpHZO _pNZ)
Pt = pHZO + 2 2
Thoo T,

A.2-5

Distribucion normal.

Estd se presenta cuando existe una gran cantidad de datos de la fuente de
incertidumbre y la experimentacion se ha repetido en varias ocasiones. Este tipo de
distribucion se aproxima mucho una distribucién gaussiana, también Ilamada normal. Sin
embargo, también se le puede asignar una distribucion normal a esta fuente si se cuenta con
su certificado de calibracion, teniendo la ecuacion A.2-6 para calcular su incertidumbre.

u(y,)= UE(y,) A.2-6
donde
U(yi) es la incertidumbre expandida.
uc(Yi) es la incertidumbre combinada.

k es el factor de cobertura.
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Distribucion rectangular.

En una distribucion rectangular cada valor en un intervalo dado tiene la misma
probabilidad, o sea la funcion de densidad de probabilidad es constante en este intervalo.
Ejemplos tipicos son la resolucion de un instrumento digital, el calculo de su incertidumbre

esta dado por la ecuacion A.2-7:

u(y)=2"2-4"% A2-7
W T 2B |

donde:

a, —a_ es la diferencia entre el valor maximo y el valor minimo obtenido de la

variable durante la experimentacion.

Distribucion triangular.
Esta distribucion tiene 3 pardmetros, a (limite inferior de la variable), b (el modo) y
¢ (limite superior de la variable). Esta distribucion es Gtil cuando se cuenta con muy pocos

datos y estos no son muy confiables, por lo que su expresion matematica es:

u(y)=2-2_-2"4% A.2-8
V24 2.6 '

A continuacion se muestra el analisis de las contribuciones de incertidumbre por las

fuentes de cada variable de entrada:

Contribuciones a la densidad.

Densidad del agua uc(szo).

Para la densidad del agua, que es el fluido de referencia usado para la calibracién
del densimetro, se tiene una distribucion rectangular, debido a que su célculo se realiza
utilizando la ecuacion de estado para el agua, en la cual Wagner y Pruss “® reportan una
incertidumbre en densidad de +0.003% para el intervalo en que se lleva a cabo la
experimentacion y convirtiendo el 0.003% a densidad se tiene que es 3-10° kg-m™,

u(y,)= S

2.3

110




-3

3.10°—(-3-10° 6-10°
u(y)= 3103107 _

kg-m

2.3 2.3

Por lo tanto

u(szo) =1.73-10° py 0 kg-m™

Una vez calculada la contribucién a la incertidumbre de la densidad del agua, es

necesario, calcular la incertidumbre combinada de la densidad del agua uc(pf), esto se

determina aplicando la ecuacidn de incertidumbre combinada.

UZC(szo): U(IOHzo)2 0 oo A.2-9

donde o, es el factor de sensibilidad para la densidad del agua. Este factor esta dado por

la derivada parcial del modelo matematico con respecto a la variable de incertidumbre, que
en este caso es la densidad del agua. Lo que nos indica el factor de sensibilidad, es como
afecta esta variable a la densidad del fluido y con esto se puede saber que variable
contribuye en mayor magnitud a la incertidumbre. Derivando parcialmente la ecuacion A.2-

5 con respecto a la densidad del agua se obtiene lo siguiente.

op TP —T

f t ~Th,0

onae = 3 = Yy A.2-10
Ph,0 Tho ~1n,

En la ecuacion A.2-10 todas las variables de entrada son conocidas. Los valores de
los periodos de vibracién para cada variable fueron tomados de la experimentacion que
mostré mayor diferencia entre el valor maximo y el valor minimo del periodo, también se
realizd el célculo individual por cada valor tomado y después con valores promedio de
todos los datos para un solo punto de presion. Los resultados mostraron que tomando el
valor promedio en el calculo del coeficiente de sensibilidad, en muchos de los casos este
valor era el més grande, por lo que todos los célculos se realizaron con los valores

promedio de las variables. A continuacidn se muestra un ejemplo:
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Tabla A 44 Periodos de vibracion de los fluidos de calibracién y del fluido de estudio.

T(K) P(MPa) Th,0(MS) Ty, (MS) 77(Ms) pra(kg/m®)  prao(kg/m?®)
313.14 5.999 4.0984288 3.9034507  4.0608257 64.397 994.793
313.14 5.999 4.0984288 3.9034507  4.0608250 64.397 994.793
313.14 5.999 4.0984288 3.9034507  4.0608258 64.397 994.793
313.14 5.999 4.0984288 3.9034507  4.0608259 64.397 994.793
313.14 5.999 4.0984288 3.9034507  4.0608249 64.397 994.793

Los valores mostrados en la tabla A 44, son los valores promedio y son los que se

utilizan en la ecuacion A.2-10 obteniendo lo siguiente.

L apy J ~ (1+ 406082587 — 4.0984288°

. | =0.8033
OPr0 409842887 —3.9034507

La incertidumbre combinada para la densidad del agua estd dada por la ecuacion
A.2-9, introduciendo los valores en la ecuacion se obtiene:

2

apf 2 -5 -3

W% (p0) =1 prolkg-

\[ﬁp } uZe(py 0 ) =1.38970° - p,, o (kg-m)
H,0

Densidad de nitrégeno u.(p,,).

En el caso del nitrogeno, el otro fluido de referencia usado en la calibracion del
densimetro, presenta una distribucion rectangular debido a que el célculo de densidad
utiliza la ecuacion de estado para el nitrégeno, en la cual Span et al. “” reportan una
incertidumbre en densidad de +0.02% en el intervalo en que se lleva a cabo la
experimentacion. El procedimiento para el calculo de la incertidumbre y la incertidumbre
combinada es el mismo que se realiz6 para el agua por tal motivo no se describe
nuevamente y solo se muestran los valores de las incertidumbres y el coeficiente de

sensibilidad.

u(pNZ):1'1547 107 py,

0
Pt 101966
9P,
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2
0
{ pf] u%(py,)=227*10% - p,,kg-m

Periodo de vibracion del fluido experimental uc(rﬂuido).

El periodo de vibracion tiene tres fuentes de incertidumbre: la resolucién del
instrumento que mide el periodo de vibracion (contador universal), la calibracion del
instrumento y la repetibilidad del periodo de vibracion. Es importante hacer mencién que
las dos primeras fuentes de incertidumbre (resolucion y calibracion), es la misma para los
tres periodos de vibracion (agua, nitrogeno y fluido experimental), debido a que se utiliza el
mismo equipo de medicién para los tres. Esto mismo ocurre para la incertidumbre en las
densidades de los fluidos de referencia. El calculo de la resolucion se realizé empleando el

Gltimo digito que permite leer el instrumento el cual es 1-10°° ms.

Distribucion rectangular.

U(yi): -

2-3

1107
donde a, —a = 1-10" ms. Después u(z) = =2.89-10" ms

2-/3

Calibracion
Esta viene con el certificado de calibracion del instrumento, no es posible conocer el
valor para este punto en la incertidumbre, el cual tiene un valor de 1*10 kg/m®

Repetibilidad
La repetibilidad de los datos esta dada por los valores tomados durante la
experimentacion del periodo del fluido, con estos valores se calcula la incertidumbre del

periodo segln la ecuacion A.2-11.

1 n
q="->0 A.2-11
n <
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u(r)= i-i(qj -q' A2-12

En la ecuacion A.2-11 q’ es el promedio de los valores del periodo de vibracion del
fluido y g es el valor puntual del periodo de vibracion. Para el valor de la incertidumbre del

periodo de vibracion, se debe tomar el méaximo valor para la mezcla del fluido e igualmente

para el periodo del agua y del nitrégeno.

ulz, )=3.0496 + 10-3ms
u(zy,)=6.6958 * 1073 ms

U(,150)=6.76384 * 10~3ms

Después de tener las tres contribuciones de las incertidumbres, éstas se suman para

tener la incertidumbre total del periodo de vibracion a partir de la ecuacion A.2-13

U(Ti ) = \/U ? (Ti )resol +u® (Z’i )repet +u? (z’i )ca”b A.2-13

u(ty,0) = 6.77 x 1073
u(ty,) = 6.70 x 1073
u(tf) = 3.06 % 1073

Para el calculo de la incertidumbre combinada se realiza el mismo procedimiento

que se empled en el calculo de la densidad del agua. Asi se deben calcular los coeficientes
de sensibilidad de los periodos de vibracion.

a —
[ a ] =2r, [’OHZOPNZJ =13.2453kg-m~*-ms™

2 2
ot Th,o — T,

(apf j: ZTNZ (pHZO — P, Xff _Tlizo): 5.51kg- m-= . ms

2 2 Y
aer (THZO _TNZ)

%) - t? -1}
[ a J:_erzo[pgzo on, ][ o +1J:8.4322 kg-m=-ms™

Th,0 — TN,
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La incertidumbre combinada para cada periodo de vibracion estd dada por la

ecuacion A.2-14:

_): uz(’[i ) o, A2-14

2
5
Pr ] u2(z,,)=0.0006

2
( o j W%(7,0)=0.0026

Como se puede observar, la variable que tiene mas influencia en la incertidumbre de
la densidad del fluido, es su propio periodo de vibracién, por lo que durante la

experimentacion se debe tener mucho cuidado en la toma de estos valores de periodo.

Una vez que se calcularon todas las fuentes de incertidumbre que afectan a las

variables, se calcula la incertidumbre combinada de la densidad del fluido. El célculo de la

incertidumbre combinada de la densidad del fluido de estudio uc(,of ) esta dado por la suma

de todas las contribuciones de incertidumbres de las variables de entrada, la cual se calcula

mediante la ecuacion A.2-15.

o, \ o, ) ap, Y ap, ) o, ) ]
[ i J UZ(PHZO)"'[QSf ] UZ(PNZO)"'((:] uz(ff)"'[ i ] UZ(THZO)*'[apf ] UZ(TNZ) A2-15
N, f

Puo

uc(pf ):\
u. (o, )=0.1489k g /m3

Este es el valor de la incertidumbre combinada de la densidad del fluido. Sin

embargo existe una incertidumbre expandida U(,of ) la cual tiene como objetivo asegurar
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que los valores obtenidos durante la experimentacion sean confiables, expandiendo el

intervalo de la incertidumbre. Los valores que puede tomar el factor de cobertura son
mostrados en la tabla A 45.

Tabla A 45 Valores del factor de cobertura para determinar la incertidumbre expandida.

k (factor de cobertura) | Nivel de confianza
1 68.27%
2 95.45%
3 99.73%

Para este caso el valor del factor de cobertura asignado es 2, por lo que la
incertidumbre expandida queda como:

Ulp; )=ulp; )*K A2-16
U(p, )=0.2978 kg/m?

Este valor de incertidumbre en la densidad, lo aportan los modelos utilizados para el
calculo de las densidades de los fluidos de calibracion y el instrumento que mide el periodo

de vibracion y de los errores durante la experimentacion.

Incertidumbre en masa

La incertidumbre de la balanza comparadora esta dada por:

u,(m)=/(2.89*10) + (4.74*10*f =555%10 g

Tomando en cuenta que el céalculo de masa de cada compuesto, se lleva a cabo
utilizando la ecuacion A.2-17, se aplica la propagacion de errores para dicha ecuacion de
donde se obtiene la ecuacion A.2-18.

m, =m, —m, A.2-17

uc(mz):\/(g%)zuz(mA)J{g—szuz(mo) A.2-18

A
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Si consideramos que ma y mg tienen la misma incertidumbre la ecuacion A.2-18 se

reduce a:
Ug(m;)=/2u%(m,) A.2-19

u.(m,)=-/2%(5.553*10* ) =7.85*10* g

Afectando este valor por el valor del factor de cobertura de 2, la incertidumbre total

en masa para este trabajo es de 0.00157 g.

Incertidumbre en composicién

Determinando la incertidumbre combinada para la masa de un compuesto podemos
calcular la incertidumbre combinada para los valores de fraccion mol. ElI modelo
matematico esta dado por la ec. (11) donde se observa que la Unica fuente de incertidumbre

es la de la masa de los compuestos.
McompA

X comph = Teamms A2-20

McompA | McompB

PMcompA  PMcompB

Los valores de la tabla A 46 se utilizan para determinar los coeficientes de

sensibilidad para una composicién de x,=0.00009

Tabla A 46 Datos de masa y peso molecular del &cido carminico (2) y agua (1).

Acido carminico | Agua
M 0.0189 g 8.0295 g
PM 492.40g/mol 18.02 g/mol
0X m; * PM, x PM
2 L2 1 _ 0.004557g

dm, - (m, * PM; + m; * PM,)?
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aXZ _ _mz * PMZ * PM]_
om; (m; * PM, + m, * PM,)2

e(z) = J(SX) ¢ uem) + (22 (e tma))

=—-1.1%10"5g

uc(x,) =4%107°
U(x,) =4%107%2=8x10"°

Este valor de incertidumbre expandida es unicamente para el acido carminico.

INCERTIUMBRE EN COMPOSICION DEL EQUIPO DE SOLUBILIDADES

La ecuacion para el calculo de solubilidad es la siguiente:

A.2-21
- G o Y o e
A Ve, Pco,
Haciendo uso de la ley de propagacion de errores calculo de incertidumbre general
es la siguiente.

A.2-22

N

ug(y)= Z(;UZ u(x)

i=1

Obteniendo las derivadas de la férmula del calculo de solubilidad con las distintas

variables de las que depende.

V, .Pm
%, _ VicTMeo, C, =2.34931x10°
O AsVFFpC 2

5')/2 _ AFFVLC F)mcoz

aC% B Vee pCO,
AS
AV Pm
=P % C=1.49104x10°°

9Pco, AV p*CO,

=28747.184

2
Up, = 15.9

“

=5.744x10"
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u =0.0002493

Co2

La incertidumbre combinada en composicién es:

u. =3.73925x10%
C

Y2
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ANEXO 3. SISTEMA DE ADQUISICION DE
DATOS

En este anexo se muestra la comunicacion de tres de los equipos de medicion por
conexion RS232 con el software VEE 7.0 como ejemplo y uno por bluetooth. A pesar de
que las instrucciones y las configuraciones RS232 son diferentes para otros equipos, el
procedimiento para comunicarlos es muy similar y la informacién se obtiene de los

manuales de comunicacidn serial que proporcionan los proveedores de los instrumentos.

INDICADOR DE PRESION DPI 145

Para la conexion del equipo DPI 145 es necesario seguir los siguientes pasos:

Conectar por uno de los puertos R232 de la computadora y por la entrada R232 del
equipo (DPI145) el cable serial. En la ilustracion 1 se muestra la configuracién del

cableado para este equipo. La entrada al DP1145 es macho y a la PC es hembra.

Instrumento Computadora (9pin)

[ ]
]

(=29 R}
o Lh

WO | G
) sl
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Como ejemplo se muestra el puerto RS232 del DPI145 (ilustracion 2) y
posteriormente un ejemplo de conexién a la PC (ilustracion3).

)

PRESSURE

PORTS:
G1/8 THREAD

llustracion 3 Conexion por RS232 a la PC y al equipo de medicion.

Para configuracion el DPI145 por RS232, como se muestra la ilustracion 4 de
referencia, presionar SET UP, en la parte inferior de la pantalla del equipo aparecera un
menu con las opciones (Units, Channel, Option, Barometer), presionae SCROLL para
continuar con el mena y se mostraran las opciones (Output, Comms, Printer, External).
Presione la tecla F2 para activar el menid Comms. Se ven las opciones RS232 e IEEE,
presione F1 para seleccionar la opcién RS232.Se puede ver un menl con las opciones de
F1 Baudrate, F2 Parity, F3 HandShake y F4 SCPI.

Seleccionar Baudrate F1 y configurar el equipo con un Baudrate de 9600, usar las
teclas F1 y F2 para seleccionar. (Previous y Next); ya seleccionada la opcion presionar
EXIT para volver al menu anterior, presione F2 Parity; aparece un menu con 3 opciones
F1 Odd, F2 Even, F3 None. Seleccionar F3 None y volver al menu anterior
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automaticamente. Ahora seleccione F3 Handshake, y aparecerdn 4 opciones: F1 None, F2

Software, F3 Hardware, F4 Both. Seleccionar la opcion F1 None y vuelva al mend
anterior automaticamente. Ahora presione F4 SCPI y aparecen las opciones F1 On y F2
Off; seleccionar F1 On. La opcion se activa en pantalla. Ahora presionar EXIT 3 veces

para volver a la pantalla principal.

(1)SET UP
(2)EXIT
(3)ENTER
(4)F1

(5)F2

(6)F3

(7)F4

.I (8)SCROLL

DP1 145 ©

llustracién 4 Botones principales para la configuracion de la conexion RS232 del DP1145.

La configuracion de la PC puede hacer desde Hyper Terminal o desde el programa Agilent

Connection Expert.

PROGRAMA DE CONEXION POR HYPER TERMINAL DEL DP1145

En la barra de tareas del sistema, en el ment “Inicio” del sistema operativo
Windows XP se selecciona “Todos los programas” > “Accesorios” > “Comunicaciones” >
“Hyper Terminal”. Se abre la ventana (ilustracion 5). Se le asigna un nombre a la conexion
(DPI1145) y dar click en aceptar.

77 Nueva conexion - HyperTerminal
rchiva Edicion Ver Llamar Transferr Ayuda

D@ &5 DB

Descripcion de la conexion

% HNueva conexidn

Escriba un nombre y efiia un icono para la conexidn:

Autodstect. | Detectar automat = FLAZAR MAY | oM | Capturar | Imprimir A

llustracion 5 Asignacion del nombre de la conexion.
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Posteriormente asigne el puerto COM al que esta conectado el cable, en nuestro
caso es el COM 9 (ilustracion 6).

+ DPI145 - HyperTerminal
Archivo  Edicién ¥

D &2 DB

ver  Llamar  Transferir  Ayuda

Conectar a ! 7 |El

% DFI145

Escriba detalles del nimero de teléfono que desea marcar:

Pais o regién: Espafia (34)

Cédigo de area: :I

Numero de [ ]
teléfono:

Desconectado Autodetect.  Detectar automat = oFLAZAR MAY | Num | Capturar | Imprimir

llustracién 6 Asignacion del COM.

Se muestra la ventana “Propiedades de COM 9” y se modifica con los parametros
“Bits por segundo: 96007, “Bits de datos: 8, “Paridad: Ninguno”, “Bits de parada: 1”,

“Control de flujo: Xon/Xoff”. Haga click en Aceptar. (ilustracion 7)

Propiedades de COMY

Configuracidn de puerta

1l -

Bitz por segunda: | 9600

Bits de datos: |8

Paridad: | Ninguno

Bits de parada: |1

Cantrol de flujo: | Sl Rl

[ Riestaurar predeterminados J

L Aceptar ] [ Cancelar] [ Aplicar J

Diesconectada Autodetect, Detectar automat DFSFLATAR MAY | o | Sapturar | Imprimie i |

llustracion 7 Configuracion basica.
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Una vez configurado nuestro equipo seré reconocido por el sistema operativo pero se deben

hacer algunos cambios para completar la comunicacion. Para ello se selecciona el mend
Llamar (1) > Desconectar (2). Posteriormente haga click en el mena Archivo > Propiedades

(3). Aparece la ventana de la ilustracion 8 y haga click en la pestafia Configuracion.

= DP1145 - HyperTerminal

Propiedades de DPI145 PIx

Conectar a | Configuracion | I
& ories

1 3 Pais o regién: Espafia (34)
Escriba el cédigo de &rea sin el prefijo de larga distancia.

Cédigo de area: l:l

Numero de ‘ ‘
teléfono:

Conectar
v usando: ‘ Eobg 2 ‘

2

Utilizar codigo de pais o

VYolver a marcar si esta oc

Desconectado Autodetect,  Detectar automat DEo7LAZAR MAY |'num | Capturar | Imprimir = |

lHustracion 8 Configuracion propiedades de DPI 145.

Ahora se cambian las opciones “Emulacion: VT100” y se da click en la opcion

“Configuracién ASCII” (ilustracion 9).

« DPI145 - HyperTerminal [- [o]x]

Archivo  Edicion  Ver Llamar Transferir Ayuda

D& &5 DB

Propiedades de DPI145 PIX

Conectar a| Configuracién

Las teclas de funcign, direccién y Ctil actian como
@® Teclasdeterminal O Teclas deWindows

Latecla Retroceso envia
@ CubH O Supr O CtileH, Espacio, CtileH

Emulaciér:
[vr100 | (Indalacién de teminal.. |
J

Id. de terminal Telnet: VT100

[ Emitir sonido al conectar o,

[(introduci traducién... | | [C i6n A5C1... |

Desconectado Autodetect,  Detectar automat ©-oFLAZAR MAY [yum | Capturer | Imprimir = |

llustracion 9 Propiedades especificas de emulacién.
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Revise que estén habilitadas las opciones: Enviar fin de linea con avances de linea,

Eco de los caracteres escritos localmente. Agregar avance de linea al final de cada linea

recibida, Interpretar caracteres recibidos como ASCII de 7 bits y ajustar lineas que

sobrepasen el ancho vertical. Dar click en “aceptar” de la ventana “Configuracion ASCII” y

también hacer click en “aceptar” de la ventana “propiedades de DP1145” (ilustracion 10).

Propiedades de DPI14! E@
| Conectar a| Configuracién |
Configuracion ASCII 33

Al enviar ASCI
Enviar fin de linea con los avances de linea

Eco de los caracteres escritos localmente

Retardo de linea: [0 | milisegundos.
Retardo de [o milisegundos.
caracter: —_—

Al recibit ASCHl

Agregar avance de linea al final de cada linea recibida
Interpretar caracteres recibidos como ASCIl de 7 bits

Ajustar lineas que sobrepasen el ancho de terminal

Aceptar Cancelar

J

Desconectado Autodetect.  Detectar automat ==~

lustracion 10 Configuracion ASCII.

Ahora se debe escribir en la ventana DPI-145 Hyper Terminal los comandos que

nos permitan verificar la conexion. Por ejemplo se puede escribir, *idn?, read:chanl? y

read:chan2? (ilustracion 11). Finalmente hacer click en el mend Llamar > Desconectar y

cierre la ventana.

£DPI145 - HyperTerminal

Archivo Ediidn Ver Llsmar Transferi ayuda

D& &3 DB &

=idn?
Druck,DPT 145 Indicator,7579818,3.62,USA

read:chanl?
:READ: PRES: CHAN 8.0515555

read:chan2?
:READ:PRES:CHAN 0.0349105

0:00:54 conectado yTi00 3600 8-N-1

C M

llustracion 11 Comandos de conexion.
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CONEXION POR AGILENT CONNECTION EXPERT DEL DPI 145

Haga click en la barra de tareas “Inicio” > “Todos los programas” > “Agilent 10
Libraries Suite” > “Agilent Conection Expert”. Cierre la ventana Welcome Screen. Y
Seleccione Refresh All. Apareceran los puertos habilitados. Seleccione el COM en el que
estd conectado nuestro instrumento (en este caso COM 9) y dar click derecho sobre el
COM 9 para seleccionar la opcién Add Instrument (ilustracion 12).

Agilent Connection Expert
File Edit View IfO Configuration Tools Help

,,e’ Refresh All ) Undo Z Properties

EEX

EW Interactive 10 | B Add Instument| 3 Add Interface 3¢ Delete

Task Guide

Instrument I/0 on this PC RS-232 Serial Interface - COM9 (ASRL9) I

An RS-232 serial interface available on this computer. It can

Tasks for This Interface e only co S —
L
@ Refresh this RS-232 interface = 4, USER-28D2920123 @ This item has been verified
— @3
M Change properties j COM1 (ASRL1) Change Properties. ..
Y comio (ASRL1O)
[_2 Change the label S COMT (ASRLT) VISA interface ID: ASRLS
& e S oMo (ASRLS)
x Delete @ Refresh This Interface
%  Change Properties
General Tasks Ignore
Delete
@ Refresh all Change Label
" | strume
e —

More Information

@ How do I connect?

@ How do I get drivers?

@) Where can I find

programming samples?

f
I
I
I
I
I
L}

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracion 12 Habilitacion de los puertos.

Posteriormente aparece la ventana RS-232 Serial Instrument — ASRL9::INSTR,
Verificar que la opcion “Auto Identify this instrument” esté seleccionada y hacer click en
OK (ilustracion 13).
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[E3 Agilent Con

File
File

2 Refiesh Al 183 Undo

Tasks for This Interface

dit

I ton

@ Refresh this RS-232 interface =

Change properties

@ Change the label

(g Ignore
x Delete

General Tasks

@ Refresh all
|m Add an instrument

More Information

@ How do I connect?

@ How do I get drivers?
@ Where can I find

[¥] Auto-identify this instrument

nection Expert

Change Properties...
g

programming samples?
Lo I

Cancel ] [ Help ]

Agilent VISA: The primary VISA library

lustracion 13 ldentificacion del instrumento.

El equipo aparece como conectado con un circulo verde (ilustracion 14).

= Agilent Connection Expert
File Edit View IO Configuration Tools Help

Task Guide Instrument 1/0 on this PC

Tasks for This Interface
Refresh all

= 9, USER-2BD2920123
S comt (ASRLL)
B COM10 (ASRL10)

@ Refresh this R5-232 interface

@ Change properties

[ change the label 9 Com7 (ASRL)
rg I SRS
jgnore = y
K Dekte = DPI 145 Indicator (ASRLE
S AN (TCPIFO)
General Tasks % usen

@ Refresh all

More Information

@ How do I connect?

@ How do I get drivers?

@ ‘Where can I find
programming samples?

|~
&

& Refiesh &l 2) Undo 2 Properties @ Interactive 10 ﬁ &dd Inst

BX

et "H Add Interface iDele!e

RS-232 Serial Interface - CDMB {ASRL9) I

() Thisitem has been verfied 1
VISA interface ID: ASRLY

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracion 14 Equipo conectado.
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Si el equipo no logra conectarse (cuadro con equis rojo) hay que cambiar las

propiedades del puerto, para ello se selecciona el puerto al que esta conectado el equipo (en
este caso COM 9) haga click con el boton derecho sobre dicho puerto y seleccione la

opcidn Change Properties (ilustracion 15).

Agilem Connection Expert

File Edit View IfO Configuration Tools Help
2 Refresh Al 48) Undo 1 Propetties  ER Interactive 10 M At B Add Interface 3K Delete

Task Guide Instrument 1/0 on this PC RS-232 Serial Interface - COM9 (ASRLY)

An RS-232 serial interface available on this computer. It can

Tasks for This Interf: 0 r
i BN [ e

@ Refresh this R5-232 interface =) ‘%» USER-2BD2920123 This item has been verified

B Change properties &7 comt (aseL) Change Properties...
E com10 (AsRL10)
[ change the label 9 com? (asRL7) VISA interface ID:  ASRLS

UF COM (ASRLS)
Qi ¥

¥ oeete

General Tasks 9§ useo

Refresh This Interfade

FIF0 Ignore
Delete

Change Label

) Refreshal

More Information

Q) How do I connect?

@ How do I get drivers?

=) Where can I find
programming samples?

|~
(s

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracién 15 Cambio de propiedades.

Verificar que dicha conexion cuente con las opciones, VISA interfase ID: ASRL 9,
SICL interfase ID: COM 9, Logical unit: 9, Baud rate: 9600, Data size: 0, Flow control:
XON/XOFF, Stop bits: 1, Parity: NONE y SRQ line: R1, y seleccione OK (ilustracion 16).

(&3 Agilent Connection Expert.

72 Refiesh Al 42 Undo 2 Propeties BB Interactive 10 B Add Instrument 3 Add Interface. 3¢ Delete

o g
~ RS-232 Serial Interface - COM9

Tasks for This Interface [Sat configurable properties for this RS-232 serial interface

b on this computer. It can

Change Properties. ..

(2D Refresh this R5-232 interfa
[21 change properties

@ Change the label

& 1gnore

x Delete Baud rate: Stop bits:
General Tasks Data size: 8 v|  Parity: |nONE v/
Flow control: | XON/XOl'v|  srQline:  |RI v

VISA interface ID:

SICL interface ID:

Logical unit:

2 Refreshal

More Information

&) Howdolconnect?

&) Howdolget drivers?
where can I find ok ] [ (cancel | [ Hep |

programming samples?
Ma .

~ IEE
N 4NN

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracion 16 Propiedades del RS-232.
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Finalmente ccierre el Agilent Conection Expert, y se puede pasar a programar al
VEE 7.0.

INDICADOR DE TEMPERATURA CHUB E-4

Conectar por uno de los puertos R232 de la computadora y por la entrada R232 del
equipo (CHBEA4) el cableado. En la ilustracion 17 se muestra la configuracién del cableado
para este aparato. Ambas entradas (CHUBE4 y PC) son hembra.

Instrumento Computadora (9pin)
2

5 5

8 7

llustracién 17 Configuracion de puertos chub E-4.

Se muestra el puerto RS232 del CHUBEA4 (ilustracion 18) y un ejemplo de conexion
ala PC (ilustracion 19).

TLUKE COMPOAAEON e,
MANT JERATIAC gTION o
Wit ey

1 @-1&%

A\ ruses pressas o AT a5V

llustracion 18 Parte posterior del CHUBE4.
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i — —

~ | === 4 ﬁ )

|A COM port connection ko a serial device
L] e

T ——

lustracién 19 Conexi6n por RS232 a la PC y al equipo de medicion.

Posteriormente se configura el aparato de medicion para el puerto RS232. Para ello
presione el boton ENTER/MENU vy aparecen las opciones (CHANNEL, PROBE,
LOGGING Y SYSTEM). Desplacese con los botones UNIT hacia la opcion SYSTEM vy
seleccione con ENTER/MENU. Aparece un submenu en el cual se puede desplazar de
igual forma con las teclas UNIT con las opciones (COMM SETUP, DATE TIME,
PASSWORD, CALIBRATION Y SYSTEM RESET). Seleccione y presione
ENTER/MENU sobre la opcibn COMM SETUP, posteriormente aparece la opcion
PORT: que puede ser modificada con las teclas UNIT a SERIAL, IR, GPIB Y ERRORS;
modifique hasta que aparezca activa la opcion SERIAL vy presione EXIT. Nuevamente
regrese al menl anterior y vuelva a presionar ENTER/MENU sobre la opcion COMM
SETUP. Ahora nos aparecen las Opciones BAUD:, SER PER:, LF:, PRINT:, y ECHO:,
se puede mover entre dichas opciones con los botones CONTRAST, y cambiar los valores
de cada opcion con las teclas UNIT. La configuracion apropiada para este aparato es
BAUD: 9600, SER PER: 1 SEC, LF: ON, PRINT: OFF, ECHO: OFF. Una vez
configurado el aparato presione EXIT varias veces hasta salir al mend principal. Ver

ilustracion 20 para ubicar los botones.

(1)ENTER/MENU
(2)UNIT
B 24.159C 24.634C (3)CONTRAST
24.1420 24.0 (4)EXIT

1 AVE:
1 §TD: 0,803
1 _SPR: 0

lustracion 20 Ubicacion de botones.
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Se configura la PC para la conexion. Se puede hacer desde Hyper Terminal o desde
el programa Agilent Connection Expert.

CONEXION POR HYPER TERMINAL

Se selecciona en Windows XP en la barra de tareas Inicio > Todos los programas >
Accesorios > Comunicaciones > Hyper Terminal. Aparece la ventana (ilustracion 21)

Se le asigna un nombre a la conexion (CHUBE4) y de click en aceptar.

Nombre:

[cHuBES
CELL LR

Desconec tado Autodetect.  Detectar automat =~ X M NUM

lustracién 21 Asignacion del nombre CHUBEA4.
Asigne el puerto COM al que esta conectado el cable, en este caso es el COM 8
(ilustracion 22).

.#/CHUBE4 - HyperTerminal

D@ 55 DB

Conectar a E|®

@ CHUBE4

Esciiba detalles del nimera de teléfona que desea marcar:
Pais o regién:

Cédgodedes | |

Nimero de I
teléfongy

Coneftar usando: |[EEIE

D Al Detectar automat PLAZAF MAY  NUM

lustracién 22 Asignacion puerto COMS.
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Aparece posteriormente la opcion la ventana Propiedades de COM 8 y modifica con
los parametros Bits por segundo: 9600, Bits de datos: 8, Paridad: Ninguno, Bits de parada:
1, Control de flujo: Xon/Xoff. Y haga click en Aceptar (ilustracion 23).

Propiedades de COMB 2

Bits por seqund: |9

w

Bedesos[f M
Paiidad: | Ninguno v/
Btsdepaada [1 v

Control de flujo: |REIEEAE]

- [B]x]|

Aceptar Cancelar Aplicar

Desconectado

Autodetect. | Detectar automat “= LA

MAY | NUM

llustracidn 23 Propiedades del COM8.

Posteriormente el equipo se conectara pero debe hacer algunos cambios para poder

comunicarlo. Seleccione el menl Llamar (1) > Desconectar (2). Posteriormente haga click

en el mend Archivo > Propiedades (3). Aparece la ventana (ilustracion 24) y haga click en
la pestafia Configuracion.

Conectafla

Corfi

Pais o regién:

Cédigo de érea:

Nimero de
v teléfono:

Conectar

usando:
2

D ——
% CHUBE4

3 Escriba el codigo de &rea sin el prefijo de larga distancia.

Cambiar icono...

1]
—_——
COM8 v

Desconectado

Autodetect.

Detectar automat ==L ASAE

MAY  NUM

llustracion 24 Conexiones de comunicacion.
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Ahora se cambian las opciones Emulacion: VT100 y haga click en la opcion

Configuracion ASCII (ilustracion 25).

..#/CHUBE4 - HyperTerminal

D@ &2 DB

Propiedades de CHUBE4 2x

| Conectar a| Configuacién |

Las teclas de funcién, direccién y Ctrl actian como
@® Teclasdeteminal (O Teclas de Windows

Latecla Retroceso envia
@ CueH O Supr O CtikeH, Espacio, CtikH

Emulacién:

|| Instalacién de terminal...

Id. de terminal Telnet:

Lineas en bifer: |500 =)

[ Emitir sonido al conectay

({introducit traduccién... | [ Configuracién ASCIL... |

\.

Aceptar Cancelar

Desconectado Autodetect,  Detectar automat =" 240 MAY  NUM

llustracién 25 Configuracion de emulacion

Revise que estén habilitadas las opciones (Enviar fin de linea con avances de linea,
Eco de los caracteres escritos localmente, Agregar avance de linea al final de cada linea
recibida, Interpretar caracteres recibidos como ASCII de 7 bits y Ajustar lineas que
sobrepasen el ancho vertical. Haga click en Aceptar de la ventana Configuracion ASCII y
también haga click en Aceptar de la ventana Propiedades de CHUBE4 (ilustracién 26).

.+ CHUBE4 - HyperTerminal M =1E3

D@ &5 DB

Propiedades de CHUBE4 [?][%]

Configuracion ASCII

Al enviar ASCII
Enviar fin de linea con los avances de linea
Eco de los caracteres escritos localmente

Retardo de linea: |0 milisegundos.

Retardo de El milisegundos.

caracter:

Al recibir ASCI

Agregar avance de linea al final de cada linea recibida
Interpretar caracteres recibidos como ASCII de 7 bits
Ajustar lineas que sobrepasen el ancho de terminal

Desconectado Autodetect. | Detectar automat == oFLASA MAY  NUM

lustracion 26Configuracién ASCII
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Ahora se escribe en la ventana CHUBE4 Hyper Terminal, comandos que permitan

verificar la conexion por mencionar algunos como T1?, T2? y *idn? (ilustracion 27).

archivo  Edicidn  wer  Llamar  Transferr  Ayuda

D& &8 DB &

T1?
i 15.815 C

t27

B 15.813 C

=IDN?
HART,1529,A44641,1.39

0:00:26 conectado ¥T100 9600 8-H-1 E MAY | NUM

llustracion 27 Comandos verificacion de conexién.

Finalmente hacer click en el ment Llamar > Desconectar y cierre la ventana.
CONEXION POR AGILENT CONNECTION EXPERT.

Se da click en la barra de tareas Inicio > Todos los programas > Agilent 10
Libraries Suite > Agilent Conection Expert. Se cierra la ventana Welcome Screen y se
selecciona Refresh All. Apareceran los puertos habilitados. Seleccionar el COM en el que
estd conectado el instrumento (En este caso COM 8), dar click derecho sobre el COM 8 y

seleccionar la opcion Add Instrument (ilustracion 28).

[E3 Agilent Connection Expert
File Edit View I1jO Configuration Tools Help

S Refiesh Al oF 21 Propetties ED Interactive 10 | BB Add Instument 39 Add Ihterface 3¢ Delete

Instrument 1/0 on this PC R5-232 Serial Interface - COM8 (ASRLE)

An RS-232 serial interface available on this computer. It can

Tasks for This Interface e b e e e
:l? Refresh this RS-232 interface = 8, USER-2BD2920123 @ This item has been verified
2 Change properties y COML(ASRLL)
S CoM10 (ASRL10)
| a Change the label 9 coM7 (ASRL7) VISA interface ID: ASRLS More >>
@ Ignore e Refresh This Interface
? @ 97 CoM (ASRL  Ch,

K oelete S LaN (TCPIPL  Tgn

<9 usso

General Tasks

) Refreshal
513 Add an ins! trument t

More Information

©) Howdol connect?

&) Howdo get drivers?

Where can I find
programmin g samples?

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracion 28 Puertos habilitados.
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Posteriormente aparece la ventana RS-232 Serial Instrument — ASRL8::INSTR, Se

verifica que la opcion Auto Identify this instrument esté seleccionada y se hace click en OK

(ilustracion 29).

@_Agilem Connection Expert

File Edit View IfC

& Refresh &l 48 il 2

Task Guide

Tasks for This Interface

@ Refresh this R5-232 interface
B Change properties

Change the label

@ Ignore

x Delete

General Tasks

@ Refresh all
l'ﬂ Add an instrument

More Information

Q How do I connect?

@ How do I get drivers?

Where can I find
programming samples?

["E RS-232 Serial Instrument - ASRL8::INSTR

[: Auto-identify this instrument
=

@ e % Delete
T

IM8 (ASRL8) II

Change Properties...
8

(

OK ][ Cancel J[ Help J

Agilent VISA: The primary VISA library

lustracion 29 ldentificacion de instrumentos.

El equipo aparece como conectado con un circulo verde (ilustracion 30).

Agilent Connection Expert
File Edit View IfO Configuration Tools Help

EEE)

Tasks for This Instrument
Refresh all

@ Refresh this instrument =] % USER-2BD2920123
g Change properties y COML(ASRLL)
Y3 comio (ASRL10)

"0 Send commands to this 'a_; COM7 (ASRL7)

& instrument

Q Change the label

"‘;j Add a programming alias ] & COM3 (ASRLY)
LAN (TCPIPD)
@ Ignore g S0

x Delete

General Tasks

@ Refresh all

More Information

@ How do I get drivers?

Where can I find
programming samples?

2 Refresh Al 18 Undo 21 Propetties ED Interactive 10 B8 A0 (ntument 19 Add Interface ¢ Delete

. . 3 2
Task Guide Instrument 1/0 on this PC RS5-232 Serial Instrument - 1529

An instrument on an RS-232 serial bus. ‘

(2 Anidentfication query was done \

Change Properties...

VISA address: ASRLB:INSTR
IDN stfing: HART,1529,A44641,1.39
ufacturer: HART
Model code: 1529
Serial number: Ad4641

Firmware: 1.39

Agilent VISA: The primary VISA library

lustracion 30 Equipo conectado.
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Si no se conecta el equipo (aparece cuadro rojo con equis) hay que cambiar las

propiedades del puerto, para ello se selecciona el puerto al que esta conectado el equipo (En

este caso COM 8) haga click con el boton derecho sobre dicho puerto y seleccionar la

opcidn Change Properties (ilustracion 31).

@
Agilent Connection Expert
File Edit View IO Configuration Tools Help

2 Refresh Al 92Y Undo 27 Properties EW Interactive 10 00 A0 (nctument 9 Add Interface 3¢ Delete

1 ~
Instrument I/0 on this PC RS5-232 Serial Instrument - 1529 A
Tasks for This Instrument SILKSERTERC oY 2 SHHE
Refresh all

@ Refresh this instrument = %, USER-28D2920123 (2 Anidentification query was done

@ Change properties &7 comt (aseL1) Change Properties. ..
YF COMIO0 (ASRL1D)
G

Task Guide

Send commands to this

instrument VISA address: ASRLB:INSTR

a Change the label
?,.;f Add a programming alias

!
j Briete ode: 1529
) 1onore % useo Changs Label

s L Ad44641
x Delete
Firmware: 139

General Tasks

HART,1529,444641,1.39
cturer: HART

C 1ange Properties

@ Refresh all

More Information

@ How do I get drivers?

Where can I find
programming samples?

Agilent VISA: The primary VISA library

lustracidn 31 Cambio de propiedades.

Se verifica que dicha conexidn cuente con las opciones, VISA interfase ID: ASRL
8, SICL interfase ID: COM 8, Logical unit: 8, Baud rate: 9600, Data size: 0, Flow control:
XON/XOFF, Stop bits: 1, Parity: NONE y SRQ line: R1, y seleccionar OK (ilustracion 32).

(&3 Agilent Connection Expert.

2 Refresh Al 3Y Undo 2 Propetties ER Interactive 10 05 40 nstunent 9 Add Interface

% Delete

Task Guide

Tasks for This Instrument |Set configurable properties for this RS-232 serial interface

(2 Refresh this instrument —

VISA interface ID:

3
[2] change properties | Change Properties...
SICL interface ID: |

Send commands to this 2

instrument Logical unit: =l
[2] change the label =,

= 144641,1.39
T;J Add a programming alias Baud rate: ‘ann v] Stop bits: ‘ 1 v
@ 1Gare Data size: 8 v Parity: NONE v|
x Delete Flow control: XON {XOl v SRQ line: RI <
More =2

General Tasks

(2 Refreshal

More Information

[ok ] [(concel ] [ Heb ]

@ How do I get drivers?

-)) Where canIfind
programming samples?

Agilent VISA: The primary VISA library

lustracion 32 verificacon del serial RS-232.
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Finalmente cierre el Agilent Conection Expert, y puede pasar a programar al VEE 7.0.

CONTADOR UNIVERSAL 53131A

Conectar por uno de los puertos USB de la computadora y por la entrada GPIB del
equipo (HP53131A) el cableado.

En la ilustracion 33 se muestra el puerto GPIB del (HP53131A) y un ejemplo de conexion
alaPC.

» Puerto GIPB

C

1. A USB-to-GPIB converter (built into the instrument end of the cable in
this example) simplifies communicabion between ihis laptop and standard
GPIB test equipment.

lustracion 33 el puerto GPIB del (HP53131A) con conexion a la PC.
Ahora se configura el contador para la conexién GPIB. Presionar primero

RECALL y mientras se mantiene presionado presionar POWER esperar a que encienda el
equipo. Una vez encendido dejar de presionar POWER vy después RECALL. Aparecera
una opcion REV: la cual aparece como predeterminada en 3703, posteriormente presionar
RECALL y aparece HP-IB: con las FLECHAS DE DESPLAZAMIENTO se mueve esta
opcion y se selecciona el canal 3 de manera tal que el equipo queda como HP-IB: 3, se
vuelve a presionar RECALL y aparece la opcion TIME BASS:, esta opcion se modifica
con las FLECHAS DE DESPLAZAMIENTO horizontales con las opciones (AUTO,
INT, EXT). Se mueven estas opciones hasta que el equipo quede en AUTO. Presionar
RECALL vy aparece la opcion CAL HELP ?, esta opcidn es de ayuda asi que se presiona
RECALL nuevamente, aparece la opcion TEST LOOP: la cual puede ser modificada con
las FLECHAS DE DESPLAZAMIENTO horizontales entre ON y OFF, se modifica a
OFF. Presionar RECALL y aparece la opcion TST PRINT:, de manera similar al TEST
LOOP: ésta opcion debe estar en OFF. Presionar nuevamente RECALL. Aparece la
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opcion TEST: ALL?, y se pasa a la siguiente opcion presionando RECALL nuevamente y

aparece la opcién BAUD:; de igual forma puede ser modificada con las FLECHAS DE
DESPLAZAMIENTO, se modifica esta opcién a 9600 y se presiona RECALL, la
siguiente opcion es PARITY:, de manera similar al TEST LOOP: se modifica para que
quede en OFF, se presiona RECALL vy aparece la opcion SW PACE: esta se modifica
con las FLECHAS DE DESPLAZAMIENTO horizontales entre las opciones XON y
NONE, se deja al equipo con la opcion XON, se presiona una vez mas RECALL y aparece
la opcién DIR: y con las FLECHAS DE DESPLAZAMIENTO se modifica entre las
opciones (HIGH, LIMIT y HW PACE) se escoge la opcion HIGH, se vuelve a presionar
RECALL vy se selecciona del mend SHOW 9 AS:, con las opciones 9.0 y 9,0. Seleccionar
con las FLECHAS DE DESPLAZAMIENTO la opcién 9.0.

Ahora se configura el equipo para que dé el periodo de dato.

Presionar en el Panel de CHANNEL 1, el boton 50Q/1MQ y se deja en 50Q (La
luz lateral derecha de este boton debe quedar encendida). Posteriormente presionar el boton
DC/AC y se deja en DC; de igual forma la luz lateral derecha de este boton debe quedar
encendida. Ahora se activa el 1000KHZ FILTER encendiendo su respectiva luz. Luego
presionar el boton TIME & PERIOD 2 veces 0 hasta que aparezca en pantalla la opcion
PERIOD 1. Lailustracion 34 muestra los botones para éste equipo.

(1)POWER
(2)RECALL

", ARUN

(4)1000KHZ FILTER
(5)TIME & PERIOD
(6)50Q/1MQ
(7)DC/AC
(8)FLECHAS DE
DESPLAZAMIENTO
(9)ENTER

llustracion 34 Figura 2 panel de control.

Se conecta el equipo por Hyper terminal y por el Agilent Connection Expert.
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CONEXION POR HYPER TERMINAL

Se selecciona en Windows XP en la barra de tareas Inicio > Todos los programas >

Accesorios > Comunicaciones > Hyper Terminal. Aparece la ventana (llustracién 35).

Asignar un nombre a la conexion (53131A) y se da click en Aceptar.

+ Nueva conexién - HyperTerminal

0 &

Descripcion de la conexion

% Nueva conexion

Escriba un nombre y elja un icono para la canesién:

Nombre:

531314 |
lono: R
EFLITE

Desconectado Autodetect. Detectar automat = FLASAH MAY  NUM

llustracion 35 Seleccién nombre 53131A

Asignar el puerto COM al que esta conectado el cable, en este caso es el COM 17

(ilustracion 36).

.¢/53131A - HyperTerminal

D@ 5 D8

Conectar a 3]
% 531314

Esciiba detalles del nimero de teléfono que desea marcar:
Pas o regién: peria (34)

Cédigo de drea: il

Niimero de ]

teléfono:

Conenj usando: &

— ey

Desconectado Autodetect. Detectar automat - AZAR MA UM

lustracion 36 Seleccion COM17.
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Aparece posteriormente la opcion la ventana Propiedades de COM 17 y modifica
con los pardmetros Bits por segundo: 9600, Bits de datos: 8, Paridad: Ninguno, Bits de

parada: 1, Control de flujo: Xon/Xoff. Se da click en Aceptar (ilustracion 37).

Propiedades de COM17

0

Configuracién de puetto |
Bits por segundo: 9600 v
Bits de datos: |8 v

Paiidad: |Ninguno v

Bits de parada: |1

Control de flujo: |4l

Aceptar Cancelar Aplicar

Desconectado Autodetect. Detectar automat = -FLAZAF M UM

llustracién 37 Propiedades COM 17.

Posteriormente el equipo se conectara pero se deben hacer algunos cambios para
poder comunicarlo. Seleccionar el mend Llamar (1)> Desconectar (2). Posteriormente hacer

click en el menu Archivo > Propiedades (3). Aparece la ventana (ilustracion 38) y hacer

click en la pestafia Configuracion.

Propiedades de 531314
Conectlr a | Configuracion|
% Cambiar icono...
v v
1 3 Pais o regién:
Escriba el codigo de &rea sin el prefijo de larga distancia.
Codigo de drea: \:’
Nimero de l ]
teléfono: |
2 Conectar COM17 |
usando: Bttt —
o de pafs digo de érea
Desconectado Autodetect. | Detectar automat -=oF LA VEC UM

lustracion 38 Comunicacion.
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Ahora se cambian las opciones Emulacion: VT100 y se da click en la opcion

Configuracion ASCII (ilustracion 39).

Propiedades de 531314 @EI
['E'Emec't'ar a[ Configuracién \—

Las teclas de funcién, direccién y Ctil actdan como
@ Teclasdeterminal (O Teclas de Windows
Latecla Retroceso envia

@ cuH O Supr O Chil+H, Espacio, CtileH

Emulacién:
| ETE  | [ irftalacion de terminal..
el Lal o ——

IVEETen

Lo Laloal.
Lineas en biifer: [500 5
[] Emitir sonido al conect

[ Configuracién AsClL... |

[ Introducit traduccien...

Desconectado Autodetect. | Detectar automat ©FoFLACAR

lustracion 39 Emulacion.

Se revisa que estén habilitadas las opciones (Enviar fin de linea con avances de
linea, Eco de los caracteres escritos localmente, Agregar avance de linea al final de cada
linea recibida, Interpretar caracteres recibidos como ASCII de 7 bits y Ajustar lineas que
sobrepasen el ancho vertical. Hacer click en Aceptar de la ventana Configuracion ASCII y

también hacer click en Aceptar de la ventana Propiedades de 53131A (ilustracion 40).

=153131A - HyperTerminal

Propiedades de 53131A

Conectar a|_Configuracién |

P

Configuracion ASCII

Autodetect, | Detectar automat =" A7 IAY | Num | Capturar

Desconect tado

llustracion 40 Configuracion ASCII.
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Ahora se escribe en la ventana 53131A Hyper Terminal, comandos que permitan

verificar la conexion por mencionar algunos como ++mode 0 y ++mode 1 (Opciones para
el cableado en LISTEN y TALK que se pueden verificar dicho cambio en el cable GPIB-
USB, ++addr 3 (Direccion que se configura en la opcion HP-IB: del contador) y read?
(ilustracion 41).

‘e 53131A - HyperTerminal [®=1E3)

Archivo  Edicién Yer Llamar Transferir Ayuda

(NN-2 3 DB &

++mode @
++mode 1

++addr 3
read?
+3.68949651E-003

3

0:00:54 conectado ¥T100 9600 8-N-1

llustracion 41 Verificacion de conexién

Finalmente se da click en el mena Llamar > Desconectar y se cierra la ventana.

CONEXION POR AGILENT CONNECTION EXPERT.

Hacer click en la barra de tareas Inicio > Todos los programas > Agilent 10
Libraries Suite > Agilent Conection Expert. Cerrar la ventana Welcome Screen y
seleccionar Refresh All. Apareceran los puertos habilitados. Seleccionar el COM en el que
estd conectado nuestro instrumento (En este caso COM 17) y dar click derecho sobre el

COM 17. Se selecciona la opcion Add Instrument (ilustracion 42).
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= Agilent Connection Expert
Fle Edit View 1fO Configuration Tools Help

|3’ RefeshAll &) Lnco F i

stem tasks
2
,i? Refresh all = %, USER-28D2920123
w Add an instrument

93 CoM10 (ASRL10)
B ston o Sy G
97 comy | Refresh This Interface N
More Information " Change Properties
I — ®
- A
(@) Howdol add an instrument? PR
@) towdo1 get drivers? :
Where can 1 find
programming samples?

Agilent VISA: The primary VISA library

lustracion 42 Puertos habilitados.

Aparece la ventana RS-232 Serial Instrument — ASRL17::INSTR. Verificar que la

opcion Auto Identify this instrument esté seleccionada y dar click en OK. (ilustracion 43)

System tasks

v [¥] Auto-identify this instrument
@ Refresh all
|m Add an instrument

8 s anmverfoce

More Information

(@) HowdoTadd an instrument? ® ®
@ How do I get drivers?
Where can I find

programming samples? .

][ Cancel ][ Help ]

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracion 43 ldentificacion instrumentos serial RS-232.

Posteriormente el equipo aparece como conectado con un circulo verde (ilustracion 44).
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Agilent Connection Expert

File Edit VYiew IfO Configuration
2 Refresh Al 98 Undo

Tasks for This Instrument

Tools Help
Z Properties

Refresh All

@

Refresh this instrument.

Change properties

Send commands to this
instrument

Change the label

AXLAER (8

Add a programming alias
Ignore
Delete

General Tasks

= 4, USER-28D2920123
S comt (ASRL1)
S COM10 (ASRL1O)

ED Interactive 10 B0 20 [nstime

Task Guide Instrument 1/0 on this PC

¥ Add Interface ¢ Delete

RS5-232 Serial Instrument - 53131A &

An instrument on an RS-232 serial bus

e _.M identification quer?was done.

Change Properties...

=] (#F UM TRSRTITT

Y CoM7 (ASRLT)

& 27 COME (ASRLE)
9% comg (AsRLY)
S Lan (TCPIPO)

99 useo

,‘:@ Refresh all

More Information

@ How do I get drivers?

Where can Ifind
programming samples?

VISA addre%; ASRL1Z:INSTR
IDN string:J HEWLETT-PACKARD,531314,0,3703
Manufacturer: HEWLETT-PACKARD
Model code: 531314
Serial number: a
Firmware: 3703

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracién 44 Equipo conectado satisfactoriamente.

Si no se conecta (tache rojo) el equipo hay que cambiar las propiedades del puerto,

para ello se selecciona el puerto al que esta conectado el equipo (En este caso COM 17).

Hacer click con el botdén derecho sobre dicho puerto y seleccionar la opcion Change
Properties (ilustracién 45).

File Edit View IfO Configuration

& Retiesh &l 42) Undo

Tasks for This Instrument

Tools Help

' Agilent Connection Expert EI@@‘

2 Properties

Refresh All

Refresh this instrument.

Change properties

Send commands to this
instrument

NER®

Change the label
I?:J Add a programming alias

Ignore

X®

Delete

General Tasks

= B, USER-26D2920123

EP Interactive 10 #5 i

Add Interface 3¢ Delete

Instrument - 531314

An instrument on an RS-232 serial bus

e An identification query was done

f‘:; COMI{ASRLL) Change Properties. ..

& COMT0 (ASRLIT) N\
B2 3 1 &

> 4 5 55 Refresh This Inerfoce [ddresg ASRL1Z:INSTR

& conr § ring: J HEWLETT-PACKARD,531314,0,3703
o )

Delete anufacturer: HEWLETT-PACKARD
| Change Label o
= 9 coma, 9! odel code: 531314
= DPI 145 Indicator (ASRLS Serial number: 0
L LaN (TCPIPD) Firmware: 3703

% useo

@ Refresh all

More Information

@ How do I get drivers?

‘Where can I find
programming samples?

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracion 45 Cambio de propiedades.
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Se verifica que dicha conexidn cuente con las opciones, VISA interfase 1D: ASRL
17, SICL interfase ID: COM 17, Logical unit: 17 (aunque se trata de USB y puede
cambiar), Baud rate: 9600, Data size: 0, Flow control: XON/XOFF, Stop bits: 1, Parity:
NONE y SRQ line: R1, y seleccione OK (ilustracion 46).

'v,Asi!gm,,.s?.qnmxim Expert

Fil

‘% Refresh All &) Undo

@ Refresh this instrument

@ Change properties
Send commands to this

VISA interface ID:

SICL interface ID:

1 Propetties EW Interactive 10 B0 2 nstumen 38 Add Interface. ¢ Delete

Tasks for This Instrument fSet configurable properties for this RS-232 serial interface

lcomw

A=)
A
vl
vl R

4 CKARD,531314,0,3703
! ¥ fckarp

instrument Logical unit:
[2 Change the label
?;j Add a programming alias Baud rate: i_ggtl N ] Stop bits: |1
@ Ignore Data size: :3 Parity: | NONE v
x Delete Flow control: i NONE SRQline: |
General Tasks
@ Refresh all
More Information
@ How do I get drivers? el ]

Where can I find

programming samples?

& 24

—_—,

Agilent VISA: The primary VISA library

llustracidn 46 Propiedades del serial.

Finalmente cierre el Agilent Conection Expert, y puede pasar a programar al VEE 7.0.

ELABORACION DEL PROGRAMA EN AGILENT VEE 7.0

Abra el programa Agilent VEE 7.0 que se encuentra en Inicio > Todos los

programas > Agilent VEE Pro 7.0 > Agilent VEE Pro 7.0

Cierre la ventana de Welcome y dirijase al mend 1/O > Instrument Manager

aparecera un cuadro de dialogo con la barra de Titulo Instrument Manager. Seleccione la

opcion Find Instruments (ilustracion 47).
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Fila Fdl View Debug Flow Gevice System 1/0 Data Display Wind

DEE& »os BTSN B n.a\uwf.. 3
ST

Untitled —

L Main

[Main (Miair - b =l \L  serialto

0l @ ™ senans
™ senar
= ™ seraie Instrument
Man
W Geralg ProfE s
Des As

ok | _save | cancel| prnt | e

Greata 10 Objact

|

Title
Tills sting of the obiset

Ready

"7 Inicio

(&GS

[ Exsciioas: VEEGST |11 [fil

<)

lHustracion 47 Ventana 1/0 > Instrument manager.

Apareceran los seriales disponibles. Seleccionar el serial 8 (CHUBE4) y dar click en

la opcion Add..., aparece la ventana Instrument Properties (ilustracion 48).

Instrument Manager
-Instrument List

&) My Configuration (C\Documents and Settings\USE
}—b Serialt

+-¥8 Serial10

¥ Serial19

L-E Serial?

%ﬂh Serialg

+-¥8 Serialg

~Auto Discovery ———

Find Instruments

Settings... l
~Instrument

Properties |

Instrument Properties

Name: W
Interface: [ serial ~]
Address (eg 9): | 8

Gateway: This host I

Advanced... |

OK | cancel| Help |

4 [

5 g ) g o

oK | save | cancel| Print | Hemp |

llustracion 48 Serial disponible CHUBE4.
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En dicho cuadro rectificar que la Interfase sea Serial y que Adress sea igual al COM

asignado en la ventana Instrument Manager. Puede asignarle un nombre en Name (En éste
caso se le asignara el Nombre CHUBE4). Hacer click en la opcion Advanced... y aparece
un cuadro con la barra de titulo Advanced Instrument Properties con las pestafias (General,
Serial, Direct 1/O, Plug&play Driver y Panel Driver), (imagen 3). Seleccione la pestafia
Serial y modifique el Handshake a Xon/Xoff. Hacer click en OK del cuadro Advanced
Instrument Properties y También OK del cuadro Instrument Properties.

Advanced Instrument Properties

General Serial ] Direct iO I Plug&play Driver I Panel Driver I

Baud Rate: [ eeoo
Character Size:
Stop Bits:
Parity:
Handshake

Receive Buffer Size 4096

OK Cancel Help

llustracion 49 Propiedades del instrumento.

El instrumento debe aparecer de la siguiente forma en el cuadro Instrument Manager

(ilustracion 50).

Instrument Manager

+- 98 Seriald

CHUBE4{@8)

4

oK | Savel Cance||

2|

Print |

Instrument List Auto Discovery

&) My Configuration (C:\Documents and Settings\USE
¥ serialt

+-¥8 Serial10 4,
W serial1g Settings...
¥ Serial7

S8 serialg Instrument

Properties...

Remove
Create /0 Object
Direct /O

Help |

llustracion 50 Identificacion correcta de deteccién del instrumenté CHUBEA4.
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Repetir los mismos pasos de deteccidn para el serial 9 (DPI 145) y para el serial 19

(HP 53131 A); quedando ambos instrumentos identificados en el cuadro Instrument

Manager (ilustracion 51).

Instrument List-

Instrument Manager

W serialt
¥ Serial10
=¥ Serial19

W serial?
=¥ Serialg

& My Configuration (C\Documents and Settings\USE

HP53131A{@19)

B CHUBE4(@8)

| |

4

[ 2]

0K I Save| Cancell Printl

Auto Discovery
Settings... I

Instrument

Add...

Remove I
Create IfO Ohject
Direct IFO |

Help I

llustracion 51 Identificacion correcta de todos los seriales disponibles.

Una vez identificados los instrumentos seleccionar el instrumento (Como aparece

seleccionado el DPI1145 (ilustracion 51) y hacer click en la opcion Direct 1/O, aparecera un

cuadro de programacion (Direct I/O) el cual se puede mover con el ratén en el espacio de

trabajo del programa (ilustracién 52) y colocarlo haciendo click en donde desee colocarlo

(ilustracion 53).

e Yon P G Sem 00 D oy ek e
cEaa - AL O BAAS AL HEE * Ede
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Agilent VEE Pro

EEX
Fie Edt Vew Dsbug Flow Deves Spstem [0 Data Depley Window Hep
DFEHS > B S ARAED M HEL kR =l =N
T —] 1T
B Uniited
B Main
[oaias —
OPI125 (@ 8) (Dwect 0) - M0 El
H
s
BackCalor 3 otrect
Font Dbiect Taw
FonCoke I Otiect Taw o
ShonT e T
ShowTheBar T
Title DPNES (@ 9)
Title BackColor I Ot Tie
Title Font Dbject Tille Tesl
Tite FosaCoke I Otiect i Tt
a i o
BreskpormEnabled Faie
El Disefio
Bl lcon Appsarance
leoPeise  oien " Certered
ShowdeonTitle T
Title
Tt st o the ctiect
Reany Exachode VEEBET WoD

+4 Inicio

lustracidn 53 Apariencia del cuadro de comunicacion del instrumento.
Se repite el paso anterior para los instrumentos CHUBE4 y HP53131A. Se
muestran los cuadros DIRECT 1/O de éstos 3 instrumentos (ilustracién 58). Se recuerda que

el cuadro Instrument Manager se encuentra en el Menu 1/0.

Agilent VEE Pro

Fie Edk View Debuy Fiow Device System 1)O Data Display ‘Window Help
tEEa L BT S I BARD M B m s e =
Frogyam Expirar & Main
] u .
B
-l HPEI3MA(@19) |
- ——» | HP53131A
oz (M - W = = = |
o= 4 ckip Add Transachan >
5 Aparienca
o
St - CHUBE4
Tiighads Deges:. =l DF4E (@0 el
E Disefia —_—
= |
DPI1145
Title
Tite sining of the obyect
Raaty

Exachons: VEEGAT MOD

llustracién 54 Cuadros directos de los instrumentos CHUBE4, HP53131A y DP1145.
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Para introducir datos se hace doble click en cada uno de los cuadros (Los cuadros
principales son: WRITE, WAIT, READ). Ademé&s cada uno de los cuadros tiene la

indicacion (< Double Click to Add Transaction >).

HP53131A (COM 19)

WRITE (ilustracion 55) y dar click en OK.

I = Double-Click to Add Transaction = I

| [wrme | & =] F++mode 1*

| DEFAULTFORMAT  ~| EOLON|

IO Transaction

= Double-Click d Transaction =

oK | nop | cancel

o Add Transaction =

= Double-Click

llustracién 55
WRITE (ilustracion 56) y dar click en OK.
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I£O Tran

| WwrITE ~|| | TEXT > |}addra

~| EOLON|

| DEFAULT FORMAT

= Douhle-Click to Add Trz
oK | nop | cancel

= Double-Click to Add Transac

llustracion 56
WRITE (ilustracién 57) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
YWRITE TEXT "addr 3" EOL

| wrRiTE ~|| | TEXT  ~||lread?]

[ DEFAULTFORMAT  ~| EOLON |

= Double-Click to Add Transaction =

= Douhle-Click to Add Transaction =

ok | nop | cancel

= Douhle-Click to Add Transaction =

llustracion 57

WAIT (ilustracion 58) y da click en OK.
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WRITE TEXT "++mode 1" EOL I/O Trar

WRITE TEXT "addr 3" EOL
OR INTERVAL (sec||

= Double-Click to Add Transaction =

ok | nop | cancel

= Douhle-Click to Add Transaction =

lustracion 58

READ (ilustracion 59) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL
WAIT INTERVAL:1

[ REaD ~| | TEXT ]| K
[ REALG4 FORMAT |  DEFAULT NUM CHARS|

| SCALAR 'l

= Douhle-Click to Add Transaction =

oK | nNoP | cancel

= Douhle-Click

lustracién 59

El HP 533131A queda listo para la toma de datos se continta con el CHUBE4
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CONEXION DEL CHUBE4 (COM 8)

WRITE (llustracién 60) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL
YWAIT INTERVAL:1

READ TEXT v REALG4

YO Tran

| WRITE ;Il | e |

| DEFAULTFORMAT  ~| EOLON |

= Douhle-Click to Add Transaction =

= Double-C 0 Al

ok | nNop | cancel

lustracion 60

WAIT (ilustracion 61) y dar click en OK.

['WRITE TEXT "++mode 1" EOL

WRITE TEXT "addr 3" EOL
WAIT INTERVAL:1

= Double-Click to Add Transaction =

ok | mnop | cancel

lustracion 61
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WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL

WAIT INTERVAL:1
READ TEXT v REALE4

WRITE TEXT "t1?" EOL
WAIT INTERVAL:1

[ wrte ~|) | TE0 | M27

| DEFAULT FORMAT

=l EOLONI

oK | mnop | cancel

llustracion 62
WAIT (ilustracién 63) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL
YWAIT INTERVAL:1

READ TEXT v REALG4

[WRITE TEXT "t12" EOL
WAIT INTERVAL:1
YWRITE TEXT "t2?" EOL

FOR INTERWAL (sec) h

= Double-Click

oK | nop | cancel

lustracion 63
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READ (ilustracion 64) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL
WAIT INTERVAL:1

READ TEXT v REALB4

WAIT INTERVAL:1
WRITE TEXT "t2?" EOL

YWAIT INTERVAL:1

[rREAD ]| [ TEXT ;1[}«4

[ REALG4 FORMAT _~| DEFAULT NUM CHARS|

| SCALAR "l

= Double-Click to Add Transaction =

oK | Nop | cancel

llustracion 64

READ (ilustracion 65) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL
WAIT INTERVAL:1

»

READ TEXT v REALG4 [~

WRITE TEXT "t2?" EOL
WAIT INTERVAL:1

READ TEXT w REALG4

READ TEXT % REALB4 | READ | J| T™B&T = [IX

[ REALG4 FORMAT _~|  DEFAULT NUM CHARS|

I SCALAR 'l

= Double-Click

ok | nop | cancei|

llustracion 65

Estéa lista la comunicacion para éste equipo, continua el DP1145
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INSTRUCCIONES PARA EL DPI 145 (COM 9):
WRITE (ilustracion 66) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL a
WRITE TEXT "addr 3" EOL
WAIT INTERVAL:1 ! —L‘

READ TEXT v REALE4

WRITE TEXT "t27" EOL
WAIT INTERVAL:1
READ TEXT w REALG4
READ TEXT x REALG4

/O Tran
= Double-Click to Add Transaction =

| wrITE ~| || TEXT > |[read:chan1?{

[ DEFAULTFORMAT | EOLON |

oK | noP | cancel

llustracion 66
WAIT (ilustracion 67) y dar click en OK.
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WRITE TEXT "++mode 1" EOL &
WRITE TEXT "addr 3" EOL

WAIT INTERVAL:1

READ TEXT v REALG4

WRITE TEXT "t27" EOL
WAIT INTERVAL:1
READ TEXT w REALG4

WRITE TEXT "read:chan1?" EOL

= Double-Click to Add Transaction =

S

IWAITvI For INTERVAL (secl]

ok | mnop | cancel

lustracion 67

WRITE (ilustracion 68) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL =
WRITE TEXT "addr 3" EOL

WAIT INTERVAL:1 L]
READ TEXT v REALG4 H

WRITE TEXT "t27" EOL Al w

WAIT INTERVAL:
READ TEXT w REALG4
READ TEXT x REALG4

I

WRITE TEXT "read:chan1?" EOL
WAIT INTERVAL:1

l | wrITE ~|) | TEXT  ~|| [read:chan2{

DEFAULTFORMAT  ~| EOLON I

oK | nop | cancel|

llustracién 68
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WAIT (ilustracion 69) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL
WAIT INTERVAL:1

READ TEXT v REALG4

WRITE TEXT "t2?" EOL
WAIT INTERVAL1
READ TEXT w REALG4
READ TEXT x REALG4

WRITE TEXT "read:chan1?" EOL
WAIT INTERVAL:1
WRITE TEXT "read:chan2" EOL

I war =]

saction

FOR INTERVAL {sec) | ﬁl_

oK | nop | cancel

lustracion 69

READ (ilustracién 70) y dar click en OK.

158



WRITE TEXT "++mode 1" EOL &
WRITE TEXT "addr 3" EOL

WAIT INTERVAL:1 2
READ TEXT v REALG4 !

WRITE TEXT "t2?" EOL
WAIT INTERVAL:1
READ TEXT w REALG4
READ TEXT x REALG4

WAIT INTERVAL:1
WRITE TEXT "read:chan2" EOL
WAIT INTERVAL:1

| rREAD ~|| | TEXT = [M
| REALBZFORMAT _¥| DEFAULT NUM CHARS|

| SCALAR 'I

oK | mnop | cancel|

llustracién 70
READ (ilustracion 71) y dar click en OK.

WRITE TEXT "++mode 1" EOL
WRITE TEXT "addr 3" EOL

YWAIT INTERVAL:1
READ TEXT v REALG4

WRITE TEXT "t2?" EOL &
WAIT INTERVAL:1
READ TEXT w REALG4

READ TEXT X REALG4 v

WRITE TEXT "read:chan2" EOL
WAIT INTERVAL:1
READ TEXT y REALG4

| READ _v_||| TEXT |k
| MAT ] DEFAULT NUM CHARS|

| SCALAR 'l

oK | noP | cancel|

lustracion 71
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Ahora colocar las etiquetas alfanuméricas para visualizar los datos para ello se da

click en el mend Display > Alphanumeric. De forma similar coloquelas a un costado de los

cuadros 1/0. (ilustracion 72)

¢ Agilent VEE Pro - Programa para tutorial

Fie Edt View Debug Flow Device System 1j0 Data Display Window Help

NEEE »i1 s RFS L BRARD A sEmA L B0 e BEe
2]

Programa para tiorial vee
LB main

VWRITE TEXT "++mode 1" EOL
VWRITE TEXT "addr 3" EOL
VAT INTERVAL

AD TEXT v REALGY

READ TEXT

| N B E
=] WRITE TEXT 27" EOL =

AT INTERVAL

E Apariencia READ TEXT W 4
s — E
El Comportamiento

ConvertInfinity to 3937 on_ False

Trighode: Degrees
Bl Disefio
Objectindes [

& PopupPanel EAD TEXT ¥ REALS
Popuphoveable Toe READ TEXT 2 REALG4

< v e ion A= |12
e L Double-Click to Add Transaction E
ShowPanclDnErecule | False

Title
Tille string of the object

Exechinde: VEEB&T | 7107 [MOD | /10

llustracidn 72 Etiquetas alfanuméricas.

Después introducir un contador en el menu Device > Counter (ilustracion 73).

Agilent VEE Pro - Programa para tutorial
Fie Edt Yiew Debug Fiow Device System 1jO Data Display ‘Window Help
DFES » 1 s 278 OBAFRD A HRA|LRD 0 - TR HaEe

SR Ty
Programa para hudorial vee
B Main
:I
=]
Eounter (Counten - M6 = l
'
=513
E Apancncia o
BackCoke [ Object ]
Ford Opect Test
FoxeCobx I Otect Ten
St e By
Showl HeBa Trae
B e WAIT INTERW ' |
Thle Back ok [0 Obiect Tite oD To
Tile Fanl Object T Test - i T =z = Ahatlumerie| <]
TieFastde B Givect Tite Tt Double-Click to Add Transaction | |
Comportamiento
Breskpein nabled Faise
Cleaitcivete Te
CloadiFrenn Tne
Disedio
1 lcanAppeannce
leonPichue Irre]
ShowlconT ile Trae
Title
Title g of the chyect

Ready ExecMode. VEEGET WOD

Erbuia - Paint

lustracién 73 Contador.
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Introducir un ciclo para registrar un namero limite de datos. En el menu Flow >
Repeat > For Range. (ilustracion 74). From (Desde) se le da valor de 1, Thru (Limite) se

escribe el limite de datos y finalmente Step (Incrementos), de cuanto en cuanto quiere que

vaya la numeracion. Para que vaya de uno en uno se le asigna el namero 1. El until break es

un ciclo también sin limites y con incrementos de valores de 1.

* { Agilent VEE Pro - Programa rial mE

File Edi View Debug Flow Device
tTEEa =
G Jorar

System 1/0 Data Display Window Help

Ema &8 =) E ok HE e

Programa para tutorial.vee

Main

= HPSI13TA (@19) T
— |AlphaMumneric| «
KR
—[AphaNumeric] <
WRITE TEXT 127" EOL
WAIT INTERVAL
READ TEXT w REALES — |AlphaMurnetic| -
[ Objest READ TEXT X REALG4
Object Text
I Object Tewt —|counter 4|
Fabe = DPI45(@9) = i
e 0 I - Alphabumeric
For Range v
[ Obiest Titls
Qbicct Tills Test a3 v 3 vl 2 —[Alphablumeic| <
I Obiect Titl Test Double-Click to Add Transaction

Falee

“loopicn". Certersd
e

Title
Till sting of the object

Ready

Exechode: VEEBLT WOD

llustracioén 74 Ciclo para introducir el nimero limite de datos.
Se agregan 5 cuadros de grafica en las cuales va a quedar en el eje de las X el

numero de dato, y en el eje de las Y la variable desde el mend Display > X vs Y Plot
(ilustracién 75).
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File Edi View Debug Flow Device Systom 1/ Data Display Window Help

(-~ - B i 13 L. [ m A~ L3 & ||l &
FPrograma para tutorial.vee
8 wain
TS = HP53131A (@19) [=

WRITE TEXT "++mode 1" EOL =)
Fram [0

WRITE TEXT "adr 3' EOL —| Aphatumeric| <
Thru o WAIT INTERVAL1
READ TEXT v REALDA J

step i -

- —| Alhahumeric| «
= CHUBE4 (@ 8) (= JJ J‘
WRITE TERT 127 EOL B

WAIT INTERVAL!1
ain ain) READ TEXT W REALGA
LY

1

=] Nnth‘umlr\: -
TE - READ TEXT % REALE4 || x ‘ ‘
= | Gounter| «
& Apariencia T

B Comportamiento

=] DPAGE @ E) = = =
Corve pfinit Fale AT INTERVALT | AlphaNumeric| « ‘
TrigMods Dogress o ¥
O Discho READ TEXTy REALGA

FEAD TEXT 2 REALGA
5 Popup Pand = Double-Click to Add Transaction ==| | 2 | e
f_\ Hvs ¥ Piot G =i Kvs ¥ Plot - = Hvs T Piot @ & Kvs ¥ Plot - = Hvs T Piot = \
= ' '

a N 1l g

! e " o "

o e o T e o =
Datal T YDatal Al ] Datal T YDatal V| Datal T
— 00DOm01 o0pamet 002.0m.01 00Dame 002.0m.01
itle
il ting of the object Knamme Xname Knamme Xname Kname

Ready

lHustracion 75 Insercidn de gréficas.

Se agrega un cuadro para guardar los datos en un archivo de texto, que esta en el
menu 1/0 > To > File. Y se coloca en pantalla (ilustracion 76).

« Agilent VEE Pro - Programa para tu

Fle Edit Wiew Debug Flow Device System 1O Data Display Window Help

tEES > BT S OB AED M fm A & BE o iRl =i

Programa para tulorial yee

Wain
—|For fangs] « — HPE3131A (@19) -
From [0 —|Alphanurmeric | « N
Thu 3
Ta File [= \
step i

ToFlle: myFile

[ CHUBES (@8) =/ AnahAmeridi I Clear File At PreRun & Open
WRITETEXT 127 £0L

WAIT INTERVAL 1
TEXT w

4 | AlphaNumeric | «
2 —|caunter

B Apariencia

BackColor [ Obiect J

Font Dbiect Text —[AiphaNumerie | «

\D TEXT z REALS:

Tile TaFie B

Tile BackCoh ] Obiect Title —|Aphahiumeric |«
Tile Fort Dbisct Tite Ten:
Title ForeColo Ml Obiect Tite T

=

< Doukle-Click to Add Transaction

ForeColor I Obiect Text
ShonT ermina True
ShonTileBar True

E Comportaniento \ /
BreakpeinlEn False -
B DataFomat
AnagFomat  Black
AraySeparatc "
EdSequznce "
MuliFigidFor [..) Syrtas = X ¥ Plot - = X ¥ Plot - = X ¥ Plot - = X ¥ Plot - = X ¥ Plot -
B Dissfio - - - - -
03 03 03 03 03
B IconAppeaance vname 0% vname 0% vname 0% vname 0% vname 0%
IcorPiture Inone) a8 a8 a8 a8 a8
ShonlconT il True i i i i i
o o o o o
YDatat Al YDatat Al YDatat < YDatat Al YDatat ‘
comomat comomat comomat comomat comomat
Title
Tilesting of the biect Xname Xname Xname Xname Xname
Exechode VEESE] WoD

llustracién 76 Cuadro To File para guardar los datos.

Dicho cuadro debe configurarse haciendo doble click donde dice: (< Double Click
to Add Transaction >). Introducir un comando WRITE e escribir la instruccion siguiente:

a, "\t", v, U\, w, A\, x, WMLy, T\ zoa, v, w, X, Y, 2 son los nombres de las variables
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en los que se guardaran los datos y "'\t" representa una tabulacién entre cada uno de los
datos (ilustracion 77).

— | AlphaNumeric| «

/O Transaction

[m i - .J
= To File =
: To File: myFile 3
—| AlphaNumeric "~1 : [~ ClearFile At PreRun & Open

=|AphEaNINeiEls CwrmE v [ ea| & EETERTTEE

[ DEFAULTFORMAT ~T EOLONT

— | AlphaNumeric| «

oK | nop | cancel|

_]AlpnaN-ume"rir.l A

|
|
J

llustracion 77 Variables asignadas a los datos que se guardaran en el archivo de texto.

Hay que fijar el nimero de digitos de las etiquetas alfanuméricas. Para ello se

selecciona la Etiqueta y haga click en la parte izquierda de la ventana en la pcion

properties; al lado de la opcion Number Format hacer 2 clicks (ilustracion 78).

miphaMNumeric CAlphaNumeric) - .~ |
=== 21 |
= Apariencsa
ZrravFont SlphaHNumeric Saray T
o ke 1 [ o= | P B S P

ForeColor

 —— T
Hll CObj=ct T ==t
NumberFormat E]

ScalarFonit SlphaHNumeric Scalar
Shovedsrravindic: Trus
ShowTerminals False

ShowTitleB ar True

T itle SlphaNumeric
Title BEackColor 7] Object Title
Title Font Object Title T ==t

Title ForeColor Bl Cbj=ct Title T ==
= Comportamiento

EreakpointEnab False

ClearsttSctivate Trus

ClearstPrerun True

= Diseno

= lconAppearanmsce
lconPicture [mon=)
ShowvslconT itle True

llustracion 78 Modificacion del formato de las etiquetas alfanimericas.

Aparece un cuadro al cual se le modifica la opcion Global Format, y en la opcion

real modificar a Fixed y cambiar el numero de Fractional Digits segln cada aparato. Para el
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CHUBE4 son 3, para el DPI145 son 3 y para el HP53131A son 11; dar click en OK
(ilustraciones 79 y 80).

Mumber Format for

I~ Glohal Format

Integer:| Decimal v|
Real: | Fixed v| Fractional Digits ] 1 |

OK | CanceIJ Helpl

llustracién 79 Cambio de digitos del HP53131A.

Number Format for

Integer:| Decimal vl
Real: | Fixed vllFractionalDigits:' 3

OK | Cancel] Helpl

lustracion 80 Cambio de digitos para CHUBE4 y DPI1145.

Ahora se interconectan las lineas. Del ciclo al Contador, del Contador a los Cuadros
I/0, gréficas (eje X), y archivo de respaldo. De los cuadros I/O va a gréaficas (eje Y),

etiquetas alfanuméricas y a la caja de archivo de texto de respaldo (ilustracién 81).
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WRITE TEXT "++mode 1"EOL |
WRITE TEXT "addr 3" EOL

WAIT INTERVAL

READ TEXT v REALBA -l

3 [ToFle __ mrie |

I™ ClearFile At PreRun &Open

VWRITE TEXT 2"t v, "' w, "It

WRITE TEXT 127" EOL = Double-Click to Add Transaction »

WAIT INTERVAL1
READ TEXT w REALG4
READ TEXT % REALG4

WAIT INTERVAL:1 ][y | E
READ TEXT y REALG4

= Double-Click 1o Add Transaction =

Main

B Comportamiento
Corvert Irf False
TrigMode Degrees

E Disefio
Objectinde| M

B Popup Panel
Popuphav] Tue
PopupPani Untiled
ShanPane| False

ERENENE

VDatat

00p0mE

Title
Tille sting of the object X name

lustracidn 81 Estructura final de la adquisicidn de datos.

Se guarda el programa y se corre (ilustracion 82).

fum D VAT NTERVAL T
B READTEAT 4 REALEY oo

<Double-Click 1 438 Transacton =] = i
sap fr I
‘— a Tofie myFile

™ Clear File Al PreRun & Open

-« Double-Cick fo Add Transachion *

B

Apaienca
BackCa [ Otfet
Font Dot Test
ForeCobe [ Object Tee e W WRITETET readchani TEOL 4]
ShonTem Tne VAT NTERAL T | z
ShowTikE Tne —
T CHBEHBE)
Tie k([ Dbt T
TibFot Obidt The Tex
T I
Conpotanients

ER

‘Dl

llustracion 82 Corrida de la adquisicion de datos.
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Comunicacion de las antenas Bluetooth

En el laboratorio se desarrollaron programas de adquisicion inalambrica de datos
por bluetooth por medio del software VEE 7.0. La ilustracion 83 y 84 muestran el arreglo

de las antenas y la configuracion del programa de calibracion de los termémetros de

COMPUTADORA

\) ANTENA BLUETOOTH

platino.

l ANTENAS BLUETOOTH - RS232 lﬂ- -

|| Aphanumerie | |
« 217842

| ApharTumee] |
19,950

. Mw]‘l '

No. da data
=1 ChuiEa 2

Title

Lot

Runi
Ainicio| | 28 @ @ (B 0] 1 Ea | W Adlent VEE pro - CALIBR.

llustracion 84 Programa de adquisicion inaldmbrica de datos empleado para la calibracién de temperatura.

A continuacion se describird como comunicar el indicador de temperatura F250 por
Bluetooth.
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Comunicacion del indicador de temperatura F250 por RS232/Bluetooth.

Se debe configurar primero el indicador de temperatura modificando los 8 switchs que se
encuentran en la parte posterior del indicador. El equipo se configura del siguiente modo:

Switch No. | 1 |2 |3 E | 5 IB |7 B
Position 1 1 |0 |1 |1 |1 |1 |1 |

Con esta configuracion se puede ver que:

Switch
Baud rate 1 > 3
4800 1 0 0
19200 1 1 1
Pari Switch
*
Even Parity 0 1
Odd Parity 0 0
Bits Switch
5
7 Bits
Stop Bits Switch
7
1 Stop Bit

La configuracion del F250 por RS232 con conector de 9-Pin es:

Computadora Funcion F250
Rx

Tx

DTR
GND
DSR
RTS
CTS

O N[OOI B~ WDN
O N0 B~ WDN
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La antena cuenta con un switch que le da la configuracién con la que se desee

comunicar. Como se muestra en la ilustracion 85.

-
2 -

llustracién 85 Switch de configuracién de las antenas a) Configuracién de acuerdo a la ilustracion 17 de este

anexo Yy b) Configuracion de acuerdo a la ilustracion 1 de este anexo.

Se conecta la antena a corriente eléctrica y a un puerto COM de la computadora en
configuracion (a) de acuerdo a la ilustracion 85 y se cambian las propiedades de la antena
con el programa Willies Computer Software Co, en la direccion Inicio> Todos los
programas> Willies Computer Software Co> WCSC Wireless Adapter Configuration>

Configuration Utility (GUI). Y se abre una ventana como se muestra en la ilustracion 86.

E Wireless Bluetooth Serial Configuration Utility

COM Port
.

Baud Rate Party Flow C: Discovery Mode .
01200 ONone O Drsabia O Non-Discoverable | Get Adapter Info |
02400  ©0dd O Enabled & st — |
O 4800 O Even CXIBCOAE [ Program Adapter |
09600 = Mod A0 errah s Eer s
O 182 syl Ty fuSmabdes A
p {,:gg O One O Master OOn O Disabled
057600 OTwo O Slave ) Off Enabled
O 115200

230400

Adaptoer Name Password  Adapter Address Remote Addréss

Software Version

(o

[ Dedug Status Window

llustracion 86 Ventana principal del Wireless Bluetooth Serial Configuration Utility.
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Seleccionar en COM Port el numero de puerto serial al que se conectd la antena y

dar click en Get Adapter Info.

Mostrara las propiedades de la antena; las cuales se modifican a la configuracion del
indicador F250. Baud Rate: 9600, Parity: None, Flow Control: disable, Discovery Mode:
Discoverable, Stopbits: Two, Mode: Slave, Auto-Connect: On, Escape: Disabled, Adapter
Name: Slave05, Password: 1234, Adapter Address: 00126f02af5e y Remote Address:
001f8100830. Cabe mencionar que Adapter Adress es la direccion de la antena y no puede
ser modificada y Remote Address es la direccion de la antena Bluetooth del ordenador a la
que se va a conectar el Indicador de temperatura F250. Posteriormente aplicar la nueva
configuracién a la antena haciendo click en Program Adapter (ilustracion 87) y espere a que
aparezca la ventana Device programed. De click en Aceptar y cierre la ventana del

programa de configuracion de la antena.

c Bluetooth Serial Confisuration Uttty m

vl

600 Parity NONE Stopdis One

llustracidn 87 Programacion de la antena Bluetooth.

Desconectar la antena de la computadora, cambiar el switch de configuracién a (b)
de acuerdo a la ilustracion 85, se conecta nuevamente a corriente eléctrica y al puerto serial
del indicador F250. Tambien se enciende el indicador. Cabe mencionar que la antena

incluye un adaptador para cambiar su entrada de hembra a macho “mini gender changer”
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(ilustracion 88), la cual es necesaria para éste indicador, los indicadores que trabajan con la

configuracién (a) de la antena, usualmente no requieren este dispositivo.

llustracién 88 Mini gender changer.

Se habilita el dispositivo bluetooth de la computadora y se abre el programa de
dispositivos Bluetooth en Inicio> Panel de Control> Dispositivos Bluetooth. Aparece la
pantalla de la ilustracion 89 y se da click en agregar para abrir el asistente para agregar
dispositivos Bluetooth, al cual habilite la persiana *Mi dispositivo esta configurado y listo

para ser detectado (ilustracion 90) y se da click en siguiente.

Dispositivos Bluetooth E :

Dispostivos | Opciones | Puertos COM - Hardware

E

Acepla Cancelor

llustracion 89 Pantalla principal de Dispositivos Bluetooth.
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pr

Lispositivos Bluetootn XA

Dapostros | Opesoems | Pundios COM | Hadware

Asistente para agregar dispositivos Blue... ®

Asistente para agregar dispositivos
Bluetooth
Antes de contiruy, coraube bs seccidn 'Blustooth™ en la

documentacain del depostvo Despuss, configuee o
depattvo pira Que ol 6quEo pueds detectado

»Activelo
- Pesmits que 1o detecte fvisble)
Déin un nombes (opcxns)

- Presicne ol botin en ls pacte infeno del dispostivo
{5680 teclados y mouse)

[¥] Mi dspositivo ets corfigaado y fato pars ser detectado.

Y Agegan s daportivos Bhastooth en oz gue corfia

()

llustracién 90 Asistente para agregar dispositivos Bluetooth.

A continuacion se selecciona el dispositivo Bluetooth que se desea agregar (Slave05) y se
da click en siguiente (ilustracion 91).

Dispositivos Bluetoc X

Dispostivos | Opeioens | Pusrtos COM | Haedware

J/ Siro puede ver ol dipositivo que detes agiepar. Compruebe que
otdé activado. Siga las nstiucciones de confipraciin que vieren

con el dpostivo, y después hapa chc en Buscer de ruevo.

I < Alds I[ SW::] [ Cancely ]

llustracidn 91 Asistente para agregar dispositivos Bluetooth.

En las opciones que posteriormente aparecen seleccionar *Usar la clave de paso que
esta en documentacién e introducir la clave: 1234 y dar click en siguiente (ilustracion 92).
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Dispositivos Bluetooth

“Dispostivos Opciones . Puedos COM | Hadwase |

¢Necesita una clave de paso para agregar su dispositivo?

con su d #ica una clave de paso, dsela.

O Elag una clave de paso por mi
(3 Usar Ia clave de paso que est en la documentaciée: 1234

O Deseo elegi mi propia clave de paso:
O No usar ninguna clave de paso
)chmu\aw 2 menos que su dispostivo No sea compatible con
[ mSecmnendauwmadevedepmmmaWdeselGd@os
Mientras més larga sea la clave de paso, més seguea sed

Asistente para agregar dispositivos Blue...

B
3

Paovwwaumwms“hww&r "Blustooth™ de ks documentacain que viene

= [ <amss || Siguente> | [ Conceln |

lHustracion 92 Introduccion de clave de paso para agregar dispositivo.

Finalmente la computadora asignara 2 puertos COM, uno de salida “60” y otro de

entrada “61”, el importante para la comunicacion es el puerto de salida (ilustracion 93) y se

da click en finalizar y se cierra la ventana de dispositivos bluetooth.

Degostros | Opciones | Pueos COM | Hardware

Asistente para agregar dispositivos Blue... X

Finalizacion del Asistente para
agregar dispositivos Bluetooth
£1 apontve Eluetoo te conectd comectamente con o

00 Elequpo y o depostne podin comuncase ¢ads
Vo2 Qe o3t Canca

€340 200 Jot pusicn COM frenin] atigradon o dapesie
Pusto COM de sabds  COMED
Pusto COM de ertiads: COMEY

Ottenes més infoemaciin acece de Dusrcs COM &9

Haga cle en Finsiear para conr esle auslente

Fewles

L Nuevo hardware encontrado

Su nuevo hardware ests nstalado y et para
usirse,

lustracion 93 Finalizacidn del asistente para agregar dispositivos bluetooth.
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Para comunicar el equipo desde hyper terminal, se abre esta aplicacion en Inicio>
Todos los programas> Accesorios> Comunicaciones> Hyper Terminal, aparece la ventana

de la ilustracion 94, se le asigna un nombre a la conexion (el 60) y se da click en Aceptar.

Descripcion de la co... 7’&1

% Noeva conewin

Escrbs un remben y s un Kono para b coneedn
MNootee
o6

BEesBew

Aot | [ Corcan )

Aodetect,  Detectie e N

lHustracion 94 Pantalla principal de hyper terminal.

Se muestra la ventana Conectar a, en la que se selecciona el puerto 60 y se da click
en Aceptar. Hacer click en el menu Archivo> propiedades y se muestra la ventana
Propiedades del 60. Dar click en la pestafia configuracion (ilustracion 95).

Propiedades deel 60 [2|[X

Cenncta & | Conbigurscdn
8. e

Pais o sepdn
Evcrda o cickgn de e sn o pralio de lga ditancia

Coxsgo de seea
Nento oo
tedblonor

Conectar
usando

(ot ] [Concele )

lustracion 95 Propiedades del 60.
Hacer click en configuracién ASCII (ilustracién 96).
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r
| Propiedades de el 60

Conectas o Corbascn
Las teclas de funcain, deeccadn y O achian como

y
® Teciudatond O Tockss do Windows

La tecls Retoceso envia
@ OteH O Swe O CuleH, Espacio, CiH

Emudacdn
Aupodetect -

1 da termranal Termt ANSI

Lineas en bifer 500 s

] Emite sorwdo ol conectas o desconectst

[ ke | [ C a_|

llustracién 96 Pestafia configuracion de propiedades del 60.
Habilitar todas las persianas y se hace click en aceptar (ilustracion 97) y dar click en
aceptar en la ventana Propiedades de el 60.

Al enviw ASCH
Enviae fin de linea con los avances de linea
[Z] Eco de los caracteres escitos kocamente
Retardo da linea 0 miksegundos.
Relwdods g micegundos
carditer

Alrecki ASCII

[] Agreg avance de linea ol fnal de cada Ninea reciids
[¥) Interpeetar caracteres seckados como ASCH de 7 bits
[7] Apstan lineas que sobespasen el ancho de teminal

lustracion 97 Configuracion ASCII.

Ahora escribir “A0”. Comando para tomar la temperatura del canal A del indicador

o bien “A1” para tomar la temperatura del canal B del indicador (ilustracion 98).

< el 60 - HyperTerminal
Archivo Edicién Ver Llamar Transferic  Ayuda
D »3 0 &

Ao

A 21.043C
A 21.043C
A 21.045C
A 21.047C
A 21.052C
A 21.052C

Al

B 20.907C
B 20.893C
B 20.905C
B 20.897C

09:28 conectado Autodetect. 2400 N1 MAY M

lustracion 98 Comunicacion finalizada del F250 con hyper terminal.
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Compressed densities for (carminic acid + water) in the (313 to 363) K temperature range and at pressures up
to 20.0 MPa
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Volumetric properties are important in chemical engineering for the design, simulation and optimization of separation
processes, the aim of this work is to present the experimental densities for the binary system (carminic acid + water)
in the compressed liquid region. Measurements were performed in a vibrating tube densimeter (VTD) from Anton Paar
in the range of (313 - 363) K and (1 - 20) MPa. Calibration method for the VTD used water and nitrogen as reference
fluids. Good agreement was found between experimental and calculated data using an empirical 6-parameter
equation
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Compressed Liquid Densities for Carminic Acid + Ethanol in the Temperature
Range of (313 to 363) K
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de Ingenieria Quimica Petrolera, INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL-E SIQIE, México, D. F., Mexico

Thermodynamic properties obtained through experimentation are the fundamental basis for the development of models
used to represent and predict the behavior of fluids. Volumetric properties are important in chemical engineering for the
design, simulation and optimization of separation processes. This work presents density measurements for the binary
mixture (carminic acid + ethanol) at temperatures from (313 to 363) K and pressures from (10 to 200) bar using a
commercial vibrating tube densimeter (VTD) from Anton Paar calibrated with water and nitrogen as reference fiuids. The
VTD was connected through a tubing line to a loading cell in order to perform density measurements for the studied system.
A needle vaive allows the homogeneous fluid contained in the loading cell to flow and fill the VTD. The method used was the
static synthetic. In order to observe directly the system behavior, the experimental vibrating period, temperature and
pressure are registered and plotted using a data acquisition program (Agilent, VEE 7.0). The multimeter, temperature
indicator and evaluation unit are communicated with the computer through RS-232/Biuetooth and a multi-paraliel
RS-232/USB serial interface adapter (Model: 2403, Sealevel) Experimental data were correlated with 6-parameter equation.
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