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RESUMEN

En el pais existe una amplia drea de bosques de coniferas que contienen especies de pino que
proveen resina para su procesamiento y comercializacion. Hoy, el recurso brindado por el pino es poco
aprovechado y es procesado de manera muy artesanal. No existen muchas fuentes de informacion del
proceso ni de la caracterizacion de la colofonia extraida de esta resina a través de su destilacién, por
esto, es dificil la comercializacion y la obtencion de una mejor calidad en la colofonia.

En el trabajo se determing que la resina debe filtrarse con un tamiz estandar de Tyler malla 12,
con una apertura efectiva de aproximadamente 1.397mm, para remover las impurezas y rastros solidos
provenientes de partes de drboles y los alrededores durante la recoleccion de la resina. A través de
pruebas de limpieza de impurezas ferrosas en la resina con cinco diferentes porcentajes de 4cido
oxalico desde 0.05% hasta 0.13% en masa, el porcentaje més adecuado para el tratamiento de la resina
es 0.07% en masa.

Se estudio también el efecto de una variacion en el porcentaje de agua en la mezcla con resina
al destilar, determinando que un 30% en peso de agua en la muestra a destilar permite una destilacion a
menores temperaturas que las destilaciones a 10 y 20% en masa de agua.

Con la informacion anterior se procedio a sugerir un disefio de las operaciones necesarias en el
tratamicnto de la resina para obtener la colofonia y el aguarrés, en el cual se indica el flujo del proceso
y los pardmetros de operacion que fue posible determinar a nivel laboratorio. Se incluyen también los
equipos sugeridos a utilizar en el procesamiento, para considerar a futuro de acuerdo a la base de

disefio las modificaciones a los mismos.



ABSTRACT

Guatemala has a great area of conifer forests, which contain different pine tree species with
the potential to supply resin for ifs processing and commercializing. Now a days, this resource supplied
by the pine trees is not appropriately taken advantage of and is processed in a very traditional way.
There is not enough information available of the processing required, nor the characteristics of the
rosin obtained from the resin’s distillation. This makes it difficult to commercialize the resin and to
obtain better grade rosin.

The study determined the resin must be filtrated with a metallic screen with a metallic
standard Tyler 12 mesh, to remove unwanted material from trees and swrroundings during its
recollection. Cleaning tests to remove ferrous materials from the resin were performed with five
different oxalic acid percentages, ranging from 0.05% to 0.12%. The most appropriate percentage of
oxalic acid to treat the resin turned out to be 0.07%. (p/p).

The effect of the variation in the amount of water in the resin to be distilled was studied and
determined to be 30% (p/p). This will allow a lower range of distillation temperatures than the
processes done with 10% and 20% of water.

With the previous information, a design of the process and operations involved was suggested,
in which the process flow and operational conditions determined in a test level are included. The
suggested wunits to use in the processing are included as well, to consider in the future the

arrangements needed according to process needs.

xi



I.  INTRODUCCION:

La resina obtenida del pino es un material grueso y viscoso pero todavia fluido. Es color gris
opaco debido a la humedad acumulada en ella. Iista se obtiene a partir de una serie de operaciones,
llamadas sistema de resinacion, practicadas en la corteza para hacer que fluya hacia el exterior la resina
que se condensa en las células de la misma. Las principales aplicaciones de esta resina requieren un
tratamiento fisico y/o quimico posterior a su extraccion.

La destilacién es e tratamiento méas comin dado a la resina y a partir de ésta se obtienen la
colofonia y el aguarrés. La colofonia es el mayor producto obtenido, siendo el residuo no volatil y es
un solido incoloro, fragil y vidrioso. Es insoluble en agua, pero soluble en muchos solventes organicos
y estd compuesta principalmente de 4cidos resinicos y pequefias cantidades de compuestos no 4cidos.
La colofonia es evaluada y vendida baséndose en ¢l color, los amarillos mas claros siendo los de mejor
calidad. Caracteristicas fisico quimicas como su punto de fusion influencian su calidad y estas
dependen mayormente de la especie del pino de la que se obtuvo la resina.

La mayoria de la colofonia se usa en una forma modificada y no en la forma en que se obtiene.
Su acidez permite convertirla a un gran niimero de derivados que son usados en un amplio rango de
aplicaciones. Los derivados incluyen sales, esteres y colofonias polimerizadas ¢ hidrogenadas. Sus usos
mas importantes son en la manufactura de adhesivos, de papel, tintas de impresion, materiales aislantes
para la industria electrénica, hule sintético, goma de mascar y jabones y detergentes.

Este trabajo comienza con un marco introductorio en el que se especifica como problema a
resolver la determinacién de los pasos de un proceso a nivel laboratorio del cual se pueda obtener la
colofonia que se pueda adaptar a escalonarse a niveles industriales. En la misma secci6n se indica que a
través de los objetivos especificos que incluyeron la determinacion de la cantidad de dcido oxélico para
lograr una mejor limpieza de la resina y la evaluacion del porcentaje de rendimiento del producto a
partir de la variacion de la cantidad de agua en la mezcla agua-resina a destilar, se llegaria al objetivo
final de determinar el proceso a nivel laboratorio de la obtencion de la colofonia para poderse escalonar
a una produccion industrial de la misma.

Como marco teérico se incluyen los antecedentes del tema donde se expone una revision
breve de la especie de pino utilizada para la extraccion de la resina, el proceso que se utiliza para
hacerlo y se amplia sobre la colofonia, que es el producto de interés. Se incluye la informacién técnica
encontrada en la literatura del compuesto, como la caracterizacion de los distintos grados de producto,
su composicion y las distintas aplicaciones que tiene en la industria de acuerdo a su pureza.

En cuanto la parte experimental, en el desarrollo del problema y solucién se presentan las
pruebas realizadas con el 4cido oxalico, las destilaciones con diferentes cantidades de agua en la
mezcla agua-resina y los rendimientos obtenidos a partir de las variaciones mencionadas.

Por tltimo, el trabajo expone las conclusiones obtenidas a partir de los procedimientos
llevados a cabo y la informacién recopilada sobre el rendimiento de las pruebas y los pasos a incluir en

el proceso final para la extraccion de la colofonia.



1I. ANTECEDENTES:

A. Fuente de resina

Se llaman coniferas a un grupo de drboles agrupados dentro de la subdivision de las
Gimnospermas, cuya caracteristica especial consiste en presentar semillas inclusas dentro de un
receptéculo formado por un eje o raquis lefioso llamado cono, donde se insertan piezas que las protegen
y retienen.

Guatemala cuenta con un total de 7,754 especies de plantas registradas. Entre las ecoregiones
del pais se encuentra Ja de bosques de pino-encino con una extension de méas de 29,000 km”. Esta area

se distingue por ser una de las zonas mds ricas de coniferas en el mundo.

1. Bosques de Coniferas. Segin el andlisis de cobertura vegetal de Guatemala realizado por
INAB, los bosques de coniferas cubren 226,500 ha, un 2.1% del territorio nacional. Las especies
representativas de estos bosques son los pinos, los cipreses, enebros, cipresillos, pinabete, sabino y
pinabetillos. Lo comiin es encontrar bosques de pinos o bosques de pino mezclados con otras coniferas.
En Guatemala este tipo de bosques se desarrolla desde el nivel del mar hasta mas o menos 4,000

metros de altitud, aunque son dominantes en las zonas por encima de los 1,500 msnm.

Desde 1967 se establecié que estas zonas son un importante centro de evolucion y especiacion
del género Pinus, presentando mds especies de pinos que cualquier otra zona de tamafio equivalente.
Las coniferas del pais incluyen cinco familias (Cupressaceae, Pinaceae, Podocarpaceae, Taxodiaceae y
Taxaceae), siete géneros (Abies. Cupressus, Juniperus, Pinus, Podocarpus, Taxodium y Taxus) y 27
formas bioldgicas, de las cuales 18 son pinos.

Tlustracién 1. Especies de Pino en el pais

Nombre de la especie Altitud (msnm)
Pinus ayacahuite

Prous cluapensis

Pirs moniesura 1,600 - 2400

Pirus montezuma var Lindley 1,600 - 2400

Prine s 2,300 - 4,000

Pimis Donnell-Srathn (endénsco)

Pims hartwegi

Prms ruchoacana
Pirms rrechoacana var. Comuta

Pimms peeudostrobus 2400 - 2300
Prrng pseudostrobus forma megacarpa 2400 - 2800
Pirus masamino 1,600 - 2400

Pitms oaxacana

Pirms nubicola

Pinus oocarpa

Pitmg oocarpa var Ochoterena
Frre fecunumann

Pinus canhasa var. Hondurenss 500
vVillar 1995 adoptado de J.P Perry (1991), Aguilar Cumes, Ponciano Gomez'y Dary Fuentes (1988)




2. Pinus Oocarpa. El Pinus Oocarpa Schiede ex Schitdl, tiene de 14 a 25 metros de altura, y
un tronco recto o curvo de 50 a 85 cm de didmetro y suele habitar entre los 500 y 2400 metros sobre el
nivel del mar. Su madera puede usarse en construccién como pisos, paredes interiores y puertas, postes
de electricidad, embalajes, juguetes y muebleria. Asi también, se usa como lefia en comunidades
indigenas. De la resina se obtienen productos como el aguarrds v la colofonia, que tienen aplicaciones

en otros productos y para fines medicinales y ornamentales.

Lsta especie se adapta muy bien al manejo de la regeneracion natural. Se utiliza en
plantaciones puras, como cortinas rompe-vientos, para el control de la erosién y por su capacidad de
crecer en sitios infértiles y degradados.

P. oocarpa se extiende desde México hasta el noreste de Nicaragua. En Guatemala, Honduras,

Nicaragua y El Salvador representa la especie dominante de los bosques de pino.

Ilustracion 2. Distribucion de P.oocarpa

Distribucion potencial de:
Pinus oocarpa

INAB. Estado actual de la biodiversidad en Guatemala. Universiﬂad Rafael Landivar.

La especie alcanza alturas de 45m y didgmetros de hasta Im recto y cilindrico. Su copa es
irregular, con ramas finas y relativamente ralas, las inferiores horizontales, las superiores mas
ascendentes. Su corteza es rojizo oscuro a grisaceo de bandas largas e irregulares, escamosas.

Las hojas tienen forma de aguja, son grupos de tres a cinco, de 14-25 cm de largo, erguidas,
gruesas y dsperas, con bordes finamente aserrados.

Sus flores son pequefias, en inflorescencias terminales en la parte superior de la copa, y las
masculinas en las ramas inferiores.

Sus frutos, son conos café oscuro, fuertes y pesados, ovoides a globosos, de 5-10 em de largo.
Tienen escamas lefiosas, en grupos de dos a tres en la rama. Las semillas son triangulares, pequefias (4-

7 mm de longitud), color café oscuro, con una ala membranosa color calé de 10-12 mm de largo.



B. Resinas

Se da el nombre de resinas a diversas sustancias organicas que se caracterizan por su
estabilidad quimica, sélidas o semisdlidas, principalmente de origen vegetal. Estas generalmente son
amorfas, de color amarillo o rojo, traslicidas, no son atacadas facilmente por bases o dcidos, son
insolubles en agua y solventes inorganicos y solubles en diversos solventes organicos como el éter y el
alcohol. Con moderado calor, las resinas se ablandan y se funden y son pobres conductoras de calor y
electricidad.

Las resinas naturales son exudaciones brillantes de granos finos que se producen en forma
natural como resultado de condiciones patoldgicas o bien que se inducen artificialmente; son productos
de secrecion orgénica vegetal que llegan hasta las superficies subcorticales por la formacion de canales
que atravesando la madera conducen las resinas hasta dichas superficies. Los canales resiniferos se
forman por absorcién celular y las células reabsorbidas vacian su contenido sobre dichos canales
encargados de hacer el transporte de la resina hasta la superficie, como un mecanismo de defensa
contra agrietamientos o heridas.

Los canales resiniferos se distribuyen verticales y horizontales en el arbol; se entrelazan unos
a otros mediante rayos formando un sistema que se interconecta con los tejidos de la corteza interna,
por el que se transportan los diferentes compuestos del metabolismo de las hojas.

Las resinas de los pinos fluyen en forma de oleorresina, con olor especial y sabor agrio, como
una solucion de la resina llamada brea, disuelto en un aceite esencial llamado aguarras o esencia de
trementina. A esta solucion brea y aguarrds se le llama trementina o miera, la cual en contacto con el
aire se vuelve viscosa, opaca y deja ene | tronco, al evaporarse el aguarras, un depdsito de sustancia

amarillenta.

C. Colofonias

La colofonia es el mayor producto obtenido de la resina de pino. Esta permanece como la
porcion no voldtil luego de la destilacion del aguarras y es un solido fragil, transparente y cristalino. Es
insoluble en agua pero soluble en distintos solventes orgdnicos. Es calificada y vendida con base en su

color, los tonos mas pélidos de amarillo siendo los de mejor calidad.

. Criterios de calidad. A pesar que varios otros criterios determinan la calidad de Ia
colofonia y la aceptacion para distintas aplicaciones, el color y punto de fusién suelen ser indicadores
suficientes para satisfacer a un comprador de colofonia de fuentes tradicionales. La colofonia se
califica con base en su color, el tono méas claro siendo el mas deseable y designado WW, por sus siglas
en inglés “water-white”. Esta calidad y el grado ligeramente menor WG, por “window-glass™, son las
colofonias més cominmente comercializadas. Clasificaciones menores y mds oscuras son: N, M, K, 1,
H y ain menores. La colofonia es un solido cristalino y se refiere al el punto en que se suaviza al
calentarla como punto de ablandamiento en lugar de punto de fusién. Lo usual es un punto de

ablandamiento en el rango de 7-80°C, el extremo superior representando una mayor calidad.



No existen estindares internacionales para la colofonia, y a pesar de que la Sociedad
Americana para Pruebas y Materiales, ASTM por sus siglas en inglés, describe métodos estandar para
pruebas, no establece ningiin requisito al cual deba ajustarse la colofonia. Esto permite que las
compafiias y los comerciales involucrados en la industria de la colofonia, tengan sus propias
especificaciones que varfan de una a otra compafiia, y esto dificulta el poder generalizar y citar datos
analiticos tipicos del producto.

La siguiente tabla presenta algunas especificaciones de la colofonia de distintos origenes y
puede usarse como una guia para la calificacion de la aceptacion de colofonia de nuevos productores:

Tabla 1. Calificacion de Colofonia

Origen Color Punto de at:landamienta
C)
China WW 70-85
Portugal WW min 70
Brazil X/WW 70-78
Indonesia WW/WG 75-78

Coppen, JJW; Hona, GA. Gum naval stores: Turpentine and rosin from pine resin.

Otras caracteristicas fisico-quimicas ejercen influencia en la calidad y son dependientes de ia
especia de pino de la que se obtiene la colofonia, determinadas mds por la genética que por factores
ambientales o de procesamiento.

La mayoria de la colofonia se usa en una forma quimicamente modificada més que en el
estado crudo en el cual se obtiene. La acidez intrinseca, en conjunto con otras propiedades quimicas, le
permiten ser convertida una gran cantidad de derivados que se utilizan en un amplio rango de
aplicaciones. Los derivados incluyen sales, aductos de ésteres y anhidridos maléicos, y resinas
hidrogenadas, desproporcionadas y polimerizadas. Sus usos mds importantes son en la manufactura de
adhesivos, agentes de apresto para el papel, tintas de impresion, soldaduras y fundentes, y materiales

aislantes para la industria electronica, hule sintético, goma de mascar y jabones y detergentes.
D. Tipos

1. Composicion. La colofonia obtenida de la resina estd compuesta en un 90% por 4cidos
resinicos diterpenos y un 10% por compuestos neutros, generalmente reportados como materia no-
saponificable. Los 4cidos resinicos de los pinos generalmente son 4cidos triciclicos diterpenos

monocarboxilicos. Su formula empirica es CoHCOO 5.

Los 4cidos resinicos del pino se pueden clasificar en dos grupos: abiéticos y primaricos. Los
tipo abiético tienen una cadena lateral isopropilica en el esqueleto, y difieren en la cantidad y posicion
de los dobles enlaces. Los tipo primdrico contienen una cadena de vinilo y metilo y difieren en su
estereoquimica y posicién de dobles enlaces.

La composicion principal de dcidos resinicos en la colofonia, determinados a partir del estudio

de la colofonia proveniente de especies de pino de China indica que son 8 los componentes acidos. Los



4cidos resinicos son una serie de 4cidos carboxilicos relacionados con basicamente el mismo esqueleto:

tres anillos fusionados con la férmula empirica: CyoHaoCOOH.

Tabla 2. Estructura de acidos resinicos

Acido Estructura Acido Estructura
C ;
|
L= Cc—c
” - C C C - - C
Paltstrico Dehydroabiético
c”cO0oH 7 cOOoH
Palustiic Drehydroabietic
i o et
e c il C—c . &
Abiético % b Primarico
P ¢ COOH
COOH
Abietic Pimaiic
¢ C
c—cC G C=C
Neoabiético CES;F Isoprimarico
CcTCcOoH C” "COOH
Heoabietic Isopimaric

Eastrman Chemical Company. www.eastman.cony/Online_Publications/WA79/wa7903.ht

2. Aplicaciones . La mayoria de la colofonia se usa en una forma quimicamente modificada
méds que en el estado crudo en el cual se obticne. La acidez intrinseca, en conjunto con otras
propiedades quimicas, le permiten ser convertida una gran cantidad de derivados que se utilizan en un
amplio rango de aplicaciones. Los derivados incluyen sales, aductos de ésteres y anhidridos maléicos, y
reinas hidrogenadas, desproporcionadas y polimerizadas. Sus usos mds importantes son en Ia
manufactura de adhesivos, agentes de apresto para el papel, tintas de impresion, soldaduras y
fundentes, y materiales aislantes para la industria electronica, hule sintético, goma de mascar y jabones

y detergentes.

Los dcidos abiéticos que componen la colofonia se hacen reaccionar con glicerol u otros
alcoholes para formar gomas de ésteres, que por sus propiedades secantes se utiliza en la industria de
las pinturas y los barnices.

En China se han desarrollado mds de 40 productos reprocesados de la colofonia, los
principales siendo colofonia hidrogenada, amina de colofonia, jabon de colofonia y colofonia de amina
y agentes de apresto para la industria del papel.

La colofonia hidrogenada se utiliza en la industria de adhesivos para incrementar la adhesion de
adhesivos y se usa también en la industria alimenticia y farmacéutica.
La colofonia desproporcionada se utiliza principalmentie como un emulsificador para la industria de

hule sintético.



El maleato de colofonia es un producto de adicién de la colofonia con anhidrido maléico, utilizado
como agente de apresto en la industria del papel, en pinturas, tintas y otras industrias quimicas.

La colofonia polimerizada se utiliza ampliamente en tintas de impresion y la industria de revestimiento.

E. Destilacion

La destilacion es un método para separar los componentes de una solucion; depende de la
distribucion de las sustancias entre una fase gaseosa y una liquida, y se aplica a los casos en que todos
los componentes estin presentes en las dos fases. En vez de introducir una nueva sustancia en la
mezcla, con el fin de obtener la segunda fase, la nueva fase se crea por evaporacion o condensacién a
partir de la solucién original.

La destilacion se refiere a separar soluciones en que todos los componentes son
apreciablemente volatiles. En éstas, aplicando calor es posible evaporar parcialmente las soluciones y
crear una fase gaseosa que conste de los componentes deseados.

En la destilacion, la nueva fase difiere de la original por su contenido calorifico, pero el calor
se incremente o se elimina sin dificultad; por supuesto, debe considerarse inevitablemente el costo de
aumentarlo o eliminarlo.

La separacion directa que comunmente es posible por destilacion, en productos que no
requieren procesamiento posterior, tal vez ha hecho de ésta la mas importante de todas las operaciones

de transferencia de masa.

1. Destilacion diferencial o sencilla. Si durante un numero infinito de evaporaciones
instantaneas sucesivas de un liquido, s6lo se evaporara una porcién del liquido cada vez, el resultado

neto seria equivalente a una destilacion diferencial o sencilla.

Esto se puede aproximar en la prictica. Un lote liquido se carga en una caldera o destilador
equipado con un dispositivo de calentamiento, como una chaqueta de vapor. La carga se hierve
lentamente y los vapores se descargan en un condensador tan pronto se forman; aqui se licGan y el
condensado se almacena en el colector. Il aparato es basicamente una réplica a gran escala del matraz

y refrigerante de destilacion ordinario de laboratorio.

2. Destilacion por arrastre de vapor. En la destilacion por arrastre de vapor, se introduce
vapor a la columna para disminuir la presion parcial de los componentes volatiles. Se usa para la
destilacion de productos sensibles al calor y para compuestos con un alto punto de ebullicién. Es una
alternativa para la destilacion al vacio pero los productos deben ser inmiscibles con el agua. La
destilacion por arrastre de vapor se utiliza ampliamente en la extraccién de aceites esenciales de

extractos de plantas.



F. Diseilo del proceso

1. Materiales. En la seleccion de los materiales de ingenieria, se deben considerar muchos
factores, pero para una planta de procesamiento quimico, la consideracion definitoria suele ser la
habilidad de resistir la corrosion. Otros factores, como la contaminacion del producto y la seguridad del
proceso también deben considerarse. Las caracteristicas mds importantes a considerar en la seleccion
de un material incluyen a las propiedades mecanicas, la resistencia a la corrosion, la facilidad de

fabricacion y el costo.

Las propiedades mecdnicas generales y las dreas tipicas de uso de algunos materiales
comiinmente empleados en la construccion de plantas quimicas permiten reaplicar a nuevos procesos
con caracteristicas similares.

El acero al carbon es el material mas utilizado en la ingenieria. Es barato, estd disponible en
un amplio rango de formas y tamafios estindares, y puede trabajarse y soldarse facilmente, ademas de
ser fuerte y ductil.

El acero al carbén y el hierro no son resistentes a la corrosion, excepto en ambientes
especificos, son adecuados para su uso con solventes organicos, excepto los clorados.

El acero inoxidable es el material resistente a la corrosion mds utilizado en la industria
quimica. Para poder ser resistente a la corrosién, el contenido de cromo debe ser superior al 12%, y
conforme al aumento del contenido de éste. mayor es la resistencia de la aleacién a la corrosion en
condiciones oxidantes.

Existe un amplio rango de aceros inoxidables, con composiciones adecuadas a las propiedades
necesarias para cada aplicacion. Estos se dividen en tres grandes clases:

a. Ferriticos: 12-13% de CR, <0.1% C, 0% Ni
b. Austeniticos: 18-20% Cr, >7% Ni
c. Martensiticos: 12-10% Cr, 0.2-0.4% C, <2% Ni

La estructura de los Austeniticos es la deseada para la resistencia a la corrosidn, y es esta
calificacién la mas ampliamente utilizada en la industria quimica. Estos aceros inoxidables tienen
mayor fuerza que los aceros al carbn, particularmente a temperaturas elevadas, sin embargo tienen
una conductividad térmica casi tres veces menor a la del acero carbéon. En general, los aceros

inoxidables se utilizan para resistencia a la corrosién cuando existen condiciones oxidantes.

2. Proceso de separacion. Los procesos quimicos consisten especialmente de etapas de
reaccion antecedidas o seguidas por etapas de separacion en las que las materias primas o los productos
se separan y purifican. La necesidad de separar fases solidas y liquidas es probablemente la mas comun
en la industria y se utilizan una variedad de técnicas. La separacion se ve afectada por la diferencia de
densidad entre liquidos y s6lidos, usando la gravedad o fuerza centrifuga, o, por filtracion, que depende
del tamafio y forma de la particula. La técnica mds adecuada depende de la concentracion de sélidos, de

la velocidad de alimentacién, asi como del tamafio y naturaleza de las particulas.



La clarificacion, la filtracién, la centrifugacién y los hidrociclones son opciones para estas
separaciones. cada uno con diferentes cficiencias en la separacion de acuerdo a las caracteristicas del
proceso en cuestion.

En procesos de filtracion los solidos se separan del liquido al hacerlo pasar a través de un
medio poroso. Esta técnica se una ampliamente en la industria quimica y de otros procesos. Existe una
amplia variedad de equipos y medios, disefiados de acuerdo a las necesidades de las aplicaciones.
Auxiliares de filtracion se suelen usar para incrementar la tasa de filtracion en pastas dificiles, ya sea
aplicado como una capa al filtro o agregado a la pasta.

Los filtros industriales utilizan vacio, presion o fuerza centrifuga para transportar el liquido a
través de la pasta formada por los solidos. Entre los diferentes equipos de filtracién que operan con
presion y vacio para filtraciones dificiles se encuentran:

Filtro Nutsche: Tanque perforado en la base para soportar el medio filtrante, opera con gravedad y
vacio.

Filtro prensa: Para operacién por lotes, opera a presion.

Filtros de hojas: Operacion a presion o con vacfo. Las hojas consisten de marcos metilicos sobre los
que se coloca la tela de filtrar.

Filtro de tambor rotatorio: Consiste de un tambor hueco rodeado por el medio filtrante, parcialmente
sumergido en la pasta, de manera que el vacio dentro del tambor succione al liquido.

Filtro de discos: Conticne una serie de discos delgados montados en un eje.

Ilustracion 3. Filtro Neutsche

l Etrate

Wakeman, Richard. Solid/Liquid Separation: Equipment Selection and Process Design. 2007.

3. Tanques. El disefio de un tanque o reactor industrial debe satisfacer los factores quimicos,
los factores de transferencia de masa y calor y los factores de seguridad. Entre los principales tipos de
reactor de acuerdo a su geometria se encuentran el reactor de tanque agitado, tubular, de cama

empacada y de cama fluidizada.
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1os reactores de tanque agitado consisten de un tanque equipado con un agitador mecdnico y
una chaqueta de enfriamiento o serpentines. Este se considera un reactor bésico, existe en una amplia
gama de volimenes, y especialmente adecuados para procesos que necesitan transferencia de calor.

Los reactores tubulares se utilizan para reacciones gaseosas. Existen dos tipos de reactores de
capa empacada: en los que el solido es el reactivo y en los que el solido es el catalizador. La
caracteristica principal de los reactores de cama fluidizada es la suspension de los solidos en el flujo

ascendente del reactivo, lo que permite una alta transferencia de calor y masa y un buen mezclado.

4.  Equipo de mezcla. El equipo usado para la preparacion de mezclas depende de la
naturaleza de los materiales y el grado de mezcla requerido. La mezcla se suele asociar con otras
operaciones, como las reacciones y la transferencia de calor. Los procesos de mezcla de liquidos y

solidos se suelen llevan a cabo en operaciones por lotes.

En la eleceién de equipo para mezcla de liquidos se debe considerar si es una operacion
continua o por lotes, la naturaleza del proceso, el grado de mezcla deseado, las propiedades fisicas de
los liquidos con especial atencién en la viscosidad, la necesidad de otra operacion en conjunto con la
mezcla como el calentamiento.

El mezclado turbulento en los tanques es importanie en las operaciones que involucran la
transferencia de masa y calor. El agitador mds adecuado para una aplicacion particular depende del
mezelador requerido, la capacidad del tanque y las propiedades del fluido. Los tres tipos principales de
impulsores utilizados con viscosidades bajas son los de turbina, de dlabes inclinados y de hélices
marinas. Las turbinas Rushton son dispositivos de flujo radial, adecuados para procesos controlados
por un mezclado turbulento. Las hélices y turbinas de dlabes son dispositivos de flujo axial.

Los mezcladores de remo, de ancla y helicoidales son mds adecuados para flujos mas
ViScosos.

Tustracion 4. Disefios de agitadores de liquidos viscosos

}\}
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Sinnott, R.K. 2005. Chemical Engineering Design.



III. JUSTIFICACION:

La resina no ha sido considerada como un producto para comercio internacional. Hace unos
afios algunos productores tradicionales comenzaron a pasar por una escasez que llevé a diferentes
paises a la necesidad de la importacion de la resina por primera vez.

La demanda del componente para las distintas industrias se mantiene, mientras algunos paises
pierden el recurso natural o la mano de obra a un precio econémicamente viable para producirla. Paises
de Centro América y Sudamérica tienen el recurso natural y fa mano de obra para su extraceion pero no
el proceso industrial instalado para su procesamiento.

A lo largo del pais existen bosques con especies de pino que permiten la extraccion de la
resina. Sin embargo, el tratamiento que se le da no es uno industrial de un proceso establecido sino
solamente como es costumbre y que se ha ido mejorando a través de la experimentacion. Los
pardmetros correctos como cantidades a agregar, tiempo y temperaturas de destilacion no se manejan y
por ende no permiten la pureza de colofonia que podria buscarse.

El disefio de este proceso permitira su aplicacion en la industria del pais y permitird la mejora
de la calidad y pureza de la colofonia obtenida, de manera que el producto sea mis competitivo tanto
en el mercado local como en el exterior. Guatemala tiene la materia prima para la produccion de la
colofonia y tiene ¢l 4rea para la instalacién de plantas de produccion. Con este trabajo se establecieron
las bases de la ingenieria para realizar la produccion y explotar el recurso, beneficiando al pais en el

proceso.
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IV. OBIJETIVOS:

General:

1. Disefiar un proceso a nivel laboratorio para la obtenciéon de colofonia a partir de su

separacion de la resina de pino.

Especificos

I. Determinar los procesos necesarios para separar colofonia a partir de la destilacion de la
resina de pino a nivel laboratorio para sentar las bases para un futuro escalonamiento a
nivel de produccion industrial

2. Determinar la cantidad de dcido oxdlico que permita una éptima limpieza de compuestos
ferrosos de la resina con base en el color resultante a partir de la variacion de la misma.

3. Determinar el efecto del cambio de porcentaje de agua en la muestra de resina a destifar
en el tiempo y las temperaturas de destilacion

4. Evaluar el porcentaje de rendimiento del producto obtenido de la operacién de destilacion
de la resina de pino a partir de la variacion del porcentaje de agua en la mezcla agua-

resina a destilar
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V. PROBLEMA A RESOLVER:

Actualmente se presenta el problema de que la extraccion de la colofonia se realiza de una
manera artesanal y, por ende, no se conocen las caracteristicas de la misma. La falta de
experimentacion y documentacion de esta extraccién no permite contar con los pasos del proceso
adecuado que debe seguir la resina de manera que se le den todos los tratamientos necesarios y que se
le den adecuadamente para poder obtener de una linea de produccion, la mejor calidad de colofonia que

la especie de pino de la cual se ha extraido la resina pueda proveer.



VI. METODOLOGIA:

Se comenz6 con una revision bibliografica de las fuentes y los procesos disponibles para el
desarrollo de los antecedentes del trabajo. En estos se incluye la informacién sobre la especie de pino
de la cual procede la resina, el método de extraccion, caracteristicas de la materia prima y los productos
e informacion sobre las operaciones aplicadas para su obtencion y separacion.

Se obtuvo una muestra de resina de pino del pino Pinus Oocarpa para llevar a cabo las
pruebas necesarias. La resina se limpid inicialmente con una malla metilica de aluminio para remover
las impurezas sélidas. Se determind que el porcentaje de dcido oxalico correcto para tratar las muestras
de resina y precipitar el hierro que pueda contener, se recomendaba entre los 0.6 y 1.2 kg de édcido por
tonelada de resina. Se hicieron pruebas con un intervalo mas amplio tratando muestras de 100g de
resina con porcentajes entre 0.05 y 1.3% en masa de dcido oxdlico, determinando el adecuado a través
de la evaluacion del color resultante en cantidades iguales de la muestra colocados en cajas Petri.

Se destilaron tres muestras de la resina, con un sistema de destilacion de simple efecto, por
lotes, utilizando vacio para alcanzar el punto de ebullicion més rapidamente. Se varid el porcentaje de
agua agregado entre 10 y 30%, para determinar el efecto del porcentaje de agua en la muestra en la

temperatura de destilacién y el rendimiento de la colofonia.

14



VII. RESULTADOS:

A. Cantidad 6ptima de acido oxalico

Tabla 3 Porcentaje de dcido oxdlico optimo

Namero de muestra 1 2 3 4 5
Porcentaje en masa de dcido oxdlico (% p/p) 0.05 | 007 | 0.09 | 0.11 0.13
Orden de efectividad de limpieza 5 1 4 3 2
lustracion 5. Muestras de resina variando la cantidad de dcido oxdlico
B. Porcentaje de agua 6ptimo
Tabla 4. Porcentaje de agua 6ptimo
Porcentaje en masa de agua en la muestra (£0.01% p/p) 10.07 20.03 29.97
Temperatura inicial de destilacion (£1°C) 43 37 34
Temperatura final de destilacion (£1°C) 158 149 143
Rendimiento colofonia contra materia prima (£0.01%) 76.54% 77.43% 79.08%
C. Proceso de obtencion de colofonia
Tabla 5. Equipos para el proceso
Operacion Equipo Material/Tipo
Recepeion de resina Tanque Acero Inoxidable 316
Tanque enchaquetado Acero Inoxidable 316
Agitador Helicoidal
o e - Metalica
Fundicion y Limpieza Rejilla Malla 18x16
- Nutsche-Acero Inoxidable-Tela de
Filtro =
filtrar
Destilacion Destilador Acero Inoxidable 316
Separacion aguarras-agua Decantador Acero inoxidable 316
Almacenamiento Tambores de colofonia Hierro galvanizado

15
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Balance de masa

Tabla 6. Balance de masa de proceso

Balance de masa

MiEtia Ingresos Salidas Pérdidas
() (2)
Resina 100.0200 Colofonia 76.5553
& Acido oxilico 0.0737 Aguarrds 22.0568
Agua 11.1960 10.30144
TOTAL 111.2897 TOTAL 108.9136 2.3761
Resina 100.0435 Colofonia 77.4637
" Acido oxélico 0.0728 Aguarrds 20.7734
Agua 25.0622 23.14494
TOTAL 125.1785 TOTAL 121.3821 3.7964
Resina 100.0200 Colofonia 79.0885
§ Acido oxalico 0.0735 Aguarris 19.8761
Agua 42.8004 38.52036
TOTAL 142 _8939 TOTAL 137.4849 5.4090
Punto de ablandamiento
Tabla 7. Punto de ablandamiento de colofonia
Agua en muestra Temperatura Temperatura
& e (%plp) inicial de finsl do Hwnkuids
DT destilacion destilacion (1;::'::,(8
(£1°C) (£1°C)
6 10.07 43 138 73
7 20.03 37 149 73
8 29.97 34 143 74




VIIL. DISCUSION DE RESULTADOS

Para alcanzar el objetivo general de la investigacion, de determinar a nivel laboratorio el
proceso necesario para la extraccion de colofonia a partir de la resina de pino a nivel industrial, fue
necesario cumplir con una serie de objetivos y pasos especificos y definir las operaciones que
conformarian el proceso industrial.

La resina estd compuesta por una serie de dcidos resinicos, que conforman la mayor parte de la
misma y por ende, la hacen un material corrosivo para los metales con que entra en contacto. A través
de la informacién presentada en los aniecedentes se determin® que un material adecuado para la
construccién de equipo que resiste a la corrosion es el acero inoxidable 316. Este acero austenitico
contiene un porcentaje mayor a 18% de cromo, cuya aleacion con el hierro permite la resistencia del
material a la corrosion. Iis necesario el uso de acero inoxidable austenitico debido a que uno con menor
porcentaje de cromo no permite tanta resistencia a la corrosién como éstos y dentro de los Austeniticos
se elige al 316 por la presencia del molibdeno, que permite la resistencia al picado y rendijas en los
equipos al trabajar con medios tan corrosivos como en este caso lo es la resina. Asi, los equipos
utilizados para el procesamiento de la resina y colofonia deben ser construidos de acero inoxidable
grado 316 para permitir la mejor resistencia a la corrosion generada por los 4cidos resinicos que las
componen.

El primer paso para la obtencion de la colofonia es la recoleccion de la resina. Esta operacion
se realiza en los arboles de pino, a través de distintos métodos. Como elementos comunes a través de
éstos se encuentra el recipiente en que se recibe la resina. Este recipiente es metalico y sin un cobertor,
abierto a la atmosfera en todos los casos. Asi, durante la recoleccion de la resina, se depositan en él
conos y hojas de pino del arbol, asi como demds impurezas que la luvia pueda arrastrar del tronco del
arbol al recipiente.

La resina se recibe de esta manera para su procesamiento, de manera que el siguiente paso
para alcanzar el producto final es la limpieza de la misma. En el proceso de la resina, ésta se limpia de
los diferentes componentes ajenos al aguarras y la colofonia que pueda contener. Se inicia con una
limpieza de los sdlidos mds gruesos que contiene, entre los que se encuentran las mencionadas
impurezas como restos de drbol, hojas y semillas. En esta operacion solamente se quiere separar las
particulas de mayor tamafio por lo que se lleva a cabo la filtracion de la materia prima con un tamiz
estandar de Taylor malla 12 de apertura aproximada de 1.397mm. Esta rejilla retiene gran parte de las
impurezas insolubles y de mayor tamafio, dejando ya una resina mas fluida para continuar en el
proceso.

Para lograr esta filtracion, en el caso de la experimentacion se hizo pasar la resina caliente a
través de la malla metélica, reteniendo esta tltima todos los sélidos con un didmetro mayor a 0.3cm. En
la experimentacion, dicha filtracion no se llevo a cabo con presion, sino solamente por gravedad, sin
embargo implica un tiempo muy alto y la remocion constante de los residuos de la malla y la pérdida
de mucha resina en el momento en que se hace esta limpieza.

En adici6n a la experimentacion, se procedio a hacer la revision literaria de procesos similares,

para ampliar y definir que Ia filtracidn industrialmente debe hacerse con este mesh en la rejilla, sin
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embargo con un previo calentamiento de la resina a 40°C a partir de los cuales ésta ya fluye mds
rapidamente y se queda menor cantidad atrapada entre demds impurezas en la rejilla.

Para permitir el calentamiento y la filtracion, se propone utilizar una fundidora, que consiste
de un tanque de acero inoxidable 316 en el cual se calienta la resina 2 50°C a través de una chaqueta de
vapor, de manera que se fluidiza y se permite pasar por la base del tanque, que es una rejilla del mesh
indicado.

En este punto, se¢ ha removido la mayor cantidad de impurczas de la resina, sin embargo
muchas de estas son solubles en la resina o tienen un tamafio de particula no retenido por la malla
metélica por lo que debe realizarse una etapa mds de filtrado. Para este filtrado, se agreda dcido oxalico
a la resina fluidizada en el proceso de fundicion. El dcido oxdlico se mezcla con la resina a través de un
mezclador helicoidal. Este tipo de mezclador se recomienda para los fluidos muy viscosos, como lo es
la resina y puesto que la cantidad a agregar de dcido es pequefia, es necesaria una agitacion completa de
manera que se distribuya a lo largo de la resina.

Bl 4cido oxilico es un dcido orgdnico fuerte, cuyo anién oxalato es un agente reductor que
forma precipitados insolubles con muchos metales. En la literatura se indica que este acido es utilizado
cominmente en el tratamiento de la resina para remover impurezas metdlicas. Asi, en el proceso de
fundicion, que cuenta con mezclado, se agrega el dcido oxalico y se permite la mezcla antes de filtrarlo
con la malla metélica para luego dirigirlo a un filtro de Nutsche de acero inoxidable 316 con asistido
por tela de filtrar para retener los precipitados.

Existe en la industria telas de filtrar con didmetros de poro desde 8 a 115nm, y el tamafio
promedio de los cristales de oxalato de hierro formado es de aproximadamente 40nm, por lo que una
tela con poro menor a este didmetro serd suficiente para llevar a cabo una filtracion correcta.

Empresas que han producido colofonia recomiendan la utilizacion de 0.6 a 1.2 kg de acido
oxdlico por cada tonelada de resina a procesar. A partir de esta recomendacion, se hicieron pruebas
agregando porcentajes de 4cido oxalico de 0.05 a 0.13% en masa, aumentando 0.02% entre cada
muestra de 100g de resina, con ¢l objetivo de determinar el porcentaje Optimo de 4cido utilizar para
permitir la mayor limpieza de la misma y evitar desperdiciar acido oxalico en el proceso.

En la pagina 15 Tabla 3 Porcentaje de dcido oxdlico optimo se presentan los resultados de
estos tratamientos con 4cido oxalico. Para las cinco muestras de resina tratadas con su correspondiente
porcentaje de dcido oxélico, se numeraron en orden ascendente de acuerdo a su color y se asignd un
ntimero de uno a cinco, uno siendo el color més claro obtenido en la resina y cinco siendo el mas
oscuro. Asi, se puede ver que la muestra nimero dos, con un 0.07% p/p de acido oxalico permite una
mejor limpieza y precipitacion de los hierros en la resina, y remueve parte del color café que
inicialmente presenta la resina. La ilustracion No 4 en la pagina 10 presenta las fotografias de las
muestras de resina, comparadas en cajas Petri que permitieran evidenciar el cambio de color de una
muestra a otra. Se prepararon muestras de resina para comparar ¢l cambio en la coloracién, agregando
a los 100g de resina. 15ml de solucion de cido oxdlico a las distintas concentraciones; la preparacién
de estas soluciones se presenta en la pagina 27 Tabla 9. Soluciones de dcido oxlico, en la seccion de
datos originales. Comparando cantidades iguales de estas muestras, la ilustracién demuestra la

numeracion asignada y permite determinar que la cantidad correcta de dcido oxalico a utilizar en un
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proceso industrial es de 0.07% en peso. De las cinco muestras tratadas, la muestra namero 2 y 5, con
porcentajes de acido oxdlico de 0.07% y 0.13% presentan similar coloracién. Esta similitud entre la
capacidad de limpieza nos indica que un 0.07% de acido oxalico es suficiente para la limpicza de la
resina, sin embargo al agregar un mayor porcentaje de dcido oxalico, la disminucion del color no
continfia inmediatamente, sino las muestras con 0.09% y 0.11% de 4cido oxdlico muestran una
disminucion de color al compararse con la muestra #1. que contenia 0.05% en peso de 4cido oxalico.
Conforme se aumenta la cantidad de dcido oxdlico en el tratamiento, en las tres muestras de mayor
concentracion. se ve nuevamente una disminucion en el color de la muestra, hasta alcanzar un color
muy similar al visto en la muestra#2 con 0.07% de acido oxalico. Asi pues, se determina que tratando
esta resina de pino, tanto una adicion de 0.07% en masa de écido oxalico, como una adicion de 0.13%,
permitirdn la mejor precipitacion de hierro y por ende, limpieza de la resina para su futuro
procesamiento.

Con la cantidad correcta de 4cido oxdlico, se debe hacer pasar la resina por la tela en el filtro,
de manera que retenga los precipitados y cualquier particula solida que haya podido pasar la filtracién
inicial. Puesto que la viscosidad de la resina sigue siendo alta, a pesar de su calentamiento, un filtro
Nutsche permite la filtracion al vacio o a presién. Debido a que en la ctapa siguiente se agregard agua y
se calentard més la solucién, ambos servicios aportan al proceso, ya sea elevando la temperatura que se
continuard elevando en el destilador, o produciendo un vacio gue permita llevar la mezcla a destilar
mds rapidamente.

Este filtro cuenta con la ayuda de la gravedad para la filtracion, ya que se ingresa la solucion a
filtrar por la parte superior y agitadores opcionales ayudar a agitarlo conforme el vacio o presion
succiona o dirige la resina a través del medio filtrante.

Operaciones existentes de colofonia varfan el porcentaje de agua agregado a la resina para su
destilacién, por lo que se destilaron tres muestras de resina, cada una con diferente porcentaje de agua,
de manera que se pudiera determinar el efecto de la variacion de este porcentaje en el rendimiento y las
temperaturas de la destilacion. En la literatura se suele agregar 20% de agua a la resina antes de su
destilacién, por lo que se trabajé en un rango de 20% en masa ampliando el rango un 50% del
promedio, para realizar destilaciones con 10%, 20% y 30% en masa de agua, respectivamente. Con la
determinacién previa del porcentaje de dcido oxdlico correcto, se destilaron estas tres muestras
conteniendo: 100g de resina, 0.07% en masa de acido oxdlico y 10, 20 y 30%, correspondientemente,
en masa de agua. En el apéndice se incluyen las tablas correspondientes a las pruebas de destilacion
llevadas a cabo, casos en que se trabajé solamente la destilacion al vacio, y disminuyé
considerablemente las temperaturas de destilacion contra las referidas en la literatura. Estas
destilaciones se llevaron a cabo a 10 psi de vacio. El punto de ebullicién del aguarras es cercano a los
150°C, por lo que alcanzar esta temperatura en la destilacion implica gran cantidad de calor
suministrado, Por esta razén, se trabajé al vacio mencionado, en cuyo caso la destilacion comenzo
cerca de los 30°C y termind cerca de los 140°C, en un tiempo de una hora y media.

En la pagina 15, Tabla 4. Porcentaje de agua Optimo, se presentan los resultados de las
destilaciones llevadas a cabo con los distintos porcentajes de agua. En el caso de la primera muestra, se

adiciond un 10% en masa de agua a la muestra, y en dos horas, se destilé el aguarras a partir desde los
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43°C, hasta los 158°C, permitiendo un rendimiento de la colofonia de casi 77%. En la misma tabla se
presentan los resultados de temperatura de destilacion y rendimiento en peso de colofonia a partir de la
muestra destilada. Conforme se aumenta el porcentaje de agua, manteniendo el porcentaje de acido
oxilico, ¢l calor y agitacion suministrados a la muestra v la cantidad de resina, se hace notar la
disminucion de las temperaturas inicial y final de destilacién, asi como el aumento en el porcentaje de
rendimiento. El aumento en el porcentaje de agua. con punto de ebullicién menor al del aguarras que
pretende destilarse, incrementa la presion de vapor de la mezcla, disminuyendo el punto al que ebulle,
permitiendo asi que la mezcla comience a destilar a una temperatura menor al punto de ebullicién del
aguarras. Asf pues, se determiné que por una disminucién en la temperatura inicial de destilacién de
casi 10°C, y de mas de 10°C en la final de destilacidn, una destilacién con un 30% de agua es la mejor
opcidn para el proceso.

El incremento en la cantidad de agua refleja también un aumento en el porcentaje de
rendimiento de la colofonia contra la resina utilizada para obtenerla. Este incremento indica que un
aumento en el agua permite un mejor rendimiento en la colofonia. Bl incremento en el porcentaje de
rendimiento se ve influenciado por dos temas en la destilacion; Un mayor porcentaje de agua daba
menor viscosidad a la muestra por destilar, y por ende, permitia una mejor agitacion de la mezcla
durante su ebullicidn. Esta agitacion constante liberaba las burbujas formadas en el balén mas
frecuentemente, disminuyendo las pérdidas de colofonia en la cristaleria y a la hora de recuperacion de
la misma del balén. Un mayor porcentaje de agua implica una mayor masa por destilar, en el mismo
tiempo de destilacion, por lo que existe el riesgo de que parte del aguarrds y/o agua no haya
condensado hacia el balén de aguarrds, sino se haya quedado en la muestra por no alcanzar la
temperatura o necesitar mas tiempo de destilacion. Estos residuos se pudieron pesar como parte de la
colofonia, cuando eran rastros de lo que debia removerse de ésta.

La tendencia obtenida en los resultados indica que el aumento del porcentaje en peso de agua
en la muestra a destilar disminuye las temperaturas del sistema de destilacion e incrementa la
eficiencia, sin embargo se debe comparar estos beneficios contra las implicaciones del incrementar el
porcentaje de agua. como lo son el tamafio de equipos y la economia del proceso, ademas de los efectos
en la destilacion y las caracteristicas del producto final.

Esta operacion de destilacién, segin se indica en la pdgina 15, Tabla 5. Equipos para el
proceso, se lleva a cabo en un destilador de acero inoxidable 316, pues todavia existen en la colofonia y
aguarras los acidos corrosivos. A este destilador debe suministrarse vapor para elevar la temperatura
hasta el valor deseado de acuerdo a la presion de operacion deseada.

De la operacién de la destilacion salen dos productas, colofonia en el fondo de la misma ¥y una
mezcla aguarras-agua hacia el condensador. Esta mezcla de aguarras-agua se dirige por el mismo
equipo hacia un condensador donde agua de refrigeracion en el alrededor lo condensa y dirige a un
separador de los componentes de la mezcla.

La esencia de trementina, o aguarrds, tiene un valor econémico y puede aprovecharse, de
manera que es necesaria una separacion de la mezcela que surge del condensador. Puesto que el agua no

¢s miscible con el aguarrds, estos se separan con base a su densidad en fases acuosa y oleosa. a través
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de un decantador. La fase de menor densidad es la del aguarrds por lo que la inferior acuosa se desecha,
y la orgénica puede envasar para su venta.

La separacion del agnarrds de la resina deja atrds la colofonia, la cual se envasa en tambores
de hierro galvanizado antes de que enfrie, debido a que a temperatura ambiente esta se convierte en un
s6lido quebradizo y no se puede manejar adecuadamente.

El proceso llevado a cabo para el tratamiento de la resina fue uno por lotes y el proceso
disefiado de igual forma es uno por lotes. En este caso, se ingresaron en promedio 100g de resina de
pino, 26g de agua y 0.0733g de 4cido oxalico, y se obtuvieron 70g de colofonia, 20.90 g de aguarrés y
23.00g de agua. Estos balances indican una pérdida de casi 4g de masa en el proceso, acreditados en
especial a agua y aguarrds que hayan salido del sistema y no hayan condensado vy a resina que durante
una ebullicién violenta se transporta a demds piezas de la cristaleria. A nivel industrial las pérdidas
podrian aumentar debido a la dificultad de monitorear procesos mayores, y debido al manejo més
dificil de cantidades grandes tanto de resina como de aguarras, agua y colofonia por lo que si a nivel
faboratorio se pierde cerca del 3% de la masa del sistema, combinando agua, aguarrds y resina, debe
considerar un aumento de este porcentaje para la industria.

Entre los pardmetros de calidad de la resina, se encuentra el punto de ablandamiento de la
misma. En la pagina 17, Tabla 7. Punto de ablandamiento de colofonia. se presenta la temperatura a la
cual se formd la primera gota de liquido en cada una de las muestras. A partir de esta tabla, se puede
determinar que el porcentaje de agua para la destilacion no influye directamente en el punto de fusién
que tendra el producto. Este comportamiento se debe a que la cantidad de agua agregada debia
destilarse completamente, de manera que independiente de la cantidad inicial, el porcentaje restante en
la colofonia al final de la destilacion no debia variar mucho. De esta manera, la composicion de la
colofonia a través de las muestras es basicamente la misma y, por ende, el punto de ablandamiento de
las muestras no varia.

En la pagina 17, Tabla 6. Balance de masa de proceso, se indica el balance de masa realizado
para las tres destilaciones. En todos los casos se presentd una pérdida de masa durante la destilacion.
La ebullicion de la resina puede ser levemente violenta y tener ocasionales estallidos de burbujas que
causan salpicaduras de resina que alcanzan distintas piezas del sistema como el condensador y los
tapones de vidrio esmerilado. En estas superficies se adhiere parte de la resina. Asi también, al manejar
agua y aguarras calientes, es probable que parte de esto en forma de vapor deje al sistema.

Asi, las pruebas realizadas permitieron determinar el filtrado correcto, las cantidades correctas
de 4cido oxdlico y agua a agregar, para lograr obtener los parametros correctos antes de destilar,
durante la destilacion y en el producto final obtenido. La determinacion de estos parametros permite
concluir que es un proceso posible de poner en marcha con equipo conocido y que no presenta
dificultad para obtenerse. La materia prima existe en abundancia y el proceso no se lleva a cabo hoy en
el pais pero con estos pasos ya determinados como los necesarios en el mismo para obtener el

producto, el proyecto se puede representar como uno factible de instalar.



IX. CONCLUSIONES:

1. El proceso necesario para la obtencién de la colofonia a partir de la resina de pino consta
de 8 pasos: Recepcion de materia prima, fundicion, limpieza de solidos gruesos, limpieza de hierro con
4cido oxélico, filtracion de precipitados y particulas menores, destilacion, decantacion de aguarras y

empaque de productos.

2. Con base en ¢l color resultante en la resina después de su limpieza, la cantidad correcta de

acido oxalico a adicionar, para una mejor limpieza de los compuestos ferrosos es de 0.07% en masa.

3. La variacién de porcentaje en masa de agua agregado a la resina para su destilacion indica
que un 30% de agua es el mds adecuado, disminuyendo las temperaturas inicial y final de la

destilacion en comparacion con menores porcentajes de agua.

4.  La variacion del porcentaje de agua en la destilacion indica que un 30% masa/masa de
agua en la muestra a destilar, permite un mejor rendimiento de la colofonia que un 10% o 20%
agregado, sin embargo se debe evaluar el punto de equilibrio entre un aumento del porcentaje de agua y

los beneficio y efectos en el proceso y la economia del mismo.
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X.  RECOMENDACIONES:

. Yacon el disefio de proceso sugerido, establecer una base de disefio para la evaluacién del

tamafio de linea, equipos y reactivos necesarios para un proceso a nivel industrial.

2. Al momento de escalar el proyecto, determinar las condiciones de operacion, como
lemperatura  y presion, necesarias para los procesos de destilacion, decantacion, condensado ¥
operacién de caldera para suministrar el vapor necesario, asi como los controles necesarios para

determinar el punto final de la destilacion.

3. Evaluar la aplicacion de los parametros y condiciones de operacién a resina extraida de

diferentes especies de pino para determinar sus limitaciones y aplicacién a través de éstas.

4. Determinar la capacidad de bosques coniferos de extraccion de resina de los pinos para su

procesamiento, en cuanto a la edad, especie y cercania de los mismos.

5. Realizar un rango més amplio de pruebas a la colofonia extraida, para determinar sus

caracteristicas y compararlas con parametros utilizados internacionalmente para su comercio.

6.  Realizar andlisis econdmico al proyecto para evaluar su factibilidad y la posibilidad de

ingreso al mercado internacional o nacional del producto.

7. Evaluar alternativas para el tipo de filtro, los tanques, el decantador y el destilador, para
determinar el tipo de equipo que presente la mcjor alternativa en cuanto a eficiencia y costo para el

proceso.

8. Considerando el valor econdémico del aguarras en el marcado, se debe comparar el
beneficio de éste contra el de la colofonia y determinar para qué producto o sub productos deben

desarrollarse lineas o procesos.

9. Tomando en cuenta las caracteristicas de la colofonia, tanto pura como quimicamente
modificada, se debe estudiar aplicaciones en nuevos campos, especialmente como sustituto de algunos

productos hoy derivados del petréleo.
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XII. ANEXOS:
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A.  Datos originales
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Tabla 8. Muestras de resina para tratar con Acido Oxélico

Masa beaker Masa resina
Muestra (£0.1g) (£0.1g)
1 60.9 100.0
2 60.5 100.0
3 60.1 100.0
4 55.1 100.0
5 55.9 1000 |

Tabla 9. Soluciones de acido oxdlico

Masa de Masa de Acido | Volumen de agua Tiempo de }
beaker Oxilico destilada calentamiento
Muestra (£0.0001¢g) (£0.00019) (£0.2mL) (£1 min)
1 18.8147 0.0519 15 10
2 30.6333 0.0735 15 10
3 32.2869 0.0917 15 10
4 31.2916 0.1107 15 10
5 55.2323 0.1307 15 10
Tabla 10. Soluciones finales de resina con dcido oxilico y agua
- Masa resina Masa agua Masa acido
(0.0001g) (£0.0001g) (+0.0001g)
6 100.0200 11.1960 0.0737
7 100.0435 25.0622 0.0728
8 100.0107 42.8004 0.0735
Tabla 11. Datos recolectados de destilaciones
= Temperatura Temperatura .
Presion de i Tiempo de Punto de . Masa
: inicial de final de Mol i Masa colofonia .
Muestra vacio destilscinn destilacidn destilacion fusion (+0.0001g) aguarras
g d = 000!
(psi) @1°C) (£1°C) (£1 min) (1°0) (£0.0001g)
6 10 43 158 180 73 76.0152 22.5645
7 10 37 149 180 73 77.0335 21.1692
8 10 34 143 180 74 79.0085 19.9521

Tabla 12. Coloracion de muestras de resina con dcido oxalico

Nimero de muestra 1 ]2

4

Orden de claridad

510114
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B. Calculo de muestra

. Cantidad de écido deseado. El porcentaje de 4cido oxdlico al que hace mencién la

literatura es de 0.6-1.2 kg 4cido oxalico por 1000kg de resina. Se determiné el promedio

Z?’Zl Xi
N

Feuacion . Promedio de una serie de datos

¥ =

__06+0.12 018

e P B
ke 2 2

Siendo 0.9kg de 4cido oxalico/1000kg de resina el promedio recomendado, se amplié el rango
original, para permitir incrementos de igual cantidad de 4cido, para las cinco muestras a comparar. De

esta manera se trabajo en el rango:

0.5 —0.13 kg acido oxalico
1000 kg resina

Las cinco muestras conteniendo, respectivamente:

Muestra Kg dcido oxalico/1000 kg resina
1 0.5
2 0.7
3 0.9
4 1.1
5 1.3

2. Cantidad de dcido a utilizar. La concentracion de dcido deseada se especificaba por 1000kg

de resina, por lo que se adecud a las muestras de 100g de resina a utilizar:

0.5kg acido oxalico " 1lkg resina 5 1000 g acido oxdlico
1000 kg resina 1000 g resina 1 kg acido oxalico
= 0.05 g 4cido

Acido(g) =

X 100g resina

Ejemplo: Cilculo de cantidad de 4cido para muestra #1 de resina

De esta manera se calcul¢ la cantidad de acido a utilizar para cada una de las cinco muestras

de distinta concentracion de dcido.
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3. Concentracion de soluciones. Con las cantidades indicadas de 4cido oxdlico, se prepararon

5 soluciones para adicionar el 4cido a las muestras de resina.

- it 0 T _ 0.0519 + 0.0001 g acido oxalico
Acido Oxalico (/u;) = T5+ 03k ague x 100
m
=035 + 0.0047% (?) 4cido oxalico

De la misma forma se calculé la concentracién de las restantes cuatro soluciones de dcido oxdlico,

utilizando siempre 15mL de agua destilada.

4. Porcentaje de agua por muestra. Se determind la cantidad de agua a agregar a cada muestra

de acuerdo al porcentaje (p/p) buscado:

m 10 g agua 10 g agua
A =10% {—) = = i
gua (9) A’ (m) 100 g resina + agua Resing (g) X 100 g resina + agua
. 10 g agua
= 100.0200 + 0.0001 g resina X ————— = 11.1133 + 0.0001 g agua
90 g resina

Ya con la masa del agua agregada, se determind el porcentaje de agua en la muestra:

4 o (m) 11.1960 + 0.0001 g agua %100
a _ =
THEN "/ ) T 100.0200 £ 0.0001 g resina + 11.1960 £ 0.0001 g agua

=10.07 £ 0.01%
5. Rendimiento de colofonia. Para determinar el rendimiento de la resina se utilizo la
ecuacion:

% Col . masa colofonia obtenida(g) x 100
b Colofonia = masa resina destilada (g)

Tomando como ejemplo la primera destilacion de resina con la muestra#6:

6 Colofonia < 65553 £ 0000 g colofonia
= i = = o
0 OTOT oM = 56,0200 + 0.0001 g resina = .

De la misma forma se calculd el porcentaje de rendimiento de la colofonia a partir de las

destilaciones realizadas con las muestras niimero 7 y §.

6. Balance de masa. Para el cdlculo del balance de masa, se determinaron las entradas y

salidas del sistema:

Entradas: Resina, Agua y Acido oxdlico

Salidas: Colofonia, Agua y aguarrds

Con base en esto, el balance de masa para la prueba es:



Balance = Entradas — Salidas = pérdidas

En el caso de la muestra #6, los ingresos son:

Tabla 13. Ingresos para balance de masa de muestra #6

Muestra Ingresos (g)
Resina 100.0200
- Acido oxdlico | 0.0737
Agua 11.1960
TOTAL 111.2897

Y las salidas son:

Tabla 14. Salidas para balance de masa de muestra #6

Muestra Salidas (g)
Colofonia | 76.5553
6 Aguarrds | 22.0568
Agua 10.30144
TOTAL | 108.9136

De manera que el balance total:

Tabla 15. Balance total para destilacion de muestra #6

Balance de masa

Muestra Ingresos (g) Salidas (g) Pérdidas (g)
Resina 100.0200 | Colofonia | 76.5553
5 Acido oxdlico 0.0737 | Aguarrds | 22.0568
Agua 11.1960 Agua 10.30144
TOTAL 111.2897 | TOTAL | 108.9136 2.3761

Donde se presentan las pérdidas ya de la suma completa:

Pérdidas = 111.2897 — 108.9136 = 2.367g

De esta manera se caleuld el balance para las muestras nomero 7 y 8 destiladas también.

C. Datos calculados

Tabla 16. Concentracion de soluciones de acido oxalico

Muestra | Copcentracion de solucién de acido (%om/v)
] 0.35% 0.0047
2 0.49% 0.0066
3 0.61% + 0.0082
4 0.74% 0.0099
5 0.87% 0.0116
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Tabla 17. Porcentaje de resina y agua en muestras destiladas

Tabla 18. Porcentaje de rendimiento de colofonia en muestras destiladas

r;;es _— Resina | Agua
(0.01 % p/p) (=0.01 % p/p)
6 89.93% 10.07%
7 79.97% 20.0%
8 7003% | 300% |

LMllestra Rendimiento de colofonia
(£0.01 %)
s 76.54%
! 77.43%
§ 79.08%

D. Materiales

Tabla 19. Materiales utilizados

31

B Cantidad Descripeion Marca Capacidad "
2 kg Resina de pino n/a nfa
Reactivos 5g Acido oxdlico Merck 99% pureza
200mL Agua destilada n/a n/a
2 Estufa/agitadora Corning 22-550°C
1 Manta de calentamiento de balén Fibroman
I::l?::gfolrji?) 1 Bomba de vacio Busch 25 psi
1 Balanza Boeco 220g +0.0001g
3 Bases con pinzas metélicas n/a n/a
8 Erlenmeyer Pyrex 125ml.
3 Envase de almacenamiento Kimax 100mL
1 Kit de destilacién:
1 Balon de destilacién ded tres bocas Corning 250mL
1 Cabezal de destilacion Corning n/a
Cristaleria 1 Tubo condensador Liebig Corning n/a
1 Adaptador de vacio Corning n/a
1 Balén para recepecion Corning 100mL
8 Beakers Kimax S0mL.
6 Cajas petri Pyrex 100x10mm
1 Pipeta Superior 15 J




E.

Imagenes

lustracion 7. Sistema de destilacion de resina
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