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INTRODUCCION

Desde la guerra 19141918, la casa Norite de Bélgica viene fabricando
carbones uctivadus por ¢l Hamado procedimiento “Belga”, que consiste funda-
mentalmente en prensar una pasty de aserrin con lejia de sulfato de zinc, com-
primida en fragmentos de tamaio apropiado al uso ¢ que se va a destinar y
someter este producto a una pirohists siguiondo las reglas usuwales para la des-
tlacion seca de la madera yoeliminando beego por el lavado las sales de zine.

A pesar del tempo transcurrido de entonces a la fecha no hay en ningu-
no de los tratados de destdacion de madera (Bibliografia 1, 2, 3 uy 4), nt en nin-
guno de los trabajos o monvgrafias sobre diferentes aspectos del problema, la
mays mimima referencia a la mfluencie gue las sales de zine puedan tener en la
arstilacion, eparte de evitar la combustion de la carga cuando la pirolisis se ha-
ce on horno abierto. Este hecho fue el que nos hizo concebir la idea del pre-
sente trabaje cuyo fin consiste esencialmente en determinar si las sales de zine
afectan o no al proceso de destilacton y 5 tos destiiados obiciidos por ¢ste pro-
cedimiento son aprovechados.

No ramoes a wdear ninguna téenica de destdacion nueva, sina a estudiar
sobre las técniecas clastcas, el resultado de la aplicacion de sales de zine a la
madera entes de la pirolisis, estableciendo una comparacion con maderas sin
tratar, destiladas en idénticas condiciones,
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MATERIALES Y METODOS.

a).~ Preparacion de pastas de aserrin de madera con sul{ato de zinc.

Para Ia preparacion de las pastas se utilizo exclusivamente aserrin de
Pino procedente de les aserraderes de El Salto, Dgo., por ser esa una de las
tegiones donde existen enormes cantidades de este desperdicio que podria in-

dustrializarse en el caso de que los resultados fueran satisfaclovios, desde el
punto de vista cconamico,

El aserrin sc tanuzd previamente por una malla namero cuarenta, a fin
de descartar las astillas v trozos prucsos que harian ¢l producto poco uniforme.

Se prepara una solucion de sulfato de zine al 507¢ utilizando 1a sal co-
mercial,

En un recipiente galvanizado =e colocan cinco litros de la solueidon an-
terior, se agregan sctecientos cincuenta (750) gramos de aserrin y se hierve
durante ocho horas.

La proporcidn entre ¢l aserrin vy la solucion se determind previamente
a fin de que al {inal de la operacion resulte una pasia espesa ¥ homogénea.

Para secar las pastas se procedio primeramente a exprimirlas, recupe-
1andose en esta forma un 567 de Mo lejin incial, cuyo contenido se determind
en cada caso para reajustarla v utihizarla en la preparacion Jde las pastas si-
guientes; si se toma en cuenta que la concentracion de esta lejia es mas alta
que la inicial, el consumo del sulfato de zine resulta, en las siguientes opera-
ciones, mucho menor de lo que a primera vista parece ¥ aunque es muy labo-
rioso caleulario, pues varia bastante de una operacion o otra, se puede fijar
aproximadamente en un 4077 1o cantidad de sulfiato de zine Ia que se incorpo-
ra a la pasta.

Se prescindid de ta operacion de dar forma deternnnada o la pasta, pues
en realidad esto solo interess cuando se va o destinar el carbdn que se obtiene
a Usos especiales, pero como bttestro rabago preciamente para establecer una
comparacion con destilaciones hechas con asertin sin tratar, al cual no e le
ruede dar forma en estado de puresa, creisies gue ol modelar las pastas din-
doles una determinada forma se podrin antreducie un factor de error en los
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resultados ya que las condiciones de destitacion pyeden alterarse al cambiar
la superficie del producto o destilar,

Las pastas obtenidas se dejan secar al aire, mezelindose después cuida-
dosamente los productos resultantes de las diferentes operacienes a fin de ab-
tener un producto hamopcneo
b) .~ Destilactin de las pastas 2 presion constante eon distintas velocidades
de ealentamiento

De los diferentes sotemes de destilacion decidimos usar la vetorta ho-

rizontal por cer ¢l que mas se presta o reproducirse en condiciones de labara-
torio.

Puara dicha operacion se construyd una retorta utilizando un tubo de
accro de O 1524 mts (67 de diametre por 0457 mits (187 de large: en un
extremoe de este tubo se le soldd urnie placa de acero de 0127 mis. {(2"7) de
grueso v 02032 por 02032 mts (SxETY encel otro extrerno se le soldo a tope
de las mismuas dimensones con una periciacion central para cmpotrar el tube
perfectamente ajustado, eata phlich Liene efembe, sers agujeros en 1y parte sa-
lente, parn tornslos de 00127 mts 027 de Lnaeso por 000508 mits, (27) de
Iargo, con que si-oasewrgra i tapa de fa oot
tercera placa de aeero Hevando 1o oo
segunda voademas en sy

-
Ere

erta; est tapa o constituye una
arderes para los tornsilos que la

I T
TR IR

; Vo terneada tnoe ranura civeudar de
000683 mts. (137, de profunddad e 00127 mts 17y de anchoe, en la que
colocd un cmpague de oaabesto grafeade de B 0I2T T per 00127 mits. (7))
de secelon: enta phice-tapa ex puta unttae o0 buse meihante
acera de TOT2T mito (VT e dhatnetie por G080 027y e

En ta parie superior de o retorta v

tornillos do

o Liered

W 00685 mits (207 de fa tapu previa
perforacion o ha soldade un toba gadvinrado - 00254 mts 017 de dianetro
y 01024 metros de Lurso, proviste en e xtrernns exterior una reduecion tipo
campana para cencctar twbetia de cobre de 00T mte (227

El refrigerante se conttiave con un tubo de cobre de 00127 mits (1),
por cinco metros de darro, enrolindo on farnsa e eapiral de 030 mts de didime-
tro por 040 mts, de alto, of comunt. mtvcduo enown revipiente de lamina
valvanizada provisto de cocwbacron de srua A st vers taoretorta se coloco en
el interior de una cara de adiilo gque bacis ol papel de horno v ose instald en
st parte mfertor un quem-ador del Lipo de “horno de estufa con una lengitud
de 0.5588 mts (22

Les detalles de conctiieeron de este eqiipo ¢ constpnan en o plann
adjunto.

La teenten secuidi para e destlachon conssti en eolocar dentro de
la retorta unae cantidad de aaentin copvalente o dos terceras partes del cupo
de baomismas el peeo de ede asernn variaveedn Las condiciones intrinsecis v
extrinsecas oscilande de (L1053 un nol crento cineo sramos o n el wsorrin no

tratado o (LBT0) un il se scsentos setenita sramos en el arerrin tratado.

Una ver colocada Lo carga, cert

uda o retorta v oestablee.da o crculia-
con deacua en el retrigerainte, se procedio o encender @1 gquemadaor calentan-




Fute ofe 'x 3‘

Lamina c/e 1/3"
. T _ SO Tescade g sohhido sokiacs & (‘o,,. _
° ° 1 - &
(L 2 1 ' .;]“»L/‘l
.n«..d« slerierio !
Al Leade che | .
A A
e\ \‘\»\\ o _o }
1
it
o 0
| 1o
& -t ’/z

Seis -v‘!/arvo.l i
rcp.;r/; dos

Sets orfecion ofe b3
catrie i conloBase.

N

e
Reborfa ~ Ranurade %x/

/.vm"//a,v‘ e/ Mjc

Seceisn A -»

_R_y’n‘ geran /e

Coleclor

Deracers oroca

Rtrtur,\

Ui L ADA




do al maximo de intensidad la torta hasta que comienza la destilacion y se con-
tintia despucs con ¢l quemador & medio litro hasta el final.

Como la pirolisis ¢s una reaccion exotérmica, que una vez iniciada de-
be mantencise por s misma, se probo a suspender b calefaccidén una vez ini-
ciada la destilacion, pero los resultados obtenidos fueron negativos, probable-
mente como o nsecucncia del estado de division de T madera pues el fendome-
no se man:festd por izual tanto en el aserrin ratado como en el no tratado.

La dostilaeion se prolongd (8) ocho horas en unoes casos y (12) doce ho-
ras on otros; se trato de haver destilaciones mis largas pero sin Oxito, va gue
despues de lax (12) doce horas, se suspende ja destilucion,

Se hicieron tres upos de destitacion en cada cass, calentando vespecti-
samente on la forma siguiente:

Tipo Lo Llama alta durante todo el proceso,
Tipo 1L Llama baja durante todo el proceso.
Tipo Hl-— Llama alta al prncipio v media despuds de que comienza

a destilor,

Los resultados i

nales de estos tres tipos de operacion fueron aparente-
mente identicos,

D enda uno de Estos se hicteron cuutvo pruebas v ose mezeld
el preducto resultunte a D de disponer de un conjunto promedio.

Fn total se verifcmon cuarenta v oocho destilaciones, de las cuales la
mitad corresponde @ wserrin no-tratade, destmado a servir de medio de com-
paracion.  En cada caso se depd enfriar ta retorta antes de preceder a descarvgar
el carbin, despuds se extrajo Cite cutdadosmmente, se pesd v guardd en lugar
sepuro para proceder a su andlisis
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PARTE ANALITICA.

Carban.— En cada carbon se hicieron las siguientes determinaciones:

a)e—  Substancias solubles Fsta detarmingeion tiene por objeto  fijar el
contenido de zales solubles que ¢l carbon contiene, va que si se va a utilizar
industrialmente necesitase eliminne dichas sales mednte el lavado.

Motodo. Se pone (un) Ly de carbon seeo v se coloca en el erisol de
Gaoach con capa filtrante de asbesto ¥ previumente tardado, se lava ocho veces
con agua destilada cabente, se seca vy so Heva a peso constante.

0).—  Humedad » materia volatil
Se sigue el método estundard ASTM. D-271-48-13.

¢).—~ Conzas y Carboo hjo.
Se siguio ¢f método estandard ASTA D-271-44-10 ¢ 11
d).— Poder de Absorcion
Método.- - En un vaso de precipitado de 250 ml. se colocan (cinco) 5 gr.

de carbion seco, se anaden (cien) 100 ml de agua y se calienta a ebullicion,  Se
titula con una solucion de (cinco centésimos) 0.05¢; de azui de metileno has-
ta que el color azul persista un minuto; los resultados se reportan on mg. de

V-

asul de metileno por gr. de carbon.

¢}~  Sulfato de Zinc.-- Esta de rminacion tene por objeto fijar la cantidad
de sulfato de zine que se queda en el carbon v la que destila, por lo cuel se
Hevo a cabo no s0lo en el catbon sino tanben en o] acido pirelenoso ¥ en ase-
rrin,

Ronetivos: - 1) - Solucion de ferrorinnuro de potas.ol se pesan exac-
tamente {vemtidax) 22 pro de ferrocianuro de pota-

sto QP se desuelven en (ueien) 100 ml de agua y se
aforan a H00 ml

2) o Solucton valorada de sulfato de zmne. Se pesan
exactamente (stete) 7 ar. de sulfato de zine, se di-
cyy b “e . b4 1
suelven en (eien) 100 mi v se aforan o 500 mil.

—— ) -



3) .~ Solucion de ferrocianuro de potasio al 177 (uno por
ciento).

4).— Sulfato de amonio sohde.
5). Acido sulftrico (uno a cmco) 15,

6) .- Difentlamina en solucion sulfurica al (uno) 1¢7.,

Titulacion del ferrocionure de potasio. Se Hena una bureta con so-
lucion de sulfato de zine ¥ se reparten muestras de (veinticineo) 25 ml en ma-
traces EM. de (doscientes cincuenta) 250 mi., se disuelve a (cincuenta o seten-
ta ¥ cinco) 50 ¢ 75 ml. con apua destilada, se anaden a cada muestra (un) 1
gr. del reactive 4); (veinticineo) 25 ml del reactive 5): (tres o cuatro) 3 6 4
gr. de Lt solucion 1) vy (dos) 2 pro del reactive 6Y. Cuando el color azul al-
canza su maximo desarrollo se anade con otra bureta la solucion 1), hasta que
cl punte final ha robrepasado en (Uno o dos) o 2 ml el punto final se co-
noce por la desaparicion del color azul, sooanota la tectura, Deboese tener cui-
dado de evitar un exceso de la solucion 1)) se agrega con la bureta respectiva
la solucion 2), hasta que una o dos potas de la musma cambien de mcolora o
azul la solucion, se nota fa lectura v se ealeula fa normalichind det ferrecianu-
ro de potasio.

Metodoo - Fl producto de ba caloinacim e distelve con (ve.ntieineo)
ml del reactivo 5), v se traslada o solucron aoun meaatrae FAL de {doscien-
tos cincuenta) 25

9o

L9

S0 anl, se dituye o (ancuenta o setenta v ocineon) 50 o 75 ml oy
e trata cada muestra de pual manera que tratamos ol Sulfato de Zwe en la
atulacion det ferrocimuro de potasio,

BESTILADO.

En el dewdo pivolenioso resultante de Lo destidacion se verif.earen 10s
siguientes determinaciongs:

a).—-  Acvidez tolal Como ¢l deido pirolenose contiene substancias gue cam-

bian de color durante L ttukicion, o se puede venificar ésta por método or-
dinarto yva que dichos cambios nterfteren ta coloracion ded indieador: se utili-
20 pues el sistoma potenciomdtiwen UpiH™ aperando de
como medidor se empled un "pH” AMeret 23

provisto de electtodos de vidimo v calameed
ta) 250 1l we ponen (cmnewenta) 59 ol de

o sioaente maneta:
Cde fa Casa Radiometer Copenhague,
Favun viso de (dosclentos cineten-

solucion (un decimo normal) 04N
de NaOI voon La buret catrespondiente e caloea ol aendo prrolefioso: se ajusta

el medidor ab UpH”T de 1o NaOR v e

. cubvensa o bugar acido, aotando, hasta
que heagugi del medador meoca Toeted T Se venfiean Los caleulos por el pro-
codumente ordua e
b}. Fravototaniento Se

sechvo e destilaeion fracetondes del acido porole-
Ly techiea que o contimugeson
bola de (decentos cmcuentad 250 il we

noso bruto apouende SeoeAptera Fnoun mateay
colbciton temeuentayr 50 b, me-
drdvs von popectas de aedo priolencan bat,

SO Lapo Cb matie conun tapon
de hule provisio de una columng de traeconanuent s cnal se conecto aoun
refrgerante de Tachun Lo eolimna ¢ cetio por L pane superior con un tapon
provisto de termometros e destilaaon e condugg fettamente l(‘l‘nl'i(‘l\\‘u‘ on



provetas graduadas de (diez) 10 ml las distintas fracciones y se anotaren vo-
lamenes y temperaturas. ’

€}~  Acidez en la fraccion 979 C.-— Se sipuid la téenica que se utilizé para la
acider total

d)y.—  Alguitranes - Esta deterninacion tiene por objeto establecer la relacién
vittre dos alquitranes hibres v el dcido preolenoso. Se toman dos tubos de cen-
trifupa praduades v ose Henan de dceido piralencso bruto, al cual se ha tenido
cl cuidado de apitar previamente. Se centrifugan dichos tubos a (cinco mil)
5,000 RPN, duranie tromta minulos, se sacan log tubos, se hace la lectura de
la capa alquitranosa pasandoli despucs a “porciento”,

¢}~~~  Densdad Se utthiao Lo balanzs de “Mohor Wesphal™ con la técnica
oareida,

Ly Sulfuto de Zane - Esta deternmnacion, como ya se dijo anteriormente,
se hace con el objeto de ver L reparticidn de las suales de sme durante la desti-

Se taman (veinte) 20 mil de dcido piralenoso, se evapora a sequedad en

i erise! o peoreelana N bow o se cole e Con L coniizas se osipguae el mismo

P recedimiento que seousd pata ol cavhon,

). Aleohol muthes 0 Se ensavd s cxto Jdometcdo para esta determina-
cian basudn en Tu destilzeon v ocompin o oo de densidides, deserito por Grif-
(N oen das paoinas 497 400 de s ocbra Technneal Methods of Analysis: en vis-
ta del resultado nerative antertor cincecanio: con exito el metodo AOAC. 9.25
18 Lh adin V), gue fue cb ene s pava e determmnetones. Temando
Ceuinta o escasa eoncentracion dol civohiol nntthieo que exaste en el acido pi-
olenosn, hemeos maodifivado Sreranaonte o] meicdo agrerando alcobol etilico

Gue no interfiere L reaccion v osave parasurastiar of alooh Tmetlico durante
Io destilaeicn.

Reactivoz — 1), - Solucion de 3500, obtenide disolviendo  (tres) 3
. de permanganato de potasio ¥ (quinee) 15 ml de

acido orto-fesfdtico en (cien) 100 ml. de agua
2) .-~ Alcohol ctilico pura (exento de metanol),

3).— Solucon  oxaheo-salturiea Obtenida disolviendo
(cinco) & g de acido oxabeo en (eren) 10 mib de
IS RICTONRE Y

4).— Reactive de Seinfi modinicids Preparado  disol-
viendo (dos decnmesy 02 o de rosanthone clorhi-
drica en (viento vernter 120 b de aeua caliente;
La solucion se o endri v oo be anadens (dogy 2 pr de
sulfito de seddio dbvuaeltos on (oemte) 20 ml de agua
v o(dos) 2ol oade HOV D of compunts s afora a (dos-
;‘i«‘nius) 200 mil oy s oy verntieuatyo horas en el
retr.serada Desy ues e Lo cuabes se e anaden
(vineo dectmosy 00 sro de carbon activado, se agi-
to v odelt telosr Cnco ranatos Y ose tiltea

R




Procedimiento. - Se diluyve ol actdo puroletioso a la nutad con aleohol
ctilico 2)° de esta solucion se toman (vemticineo) 25 ml vy se llevan a un ma-
traz bola de¢ (ciento veinticinco) 125

mlb. provisto de columna de  fracciona-
miento,

Se destilan (ocho cmeo decinos) 85 ml, cuidande que la veloeidad
de destilacion sea de vemnte gotian por nunuto. Se toman ( vemticines centest-
mos) 125 mi de este desttdado v ose Hevi aoun toho de ensave grande que con-
tenpa (cuatro vemtianceo) 420 ml o de agua, ve anade (dos) 2l
cion 1), se dega reaceronar duvante des mnuatos:
se e anade (dos)y 2 mlb de L osclucion

SC aEita CINCO VeCes Y

de la solu-
weonta de ver enocuando v
A, e (emncod Homlode o solucior 4):

seodega teposat ang hora, se pasa aoun tubo fotocolorime-
trico v e lee la densidad optica utthzando ol Oiltre togo

Para la comparacion se procede o establecer una geafica Jde densidades
Gplicas, para le cual tomamos difuciones de

aleohaol metibico desde (dos deci-
mos) 0.2 a (uno dos décmmos) 1.2l

cenoaleohal etibico ol vemnmtitres por ciens
to; de cada una de ocstas diluciones tiamamon cilico muestras, que se tratan con
el reactive de Selff con Lo teenmiea antenenmente desevita

Los resultados
promediados nos dan b grddiea adjunta

ol cual aosu oves fue nuevamente come
probida con solucrnes de alechol metilicns de conventraciones conocadas v ha-
biendo dado resultados <atisfuctorion, se utiizo como buase pura las determina-
¢ ones hechas en el fido prrdlenono brato

hy- Acctona- Liocdeterminacion de aectona e Heva a cabo por el métedo
de Messinger (Bibbografia 8), basado en I teacenon el vodo v o acetona con
fermacion de vodoformo

Reoctivos - 1y, -

Soluciin de NaOH ul acho por crento,

2} Soluctan de F00 ) o diee por coento

4) = Solucion 02N de Yodo  Se obtrene disolviends
{(vemtizineo ainea décimosy, 255 w4 de Yodo en
tdoscrentasy 200 m)
se do hun anaddo

Potasio Se afora

1) — Solucton tun decinie) 01N e

Thro=ulfate de sodiv.
Se prepara Lihu!‘a'll}h‘\lu vemticingea) 2H et de Tic-
stltato de osondp

e un hitvo de aoua

de avua o los que previamente
(crncuenta) H0 er de o vodure de
woun () hitro

e

Sultcion de cuprado de stondon como indieador.
Se valora la solucion de Tiosuliato de codio por el procedimienta Yodu-
tu-Dicremato-Acido. Se titula tumbien of Yodo conteg ol

. el Trewalfate de sodio
por ¢! metodo conocidn

Se toman (vemntiemea) 25 o o

acdo ]\Hul(.‘,*,u 0 p!\'\'lullh‘lll(' fllti‘;\'f{"
yose afora enoun matras de un o e cata solueion e o (dies) 10 mloen
un matraz EMO de (doescrento cincuentyy 20 oL e tatan con (vente) S0
ml de Ta solucton Dyse wsiita v o datante n[»vi.‘u.'iuu Con ot Diireli s aatre-
pan (cincuenta) d0ombode Ty solucion 8y ne deg vt eno el matoae durante
una hora pura que Beeaccion sea commplot, decpie s de esta condicron, se e
mezelan (vomtidos) 22 mbde Lesalucion 2y o taly oo i 4) v ~e :sph'cu -
mo indeador Lo by 3

— 8 —



Procedimiento.-- Se diluyve b dcido puoletoso a la mitad con aleohol
etilico 2): de esta solucion se toman (vewnticineo) 25 mi v se llevan a un ma-
traz bola de (ciento veinticinco) 125 mib provisto de columnan  de

fracciona-

miento.  Se destilan {ocho cmco deermox) 8.5 ml, cudando que la velacidad

Se toman ( vemnticmen centési-

mas) 325 mi e eate destibado v se Heva o oun tubo de cnsave etande que con-
tenpga (cuatro vemticimnco)

de destilacion <ea de vamte gotas pur minutoe

4320 mbode apui, se oanacde (dos) 2 oml ode la solu-
cton 1), se deja reavconar durante dhes manatos, e omnta de o ves en cuande v
se de anade (dox) 2 omlo de la sclucion 35, mas (cneo) 3 mb de Lo solueion 4):
se agita cince veees ¥ e deja teposar ana hora, se pasa aoun tube fotocolorime-
trico v se lee In demadad optica utithzando ol filtro roge

Para L comparacion se procede o estableces ana prafica de densidades
opticas, para le cual fomamos diluenanes de aleohol metilico desde {dos déci-
mos) 0.2 a (una dos décimos) 1.2

L

mlb, en aleohol etibico al vemtitres por ciet-
tor de cada una de estas diluciones tomamoes ainco muesteas, que se tratan con
el reactivo de Sehfl, con by teerrea anternmente deserita, Los resultados
promediados nos dan Yo grafiea sdjunta, ln cual g su ves fue nuevamente com-
probada con solucrene: de alechol metilico de concentraciones conocidas v ha-
bicnde dado resultados satisfuctorios, se ubilizo come bise para las determina-
cones hechas e o! Serdo pirdlenoso bruto

h). Acctona - La determinacion de acetona se Jeva o cabo por el método
de Messitper (iblhioriafig 8

Voobaside en I reaccion det vodo v a acetona con
fermacion de yvadoforme

Resctivas: 1), Sotucn de NaOH W ocho por clento.

D Soluewdn de i,

Al dres por coento

$h-- Solucton DN de Yodo Se obtiene disolviends
(vemticines cimeo decimos), 235 g de Yodo ea
(doscientos) 200 ml de wawe o dos que previamente
se te han wnadido (eincucnta) S0 er de vodure de
Potisio Seatuta o un (1) bt
1)~ Solucron (un decimo) o I de Thosulf:do de sodiv.
Se prepary dreolviendo (vernticineo) 25 gr. de Tio-
slato de sodio en un Litre de i

5) - NI

3). ‘bh-uunn de vngiudo de abmidon como ndieador.

. Se valora .m ‘\“hf““'_’ de Tiosultate doe sodio paot el procedimiento Yodu-
m-Dxcrvqx.nu-:\(xdnk Seottula tanbién ol Yol centea el Tiosul{ate de sodio
por vi método conocido

Se toman (vemtcmeay 25 ) d,. scido pitolenoso previamente Hltrads
\:Y.IH, de sl wolucion o tom (diesy 10 mboen
Ciicuentag 2Hu ) Voo tiatan con (veinte) 20
mi de Lisoluvion T se ottt v durante ey, CpCLacion, con o una buretn ne apres
gan (emceuenta) a0 mb de T solaewn 4y . deya xvsml\;n vn el m.mu.'.Adur:;nu\
una hora pata que Lie teaccion sey compley despiics de esta condicion, se lo
mezelan (veintidosy 22 mb o de Lesadaeron DY tituly eon l:. d) v ose “})1{“‘ co-
o andieador ta H) vose ap

vy ose aforia en un matray de oun
un matras BN de cdoocento

— 8
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1}.-—  Fenoles— Se trabajo por diferentes métodos para la determinacion de

los fenoles, basindose principalmente en la cuabidad que tienen ¢stos de se-
pararse mediante la disolucion de un liquido no miscible en ¢l agua. También
se ensayo siguiendo a téenica recomendada por Villavecchia, (Bibliografia 8),
cuyo prinaipio ez el de medir en determinadas condiciones la contraccion del
velumen producida al meselarse una solueion que contenga fenoles con otra
que contenya sosa causticn, pero nyuno de cstos dio resultados satisfactorios.

Finalmente se utifizo el métads deserity por John H. Yoe; en su obra
“Photemeirie Chemeeal Analyvais™ (pag. 413)0 ¢ste consiste en comparar en un
“fotocolorimetro™ Ln coloracion que desavrotia el reactivo Millon's, en presen-
aia de fenoles; para ello e colocan en un tubo de ensave grande (diez) 10 ml
de dcido pirdlencso, s aprepan (dos docimos) 0.2 ml del veactivo de Millon's,
v {tres) 3 g de HNO G se calionta en bano de agua hasta que desarrolle la
teloracion, se deja reposar durante dos horas v se pasa o un tubo del “fotocolo-
rimetro” & s toman los datos que en la operacion nos proporciona.  Las lectu-
rax que e oblentan e comparan con lag que hagan cuando se trate, por el mis-
mo proceshimiento, unag solucion de fenol puro al {un centésimo) 0017,

Todes estos diferentes sistumas de investigacton fueron trabajados es-
crupulcaamen.ae haowndo las comparaciones necesarias, utilizando scluciones de
sabstancias QP para comprobo des mdctodos antes de ser aplicados a las de-
e nunacienes on acido piraloneso,
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BALANCE.

Al Hevar a cabo teodas las manipulaciones del destilado del material
propuesto ¥ utihzando los clementos en las proporciones y forma ya consig-
nados en los capitules anterwores, se fucron registrande los datos de los resul-
tados que en o) proceso se encentraron, ordenindose separadamente los corres-
pondientes a cada una de las destilaciones de la serie o grupo que para prome-
diar los resultados, se Hevaron a eiecto: promedio que se ha utilizado como
base para la calvulacton para Megor o} resultade fingd por sustancia obtenida
de la pasta utihizada en o investigacion,

Con esta informacion numenica promedio de las sustancias obtenidas
ae los procesos de vestigacion, se han construido los cuadros comparativos
que adelante se constgnan, en lox que con objeto de eliminar posibles confusio-
nes o repeticiones se han relacionado los grupos formados en las “téenicas de
destilacion” con sus resultades obtenidos, utilizande la numeracion romana:

TECNICAS DE DESTILACION.
Aserrin Tratado.

Grupo [.— Destilacion le veho horas, con calentamiento fuerte durante to-
da la operacion.

Grupo 11—~ Destilavion de doce horas, con calentamiento fuerte durante to-
da la operacion.

Grupo  I11-— Destifacion de ocho horus, con calentamiento bajo durante toda
L operacion.

Grupo  IV.-- Destilucion de doce horas, con calentamiento bajo durante toda

L operacion.

Grupo V.- Destilacion de ocho horus, con caient;uniunto fuerte hasta el co-
mienzo de la pirdlisis, bajando la flama desde cste momento
hasta el final de la operacion.

) L B



Grupo

Grupo

Grupo

Grupc

Grupo

Grupo

Grupo

Vi— Destilacion de doce horas, con calentamiento fucrte hasta el co-

Xit~-

micnze de la pirolisis, bapnda la flama desde este momento
hasta el final de ta operacion,

Asernn Na - Tratado.

Destilacion de ocho hovas, con calentansentn fueste durante to.
doa b operacion.

Drecnd o de doce horas con centamiente fucrte durante to-
da la operacien.

Destilacion de ocho heras con catentamiento bajo durante toda
a operacion

Destilacion de aoee horas, con calentamiento bajo durante toda
Vi operacion

Destilycrn de ocho horas, eon calentamienta fuerte hasta el
comienso de la prrodeas bagando o flama deade este momento
hasta L termimacdn Jde L operacion.

Destilucion de doce horas, con calentammento  fuerte hasta el
comienzo de la pirdhss, bayands b (hyna desde este momento
hasta el fmnl de o operacion

et i g



CARBON.
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n).—  Substancias solubles,

100 ((w EMy ) e (PebM ) ) B

N PRSI P (2
M

Pe -z Peso del crisol.

M Peso de fo muestra

M, == DMMucstra antes de lavar.

Mo, Muestra lavada,

Ss. Substancias solubles,

Grupus. v Ss.
I 58.5
11 56.0
I 55.8
v 56.0
\Y 55.6
Vvl 57.8
VII 00.
VIl 00.
X 00.
X 00.
X1 00.
X1t 00.

Ss.




b) -~ Humedad ¥ Material Volatil,

100 ( (Pe M) - (e Ms))

Pe.

M.

M.
PM.
Hy My,

Cirupos
1
H
i
v

Vi
Vil
Vi

X
X1

TR

Peso del ersol,
Muestra,

Muesten seen

Poso de Yaomuestra,

Humedad y matoria volatil,

~ 4 —

. Hy MV,

Hy MV,
39.6
6.1
612
60.1
61.5
650.6

de e e b i
R e
oo W W s

(47

e




¢ ).~ Cenizas.

100 ((Pe-i-C) — (Pe) )

Peo = Peso del crisol.

C. =z Cenizas,

3. s Peso de la muestra,
€. : Porciento de Cenizas,

Grupos. v Cenizas.
1 2.4
] 2.0
I 3.0
v ‘ 2.5
\Y ) 2.2
vl 2.7
Vil 7.7
VI 7.7
X 7.7
N 7.7
X1 7.6
X1t 7.75

—15 —



¢ ).~ Curbono fijo.

100 — (. HyMV) (e QL) et CF

HyMV.  -: Humedad y Materias Volatiles,
C. s Cerzas.
CF. = Carbono Fiyo,

PR

e =2 Parciemuo.

Grupos. ¢ CF.
! 38.0
3 35.9
ut 35.8
v 34.5
v 36.2
VI 36.7
Vil 45.4
Vil 15.0
IX 45.0
X 45.1
Xl 14.9
X1 155

—~ 16 —



d). -

Poder de adsarcion.

e 17T e

Lee. () Mg,
L
P oA ml. i
Lev. o Milimetros de sl de metiieno,
¢ o Concenttacion did azul de motilene.
P Peso ade fa muestra.
Gripas. Poder de Adsorcion.
t 0.00195
It 0.00355
I 0.00210
v 0.00320
v 0.00185
Vi 0.00315
Vi 0.00016
VI 0.00015
X 0.00014 -
N 0.00017
X1 0.000135
X1t 0.00016



e}~ Sulfato de Zine.

vy N L

.. i anso
R Fe(Cin O NPT ‘ i
Kl v : t
" * LOND .
- LAeee e Z0S0 .
N M
E P A
ZnSO e ;

Vo o Volumen gastadao,

N - Normahdad del ferrocianurs
empleado.
PM 0 pea de la muestry

| S Equivatente

PA . Peso Atdmco
Grupos. o dntvy
! 39.9473
u 39.9912 |
2 39.9473
v 39 9848
v 39 9912 |
vi 39.9473
Vil 0.0
VIl 0.0 4
Ix 0.0
X !
X1 r

X1t

S e o
S o o
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PM
AT en AC
mi

N

Grupos
!
11
I
v

Vi
vil
V1l

DESTILADOS.

a)— Acidez total.

E
S ml N CH 5 COCH
' w~acH NaCH

1000

P M

100

e == ¢ AT. en AC.

ml. de acido pirdlenoso pastado.

Mihlitros.
Normahdad.
Equivalente.

Porciento.

g

i

= Acidez total en acido acético.

AT en AC.
3.105
4.096



DESTILADOS.

b) .-~ Fraccionamientos.
Grupos. Milimetros por 100 de muestra
que destilan o, §
B5HeC Yoo 959C. 979C. “
1 08 10 50 36.0
1 25 10 5.0 37.0 ‘
It 1.0 V.U 3.6 36.0
v 1.2 06 3.6 338
\Y 07 (1 20 A0
Vi Q7 b 6.0 35.0
Vil 11 2.0 3.0 39.0
VIII 1.2 12 3.4 36.5
IX 1.0 1.4 1.5 37.0
X L 20 3.2 340
Xi 1.2 1.9 33 34.0
XU 12 20 30 35.5
1
— 20 —




DESTILADOS.

).~ Acidez en la Fraccion 979 C.

(ml )( N ) CH 4 COCH
NaCH NaCH et et 100
1000
e eeeam s e . ez U6 AF 979C,
M
ml = Mihlitros,
N - Normahdad.
E 2 Equivalente.

*,  w= Porciento.

AP o Acdez en la fracciom,

M = ml de la {raccion 979C que se gas-

tan en ta titulacidn,
Grupos i AF 979C

1 ©1.89
11 2.89
111 2.45
v 2.35
\% 1.88
Vi 2.69
Vil 6.28
Vil 6.12
X 6.10
X 6.21
X1 6.12
Xu 6.20
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DESTILADOS.

d)~ ALQUITRANES.

Lec, (100)

R -ty de Alquitranes.
M

Lec. == mb o de alquitranes,
M=o Muestra

¥ = Porciento.

ml =s Aihiitros.

Grupuos, 0 de Alquitranes.
1 3.0
1 4.0
i 3.0
v 52
A +5
Vi 5.5
Vil 6.0
Vil 6.2
IX 6.0
X 6.3
XI 890
XI11 6.4
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DESTILADOS.

e)— DENSIDADES.

Grupos. ‘ Densidades.
I 1.0190
11 1.0186
I 1.0187
v 1.0191
v 1.0145
Vi 1.0182
i ’ 1.0161
VIl 1.0160
1X 1.0160
X 1.0163
X1 1.0162
XlI 1.0161



DESTILADOS.

f}y.—  Sulfuto de Zine.

Para ubtener los resultados en peso se mul-
tiplica el Volumen del destilado por Ja densidad que
tue determinada en cada caso mediante la balanza

de Mohr.

v
N

PM

o
.

Grupos,
i
I
liI
v
\%
. Vi
Vi
VI

F
s Py
(CN) ns0

100
4 5

!

1000 -

M - . [

Volumen.

Normalidad del Ferrocianuro
empleado.

Peso de la Muestra,

Porciento.

‘¢ de Sulfaro de Zine.
0.1193
0.1303
0.2706
0.1301
0.2708
0.1193
0.0
0.0
G.0
0.0
0.0

0.6

—24
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DESTILADOS.

#Y~~  Alcohol Metilico,

Se comparan loz resultados obtenidos con la
grafica siguiente construida por el procedimiento
dezerito en el capitulo anterior.-

Grupos ¢ de alcohol
metilico.
1 0.475
il 0.573
I 0.520
v 0.560
v 0.470
V1 0.535
vil 1.080
vt 0.973
1X 1.070
X 1.077
X1 0.990
Xiu 0.982
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DESTILADOS.

")~ Acetona.

(M.gr.Abs) (PM) (400)
. : vy de Acetona.
{761 52) (I

MagrAbs. 0 Namera de gramos absorvidos.
PM. = Peso molecular de Ia acetona.
.~ Densidad de la acetona.
T e Porciento.
(‘.rupés v de Acetona.
1 3.14
1 2.98
. i 2.98
v 2.56
Vv 2.79
Vi : 2.90
VIl 5.30
Vi 5.3%5
X ' 5.31
x 5.35
Xi 533
X1 540

P

— 2 —



DESTILADOS.

1)~ Fenol

C
¢ L
b L
k.
' =2 Concentracion del problemau,
IJ
C s Urncentracion ostandard.
E
Lo o Liowra del problema,
l"
L o Leeturs Estandard
E
Grupos v de Fenoles.
I 1.95
I 3.40
4 3.38
v .65
\Y .62
Vi . 2.57
Vi 3.25
Vit 3.09
IN 2.99
X 285
N1 310
Xt 3.3

-
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CONCLUSIONES.

) Haciendo el estudio comparativa de Jos porcentajes de los distintos pro-
tiuctos on_cumr.'td\);-; durante Ia destilacion del aserrin de Pino, trabajado con el
misn-m numero de grupos formados para tener resultados medios vy sistemas
analiticos de investigucion, en este caso, tratado con sales de Zinc una parte y
otra en estado natural, tal ¥ como resulta de las operaciones de asierre alla en
los bosques, podemos asentar lus asitientes coenclusiones:

ta— La prosencia de Las sales de Zine, on el material ubjeto de este trabajo,
produce una alteracion complets on las condiciones regulures de destilacion,
Ja.—

una mintma patrte al destilada,

Las sales de Zang, se quedan vast integramente en ¢! carbon  pasando

Ju— Bl tratamiento ded aserrin con sales de Zimme en comparacion con lo ob-
tenido del en estado natural, produce un pequens aumento de la fraceion des-
tilada.

4 K destilado obtenido dircctamente es mucho mis rico que el obtenido
La cantidad de acido acético es aproximadamente el do-

del aserrin tratado,
Las sales de Zine

ble ¥ lo mismo sucede con el alecohol metilico v la acetona.
paveqen influir en o reducaion de produceion de estos productos,

Sa.—  El unweo preducts de destilacion que no aparece afectado, es el conte-

nido fenohice, cuvas concentraciones sun muy semejantes en ambos casos,

Ga.~-  La conduccion de la operacion no pareee tener gran influencia en la
antidad de destilado, cmplecse o no, el tratamaento con sales de Zine. La du-
racion de o destilacion apscrentemente sdto produce un aumento en el volumen

destuado, poro sin varar natablemente s conventraciones como ocurre en la

madera en tozos prandes,
Ta.-- aocahdad del ciaben se altera notublemente por el tratamiento, con

— G



las sales de Zane, su poder de adsorsion aumenta aproximadamente veinte ve-
ces. !

8a.-~ Sc observa una soarcada disminucion en el carbono fijo v opor consi-
guiente un aumento de domaters volatl,

Por tedo 1o expuesto sotenotiments, consideramos gque el teatamiento
con sales de Zine, del aserrin, pucde produc un exeelente carbon adsorbente
aomuy han cosle, wa gue actusinente on nuestro Pais e queman o poerden sin
utilizacion, enormes cantidiades de exte Jdesperdicw

El tcatamuents con sales de Zone puede sesultar bastante economico st
se toma en cuenta o pesthihidod de cecuperaoon del sulfato de zine que absor-
Le el aserrin, al favar postenionnents ol carbon activado

Laanfluencia de Jas sides de Zone o bos productos de Lo pivolisis, es muy
marcada, pero da sodos de b des

opermting tedavia beneficiar ol aeido
acetico por cualguicra de los procedanientes enouse S embargo, la eon-
centracion de las rectantes {vacerene. o9 L bara que va ne permate sioinduos-
ttiahizaciin

Noy encontratios pusoc o con un steresinle problema gque pudiera signifi-
car un mejaratuento coonomice en las cond Gones de explitaciones de nues-
tros averraderos v dar o gen oo ouna noeva andustong extractva atitizcando los
vovdaos de Jos Recursor Naturaled Henovables.
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