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A.—OBJETIVO:

Este trabajo es una contribucidn o' estudio de la industriali-
zacién de los desperdicios del henequén. Los productos que pue-
dan resultar de esta industrializacién habrdn de contribuir a am-
pliar la industria en el Estado de Yucaldn. Esta cuenta actual-
mente con ¢l benelicio de la fibra dura, de la cual una parte es
industrializada obi mismo en hilo de engavillar y en la manufae-
wra de sacos: la otra parte cg vendida en pacas a ofros paises.

El Institute Mexicano de Investigaciones Tecnolégicas, tiene en-
ire sus programas de lrebajo uno que se refiere a la investigacién
sobre las posibilidados de industrializar los desperdicios del hene-
quén. El principal subpreducto que se ha obtenido a la fecha,
ng un matenat clasificable entre las ceras vegetales v que se ha
venido dencminando en el Instituto "Cera Industrial del Hene-
quén’. La invesligacién, motivo de esla tesis, incluyé desde luege
diverses andlisis para conocer las propiedades del maierial y de
csta manera prever sus usos y aplicaciones industriales, habiendo
sido realizada intearamente en el citado Instituto.

El desperdicio del henuquén proviene de la desiibracién de
las hojas (pencas) del agave henequenero y estd integrado por los
diversos constituyentes sdlidos de la misma, a excepcién hecha
de la fibra larga que se obtiene por un proceso mecdanico. Sin em-
bargo, ¢! desperdicio contiene fibra de clase inferior que servirla
Gnicamente para material de relleno y como materia prima celu-
lésica.

B.—LA PLANTA DEL HENEQUEN:

El henequén es una planta originaria de México (1), princi-
palmente de los Estados de Yucatdn (donde primero se conocid)
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y de Tamavhpas. Tambadén crece on I Calvador, Heitf, Islas Fili-
pinas, Tangouyika y Kenya.

In nuestro pals se ha hecho una clasiticacibn de los agaves
desde el punto de vista econémico (%)

lo.--Agaves que sitven para lo oblencidn de pulque.

Zo.--Aqgaves que sirven para obtencr hbra

3o - -Aaaves que miven para o obtenoon de alecholes.

De la seaunda, o vanedad mas abundonte en Méaxico es el

Agave rigida ¢ A feurcroydes (1),

El henequén es una plenta de la famibia de o

5 Amariliddceas,
o del que irradiac

con rizoma subterrdneo y tallo corto semmienes
las hojas que son: sentadas, carnesas, verdes, ¢oncavas, con una
epidermis apergaminada (ruticulal. Eitas bojas estan dispuestas
werines en al-

4]

regularmentc en roselds sucesivas, ienen 3 Imrddc
gunas variedades, pero las hojas estdn provistas siemnpre de und
plba aguda en la punia que mide de 3 2 4 centimetros de largo.
sol: vezr en su vida, ¥

Como todos los agaves, Horece wna s
de su muerle (loracidn

este fendmeno es el precursor nmediate
de tres a cinco meses). Las llores aparecen en un larao escaps
ramilicaco, denominade quicte, que pucds meedis hasta scis me:

12

P
i
3
i
‘7z
%
3
1
§
H



RECONOCIMIENTO

Desec exprescr mi reconocimiento a la Direc-
cién y Técnicos del Institute Mexicano de Investiga-
ciches Tecnolégicas por la asistencia y facilidades
que me fueron brindadas para la realizocién del
presenic irabaje.

A la Olicina de Inveslicaciones Industricles
del Banco de México, 8. A, por el apoye ctorgado
a través de su Seccién de Fducacién y Becas.



e

tros de alte v que segun las variedades de la planta, el clima y la
calidad del cultivo, puede aparecer desde los 3 é 4 afios hasta
los 35 6 36 afos. Estas llores frecuentemente abortan y son subs-
tituidas por bulbillos que cuando caen pueden germinar reprodu-
ciendo la planta (7).

El A rlaida presenta dos subespgoies que son las variedades
lonaifobia v sisalana; esta Gltima no tiene espinas laterales y se le
conoce fambién con el nowbre de Yax-cf (1)

Seqtn Bolio {3), exislen ocho especies principales, cuyos nom-
bres mayas son: Quitan-ci, Bob-ci, CablGn-ci, Chelen-ci, Yax-ci,
Sac.ci, Chucun-cf y Xix-cl. En estas especies la cantidad de fibra
es descendente seqiun ¢f orden en que se les enumerd, vy la cali-
dad de la mismea varia en sentido contrarie, e3 dectr, la plcm\cx que
da la mojor calbidad de Bbra. lo da también en menor cantidad y vi-
ceversa {3). _

Todas eostas variedades del agave henequenero, como todos
los aagaves, pucden vivir en tierras pobres, poco himedas, tenien-
do la caracteristica de almacenar en sus hejas y raices la poca
agua de que pucden disponer por las escasas lluvias. Las hojas
o pencas de la plantt tienen en la superficie un pergamine o cu-
ficula que es un medic mecdnico que impide la pérdida de los
jugos almmacenados.
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CERAS, SU DEFINICION Y CLASIFICACION

la palabra “cera” se conoce desde tiempo inmemorial; con
clla se denominan los compuestos que tienen ciertas propiedades
lisicas. La que primero se conocié fué la cera de las abejas, des-
pués la ozoquerita y posieriormente las demds. Actualmente, cera
es un término genérico de definicién imprecisa, similar a los co-
rrespondientes a grasa, aceite, resina, goma, etc. (4). '

No existe una delinicién precisa de las materias cerosas (4).
El término cera se usa sin embargo en quimica al describir los
lipoides formados por la esterilicacién de un dcido graso superior
{de 16 a 36 C normalmente) con un alcohol alifdtico de igual nime-
ro de carbones, o con un alcohol complejc de la serie de las es-
terinas (5). Lo usual es que los materiales cerosos de origen na-
tural contengan sustancias que correspondan al término cientifico
de cera.

A las ceras se les puede describir de la siguiente manera: son
un grupo espectlico de compuestos orgdnicos termopldsticos, opa-
cos o translicidos; su punto de {usién oscila entre 50° y 90°C. Cuan-
do {unden son liquidss de baja viscocidad relativamente. Forman
pastas o geles con los solventes orgdnicos no polares. Tienen la
propiedad de repeler el agua. Imparten propiedades impermea-
bilizantes y de brilioc a las superficies a las que se aplican. Pue-
den utilizarse en la iluminacién cuando se queman adecuada-
mente (4).

Ast pues., en la indusiria y en ¢l comercio, se entiendg-faor
cera todo producto cue posee propiedades fisicas caracteristicss,
como las descritas en el pdrrale anterior, ocupande la composicién
quimica un lugar relativamente secundario, ya que puede llamarse
cera desde a un simple hidrecarburo (ceras del petréleo), hasta
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las ceras vegetales y animales que son una mezcla de varias sus-
tancias, algunas de las cuales tienen una composicién muy com-
pleja.

Sintesis de la Cera en la planta:

la cera es un producto final del metabolismo de la planta des.
tinada o darle preoteccidn, se conserva en ella durante la vida de
la planta.

Una explicacien viable de la sintesis de la coras vegelales,
es que éstas se formen por polimernizacién de grupos aldehidicos
derivadaes del metabolisine de las hexosas (preductos de la fola-
sintesiz v polimerizacidn de ostructuras—-CHO) v por la agccién
posterior de las reductasas e hidrogenasas, dando origen a aleo-
holes y aldehides de un ninero par de carbones casi stempre
multiplos de & (!os de 24 y 30 C son los mds comunes); luego, por
accidn de las oxidasas el grupo oldehidico se transtorma en grupo
4eido v postetionmonte reactionan los alecholes con los dcidos for-
mandosoe 4steres. '

En ¢l case de los acidas grasos v alcoholes que existen en lu
naturaleza con cadenas oarbonadas que no son maltiples de 6 v
algunas veces con un namero mpar de carbones, se supone la
influencia de origen de uriicares coms la xilesa de § carbones y el
glicol de 3 carbones, ¢n u:,((.x form

g1 oes At entender cdmo se lot-
man los compuestos de odenas carbanados de cunlquier ndmero
de carbones.

Se conoce lambién el mecanisime de degradacién conecido

como floxidacién, que coria sucesivamente una cadena carbene-
da en dos carbones mediante la siguiente reaccién:

'i‘ 0: 'i’“ H:D
R-CH.-CH,-COOH - > R.CO-CHy-COOH - > R-COOH.
--H.0 - CH.Q,
Esta oxidacién puede avinzar mas, pero este seria el primer

raso (8).

Los demas compuestos de los ceras vegetales se explican de
ccuerdo con teorlas anteriores. Asi tenemos que los hidrecarbu-
ros se forman por la descarboxilacién de los dacidos grasos debido
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2a.—Por su constitucién quimica las ceras se pueden clasili- -

oar en.

Uso de las ceras {7):

El uso de las ceras en la industria es maltiple, pudiéndose
resumir en los siguientes grupos: :

1. Ceras que se usan en masas y capas md: o menos delga-
das: Velas, papel encerado. aislamiento eléctrico, impregnacidn

1 . . .’ M

de las mechas de los cerillos; conservacion y preservacién de ali-
mentos, labricacién de explosivos, ete.

2. Ceras que se usan en masas semisélidas sin solventes vo-

1<‘ﬁ§ilf:->s: Papel carbén, tabricacién de coamétices, lapices, jaleas ar-
lificiales del petréleo, ete.

10. Alcoheles ciclicos.
1l. Tipos diversos. .

Para identilicar una cera, puede hacerse uso de las clasifica-
ciones anteriores, colosdndola en las subdivisiones corressondien-
tes a sus funciones quimicas que predominen en su composicidn,
Frecuentemente las ceras vegetales y anumales quedan incluidas
en do3 ¢ mds subd:ivisiones ya que, como se dijo, son una mezcla
de compuestos quimicos diferentes.

Seqlin estas clasilicacicnes, la cera del henequén se puede
delinir de la siguiente manera, es una cera vegetal del tipo cuticu-
lar de la clase ésteres ¢ hidrecarbures, proveniente de las hojas
del agave henequenere,

2. Ceras animales.

3. Cerags minerales.

4. Ceras parcialmente sintélicas.

5. Ceras tolalmente sintélicas. o

1. Hidrocarbures (alconos).
2. Acidos grasos libres.

3. Alccholes libres.

4. Celonas.

5. Esteres,
6. Eteres.
7.
8.

Pseudoédsteres.
Esteres ¥ Pseudoésteres.
9. Hidrocarbures aromdticos,

.20



2 Ceras que se emplean en sistemas cque contengan solventes:
Pastas para dar lustre (preparaciones semisélidas y liquidas), pin-
turas, textiles, elc.

4. En formacia.

5. En las industrias del hule y de los pldsticos.

6. En la obtencién de dcidos grasos y otros compuestos oxi-
genados.

7. En la obtencién de jabones, detergentes y agentes emulsio-
nantes.

8. En la labricaciéon de lubricantes y aditivoes.

9. En lo labricacién de ceras semi-sintéticas.

10. En otras industrias, en aplicaciones de menor importancia.
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EXTRACCION DE LA CERA DEL HENEQUEN

La maleria prima ideal para la extraccién de la cera del he-
nequén es la cuticula, que se obtiene a partir del desperdicio, en
forma de hoiuelas de color amanllo café.

Culicula:

La cuticula o pergamino constituye el tejido epidérmico de
Y1 hoja del agave, en dende se encuentran los estomas. Es de un
color claro cuando se encucnga en la planta. Estd formada pro-
bablemente por un matesal de tipo celulésico como sen las cuto-
celulosas, y es donde princiralmente se encuentra la cera (9). Tie-
ne la propicdad de ser imoermeable al agua vy la moja con cierta
dificullad. Cuando entd himeda pierde el agiua con mucha lacili-
dad: les selventes orgdnicos la impreanan idcilmente y también
falmente los pierde cuando se expone al medio ambiente, pero
osto se debe nmids bien a la alta tensidon de vapor de los mismos.

Solventes:

Para la extraccién de las ceras se utilizan solventes orgdnicos
que pueden ser principalmente:

Hidrocarburos aromdticos: Benceno, Tolueno y Xileno.

Hidrocarburos alitdticos: Eteres del petréleo.

Derivacdos halogenadoes del etano y metano: Cloroformo, Tetra-
cloruro de carbono, Tricloroetileno, etc.

Para las ceras vegelales, los disolventes mdés electivos son los
del primer grupo, los del segundo grupo son menos electivos, pero
tienen la ventaja de ser mds baratos que aqguéllos; los del tercer
grupe son mds caros, aunque d veces presentan cierta selectivi-
dad vy no son inflamables como los anteriores.
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Para la extraccién de la cera del henequén, les disolventea
que mejor resultado han dado son los hidrocarburos arométicos, |
y de éstos, el mejor es el olueno, debido a que gu punto de ebu- -
Hicién es superior al punto de lusién de la cera (91 — 92°C) vy
por otro lado no necesita una temperatura muy alla para destilar
como en el caso de! xileno. Sealn esto, lo utilidad de estos sol-
ventes estd relacionada con sus puntos de ebullicidén, como sigue:
benceno 80.1°C, tolueno 110.8°C, mileno, 1385 . 144°C (segin seq
el por ciento de cada une de los isdmetros o.pan,) (10).

Ll solvente, ol penetrar en la caticula disuelve el material
ceroso. L3 veiccidad e extraccién dependo de lo temperatura a
la que se verilica el prozese. 5i kas sustancias corosas a la tempe-
ratura del procaso, pason ol estado liauido. el tiempo de extrac
cién se acorta.

El oparato uzade en o laberatoric para la extraccién de lo
cera, tué ol extracter soxhle!, en el cual puede hacerse una extrac-

i6n exaustiva con telueno en § horas aproximadamente, a 10 ci-
clos por hora, habiéndose obnervado que después de 2 horas se
ha extraldo mds de un 95 por ciente de material ceroso. _

Para obiener hinalmente la cera, es precise evaporar el sol
vente de la micela {salucidn diuida de un lipido en un solvente).
La eliminacion completa de este solvenie es frecuentenente dilicil
de llevar a cabo, pues la cem retiene trazas que sélo se eliminan

a temperaturas altas, Eate aumento de temporatura puede traer

consigo una deseompoiinidn de la cora ¥y un perjuicio en su cali- -
dad final.
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A. CONSTANTES FISICAS Y QUIMICAS
Constantes fisicas:

Las constantes lisicas de una cera son en muchas ocasiones
las que principalmente nos indican las aplicaciones que ésta pue-
de tener en la industiia. Las constantes de la cera del henequén
que lo fueron determinadas estdn dadas a continuacién, indican-
do en cada caso el métode o métedos que se siguieron.

1.~—COLOR:

El color de la cera del henequén es calé oscuro con una tona-
lidad verdosa.

2.--OLOR Y SABOR:

La cera del henequén tiene un olor y sabor caracteristicos,
un poco desagradables, que pueden eliminarse por medio de una
refinacidn o una desodorizacién.

3.—~PRUEBA AL TACTO:

Esla cera es lersa al tacto, pues no presenta sensacién graso-
s o resinosa.

4 —PUNTO DE FUSION:

Para esta constante se siguio el método de capilar abierto (7)
de ] mm. de didmetro y de 4 a 5 cm. de altura donde 1 cm. se
llena de cera; posteriormente este capilar, con la muestrq, se dejé
a una temperatura entre 5 y 7°C durante 24 horas para su totial
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cristalizacién. De § determinaciones electuadas se obtuvo el pro-
medic siquiente:
Pi: 9l .- 92°C.

5~PUNTO DE ABLANDAMIENTO:

La ter peratura o la que se ablanda una cera es muy cercang
a la temperatura g la que se funde. Para esta determinocidn ge
- siguié el métedo del anillo vy la bola (7):

Pa.: 805 — 91.5C.

6.—~DENSIDAD:

Se siguid el méledn de llotacién, utilizando una solucién de
elanol-agua a 20°C {per ser esta cera menos pesada que ol agua),
Para esto se utilizaron pequefios trozos de cera que no presen-
taban rugosidades, cvitando asi la presencia de burbujas de aire.
‘Los trozos se pusicron en la solucidn antes mencionada. Como
resullaron mds densos, se hizo necesario adicionar agua hasia
lograr su equilibrio en e! seno del liquido. En seqguida se toma-
ron varias muestras del liquido v se pesaron, determinando asf
la densidad de la solucién. Como la cera se encuentra en equili-
brio con la solucién, las densidades resultan ser iguales.

Peso del agua a 20°C: 0.9976 kg, it

Peso de la solucién a 26°C: 0.9945kqg /M.
d. 20°/4° == 0.9945.
d: 20~.20% — 0.8959.

7.—INDIiCE DE REFRACCION:

Para obtener el indice de refraccién de esta cera, se utilizé
el refractémetro de Abbe a la temperatura de 100°C. Para esto

se tuvo que recircular vapor de agua a través de los primas del
aparato (7).

I.r.. 1.4504.
8.~-PENETRACION:

Para- la prueba de penetracién se utilizé el penetrémetro uni-
versal de Humboldt, haciendo la determinacién a 20°C y dejando
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la cora o esta temperatura durante 24 horas; se empleé la pesa de
160 g dejande actuar la aguja durante § sequndos (7).

Penetrasion: 5,

Este valor cortesponde a 0.5 mm. de protundidad en la pe-
netracién de la aguja

9.--RETENCION DE SOLVENTES:

La retencidn de sclventes es una propiedad importente en la
induatria de les betunes Se determing lo constante empleando
aguarrds comoe solvente. )

La téenica seawde fué como sigue: Se disolvieron 2 g deo
cera en 4 oo de gguartds v se calenté hasta hacer una solu-
cién; posteriormente se enlniaron hasta 30°C, temperatura a la-
que se deid varios dias pesando diariamente la mezcla para co-
nocer la pérdida de solvente. Il resultado se da en gramos de
solvente perdido, por gramo de cera y por tiemgpo,

Resultadeo: (Ver ardlica)

10.--SOLUBILIDAD:

La solubilidad de csta cera en los solventes mas usuales a
temperatura entre 807 y 30°C, excepto los que hienven a menor
temperaturdg, ¢f como sigue:

Muy scluble on: Yileno, Tolueno, Benceno, Tricloroetileno,
Soluble en: fauarrds y Nafta,
Muy poco soluble en:  Tetracloruro de carbono.

Acetona vy Alcohol etilico.

Constantos quimicas:

Las constantes quimicas de una cera son aquellas que sirven
para dar una idea de su composicién y por consiguiente, al igual
que las constantes fisicas, indican su comportamiento en los distin-
tos usos que tendrd como materia prima on la industria.

En las siquientes determinaciones se han seguido los métodos
establecidos para el andlisis de las ceras, indicdndose en cada
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caso o ruiode usude, osi como las modilicasiones que hubo ne-
cestdod de hacer on algunos coses,

P WDICE DY ACIDEZ

x
e
3

e drwbice o o medida de lo acidéz debida a los dcidos gra-
sos hibtes gque exilen on la sore ¥ que no han sido esterilicados (12).
o diznivié primere e cera on el solvente caliente, habiéndose
tenids que whlizar en este case tolueno; en seguida se agregd
Imohinl etthirn del 80 por mients con objeto de facilitar lo mdés po-
nble I weranaesdn del Alendi empleade en o ttulacidn.

Farmulo 1o o - o om s

T = Tuulacién,
N = Normeolidad del dleeii.
Wos Poso de io muestia .

fer = 13 - 14

2~ NIDICE DE SAPONIFICACION:

Bl fnchice de saponilicanén s el nlumero de miligramos de
KOH emplnadas en n sapomiacion de 1 g de muestra.

Tenende eon cuenta I aran didicultad que presenta esta cera
para una sapombicacién total, se ensayaron varios mélodos, dm
los cuales el que dié ¢l mejor resultado fué el que usa como sol-
vonte una mexcle alcatina de isopropanol, tolueno 'y pentatol-1,
on proporcién 811 respectivamente {133.

Se empled un tiompo de tatamiento de 24 horas, tiempo m{-
nimo comprobado para una total saponificacién.

{(Th-Tm) x N x 56.104
Formular Lo, mr ce e

Y/
T == Tiulacion del blanco.
Tm == Titulacién de la muestra,
N = Normalidad del acido.

ls. == 80 — 90
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3.—INDICE DE YODQ:

Es el nimero de cenligramos de yodo absorbidos por un gra-
mo de muestra (por ciento de yodo absorbido). Es una medida
de la no saturacién de las moléculas carbonadas que constitu-
ven la cera (12).

(Tb ~ Tm) x N x 12.69

Férmula: Ly, =:
W
N = Normalidad del tiosuliato {las otras iniciales cerrespon-
den a las de la {ormula anterior).

Ly, = 13 — 14

4.—INDICE DE ACETILO:

Es el nGmero de miliaramas de KOH necesarios para neutra-
lizar el dcido acdlico liberado por la saponificacién de | g de
muestta acetilada (12).

Para acetilar la cera se e hiro reaccionar con anhidride acé-
tico hirviendo a reflujo durante 3 horas. Después se procedid a
saponilicar la cera por ¢l mélede ya indicado (cte. quim. No. 2).

8 85
Férmula la. =

1.000 - 0.00075S.

S' = Valor de saponilicaciéon de la muestra acetilada.
S = Valor de saponilicacién de la muestra no ucehladc
Se obtuve el siguiente valor:

la. == 46 —— 50,

5. —CENIZAS:

Las cenizas de las ceras son o] residuo [‘incl obtznido por una
calcinacién a temperaturas no muy elevadas y estdn constituidas
por impurezas minerales y dxidos de les metales que provienen
de sales orgdnicas. ’

En este caso se tomaron 3 muestras de 2 g cada una y se
calcinaron lentamente con un mechero; pesteriorinente se termind
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~la ealcinacion en la mufla a 656°C durante media hora hasta que
las cenizas fueron totalmente blancas.

Resultado promedic: ®

Cenizas == 047 —- 0.50 por ciento.
B. INVESTIGACION DE SUS CONSTITUYENTES

Para investinor sudéles son los principales componentes que
integran la cera indusinal del henequén, ast como el porcentaje de
cada unos de elles, se clestuaron los siguientes pasos:

}.~-Saponificacién:

Come va se ha mencionado, esta cera es difleil de 'saponiticar
totalmento, dobideo entre olras causas a que tiene un elevado
punto de fusidn v o su baja solubilidad en los solventes a tempe-
raturas ordinanas. Se ensayaton métodos de saponificacién apli-
cables a atras coras, pera en la mayor parte de ellos no se obtuvo
buen resultada, asi por ejemplo:

La potasa aleohélica, ya fuera sola o en combinacién con oiros
solventes que previamente disolvian la cera. da lugar a solucio-
nes que hwerven a temperaturas baias (80 — 65°C) y no disuelven
la cera.

Cuando sc empicaron solventes de punto de ebullicidon mds
alto que el punte do tusién de la cera (xileno, alcohol amilico, bu-
tanol, ete ), y se le agread ol dleali sélido, sélo una pequena par-
te de éste se disolvié. Fué necesario anadir mds solvente y ast
disminuyd mucho la concentracién del reactivo. La solubilidad del
aleali en ol solvente empleado resulta ser entonces un factor muy
importante.

Las variables concentracién, tiempo y temperatura de sapo-
nificacién, tuvieron que ser modificadas, pues se observé que para
una saponificacién completa de la cera del henequén, es necesa-
rio aumentar estos valores.

De acuerdo con lo anterior, las condiciones en que se elec-
tie la hidrélisis alcalina (saponificacién de la cera) son las si-
quientes:
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R — COOR' -+ H, O =* R'OH -- RCOOH
R — COOH -}- KOH -» R-COOK + H,O

El empleo de un solvente o mezcla de solventes que disuelvan
bien tanto a la cera comae al Sleali

Las concentracienes del dleah deben ser no menores del 5 por
ciento (basado en poso de X meicla de solventes),

El tiempo minimo necesario es de 18 horas.

La temperatura minima es de 70°C.

Como date complementario se menciona que se ulilizd ma-
terial de vidrio libre de boro resistente al dlcali, pues o) vidrio
Pyrex normal es atacado

El método que se siguid para sapomlicar la cera {ué:

Solvente: Una meicla de isopropancl o propancl, tolueno y
pentanol-1, en proporcidén B.1:1 respectivamente. Este solvente se
utilizd en un volumen igual a 10 veces el peso de la cera por tra-
tar (13).

Alechi: XOH en concentracienes del 5 al 10 por ciento.
Tiempo: De 18 @ 24 horas hirviendo a retlujo.
Temperatura: de 75 a 80°C.

2.—Separacién de las dos fracciones: La saponificable y la no
saponificable.

Esta separacidon fué diliel de hacer, debido a la estabilidad
de las emulsiones que se forman después de la saponificacién y
que seguramente son cvauiadas por los jabones. Estos provienen
de dcidos de cadenas carbenadas grandes y por lo tanto la accién
del grupo hidrolilico se atenda haciéndose poco solubles en agua
Y muy poco solubles en los solventes.

Las separacicnes que se hicieron por extraccién liquide-liqui-
do y liquido-sélide, cuande se tenian en el sistema los jabones de
potasio, no dieron buen resultads, pues en el primer caso no se
logré romper la emulsicn v en ¢l secundo hube arrastre de jabo-
nes, que al lavar con dcido mineral posteriormente quedan mez-
clades dceidos grasos con las sustancias irsaponiticables.

. La separacién aue did mejores resultados consistid en conver-
tir los jabones de potasio en jabones de calcio con el objelo de
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hacerios completamente insolubles. Esto se consigquié hirviendo
la mezcla saponificada con solucién alcohdlica de CaCl, durante
J horas: luege se neutralizéd,. se liltrd y se pulverizé.

2 RCOOK 4 CaCl, -~ - (R-COOQ), Ca ¢ + 2 KCL

A esic polvo se le hicieron extracciones sucesivas con 3 sol-
venies. Cada solvente se dejd actuar durante 24 horas. Los solven-
tes empleados {fueron elanol de 95°, acetona v éter de petréleo. Los
extracics se junlaren ¥y se evapord la inezcla de solventes, obte-
nitndose ia fraccién no saponilicakle contaminada con trazas de
igbanes deo onlcio (14).

La fraccidn ne soponificable se tratd con deido y luego se sa-
ponilicd v lavé. para Sliminar los jabones que pudieran englobar.
Por olro lnde, los jabones de Ca se hirvieron con HCI al 20 por
ciento, luego se luvaren zon adua y se secaron, obteniéndose asf
log Acidos arasos

3.—Andlisis de la fraccion no saponificable

Esta {raecién eoansti de alecholes alifdticos, hidrocarburos y
estoreins, vy o3 comunmentn ki fraccién que se encuentra en ma-
yor propotaién on las ceras vegeiales. En esta cera se encontrd
en una proporcion d:l 61 al 63 por cienlo.

Para la separacién de los conitituyentes de la fraccién no sa-
ponificahle, se procedid primeramente a acetilar con (CH,—CO.)O
hirviende a reflujo duraate 3 horas. Cuando la masa acetilada
se enirio, se formd una cupa sélida amarilla en la parte superior,
quedande abajo otra capa de constitucién pastosa {19).

La capa sélida sugerior se lavd primero con Gcido acético y
lueqgo varias veces con acua para eliminar el dcido en exceso,
‘r)o,'»‘..iorio:':m‘:r*.{e se secod v se obtuvieron los hidrocarburos que pre-
centaron las siquientes propiedades:

Por ciento en pose, base cera: 19 a 20.

Pt. 70°C.

Indice de acidez: 3

Indice de yodo: B.5. ;

Por el puato de fusién se puede ver que se trata de hidro-
carburos co moléculas de 31 a 33 C (henitriacontano, tritriacon-

tano).
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La capa inferier se lavéd varias veces cen agua hasta eliminar
todo el dcido, cbleniéndose ail los alcoholes acetilados; de aqut
se tomé una muestra para determinar el {ndice de saponificacion,

Con una muestra de esta sustancia acetilada, se efectuaron
cristalizaciones »n alcohol etilico, pero sdlo se obtuvieron precipi-
taciones uniformes que se iniciaban cuando se alcanaaba una
determinada temperatura. A otra muestra se le traté con H,S0,
concentrado para formar los sullates de alquilo con los alcoholes
alifaticos y transformar los esteroles en hidrocarburos aromdéticos,
que se separaren mediante extracidn con éter de petrdleo vy alcohol
otilico absolute {7).

El 4cidoe mineral carbonizd una parle de la sustancia or-
gdnica y por cso e obtuvicron resultados muy bajos.

El resto de los aleoholes acelilados se saponilicd con solucion
alcohdlica de KOH, luego se lavéd vy so seed. Asl se obtuvieron log
aleoholes libres von las siguientes propiedades:

CPEB6IC - B7.0C

Indice de acidez 2.

Indice de yode 15. -

Indice de saponificacién: 117,

Este indice de saponilicacidn se obtuvo en la muestra acetila-
da, o indica la presencin de alcoholes de 30 C.

4.—Anélisis do los éacidos grasos:

De esta iracidn se obluve ol 29 por ciento, base cera, con ks
sigquientes propedades:

Pl 901 — 9l .1°C.

Indice de acidez: 123.5.

P. M. aprox.: 452 (acido de 30 C)

Indice de yodo: 15.

Cenizas: 1.0 por ciento.

A estos dcidos se les separd, saponificdndolos con KOH y pre-
cipitdndose en forma de sales de plomc con Pb(CH,CO.). en medio

acético. Posleriormente, una de las partes se obtuvo por extrac-
cién con solvente (16).
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Se obtuvo una pequena fraccién de &cidos grasos no satura-
dos equivalente a 1.2 por ciento. El resto estuvo constituido por
deidos grasos soturados con un punto de fusién de 91.8 -— 92.0°C.

C.—RESULTADOS OBTENIDOS

Dol andlisis efectuado a la cera del henequén. se ha hech;) el
cuadre No. 1.



CUADRO NUM. 1

Densidad, 20°/20°C . . . o
Indice de Relraccidn, 100°C ...

memmmrmmesemmesece 0.9969
TR 1.1 |
Punto de Fusién, <C , SRS * | sy <
w901 91,0
Valor de Penetracion, 100 g, 20°C. 5 804 oo 5
Indice de Acidez mg. KOH. g . i, 13— 14

Punto de Ablandamicnto, *C

Indice de & onificacidn, mg. KOH g e, 85

Indice de Ester, ma. KOH-'a . i 72

Indice de Acetilo, mg. KOH'a . 4B

13— 14

Indice de Yovyo, ¢o L a o e
Cenizas . . . e e D48

No saponiticables: ... ... ... 6l a63 —

Hidrocarbures oo

Alcoholes

Acidos Grasos: ...

Saturados ...

27 ., 28 91.5
No saturados .eoewoesoi 1 . 2 —

Diterencia v R *
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Se puede notar que no todes los aleoholes se encuentran este-
rilicadss, puesto que existe mavyor canlidad de éstos que de dcides
grascs, por lo {anto es muy posible que se encuentren libres. A
la froceién no sapenificable se le elecluaron las reacciones de Lie-
berman v de Salkowsky. dando resultados positivos ¢ indicando
presencia de estersles, los cuales no se cuantearon ya que ni por
rristalizacién {rocmionada de los aleoholes acetilados ni por la for-
macién de sulictos de alquile con H.SO, conc., se pudieron sepa-
rar de una manera cuantitativa,

Se estima que existe una pequeia parte de olelinas en los
hidrocarburen debide a que dié un {ndice de yodo de 8.5.

Respecio a los dcides grascs, es posible que de un 2 a un 3 per
ciento estén en lorme de doidos libres, teniendo en cuenta el indice
de acidex de la cera.

La suma de los compenentes quimicos que se analizaron dié
un 91 por ciento. E1 9 por ciento restante estd formado por materiat
inerte, materia soluble en agua y por pérdidas de cera, inevita-
bies, durante el andlisia (14).
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CAPITULO IV



SOLUBILIDAD DE SUS CONSTITUYENTES EN SOLVENTES
SELECTIVOS

DEGRADACION DE LOS PIGMENTOS POR OXIDACION

A esta cera se le pueden mejorar sus propiedades cerosas por
cristalizaciones frgecionadas con solventes selectivos, y disminuir
su color por degradacion oxidante de los pigmentos.

Solubilided de sus constituyentes en solvenies selectivos,

Los eonstituyentes de esta cera poseen diferente grado de solu-
bilidad en un mismo solventle oragdnico y @ una misma temperatura.

Basdndose on esta propiedad, se electuaron cristalizaciones
fraccionadas con solventos oradnicos tales como: Tolueno, benceno,
acetona y otros.

Ul métode que gencralmente se emplea para electuar una
cristalizacion fraccionada es el siguiente: Se disuelve la cera en el
solvente, se deja enfriar la soiucién hasta una temperatura deter-
minada, a la cual cristaliza una parte, y el resto queda en solucién.
Después se liltra, separandose las dos fracciones llamadas frac-
cién cerosa y traceién grasa respectivamente,

Los extractos obtenides, tanto de la fraccién cerosa como de
Ja grasa son en realidad dos tipos de cera, que dilieren entre si
en alounas propiedades.

En el caso de hacer una cristalizaciéon fraccionada con un sol-
vente que por st solo no disuelve la cera totalmente, pueden se-
guirse tres métodos:

a) Pulverizar la cera y extraerla con el solvente,
b) Hacer una micela muy concentrada con un solvente y afa-
dir liego el otro solvente para que disuelva la {fraccién grasa.
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c) Aplicar el solvente a presién v a altas temperaturas.

La fraccién cerosa obtenida por cristalizaciones fraccionadas
fiene un punto de lfusién mayer que el de la cara de donde pro-
viene: son mds insolubles ¢n les solventes y mejoran su dureza y
su brillo. La fraccién grasa generalmente tiene un punto de fusién
mds bajo. Es untucra al tacto, de color mds claro y en algunos
casos se comperta como una verdadera grasa.

Las cristahzaciones fraccionadas eleciuadas a la cera del he-
nequén fueron comn

Tolueno.—Utilizando micelas del 1| al 3 por ciento vy enfriando
o temperaturas entre 18 y 25°C. Fsla cristalizacién dié buenos re-
sultados, pues se mojoraron en la fraccién cerosa las propiedades
deo: Dureza, brillo ¥ punto de lusién.

Resultados: {(Ver cuadro Noo 2).

Acetona.—LEste solvente se utilizd para extraer la cerer pulve-
sizada. Be empled una cantidad de selvente equivalente a 40 6 50
veces e}l pess de la cera (cuso de un solvente incapaz de disol-
verla a su temperatura de ebulhicién), La cristalizacian con este
solvente, se llevd a cabo de la siguiente manera: se disolvid la cera
en toluena, en seguida s¢ ovapard 4ste hasta formar una micela
muy concentrada pero fidida, u la temperatura de S0°C; a conli-
nuacién se afachd la azetona caliente, agitindose y delando en-
Iriar hasta cristaliza: la fraccidén cerpsa Por este precedimiento
taunbidn se obtuvieron bucnos resultados.

Resullados: {(Ver cuadro No. 2)

En este fraccionamiento se hicieron hasta tres cristalizaciones
sucesivas, obteniéndose cada vez menor cantidad de fraccién grasa
Y también menos pigmentada; por stro lado, la frace.dn cerosa iba
aumentando su dureza y haciéndose mds insoluble en los solventes.
Se observé en este tipo de cristalizaciones, que la fraccidn cerosa
tiene una gran atinidad por el pgmento, asimismo que estas cris-
talizacicnes deben ser controladas, pues de lo contrario pueden'
dar resultados no satisiactonos

Benceno.—Las condiciones con este solvente fueron las mismas
que se siguieron para con ¢l tolueno, difiriendo Unicamente en que
se tuve que hervir el bencenc para disolver perlectamente la cera.

Resultades: (Ver cuadro No. 2).
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CUADRO NUM. 2

Resuliados obtenidos en las cristalizeciones.

. % enP Punte d Titulacidén Indice Prueba
Fraccién d:ln'!'o::f F:Sb: 'E Color ml KOHO.IN do acidez al tacto
°F.c. 705 52— §3 Calé 1.0 14 Dura
Tolueno Verda
**F.q. 295 74— 745 amarilento 125 17.5 Algo untuesa
F.c. 82 92 Calé 0.75 10.5 Dura
Acetona Verde
F.g. 18 71—72 oo 175 25 Algo untuosa
F.c. 76 92 — 93 Caié 1.6 14 Dura
Benceno Verd
Fg. 24 7273 amenilento 125 175 Algo untucso
. *F.c. = Fraccién cerosa o dura.

**F. g. = Fraccién grasa o blanda.



Degradacién do los pigmentos por oxidacién,

El comporiamiento de la cera industrial del henequén ante
los agentes oxidanles, es importante porque éstos le disminuyen su
color primitivo ¢ lo transforman en otro de menor intensidad; esto
se debe a un cambio y a una descomposicién parcial de la molécu-
la del pigmento (principalmente clorofila).

Los procesos de oxidacidn se verilican haciendo reaccionar al-
gunos compuestos como: Acido nitrico (HNO,): anhfdrico crémico
(CrQ,); Cromatos y dicromatos (CrO,~Cr,O; ). permanganato de
potasio (KMnO,}; perdxidos, incluyendo el de hidrégeno (H,0,). To-
das estas sustancias se hacen reaccionar con un dcido fijo, como
es el &cido sulfirico. lormando la sal correspondiente y despren-
diendo oxigeno atdmico. Ln alqunos cascs. come en el del dcido
nitrico, basta sélo un calentamients hasta ebullicién para lograr la
accidén oxidante. Posteriormente se lava la cera hasta que no dé
reaccidén Geida, pues de lo contrario, cuando #sta se seque, puede
resultar danada o ser perjudizial en su empleo.

Otros agentes quimicos oxidantes son: Fi cloro {Cl,) en estado
gasesso, que se puede aplicar a las soluciones de cera en solvente
y a las suspensiones en agua, También se puede clorar, tratando
con dcido sullarico las sales provenientes de los anhidridos oxige-
nados del cloro, como o textona (NaClO,), el cloro hipeclorito
de calcio (CaCIO.Cl) y los cloratos. Estos en realidad son proce-
sos combinades de oxidacidn y cleracién. En estos casos también

es necesario lavar muy bien la cera, pues de lo contrario el cloro
en exceso y el acide, pueden alectarla desfavorablemente cuando
4sta se tenga que calentar para su secado,

En todos estos tratamientos, ia cera sufre una variacién més o
menos apreciable en sus propiedades ~ulmicas, segin sea el
reactive y la intensidad con que se apliq.e.

La cera del henequén se ha tratado con:

Acido nitrico.—Del 60 al 70 por cientc anadido en igual peso
que la cera y afadiendo ambos a una caniidad de agua equiva-
lente al triple del peso de la cera. Posteriormente se calienta
hasta ebullicién durante 10 a 15 minutos, luego se lava la cera
perlectamente hasta aue no dé reaceion écida v se seca. Se obtie-
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nen por este procediminnto ceras de color calé claro, calé rojizo,
amatillo calé y amarille naranja,

Peréxido de hidrégeno.—En una voncentracién del 30 por cien-
to do» H,O; en goua, afadiendo dcido sulftrico al 2 por ciento con
respecto al peso del agua. La solucidn actiia sobre la mitad de
su peso de cera, se hierve durante 10 minutos y por Glitimo se lava.
Se obtiene cera.de color calé clare.

Textona (MaClO;) - Usada al 20 por ciento con respecto a la
cora ¥ con acde suliirtce on muy pequena cantidad para des-
componer la sal se obtiene un efecle clorurante y oxidante de
muy buenos resultados  Por este procedimiento resultaron ceras
de color carid rojinn, clare v calé,

Cloro.—S¢ hizo una solucidn de cera en bencens y se le bur-
bujeé Cl. hasta que ol color cambié de calé oscuro a amarillo.
Luego se lavé la solucién para eliminar el cloro en exceso, se con-
centrd v se obtuve una cera color calé rojizo.
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CAPITULO V



CONCLUSIONES

L-Por ¢l prosente trabajo ws posible conocer las principales
propiedades fisicas y quimicas de la cera denominada “Cera In-
dustrial del Henequin”, v mediante ellas estimar algunas de las
aplicaciones que pueds tener en la industria.

2--Ee determiné fa proporciédn de los grupos vy subgrupos de
compuestos uliieos que integran esta cera. Se verilicaron reac-
clones quiinicas ¥ se cbluvieron constantes lisicas de cada sub-

arupo, aue doan una wdea aproximada de su constitucidn molecular.

3 -Se han tratado en un capitulo los procesos que permiten
estudiar por serarade las principaies racciones que integran la
cera, ast como ¢l comportamiento de la cera con respecto a los
agentes oxidantes. Pstos procesos se elecluaron con el objeto de
intentar la adaptab:lidad de esta cera a las exigencias de las
diversas industrias. -

4.-En al Cuadro No. 3 sc pueden observar las principales
propiedades de olras ceras veuctales comparadas con las de la
cera del henegquén,

S—De 1o anterior, sablendo los resullados que han dado en
la industria las ceras a que se hace mencidén, se pueden prever
meior las apheaciones industriales que puede tener la del hene-
quin en las siguientes industrias:

Adhesivos, Cosmaéticos, Alimentos, Hulera, Lubrnicantes, Pro-
ductos de Papel, Emulsiones, Pinturas y barnices, Impermeabli-
vantes, Preparacienes larmacéuticas, Mezclas o compuestos para
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gulir madera, metal, ceramica y cuero; Proteccién de metales, plds-
ticos, madera, otc.

6.—Finalmente, este trabajo traté de llegar a obtener un cono-
cimiento mds complelo, dentro del mundo de las ceras, de la cera
del henequén.
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CUADRO NUM. 3

PROPIEDADES PRINCIPALES DE ALGUNAS CERAS VEGETALES.
INCLUYENDO LA DEL HENEQUEN

Caranday

Candelilla 1nd. no rohneda  ncteral () hirigve oy Mol
Punto de iusién *C. 64-71 3-85 g4 % 33-85 79.84 805.92
Dénsidad 25¢ /4% 0.982-0.993 TGRE.008S 039 0935.0993 1 0661 {937.0 938
Indice de ccidez 4087 G6.-234 9.5 714 a4 i3-14
Indice de saponilicacién 46-65 147 5 4.5 7975 18853 50-90
Indice de acetilo - 55.95 40 . 548552 - 45
Indice de yodo 15-37 45.6 8 ) 7-14 £.9-7.1 13-14

1.4555 1.4579 1483 1 4569 1.4504

Indice de refraccién a 71.5C a 92°C — a 60°C a 32C a 100C
% de no saponificables 65.67 — — 54.55 — 61-63
% de dcidos grasos 29 —_ — 48 — 29

Solubilidad en
aguarrds o nafta

Muy solubles en caliente,

muy poco solubles en frio.
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