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CONSIDERACIONES GENERALTSES

SOBRE LA MADERA Y S U DESTILACION.

No venog & extendernoz aquf en une descrincidn de 1z constitu-
cisn Ristoldgica de 1z medera, 19 que puede encontrerse en cueslquier tra
tado de boténica,sino que nos limitaremos 2 describir su composicidn quf-
mica y al estudio del fendmeno de la destilacidn desde el punto de viste
tedrico,demarcando asf las nornas nricticas,vara obtener de nreferencia
uno u otro de los nroductos que nos dé la destilacidn de la medere,

Entrands en materia vamos a conslderar la comosgicidn quinmica

de la mnedere.

COMPOSICION QUIMICA DE LA MADERA.

La composicidn centesinal de la madera es8 »nocod varlieble,como
resulta de 1os trabe jos de chevandler (1). De acuerdo c¢con ellss nodemos
aceptar nara lz naders la comnoslcidn medle siguliente:
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08 constlituyentes de la maderza son numnerosos,nerd nredominan-
en elle 1z celulosa,que constituye generslmente el 50% de 1l madera,y
la liznine,que estd formando el 20-30 %; los eszicares ,1os glucdsidos,al
buminoidees,resinas y grasas,son constituyentes menos abundantes;nor ul-
timo tenemos 1los conmponentes minerales que encontramoe en les cenizas.

LA CELJULOSA .

Las pnarcdes de las células vegetales JSvenes estdn constitul-
des casli exclusivamente de celulosa., La verdadera magnitud molecular de

la celulosa no se ha determinado todavia,pero debe ser muy grande;en su
(1) Chevandier,Ann, de Ch. et Phys., 5 serie, t.10, »n.156.



Cg H1005 ; »ero mientras el almidsn es un comnlejo Qque en los orgenis-
nos vegetales pusden sufrir transformaciones, (en dextrina, meltosa,etc, )
la celulosa representa en caanbid un comnle jo esteble y definitlvo de con-
densacidn del grupo (g Hig Og

En realidad paerece no existir una sola celulosa, sino varlas,
de propliedades distintas segun eu origen,

cross y Bevan dividen las celuldsas en cuatro grunos: 1) celulo-
sas que se hldrolizen muy dificilmente y no contienen grupos CO. activos
(aldehidos o cetonas); el tino cerascteristico de este grupo es la celulo-
sa del elgoddn, 2) Celulosas Que contienen grunds activos CO y a veces
OCH3 y por hidrélisis con dcido clorhfdrico dan furgurol;tales son las
celulosas de le madera y de la peja. 3) celulosas(o hemicelulosas) Que £
facilmente se hidrolizan, 4) Celulosas comple jas,

El furfurosl y el metil furfurol que se formen de las celuloces
del 20. grupo, pueden provenir ya de las nentosas engendradas »or las nen-
tosanas de la celulosa,ya de los furfuroldes que abundan en los vegeteles
y no contlenen pentosanas , pero dan furfurol,

Irvine, en un trabajo (j.Soc. Chem,Ind.,t.4l, 1922,362 R) ha
establecido por el estudlo de los derivados metilados, que loe carbonos

2,5,6, solemente posee sus oxidrilos libres,y prononen una férmula tal co-
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Hibbert o»ropone une firmula mas simple, lgualmente de acuerdo

mo la sigulente; P
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con 128 resultados de Irvine,




Cross y Reven pronusieron nare le celulose le firmule:
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LA LIGMINA

La celulosa se encuentre en les maderas,mas O menos asdcliada
a una metcrie lncrustente en le qQue la calided verfa con la netureleza
de la medersa.la lignine es sln dude de natureleza comnleje, y los diver-
sos tinos de moléculas de lignina parecen derivar por condemseclisn o

zetilacidn, de une misma 1olécule madre., A estes molécula, Croses y Beven

atribuyen lacgérmula: 0 _OH a(](;z%d/

/
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mientres que Klason oronone les fdrmules: C”»OQ q ™ He cﬂ—c"-CH—-c"H
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Cualquiera que sea le d&%raule,la llznine perece emverentarse con 1los
teninos y el zlcohol coniferflico.
Todavfe no se gebe el la lignine se encuentre en 1 madera al

€stado libre 9 combineds con la celulose.

LAS HEMIJSZUULOSAS.

La maderas tratedas nor el aguas hirviente ebandonen gomas:
estas provienen de los hildretos de carbono menos condensedoe Que la cc-

luloss que se deslignen con el nombre de hemicelulosad;las derivedess de

los &zuceres con 05 eon llemedas pentosanas y las derivadas de las exo-



ga8,00r ovolimerizacidn, son las exosanas,Estas hemicelulosgas,npor hi-
drélisis,dan las exosas y pentosas corresnondientes,

El rol de la celulose y de le lignine, es el de former el es-
Queleto de le fibra, y el de lez hexlcelulnsas, el de zglomerer lag f£1-
bras y oegerles unas cdon otras.

Las orlncipeles hemniceluloses cnatenides en La maders son ¢ el
Xilano,arabane, gelactane y manane,corresnondientes e la xilose, aresbi-

nosa, galactose y manosa resnectivamente,

DESTiLACION DE LJS CONSTITUYENTES D¥ LA MADXRA

Para comprender los fendmenoe que acompafan & la destilacién
de la medere es l3glco estulier primero la destileciédn de sus commonentes,

DESTILACION DE LA CELULOS A

La maederz estd constitulde en su mayor pzrte nor celulosa y
agua; es pues interesante indicar 1o que de le destilacidn destructlve
de la celuloesa.

Los oroductos de l2 destilacidn de la celuls>ss son fuerteménte
comple jos y varfan mucho con le velocidad de la destilecidn;ests comien-
ze & 108 250 gredos, le celulose se destruye entonces rénidemente obs-
curec:€éndose y luegn ce carbonize répldamente;las destruccldn se vuelve
exot€rmice & 1os 300 gradns vy tlende a scelerarse vor si sola. Los gasec
abundentes se desprenden arrsstrando alquitranes y 1fquildos acuosos oom-
bustiblee; queda finalmente en lz retorta,carbdn,que guarda le forica ex-
terior de le celuloea trateda.

Las prooorciones de los diversaos nroductos vaerfan no solamente
con le conduccldn ds lu destileeldn slno también con el origen 4e la ce-
lulosa.

Irdicamos a coantlnuacldn 1ns resultados obtenidos nor Klason,



Heldemstam y Norlin en lz destilecidn de celulosa 3¢ &lgoddédn v de nino,

CON20SICION DE LA CELJLCEA DE ALGODON ¥ I PIND

Algodon Pino
C 44,33 4419
H 6,15 6,09
0 49,52 49,72
cenlzas 0,13 0,44
Huwedad 4,82 5,50

PRODUCTOS CF LA DESTILACION DE LA CEZLULOSA DL ALGOUDOI Y PINO .-

Algodon Pino
Carbsn 48, 82 36,93
Alcohol metflieo nada nada
Acetone 0,07 0,08
Acido acético 1,39 2,18
Alquitranes 4,18 4,85
Alquitrén en el oirolefioso 5,14 4,85
O, 10,35 12, 83
CoH,, 0,17 0,21
co 4,15 3,40
CH, 0,27 0,27
Agua 34,52 34,17
Pérdidas 0,94 0,36

DES TILACION DE LA LIGNINA .

Los resultados que noseemos sobre l: destilacidn de le lig-
nina extrafde de la madera -or hildrdlisls en frfo con acido clorhfdri-

co a 427 (rendimients 33,12%) son debldos & Heneer v Skinlderdbrand.

v



Teaneraturs final 2e destilacidn: 400 grados.

cerb’in 50,64
Destllado total 28,31
AlQulitrenes 13,00
Destileds acuoso 15,72
acidez totel en ac,acétlico 1,29
Acetonz 0,187
Alcohol metflieo 0, 20

lentres las celulnses no dan nmda de alcohdl metflico y
Luy poce acetona, le ligniuz »nor el contrerio de une elevnad: pronor-

cién de estoe productos.

DESTILAGCION DE LLAS HFEHICELULOSAS

Bergstrdm ha trebe Jedo schre les gomas extraldas en frfo de

les maderee tretedes vor la eaccidn de 1la soda el 5%, Wetae gomnrs dan nor

destilacidn:
Carodn 7,2
Alqultrén y acelites 11,1
Destiledo écldo 33,6
Ges 12,1

El destilado Zcido contiene 0,28 % de 4cidn acétlico y 0,1/ %

de fSrmico. Las hemlcelulosas dan sobre tads mucho furfurol.

DESTILACION DT LAS RTSINAS

Laes mederas resinosss contienen pronorciones perfectanente
ponderables &€ reesina, RTates resinas darén nroductos de destllecidn
Que ce ggregarén : los oroductos nrovios d2 le deetilaclédn de meders
y Que cembierédn fuertemente su netureleze,

Le com»oslcidn de 1os productos de destilecidn de resines

es eoroximedenente;



Aceltes de resine 3 4

Esencla de reslne 3,5 %
Aguas fcldas 3,5 %
Gases ] %
Coxe 4 %

Se puede nues prever que le fuerte proporcidn de acelte de
resina formado vendra a aumentar el rendimiento de alquitrenes y a
cembler le celldad; "1oe elquitranes de maderas resinosas son mucho més

cleros y de mayor velor que los elqultranes de maderas no resinosas,

.................... [« P
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DESTILACTION S LTCA DE L A ' ADERA
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En le destllacidn de la madera podemos observar lee sigulen-
tes feses:

S1 ee hace un celentemiento grfaduel,primeramente comenza-
rd 2 desprenderse el sgua contenide en la madera,ls que:arrastira;per-
te de los esencliales que contlenc la medera,segun su origenj;una vez
eliminede este agua,la temneratura se eleva, pudiendo considerar esta
faese de deshidrataci’n huata le temnerature de 170 grados; elevands la
temperatura,eigue una fase de destruccidn, que se ceracteriza nor el des-
prendimiento de gases y la apericidn, en el agua condensades, de substan-
cias dcldas y alquitrenes que le colorean;a medlda Que le temperaturs se
eleve,la proporcidn de gas y elqultrén sumenta.Rst: cegunda fase se pro-
longa haste 1los 270 grados;en loe geses que se desprenden predomina el
anhfdrido carbdnico y el 3xido de carbons.Por enclma de 270 wradoe comien-
zauna fase exotérmice,durante las cual el desprendlmiento de calor nrodu-
cldo nor le descomnosiclién de ls mdera es suficlente para elevar le tem-
veratura.Durante este fese la pronorcidn de hidrsgens y metcno,en los ga-
see,zumentes fuertemente, 1o que permite su emnleo en le celefaccldn del
mismo horno con el objeto de¢ zlcanzar le tempereturs de 400 grados para
obtener un czrbdn libre de materiss voldtiles,pudiends dar nor termin:da
le destllacidn & esta tem-eretura.Por otra nerte,el tratar dc clever le
temneratura nor encine de este Lfalte,exlge la entrega de muchas calorf-
es sln un beneflclo inmedi~“o,pues a 400D grados tenemds en la retorta un
cartdn con 3) % 2e cerbono, y pere lleger a un »roductd con X% de carleno
gerfa necesario celentar haste 1300 grados,segin las investigaclones de Vb
lette sobre la composicisn quimica de 1os carbones obtenidos a diferent -

tes temperaturas.



INFLURNCIA DE LA PRWSTOM Y D% LA VFLOSIDAD D% TA DTETILACION

La velocidad con le cuel se lleva 1z destllacidn, tiene una
grén influencia sobre la natursleza y el rendimiento de los productos
obtenidos. En efecto, 108 productos formedos son parclalmente des-
tructibles a le temperature de formecidsn; este destruccidn serd tento
mayor cuanto més elevada seaz la temperstura y mnds lenta la destilacidn.

La destlilacidn de madera de abedul efectuada a 400 grados en
el vecfo ha dedo el rendimiento sigulente:; (3egin Ullmarn, Tnclclooptdie

der Technlischen chemle)

Carbén 20,5 %
Agua 16,9 %
Anhfdrido carbjinico 6,5 %
Oxido de cerbond 4,5 %
Aclido ecético 7,5 %
Acido fdrmieo 2,2 %
Alcohol metflico 1,6 %
Alquitran 31,1 %
Aceltes y cosee %5 %

A la nresi’n ordineria y por destilacidn muy lents (14 dfas)
el alquitrgn se encuentra muy dlsminuldo,mlientras que el tenor en &cido

acético y metileno varfa noco; el Acido férmico desaparece,

S1 en lugar de operar sobre pequeflas cantidades se opera,co-
mo en la industria,sobre grandes cantldades, el tiemno de la operacidn
es mayor y hay en concecuencile un snbrecelentemiento de los productos;
resulta esf que la centidad de alquitrédn es muy inferior a la indicada
precedentemente, reduciéndose nor otra nerte , a medlda cue la carge de
nedere nerz la destlilaclidn es mayor.

Sl »nare las carges industriales se aumenta le velocided de
destilacidn, resulten sob.,ccalantamientos que reducen La orosoreid de

alquitrdn y £cido acétlco,sumentands sobre todo 1z nronorcidn de geses.
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El rosultsdo de le deatilecifa tnduetriel Je 1l# nwadere ée a-

_bedul ,anteriormente conslderaeda, es el sigulente:

Destilecidn Destilaciin
ré»ida lentsa
carbsn 21, 46% 29,244
Ges 35,56% 19,71%
Alquitren 3,24% 5,46%
Acido acético 4,43% 5,63%

La influencla de la velocidad de la destilacidn sobre le cell-
dad y le centidaed de los »roductns obtenidos,es a2trlbulble,al aenos en par-
te,a la pirogenzcidn de los productos destilados al vonerse en coantacto
con las pertes ssbrecelentsdes de 1los eperatos, Desde este ountn de vis-
ta,le dimensidn de los eneratos y de 1as trazaos 3e lefia,tienen una influemn
cia considerable sobre el rcendimiento, 81 la destilacidn se hace , como
es el caeso frecuente,en retortes metadlicas de grandee dimensiones calen-
tades exterirmente,se conclbe que debido & la male conductibilidad de 1le
madera y & lo volatilizacidn del ague que ella contlene, la medera que se
encuentra en el centro de la retorta nueda estar podavia en el nerfodo de
la desecacidn y por conslguiente, a una temperatura noco superior a los
100 grados, mientras que las paredes de le retorta se encuentren ya a 1los
350 8 400 gredos. Este defecto serd tanto mds sensible y el cealentamien-
to deberd ser llevado tanto mds lento, cuanto mayor sea el didmetro de
la retorta.

Sera necesario prolongar suficlentemente el calentamiento a
la temperature sunerior de la Jestilaclidn, nare que esta temmersture ten-
wa €l tleampo de repasrtirsge uniformemente haste €l centro,Sin esta pHre-
caucidn, la carga de carbsn blen cocide exterirnmente, contendrda tizoz en
su interior.

En el mlemd orden d2 1deess les dbmeneiones de lous trozos de
madera tratados tlenen mucha importancia; un tronco de grandes dimenslo-

nee se carbonizerd mucho mes lentemente en el centro que en la perifer{z;



el egue contenidz en 21 corezén de la medere no se desprenderd sino muy
lentemente y el celentumlento se encontrars de esta menera muy retardado,

En la préctlce conviene tratar trozos que no tengan mesg de 12
centfaetros de espesor,

Por ultimo, el estedo de 1la madere influye mucho sobre losa
resultados : una medere fresce,todavf{e muy rice en agua, dard grandes cen-
tidades de agua Que retarderdn el calentamientn de las nartes profundas
de 1le madeéa, facilitando el “cracking" y disminuyendos el rendimlento,
al miemo ti=mpo que resultarsn diluldos los productos obtenidos.

De los nroductos de le destilacidn de la medera, vamos a con-
craternos g considerer el alquitrdn qQue en ella se obtiene, dejando de
lado lat consideraciones sobre el gclds oirolefioso y sus derivados, 1o
mismo Que el estudlo del cerbdn y los geses, por no ser el objets princi-
pal de esta tesls y que por otra perte se encuentran muy blen tretados
en todes las obres sobre ie destllecidn de la lefie , no ocurriends 15 mie-

mo ¢o%n 1928 2lquitranes,

........... P o PRSP
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CONSIDERACIOUNES G =ZMERALZES S OBRE

ALQUITRAMNES.
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En lu destilacidn nirogenzda de materias orgénices como la
medera,lignites y turbas, es{ como en le destilacida de la hulle, se
ebtienc , entre otros nroductos, un l1fquido oleosd, perdo o negro, con
olor mde o menos caracterfetlco, de acuerdo con su origen, al que sge
da el nombre de alquitrdn,

La comoosicidn quimica de 108 alquitranes es varleble: estén
formados por hidrocarburos, y a veces las substanclias oxigenadas y nitro-
genadas suelen encontrerse en proporcionés conslderables,

gometiendv ¢l alqultrén a una: destllucidn, se pueden separear
veries fraccilones, en las que reconocemos cuernos neutros ( hidrocarburos)
dcidos (fenoles), y baslcos (amonfauco y aminas), en distintes pronorcios -
nes segin su origen y la marcha de ls destilacidn,

Yacia el fin de la destilaci®n, el alqultrgn remenente en la
retorta se hece mds y nds viscoso y sl se continde calentando, Qqueda un
8511do negro brillante , llamado pez,

El alquitrdn contiene genereslmente uns ennaidereble nromsreidn
de agua y €3td saturaco de los otros productos que acompaflan a le desti-
lacidn, com> ser el dcids pirolefioso en el alquitrén de medera.

Por mucho tipmpno los alquitranes fueron en les fdbricas de gas

y de coke para las grandes fundiciones,reeilduos,de los cuales era A4ifl-
cll deshecerse; con este motivo se busc5 su aprovechemiento, llegandos en
poco tiempo 2 ser »nroducto de gran demanda y base de la fabricacidn de
colorantes de anilina, perfumes sintéticos, etc., con 1o que este produc-
to tom5 buén nrecio.

No vamos e extendernos en considerar los elqQultranes de distin-
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to origen, mds bilen noe concretaremos al casd® Que nos interesa, o sea

al alquitran de medera.

ALQUITRAN DE MADERA.

Los »nroductos obtenidos en le destilacion destructiva de le
madere son muy numerosos y varfan mucho con le naturezleza de le lefia y
la temperaturu a la cual e¢s realizeds el proceso, pero en todas les cir-
cunstancias 198 productos son ceracterizadoe por le gren nronorciédn de
substenclas oxigensdas y oor la nequefla nronorcidn de nroductos sulfu-
rados y nitrogenados.

El alquitrén de madere tiene tres or{genes :

1.- El alquitrén nroveniente de le destilecisn de los hidretos
de carbono ( ceiulose ,almidon y azdcares ).

2.-Alquitrén de la destucci’sn de la lignina.

3.-Alquitrdn de les resinss.

Tstos tres alquitranes de origen diferente, tienen provliedades
netamente diferentes y el predominio de uno u stro de estos alquitranes
camblard les celidad de estos »nroductos.

Los alquitranes de celulosa contienen , segun Ermenn y Schifer,

los vroductoe siguientes:
Aldehido fdrmico
Fur furol
Oximetil furfurol
Geme-valerolactona
Maltol. cu, segun Peratoner y Tanburello tendrfa la constitu-

[ ¢ OH
c16n; oDt

¢H (4]
y solemente vestiglos de fendl ners nade de cresol. Estos alquitranes
son pues de caracterv alifetico, como 1los hidretos de carbono mismos,

Los alquitranes de lignina estén nor el contrario constitul-

dos princivalmente por derivedss eromngticos. Estos derivados son en ner-

ticuler cresoles ( meta y neres, pern nasda de orto) y sus homSlogos etil
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y »ronil cresoles; c¢n sune, las combineciones earomdtices substituidas
€en (1), (3,, (4,, ( tfho dcido nrmotocetéquico) como la misms lignina,
Se encuentra tamblen en este alquitran el

M e-CH,-CH»

Floroalic “OCHs
[TREAL] ~eH;
Gueayacol “Q“““»
y ademés,los derlvedos del fcld> nireégdlico ( substituldos en (1) (2) (3)
por e jemplo
Eter dimétflico del dcido pnirogélico

Eter dimetflico del dcido metil pirogélico

Alquitrén éde resinas,

Las resginas, por destilacidn, den aceites de resinas, que vie-
nen en el cago de las mederas resinosas,a aumnentar le proosrcidn de al-
quitrédn , aclarandolo.

Eetos aceltes de resina estan sobre todo constituldos por car-
buroe, particularmente por los dlversos derivados hidrogenados del reteno.

Se comprende,después de 15 Jue precede,cuan compleja debe ser
la comoosicidn de 1os qlquitranes.

De acuerds con 19 que antecede se nueden agrunar 1os ealqQuitra-
nes de madera ¢n dos tinos nrincinales;

Los Que se obtienen nor destilacidn de mederas resinoses y los
que se obtlenen destliand > maderas duras,

Los alqQuitranes tilenen tres orfgeneec en la destllecidn:

1- El alquitrén de escurrimientd , que se egcurre directauente de le

madera y Que no sufre ninguna destllacldn; es en general €l mejor y se
1o trate evarte.

2.- El alquitrén de decantecidn , obtenido »or decantacisn de los 1fqul -

dos pirolefioeos. Cuendo este alqulitrén se gensra emnleands desalquitrana-
dores, Qqueda »rivads de los eceites de plnn y por 1o tanto es mds denss
., que ei oirolefinsn y se separs en el fondo de le cuba., Peron los slaonitra-
nee recilbidoe en la bese de los refrigerentes, en general muy fuertemen-

te mezcledos de aceltes de¢ »nino- tratendose esta madere- gon al menos



parclalnente , mas ligeros que la soluwidn nirolefiosa; flotan pues
en le esunerflcie, sobre todo si1 la temperature es a2l1go elevada; vnero si
esta temperatura se hace 3eecender - debildn a que la dillatecidn de loc
alquitranes es més fuerte que lz del ague- su densided creee nds rdpido
y tlende a igualar O a pasar a la del agua, "

A una temperature suficlentemente be je, 108 alquitranes que f
flotaban se unen e 1os a2lquitrenes més densos.

Por consigulente,para facilitar .a decantacidn de 1los alquitm-
nes de plno, ae procure mentener le temperature de las cubes de decenta-

cidn & une temperatura 2lgo elevade, para impedir este 1nver§16n de las

denseldades,

Este alquitrén bruto de decantacidn es muy fliido y rico en or-

clones volatiles.

3. - élguitrén de vinagre ,que queda comc residus de le destilecidn del

dcido oirole?oso; este alquitran varclalmente soluble en el sgua y nuy
coloreado, es en general tratads aperte de 1los otroas.

Los elquitranes daspués de culdacdosemente decantadns,contendn n
todevie, »or unez parte, una fuerte prsvporeidn (hasta un 20% ) de nirole-
floso disuelto, y nor otre patte, 5 a 10 % de acelties ligeros de alquitredn.
Un tratemiento con venor de agua senararé estos productos y el alquitran

seco> asf obtenido, es el que se libre el comercio,

.................... (o JSp
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TRATAMIENTO D% LOS ALQUITZIANES

El alquitrédn de decantacisn, obtenkdo comod ya 1o hemos indica-
do,or decantacidn de 1los jugns virolefinsoe,contiene slemnre une gran
pro»orcidn de €cldo acé€tico y de metileno en disoslucliédn o en susvensiin,
y aceltes ligeros que 15 hecen nde fldldo,

Antes de sger librads el comereio debe eser deshldratado y espe-
sado. Con este objeto se destila, calentands con une circulascldn de va-
79r 1ndirecto, llevands eon culdade e¢:ta calefacci’sn para evitar el des-
bordamiento »or formacidn de esnima, que elemnre ocurre,

En le destlilac:3n nasan el vinagre de lefla y 1os aceltes livie-
nos,que se senaran decantandolos. Cuends esta destilacidn ha terminedo,
ge pasa en le mase una corriente de vepor vivo, con el objeto de extreer
los eceltes ligeros Que todavia quedan.

| Con este tratamlento el £lquitrén esté 11sto nere exnender
al comerclo o pvare seguir los distintoe nrocesoe nare su mejor enrsvecha-
miento.

El vinagre de lefla obtenid> en esta oorecldn, eeg un deildo pi-
rolefioso tién desalquitrenedo, que puede emoslearse sin ulterlior destila-
cidn pare neutrelizar las lechadas.de cul en la febricecidn del ecetatn

de calclo o tanblén juntarse con el £eid» »1lrolednsn e decantacidn
vpera segulr un mismo tratamlento,

En la destilacidn del alquitrdn,que se efectda en reclnientes
de hlerro calentados a fuego directn, se sepnaran las sigulentes fracclo-
nes;

1.- De 110 a 120 gredos destila 15 a 20 % de una mezcla de pirolefioso
y aceltes ligeros de densidad 0,7 a O,S8.

2.- Por enclme de 120 grados s€ ha eliminedn tode el eagua y la temmera-
tura nuede elevarse¢ rdnidamente, recogiéndose los eceltes pesados de ale

qultrén nasta 1598 250 grados, destilando en total un 20 a 25 % del a2lqut-

trén.
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3.- Queda en la rctorts un 60 %4 de bres, Que a le temperatura de 250
grados es expontaneamente infleanable, nor 1o cual conviene de jar enfriar

algd> antes de extraerla.

TRATAMIENTO DE .08 ACEITES PESADOS DT ALQUITRAN .

Los aceltes pesados de alGuitrén son ricos en creosota y gene-
ralmente se les tratz para extreer este producto,

71 tenor en creosota vria con el origen del alquitrsn; los
aceites de haya contlenen de 10 & 15 % de creosota; los de maderas blan-
das no contlenen més de 6 a & %,

Lxtraccidn de la creosota brutas la extraccidn de la creosota,

de los aceltes pesedos de alquitrén, se hace con una redestllecldn selec-
tiva, que permite comcentrar la creosota en une cierta frececidn , de 1la
que se extrae anrovechendo le oronieded de los fennles de dlsolverse en
dlcellis.

conviene, antes de redestilar 1los 2celtes pesados,traterlos
por una sdslucida de carbonatos de soda, Qque dienlvers 1los Acildos gresos,
eln tocar 1los fenoles,

Los aceltes, tratados 2 no por le solucidn de carboneto de so-
dio son intoducidos en un elambéque, donde se destila y reconge la frac-
cidn que pase entre 130 y 220 gredos, pare ser sometlda al tratamiento
qufmico con una legfa de soda 36 Bmé, ,Macilendo lleger luego a ls mezela
una corriente de vapor que celiente y renueva le masa. Le maeyor parte @
1loe productos se disuelven; se agrega luego 2 6 3 volumenes de agua fria;
Lo6 carburss 4ue han entreds en solucisn con le soda concentrada,se se-
paran y se reunen e€en le superficle; después de un renosgo convenlente se
sifona le cepa inferliosr eacuoszs;esta capa contiene 1os fenoles comblnados
& la sode y tanbién une cilerte centidad de hidrocarburos; para eliminar
estos dltimos,se intoduce la solucldn slcalina en un alambique y se la
trete por une corriente de vapor de ague,haste qQue una muestra del des-

tllado sca limpida y no blanquee por adicidn de agua. La 85lucldn de nue-



-vo decantada nere eliminer 1los elqQulitrenes formedos,se treta flnelmente
por un gcldo mineral que libera los fenoles; vor udltimo ,le solucidn sa-
lina se separa por decantacidn, desnhués de un reposn suficlente de los
aceites que sobrenedan, Se obtliene asf la creosste bruta, Que es sin em-
bargo utillzada en este estado comn antieéptico. Para 1los usos medicinales
es sometida 2 un tratamlento selectivo.

La creosota brute es sometids a la destllacldn en un anarato de
columna de cobre. En une orimeres destllecisn se reciben eanerte dos frac-
clones;

l.- Fraccldn 150 195, que contiene sobre tado fenosl,

2.- Fracecldn 195-220, que es la fracclidn interesuznte,
Esta segunde fraccldn es verlas veces redestiladsz y da finalmente tres
nuevas fracclones:

a.- Fraccidén 195-205, que esté conatitulda por guayacol bruts al 20 %.
b. - Fraccidnr 205-215,Que es le creosota bruta nsficinal al 80 %.

¢.- Fracecidn 215-225, que es la crensote de cola.

CREOSOTA PURA.

a creosota al 80% es de nuevo nurlficada por un tratemliento
a le sode, segulde de una extraccidén nor vepor de ague y una descomnosi-
c1dn por £cldo sulfuirico diluldo; se obtiene asf la creosote nura., Para
obtenerla blenca se la redestila una o dos veces en el vacfo,

comnosicidn: Le creosote es una mezcle de dlversos fenoles y

difenoles y de sus éteres 35xi1dos; sus dos constltuyentes principales son
el guayacol(eter metf{lico de la pirocetequlna) , y el creosol ( metil-
guayacol). Estos dos constituyentes forman el 50-60% de le creosota. Se
encuentran también: el fenol,p--cresol, florol, Xilenoles,ademds de 1los
éteres metf{licos de los diversns nolifendles c¢como el veratrol ( eter ai-
metflico de le pirocatequina) y el eter dimetilico del nirosgalol.

Les creodosotas yue nierven entre 215-220 grados no contlenen

guayacol,
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Une muestra de creosota de haya , analizade por Behel y Choey,

muestra laz sigulente comnosicling

Fenol 5,2%
Oorts cresanl 10, 4%
Y.y o-cresol 11,6%
Oorto etil fenol 3,6%
Xilenoles 3,0%
Guayacol 25,0%
Creosol 35,0%
Otros fenoles 6,2%

TRATAM1=NTO DE LOS ACEITES LIGEROS DE ALQUITRAN.

Los aceltes ligeroe de alquitrén de mederss duras son menos
abundentes que 1los de wederas reslnnsas, y de velor 1nferior;son de un
olor fuerte y muy desagradable y se colorean rénidamente al aire; gene-
relmente estos aceltes son vendidos al estedos bruto como disolventes, o
utilizados como combustibles, Algunas veces son sometides a un tratemliemn-
to destinado a atenuar su olor y color. El acelte ligero es mezcladn en
un agitador de fondc cdnieo,con le jfa de soda, el tiempo suficlente pera
que la Peaccldn sea comnlete; bajo la “faccién de este reactivo, los feno-
les son disueltos y los aldehldos contenlidos son resinificedons., ®or re-
poso,la so2lucidn sicalina, fuertemente coloreada, se reune en el fondo
cSnico del agitador; ella es en su mayor parte eliminada y el esceite es
lavado varles veces con egua pars qultar 1os restos de 4lcalils.

Despu€s de este tratamisntn elcelino, lns aceltes son sometldoas
a un tretamiento con écido sulfirico,destineds a fljar las comblnaclonees
no saturedes que contribuyen fuertemente a dar al proaducto su olor. =n
este cesy a3e comlenze a tretar con une pequefila cantldad de dcldo Que des-
hidrata el acelte y reune el egua en le narte baja del eglitador; se elimi-

na esta agua y se introduce por udltimo, 3 a 5% de £cido sulfirien, aglten-



do fuertemente; se produce une reaccidn muy viva c¢on desnrendimients de
gas fulrurosd, dendo luger a la formacl3n de alquitranes muy coloreadoe,
Se deju Jecantar, y se separa el acelte, que primeremente se lave con
agua,luegd con une solucidn diluide de gdlecall, y por dltimo con ague pura.
El producto asf purifisado es sometido a2 la destilecidn fraccloneda. =l
olor de estoc aceltes ligeros, ea en este forma conslderablemente me jota-

do, pudiendo usarse como discivente en dlverses industrias.
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DESTILACION DE¥ LA MADET@ HA D E EDCALIPTUS
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METODOS SEGUIDOS I APARATO FMPLEADO .

Te destilacidn 3€ nhizo en un aparato, cuyo escuems accmpefo y
que constz de una caldera de acero (1) (x), con une cavacidad de 250
lltros, de paredes de 1 centfmetro de espesor; lleve una tapa d2 acero de
dos centfmetroes de esnceor que se asegura »Hor medlo de tornillos y en la
que hay un crificio donde se enrosca el termdmetro (3); ademés lleva c¢o-
locados un pequefin robinete que nermite ls entrade de aire cuands ha termi-
nadc la destilaclidn y se enfria le retorta, evitends esf lz absorcisdn
de 1fguidos.

Pare fecllitar ie caerge y descarge de esta retorta,s2 ha cone-
truido un canéto de hlerro, qQue por medio de una roldana 2 maneja con
toda comodidad.Con el emnled:. de este canasto,la caneclded de carga de la
retorta Quede reducida a un mdximo de 85 ki1los de lefia de eucaliptus,

p una distancies de diez centfmetros de lea narte superior de le
retorta, hay lsteralmente une brida con un orificlo é2 6 cm, de difmetro,
en el que se adanta un caflo de cobre de 2% de didmetro interor, Qque es
el que dard salida a los vroductos de la dettilacién.

Esta retorta va colocade en mn horno de mamnosterfa, cuyo di-
sefio se ve claramente en el esquema adjunto y que creemos nermite una
renarticién homogenea del celor.

con el objeto de sbtener un dcildo nirolefioeo libre de alqui-
tréan,en la industria se emnlean dlstintos tinod de anaretos desalquitra-
nadoree, en Los que se consigue le desalquitresnizacidn hacliendos burbu-

Jeer 108 vapores de dcldo pirolefioso en canes 148 O mendos gruesas O nume-

(x) ver esquema.



rosas de alquitrean,

Con este misgmo objeto hemos colocads un reciplente de cobre (4)
construido a manera de vaso lavador, de 40 cm, de didmetro por 30 de al-
to, en el que va a terminagP el caflo G 2" que viene de la retorta; los
productos llegan muy callentes a el , y 80lo se condensan los alquitranes
formando una capna inferior, donde burbujean los vapores ce scido pirole-
finso.

como este reciniente tiene un volumen udtll de 15 litros,puede
dejarse sin retirar naste el fin de la destilecidn el alquitrdn que se a-
cumula,el cuei puede sacarse »Hor medlo de un robinete especlialmente colo-
cado en la perte inferlor del aparato. En esta forma ge >btlene un &cldo
pirolefioso bestante llbre de alquitrdan, a la vez Qque un alquitrén con
poco dcids pirolefloso.

Lateralmente, y a le nerte superior de este desalquitranador
g€ une un refrigerante de cobre (5), de une pulgeda de didmetro intericr,
sumergido en una plleta (6), con circulacidn de agua.

El redrigerente termina en otro reciplente (7),también de co-
bre, de 20 cr, de Aldnetro nor 50 de alto, en el qQue se recibe el £cidd
nirolefiosn,quedends superiormente une sellide para 1los geses no conden-
sebles, los que después de burbujear en un reciniente levedor (9), van
a Quemarse en €l hogar.

El reciniente de cnbre,en el que se reclbe el dcldo Hiroledsesd
lleva lateralmente un nivel de vldrio (8), en el que se gradia una escala
de volumen,lo que permite llevar un control de ie centided de destiledo
y seperer por el robinete inferior el 1fquldo, cuends se hea llenedo el
epareto.

El reclnlente burbujeador (9) y les caflerfes de conduccidn de
gases nd> condensables(l)) son todas de hilerro,

Debldo a que nuestre retorte es un autoclave que reslste varles

atmSsferas de presidn,nera el movimlento de 1los geses no neceslitamos in-
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tercalar un ventilador, pues la presidn que estos toman dentro del apara-

to es suficlente para ello, sin {ue exlstez ningun neligro nl nérdidas.
con este aperato hemos deetilado un total de 10Q0 k1loe d¢ ma-

dera de eucecliptus (gldbulus),pern en este trabe jo no consignamos mds Qque

una sdsla de estas operaciones.

.......... O=-mmmmm=-
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DESTILACION DX LA LZTFA

GO e R X ppxysy

Madera empleada: Euceliptus. ( Gldébulus )

Este madera estabe muy seca y tenfa seguratente mnds de cineo
afios de corteda. Se cargd la retorte con 65 x1los de esta madera.

Escale de temneratures.

Hora Temnerature C.
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Le retorte cigue enfrilZndnse lentenente,

Como puede verse en & escala de temperaturas, lea decetilecidn
empezd & los 156 gredos.

Geees no condensebles y combustlihbles emvezaron o desnrenlerce

cuando la temoeratura llegd a 1los 300 gredos.



El regultado d2 la destilacidn
slgulente:

Acldo pilrolefioso

Alquitran

Carbdén

Gases

de los 55 kilos de lefila eg el

20 1litros
3,250 kilos

24 kilos
17,750 kiloa.

gobre 100 kilos de lefia 1los resultados son bos siguientes:

Acldo pirolefioso
Alquitran
Carbdn

Gases

30,7 %
5. %
30,9 %
27,4 %



ANALISIS DEL ACIDO PIROLEZSfOSO

A EEROSRERRERO SRR NRRINnIgie Ll

Para el andlislis del gcldo plrolefioso hemos seguldo los méto=
dos 1indicados a continuacidn:

En el &cido pirole®icso determinamos acldez,que caleculemos en
écldo ecé€tico,sl blen es clerto que exlsten en el gcido pirclefiogo otros
acldos,tales como el fdérmieo, pronidnien, butirico, ete. , Que exigten
en cantidedes tan exiguas qQue afectan poco 108 resultados., Se determi-
n$ acetona y &lcohol metflico, siguiendo los métodos descrintos a contl-
nuacisdn,

DOSAJE DEL ACIDO ACETICO

ge titulé directamente con dlcali N/1Q en solucidén de gcido
pirolefioso bastante diluida.

Para efectuar este veloraclon se toman 10 cc. de acldo piro-
lefioso y se diluyen haste 500 cc. en un baldén eforado; 10 cc. de egta
solucidn colocedos en un vaso con 5 3 6 veces su volumen de agua y 8 a
10 gotas de fenolftealeina se¢ titule con élcalil N/10; un poco antes de
virar la fenolftaleina, se produce un color azul qQue indica el té€rmino
de la reacclon; la'fenolftaleina slrve solo como comprobante,

Esta dilucldn es necesaria a causa del colorante azul cue da-
tintes indefinidos- en goluciones concentradeas,

DOSAJE DE LA ACETONA ¥ DEL ALCOHOL METILICO

Un litro de acido nirolefioso se destile, recogiendo 5C) cc.
El 1iquido privedo esi del alquitrén,se comnleta haste un litro con agua
destilzda y e le destila sobre un exceso de cal. 71 dcldo ecético queda
en le retorta al estado de gcetato de calcio y pasa um 1fquido neutro

0 ligeramente elcalino. Se recogen 500 cc., &2 colocan de nuevo en la pe-



torta,ee acidula ligeramente con scido sulfurlco,que retiene los produc-
tos amonlaceles y se destila hseta obtener 100 cc, Se obtiene asf un 1f-
quido claro, que contiene todo el alcohol metflico y la acetona, el par

due algunae lmpurezas., En este 1fqQuido se dosa acetons y alcohol metfli-

co,

DETERMINACION DE LA ACETONA

Método volumétrico de Messinger,- Este método de doae je ests

fundado sobre la formscidn de yodoformo, operando con un exceso de yodo
en solucidn alcaline,que ge dosa ensegulda nor hijsosulfito de sodlo, des-
pués de heber acldulsdo la solucidn,

Las soluclones emnleadas en este 1€todo son las siguientes:

solucién de yodo: 1/5 normal

golucidn de hiposulfito de sodio: 1/20 normal

Estas 3ice soluclones deben ser rigurosemente exactes, es decir cue 1 cc.
de solucién de yodo debe corregponder & 4cc. de solucidn dé hiposulfito,

Solucidn de eoda cdustica; z1 10 %

golucidén de dcido sulfirico, forxuada con 27,5 cec. de acido sulfurlco 66

Bié, ,agregendc agua destilade hasta formar 500 cc.

Engrudo de glrtiddn al 5%, obtenlds haclendo hervir 5 gramos de alimniddn

en 500 cc. de agua destllada,durante une hore, y completando hasta 1 1li-
tro con ggue salada.

Para practicar el ensayo se introducen 30 cc. de s2de en un
matraz de 300 a3350 cc. MES O menos; se agregan 5 cc. de la solucidn de
metilenoy K unos 100 cc., de agua, 8@ virte une cantidad de yodo igual a
50 3 55 cc., agltendo & menudo,y se de ja reaccionar 15 a 20 minutos.

Al cgbo de 2wse tiempo se zgregan 55 cc, de acido sulfirlco, o mayor
cantided sl se observa Que el 1iquido es toduvia alczlino,y se procede
a tituler con el hiposulfito. 8e vlierte este dltimo noco a poco con
una bureta, hesta le casl desanaricié:a del color del yodo. En ese momen-

to ge agregesn 4 § 5 cc. de engrudo de almiddn y se slgue agregando hi =



posulfito hasta la completa desaparlcidn del color ezul,

See n, el numero de cc. de hiposulfito emnleado, n/4 correg-
ponderé al yodo en exceso, de lo cual se deduce el ysdo entrado en com-
bingeidn con la acetona. Esta cantidad de yodo multiplicada por 0,03864
da el porcentaje de acetons contenido en el 1fquido a dosar,

Debe engayarse la sods paras esegurarse Jue no contienen nitri-
tos, y €l exceso de solucidn de yodo agregado debe ser por lo mernog de
10 cc.

Este método da recsultados excelentes.

DETERAINACION DEL ALCOHOL METILICO

En un pequeiio baldn se disuelven 22 gramos de yodo en 5 gramos
de espiritu de lefia edlcionado de su volumen de ague; se tapez, se agita
7 €€ deje de 10 ~15 mlnutos e€n un bafio de egua fria pera llever la so-
lucidn o la temperatura ordine ria, luego e agregan 2 gramos Jdec {o9fo-
ro rojo y se edapta el balon a un refrigarente ascendente,un cuarto de
hora despuée se eleva poco a pocd la temperature del agua hasta llegar
a 75 grados, agitendo la mezcla de tlempo en tlempo; ee mantiene el bafio
durante un cuarto de hora o 20 minutos & esta temperatura,y luego se deja
enfriar, Se destila en seguida el yoduro de metilo formado, se le conden-
ga por medlo de un refrigerante descendente, y s8e recoge &an una probeta
graduada., |

Hatiendo empleado 5 cc., de espiritu de lefia, el nimero de ceam-
timetros cdbicos de yoduro de metilc encontrado ,multiplicado por 12,94
de €l volumen en 100 cc. de muestra,debcmosg multiplicar por 0,1 el volu-
men encontrado en 100 ce¢, de muestra para tener el tanto por clento de
glcohol metflico en voiumen, contenido en el &cido pirolefiogo.

Los &teres y acetales den también yoduro de metilo con ecte

orocedimiento; del porcentaje de aleohol metflico encontrado,es necese-




1o deducir un porcente)e equlvalente a estas substanclas.

Prédcticuasente eolo se encuentra acetato de metklo en cantidad
guficiente para afectar los resul tados,

El ndmero de gramoe de acetato de metilo ¥, multiplicedo por
0, 5405, da el equivalents en alcohol metilico, que debe ser deducido del
porcentaje total en volumen, del ioduro d2 metllo encontrado,

DOSAJE DE LOS HTERES EN EL, METILFWO

Este dosa)e se huce por una seponificacidén con soda, emplaando
20 cc. de metlleno que g8 introducsn en un beldn de 2CO ec, con 50 ce.
de soda caustica medio normal Y algunas gotas 2 solucidn alcohdlica de
fenolftelcina el 1%4. El1 baldn eeia montado con un refrigerante ascenden-
te y es 1llevado a la ebullicidn durante uaa media hora, luego ge titula le
soda en exceso por medio del acido sulfur:ico en €olucidén medio normel.

Los8 productos saponificebles son calculados en acetato de me-
tilo aplicendo la eigulente fdrmule:

(50-N3 0,3894 x 5

N, es el numero de centimetros cublcos de acido sulfurico em-

pleddo.,

Sigulendo estos métodos hemos halledo el resultado sigulente:

ANALISIS DEL ACIDO PIROLERNROSO

ACIDO ACETICO 9 % en peso
ALCOHOL METILICO 3,4 % "
ACETONA 0,3 % "
ACETATO DE MT7ILO 0,08 % "

..... ke O RPN



ANALISTIS DEL CARPOUN
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DENS IDAD 1,51
HUMEDAD 5,4 %
CENIZAS 2,7 %
CARBONO 79,4 %
GASES: 12,5 %
PODER CALQIIFICO 7000. Calorias,



ANALISIS DEL ALQUITRAN

JI3IIVIINIIIIIIIISIIIAIIIII I3

Datermbnecidn del agua:

Destilando 20 gramos de glquitrén con xilokb, se separaron 6 cc.
de 1fquido acuoso o~ sean un 30% del elquitrén.

ge determind la densilded de este 11quids acuosd y resultd de
1,0352 a 15 gredos, y de reaccidén dcida. Le poreldn Jue determina mos
como egua en el alqultran, tlene las ceracteristlces de el gcido nirole-
fioso,

De este glquitrén no se c¢onsiguld seperer sgua por decante-
cidn manteniéndolo a une temperatura suave, ni tampoco por centrifuge-
cisn,

Dengldad del alquitrén

se determdnd por el método del picendmetro, siendo iguel a 1,1873
Cerbono librs

Despu€s de tratar a reflujo 10 gramoe de alqultrén con una
mezcla de 25 cc. de acido acé€tico y 25 cc. de toluol, se filtrd en cellen-
te con filtroe pareadoe, levando el filtro con mezcla dcido ecético-toluol
caliente, hesta 1fquido 1neoloro. Yo se ancontro carbdn en este alqui-
trén por este método.

Degtilacidn fraccinoneda del alquitran

€e hizo un= »rimera destilecidn del alaultrén recogiendo todo
1o que vasd hasia 250 gredos, redestlilando luego los productos asf obte-
nidos.

3¢ t.staron 1600 cc. de elquitrén; del deetilado ,100 ce. eran
pceltes wds deneos, Que e separaban de loe 960 cc. de 1Iquido mds 1li-

vieno, Que sobrenadeba. L~ dencided del aceilte pesado ere 1,164, luego-



s¢ obtuvieron en peso 116,4 gramos de aceite pesado y 960 grs. de vroducto
mas liviano. Esto da un porcentaje sobre el alquitrén tratado de:
6,2 % Aceltes pesados
50,5 % Productos livianos.
En la destllacidn de este alquitrédn qQuedaron como residuo en
el baldn, 823 grs, de pez, o sea un 43 % del peso de slquitrdn tratado,
Otra destilacisn de alquitrédn dio el resultedo siguiente:
Se trataron 2065 gramos de alquitrdn y se obtuvo: Aceite pe-
eado 130 grainos; productos livianos 873 grs; quedaron como residuo 1035
gramos de pez, Luego los porcentajes obtenidos en esta segunda destilee

cién son:
7,4 % de acelite pesado

42,5 % de productos livianos,
50,1 % de pez,
Otra destilacidn de 4055 gramos de alquitrén dié el sigulente
porcenta je:
Total destilaedo 1934 cc. (osea el 43% del elquitrsn tratado)
de los cuales 1434 cc. corresponden & los productos liviznos y 550 cc,
a 1os aceites pesados; lo que resulta en peso sobre el peso del alquitran:
13,7 4 de aceite pesado
35,3 % de productos livianos
51,0 % de pez.
En otra destilacidn efectuada en un baldn de 2 litros, no se
consiguid llegar a mae de 190 grados, porque a este temperatura - debido
a que lg destilacién se 1llevd muy lenta- el producto Que Queda en el baldn
estd muy espeso, segursmente por polimerizacidn o carbonizacidn,lo que hz-
ce que se transmita mal el calor y por 1o tanto las vartes que estdn en c
contacto mds directo con el fuego, se carbonizan o descomponen,mientras
la mayor parte queda sin destllar. Se exolica asli el resultado obtenido

en esta destilacidn,que es el sigulente:



6,2 % de productos pesados,
39 4 de productos livianos,
54,8 % de pez,

Ha habido pues un 45,2 % de destlledo,

El porcenta je obtenido en la primera overacién efectuada, en
la que se obtuvo 56,7% de destilado totel, es bestente mds elevado que los
restentes, en los que siempre se obtuvo un 49 % de destilado. El meyor ren-
dimiento debe atribuirse a una destilaciédn mfés acelerada,

En la destilecidn de los 4055 gramos de alquitrén,vemos que los
productos livianos estan disminuidos y en cambio los productos pesados es-
téan aumentedos en una cantided equivalente, Esto debe atribuirse a 1o si-
gulente: en orimer lugaer la destlleciédn se prosiguid por encima de los 250
grados hesta 1los 300, lo que aumenté en elgunos centfmetros cubicos le pro-
duccién de los aceites mds pesados, que en esta freccidnes llegen a tener
une conslstencia como la de la vaselina; en eate caed se consigulé llegar
hasta los 300 grados, porque se efectud la destilacidn en reciviente de
cobre y se colocaron dentro del mismo, alambres también de cobre pera fa-
cllitar la conduccidn del calor,

Los aceitee pesados son solubles en parte en la fraccidn livia-
na,como 1o demuestra la destilaclidn de esta,en 1@ que aparece un 9,1% de
acelte pesado. Esta solubilidad dleminuye con la presencla deb las frac-
clonee mds pesadas; esto me ha comorobado de la manera sigulente: en la
dectilzcidn del alquitrén se recoge primeresmente un 1fquido acuoeo en el
que sobrenade un aceite liviano; sl no se separe este acelte liviano, cuan-
do empiezaen a destilaer los aceites pesados, estos van disolviéndolos hasta
que desaparecen totalmente, encontréndose después en la destilecidn de los
aceiltes pesados.

Hemos efectuado siempre le destllecidn del alquitrédn, recogléndo
todo el destilado en el mismo recipiente y separando despuésb los 1fquidos
de distinta densidad, por decentacidn.

El promedio de nuestras destlilaclones es el slgulente:



8,3 % de aceite pesado,
41,7 % de producto liviano,
50,0 % de pez
Destilable pues el 50 % del alquitrédn,

DESTILACION DE LA FRACCION LIVIANA.

1000 cc. de la fraccidn liviana se sometlieron a una destilacidédn
fracclonada con columna de cuatro bolas, recogiéndose las sigulentes las
slgulentes fracciones;

(1) Hasta 95 grados destllaron 43 cc. (metileno)

(2) Entre 95 y 100 grados destilaron 670 cc.,inclusive 10cec. de
1{quido no misclble, arrastrado por el vapor.

(3) Entre 100 y 145 grados, destllearon 112 cc. de 1fquido rieco
en dcido acdtico.

(4) Para recoger esta fraccidn se pas$ el 1fquido restante e
otro baldn més pequefio y se destild con columna recta con tubos de vidrbo
en su interior y camise de vacfo alsladora. Entre 145 y 200 gredos no se
recogié ni un centfmetro cdblco. Toméndose esta fraccidn entre 200 y 250
grados, recogiéndose 91 cc. de 1fqQuldo eceitoso con todas las ceracterfs-
ticas del acelte pesado; quedaron en el baldn 84 gremos de vez,

En la fraccidn (1) determinamoe acidéz y alcohol metflico con
el siguiente resultado:

Acidéz calculeda en dcido acético 4,2 ¢

Alcohol metIlico 36,0 %

En la fraccidn (2) el tenor dcldo era el silgulente:

Acidéz celculada en dcido acétlco 12,1 %
En la fracciédn (3)

Acidéz calculada en gcido acdtico 66,0 %

DESTILACION FRACCIONADA DE LOS ACEITES_PESADOS.

ge efectuaron varlas destilaclones de aceite pesado, y detalla-

mos cada una para poder comparar luego los resultados.



En una orimera destilecldn tratamos 300 cc., de aceilte pesado,
de los que separamos las sigulentes frecciones:

Haste 100 grados destilaron dos 1fquidos no miscibles, hablen-
dose obtenido del mds liviano 10 cc. y del més denso 57 cc.

Entre 100 y 150 grados destileron 40 cc.

Entre 150 y 200 " " 11 cec.
Entre 200 y 250 * " 70 ce.
Entre 250 y 280 " " 100 cc.
Residuo 12 cec.

Esta destllacidn fué llevade muy lentemente, por 1o que se hen
juntado 1fqgidos que corresponden & la fraccidn 150-200, en la frececidén
100-150, es declr que en esta fraccidn se encuentran fenoles Que en otras
destilaciones més rdoidas - en las que inmediatamente se note el aumen=
to de temperatura cuando comienza a destilar otra fraccidn- no avarecen;
por esto hemodss Juntado en el cuedro final estas dos fracclones en une 8o-
la: 100-200, no anotando las fracciones 100-150 y 150-200, vorque falsea-
rfan 1os resultados promedios.

En una segunda destilecldn tratamos 400 cc. de acelte vesado

de alquitrén con el sigulente resultado:

celtes livianos 12 cc.

Destiledo haste 100 C.
Lfquido acuoso 68 cec.
Entre 100 y 150 grados 36 cc,
Entre 15 y 200 grados 45 cec.
Entre 200 y 250 grados 9 cec.
Entre 250 y 295 gredos 135 cec.

Esta destilacidn fu€ llevada en me jores condiclones Qque la
destilacidn anterior y en ella se ve una buens separecidn de las dis-
tintas fracciones, nués no aparecen fenoles en la freccidn 100-150.

Hemos visto qQue cuando se lleva bién le destilacidn, no apa-

recen fenoles en los destilados a menor temneratura de 150 grados; en



cuanto a los 1fquidos que destilan hasta 150 grados, estdn formados por dos
capas: la inferior de 1fquidos dcidos ¥y le sobrenadante, de aceites livia-

nos,

Hacemos puee una destllecidn, recogiendo la primera fraceidn
hasta 150 gredos.

Colocamos en un baldn de destilecidn 233 cc. de acelites pesa-
dos y destilemos a una velocidad de 45 gotas nor minuto.

Hasta 150 grados destilaron 66 cc., de 1os que 8 son aceites
livienos.

Entre 150-200 grados destilaron 23 cc.

Entre 200-300 " " 132 ce.

Refiriéndo todos estos datos a 100cc. de acelte pesado, nodemos

construir el siguiente cuadro,

Feepstiteascegeoeesepegeeesetversgeetesefexgittqeptesitqiesteefsssessssatts
' Acelte) Hasta} 100~} 150- 200- 250- | total total jJArribalresi

flivianf 100 150§ 200 250 300 { a 150 § a 200 §* 200 jdu
1 3,0 19 ~ 25,5 § 55,5 39,2 56,6 (4,2

2 3,0 17 9 11,2 § 22,5 ¥ 33,7 29. 40,2 56,2 13,
2§ 3,% 9,3 28,3 | 38,1 56,6 5,31
fprom.§ 3,3 § 18 § 9 § 10,5 1§ 22,9 § 33,5 28,6 § 39,2 56,5 3

Hacemos un andlisls inmediato de las dlstintas fracciones obtenidas, sepa-
rando cuerpos acidos y neutros, de le sigulente manera:

Tratamos cade una de las fracclones con carbonato de sodio pri-
meramente, disolviendo los &cldos no asf los fenoles. Ellminados los &-
cidos, tratamos con hidrato de sosdio, separando asf 1os fenoles; €l nro-
ducto que queda sin disolver comnrende 1os hidrocarburos y oroductos neu-
tros, como los ésteres. ®n el alquitrén de madera 19s oroductos bésicos
estdn en cantidad desprecleble.

El resultado obtenldo en el andlisls de les distintas fracclo=-
nes es €l sigulente:

En los productos de la primera destilecidn:

Aceites livianos: De los 10 cc. de este acelte quedaron desnués del tra-

temiento con &lcali, 4,5 cc. de hidrocarburos livianos, o sea el 1,5 %



del acelte vesado tratado.

Hasta_150 grados: En las aguas #cidas sobre las que nadaba el

acelte liviano, se encontrs$ una cantidaed de oroductos neutros igual el
1,3 % del aceite pesado, y fenoles en la nroonorcidn de 1,1%; el 1fquido
restante no es 2és que agus acidulade.

En les frecclones slgulentes ya no se encuentran nroductos neu-
tros livianos y en cambio aparecen hidrocarburos o ésteres nés pesados,
Los productos dcldos avarecen en las fracclones hasta 200 greados,

Fraccidn 150-200: Se encontrd 1% de nroductos dcldos y ademds

fenoles, 10s Que fueron seoarados tratando esta fraccidn junto con le
200-250, que se obtiene libre de dcidos, encontrandose un norcenta je,
sobre el aceite pesado de alquitrdn, de 14,3 de fenoles y 11,65 de nro-
ductos neutros.

La fraccidn que destila arriba de 250 grados estd formade en su
mayor parte »nor fenoles superiores, Que al ser tratados onor la soda,den
sales sSdicas sdlides, solubles en agua.

En lz segunde destilacidn en la Que se trataron 400 cc. de

aceltes pesado,el andlisls lnmediato de les distintes fracclones es el si-

gulente:
Productos neutros en los aceltes livienos 2,2%
Productos neutros en la fracciédn hesta 150 grados 0,0%
Productos neutros pesados en la fraccidn 150-250 19,0%
Fenoles en la freccidn 150-250 14,5%
con estos datos vodemos construlr el sigulente cuadro,
1 { Prod.neut.{ Aguas { Fenoles | Fenolés (Prod.neut. | R
l __§ livienos { dcidasl livianos{ nesaedos | pesados { Residuo |
[ 1 2,87 1" 32,6V 16,1 T 33,3° 1 11,6t 3,6 B
1 2 2,2 26,7 14,5 22,1 ¥ 19,2 ¥ 3,7
fPromediol 2,5 29,60 15,3 33,5 15,4 3,7

como se ve,a neser de traterse de una misme muestra de aceites
nesados de alquitrdn, los resultados no son muy concordantes, en 15 que se

refiere al porcrnte je de les aguas acldes y 1os oroductos neutros



vesados, 1o que se debe a que 1o que hemos catalogedo comd nroductos
neutros pesados,contiene una cantided de ésteres que se savoniflican nds
o menos segin la duracidn del frsccionamlento.

ANALISIS DE LAS AGUAS ACIDAS

Reunidas todas las fracclones sdolubles en carbonato de sodio,
fueron destiladas en corriente de anhfdrido carbdnico, con 15 Que eli-
minamos de elles 1os hidrocarburos y 1os fenoles arrastrables por el
vapor de egua. La corriente de carb3dnico tiene pvor objeto destruir la
combinacldn posible de los fenoles con dlcells, %l residuo asf nurifi-
cedo, se tratd con £cido sulfuirico y se destilsd, recogiends 268 cc. de
1fquildos, que fueron sometidos & una nueva destilacidn fraccionada, con
columna de 4 bolas, vermitiendo separar las sigulentes fracclones:

(1) Hasta 100 grados se obtuvieron 194 cc,,manteniendose la
temperatura en 100 grados casl todo el tiemns de la destilacidn,

(2) Entre 100-130 grados,manteniendose a 115 grados la mayor
parte del tiempo, se obtuvieron 46 cc.

(3) Entre 130-200, destilaron 8 cc. de gcidos suneriores.

Los 20 cc. restantes quedaron en el baldn como residuo algo
carbonizado.

valorando le acldez en cada una de las fracclones anterlores

tenemos:
Fraccidn (1) acidez calculade en £cido acético 21,78%
Fraceidn (2) " " woow " T7,40%
El total de dcido acético es el sigulente:

En la fraccidn (1)....... «....194 x 21,78 : 42,2 gramos

En la freceidn (2)cee...u.. e.eo 46 x 77,40 ¢ 35,6 "

TOTAL 77,8 Hramos,

Este £cido acétlico corresponde a las aguas dcidas de 933 cc,
de acelte pesado, 1o Que representa un tenor gcido en el aceite pesedo

del 8,36 %




Por otra varte le fraccidn que se habfa destilado con corriente de car-
bdnico,se sometid a una rectiflicacidn, en la que se separ$ una fraccidn
de 7cc. hasta 75 gradog centfgrados. ( metilens )

La otra fraccidn es agua eromatilzeda,

Haclends un cuadro tendrfemos:

En 100_centf{metros cudblcos de aguas dcidas.

[ f Acldo § Acildos 1 JResiduo}
§ Metileno Acético § Superiores| Agua Acldo.g
§ ]

i 2,5 | 28,2 § 2,9 59,2 { 7,2 {




PRODUCTOS N TUTROS P T35 ADOS

Este freccldn sevarada vor tratemiento de les distintas frac-
clones de 1los aceltes nesadoss, con solucidn zlcelina en frfo,no se habrfa
obtenido sl hubleremss hechd un tratamiento en cellente y con errastre
de vea»nor pare separar los fenoles, comd se hace en le industrias, porque
en esta forme se hldrolizan los éteres que componen esta freccidn,dando
asf una cantldad de fenoles que se unirén e 1os ya existentes.

Estos productos neutros nesados han sldo sometidos a2l sigulen-
te tratemlento:

Destilecidn de 1os nroductos neutros pesados ,

152 cc. sometidos a la destilacidn dleron:

jcapa superior aceitosa 9 cc.
Hasta 100 grados G. {

| caba inferior ecuosa 13 cc.
Entre 100-252 110 cc.
Reslduo 30 gram,

Los aceites que destllaron entre 100-252 gredos, fueron some-
tidos 2 un tratamiento 2 reflujo con NaOH. durante una hores, senarando
luego nor arrastre con vanor un sceite ilnsoluble en dlceli y en dcldos
diluldos,en unz cantldad del 22 % del aceite tratado,

El producto que qued$ en el baldn totalmente disueltos en el
dlczli, fué luegd tratado nor el deido sulfirico, con 1o Que se separa-
ron 1os fennles que se obtuvieron en une cantided iguesl 21 53 % de 1=z
cantided de aceite tratedo a reflujo.

Luego nodemos former el slgulente cuedro corresnondlente =a

100 cc. de nroductos neutros pnesados.

I {

Aceites g Fenoles g Prod. neutras % Aguas dc. | Residuo |
livienos| % pesados. g % %

f 5,5 % 35,9 | 15,6 i 24,5 f 18,5 I




TRATAMIENTO D E L A BREA

1190 gramos de brez,residuo de le destilecldn del alquitrédn,
ge someten a un tratemlento »or arrastre con va»nor sobrecelentedo hesta
le temperatura de 250 grados; en esta forme ce desprende grén centidad
de geses no condensables y combustibles, recogiéndose al mlamo tiempno
un eceilte muy denso quedando comd residus en la retorta un carbdn muy
poroso,

De los 1190 gramos de vez, qQuedaron comd residuo en le retor-
ta 750 gramos de carbdn, habiéndose recogldo 220 gramos de destiledo;
otros 220 gramos se fueron en forme de gases,

Tl resulteds de ste tratemiento es pues el slguiente:

Aceltes de brea 18,5 %
Gases combustibles 18,5 %

Carbin 63. %



Resumiendo todos 1los resultados del tretamiento de la medera
y de les distintes fracciones obtenldzs, en un cuedrs, en €l que co-
locemos en une primera columna 15s nombres de 1los distintos produc-
tos y subproductos obtenidos de le madera, tenemos el de la nagina
ad junta.

En les lineas horizonteles se indice subraysde le centidad ,
en xllogremos,de substancle nbtenida del tretamiento de 1000 xilog-
gremoe de lefia,estando eu nombre en la primere columna y en la cer-
respondiente linea.

Las cantidades gubrayadas son a la vez la suma de les centl-
dades sin subreyer qQue se encuentran en la misma linea y que & su
vez expregen la cantidad de le misma substencla obtenida por el tre-
tamiento de la centidaed de substancla indicade subrasyada en le cor-
respondlente columna

Los otros dos cuedroe que acompafieamos a contlnuacidn no ne-

cesltan exnlicacidn,

o

[
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Los resultadns nsbtenidos en el eastudios de le madera de euce-

liptus gldbulus, Quedan resumidos en el presente cuadro:

AlQuitréan

5 %

30,7 %

36,9 %

27,4 %

W, DS W, B, D, DD, PP, DA, DI, DI, YT, T, Deln, DI, S, S, Y, D, P

Acelte nesedo de
Alquitrén
12,1 %

Aguas dcidas 37,9 %

Pez. 50 %

Acléo pirolefioso

fCcreososte bruta

fFenoles superiores

{

fAceltes neutros nesados

fAceltes neutros livianos

i

fAzues dcldas
fPez

fAcldo acétlco
fAlcohol metflico
gAgua

;Aceite de brea

fGases combustibles

J

fcarbdn

fAcido acético

{

fAlcohol metf{lico
fAcetona

fAcetato de metillo

Carbdn de madera de 7000 calorfas.

Gases.

21, %
33,5 %
2,4 %
3,3 %
33,4 %
6,4 %
17,2 %
1,7 %
82, %
18,5 %
18,5 %
63. %

9. %
3,4 %
0,3 %
0,08%



De 1000 kilos de lefia se obtlenen:

Acldo acéfico

Alcohol metflico
Acetona

Acetato de metilo
Creosota bruta

Aceltes neutros llvlianos
Aceltes neutros pesados
Fenoles superiores
Aceilte de brea

carbdn

Gases

Kg. 31,370
" 10,730
" 0,915
" 0,245
" 1,265
" 0,211
" 0,145
" 2,030
" 4,950
" 486,000
" 279,000

hg
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RESULTADOS OBTENIDOS CON OTRAS MADTRAS.

En Rusia (1), en una destilecidn donde el 64% de la medera era
pino y el resto édlamo, se obtuvo del alquitrén el sigulente rendimiento;

Esta madera rinde término medio 3% de alquitrdn y este contie-
ne una cantidad de agua que varfa dcl 48% al 55%.

Del alquitrdn se separaron los sigulientes productos:

fAceites neutros 5 %
f
§ 1lfquidos 6 %
fFenoles 30%
{ sdl1idos 24
AlQuitran §
anhidro. fProductos neutros de caracter
jaromético,2ltamente polimerizados 48, 8%
{
f
fcarbdn 14 4

"Allen's,O0rganic Analysis " estudlando dos muestras de alqui-

trén encuentra los sigulentes resultados:

I II
Agua 52, 8% 32,3%
Aceite pesado de elquitrén hasta 250° 12,6% 15, 8%
Pez 30,6% 51, 9%

G,Dupont (2) da como resultado del tratesmiento del elquitrén
de mederas duraes , el sligulente:
15 - 20 % Ac. Pirolenoso
jAgues dcidas 25-30 %
20 - 25 % Acelte nesado §
fcreosota 10-15 %
Los aceltes pesados de madera de heys contlienen de 10-15 % de

creosota;los de las maderas blandas no contienen més de 6-8 %.

(1), Investigetion of wood ter . vVa.Postovsklil and B.G.Peretz. J.Chem.
Ind., (Moscow) 5, 625, 8, (1928).
(2) G.Dupont. Distillation du Bois. Paris 1924,



CONCLUSIONES.

Los rendlmientos obtenidos en la destilacidn de la madera de
euceliptus, son normeles en 15 que se refiere al #cido acético y elecohol
metflico del 4cido ovirolefioso.

Los eceltes pesados de alquitrs n que contienen un grén porcenta-
Jo de fenoles serfan eprovechables en la obtencidn de le ceeosota con bue-
nas ventajas sobre otros alquitrenes como puede verse en 1los cuadros ed-
Juntos relativos a otras maderas,el aceite nesado de alquitrdn de eucalip-
tus contiene 21% de creosota bruta contra el 10-15 % que contlene el ecel-
te pesado de alquitrdn de haya.

En 10s eceltes vesados tdnemos ademds 33,5 % de fenoles 1fqui-
dos superiores,que junto con 1los aceites de brea serfan meterie nrima pa-
ra la eleboracidn de bakelitas.

En el tratamiento de lea bree hemos obtenido una considerable
oroporcidn de gases combustibles que en las usinae de carbonizecidn de
lefia tienen une buene aplicacidn en la celefaccidn de los hornos de des-
tilacién para 1o cuel siempre se instalan gaedgenos especlales,

Los aceltes neutros livianos y pesados Qque constltuyen en totsal
un 5,7 % de los aceites pesados de elquitrén serfan motivo de esnecial
estudio para su me jor aprovechemiento; 1o mismo diremos de los eceltes
de brea, Qque representan una proporcidn considersble del alquitrén (10% )

Hey Que tener en cuenta que la meders que hemos iratado tiene
muy poco valor comerclial por no ser apliceble en cerpinterfa y ser poco
estimada como combustiblej;en su avrovechamlento industriel en cemblo hastea

las hojas de este arbol darfen le esencla de apreciable valor comerclel,
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