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INTRODUCCION

La destilacién scca de la madera es el proceso empleado
para la obtencién de carbén, dcido acético, metanol y creo-
sota.

El desarrollo de la industria quimica y la creciente de-
manda de¢ dcido acético y metanol contribuyeron al empleo
de métodos sintéticos para su obtencidn, y éstos a su vez deter-
minaron la nccesidad de recuperar los productos que se en-
cuentran cn los alquitrancs y en los aceites y que se busquen
constantemente nuevos métodos més eficientes que sustituyan
a los que se han empleado con anterioridad.

Carbonizaciin,

La madera se destila en grandes retortas (25 a 50 m?®),
calentando ligeramente al comenzar la destilacién para cvitar
que los vapores desprendidos v el aire formen una mezcla de-
tonante (5, 6, 7, 14, 18).

El destilado es de color amarillo canario, pero a medida
que avanza la destilacion y que los alquitranes son méas abun-
dantes, toma un color café rojizo y aumenta su viscosidad.
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Durante toda la destilacién se desprenden vapores inconden-
sables; son més abundantes en la parte media de la desti-
lacién.

Carbén (1,4, 5,6, 7, 13, 17, 18, 19).

El residuo de carbdn cs ¢l tnico producto terminado que
se obticne de la destilacién destructiva de la madera. Si se
desca un carbén de mayor porler calorifico, al terminar la
destilacién sc calienta a uncs 500°C. o mas a fin de scparar
completamente los alquitrancs y algunos otros productos que
pudicran quedar adsorbidos m ¢l Asi se pucde obtener un
carbén con poder calorifico de 8 000 a 9 000 Cal./Kg.

El carbén activado se obtiene haciendo pasar una co-
rriente de vapor de agua a través del carbén ordinario para
arrastrar todas las impurezas que contenga y activar ast sus
propicdades de adsorcidn (5). También se obtiene carbén
activado por destilacidén de madera que se haya impregnado
con una solucién saturada de cloruro de zine o de cloruro de
magnesio (14) v climinanao después estas sales por medio de
un calentamicnto a 900°-950°C.

Fraccionamicnto del Destilado.

El destilado obtenids durante la carbonizacién se lleva
a tanques de reposo, en donde permancee ¢l tiempo necesario
para que los alquitrances insolubles se asienten (4, 5, 6, 17, 19).
El 4cido pirolefioso sc bombea entonces a una columna de
destilacion fraccionada en donde se separan:

lo. una mezcla de metanol-acetona, por la parte superior,
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20. accites ligeros de madera, por uno de los platos inter-
mcdios. :

3o. Acido pirolciioso desalcoholizado, cerca del fondo.

4o. Alquitrancs, por la parte inferior de la columna.

Acido acético.

Los métodos para recuperar cl icido acético del icido pi-
rolefioso desalcoholizado pueden agruparse en dos clases:

a) Métedos directos (o métodos fisico-quimicos).
b) Mctodos indirectos {0 métodos quimicos).

De los métodos dircctos, ¢l proceso de Othmer (11, 12)
por medio de acetato de butilo, es ¢l de mayor uso por su
cconomia y por sus altos rendimicntos.

En este proceso, la mezcla azeotrépica formada por el &ci-
do acctico y ¢l agua s¢ rompe para dar lugar a otra de agua
y acctato de butilo gne destila a una temperatura inferior. El
acetato de butilo se hace lHegar por ¢l plato superior de la
columna de destilacién cuyo plato inferior esta alimentado
por cl acido pirolenoso desalcoholizado. La mezcla de acctato
dc butilo y agua destila por la parte superior de la columna
y s¢ scparan al condensarse puesto que son inmiscibles cn
estado liquido. El acetato de butilo se decanta y se vuclve a
emplear inmediatamente por medio de un reflujo que llega
a la parte superior de la columna.

St ¢l Acido acético que se separa contiene atn alquitranes
se hace pasar por una columna agotante, de la cual sc obtiene
ya ¢l dcido acético glacial.

Los métodos indirectos, que transforman ¢l dcido acético
cn un acetato (generalmente de calcio o de sodio) para rege-
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nerarlo fucgo por medio de un tratamiento de 4cido sulfurico
y destilacién posterior, estan siendo abandonados para usar
sélo los directos, por la cconomia que representan.

Metanol (5, 13, 18, 19).

El metanol sc obtiene (con una pequeiia cantidad de ace-
tona) como una fraccién intcrmedia de la destilacién fraccio-
nada dc fa mezcla metanol-acetona que sc obtuvo ¢n el frac-
cionamicnto inicial del dcido pirolenoso.

Alquitranes.

Los alquitrancs se someten tambicén a una destilacién frac-
cionada. Bl dcido pirolefioso v los aceites ligeros que todavia
conticnen, destilan entre 907 y 110°C. y se separan por decan-
tacién. Los accites pesados destilan entre 1807 v 220°C. (4,
19).

En esta aluma destilacion los accites nasan sin variar
su composicion, pero los productos pesados vuclven a sufrir
un rompimicnto molccular (cracking) y se reducen a brea,
COquUC y gas.

Para obtener Ia creosota que contienen los aceites pesados
obtenidos en ia destilacion anterior, éstos se tratan con una
solucién de hidréxido de sodio al 109 (5, 19), s¢ someten
a cbullicién para climinar los hidrocarburos volatiles, se neu-
traliza con #cido sulfiirico o con 4acido clorhidrico y se separa
la creosota que forma la capa superior. Listas operaciones se
repiten hasta que la capa inferior no presente turbidez alguna.
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MATERIAS PRIMAS
Y METODOS DE ANALISIS

La materia prima usada cn este trabajo fue la madera
dc “brazuclo” de fresno.

Cortada en la ciudad de Chilapa, Gro. el 10 de diciem-
bre de 19525 se aserrd ¢l mismo dia en trozos de 25 cm. de
longitud y 7 em. de espesor como medidas méximas. Se secé
al sol (en Chilapa, Gro.) durante 30 dias y después a la som-
bra en la ciudad de México, D. F. hasta cumplir un afio des-
pués de cortada. Las destilaciones se hicieron entre el 3 y el
15 de diciembre de 1953.

El fresno pertenece o Ia familia de las Olcaceas, es un
arbol frondoso, de¢ unos 20 m. de altura; su tronco mide entre
100 y 120 em. de difunctro y estd cubierto por una corteza
negra y rugosa de mas de 5 cm. de espesor. Sus hojas son
compucstas y opucstas, ¢l nimero de foliolos varia (en el
mismo individue) de 5 a 9, ticnen peciolo largo, forma lan-
cceolada con la base atenuada, de 8 2 12 em. de largo, de bordes
ascrrados, lisas por ¢l anverso y barbadas por ¢l reverso. Sus
flores estin dispucstas en paniculas y sus frutos son en forma
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de sAmara, con una semilla cada uno y provistos de una alita
oblonga que facilita su transportaci6n por el viento (13).

La madera de fresno se reconoce facilmente por los gran-
des vasos ¢ue aparccen en la madera de invierno y que hacen
quc las vetas aparczcan completamente diferentes de las de
otras madcras. Brown, Panshin y Forsaith (2) usan cstas ca-
racteristicas para la determinacién de las especies por medio
de Ja madera.

La cspecic empleada en este trabajo fue clasificada por
cl profesor Maximino Martinez * del Instituto de Biologia de
Ia Universidad Nacional de México, por medio de sus hojas,
flores v frutos, como Fraxinus udehi.

La madera que va a someterse a la destilacién seca debe
tener ¢l menor contenido de humedad que sea posible, pucesto
que representa un gasto inatil del combustible que se emplea
cn su cvaporacion.

Antiguamente Ia madera se secaba al aire (1), pero esto
hace necesario almacenar L madera por un tiempo compren-
dido entre 12 v 18 meses, con lo cual se obticne madera con
una humedad de 10 a 209%. EFste almacenamicnto supone va-
rios miles de toncladas de madera almacenada, aun para las
necesidades de una planta pequena,

Los procesos modernos para el sccado de la madera por
medio de estafas (1) (que recuperan el calor de los gases des-
prendidos de los diferentes hogares de la destilacidn), han
hecho posible secar a madera en lapsos de 48 a 96 horas,
dejande en ella un contenido de humedad que varia entre
0.5 y 10%.

Si el secado se hace a mayor temperatura que la necesa-

* El autor agradece la valiosa colaboracion del Maestro en Ciencias, Pro-

fesor Maxunino Martinez v del Instituto de Biologia de la UNAM, cn la clasi-
ficacién del fresno que empled en este trabajo,
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ria para los procedimicntos anteriores, la madera seca mas
rapidamente, pero sufre arrastres de sustancias, lo cual ori-
gina pérdidas.

Para los cfectos de la destilacién destructiva de la ma-
dera y de acuerdo con los productos que de clla sc obtienen,
las maderas se clasifican en “maderas duras” y “maderas sua-
ves”. Las maderas suaves proporcionan altos rendimientos de
resinas v de alquitranes, mientras que las maderas duras pro-
porcionan mavores rendimicntos de dcido acético y de meta-
nol. Todas producen aproximadamente la misma cantidad de
carbén.

Es necesario determinar la(s) especie(s) botanica(s) que
s¢ emplca(n) para lograr la obtencién uniforme de los pro-
ductos asi como de la calidad de cllos.

También es necesario determinar las plagas o enferme-
dades v ¢l grado de desarrollo de cllas, por los cfectos (pér-
didas) que pucden ocasionar.
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PARTE EXPERIMENTAL

Carbonizacion.

La destilacién destructiva de la madera de fresno se hizo
en una retorta cilindrica de cobre, de 26 cm. de diametro y de
50 cm. de alwra, cuya wapa se cierra herméticamente  por
medio de un empaque de asbesto y sujeta o la retorta por
medio de 16 tornillos con tuerca.

La tapa presenta 2 perforaciones; una de & mm. de dia-
metre por la cual pasa un termopar que unido a un pird-
metro registra la temperatura de los vapores dentro de la re-
torta; la segunda es una perforacion de la cual se desprende un
tubo de hicrro de 32 mm. de didmetro interior v de 1 m. de
longitud, que conduce los vapores hasta el condensador.

El condensador consta de un tambor de expansiéon com-
pucsto de dos casquetes esféricos v de un serpentin de tubo de
cobre que desemboca en una trampa para gases (pico de
ganso) que permite separar la fase lquida de los vapores in-
condensables para despuds Uevarlos al hogar, en donde se
queman junto con el combustible. il tambor de expansién mi-
dc 7 ecm. de altura v 24 cm. de diametro. Bl serpentin es de
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tubo de cobre de 17.5 mm. de didmetro interior, con cinco y
media espirales de 25 em. de diametro.

El quemador ticne sicte mecheros de tipo Bunsen dis-
pucstos simétricamente sobre un tubo de hicrro de 12.5 mm.
de didmetro interior, doblado en forma de arco de circulo
de 300° v alimentado con gas combustible doméstico (butano-
propano). Sc empled un pirémetro “Heavy-duty™ con escala
de 07 a 1 200°C. con divisiones de 20°C.

La figura 1 representa ¢l aparato descrito.

Los destilados de csta operacidn se recogicron en 3 frac-
ciones:

La primera fraccién estd constituida por los vapores con-
densados desde el principio de la destilacién hasta que apa-
recen Jos primeros vapores incondensables. La temperatura
‘a desde 1207C. cuando principia hasta 260°C. al final de
esta fase,

La segunda fraccién constituida por el condensado que
sc¢ recibe desde la aparicién de los primeros vapores inconden-
sables hasta la aparicion de s alquitranes en forma abundan-
te en ¢l destilado. La temperatura se mantiene a 260°C. y
sélo al final sube a 3207C.

La tercera fraccion estd constituida por el destilado re-
cogido desde el fin de la segunda fraccién hasta que termina
la destilacién. La temperatura se mantiene a 320°C.; sin em-
bargo, cuando la destilacién ha terminado se sigue calentando
hasta 500°C. para coquizar los alquitranes que no <2 hayan
desprendido del carbén.

Antes de sacar ¢l carbén de la retorta, es necesario dejarlo
enfriar, pues a temperaturas superiores de 180°C. se incendia
al contacto del aire.

Todas las fracciones de las operaciones de carbonizacién
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. se mezclaron y se dejavon en reposo para decantarlas 72 horas:
después de 1a dltima destilacién destructiva.,

Estas destilaciones, asi como las destilaciones fraccionadas,
sc hicieron a la presidon atmosférica de la ciudad de México,
D. F. (aproximadamente 586 mm. de mercurio).

Desalcoholizacion,

Las operaciones de desalcoholizacién y de scparacién (y
concentracion § del dcido acético, se hicieron en la columna de
destilacion fraccionada de operacién continua que esta repre-
sentada en la figura 2. Este aparato consta de una columna de
vidrio de 2.8 cm. de didmetro interior y 120 cm. de longitud.
Esta empacada hasta la altura de 109 em. con esferitas de
vidrio de 5 mm. de didmetro, atravesadas por una perforacién
de 1 mm. de diametro. A 61 cm. de altura se encuentra el
ducto de alimentacién que es un tubo de 6 mm. de didmetro
interior que inyecta el acido pirolefioso contenido en ¢l reci-
piente (A). La salida de las fracciones de punto de cbullicién
bajo estd colocada a 1165 em. de altura, esto es, a 7.5 cm.
de la parte empacada v comunica con un refrigerante (R)
de rosario, de 16 bolas v con una camisa de agua de 80 cm.
de longitud; éste a su vez conduce ¢l destilado hasta un de-
cantador (D) con una salida en la parte inferior y otra cuya
altura puede variarse de acuerdo con la altura de la super-
ficic de separacion de los lquidos recibidos. Los productos de
punto de cbullicién clevado tienen una salida igual a la ante-
rior, situada a 4.5 ¢cm. de altura, comunicada con un refri-
gerante (R.) de rosario, de 3 bolas, y con una camisa de agua
de 25 em. de longitud ; al salir de ¢l se recogen en un vaso (V).
El reflujo de las fracciones ligeras sc hace por la parte superior
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de la columna y desde un recipicnte (B) colocado arriba de
clla. El reflujo de las fracciones de punto de chullicién elevado
s¢ hace desde un recipiente (C) hasta ¢l fondo del matraz
Erlenmeyer (M) situado debajo de la columna de destilacién.

Los dos termémetros (1) colocados, uno en cl interior del
matraz y otro a la altura dc la salida de las fracciones ligeras,
registran las temperaturas de los vapores de las diferentes
fracciones,

La velocidad de flujo, tanto de la alimentacién como de
los reflujos, se mide por medio de goteros de Smith (a, b, ¢)
v s¢ regula por medio de vilvalas colocadas arriba de los
goteros.

El calor se suministré por medio de mecheros Bunsen y
sblo sc aplicd por la parte inferior del matraz (M).

La desalcoholizacién del acido pirolefioso se hizo en el
aparato descrito, pero sin usar el decantador (D), ya que en
este caso la fraccidn ligera es un liquido uniforme.

Para que la separacion del metanol sea completa es ne-
cesario que las temperaturas s¢ mantengan constantemente a
93°C. en el matraz v 2 534°-567C. a la salida del alcohol.
Ademis, ol reflujo del metanol debe ser del 80% del metanol
destilado. mientras que ¢l reflujo del dcido pirolefoso debe ser
del 4096 del dcido destilado.

Concentracion del deido acdtico.

La concentracién del dcido acético se hizo por ¢l método
de Othmer (11, 12}, Se efectud en la columna deserita ante-
riormente y utilizando ¢l decantador (D), pucsto que en esta
operacion, la fraccion licera es una mezela de agua y acetato
de butilo que al condensarse forma dos capas porquc los liqui-
dos son inmiscibles.
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La cxperiencia demostré que esta concentracién se efec-
tuaba en mias alto grado cuando la alimentaciéon era de 1.39
g. de &cido pirolefioso por minuto, ¢l reflujo del 4cido acético
de 80% con respecio al destilado v el calor debe regularse de
tal modo que ¢l destilado de la fraecién ligera sea una mezcla
compuesta de 2957 de agua v 70.5% de acctato de batilo.
Adcemis, esta cantidad de agua debe ser ¢l 75.80%% de la ali-
mentacion de dcido piroleiioso y el acetato de butilo inyectado
debe ser ivual a la cantidad de acetato que destila.

La temperatura dentro del matraz es de 93°C. al prin-
cipio de la destilacion, pero a medida que el dcido acético se
concentra, la temperatura sube hasta 1107-113°C. cuando ha
perdido la mavor parte de la huinedad.

Scparacion del netan .

La separacién del metanol se Hevé a cabo en una columna
de destilacion fraccionada de 15 em. de longitud ¥y con un
empaque de esferitas de vidrio (de 5 mim. de diametro, perfo-
radas) hasta una altwra de 30 em. Lo salida de los vapores
estd a 35 cm. de alwara,

Como esta operacion se efectud en forma discontinua, solo
se hizo un reflujo del 4045 de las fracciones que destilaban.

Se obtuvicron 3 fracciones:

la. Mezela de acetona y metanol. Destila entre 50°
y H57C.

2a. Mectanol que conticne acetona en pequeiias cantida-
des. Destila entre 557y 707G,

3a. Residuo de aleohol alilico, metanol y alquitrancs.
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Alquitranes insolubles.

Los alquitrancs insolubles se destilaron con el objeto de
recuperar la creosota que conticnen. Esta destilacién se cfec-
tué en un matraz de destilacién de 500 ml. de manera discon-
tinua vy con un refrigerante de rosario de 3 bolas y una camisa
de agua de 25 em. de longitud, como e indica c¢n la figura 3.

Durante esta destilacién los liquidos se dividicron en 2
fracciones:

Ia. fraccion que contiene el dcido pivolefioso remanente
y los aceites ligeros de la madera. Destila entre 937
v 110°C. Al final Ia temperatura sube rapidamente
hasta 180 C.

2a. fraccidn de accites pesados que contienen Ia creosota.
Destila entre 1807 y 220°C.

Residuo que queda dentro del matraz. Es de brea con un
alto contenido de productos coquizados, por lo que
presenta un color negro intenso.

Para separar la creosota, los aceites pesados se disolvieron
en una solucion de hidréxide de sodio al 10%e v como no hu-
biera scparacién de capas se procedié a cvaporar a 110°C.
para scparar los hidrocarburos volitiles; se afiadié después
Acido clorhidrico diluido 1:1; se formaron dos capas de las
cuales la superior es de creosota. Estas operaciones se repitie-
ron hasta cinco veces que son suficientes para que la capa infe-
rior no presente turbidez.

Carbén activado.

El carbén activado se obtuvo a partir de madera impreg-
nada de una solucién saturada de clorure de zing que despuds
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dc la carbonizacién se somete a un calentamiento de 900°C.
durante cuatro horas.

El calentamiento sc hizo en crisol de porcelana calentado
por dos mecheros de tipo Bunsen.

También sc hicicron pruchas de calentamiento, de carbén
no impregnado de clorure de zine, a 1 100°C. durante tres
horas pero no se logré activarlo.

La determinacién de la activacion del carbén se hizo por
decoloracién de una solucién (1 g. por litro) de azul de me-
tileno.
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RESULTADOS

Contenido de humedad dc la madcra.

La humedad de la madera se determiné en mucstras de
1.600 g., aproximadamente, de virutas de madera secada en
estufa a 100-110°C. durante dos y media horas. Como pro-

medio de humedad en tres muestras diferentes se determind
12.74%.

Carbonizacion.

Se hicicron tres operaciones de carbonizacién, empleando
en cada una de cllas de 5 a 6 Kg. de madera; se recogicron los
destilados en tres fracciones y se determind en cllas Ia acidez
calculada como 4cido acético, para obtener despuds ol por-
ciento de dicha acidez con relacidn a la madera seca utilizada
(columnas 4, 5 v 6 de la tabla 1), La suma de las tres frac-
ciones menos ¢l 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 carbén estan en la
columna 8. La columna con los rendimientos, obtenidos por
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TaprLa |1

Productos obtenidos ce la destilacidn seca de Fraxinus udehi a la presién
afmosférica (Rendimientos sobre madera seca).

! Tempe- | Destilado Total ... | Destilado li- Carbén| Gases
- P raturm I A i acidez . lbredela hu-| €5 |y Pér-
2 1 “Co brobre | de dcido 1 medad  con- didas
g :; maderat  acético  {tenida en la G
4] : § e | -
,g gl , e enel | sobre | “m:lf‘m
3 ;.E s ! i desti- madera’ i
‘ | i lado { fe
i e 5
1y 120260 1106 |15 | |
1] 2! 260-320 | 22.0 136 |
31 320-500 ¢ 259 ¢ 124 | i
i I SRR
? 55| 1071 63 13.9 38.2| 178
T 100 |90 H.Gi
22, 260-320 ’ 2351 136
31 320500 1 158 | 115
I R TN T R A 33.8 386 | 27.7
TV 120260 o122l 13
302 260320 1 204 | 129
31 320-500 G681 128
A TR A R N 35.9 386 | 254
SO | \ 1. . - .
Promedio: Dot ] 105 3.5 37.9 385 | 24.0
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Tanra 2

Resultados de la decantacion del destilado total detenido en la carboni-
zacién del Fraxinus udehi, a la presion atmosférica ( Rendimientos sobre
madecra scca).

1 g t t
Fraccién Acido pirolefioso \‘ Mq(‘;)‘;:“:;;;c r‘:::il:;’lcs ‘
% G| e | fr
Ac. Ac.l Ac. Ac. | Ac. Ac
" sobre
t madera
X ¢ seca
Mezcla de todas | 43.5 l 118 | 89 1+ 47 |04z

Tanta 3

Rendimientos de los productos de la destdacion fraccionada del deido
pirolefioso obtenido del Fraxinus udehi a la presién atmosférica (Ren-
dimientos sobre madera seca)

ey Alquitranes | Agua !

l ‘\“‘_‘»f" acetico ' solubles {os3m.80°C. | Pérdi-
Desti- E o de :\c.: ; ’ i d“ de
lacién Desti- “"‘—‘i l - Dc c5ti- :\(idrzi Desti- | Acides acidez

l lado on e ,i sobre lado “Ac Ac! fado FAc Ac ! AcAc

A Desti- i made- “ i . ; - ! . : [y

[ ’ ado ‘ ra scea ll P ‘ b i
to]o98 ! g02! 3l a1 res ! T TS
2 0 96| 8001, 33 | 90 0B6 | emr | e | 20
31300 918t 10 0 93 ) 166 726 040 | 1.0
4 i att o9t 3 40 7 93 | 177 0 756 0.28 0.94
Promedio 9.3 08.8 i 3.8 ! 92 ‘ 18.1 ; 7}l ; U{S&' 1.31
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diferencia, de gases y pérdidas estd colocada en la extrema
derecha.
~ En la Gltima linca de la tabla 1 cstan colocados los ren-
dimientos medios de las tres destilaciones que se efcctuaron.
Todas las fracciones obtenidas se¢ mezclaron y se dejaron
en reposo para separar despuds la capa superior que corres-
ponde al dcido pirolefioso. La cantidad de alquitranes que
forman la capa de mayor densidad se obtuvo por diferencia.
Sc determind la acidez en las dos fracciones. Los resultados de
la decantacion estan cen la tabla 2.

Desalcoholizaction,

Las fracciones mezcladas, de las tres destilaciones, se hi-
cicron pasar por una columna de destilacién fraccionada y se
obtuvo 2.3% de¢ una mezcla metanol-acctona que destila entre
50 y 56°C.; cuando ¢l acido piroleiioso sc¢ ha desalcoholizado
completamente, la temperatura a la salida de la fraccién lige-
ra, sube ripidamente hasta 90°C. La temperatura de los va-
pores dentro del matraz permanccié constante a 93°C. du-
rante toda la destilacidn.

Concentracion del dcido acético.

Se hicieron 4 dcestilaciones para la concentracién del aci-
do acético, empleando 1 000.0 g. de 4cido pirolefioso cada vez,
obtenié «dose un promedio de 9.3% de 4cido acético de 88.86%;
9.2% de alquitrancs solubles; 74.1% de agua con una acidez
de 0.34% de 4cido acético. Los resultados parciales de estas
destilaciones se encuentran en la tabla 3.
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TAbLA 4

Rendimientos de los productos obtenidos de la destilacién fraccionada de¢
los alquitranes insolubles, del Fraxinus udehi a la presidn atmosférica.

Ac. Pirolciiosa | AECites | Accites Creosota Brea Pérdi-
o i ligeros | pesados das
Destila. !
c. Destis | Acidez Sol?rr Sobre
¢ibn tado | Ac. Ac er er. accites jmadera o o,
ot Pt B ’ pesados]  seca
> PES (‘} (;-Z‘
1 15.7 | 20,0 ) 64 2¢4 | 55.5 1.2 50.6 35
2.1 177 174 1 3.9 23.1 | 537 1.1 52.4 3.0
Promediol 16.7 | 187 | 5.15 | 23,75 546 | 1.15 ! 515 3.25
Tasra 5

Rendimientos de los productes de la destilacion fraccionada de la mezcla
melanol-acetona a la presion atmosférica.

Destita. Mezela Mctanol (55°-70%) Residuol Pérdidas
cién | acctena-metanol i)::“_

Mectanol =n cl}%e sobre

e e :.obnl lado destilaco ¢ jmadera Ce ce
mwocnl e i s0Cn
! swea | i o )
Unica | 158 | 036 | 78.7 91.0 1.9 2.8 2.7

Destilacion fraccionada de los alquitranes insolubles.

Se hicieron dos destilaciones fraccionadas de alquitranes
insolubles y se obtuvo un promedio de 16.7% de acido piro-
lefioso con una acidez de 18.7% de 4cido acético; 5.15% de
accites ligeros; 23.75% de aceites pesados con un contenido
de 54.6% de creosota que corresponde al-1.15% del peso de
la madera scca; el residuo de brea fue de 51.5% vy las pér-
didas totales fueron del 3.25%.
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Los resultados parciales de cstas destilaciones se encuen-
tran rcgistrados en la tabla 4.

T .
Destilacién [raccionada de la mezcla metanol-acetona.

En la destilacién de la mezcla metanol-acetona se obtuvo
15.8% de¢ una mczcla de acctona-metanol; 78.7 de metanol
de 91.0% (determinado con alcohémetro) y un residuo de
2.8%. Las pérdidas totales fucron de 2.7%.

Los resultados obtenidos en esta destilacién s¢ encuentran
en la tabla 5.

Carbén activado.

I g. de carbén activado con cloruro de zinc, decoloré
50 ml. de una solucidn (1 g. por litro) de azul de metileno a
50°C. en 5 minutos.

1 g. de carbdén de madera no impregnada de la solucién
de cloruro de zinc v calentado a 1 100°C. (en una fundicién
de metales) no decoloré 5 mi. de la solucidén de azul de me-
tileno a 50°C. en 5 minutos.
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DISCUSION

La carbonizacién de la madera tiene gran influencia sobre
los rendimientos de los productos de la destilacién seca. Ll
rompimicnto de las moldéculas que constituyen la madera, ¢s
diferente cuando se hacen variar los tiempos o las temperatu-
ras de la destilacion; csto hace necesario que Ias operaciones
se cfectlien siempre de una manera uniforme para poder ob-
tener los rendimicntos maximos y una calidad uniforme de los
productos que s¢ desea recuperar.

En la tabla 1 sc observa una semejanza en los rendimien-
tos de todos los productos de las carbonizaciones 2 v 3. En
la 1" destilacién se obtuvo una mayor cantidad de dcido pi-
rolefioso que, como resutlado 1dgico, produce un aumento en
el dcido acético calculado. El rendimicnto de carbén es el mis-
mo y los gases v pérdidas disminuveron notablemente.

Estos resultados se deben probablemente ol arrastre de
los destilados por los vapores incondensables,

Por la decantacion del destilado de 1o carbonizacion se
obtuvo (tabla 2) 43.5% de Acido piroleiioso con una acidez
de 11.8% de acido acético y 8.9% de alquitranes insolubles
con una acidez de 179 de dcido acético (0.42¢% del peso de
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la madera scca). El 4cido acético que se encuentra cn los al-
quitranes insolubles pucde ser recuperado vy, por lo tanto, estos
rendimientos se sumarén a los del acido recuperado del 4cido
pirolchoso,

Las condiciones aproximadas (vclocidad de flujo de la
alimentacién de los reflujos, asi como la cantidad de calor
suministrado) necesarias para la concentracién del 4cido acé-
tico en la columna de destilacién fraccionada se determinaron
haciendo destilaciones de dcido agético industrial diluido en
agua hasta obtener una acidez (10-11%) semcjante a la del
dcido piroleiioso obtenido en la carbonizacién de la madera.
Después se hicicron tres destilaciones preliminares, usando 500
g. de acido pirolenoso cada vez, para determinar las condi-
ciones dptimas cspecificadas en ¢l capitulo III1.

Como los reflujos v Ia alimentacién se cfectian a muy
baja velocidad, ocurricron taponamicntos en los tubos de la
alimentacién. Cuando sucedia csto c¢ra necesario disminuir
¢l reflujo de acetato de butilo v la cantidad de calor para
cvitar que la fraccién ligera arrastrara dcido acético. Estos
taponamicntos no ocurren con frecuencia.

En la tabla 3 se observa que los rendimicentos de acido
acético recuperado del acido pirolenoso son aproximadamente
del 4.0% del peso de la madcera seca y que el agua separada
contienc una acidez miaxima de 0.4% de acido acético.

In las dos primeras destilaciones ¢l agua se fue analizan-
do, tan pronto como sc recibia (en pequeiias porciones), y
no pudo registrarse la cantidad recibida ni el promedio de
acidez.

La acidez de los alquitranes solubles se debe a los acidos
con punto de chullicién superior al del 4cido acético, que con-
tiene ¢l 4cido pirolefioso. Como cstos alquitrancs representan
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el 9.2% del acido pirolciioso, las variaciones en la acidez de-
terminada son de menos de (.27 y puecde considerarse que
no hay diferencia en los resultados de las diferentes destila-
ciones.

En la destilacion 2 aparcce una pérdida de acidez ma-
yor, y cumo consccuencia un rendimicnto menor de dcido acé-
tico; csto s¢ debe a los taponamientos de la alimentacién que
en cste caso ocurricron frecuentemente. Los andlists del agua
determinaron una acidez entre 0.4 v 0.696 de dcido acético.

La destilacién fraccionada de los alquitranes insolubles
s¢ llevd a cabo en un matraz de destilacidn de 500 ml., en ¢l
cual sc destilaron 200 g. cada vez. No pucden usarse mas
de 200 g. vy debe calentarse poco a poco hasta que terminan
de destilar ¢l dcido piroleitoso y los accites ligeros porque la
separacion de cllos se cfectia de manera tumultuosa. Des-
puds de csto, la temperatura sube rapidamente hasta 180°C.
y la destilacién contintia facilmente.

En esta destilacion la diferencia mas notable se encuen-
tra en los rendimientos de los aceites ligeros. Bl dcido acético
es aproximadamerte igual en las dos destilaciones. Los resi-
duos de brea y las pérdidas son semejantes.

Selamente se hicieron dos destilaciones porque los alqui-
tranes se adhirieron a las parcdes del recipiente en el que se
hizo la decantacién y no pudicron transvasarse mds de 400 g.

En la separacién de la creosota es dificil ver Ja separa-
cion de los liquidos en las primeras dos neutralizaciones y
cuando se¢ emplea dcido clorhidrico, cuando se agrega en ex-
ceso, la capa de creosota se va al fondo v sobrenada la de
icido. '

La destilacién fraccionada de la mezela metanol-acetona
se efectda ficilmente. ¥l reflujo se comenzd a hacer lenta-

34



mente y sc acclerd hasta sobrepasar ligeramente la velocidad
necesaria para mantener la temperatura a 50°C. a la salida
de los vapores, al principio de la destilacién.

La destilacién se hizo una sola vez con 200 g. de la mezcla
mectanol-acctona, porque esta fraccién fue muy pequefia y no
permitié hacer otra mas.

El carb6n activado sc obtuvo de pequenas muestras de
madera que se impregnd de una solucidi. concentrada de clo-
ruro dc zing, s¢ carbonizd v se calenté a 900°C durante cua-
tro horas.

No sc obtuvo, impregnando de cloruro de zinc la madera
que se destilé para facilitar la deierminacion de los rendi-
micntos de los otros productos.

Los datos que se encontraren sobre la destilacion destruc-
tiva de la madera de fresno, obtenidos por Hawley (Wise 17)
utilizando algunas cspecies estadounidenses, aparecen cn la
tabla 6, al lado de los obtenidos en este trabajo.

El estudio comparativo de cllos demuestra que:

Los rendimicntos de acido pirolenioso, carbdn y alquitra-
nes insolubles son ligeramente meneres en la destilacion de
Fraxinus vdeht.

L.. . ndimientos de metanol son iguales para el Fraxinus
udehi y “fresno negro”, pero son superados en un 5% por los
rendimientos de la destilacién de ramas de “fresno verde”.

La acidez total determinada en los destilados de ¢i Fra-
vinus udeli es de 5.3%% menor que la de “fresno negro”, pero
s 10% mayor que la acidez determinada en las otras CSPCCIC

Los rendimier tos de acido acético obtenido del Fraxtnus
udehi, son supcriores a los obtenidos por Hawley en todas las
destilaciones. Aun son superiores a los que obticne Hawley
usando s6lo madera central (corazén) de “fresnos blancos”.
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Tanta 6

Cbmparacién de fos resultados obtenidos en la destilacién de madera de
Fraxinus wdeli con los obtenidos por Hawley en la destilacidn de algunas
especies de fresnes estadounidenser.

t:-; F"":_*‘ | Acide sedico |
0, 11+ !
beede Bl , g .
N ACIdtl U
n 1 =
Especie '::‘::":' total m‘::!t; en I {Pronse. ibetanot Cacbén -g ﬁ:
i stbrura i dio e g
en ls s} ! eentral z 8
deca ¢
% 1 % i % iz et % [ <
Frcsngs: 31.3 | 4.30 167 | 434 | 96
verde, i
azul y |
amarillo. ‘
Fresno [ 346 | 5.40 L 191 | 303 | 102
TeEro : !
Frcsng 30.7 | 4.51 {200 404 | 100
verde i .
{ramas) f
Frasinus | 299 | 5.11 38 |19 1385 | 89
Ut ( 1 ; ‘
Fresno 325 {031 | a97 |
blanco | ; i
} ! :
Fresno 370 | 266 ¢ 318 3
blanco 2 f

Los ntimeros de los fresnos blancos indican nimero de muestra de Hawley.
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VI

RESUMEN Y CONCLUSIONES

la. La destilacién de la madera (brazuclo) de fresno
(Fraxinus udehi) se cfectud de la manera siguiente:

Carbonizacion de la madera (Destilacién destructiva).

Deccaniacion del destilado.

Desaleoholizacién del dcido pirolefioso.

Destilacion fraccionada de la mezcla metanol-acetona.

Destilacion fraccionada del dcido piroleiioso.

Destilacién fraccionada de los alquitranes insolubles v se-
paracion de la creosota que contienen.

Obtencién del carbén activado.

2a. En la carbonizacién de la madcera de fresno se obtuvo

un 37.9% dc carbén come dnico producto terminado. Los ga-
ses se queman en el hogar y los liquidos destilados s decantan
para someterse a destilaciones fraccionadas.

3a. Por dccantacion der Jootilado se obtuvieron 43.5%
de 4cido pirolefioso con una acidez de 11.8% de 4cide acético
y 8.9% dc alquitrancs con una acidez de 4.7% de 4cido
acético.
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4a. En la desalcoholizacién del dcido pirolefioso sc obtuvo
2.3% de la mezcla de metanol-acctona.

5a. Por la destilacién fraccionada de la mezcla metanol-
acetona sc recuperd el 1.9% de metanol, caleulado en relacién
con ¢! peso de Ia madera seca utilizada v 0.36% de una mezcla
de acctona-metanol.

6a. El &cido acético recuperado por la destilacién frac-
cionada del acido pirolefioso por ¢l método de Othmer, cs ¢l
3.8% decl peso de Ia madera scea.

7a. Recuperando ¢f dcido acético de los alquitranes inso-
lubles, ¢} dcido acético total es el 4.1 del peso de Ia madera
seca utilizada.

8a. Fn la destilacion fraccionada de los alquitrancs inso-
lubles se obtuve 23.75% de accites pesados que contiencn
54.69 de creosota {1.159% del peso de la madera seca).

9a. Sc obtuvo carbén activado, impregnando la madera
con una solucién saturada de cloruro de zinc v calentando el
carbén a 900°C. durante cuatro horas.
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