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I 

JNTRODUCC~'ON 

La destilación seca de la madera es el proceso empleado 
para la obtcncibn de carbón, ácido acético, metano! y creo
sota. 

El ck~arrollo de la industria química y la creciente de
manda de ácido acético y mctanol contribuyeron al empleo 
de métodos sintéticos pam su obtención, y éstos a su vez deter
minaron la necesidad de recuperar los productos que se en
cuentran en los alquitranes y en los aceites y que .se busquen 
constantemente nuevos métodos mús eficientes que sustituyan 
a los que se han empleado con anterioridad. 

e arboui::.ació11. 

La madera se destila en grandes retortas (25 a 50 m 3 L 
calentando ligeramente al comenzar la destilación para evitar 
que los vapores cksprcndidos y el aire formen una mezcla de
tonante (5, 6, 7, H, 18). 

El clcstilado es de color amarillo canario, pero a medida 
que avanza la ckstilación y que los alquitranes son más abun
dantes. toma un color café rojizo y aumenta su viscosid::id. 
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Durante toda la destilación se desprenden vapores incondcn
sabJcs; son más abundantes en la parte media de la dcsti
laci6n. 

Carbón (1, 'l, 5, 6, i, 13, ti, 18, 19). 

El residuo de carbón es el único producto terminado que 
se obtiene de la destilación destructiva de la madera. Si se 
de.sea un carbón de mayor po'lcr calorífico, al terminar la 
dcstilaci6n se calienta a uno:; ~·OOºC. o más a fin de separar 
completamente los alquitrane· y algunos otros productos que 
pudieran quedar adsorbido:.; .·n él. Así se puede obtener un 
carb6n con poder calorífico Je 8 000 a 9 000 Cal./Kg. 

El carbón acti\'ado se obtiene haciendo pasar una co
rriente de vapor de agua .1 tra\'és del carbón ordinario para 
arrastrar todas las irnpuL·zas que contenga y actÍ\'ar así sus 
propiedades de acborció11 ( 5). También se obtiene carbón 
activado por clcstib.ción de madera que se hap impregnado 
con una solución saturada de cloruro de zinc o de cloruro de 
magnesio ( 1 +) y diminanoo después estas sales por medio de 
un calentamiento a 90U''-95o-c. 

Fraccio11amic11to del Destilado. 

El destilado obtenido durante la carbonización se lleva 
a tanques de reposo, en donde permanece el tiempo necesario 
para que los alquitranes insolubks se asienten ( 4, 5, 6, 1 i, 19). 
El ácido pirolcñoso se bombea entonces a una columna de 
destilación fraccionac.Ja en donde se separan: 

lo. una mezcla de mctanol-acctona, por la parte superior, 
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2o. aceite.<; ligeros de madera, por uno de los platos inter
medios. 

3o. Acido pirolcñoso dc.salcoholi7""'1do, cerca del fondo. 
·lo. Alquitranes. por la parte inferior de la columna. 

Arido acético. 

Los métodos para recuperar rl ácido acético del ácido pi.: 
roleñoso dcsalcoholizado pueden agruparse en dos clases: 

a) Métodos directos (o métodos físico-químicos). 
b) ~Iétodos indirectos (o métodos químicos). 

De los métodos directos, el proceso de Othmer ( 11, 12) 
por medio ck acetato de butilo, es el de mayor uso por su 
economía y por sus altos rendimientos. 

En este proceso, la mezcla azcotrópica formada por el áci
do acético y el agua se rompe para dar lugar a otra de agua 
y acetato de butilo qnc destila a una temperatura inferior. El 
acetato de butilo se hace llegar por el plato superior de la 
columna de destilación cuyo plato inferior está alimentado 
por el {tciclo pirokñoso dcsalcoholizado. La mc?cla de acetato 
de butilo y agua destila por la parte superior de la columna 
y se separan al condensarse puesto que son inmisciblcs en 
estado líquido. El acetato de bulilo se decanta y se vuelve a 
emplear inmcdíatamcme por medio de un reflujo que llega 
a la parte superior de la columna. 

Si el ácido acético que se separa contiene aún alquitranes 
se hace pasar por una columna agotantc, de la cual se obtiene 
ya el ácido acético gbcíal. 

Los métodos indirectos, que transforman d ácido acético 
en un acetato (generalmente de calcio o de sodio) para rcge-
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nerarlo ;ucgo por medio de un tratamiento de ácido sulfúrico 
y destilación posterior. están siendo aban clonados para u~ar 
s6lo los directos., por la economía que representan. 

A/etanol (5, 13, 18, 19). 

El mctanol se obtiene (con una pequeña cantidad de ace
tona) como una fracción intermedia de la destilación fraccio
nada de la mezcla mctanol~acttona que se obtuvo en el frac
cionamiento inicial del ácido pirolcñoso. 

Alquitranfs. 

Los alquitranes se someten también a una ckstilación frac
cionada. El úcido pirokñoso y los aceites ligeros que todavía 
contienen. destilan entre 90 y l 10" C. y se separan por decan
tación. Los aceites pesados destilan entre l!fü' y 220'1 C. ( ·1, 
19). 

En esta última ckstilación los aceites n:tsan sin \'ariar 
su composición, pero los productos pesados vud\'cn a :mfrir 
un rompimiento molecular (cracking) y se reducen a brea, 
coque y gas. 

Para obtener la creosota que contienen los aceites pl~Sados 
obtenidos en la ckstilación anterior, éstos se tratan con una 
solución de hidr6xido de sodio al 10% ( '."1, 19), se someten 
a ebullición para eliminar los hidrocarburos volátiles, se neu
traliza con ácido sulfúrico o con ácido clorhídrico y se separa 
la creosota que forma la capa superior. Estas operaciones se 
repiten hasta que la capa inf crior no presente turbidez alguna. 



II 

A,fATERIAS PRIMAS 
Y i\1ETODOS DE ANALISIS 

La materia prima usada en este trabajo f uc la madera 
de "brazuelo" de f rcsno. 

Cortada en la ciudad ck Chilapa, Gro. el 1 O de diciem
bre de 1952; se aserró el mismo día en trozos de 25 cm. de 
longitud y 7 c-m. de espesor como medidas máximas. Se secó 
al sol (en Chilap:1, Gro.) durante 30 días y después a la som
bra en la ciudad de l\Iéxico, D. F. hasta cumplir un año des
pués de cortada. Las destilaciones se hicieron entre el 3 y el 
15 de diciembre de 1953. 

El fresno pcncncce a ia familia de las Oleáceas, es un 
árbol frondoso, de unos 20 m. de altura; su tronco mide entre 
100 y 120 cm. ck diúmctro y está cubierto por una corteza 
negra y rugosa de más ck 5 cm. de espesor. Sus hojas son 
compuestas y opuestas. el número de folíolos varía (en el 
mismo individuo) de 5 a 9, tienen pecíolo largo, forma lan
ceolada con la base atenuada, de 8 a 12 cm. de largo, de bordes 
aserrados, lisas por el anverso y barbadas por el reverso. Sus 
flores están dispuestas en panículas y sus frutos son en forma 
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de sámara, con una semilla cada uno y provi.stos de una alita 
oblonga que facilita su transportación por el \'Ícnto ( 15). 

La madna de fresno se reconoce f ácilmcntc por los gran
des \'asos que aparecen en la madera de invierno y que hacen 
que las vetas aparczc~m completamente diferentes de las de 
otras maderas. Brown, Panshin y Forsaith (2) usan estas ca
racterísticas para la determinación de las especies por medío 
de la madera. 

La ~pecic empicada en este trabajo fue clasificada por 
el profesor .\!aximino Martím·z * del Instituto ck Biología de 
Ja l'nivcrsidad Nacional de ;\'(éxico. por medio de sus hojas, 
flores y frutos, como Fra:dnus lllfrhi. 

La mackr;1 que va a someterse a b destilación seca debe 
tener d menor contenido de humedad que sea posible, puesto 
que rcpresl'nta un gasto inútil del combustible que se emplea 
en Hl evaporación. 

Antiguamente la madera se secaba al aire ( 1 ) . pero esto 
hace necesario almacenar b madera por un tiempo compren
dido entre 12 y 1 B meses. con lo cual se obtiene rnaclcra con 
una humedad ele 10 a '..W~>~ .. Ltc almacenamiento supone va
rios miles de tonda<fa.s de madna almacenada, aun para las 
nccc.sidaclcs de una planta rwquciia. 

Los procesos modernos para el s1.:cado de la madera por 
medio de estufas ( l) (que recupcrnn d calor de los gases des
prendidos de los diferentes hogares de b destilación), han 
hecho posibk secar la madera en lapsos de ·lH a 9() horas, 
dejando en dla un contenido de humedad que ,·aría entre 
0.5 y 10%. 

Si el secado se hace a mayor temper;1tura que la neccsa-

• El autor a¡.¡r<i<lcc<· la v;1liosa colaboración del !\bntro en Ciencias, Pro
ksor Maximino Martínn )' <ld Instituto tk lliolof!Ía de la l'~A!\f, en la dasi
ficaci6n dd frnno que rmpkó C"n r1tr trabajo. 
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ria para los procedimientos anteriores, la madera seca más 
rápidamente, pero sufre arrastres de sustancias, lo cual ori
gina pérdidas. 

Para Jos efectos de Ja destilación destructiva de la ma
dera r de acuerdo con los productos que de ella se obtienen, 
las maderas se clasifican en "maderas duras" y "maderas sua
ves". Las maderas suaves proporcionan altos rendimientos de 
resinas y de alquitranes, mientras que las madcrns duras pro
porcionan mayores rendimientos de ácido acético y de mcta
nol. Todas producen aproximadamente la misma cantidad de 
carbón. 

Es necesario clctcm1inar la (s) especie ( s) botánica ( s) que 
se cmplca(n) para lograr b obtención uniforme de los pro
ductos así como ck Ja calidad de ellos. 

También es tl<'Cl'sario dctl.'rminar las plagas o enferme
dades y el t::rado de desarrollo de ellas, por los efectos (pér
didas) que pueden oca!'ionar. 
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III 

P.1IRTE EXPERIA1ENTAL 

C.1rbonización. 

La destilación dcstructi\'a de la madera de fresno se hizo 
en una retorta cilíndrica de cobre, de '.!6 cm. de diámetro y de 
50 cm. ck altura. cuya tapa se cierra herméticamente por 
medio de un empaque ck asbesto y sujeta a la retorta por 
medio ele 16 tomillos con tunea. 

La tapa presenta '...! perforaciones; una de 9 mm. de diá
metro por l;. cual p:isa un ttrmopar que unido a un piró
metro registra b tl'mpcratura de los \'aporcs dentro de la re
torta; la segunda es una perforación ck la cual se desprende un 
tubo de hierro de '.i~ mm. de diámetro interior ,. de 1 m. de 
longitud, que conduce los \'apor1:s hasta el condensador. 

El condensador consta de un tambor ck l'Xpansión com
puesto de dos casquetes csft.':ricns ~· ck un serpentín de tubo dt 
cobre que cksem!Joca 1.·n una trampa pai·a gast:s (pico de 
ganso) que permite separar la fast: líquida ck Jo~; \'apares in
condcnsabks para ckspw.:s lk\·arlos :d hogar, en donde se 
queman junto con el combustible. El tambor de expansión mi
de 7 cm. de altura y 2·l cm. de diúmetro. El serpentín es de 
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tubo de cobre de 1 i .5 mm. de diámetro interior, con cinco y 
media espirales de 25 cm. de di{1mctro. 

El quemador tiene siete mecheros de tipo Bunscn dis
puestos simc'.tricamcntc sobre un tubo de hierro de t 2.5 mm. 
de diámetro interior. doblado en forma de arco de círculo 
de 30()" y alimentado con gas combustible doméstico (butano
propano). Se <'mplc6 un pirómetro "Hcavy-duty" con escala 
de Oº a 1 200ºC. con di\'isioncs de 20ºC. 

La fi1{ura 1 representa d aparato descrito. 
Los destilados de esta operación se recogieron en 3 frac

ciones: 

La primera fracción cstú constituida por los vapores con
densados desde el principio de la destilación hasta que apa
recen los prinv·rns \'apon·s inconcknsablcs. La temperatura 
va desde 120" C. cuando principia hasta 260"C. al final de 
esta fose. 

La segunda fracción constituida por el condensado que 
se recibe desde la ap;irición de los primero:. Yapores incondcn
sablcs hasta la aparición de · •s alquitranes en forma abundan
te en el destilado. La tcrnpnatma se mantiene a 260ºC. y 
sólo al final sube a 3'.!U ·c. 

La tercera fracción está constituida por el destilado re
cogido desde d fin de la ~~egunda fracción hasta que termina 
la destilación. La temperatura se mantiene a 320''C.; sin em
bargo, cuando la destilación ha terminado se sigue calentando 
hasta 500ºC. para coquizar los alquitranes que no ~~ hayan 
desprendido del carbón. 

Antes de sacar d carbón de la retorta, es necesario dejarlo 
enfriar, pues a temperaturas superiores <le 180"C. se incendia 
al contacto del aire. 

Todas las fracciones de las operaciones de carbonización 
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se mezclaron y se dejaron en reposo para decantarlas 72 horas 
después de la última clcstilaci6n destructiva. 

Esta.s destilaciones, así como las destilaciones fraccionadas, 
se hicieron a la presión atmosférica de la ciudad de México, 
D. F. (aproximadamente 586 mm. de mercurio). 

Dcsalcolzolizariú11. 

Las operaciones ele cksalcoholización y de separación (y 
concentración) cid ácido acético. se hicieron en la columna de 
destilación fraccionada de opl'ración continua que está repre
sentada en la figura '.!. Este aparato consta de una columna de 
vidrio de '.UI cm. de di(unctro interior y l '20 cm. de longitud. 
Est<i. empacada hasta la altura ck 109 cm. con csfcritas de 
vidrio de 5 mm. de diámnro. atravesadas por una perforación 
ele 1 mm. de di(unctro. :\ 61 cm. de altura se encuentra el 
dueto de alimentación que es un tubo de 6 mm. de diámetro 
int1·rior que inyecta d úcido pirolcñoso contenido en el reci
pirnt<'. (A). La salida ele la:; fracciones de punto de ebullición 
bajo está colocada a 1!6.5 cm. de altura, esto es, a 7 .5 cm. 
de la parte empacada y comunica con un refrigerante (R) 
de rosario, de 16 bolas y con una camisa de agua de 80 cm. 
de longitud; éste a su \TZ conduce d destilado hasta un dc
cantaclor ( D) con una salida en la parte inferior y otra cuya 
altura puede \'ariarse ele acuerdo con la altura de la super
ficie de se:paración de lo:; líquidos rccividos. Los productos de 

punto de ebullición elevado tienen una salida igual a la ante
rior, situada a -L5 cm. de altura, comunicada con un refri
gerante ( R~) de rosario, de 3 bolas, y con una camisa de agua 
de 25 cm. de longitud; ;ti salir de él se recogen en un vaso (V). 
El reflujo ck las fracciones ligeras se hace por la parte superior 
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de la columna y desde un recipiente (B) colocado arriba de 
clln. El reflujo de las fracciones de punto <le ebullición devado 
se hace ck.'idc un recipiente ( C) hasta el fondo del matraz 
Erknmcycr ( M) situado debajo de la columna de destilación. 

Los dos tenn6mctros (T) colocados, uno en el interior del 
matraz y otro a la altura de la salida de las fracciones ligeras, 
registran las temperaturas de los vapores de las diferentes 
f raccioncs. 

La velocidad de flujo, tanto de la alimentación corno de 
los reflujos, se mide por medio de goteros de Smith (a, b, c) 
y se regula por medio ck ,·álvulas colocadas arriba de los 
goteros. 

El calor se suministró por medio de mecheros Bunscn y 
sólo :)C aplicó por la parte inferior del matraz (M). 

La dcsalcoholización del ácido pirolcñoso se hizo en el 
apat"<llO ckscrito. pero sin usar el dccantador ( D), ya que en 
este ca:'o la fracción ligera es un líquido unifomw. 

Para que la ~qx1ración cid metano! sea completa es ne
cesario que las temperaturas se mantengan constantemente a 
93ºC. en el matraz y ;t :i-1 --.16'C. a la salida del alcohol. 
Ackmás, el reflujo del metano! debe ser dd BO%: del mctanol 
destilado. mientras qtw d reflujo del [1ciclo pirolcñoso debe ser 
del 40% dd úcido destilado. 

La concentración del ácido acl-tico se hizo por el método 
de Othmcr ( 11, 12). Se dcctuó en la columna descrita ante
riormente y utilizando el dccantador ( D), puesto que en esta 
operación, la f racrión li~ern es una mezcla de a~ua ·.,: acetato 
de butilo que al condensarse forma dos capas poi~quc ,los líqui
dos son inmiscibks. 
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La c:,pcricncia. demostró que esta concentración se efec
tuaba en más alto grado cuando la alimentación era de 1.39 
g. de ácido píroleñoso por minuto, el reflujo del ácido acético 
de 80% con rt'spccto al ckstilado y el calor debe n'gularsc de 
tal modo que el drstilado de la fracción ligera sea una mezcla 
compuc.'ita de '.19.~<; de ;tgua y 70.5')~· de acetato de butHo. 
Además, esta cantidad <k agua debe ser d 75.80/'c de la ali
mentación de (1cido pirokñoso y el acetato de butilo inyectado 
debe ser it.:ual ;1 b cantidad de acetato que ck."tila. 

La t.:mpnatura dentro dd matraz cs de 93ºC. al prin
cipio de la dcstilac:ic'm, pno a medida que el :ícido acético se 
concentra. la tnn¡wratura sube hasta l 10''-l 13'C. cuando ha 
perdido la mayor parte de la humedad. 

Scparació11 del mda11 ·'. 

La scparacíc'l11 dl'l metano! se lk\'6 a cabo en una columna 
de d<'stilaciC:m fr:ircionada dl' .¡:) cm. de longitud y con un 
empaque ck \',fcrita, d1· Yiclrio (de :i mm. <k di;\mctro, perfo

radas) hasta u11;1 altm:1 de 30 cm. L;; salida de los \·apares 
estú a :~5 cm. <k ;tlmra. 

Como esta npcrac~ún st' dcctuú l'n forma discontinua, sólo 
se hi:t.o un reflujo del ·Hl: ; de las fracciones que destilaban. 

Se obtuvieron 3 fraccione': 

1 a. !\kzcla (k ;1cctona y mct;mol. Destila entre 50º 

y ~i:i c. 
:.!a. l\ kta 11nl e¡ lit' cn11t Íl'llt' acetona t'n pec¡uciías cantida

(ks. )kstib < 11tre :l:l y 70"C. 

3a. Rcsidun ch- alcohol alílico, metano! y alquitranes. 
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Alquitranes in.rolubles. 

Los alquitranes insolubles se destilaron con el objeto de 
rec•tpcrar la creosota que contienen. Esta destilación se efec
tuó en un matraz de destilación de 500 mi. de m:1ncra discon
tinua v con un rcf rigcrantc de rosario de 3 bobs y una camisa 
de a~a de '.!.5 cm. ~le longitud, corno '.;e indica en la figura 3. 

Durante C:',ta destilación 1os líquidos se dividieron en 2 
fracciones: 

la. fracción qm· contiene.· el úcido pirolcñoso remanente 
y los aceites ligt'.ros de la mackra. Dc..;tila entre 9:r 
y 11 O' C . .-\1 final la temperatura :;ubi~ rúpidamcntc: 
hasta JBO C. 

2a. fracción ck aceites pcsados que contienen la creosota. 
Destila rntrc lBO'' y 22lYC. 

Residuo que queda dentro del matraz. E;; de brea con un 
alto contenido de productos coquizados. por lo que 
pn~scnta un color negro intenso. 

Para separar la creosota, lo:.; aceites pcs;idos st: disolvieron 
en una solucil'.m de hidróxido de sodio al 1 Oj(· y como no hu
biera separación ck capas se procedió a n·aporar a l lü'°C. 
para separar los hidrocarburos volátiles; se añadió después 
ácido clorhídrico diluido 1: l; se formaron dos capas de las 
cuales la superior es de creosota. Estas operaciones se repitie
ron hasta cinco \'eccs que son suficientes para que la capa inf e
rior no presente turbidez . 

. Carbón activado. 

El carbón activado se obtuvo a partir de madera impreg
nada de una solución saturada de cloruro de zinc que después 



de la carbonización se somete a un calentamiento de 900ºC. 
durante cuatro hC'lras. 

El cakntamücnto se hizo en crisol de porcelana calentado 
por doi> mecheros de tipo Bunscn. 

También se hícicron pruebas de calentamiento, de carbón 
no impregnado de clomro de zinc. a 1 lOD :,C. durante tres 
horas pero no se logró activarlo. 

La determinación ele la activación del carbón se hizo por 
decoloración de una solución ( 1 g. por litro) de azul de me
tilcno. 
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IV 

RESULTADOS 

Contenido de humedad de la madera. 

La humedad de la madera se determinó en muestras de 
1.000 g., aproximadamente, de virutas de madera secada en 
estufa a 100-1 lOºC. durante dos y media horas. Como pro
medio de humedad en tres muestras dif ercntr.s se determinó 
1 2 . 7 V)(: . 

Carbonizació11. 

Se hicieron tres operaciones de carbonización, empleando 
en cada una de ellas de 5 a 6 Kg. de madera; se recogieron los 
destilados en tres f raccioncs y se determinó en ellas la acidez 
calculada como ácido acético. para obtener después d por

cicnto ele dicha acidez con relación a la madera seca utilizada 
(columnas ·L 5 y 6 ck la tabl;\ 1 ) . La suma de las tres frac

ciones menos el contenido de humedad determinan los datos 
de la columna 7, sobre el destilado libre de la humedad con
tenida en la madera. Los rendimientos de carbón l'stCrn en la 

columna B. La columna con los rendimientos, obtenidos por 
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TAULA 1 

Produ<tns obt<nido.r ú lo dt»tilación Jeca de Fraxinus udchi a la prt:tión 
atmoifbicn ( Rr.ndimin1to1 solnt: madera uca). 

Tempr-
r:it u ra 

; lk~tibdo 'fot.il ... ! Destilado Ji- Carbón Gases 
¡-~é ---;------~1cidcz -- ! brc ,de la hu- % y Pér-
i wbre \ ';é de ;íci<lo 1 meoad cnn- didas 
madn:>; achico \ tenida en b l'' ¡O 
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TAnLA 2 

Resultados dt: la duantació11 del destilado total 1frto1ido r.n la carbo11i
:aci6ri del Fraxinus udchi, a la J1•1·.1icí11 atmo.ifhi<:a ( lfrndimit11los sobn: 

madera seca). 

Fracci6n \ i\cido 

--1--'., 
¡ 

pirolcñoso \ 
Alquitranes insolubks 

(por diferencia) 
~~~~~~---,~~~~.,,.,-~ 

C' \ C"' t" t•• 
1 C iC 1 (1 ".;C 

Ac. :\c. ¡ :\c. Ac. Ac. Ac. 
' sobre 

,Mcula do Íoda< l-:¡,,51--1-1-.a 
1 nM<lcr~1 

: seca 
--·---·---- 1--·--i 8.9 1 4.7 1 0.42 

Rc11dimie.11tos de los ¡11oduc!oJ cfr la doti/acici11 f raaiPnada dt'/ ticido 
¡1iroltñoso obtc11ido dt'l Fr:ixinus udehi a la tirnicíri a/111osférica ( Rn1-

dimin110.1 sobr,· nwdna 1tca) 

Aci<lu ;1có1ico 
:\lquitrarl<'~ 

fü!ub!c~ 

~:~~~ 1

1 

D¡,,c,s
1
1

0

: ::::;:··\:,~=:~,~: 1

1¡ ·:~<ti~ --:~-,~~e~ ¡ 

ladu Ac. ..\c. : 
'. ,~ Dc~tÍ·; Jnadc-· ,~ ',~ 1 

:\gu.1 
IJ:!'.Ul'C. 

Dnti
bdo 

i ' 
! ;\r!dt·l ¡ 

i.\t .\e,: 
1 
1 

! 

l'ércli
das d<' 
acidez 

.\c. :\c. 

' 1 '
0 

l.uki ¡ rn seca 1 ·' 

1 --1-¡~- -;-lc).2 : '.i:íl,:.· -- ~l. i 19.Ci 
í H.fi 

1 ..... _ .. -===-1-·1:3--· 
? ' 9 {j 8() 1 ' •) 'l ' 1) l " . ) . • ' ,l.. ! .. 
3 10. ! 91.B ·l.0 93 
·I· l 9.1 9'.l.1 ·LO 9.3 

l'romr.lio 9.3 ÜU.8 l 3.8 9.2 
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diferencia, de gases y pérdidas está colocada en la extrema 
derecha. 

En Ja últ¡ma línea de la tabla 1 están colocados los ren
dimientos medios de las tres destilaciones que se efectuaron. 

Todas las fracciones obtenidas se mezclaron y se dejaron 
en reposo para separar después la capa superior que corres
ponde al {1cido pirolcñoso. La cantidad de alquitranes que 
forman la capa de mayor densidad se obtuvo por diferencia. 
Se dctcm1in6 la acidez en las dos fracciones. Los resultados de 
la decantación están en la tabla 2. 

Dt'sal coholi.;;.nrión. 

Las fracciones mezclaclas, de las tres destilaciones, se hi
cieron pasar por una columna de destilación fraccionada y se 
obtuvo 2.:1/c de una mezcla mctanol-acctona que destila entre 
.50 y 56L C.; cuando d ácido pirolcñoso se ha desalcoholizado 
completamente, la temperatura a la salida de la fracción lige
ra, sube rápidamente hasta goce. La temperatura de los va
pores dentro del matraz permaneció constante a 93 ºC. du
rante tocia la destilación. 

Co11roztració11 (frl ácido acético. 

Se hicieron 4 destilaciones para la concentración del áci
do acético, empicando 1 000.0 g. de ácido piroleñoso cada vez, 
obtenié tdosc un promedio de 9.3% de ácido acétiw de 88.8%; 
9.2% de alquitranes solubles; 71-.1 % de agua con una acidez 
de 0.31i% de ácido acético. Los resultados parciales de estas 
destilaciones se encuentran en la tabla 3. 

29 



TAnLA. 4 

Rendimientos dr los productos obtem'dos de la drstilació11 f raccio11ada dt~ 
los alquitranrs insolubles, del Fra.'Cinus udehi a !a presión atmosférica. 

1 \ • \ • 1 Pérdi· Ac. Pirolciio~o j ' cc:-1tcs ' cc1tcs ~:_~-- Brea 
ligeros pesados _________ _ __ , __ d_a_s_ 

Dcstiln· Dcsti· Acidez¡--- -- Sol~rr I Sobre 1 
ci6n •-d \ ,. j ,, ,, aceites madcr;\ K 

sao ,e.ne. ,e .e <l 1 'º 
r• r•. ¡ pesa os icca 

1 
¡e ~c.: ~t. ·~· 

l
,--1 -15.7 20.0 ~1 2-iT ss.5 ~¡ so.6 

2 17.7 17..! 3.9 23.l 1 53.7 1.1 52.4 
l>romt!dlo l~J- 18.7_1-·~:!_~_! __ 23.7~ 54:~ l.l~_. 51.5 

TABLA 5 

~J 

3.5 
3.0 
3.25 

Rcndimic11tos de los productos de la destilación f raccio11ada de la mezcla 
mcla110!-acctor1a a [~ /ir<'sión atmosfhica. 

Denib- ~kzcla \._ _____ Metano! (55º-iOº) Residuo Pérdidas 
ci6n acctona-mn:mol\ D t" 1 M l 1 1 ,., b 

__ ... ,_. 
t~ l.. • e ano ·::o e ,.e 50 f\! 

<,:~ 1 <;( sobrel Ia?o d<:'~tib<.<> '· ( madera e;~ .. ,., 
/C 

madera I <;, '. seca 
l S~C.-l 1 i ------

15.8 i-o~36l 1s.,-1-9¡l)-- -· - ----
Unica 1.9 2.8 2.7 -

Destilación fraccionada de los alquitranes insolubles. 

Se hicieron dos destilaciones fraccionadas de alquitranes 
insolubles y se obtuvo un promedio de 16. 7 % de ácido piro
lcñoso con una acidez de 18.7% de ácido acético; 5.15% de 
aceites ligeros; 23.75lj'c1 de aceites pesados con un contenido 
de 5'L6% de creosota que corresponde al 1.15% del peso de 
la madera seca; el residuo de brea fue de 51.5 % y las pér
didas totales fueron del 3.25%. 
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Los resultados parciales de estas destilaciones se encuen
tran registrados en la tabla 4. 

Destilació11 f raccio11ada de la me.tela mctanol-acetona. 

En la dc.stilaci6n de la mezcla mctanol-acctona se obtuvo 
15.8% de una mezcla de acetona-mctanol; 78. 7 de mctanol 
de 9 I .0% ( dctcm1inado con alcohómctro) y un residuo de 
2.8%. Las pérdidas totales fueron de 2. 7%. 

Los rc.'iultados obtenidos en e.sta destilación se encuentran 
en la tabla 5. 

Carbón activado. 

t g. de carbón activado con cloruro de zinc, decoloró 
50 mi. de una solución ( l g. por litro) de azul de mctilcno a 
50" C. en 5 minutos. 

1 g. de carbón de madera no impregnada de la solución 
de cloruro de zinc y calentado a 1 lOO"C. (en una fundición 
de metales) no decoloró 5 ml. de la solución de azul de mc
tilcno a 50ºC. en 5 minutos. 
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V 

DJSCUSION 

L1 carbonización ele la madera time gran influencia sobre 
los rendimientos de los productos de la destilación seca. El 
rompimiento de las mol~culas que constituyen la madera, es 
diferente cuando se hacl'n va1-iar los tiempos o las temperatu
ras de la destilación; esto hace m'C't'sario que las opcr<lcioncs 
se cf cc\Úen siempre de una manera uniforme p~ua poder ob
tener los rendimientos múximos y una calidad uniforme de los 
productos que se ck,ea rccup·rar. 

En la tabla l se ob<.LT\'a una s1:mcjanz;t l'.11 los rcndimic.n~ 
tos de todos los productos de las c;uboni1~tciones ~ y 3. En 
la l" destilación se obtuvo una mayor camid~1d de [leido pi
rokñoso que, corno resudado lógico. produce un aunH:nto en 
el ácido acético calculado. El rendimitnto ck carbón C$ d mis
mo y los gases y pérdidas disminuynon notabkment('. 

E;;tos resultados se deben probabkrm:nt~· al arrastre de 
los destilados por los vapores incond<'nsabks. 

Por la decantación del dnlilado de la carhonizaci6n se 
obtu\·o (tabla 2) -13 . .'.>% ele ácido pirnkíioso con una <lcidcz 
de l l .l:l'Jr1 ck úcido acético y H.9% dt: alquitrarws insolubles 
con una acidez de ·L 7 ~.;. de ácido acético ( O..t2 ~;(, dd peso ck 
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la madera seca). El ácido acético que se e11cuentra en los al
quitranes insolubles puede ser recuperado y, por lo tanto, estos 
rendimientos se sumarán a los del ácido recuperado del ácido 
piroleñoso. 

Las condiciones aproximadas (velocidad de flujo de la 
alimentación de los reflujos, así como la cantidad de calor 
!iuministrado) nccc..,arias para la concentración del ácido acé
tko en la columna de ckstilación fraccionada se determinaron 
haciendo destilaciones ele ácido aQético industrial diluido en 
agua hasta obtener una acidez ( 10-11 % ) semejante a la del 
ácido pirolcñoso obtenido en la carbonización de la madera. 
Después se hicieron tres destilaciones preliminares, usando 500 
g. ele ácido pirolcñoso cada vez, para determinar las condi
ciones óptimas especificadas en el capítulo III. 

Como los reflujos y la alimentación se efectúan a muy 
baja vdocidad. ocurrieron taponamientos en los tubos de la 
alimentación. Cuando sucedía esto era necesario disminuir 
el reflujo de acetato de butilo y Ja cantidad de calor para 
evitar que la fracción ligera arrastrara ácido acético. Estos 
taponamientos no ocurren con frecuencia. 

En la tabla ~ se obse1va que los rendimientos de ácido 
acético rcc11pcraclo del ácido pirolcñoso son aproximadamente 
del ·LUj';, del peso de la mack ra seca y que el agua separada 
contiene una acidez máxima de 0.4% de ácido acético. 

En las dos prinwras destilaciones el agua se fue analizan
do, tan pronto como se recibía (en pequeñas porciones), y 

no pudo registrarse Ja cantidad recibida ni el promedio de 

acidez. 
La acidez de los alquitranes solubles se debe a los ácidos 

con punto de ebullición superior al del ácido acético, que con
tiene el ácido piroleñoso. Como estos alquitranes representan 
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el 9.2% del ácido pirokñoso, las variaciones en la acidez de
terminada son de menos de 0.27'/b y puede considerarse que 
no hay diferencia en los resultados de las diferentes destila
ciones. 

En la dc..\tilación 2 aparece una pérdida de acidez ma
yor, y cumo consecuencia un rendimiento menor de ácido acé
tico; esto se debe a los taponamientos de la alimcntaci6n que 
en este caso ocurrieron frecuentemente. Los análisis del agua 
determinaron una acidez entrl' o.+ y 0.6<¡0 de úcido acético. 

La tk'itilación fraccionada de los alquitranes insolubles 
se llevó a cabo en un matr~w de cb;tilación de SOO mi., en el 
cual se destilaron :!OU g. cada \'cz. No pueden usarse más 
de 200 g-. y debe cakmarsc poco a poco hasta que terminan 
de destilar d ácido pirolciio.so y los aceites ligeros porque la 
separación ck dios se efectúa de manera tumultuosa. Dcs
pué:; de esto, b tcmptratura sub(: r{tpidamcute hasta 180 ºC. 
y la destilación continúa fácilmente. 

En esta destilación la difrrcnci;;, mús notable se encuen
tra en los rendimientos de los aceitcs li)!cros. El úcido acbico 
es aproximadamcr te igual 1:n las dos de.stilacioncs. Los resi
duos de brea y las pérdidas son scmcjantl's. 

Solamcnt<· se hicieron dos destilaciones porque los alqui
tranes se adhirieron a bs paredes del recipiente en el que se 
hizo la dccantaci6n y no pudieron tran.sv;.1sarsc m{ts de •HlO g. 

En la separación de la creosota es difícil \'er la separa
ción de los líquidos en las primeras dos neutralizaciones y 
cuando se emplea {1ciclo clorhídrico, cua11dn se agrega en ex
ceso, la capa de creosota se va al fondo y sobrenada la de 
ácido. · 

La destilación fraccionada de la mezcla mctanol-acctona 
se efectúa fácilmc11tc. El rdlujo se comenzó a hacer lenta-



mente y se aceleró hasta sobrepasar ligeramente la velocidad 
necesaria para mantener la temperatura a 50ºC. a la salida 
de los vapores, al principio de la destilación. 

La destilación se hizo una sola vez con 200 g. de la mezcla 
mctanol-acctona, porque esta fracción fue muy pequeña y no 
permitió hacer otra más. 

El carb6n actÍ\'ado se obtu\'o de pequeñas muestras de 
madera que se impregnó de una soluci61. concentrada de clo
rnro de zinc, se carbonizó y !\C calentó a 900ºC durante cua
tro horas. 

No se obtuvo, impregnando de cloruro de zinc la madera 
que se destiló para facilitar la determinación de los rendi
mientos <le los otros productos. 

Los datos que se encontraron sobre la destilación dc.c:truc
tiva de la madera de fresno, obtcni :los por Ha wlcy (\Vise 17) 
utiliz~mdo algu11as especies c~tadounidcnses, aparecen en la 
tabla 6, al lado de los obtenidos en este trabajo. 

El estudio comparativo d~ ellos demuestra que: 

Los rendimientos de ácido pirolcrioso, carbón y alquitra
nes insolubles son ligeramente mc1wrcs en la destilaci6n de 
Fraxi71ur 1ufrhi. 

L ..... :ndimicntos de metano! son iguales para el Fraximts 
tulchi y "fresno negro''. pero son superados en un 5% por los 
rendimientos de la destilación de ramas de "fresno verde". 

La acidez total determinada en los destilados de el Fra
xi 11t1J udehi es de 53% menor que la de "fresno negro'', pero 
es t O',Yo mayor que la acidez determinada en las otras espcci( . 

Los rcndimict tos de ácido acético obtenido del Fraxinus 
udclzi, son superiores a los obt(.'.nidos por Hawley en todas las 
destilaciones. Aun son superiores a los que obtiene Hawley 
usando sólo madera ccn tral (corazón) de "fresnos blancos". 
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Comfx11aci6n dt foJ roultadru obttnidos en la destilación de mad;ra dt 
Fraxinus udchi 4'.rm los obttnidos por llawfry rn la destilación de algunas 

ts/Jtdts de f rrrnos cstadowtidensu. 

Especie 

Fresnos: 
verde, 
azul y 
runa.rillo.

1 
Fresno 1 

negro 

Fresno 
verde 
(ramas) 

Fraxinus 
mlehi 

Fresno 
blanco 

31.3 

3·t6 

30.7 

29.9 

4.39 

5.·IO 

4.:íl 

5.11 3.B 

3.'2'.l 2.31 2.7i 

1 

Fresno 1 '.t 70 2.66 '.\. l 13 

1.67 ¡ 43.4 

l.91 

2.02 

l.9 

; 
l 

39.3 

40.4 

38.5 

~;. 

9.6 

10.2 

10.l 

8.9 

, blanco 2 ¡ 1 

~;:<;.:~~~-d:7~:-~~;~::-indic::i-~Ón-;~~~--dc-~-~·e llawlcy. 
-----·-----~·- •~--"" ~.-~ ... --··----··--• ·--·.,-• ... , .. _ •r• - .. -~~.,.,•-.----... ·---~·••·~·· • --~ 
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VI 

RESU1\fEN l' CONCLUSIONES 

la. La destilación de Ja madera (brazuelo) de fresno 
(Fraxinru udclzi) se cf cctuó de la manera siguiente: 

Carbonización de la madera {Destilación destructiva). 
Dec~uHación dd destilado. 
Dc:;alcoholización dd ácido pirolcñoso. 
Destilación fraccionada de la mezcla rnewnol-acctona. 
Destilación fraccionada cid ácido pirolcñoso. 
Destilación fraccionada ele los alquitranes insolubles y se

paración de la creosota que contienen. 
Obtención del carbón activado. 

2a. En la carbonización de la madera de fresno se obtuvo 
un 37.9% de carbón como único producto terminado. Los ga
ses se queman en el hogar y los líquidos destilados se decantan 
para someterse a destilaciones fraccionadas. 

3a. Por decantación dc1 ~, ..tilado se obtuvieron 4·3.5% 
ele ácido piroleñoso con una acidez de 11.8% de ácido acético 
y 8.9% de alquitranes con una acidez de 4.7% de ácido 

acético. 
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4a. En la d~salcoholi7.aci6n del !tcido pirokñoso se obtuvo 
2.3'J'o de la mezcla de mctanol-acctona. 

Sa. Por la destilación fraccionada de la mezcla mctanol
acctona se recuperó d 1.95'<; ele metano!. calculado en relación 
con el pc,'io de la madera seca utilizada y 0.36'/ó ck un~\ mezcla 
de acctona-mctanol. 

6a. El ácido acético recuperado por la destilación frac
cionada del ácido pirolcños.o por d método de Othmer, es el 
3.8% del peso de la mackra seca. 

ia. Recuperando d ácido adtico de los alquitranes inso
lubles, el Acido acético total es d ·L 1 j·~, del peso de b madera 
seca utili7.ada. 

8a. En la destilación fraccionada ck los alquitranes inso
lubles se obtU\'O 2J. iS~~' de aceites prs:1dos que contienen 
54.6% de crco~ota ( 1. l 5% del pt>~n de la madera seca). 

9a. Se obtuvo carbón activado, impregnando la madera 
con una solución saturada de cloruro ck zinc y calentando el 
carbón a 900ºC. durante cuatro horas. 
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