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RESUMEN

El presente trabajo de investigacién es un estudio tedrico - practico, orientado a la
obtencién de furfural particndo de 1a coronta dc maiz.

Para tal efecto, la coronta fue sometida a una molienda para luego ser impregnada con
solucion acida a diferentes concentraciones.

T.a mezcla fue sometida a una primera destilacién por arrastre de vapor recogiendo 695
mL en un tiempo de 2,20 horas y a una temperatura de 105°C usando como medio de
calefaccion aceite lubricante quemado.

Neutralizamos ¢l destilado con 24.2 gr. de Carbonato de sodio y se satura con 99.2 gr.
de Cloruro de sodio. Se destila nuevamente esta disolucion al vacio a una temperatura de 76°C,
y a una presion de 68.5 mmHg, recogiendo unos 542 ml. de liquido que se satura con 91.4 gr.
de cloruro de sodio y se agota con 215 ml. de éter etilico.

En la tercera destilacion se recupera ¢l ékl‘ empleado, siendo esta recuperacion de
55.81% en volumen, quedando como residuo el furfural, el cual es secado con 1.32 gr. de
cloruro de calcio anhidro a presion y temperatura ambiente.

El producto seco tiene una densidad de 1.1597 gr/ml. | indice de refraccién de 1.5261,
pureza de 99.19% de furfural y en cantidades muy pequefias de agua, metanol y acetona. -

El producto asi obtenido es valorado cuantitativamente ¢n ¢l Espectrofoiometro

Infrarrojo y Espectrofotometro Ultravioleta Visible.
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INTRODUCCION

El furfural es un producto que se obticne principalmente de los desechos agricolas tales como
cascaras de avena, cascara de arroz, bagazo, corontas de maiz, etc., Sin embargo su obtencion a
partir de estos subproductos no es atn una realidad industrial 2 nivel nacional. Estudios intensivos
de las posibilidades tanto quimicas como comerciales de la produccion del finfural a partir de
coronta d¢ maiz han sido llevadas a cabo por The Quaker Oals Company, la cual ha sido su
primera productora e¢n los Estados Unidos por mas de 70 afios, los que han determinado su gran

valor como materia prima en la referida industria.

En nucstra ¢poca la QuimicaA Sintctica, atravicsa un periodo dc dcsarrollo continuo, quc sc
manifiesta por ¢l descubrimiento de nuevas substancias, asi como la sintesis de productos
| conocidos mediante nuevos métodos o a partir de materias aiun no utilizadas.

El afin de los hombres de ciencia de encontrar cada vez una mayvor y mejor aplicacion de los .

desechos industriales nos esti demostrando que cada dia la industria descansa en los subproductbs.

No dudemos que en un futuro no muy lejano, ésta industria tan llamada a prosperar en muestra
patria por éstas circunstancias, s¢ convieria en realidad, mucho mas si se tiene en cuenta que el

Perti conocido como productor de maiz, cuenta con grandes cantidades de materia prima.

_El Furfural tiene fundamental importancia por ser un compuesto biologicamente activo, se
conviertc en un compucesto de gran reactividad por difcrentes vias, esta versatilidad en sus
reacciones lo hace acreedor de multiples aplicaciones en diferentes campos del que hacer cotidiano
del hombre.

Sin embargo la necesidad de furfural aumenta extraordinariamente, porque se emplea en gran
cantidad para la extraccion del butadieno a partir de ciertas fracciones de pewoleo, y como
consecuencia es necesario emplear otras materias primas, existiendo en la actalidad un gran

interés en emplear 1a coronta de maiz, a la cual no se le da uso industrial adecuado.

El empleo de esta materia prima constituye ademas un gran estimulo para los sembradores de
maiz, e¢n la medida que ¢l uso complementanio de los residuos se uliicen en la produccion de
furfural, anumentando su rendimiento econémico.

!



Por otro lado muy bien sabemos que la indusina de los plasticos atraviesa por ¢l periodo mas
floresciente de su evolucion y si thmbién conocemos que la mayor aplicacion que tiene el furfural,
es precisamente en la industria de los plasticos, facil es imaginamnos que de convertirse en realidad
¢l presente proyecto nuestro Pert estaria llamado a ocupar un puesto de vanguardia cn ésta

mdustria, quc ain sc mucstra cn cstado incipicntc.

Siendo la coronta de maiz un deshecho que no sc le da un uso industrial adecuado, es que cl
presentc trabajo dc investigacion dc caricter cxperimental a nivel dc laboratorio, proponc
demostrar que es posible obtener furfural a partir de estos residuos, justificando el objetivo de

nuestra investigacion.
Los objetivos que persigue el presente trabajo de investigacion fueron los siguientes:

& Obiencion de Furfural a partir de coronta de maiz.

& Caracterizacion de la Materia Prima y del Producto Obtenido.
& Egtablecer 1a relacién 6ptima reactante/materia prima.

& Determinar ¢} tiempo dptimo de reaccion.

& Optimizar el rendimiento de reaccion.

to



L. REVISION BIBLIOGRAFICA.

1.1. HISTORIA Y DESARROLLO DE LA INDUSTRIA DEL. FURFURAL

El descubrimiento  del furfural se le atribuye a Dobereiner, que fué el primero .cn presentar su
trabajo en 1832. Duranie los 90 afios siguienies se llevaron a cabo cerca de 2,000 investigaciones
sobre éste compucsto. 'Brownlec en 1920 descubrié furfural en los vapores del digestor cuando
ensayaba un experimento dirigido a la produccion de azicar de la madera o cascara de avena por
hidrélisis 4cida. En la pn'mavcré de 1921 prepard €l mismo la primora muestra de furfural cn el
laboratorio dc la Quaker Oats Company, particndo dc la ciscara dc avena. El primer cilindro dc
furfural fue producido por la Quaker Oats Company en febrero de 1922 y su primer uso comercial
importante lo hizo la Stokes y Smith Company (ahora Borden Company) para la produccion de
resinas fendlicas. Nuevos usos se le encontraron posteriormente, lag cantidades de furfural para el
~ programa de caucho sintético durante la Segunda Guerra mundial, adheridas a otras demandas en

tiempo de guerra, produjeron un considerable aumento en la capacidad de su produccion.

(Knages, 1978).

Los laboratorios que trabajaron sobre compuestos furanicos han continuado en forma acelerada y
actualmente existen unos 5 mil articulos cientificos publicados al respecto, asi como unas 3,200
patentes sobre los referidos compuestos furdnicos y sus diversas aplicaciones. Aproximadamente

una scxta parte de éstas patentes tratan sobre resinas. (Klages 1978)

Pese a que muy pocos de los innumerables derivados del furfural encontraron inmediata aplicacién
comercial, su preparacion ha servido para demostrar su importancia como reactivo quimico,
catalizador intcresante, capaz de producir ofras reacciones y desarrollar nuevos € importantes usos.

(Klages, 1978)

Su gran interés comercial mnicialmente fue al ser usado como formador de resinas al combinarse
con ¢l fenol. Después de 25 afios de su descubrimicnto, ¢l furfural fue tomado como un
compueslo organico por sus exiraordinanos € interesanics propicdades. (Klages, 1978}



Mientras muchos problemas en su produccion y uso han sido resuclios, hay ofros que estan
recibiendo bastanle atencion en busca de su solucidn. Muchas investigaciones estin llevandose a
cabo en pos de un mejoramiento de los métodos de coleccion de materia prima, como son
desarrollo de carros especiales para un mejor embarco, métodos para incrementar la produccion
total de la planta, nuevos métodos para la produccién de derivados y subproductos del furfural, y
tratando dc cncontrarlc nucvos usos. (Klagces, 1978)

El aumento de precio de los combustibles fésiles en 1973 dio lugar a que se realizase una revision
en los consumos energéticos y que se prestase una mayor atencion a los productos quimicos. La
posicion del furfural en el mercado mundial a partir de este momento cambid rotundamente y en la
actualidad resulta evidente la necesidad de un aprovechamiento integral de las materias primas con
el fin de oBtener una seric de productos quimicos que sean economicamente competitivos en ¢l

mercado. (Klages, 1978)

En la actualidad las condiciones para el aprovechamiento de los residuos agricolas ha mejorado
notablemente. Los mayores conocimientos en reacciones de sintesis pemﬂten 1a obtencion de un

mayor numero de producios quimicos con rendimientos mas elevados..(Klages, 1978)

En la década de los afios treinta, el furfural comenzé a utilizarse como disotvente selectivo o como

agente de refino de aceites lubitcantes (desarrollados por la Hercules Podwer Company).

Durante 1a Segunda Guerra Mundial la produccion de furfural aument6 espectacularmente como
consecuencia de la elevada demanda de plasticos, para lo cual se requeria 1,3-butadieno de elevada
pureza. A partir de este momento se comenzd a utilizar el furfural para la separacion de

hidrocarburos C; y Cs mediante destilacion extractiva, (Klages, 1978)

A finales de los afios cuarenta s¢ abre un nuevo campo en la comercializacion del furfural: la
obtencion de nylon a través del adiponitrilo. El proceso se inicia en 1949 transformandose el
furfural ¢n furano, tetrahidrofurano y adiponitrilo. Con esta finalidad se¢ establece una factoria en
Nidgara Falls, ncw York, cn 1949. En cstc mismo afio 1a produccién nortcamcricana ascicndc a
68,000 t/afio t ¢l 60 por 100 del furfural obienido se utiliza como intermedio quimico. (Klages,
1978)



Sin embargo, a principios de los afios sesenta, ¢l furfural ¢s desplazado por ¢l butadicno, mas
baralo, como malena prima para la oblencion del nylon, y la planta de Niagara Falls, la mas
mmportante en los Estados Umdos, cierra en el afio 1969. Es en este momento cuando el mercado
del furfural se orienta hacia productos que no podian ser sintetizados a partir del butadieno. Las
rcsinas  alcohol-furfurilicas se¢ convirtiron en los productos derivados de mayor importancia

comcrcial. (Klages, 1978)

1.2. ESTRUCTURA Y PROPIEDADES DEIL FURFURAL.

1.2.1. ESTRUCTURA QUIMICA DEL FURFURAL

El furfural es ¢l mas importante de los compuestos que contienen el anillo furanico, el
cual es un sistema heterociclico de cinco miembros, caracterizado por un dtomo de
oxigeno. Es un aldehido con el grupo -CHO (formilo) en la posicion 2 (0 ), y se-
obtiene en gran escala partiendo de olotes de maiz, cascaras de avena, céscaras de la
semilla de algoddn v otros residuos agricolas que contienen pentosanas. (Klages, 1978)

El furfural se puede representar por la estructura segin la figura N° 1. (Klages, 1978)

= % —o
H/C\ / C\\H

Fig. N° 1: Estructura Quimica del Furfural

El amlio furamco, de acuerdo a la regla de Huckel, conslituye un sislema aromatico, en el
cual el atomo de oxigeno anular contribuye con un par de clectrones al sistema 7
deslocalizado.

E! furfural es por lo tanto un aldehido aromatico, por lo que su comportamiento quimico es
muy similar al benzaldehido.



Al furfural s¢ le conoce con los siguicntes nombres:.

& Furaldehido

& Fural

& Furfrualdehido

& 2-Furano carboxaldchido

& Aldehido furéico

& 2-formil furano (Klages, 1978)

1.2.2. PROPIEDADES FISICAS:

El furfural (2-furaldehido, fural, furfurol, 2-furancarboxaldehido) C,H,O-CHO, es un
liquido, ficilmente destilable, con un olor parccido a almendra, incoloro cuando es puro,

el furfural industrial tiene un color que varia entre claro y pardo. (Rudolph, 1976)

A) Solubilidad.-
Es mas denso que el agua y poco soluble en ella, siendo sin embargo soluble en
'solventes de menor polaridad, tales como etanol, éter etilico, acetona, benceno y
cloroformo. En cl cuadro N° 1, sc mucstra la sotubilidad dcl ﬁzrfurél—agua a divcrsas
temperaturas. (Rudolph, 1976)

B) Coloracion.-

Es un liquido transparente, incoloro recién destilado algo parecido al benzaldehido.

C) Olor.-
A esencia de canela y de almendras amargas. (Rudolph, 1976)

En ¢l cuadro N° 1, se muestra la grafica de solubilidad del furfural en agua, asi como la
curva de punios de ebullicion y de condensacion. (Rudolph. 1976)



Cuadre Nro. 1. SOLUBILIDAD MUTUA DEL FURFURAL - AGUA

FURFURAL % PESO
TEMPERATUR
oC CAPA DE CAPA DE
AGUA FURKURAL
10 79 96,1
20 83 95,2
30 8,8 94,2
40 9,5 93,3
50 10,4 92,4
60 11,7 91,4
70 13,2 90,3
80 14,0 | 88,7
90 16,6 86,5
97.9 18,4 84,1
Fuente: Kirk, R. y Othmer, D., 1961

En el cuadro N° 2, se presentan las propiedades fisicas del furfural.



Cuadre Nro. 2: PROPIEDADES FISICAS DEL FURFURAL

Propiedades Parametros
Peso molccular 96.09
Pto. De ebullicion (a 1 atm.) (323.06°F) 161.7°C
Pto. D¢ fusion -36.5°C
Indice de Relraccion a 20°C (68°F) 1.5261
Indice de refraccién a 25°C (77°F) 1.5235
Densidad a 20°C (68°F) . 1.1598 g/ml
Densidad a 25°C (77°F) 1.1545 g/ml
Ctc. Diclécetrica a 25°C (77°F) 38.0
Calor de Combustion 560.3 Kcal/mol
Coeficiente de dilatacion 0.0011 /°C
Temperatura de inflamacion 315-357 °C
Temperatura °C 39.9 923 120.3 1316
Presion de vapor (mmHg) 8.0 69.0 .214.3 310.0
' 140.2 154.4 159.0 160.9
411.0 625.0 .707.0 744.0
Fuente: Klages F., 1978

1.2.3. PROPIEDADES QUIMICAS:

Las reacciones quimicas del furfural son las que corresponden tanto al grupo aldehido

como ¢l nicleo furanico.

¥ Por oxidacién sc convicric cn acido furdico.

& Se reduce al alcohol furfurilico.

& Se convierte en furano, haciendo pasar vapores de agua sobre catalizadores (cal) oen
presencia del paladio por calentamiento en fase liquida, o por descarboxilacion del
scido furdico. |

& Da por reaccion de Cannizaro en presencia de dlcalis fuertes Na OII acuoso, alcohol
furturilico y acido turoico.

& Con cianuro potasico ctandlico se torma furoina (condensacion benzdica) y €sta por
oxidacién produce furilo. ,

& Reacciona con anilina formando un anillo, puede dar las reacciones de Perkin y
Claisen, y se oxida con facilidad al 4cido correspondiente con oxido de plata.



A& Con clorato sddico se oxida a acido fumarico. -

& Sc condensa con dimelil amina en presencia de cloruro de znc, (ormando verde de
furfural dilwdo (analogo al verde de malaquta).

& Una reaccibén caracteristica del furtural es el color rojo, que produce con anilina y
acido clorhidrico, también produce color verde con una astilla de pino humedccida con
acido clorhidrico.

& L1 nucleo es susceptible de oxidacion espontinea por ¢l oxigeno atmosférico, la cual da
productos acidos, pero puede ser inhibido por la adicion de cantidades cataliticas de
substancias basicas, como aminas terciarias.

& 1.a oxidacion catalitica del furfural en fase de vapor, da icido maléico.

& Tl nicleo es menos susceptible a la fusion hidrolitica que los alquilfuranos, debido al
caracter negativo dei grupo aldehido. Incluso a temperatura elevadas es necesano
exponerlo en forma prolongada para producir una destruccion importante del turtural
por acidos dituidos.

& Como otros aldehidos, el furfural se condensa con compuestos que tienen el grupo
metileno activo, como los ésteres y los anhidridos carboxilicos alifaticos, las cetonas,
los aldehidos, los nitritos, las nitroparafinas y con los fenoles para formar resinas.

& El nicleo en el furfural tiene un caricter menos diénico que el furano. Sin embargo, a
temperaturas ¢levadas, se afiade dos moléculas de butadieno a una de furfural,
reaccién del tipo Diels Alder, en que ¢l aldehido desempeita el papel diendfilo.
(Nelson, 1984)

1.2.4. PROPIEDADES TERMODINAMICAS:

Cuadro Nro. 3:  Propiedades Termodinamicas

Calor de vaporizacién (160°C, Kcal/g-mol) 9.22
Calor especifico (cal/g/deg.)
14 a 80°C (57.2-176°F) - 0.401
20 a 100°C (68-212°F) 0.416




Conductividad térmica
BTU/h.pie’ a 100°F 0.1525
cal/seg.cm® a 38°C : ' 6.3x 10>
Calor dc combustion (lig. 298.2°K)
Kcal/mol - 560.3
Fuente: Dunlop, 1987

1.2.5. PROPIEDADES DEL FLUIDO:

‘Cuadro Nro. 4: Propicdadcs dcl Fluido

Viscosidad, cps.
a 0°C (32°F) 248
25°C  (77°F) 1.49
38°C  (100.4°F) ‘ 1.35
54°F (129.2°F) ' : 1.09
99°C  (210.2°F) 0.68

Tension superticial, dinas/cm.

a 0°C (32°F) 43.5
29.9°C (85.9°F) ' 40.7
30.0°C (86°F) | 41.1

Coeficiente de difusion de vapor, cm’/seg.

a 17°C (62.6°F) 0.076

25°C (77°F) 0.087

50°C (122°F) 0.107
Fucnte: Dunlop, 1987
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1.2.6. PROPIEDADES ELECTRICAS:

Cuadre Nro. 5:

Propiedades Eléctricas

Constantc dicléctrica

a 1°C (33.8°F) 46.9
20°C (68°F) 41.9
25°C (77°F) 3R
50°C (122°F) 34.9
Conductividad especifica
minimo 0.26 x 107
maximo 0.37x10°
Fuente: Dunlop, 1987
1.2.7. OTRAS PROPIEDADES:
Cuadro Nro. 6: Otras Propiedades
Presion critica (psia), (Kg/cm®) 798,56.1
‘Temperatura critica, °C 397 (746.6°F)|
Volumen molar, 25°C, ml/mol 83.19
Molecular association 1.11
Solubilidad en
agua (% agua a 20°C) 83
alcohol oC
éler x
Fuente: Dunlop, 1987

1!




1.2.8. ESTABILIDAD DEL FURFURAL;:

‘En contacto con el aire y por accion de la luz, aumenta la acidez y la formacion de

polimeros, tomando enseguida color amarillo hasta pardo y finalmente se transforma en
- una masa oleosa; pudiéndose evitar esta autoxidacion gluardéndolo en una atmosfera libre

de oxigeno, o mediante agregado de substancias antioxidantes.-

El twitural, es mﬁy estable al calor en ausencia de oxigeno. A 230°C, necesita una

exposicion de muchas horas para producir cambios perceptibies en las propiedades fisicas

del furfural con excepcion del color. (Klages, 1978, Connat & Blatt, 1987)

1.2.9, SOLUBILIDAD DFE VARIAS SUSTANCIAS EN FITRFIIRAL.

Cuadro Nro. 7:  Solubilidad de Sustancias en Furfural

Acctona S
Acidos:
Acético S
Benzoico 14.8
Butirico : S
Cinamico 4.1
Citrico ' 3.6
- Férmico S
Lacuco S
Maleico o R
Oleico (U.S.P.) S
Oxalico 4.8
Oxalico (anhydrous) 3.6
Palmitico (technical) 1.6
Ftalico 17.6
Propidnico (técnico) S
Salicilico 11
Estearico (U.S.P.) 2.1
Succinico 3.0




Tartarico
Abietic (technical)

Naphthenic acids (practical)
~ Scbacic (m.p., 132 - 133°C)

Alcohol:
Amilico
n-butilico
etilenglicol
glicerol
isobutilico
n-octilico
Acetato amilico
Benceno
Acetato butilico
Tetracloruro de carbono
Acelle de ricino
Cloroformo
Dietilenglicol monobutil éter
Dietilenglicol monoetil éter
Dictilftalato
Acetato de etilo
Etilenglicol monobulil éter
Etilenglicol monoetil éter

Trcloruro férmmico

Trcloruro f€émco hexahidratado

Acido cianhidrico
Aceite de linaza
Nitrobcnzeno
Nitrotolucno
Paraldehido

Piridina

10.9
9.4

0.8




Tolueno S

Cloruro de cinc 20.6

S = Infinitamente soluble
M = Misciblke cn igual volumen a tcr;npcrarura ambicntc
R = Reaccion (6)

Fuente: Tcrenc_e Owen, 1988

1.2.10, SOLUBILIDAD DF. RESINAS SELECCIONADAS EN FURFURAL,

(A 23°C (73.4°F))

Cuadro Nro. 8:  Solubilidad de resinag en Furfural

|

RESINA FABRICANT. E1 ACCION DEL SOLVENTE

Nitrocelulosa Hercules RS ‘/i!sec. A
Etilcelulosa Hercules N-50 _ VS
Celtulose acetate
butyrate Eastman VS
Polyvivyl Union Carbide
butyral “Bakelita” ' S:VSH
Vinyl acetate Union Carbide
“Bakelita” SH(B)
Vynil acctatc Union Carbidc
Chloride “Bakelita” SH(B)
pPVC Uniroyal “Marv'inol”
VR-10 1
pVC Goodrich, “Geon”
222 SIT
~ Nylon Du pont “Zitel"31 1(B)
Nylon Du pont “Elvamide” 1 (B)
Polietileno Du pont “Alathon” 1(B)
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S - Soluble de 1 a 10 gi/100 gr. de solvente
VS - Soluble de 10 a mas por 100 gr. de solvente.

H
B

Cloudy (no tan preciso)

Fuente: Terence Owen, 1988

1.3. USOS DEL FURFURAL.-

Temperatura, 70-75°C, tiempo 1 hora.

1 = Menos que 1 gr. por 100 gr. L solvente. (6)

El furfural como insumo es usado para la elaboracién de productos de gran importancia

industrial, tales como:

1.3.1. Intermedio Quimico:

El uso comercial mas reciente ¢ importante del furfural es como compuesto quimico

intermedio.

La produccion del nylon implica 1a conversion del furfural en furano y después en

letrahidrofurano, que se somele a condiciones que provoquen la apertura del anillo

para producir 1,4-diclorobutano. Esie

es convertido por el cianuro de sodio en

adiponitrilo, CN(CH,),CN que es hidrogenado v convertido en hexametilenodiamina,

NH,(CH;)sNH;. La hidrogcnacion decl
un catalizador dc 6xido dc cobre y 6xida

puede ser hidrogenado y convertido en ¢

furfural a alta presién en fase liquida usando

dc cromo da alcohol furfurdlico, quc a su vez

1 alcohol saturado.

Puede producirse muchos otros compuestos de importancia industrial o potencial

partiendo del furfural, como la T.-lisin

a, el pirrol, 1a pirolidina, el metilfurano , el

metiltetrahidrofurano, el dihidropirane, el acido levulinico, el 1,5-pentanidiol

{glicolpentametileno), ¢l piperileno (1,3-;pcntadicno), el oleato de tetrahidrofurfirico),
la piridina, el acido furoico y la llidroﬁu‘alflmida. (Gnithin, 1970)

En el Figura N° 2 se muestra la conversion de furfural a nylon 6-6.
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. H,/Pd

Tctrahidro%iurmo

HCVAICL,

Y
1-4 dicloroblutano

HCN
Adiponitrilo
N
Hidrolisis H,
acida
Acido adipico Hexametilendiamina
Sal Nylo|n
Polimcrizacion
& hilado
Nylon 6-6
Figura Nro 2: CONVERSION DEL FURFURAL EN NYLON 6-6
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1.3.2. Disolvente Selectivo en la refinacion de Aceites Lubricantes:

En la refinacion de aceites lubricantes con disolventes para aumeﬁtar la estabilidad en
las condiciones de trabajo v mejorar la relacion viscosidad-temperatura, el furfural es
uno de los disolventes mas em'plcados.. Se tratan con el, los combustibles Diesel y los
aceites lubricantes densos de una viscosidad superior a 20 Segundos Saybolt Universal
a 99°C. La produccion de aceite extraido de cada fabrica varia entre 60,000 y 100,000
barmles por dia y los materiales tratados son residuos v destilados nafténicos y
parafinicos. (Griffin, 1970)

En ¢l procedimiento de refinacion con furfural se someto a extraccion la materia prima
con furfural a temperaturas hasta 450°C, para obtener un acette refinado y un extracto;
los componentes aromaticos y olefinicos indeseables del aceite son disueltos
selectivamente por el furfural y separados de los componentes parafinicos y nafténicos

itiles.

El aceite entra cerca del fondo de una columna de extraccion en contra corriente y el
turfural se aplica en un punto préximo al extremo superior de la columna. (Griffin,
1970)

El extracto se saca por ¢l fondo de l1a columna con casi todo ¢l furfural. Las pérdidas
del furfural como disolvente son generalmente de 0.02% o menos por ciclo. (Griffin,
1970)

1.3.3. Formador de Resinas:

El furfural y el fenol reaccionan ficilmente para formar resinas solubles y fusibles, que
pueden convertirse en infusibles por el calor en presencia de un catalizador como la
hexametilenotetramina. Los productos de condensacion fenol-furfural se caracterizan por
su prolongada capacidad de fluencia y su rapida cura, ¢s ulil para la formacion de piczas
grandes o piezas de molde complicadas. Las resinas de fenol-furfural son también utiles

en forma de barnices y como aglomerantes de resinas. (Griffin, 1970).
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1.3.4. Agente Decolorante de la Colofonia:

El furfural elimina los cuerpos colorant?es de la colofonia impura y produce un articulo
de color claro que puede competir con la colofonia de trementina en la industria
Jabonera, en la industria papelera y en la fabricacion con bamices. Después de separar
por destilacién fraccionada con vapor, la mayor parte de los compuestos que producen
¢l color rojo rubi, caractzristico de la icolofonia impura, los otros cuerpos colorantes
que reaccionan con un alcali para dar ?productos rojos se extraen con furtural de una
solucion de la colofonia impura en éasoha caliente. Puesto que la gasolina y el
furfural son casi completamente Miscﬂ:lcs a temperaturas bajas, una solucién
furfural-gasolina-colofonia se separa en dos capas al enfiiarse. Por evaporacion de la
capa de gasolina s¢ obtiene una colofonia de color claro y ¢l furfural se recupera por

destilacion de la otra capa. (Griffin, 1970) |
1.3.5. Fabricacion de Butadieno:

El butadieno es uno de los principales componentes del caucho sintético GR-S para
usos generales. El furfural, aunque no esta presente en el caucho GR-S terminado, se
usa para la destilacién extractiva en uno de los principales procesos para la fabricacién
dc butadicno dcl petrolco. Las pérdidas del furfural son muy pequefias (0.01 - 0.02%),
de la cantidad en circulacion. Los hidrocarburos con cuatro atomos de carbono, como
el n-butano, el iso-butano, el 1-buteno, el 2-buteno; tienen puntos de ebullicion
anilogos, pero caracteristicas de solubilidad muy diferentes. Cuando la destilacion de
las mezclas se realiza en presencia del furfural, se altera suficientemente la volatilidad
relativa de los diversos hidrocarburos C, para que su separacién resulte facil. (Rafols,
1985)

1.3.6. Marcador de Kerosene:

El principal uso que tiene ¢l furfiwal en ¢l Perd ¢s con la finalidad de gjercer conitrol

en la comercializacion del kerosene doméstico; se le utiliza como marcador del
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1.3.7.

kerosene para evitar adulieraciones del Diesel N° 2 o venderlo como kerosene
industrial.

Para tal efecto, se adiciona una cantidad determinada de furfural a toda la produccion
nacional de kerosene doméstico, de tal forma que es posible detectarlo posteriormente.
El proceso de deteccion es el siguiente: Sc agrega una solucién acética de anilina
tridcstilada quc sc obticnc con dcido acético, agua destilada y anilina bidestilada. Si sc
forma una coloracion rojo groseila en ¢l fondo indica la presencia del furfural. (Rafols,

1985)
Otros usos:

Se emplea en la avicultura, como insecticida y germicida en forma de pomadas o

disoluciones.

S¢ usa en la industria farmacéutica, en donde se fabrican medicamentos de una amplia

gama de usos como ¢l [urodone, la furantroina, furaxolina, ctc.

Se emplea también en las purificaciones de resinas de madera, aceites de petrdleo y
aceites vegetales; en la fabricacion de algunos plasticos fenolicos. En l1a segunda guerra
mundial sc cmplcé cn la claboracién dc caucho sintético, sobrc todo cn la purificacién

del butadieno.

Otro uso del furfural, es como agente de flotacion; asi, vemos que resulta comercial el

procese de extraccion liquido-liquide del ZnCl; a partir del SO, por el furfural.

También se usa el furfural en la fabricaciéon de betunes para calzado, quitapinturas,

barnices, fungicidas, bactericidas, ahuyentadores de insectos, curtidos, colas, etc.
Se puede decir que gracias a la abundancia de materias primas en algunos paises, caso

de los Estados Unidos, la quimica del furano habra alcanzado un desarrollo |
comparable con Ia quirica del benzeno. (Rudolph, 1970)
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1.4.NATURALEZA Y ASPECTOS GENERALES DE LA CORONTA
DE MAIZ.

1.4.1. TAXONOMIA.

La ubicacién de esta planta en la botanica sistematica es la siguiente: (Hill, 1981)

Divigion : Traqueofito
Clase : Monocotiledonea
Suf) clase : Micrantinas
Orden : Glumiflorimeas
Familia : Graminaceas
Geénero : Zea

Especie : Maiz

Nombre Cientifico: Zea Maiz

1.4.2. VARIEDADES,

El maiz pertenece a la familia de las gramineas. Es una planta extremadamente variable
con un gran nimero de variedades que difieren ampliamente en tamafio y en forma. Las
muchas variedades o clases de maiz pueden ser divididas naturalmente en seis grupos o
razas: Maiz dentado, maiz cnstalino, maiz dulce, maiz hannoso, maiz palomero

(reventador) y maiz tunicado. (Hill, 1981)

Maiz Dentado:

Este tipo se caracteriza por una pequeiia depresion de las coronas de los granos
maduros, la cual ¢s ocasionada por ¢l encogimiento del almidon suave en la corona del
grano a medida que éste va secindose. El encogimiento se limita a las porciones suaves
y almidonosas de la coera del grano, debido a que el almidén de las otras partes es
mucho mayor en algunas variedades que en otras. El maiz dentado puede ser amarillo,
blanco o 10jo. La mayor pate del maiz culiivado comercialinente ¢s amarillo, aunque

para la manufactura de alimentos humanos se prefiere al maiz blanco. También se-
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presenta gran vanacion entre las diversas variedades en la longitud de tiempo requerido
para su maduracion. Esto es especialmente cierto de las vanedades hibridas que han sido
desarrolladas para diversas arcas. Las vanedades de maduracion temprana son
esenciales para las zonas selvatica v la disponibilidad de ellas ha hecho qﬁe el cuitivo del
maiz cn csas regiones sea un negocio relativamente seguro y exitoso. (Hill. 1981)

Maifz Cristalino:

Los granbs de maiz cnistalino esian formado por una pequena cantidad de almidon
suave rodeado por completo por una gran proporcion de almidon duro. Debido a que
los granos son muy duros, generalmente e¢s necesario molerlos antes de darlos al
ganado. Muchas de las variedades de maiz cristalino son de madurez muy precoz, pero
también se cultivan variedades intermedias y tardias, éstas ultimas principalmente en
zonas tropicales. En comparacion con ¢l maiz dentado, muchas variedades de maiz
cristalino germinan mejor en la primavera en suelos himedos y frios y maduran con
mayor rapidez. Por estas razones, se cultivan mas al norte que los tipos dentados. (Hill,
1981)

Maiz Dulce:

El maiz duice se cultiva prnncipalmente para consumo humano y es cosechado
inmaduro. Los granos tienen un contenido relativamente alto de azficar v pueden ser
enlatados, congelados o comidos en la espiga. La maybr partc del maiz dulco es
producida para la industria dc cnlatado, pero partc cs cultivado por hortclanos y por casi
todos los hortelanos domésticos. Practicamente todas las variedades de maiz dulce
tienen grano amarillo o blanco. Al madurar, los granos se caracterizan por su apariencia
arrugada y traslicida, como de caramelo. 1.a planta es de altura mediana y tiene una
tendencia amacollar mayor que la del maiz dentado. (Hill, 1981)

Maiz Reventador:

El maiz reventador generalmente se caracteriza por tener en todo el grano un almidén
de tipo duro y cnstalino, pero en algunas variedades hay una pequeiia porcion de
almidon suave cerca del centro del grano. Los granos de maiz reventador son por lo
general amarillos o blancos en algunas variedades son rojos, pintos o cafés.
Independicntemente del color de 1a cubierta, ¢l grano reventado ¢s blanco o amarillo.

(Hill, 1981)



1.4.3.

Maiz Harinoso:

El maiz harinoso o maiz suave es de importancia comercial reducida. Los granos no son
dentados y cstén formados principalmente por almiddn suave, exceptuando una pequeiia
v delgada capa de almidén duro situado alrededor del grano cerca de la cascara. Dehido
a la gran cantidad de almidon suave presente, el maiz harinoso puede ser molido
ficilmente, siendo popular entre los indios del suroeste de los Estados Unidos. Los
colores mas comunes del grano son el blanco y el azul, pero pueden ser otros
numerosos colores, (Hill, 1981)

Maiz Tunicado:

El maiz tunicado no ¢s de importancia comercial en los Estados Unidos. Se le cultiva
solo como curiosidad o para estudios de mejoramicnto y afines. En cste tipo de maiz
cada grano esta encertado en una cubierta o vaina propia y la espiga esta rodeada por
una cubierta (espatas) similar a la de otros tipos de maiz. Algunos investigadores piensan
que el maiz tunicado es un tipo primitivo que dio origen a otras clases de maiz. (Hill,
1981)

La composicion de la coronta de maiz varia segin la naturaleza del terreno en el cual

crece y segun el tipo de maiz, tal como se aprecia en el cuadro N° 9. (Rudolph, 1570)

~ Se ha encontrado que estructuralmente la coronta del maiz puede dividirse en cuatro

partes: 1) salvado tino, 2) salvado grueso, 3) anillo lefioso, 4) corazén. El contenido de .
cenizas varia de 1.64 a 2.30% v ¢l mayor componente que presenta en su composicion
es la celulosa que varia de 49.4 a 59.8%. (15)

Las pentosanas se encuentran formando parte de las hemicelulosas que contienen
principalmente unidades de aziicares diferentes a la glucosa. Por lo genceral 1a unidad
predominante en las hemicelulosas es la xilosa y que onginalmente estas unidades de
aziicares estan realmente presentes en forma anhidra que es la xylolsa menos una
molécula de agua (xilana).

La coronta dc maiz también conticne ligniha en cantidades menores del 11.8%.

(Rudolph, 1970)
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1.4.4. USOS INDUSTRIALES,

Son muchas las aplicaciones industriales propuestas para las corontas del maiz, y
aunque el tema a merecido atencion, solamente unas pocas han podido realizarse con
caricter econoémico. Por ser una materia prima muy semejante a oftros residuos
agricolas, como la paja, aserrin y residuos de madera, etc., y de composicién muy
similar, contiecne celulosa, hemicelulosa y lignina, asi como una pequeiia cantidad de
cenizas y otras sustancias solubles, puede afirmarse que existe competencia entre las
mismas. La caracteristica mas importante de los carozos de maiz es su contextura y la
dureza de su porcion lefiosa. De ahi que las corontas molidas encuentran importantes
aplicaciones industriales. (Rudolph, 1970)

a) Fabricacién de Pipas de Fumar a partir de las corontas:

Quiz;’: uno de los mas antiguos empleos de la coronta es en la fabricacion de pipas
para fumar. Existen varias fabricas en el mundo que elabotran esta clase de .productos
con éxito, para lo cual se precisa un carozo lefioso blanco, con poco corazon en el
centro y suficiente dureza. Existen variedades apropiadas, los residuos de las fabricas
de pipas suclen destinarse a combustible, suministrando asi 13 mitad de las

necesidades de la fabrica. (Rudolph, 1970)

b) Fabricacion de Vinagres:

Una cierta cantidad de corontas se utilizan en la elaboracion de vinagre. Sabido es
que ¢l carozo, por su porosidad, puede ser apropiado para la oxidacion del vino, y asi
los microorganismos que producen el vinagre lo oxidan mis rapidamente por tener
una gran superficie de contacto con el aire. En muchos casos, las corontas sustituyen

con ventaja a las virutas de madera. (Rudolph, 1970)



c) Cama para pollitos:

Existe marcado interés en aprovechar las corontas de maiz molidos groseramente
para camas de aves, especialmente para ponedoras. Para ello, las corontas molidas
deben pasar por una malla de 1 cm. aproximadamente, reteniéndose con la malla
nim. 8 (2.38 mun de abertura), aunque algunos avicultores lo preficren de un tamafio
ligeramente mayor. Los carozos destinados a esta aplicacion deben ser de color claro,
limpios y absorbentes. (Rudolph, 1970)

d) Limpieza de Pieles:

Se utiliza 1a parte lefiosa de la coronta molida que pase por el cedazo niim 12 (1.68
mm de abertura) y que se retenga por el cedazo nim. 20 (0.84 mm de abertura).
Limpio de polvo y salvado, s¢ usa en grandes cantidades e¢n la industria peletera. Es
un maierial absorbente y con el grado de abrasion preciso que requieren las picles.
(Rudolph, 1970) ‘

e) Pulido de Metales:

Durante las ltima Guerra mundial, en los Estados Unidos se utilizaron las corontas
de maiz para limpiar cilindros, pistones y otras partes de los aviones que estaban
oxidadas 0 que cra preciso recuperar de los aparatos averiados. La operacién se
rcalizaba mcdiantc una fucrtc cormricntc de airc quc lanzaba los carozos molidos, asi
como Ia cascarilla de arroz, contra las superficies metalicas. Las particulas se pasan
por un ventilador para separar la parte del corazon y del salvado. Es conveniente que

tenga una humedad de un 13%. (Rudolph, 1970)

f) Absorbente para Aceites:

T.a coronta de maiz granulado puede aplicarse como absorbente para aceites, al
mismo tamafio de granulado que para el pulido de metales. Y como material de

limpieza puede competir con el aserrin de madera. En la mayoria de compuestos
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para limpicza, s¢ emplean arena y aceile en diversa proporcion. Estas mezelas suelen
emplearse en EEUU para la hmpieza de suelos de oficinas y [abricas. (Rudolph,
1970)

g) Jabon para Manos:

En ciertas fabricas que manejan aceites fubricantes para motores, ¢s necesario un
Jabon que sea absorbente para facilitar la impieza. En estos casos, se puede mezclar
durante la fabricacion palvo de coronta de maiz que pase por la malla 35, con lo cual

sc consiguc un jabon ligcramentc abrasivo. (Rudoplh, 1970)

h) Material para Empaquetado:

La coronta dc maiz gramilada también sirve para protcger, durantc cl transportc, |
partes metalicas o piezas de maquinaria. Por ser absorbente, evita Ia corrosion de las
partes metalicas por disminuir el contenido en humedad y por tanto la oxidacion, al
mismo tiempo que por ser mullido las piezas quedan protegidas de los golpes.

(Rudolph. 1970)

i) Utilizacion para planchas de Acero:

En las fundiciones se aplican corontas granuladas para limpiar de aceite y algunas
impurezas las planchas de acero. (Rudolph, 1970)

§) Para el Cultivo (_ie Hongos:

Facilitan un mullido de 1a mezcla utilizada con tierra para el crecimiento de setas y
champifones.
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k) En Pozos de Petroleo:

)

La circulacion de lodos en el barrenado de los pozos de petroleo se facilita con
corontas que pase por una malla de 0.5 cm. (Rudolph, 1970)

Pulpa, Papel v Cartonajes:

Para esta elaboracidon no presenta buenas caracteristicas, va que la cantidad de alfa-
celulosa es baja, contiene muchas impurezas y su fibra es corta. De todas formas, se
ha aplicado ¢n la ¢laboracion de cartonajes grucsos y tableros, utilizando una resina
como aglomerante se han logrado articulos de suficiente resitencia para el ramo de la
construccién, particularmente tejas o baldosines con excelentes caracteristicas

acusticas. (Rudolph, 1970)

m) Produccion de Gas:

En los gasogenos para motores pueden emplearse también corontas de maiz,

produciendo un gas similar al de madera. (Rudoplh, 1970)

n) Producciéon de Calor v Luz en Granjas:

S¢ sabe que los productos que contienen azucares, almidones, celulosas o
hemicelulosas, fermentan con iipos de bacierias amacrobias, produciendo éstas una
mezcla de gases que aproximadamente tiene esta composicion: Dioxido de carbono
(50%), Metano (25%), Hidrogeno (25%). Esta mezcla de gases es perfectamente
combustible. Una tonelada de corontas pucde producir 26,4 m® de gas con 4.464 cal
por Kg por m’. La fcrmcentacién cs bastantc lenta y la masa precisa dc cuidadosa
vigilancia en la temperatura. Debe afadirse algun compuesto que contenga nitrogeno
para alimentar las bacterias y evitarse que se formen acidos durante el proceso.

(Rudolph, 1970)



o) Sacarijficacion de Coronta:

Por el proceso Scholler es posible obtener aziicares fermentescibles a partir de las
corontas de maiz, obteniéndose de 3,300 Kg de coronta elaborados en instalacion
apropiada durante 8 horas diarias, los siguientes resultados: 1,000 Kg de glucosa en
solucién al 10%, 800 Kg de xilosa en solucion al 15%, 100 Kg de furfural S00 Kg.
de lignina. '

El proceso se¢ basa en una impregnacion continua de las corontas previamenic
molidas, con la solucion de acido sulfirico. La miquina para esta imprcgnacién esta
basada, cn lincas gcncr:ilcs, cn un cxpelicr o prensa continua para accites cn la cual la
camisa de agua exterior pucde calentarse a temperaturas comprendidas entre 20 y
100°C. |

De estos cuatro productos 1a glucosa puede fermentarse y producir alcohol, butanol o
acetona, y otra serie de productos. Por fermentar la xilosa y producir butanol,

acctona y alcohol existen proceso especiales. (Rudolph, 1970)

Cuadre Nro. 9. COMPOSICION QUIMICA TIPICA DE LA CORONTA DE MAIZ.

Analisis % Peso
ITumedad 8.8
Cenizas 1.96
Pentosanas 23.9
Celulosa 54.24
Lignina 11.1

Fuente: Rudolph, 1970



1.5. OBTENCION DE FURFURAL.-

El furfural se produce industrialmente mediante la hidrolisis icida de materiales vegetales
ricos en pentosanas, los cuales se hidrolizan a elevadas temperaturas,

Esla reaccion lranscurre segin las ecuaciones siguienles:
Pentosanos  + Agua - Pentosas

Pcntosas - Agua —_— Furfural

kn la deshidratacion de las pentosas se forman ademas de furfural, otros comlméstos como el
alcohol metilico, acético, cetonas y otros. También el furfural se transforma en acido férmico,
resinas y otros productos de descomposicion, por eso en la industria se obtienen rendimientos
de 40 - 60% del cual pudicra esperarse segin la cantidad de pentosanos presentes ¢n la
materia prima.

Los pentosanos son los polisacaridos de donde se recupera el turfural. En el cuadro N° 4 se
muestran varios productos agricolas con sus respectivos porcentajes de pentosanos, con el

contenido normal de humedad y el rendimiento de furfural en laboratorio de la sustancia seca.
(Klages, 1978)
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-Cuadro Nra. 10: MATERIALES AGRICOLAS CON SU CONTENIDO EN PORCENTAJE
EN PESO DE HUMEDAD, PENTOSANOS Y RENDIMIENTO DE

" FURFURAL.

r Producto Agricola | Humedad | Pentosanos Furfural
- % % %
Frijol : 8.5 14.5 8.55
Rabano | 102 7.2 10.1
Piel de Castaia 8.4 11.6 6.8
Pulpa de Castaila ] 12.2 5.0 2.9
‘Rastrojo de Papa _ 8.6 19.1 11.4
Rastrojo de Tomate 8.7 23.8 13.9
Rastrojo de Melon 134 24.4 14.3
Rastrojo de Zapallo 71 14.4 8.4
Céscara de Nuez de Nogal - 10.8 19.4 113
Cascara de Avellana 10.3 235 13.8
Americano Blanco 7.8 28.5 16.6
Coronta de Maiz 7.1 22.5 119
Afrecho de Avena 10.9 17.5 9.7
Bagazo 50.0 18.0 113
Cascara de Arroz il.8 16.0 6.7
Médula de Bagazo 60.0 - 20.0 11.0
Fuentc: Rudolph, 1970



1.6. PROCESOS PARA MANUFACTURA INDUSTRIAL.
‘ El proceso para la obtencion de furfural consiste en la hidrélisis dcida de los materiales que
contienen pentosanos, usando vapor de agua y un acido mineral dituido como catalizador.
De s hidrélisis de los pentosanos, se obtendra azdcares pentosas, ftales como arabinosa y
xilosa. Esta Gllima es la precursora del furfural, de acuerdo con la ecuacion de la Figura Nro.
1. (1Smith, 1989) '

CH,OHCHOH
"CHO
Xilano

Xilosa

HC ———— CH

[ o amo

Hc C-CHO
\ /
0
Furfural

Figura Nro. 3: MECANISMO DE LA REACCION DE DESHIDRATACION

El proceso de manufactura se basa en que el furfural y el agua forman un azeétropo a 97.9°C
(208°F) y que al condensar y subenfriar estos vapores se forman dos capas de liquido: la capa
superior contiene agua con cicrto  porcentaje de furfural en peso y la capa inferior contiene
furfural con cierto porcentaje de agua.

Desde el punto de vista operacional, el proceso industrial se realiza en forma intermitente o
continua. Existen cinco alternativay para producir furfural a nivel industrial: (16)

& Proceso Discontinuo, con catalizador de acido sulfiico. \

& Proceso Discontinuo, con acido fosforico como catalizador externo.

& Proceso Continuo, sin catalizador externo.
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& Producto secundario de Sacarificacion Hidrolitica.
& Producto Secundario de la Industna de Papel.

1.7. ETAPAS DEL PROCESO DE OBTENCION DEL FURFURAL.

1.7.1. Impregnacion

Consiste en mezclar intimamente la materia prima con una solucioén acuosa de un acido
mineral, mediante una agitacion constante, esto permite una mezcla homogénea,

quedando lista para la proxima operacion. (Dunlop, 1987)
1.7.2. Destilaciéon

En esta ctapa se llevan a cabo las reacciones de obtencion del furfural. El proceso se
basa en que ¢l furfural y el agua que ascienden en forma de vapor, formando un
azeé!ropo a 97.9°C cuya composicion en % molar es: agua 90.8 y furfural 9.2 y que al
condensar y subenfriar estos vapores que arrastran al furfurai se forman dos capas de
liquidos. La capa superior contiene agua con cierto porcentaje de furfural en peso y la

capa inferior conlienc furfural con cierto porcentaje de agua. (Dunlop, 1987)
1.7.3. Neutralizacion

Is una etapa importante y se realiza con la finalidad de neutralizar a la solucién que
contiene el furtural, evitandose de esia manera la posiblé reaccion secundaria de
polimerizacion, que contribuye a la pérdida del turfural frente a los acidos minerales
diluidos transformandose casi completamente en compuestos de peso molecular mayor.

Para 1a neutralizacion se emplea carbonato sédico. (Dunlop, 1987)
1.7.4. Saturacion

Esta operacion se realiza empleando cloruro sédico, el cual disminuye drasticamente la

solubilidad del furfural con ¢l agua.



El agua tienc una constante dicléetrica elevada. Cuando las moléeulas de agua se
mterponen enlre los iones sodio y cloruro, disininuye su alraccion eleclrosiatica en |
dichos iones; a consecuencia de ello, los iones se separan v la sal se disuelve en agua.
(Dunlop, 1987)

1.7.5. Segunda Destilacion

La disolucion saturada, es sometida a una nueva destilacion con la tinalidad de separar
el producto. Los vapores al ser condensados forman dos capas de liquidos igual que en
¢l primer destilado. (Dunlop, 1987)

1.7.6. Segunda Saturacion

Tan igual como en la primera destilacion, esta etapa se realiza para separar el agua

contenida en el segundo destilado, empleando siempre cloruro de sodio.
1.7.7. Extracciéon

Para aislar el furfural, el cual no se puede sepérar por filtracién, se agota su disolucion
con un disolvente que sea miscible en el liquido que contenga al producto. Como
disolvente sucle emplearse generalmente éter etilico, el cual es miscible en el furfural Y
de muy baja solubilidad en ¢l agua. De este modo se separa el producto, cuando aquel
no forma una capa liquida bien definida.

Se debe evitaf 1a formacién de emulsiones, que impiden la separacién limpia de las dos
capas liquidas. El medio mas seguro de evitar este contratiempo es no agitar
violentamente Ia disolucion, s¢ puede destruir las emulsiones produciendo un vacio ¢n ¢l
mterior del embudo, afiadiendo una gota de alcohol, saturando la fase acuosa con sal
comin, o abandonando 1a mezcla durante una noche. (Dunlop, 1987)

En cualquier proceso de extraccion se necesita:

1.- Contacto de 1a disolucion liquida original con ¢l disolvente.

2.- Separacién de las fases liquidas formadas.

3.~ Recuperacion del disolvente.



1.7.8. Tercera Destilacion

En esta etapa se recupera ¢l disolvente empleado en la extraccion vy se consigue la
puﬁﬁcacién del producto.

Esta operacion se realiza en dos ctapas mediante una destilacién simple a presion
atmosférica se recupera el solvente, seguidamente se destila el furfural a presion
reducida. (Dunlop, 1987) |

1.7.9. Secado

El calenlamiento por encima del punio de ebullicion del agua, no conduce a una
deshidratacion total, v a veces va acompaiiado de sobresaltos cuando son pequciias
cantidades, se les puede dejar largo tiempo en los desecadores; el procedimiento mas
eficaz, es el de agitarlos con deshidratantes durante varios dias y despuds separar el
liquido por filtracién o destilacion. Sc pucdc calentar también cl liquido a reflujo con cl
deshidratante. (Dunlop, 1987)

1.0s principales deshidratantes son: _

& Cloruro calcico.- Puede ser fundido o granulado, que por tener mas superficie es mas
activo. No se debe echar un gran exceso de agente desecador porque habria pérdida
dei producto; lo que se hace es llevar a cabo la desecacion fraccionadamente,
separando la solucién de cloruro calcico. No se puede emplear €l cloruro para
separar aquellos h'qﬁidos como alcoholes, aminas y fenoles que dan compuestos de
adicion (estos cuerpos se descomponen por el agua).

& Hidroxido o carbonato potisico.- Se emplean para secar bases; no sirven para secar

acidos, aldehidos, acetona; logran una deshidratacion buena.



II- MATERIALES Y METODOS

21. MATERIALES Y METODOS

2.1.1. MATERIALES
& Lugar de Ejecuciéon:  El presente trabajo de Investigacién fué realizado en los
laboratorios dc Quimica Organica dc la Facultad dc Ingenicria Quimica de la
Universidad Nacional de Trujillo, para tal cfecto se utilizaron corontas de maiz
procedentes de las provincias de Picota, Lamas y ‘1'abalosos de la Region San Martin.

& Materia prima : Coronta de maiz
Agente de Reaccion Solucidén dcida acuosa (Acido Clorhidrico)
Solvenie : Eter etilico
& Material de vidnio
M Balon de tres bocas : 2000 ml.
& Refnigerante de Liebeg : 40 cm.
& Embudo de decantacion : - 250 ml.
& Matraces Edenmeyer ' : 300, 500y 1000 ml.
& Vasos de precipitacion : 200 y 300 ml.
& Probetas graduadas : 100 y 500 ml.
& Balon Engler : 1000 mlL
& Matraz Kitasato : 500 ml.
& Ampolla Kjeldahl : 100 ml.
& Malenal de Plastico
& Mangueras
& Tapones de jebe

& Pinzas y dcpbsitos
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& Reactivos

& Acido clorhidrico concentrado
& Anilina ‘

& Carbonato de¢ sodio

& Cloruro dc sodic

& Cloruro de calcio anhidro
& Liter etilico.
4.1.2, EQUIPOS.
& Equipo de destilaciéon simple
& Equipo de destilacion simple al vacio
& Balanza de triple brazo
& Balanza analitica : SARTORIUS 2492. S:+-0.0001 g.
& Cocina eléctrica : 2,000 watts
& Termometros : Rango 0 - 360 °C
& Cronometro : 1/60 s.
& Refractometro S BAUSCH & LOMB 1
& Tspectrofoiomelro Infrarrojo - PERKIN - ELMER 700°
& Espectrofotometro Ultravioleta Visible
& Estufa : SARGEN E.R.
& Mufla : SYBRON-THERMOLYNE
& Dcnsimctros : Rango:
1.15- 117 g/ml.
170 - 1.90 g/ml.
1.60 - 1.80 g/ml
& Desecador : (con silica Gel)
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2.1.3. METODOS DE CONTROL.

Humedad .- Método gravimétrico de humedad.

Cenizas .- Método de incineracion directa.

Pentosanos .- Método dosaje del furfural

Turfural .- Método de Iehling.

Determinacion densimétrica : Se us6 un densimetro.

Determinacion del indice de refraccion : Se emplea el refractometro BAUSCH &

LOMBI

Identificacién del furfural : Se empled el método de analisis cualitativo, mediante

reaccion con anilina y se usdo también el

espectrofotomeiro infrarrojo PERKIN-ELMER 700 A.

2.2. ANALISIS DE LA CORONTA DE MAIZ

2.2.1. HUMEDAD:

Se¢ baso en la pérduda de peso que experimenta un cuerpo cuando ésle es somelido a la
acci6n del calor debido a la liberacién de agua.

2.2.2. CENIZAS:

Se unlizd el método de incineracion, s¢ destruye la materia organica, quedando solo al

final cenizas.
2.2.3. DETERMINACION DE PENTOSANAS.

Dosaje de furfural, producto por accion de dcido clorhidrico mediante una sohucion de

bromuro-bromato y conversion a porcentaje de pentosanas.

El furfural es oxidado por el bromuro-bromato actuando como dador de oxigeno.
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Figura N° 4: Flujograma del Producto de Obtencion de Furfural
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2.3.- ANALISIS DEL AGENTE DE REACCION.

2.3.1. ANALISIS DEL ACIDO MINERAL:

Se baso en la reaccion de neutralizacion de los acido fuertes con las bases fuertes.

2.4. OBTENCION DE FURFURAL A NIVEL DE LABORATORIO.

Para 1a obtencién de furfural se signié el flujograma de 1a Fig. # 4 (Pag. 37) el cual es un

proceso de manufactura industrial descubierto por Brownlee en el afio de 1921y se obtuvo

de la bibliografia consultada (Dunlop y Smith).

2.4.1. lmpregnacion:

2.4.2.

En balén de tres bocas de 2000 ml. se coloca 150 g. de coronta de maiz, luego se
adiciona 475 ml. d¢ solucion acida al 25% cn peso en acido mincral y s¢ procede a
mezclar intimamente. El volumen de la solucion acida variara de acuerdo a los

porcentajes en peso que se emplearan en cada uno de los ensayos.

Pri Destilacion:

Instalar el equipo de destilacion simple conteniendo la mezcla preparada en balon de
destilacion usando como medio de calefaccion un bafio de aceite de parafina para el
control de ésta etapa se hace reaccionar aparte en un tubo de ensayo unas gotas de
condensado con anilina en presencia de dcido acético, el cual dard una coloracion roja.
Finalmente se ensaya el efecto de la concentracion y tipo de la solucion acida en el
tiempo, temperatura y rendimiento, con tal objetivo se agrega solucion acida a

diferentes concentraciones: 15, 20, 25 y 30% en peso.
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2.4.3. Neutraljzacion:

El destilado obtemdo se neutrahza con carbonato de sodio, anotando el peso del

neutralizante empleado.

2.4.4. Brimera Saturacion.

Una vez neutralizado el primer destilado, el cual contiene gran cantidad de agua, es

sometido a saturacion con cloruro de sodio (sal comun).

2.4.5. Segunda Destilacion:

Luego de haber sido saturado el primer destilado, se somete a una segunda destilacion
con la finalidad dc ir concentrando ¢l producto. Para el control de esta etapa sc
procede al igual quc la primera dostilacidn, csto cs, hacicndo rcaccionar gotas dcl

destilado con anilina en presencia de acido acético.

2.4.6. Segunda Saturacién:

El segundo destilado se¢ vuclve a saturar con cloruro de sodio con la finalidad de

separa ¢l agua exisiente en éEsie.
2.4.7. Extraccion:

Una vez saturado ¢l segundo destilado s¢ vierle en un embudo de decantacion de 250
ml., luego se adiciona éter etilico para agotar el furfural, se agita cuidadosamente y
luego se deja en reposos hasta que se formen dos fases, una fase acuosa en la parte
superior dcl embudo de color amarillo; luego se abre la llave y se vierte la fase acuosa
scparindola dc la fasc organica quc conticnc ¢l furfural. Con la fasc acuosa quc ha
sido vertida se procede nuevamente al agotamiento por una o dos veces mas con la

finalidad de extraer la maxima cantidad de turfural.
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2.4.8. Tercer Destilada:

La fase organica producto de la extraccion es sometido a destilacién simple a 35°C con

1a finalidad de recuperar el éter empleado en la extraccién, quedando como residuo el
producto que contiene el furfural.

2.4.9. Secado:

El producto obtenido es sometido al secado con cloruro de calcio anhidro, para

eliminar en lo posible la mayor cantidad de agua.

2.5. ANALISIS DEL PRODUCTO FINAL.

2.5.1. ANALISIS CUANTITATIVO:

2.5.1.1. Determinacion de aldehido como azhicar reductor mediante la valoracién

cont ¢l Reactivo de Fehling.

Se baso en la oxidacion de los aldehidos por accién del licor o reactivo de

Fehling (con complejo entre Cu®” y el Tén tartrato) a la vez que reducen a las
mpley q

sales de cobre al estado de dxido cuproso.

2.5.1.2. Determinacion de Acido Acético:
Se baso en la reaccion del acido acético con hidréxido de sodio.

2.5.1.3. Determinacion de agua usando sal anhidra:

Se baso en la gran solubilidad de una sal anhidra con el agua, mediante el

método gravimétrico de humedad.
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2.5.1.4. Determinacion de Alcoholes:

Se baso en 1a reaccion de alcoholes con el reactivo de Lucas.

2.5.1.5. Determinacion de Acetona:

Se baso en la reaccion de la acetona, con yodo en NaOh produciendo precipitado de

yodoformo.

2.5.2. IDENTIFICACTION DEL PRODUCTOQ.

Para determinar la presencia de furfural en el producto obtenido se hicieron los siguientes
analisis:

2.5.2.1. Prueba por condensacion con anilina:

Se baso en la reaccion del turtural con anilina en presencia de acido acético

produciendo un precipitado de color rojo.

2.5.2.2. Determinacion del Indice de Refraccion:

Permite determinar el indice de refraccion del producto obtenido y compararlo con
el indice de refraccion del furfural.

2.5.2.3. Determinacion de la Densidad:

Determinar experimentalmente la densidad del producto.

2.5.2.4. Determinacion_de lIa estructura_del proc_l_qcto' usande la_Espectr:
Infrarroja:

Se baso en la identificacion de los grupos funcionales en el producto obtenido.
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2.5.2.5. Determinacién de la Estructura del Producto usando la Espectroscopia

Ultravioleta Visible:

Se baso en detectar las transiciones electronicas de sistemas conjugados y
proporcionar informacion acerca de la longitud de onda y estructura de la parte
conjugada de la molécula.



III.- RESULTADOS

3.1. Analisis de la Coronta de Maiz:

En el cuadro N° 11 (Pag. 46), se presentan los resultados de los andlisis de la coronta de maiz,

realizado ¢n ¢l laboratorio.

Los analisis del acido clorhidrico, utilizado como agente de reaccion se muesiran en ¢l cuadro
N°© 12 (Pag. 47) , respectivamente.

3.3. Primcra Destilacion:

En el cuadro N° 13 (Pag. 48), se presentan ¢l tiempo v volumen obtenido de la primera
destilacion, para el agente de reaccién empleado (acido clorhidrico) para un rango de

concentracion de 10 - 30% peso de acido.

3.4. Neutralizacion:

La cantidad de carbonato sédico empleado para la neutralizacion del primer destilado

empleando como agente de reaccion acido clorhidrico, se muestran en el cuadro N° 14

(Pig. 49) .

3.5. Saturacion:

Al primer destilado después de ser neutralizado es saturado con cloruro de sodio (sal comin).
La cantidad de sal comin requerida para la saturacién se muestra en el cuadro N°15 (Pag.
50).

En la Figura N° 5 (Pag. 59), se observa la variacion de Cloruro de sodio empleado para la

saturacion del primer destilado, en funcién del porcentaje del agente de reaccién empleado.
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3.6.Segunda Destilacion:

En el cuadro N° 16 (Pag. 51), se presenta el volnruen obtenido en la segunda destilacion,

correspondiente a los ensaves con las diferentes concentraciones del agente de reaccion.

3.7, Segunda Saturacion:
La cantidad de cloruro de sodio empleado en la saturacion del segundo destilado, para los
diferentes  ensayos en funcion del agente de reaccion y su concentracion, se muestra en el
cuadro N° 17 (Pag. 52) .

En la Figura N° 6 (Pag. 60) s¢ muestra la vanacion del peso del NaCl empleado para la
saturacion del segundo destilado.

3.8. Extraccion:

En ¢! cuadro N° 18 (Pag. 53) se presentan los resultados de la extraccién liquido-liquido

cmplcando como solventc Cicr.

3.9. Tercer Destilado:

En el cuadro N° 19 (Pag. 54) se muestra la cantidad recuperada del solvente empleado en la

extraccion.

3.10. Secado:

La muestra liquida fue secada con cloruro calcico anhidro, a temperatura ambiente ya presion
atmosferica. Los resultados de esta operacion se muestran en ¢l cuadro N° 20 (Pag. 55).
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3.11. Analisis cuantitativo del Producto;

En el cuadro N° 21 (Pag. 56) , se presenta el andlisis cuantitativo del furfural como azcar
reductor, mediante valoracion con reactivo de Fheling..

En la Figura N* 7 (Pag. 61), s¢ muesira la vanacion del rendimienio en funcion de la
concentracion del agénte de reaccion.

En el cuadro N° 22 (Pag. 57), se presentan los resultados del anlisis del furfural, indicando
los contenidos de humedad, acido acético y acetona - alcohol, en funcion de la concentracién

dcl 4cido clorhidrico.

3.12. Identificacién del Producto:

3.12.1. Prueba por Condensacion con Anilina:
El resultado de esta prueba tue positivo, la formacion de un compuesto de color rojo

nos indica la presencia del furfural.

3.12.2. Caracteristica del Producto: v
En el cuadro N° 23 (Pag. 58), sc muestran las propiedades fisicas del producto
determinadas experimentalmente.

Los valores obtenido son los que se presentan en la literatura.

3.12.3. Espectro infrarrojo:
En la Figura N°® 8 (Pag. 62), se muestra el espectro infrarrojo del producto final.

3.12.4. Espectro ultravioleta:

En la figura N° 9 (Pdg. 63), se muestra el espectro ultravioleta del producto final.
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Cuadro Nro, 11: COMPOSICION QUIMICA DE LA CORONTA DE MAIZ.

ANALISIS % PESO
Humcdad ' 8.73
Cenizas 2.06
Pentosanas 20,18
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Cuadro Nro. 12:  ANALISIS DE PUREZA DEL ACIDO CLORHIDRICO.

COMPONENTE HCL %% PESO H,0, % PESO
ENSAYO .
1 ' 31.14 68.85
2 32.36 67.64
3 30.29 69.70
X 31.26 68.73




Cuadro Nro. 13: PRIMERA DESTILACION.
Tiempo de Reaccion y Volumen de Destilado
Coronta dc Maiz 150 gr.
Agente de reaccion HCl
Método de calefaccion : Baiio de acceite de parafina
HCl TIEMPO TEMPERATURA | VOLUMEN
Nro.
% PESO HORAS °C ml.
1 10 3:10 105 945
2 15 2:45 102 725
3 20 2:20 105 695
4 .25 2:10 104 640
5 30 2:00 105 500
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Cuadro Nro. 14: NEUTRALIZACION DEL PRIMER DESTILADO
Agente neutralizante Na,CO;
ACIDO
Nro. % PESO ler. Destilado Na,COs3 (grs)
1 10 945 17.3
2 15 725 19.0
3 20 695 24.2
4 25 640 25.0
5 30 500 274
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Cuadro Nro. 15:

SATURACION DEL PRIMER DESTILADO

Agente de Saturacion NaCl

ACIDO
Nro.
% PESQ ler. Destilado NaCl (grs)
1 10 945 142.0
2 15 725 115.0
3 20 695 99.2
4 25 640 71.9
5 30 500 45.6
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Cuadro Nro. 16:  SEGUNDO DESTILADO
ACIDO
Nro. % PESO Producto Residuo T P
(ml) (ml) (°C) | (mmHg)
1 10 725 220 75 68
2 15 564 161 7 65
3 20 542 153 76 | 685
4 25 495 145 74 67
5 30 365 135 77| 665
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Cuadro Nro. 17: SATURACION DEL SEGUNDO DESTILADO

Agente de saturacion: NaCl

ACIDO '
Nro. % PESO NaCl (grs)
1 10 154.8
2 15 127.2
3 20 91.4
4 25 523
5 30 28.2




CuadroNro. 18: VOLUMEN DE ETER UTILIZADO

EN LA EXTRACCION
ACIDO
Nro. % PESO Eter (ml)
1 10 145
2 15 150
3 20 215
4 25 190
5 30 140
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Cuadro Nro, 19: VOLUMEN DE ETER RECUPERADO

ACIDO
Nro. % PESO Eter Recuperado % Recup.
i 10 75 51.72
2 15 80 | 53.33
3 20 120 55.81
4 25 98 51.57
5 30 7R 5N




Cuadro Nro. 20: SECADO DEL PRODUC!TO.
ACIDO D W
Nro. % PESO (er.) (er.)
1 10 0.96 0.85
2 15§ 1.13 1.00
3 20 1.32 1.06
4 25 1.20 (.98
5 30 1.04 0.87
Donde:
= Peso de CaCl gastado (gr)

Peso del agua absorvida por la sal (gr)
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'Cuadro Nro, 21: DETERMINACION DEL FURFURAL COMO AZUCAR

REDUCTOR.
ACIDO
Nro. % PESO Furfural Rendimiento
(gr) (%)
1 10 5.4 3.60
2 15 5.9 3.93
3 20 '8.63 5.75
4 25 7.86 5.24
5 30 6.98 4.65




Cuadro Nro, 22: COMPOSICION QUIMICA DEL PRODUCTO

Materia Prima

Coronta de Maiz

Agente de Reaccion Acido Clorhidrico
. ACIDO COMPONENTES
Nro. % PESO :
FURFURAL HUMEDAD AC. ACETICO ACETONA-ALC.
Y% Yo Yo METILICO %
1 10 94.64 3.370 1.225 0.765
2 i5 96.69 1.422 1.036 0.852
3 20 99.19 0. 994 0.082 0.534
4 25 97.00 2.297 0.096 0.607
5 30 2.328 0.082 0.650
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Cuadro Nro. 23: PROPIEDADES FISICAS DEL PRODUCTO OBTENIDO

A TEMPERATURA DE 25 °C

Muestra Densidad Indice de Color Olor
(gr/ml) Refraccion

1 1.1596 1.5262 Transparente Esencia de cancla
almendras.

2 1.1598 1.5261 Transparente Esencia de cancla
almendras.

3 1.15%6 1.5261 Transparentc | Esencia de  cancla

‘ ' almendras.

X 1.1597 1.5261 Transparente Esencia de  cancla.
almendras.
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Peso de NaCl, gr.

10 15 20 25 30

Concentracion del acido
( % peso)

Figura N° §: Variacion del peso de NaCl necesario para saturar el primer

destilado en funcion de la concentracion del HCI.
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Peso de NaCl, gr

200
o
150
4
100
50
10 15 20 25 30

Concentracion del acido
( % peso)

Figura N° 5:  Variacion del peso del NaCl necesario para saturar €l segundo destilado en

funcion de la concentracién del agente de reaccion.
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% Rendimiento
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4.5
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10 15 20 | 25 30

Concentracion del acido
( % peso)
Figura N° 6:  Variacion del rendimiento en funcion de la concentracion de

acido clorhidrico. ~
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IV.- DISCUSION

4.1. ANALISIS DE LA CORONTA DE MAIZ.

Los analisis experimentales de la coronta de maiz mostrados en ¢l cuadro N° 11,
-corresponden al rango de la composicion quimica presentada en el cuadro N° 9 (Pag. 27).
Los analisis de celulosa y otros componentes presentes en la coronta de maiz, no fueron

realizados puesto que no son de importancia en el presente trabajo.
4.2. ANALISIS DEL AGENTE DE REACCION:

La determinacién de la pureza del agente de reaccion es importante puesto que nos permite
- determinar la cantidad de icido requerido para formar la solucion de éste a diferentes

concentracioncs.
4.3. PRIMER DESTILADO:

Es la ctapa mis importantc dcl proccso, pucsto quc cn csta sc producc la rcaccion cntrc las.
pentosanas y la solucion acida. Esta ctapa nos permite detcrminar 1a temperatura y tiempo
optimo de reaccion.

Del cuadro N° 13 (Pag. 48), se observa que la temperatura y el tiempo optimo de reaccion
son de 105°C v 2,20 horas respectivamente. _
Estos valores se obtienen al emplear acido clorhidrico al 20% en peso como agente de
reaccion, lo cual permite obtener ¢! miximo rendimiento de furfural.

El control de la reaccion fue realizado haciendo reaccionar el destilado con anilina en

presencia de acido acético.
4.4. NEUTRALIZACION:

Del cuadro N° 14 (Pag. 49), sc aprecia que a mayor concentracion de 4cido, se requiere
mayor cantidad de agente neutralizante (Na,COs), segun la bibliografia consultada, cuando
se emplea el HCI como agente de reaccion se utiliza mayor cantidad de Na,COs;, debido a
que es arrastrado por los vapores de agua en mayor proporcioén, por ser un icido muy volatil.
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4.5. PRIMERA SATURACION:

El consumo de NaCl utilizado en la saturacion del primer destilado, indica que 1a cantidad
de agua contenida en ¢ste €s maxima cuando se utiliza HCI como agente de reaccion a

menores concentraciones, disminuyendo para concentraciones mayores.

4.6. SEGUNDO DESTILADO:

La Temperatura promedio del segundo destilado fue de 75°C a una presion de 68 mmHg
para las diferentes concentraciones, asi mismo de los resultados de esta experiencia que se
muestran en el cuadro N° 16 (Pag. 51), se puede deducir que el mayor volumen de destilado

se obtiene para la menor concentracion del acido.
4.7. SEGUNDA SATURACION:

Del cuadro N° 17 (Pag. 52), se aprecia que ¢l mayor contenido de agua en el segundo
destilado sc producc cuando sc cmplca HCI al 10% cn peso y al 15% cn peso cn la rcaccidn,

siecndo menor la cantidad de agua para concentraciones mayores. -
4.8. EXTRACCION:

Con ¢l objeto de encontrar la maxima cantidad de furfural, ¢s quc se procedié a csta
experiencia empieando éier ctilico como solvente, puesio que se irata de una sustancia
moderadamente polar, lo cual hace que tenga una gran afinidad por el furfural.

Del cuadro N° 18 (Pag. 53), se puede decir que a mayor cantid_ad de éter empleado
corresponde a un mayor rendimiento del furfural, por lo tanto el mayor rendimiento se

obtendra al emplear HCI al 20% en peso.



4.9. TERCER DESTILADO:

Con la finalidad de recuperar la mixima cantidad de éter empleado en la extraccion, se
procedié a una tercera destilacion puesto que el método mas apropiado y que se basa en la
gran diferencia de los puntos de ebullicion entre el éter etilico y ¢l furfural.

Del cuadro N° 19( Pig. 54), s¢ deduce que la recuperacion del solvente guarda relacion
directa con la cantidad empleada, eslo es si s¢ emplea mayor cantidad de éler la recuperacion
€S mayor.

En términos promedios la recuperacion de éter es aproximadamente de 55%. La pérdida del
solvente se debe en parte a que una pequefia cantidad queda disuelta en la fase acuosa al

efectuarse la extraccion y la mayor cantidad de pérdida se debe a su gran volatilidad.

4.10. SECADO:

Del cuadro N° 20 (Pag. 55), se observa que la pequeila cantidad de cloruro de calcio
anhidro, cmpleado para ¢l sccado del producto, s¢ debe a la poca cantidad de agua
existente ¢n ¢l producto, pucsto que la mayor cantidad fue climinada cn las anteriores

ctapas.
4.11. ANALISIS CUANTITATIVO DEL PRODUCTO:

Al comparar los rendimientos del cuadro N° 21 (Pag. 56), se aprecia que el mayor
rendimiento de furtural se obtiene al emplear acido clorhidrico al 20% en peso.

En el cuadro N° 22 (pag. 57). se presenta que la pureza en términos promedios de furfural
en el producto seco son de 96.69, 99.19, 97.00% respectivamente, asi mismo la presencia
de pequefias cantidades de acido acético, alcohol metilico y acetona, se debe a la reaccion
de 1a lignina presente en la coronta de maiz con la solucién icida.

En ¢l cuadro N° 21 (Pag. 56), se presenta ¢l rendimiento de furfural obienido.

En la figura N° 7 (Pag. 61), se muestra la variacion del rendimiento del furfural en funcion

a la concentracion del agente de reaccion.
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En el cuadro N° 22 (Pag. 57), se muestra el analisis del furfural, indicando los contenidos

de humedad, icido acético y acetona- alcohol metilico, en funcién de las diferentes

concentraciones del agenie de reaccion.

4.12. IDENTIFICACION DEI. PRODUCTO:

4.12.1. Prueba por Condensacion con Anilina:

Es una prueba sencilla y muy importante, puesto que nos permitié controlar la
reaccion en el primer destilado, asi como la presencia del furfural en el segundo

destilado.

4.12.2. Caracteristicas del producto:

4.12.3.

l.as propiedades fisicas obtenidas del producto obtenido que se muestran en el
cuadro N° 23 (Pag. 58). nos indica la presencia de furfural.

Los valores obtenidos de las medidas realizadas en el laboratorio estin en el limite
del porcentaje de error aceptable respecto a los valores tedricos. Estos errores se

deben a 1a falta de toma de medidas y a la presencia de impurezas en ¢l producto.

Espectro Infrarrojo:

La principal aplicacion de la espectroscopia infrarrojé es la identificacion de
compuestos organicos.

Para la dcterminacion dc la cstructura dcl producto nos basamos cn la
weniificacion de los grupos funcionales a partir del especiro infrarrojo de la
muesira (Figura N° 8), Pag. 62, sin disolucion alguna y revela los siguienies picos

principales:

3550 (s, de banda ancha), 3180 (m), 2900 (m), 1680 (s), 1280 (s), 1030-1580 (m):
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Donde:

s : strong (fuerte)

m : medium (mediano)

w : weak (débil)

Los resultados de la interpretacion del Espectro Infrarrojo indica que el producto

final conticnc los siguicntc grupos funcionalcs:

Banda
3550
3180
2900
1680
1280

1030 - 1580

Grupo Funcional

H-0O0-H

= C - H - (aromitico)

- C - H- (aldehido)

H - C = O (aldehido aromatico)
CO (éter aromatico)

Doble enlace carbono-carbono

Los resultados de la interpretacion del espectro infrarrojo confirma la presencia

del furfural, ademas de rastros de otros productos.

3.12.1. Espectro Ultravioleta:

El enlace etilénico aislado posee una banda n -=> ©*, de intensidad alta (¢  10000)

en las proximidades de 190 nm v gue un grupo carbonilo aislado posee una banda

n ~ w* de baja intensidad proxima a los 275 nm.

Sin embargo cuando un grupo carbonilo es conjugado formando un carbonilo o, 3-

no saturado, ambas bandas sufren desplazamientos batocromicos hacia las

regiones de 220 a 270 nm y 310 - 330 respectivamente.

Los derivados carbonilicos o,B-no saturados sc distinguen facilmente por la

presencia de una banda de alta intensidad de € < 100 alrededor de 320 nm.



Y. CONCLUSIONES

. Al culminar el presente trabajo de investigacion se llegd a la conclusion de que es posible
realizar la obtencidn de furfural a partir de la coronta del maiz a nivel de laboratorio en

nuestra region, utilizando materiales y métodos simples y de facil acceso.

. El rendimiento mas alto de furfural se oblicne uliizando la conceniracion del acido
clorhidrico al 20% en peso, por lo que es superior a las demis condiciones de reaccion. Por

otro lado el acido Clorhidrico es el agente de reaccion mas barato.

. Para la primera destilacion se utilizé el método de calefaccion mas adecuado que es el bafio
de aceite de parafina, por ser ¢l que permite mejor ¢l control de 1a temperatura y la transicion

dc calor mas homogénga.

. El tiempo optimo de reaccion del primer destilado es de 2,20 horas y la temperatura de

reaccién mas adecuada para el primer destilado es de 105°C.

. La temperatura éptima de reaccion del segundo destilado es de 75°C. y la presion optima del

segundo destilado (realizada al vacio) es de 66 mmllg.
». El mejor agente de extraccion liquido-liquido es el €ter etilico (en comparacion con ¢l hexano
que tiecne muy bajo rendimiento) por tener 1a propiedad de ser soluble en sustancias orgianicas

como el furfural.

. Para la recupcracion del éter la temperatura ptima dc rcaccidén cs de 34.5°C, y cl porcentaje

de recuperacion es del orden del 55.819%.
. El producto obtenido tiene una pureza de 99.19%.

. Al recalizar ¢l analisis cuantitativo del producto final llegamos a la conclusion de que hay

presencia de trazas de agua, dcido acético, proveniente de la descomposicion de la lignina.



VI. RECOMENDACIONES

. Se recomienda hacer estudios de factibilidad para la instalacion de una planta piloto que
permita determinar las condiciones de operacion para la produccion de furfural a partir de la
coronta de maiz, beneficiando asi a los agricultores de 1a regién San Martin ¢ incentivando a

la produccion y aprovechamiento industrial de sus desechos para la oblencion de furfural.

. El Furfural debe ser almacenado en lugares de atmdsfera inerte con la finalidad de evitar su
oxidacion, al mismo tiempo ¢l producto debe ser almacenado en cilindros de acero inoxidable

¥y ser totalmente cerrados.

. Es rccomendable realizar cstudios para determinar la aplicabilidad de otros descchos
vegelales de la region, tales como: cascarilla de arroz, rastrajos, los cuales pueden ser

utilizados en el mismo proceso.

. Estudiar la posibilidad de que una planta industrial de furfural a partir de corontas de maiz,
puede utilizar alternativamente diferentes desechos vegetales, adoptando las condiciones de
operacidn, pero siempre usando mayor cantidad de corontas de maiz por ser ¢l producto con

¢l mayor contenido de pentosanas.

. Incentivar a las entidades publicas o del sector privado acerca de la conveniencia de fomentar
el desarrollo de una industria nacional de insumos o intermedios para la industria quimica y

farmacentica.
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ANEXQOS



1. Anilisis de Humedad:

Procedimiento:

En una capsula de porcelana tarada, se coloca 5 g. de coronta de maiz vy se lleva a la estufa a
100°C por espacio de 2 o 3 horas, se deja enfriar en un desecador y se pesa.

Relacionamos a 100 el resultado obtenido v se encuentra el porcentaje de humedad. (Thacher,
1975)

Calculos:
Wi - Wy
% de Humedad = -~-m-mm-emme - x 100
W;
Donde:
W, = Peso de la ciscara de arroz

W; — Peso de la cascara de arroz seca. (Thacher, 1975)
- 2. Analisis de Cenizas:

Procedimiento:

En un criso! de porcelana previamente tarado, se coloca 5 g. de comta de maiz fresca, se lleva
a scqucdad cn una cstufa y sc dcja cnfriar cn un desccador.

Posleniormente se saca de la estula y se agrega una pequeiia canlidad de alcohol para realizar
la inflamacion del producto seco, luego se coloca en la mufla a 700°C y se deja en ésta hasta
que la muestra quede en cenizas blancas.

El crisol es sacado de la mufla con pinzas y colocado inmediatamente en un desecador, y vez

frio sc pesa y sc relaciona a 100 el rosultado obtenido. (Thacher, 1975)

Calculos:
W,
% Cenizas = -wmmee- X 100 (Ec. 2)

W,



Donde:
W,
W,

Peso de ceniza.

Peso de muestra seca. (Thacher, 1975)
3. Determinacion de Pentosanas:

Procedimiento:
& Pcsar 1 g. de mucstra, | - 0,1 mg. Dc precision.,
& Colocar la mucstra pesada cn balon de destilacion de 250 ml.
& Agregar 100 mil. de HCI (12,7%) y aigunos trocitos de porcelana.
& Tapar y calentar regulando la llama del mechero para recoger 30 ml. de destilado en 10
minutos. Cada vez que se destilan 30 ml. | agregar sin dejar entrar aire 30 ml. de HC! que
se introducen por el tuho embudo lentamente para no interrumpir la ebullicién..
& Recoger 210 ml. de destilado, lo cual debe lograrse en 70 min.
& Poner 250 g. de hiclo machacado al erlenmeyer con el destilado para obtener 0°C o0 menos.
& Agregar 50 ml. de solucién de bromuro-bromato, tapar ¢l erlenmeyer, dejar unos minutos,
agitar v dejar en reposo 5 minutos (a 0°C).
& Al cabo de 5 minutos agregar S g. de ioduro de potasio, volver a tapar el erlenmeyer agitar
vigorosamente v titular el exceso de iodo con tiosulfato de sodio 0.1N, utilizando la
solucién de almidon hacia ¢! fin de la titulacion, hasta la desaparicion de! color azul con

una gota dc tiosulfato. Efcctuar un cnsayo cn blanco, cn las mismas condicioncs. (21)
Calculos:

El peso del furfural correspondiente a2 1 ml. de tiosulfato 0.1N es 0.048 g. El factor de
conversion de pentosanas on furfural cs de 0.727 v de 0.88 ¢l de la xilosa, que predomina
en los pentosanas.

El porcentaje de pentosanas scra:

0.48x 100 (V2 - Vy)

% de pentosanas = N



75N (V, - V)
% de pentosanas = Le. 3)
M

Donde:

N = La normalidad del tiosulfato
Vi

El volumen de tiosulfato gastado por la muestra.
V,; = El volumcn dc tiosulfato gastado cn cl cnsayo cn blanco.

M La masa dc la muestra (Rodrigucz, 1989)

4. Analisis del Acido Mineral:

Procedimicnto:

Pesar un vaso de precipitacion de 100 ml. completamente seco y limpio. Con una pipeta tomar
volumen de acido mineral y verier en el vaso. Se vuelve a pesar el vaso y se adiciona 3 gotas
de indicador de fenolftaleina. Verter en una fiola de 250 ml. v aforar a su volumen con agua
destilada, luego tomar una alicuota de 10 ml. y verter en un matraz de 300 ml. seguidamente

titular con hidréxido de sodio 0.1N, hasta viraje de incolor a color grosella. (Villacorta,
1972))

Calculos:
VXNxn

% de acido mineral = x 100 (Ec. 4)

Donde:

V = Volumen dc¢ 1a solucion de NaOH consumidos en la valoracion.
N = Normalidad de la solucién de NaOH en meq./mi.

W = Peso de la muestra

n = Miliequivalentes del Acido mineral. (Villacorta, 1972)



5. Determinacién de aldehido como azucar reductor mediante la valoracién con el
Reactivo de I'chling:

Preparacion de reactivo de Fehling:

& Solucion A: Se prepara disolviendo 1.76 g. de CUSQy, 5 HyO en 25 ml. de agua destilada.

¥ Solucién B: Se prepara disolviendo 2.50 g. de NaOH, 8.5 g. de tartrato de sodio y potagio
(sal de slignet) en 25 ml. de agua destilada.

El licor o rcactivo dc Fehling, s¢ prepara mezclando la soluciéon A y B en la proporcion 1: 1

cuyo color ¢s azul.

Factorizacion del licor de Fehling:

Procedimiento:

En primer lugar hay que preparar una solucion de glucosa al 0,5% por separado en un matraz
erienmeyer, se miden 10 ml. de Fehiing A vy 10 mi. de Fehimg B, se diluye con agua
destilada, agregar 2 a 3 gotas de indicador azul de metileno, llevar a ebullicién v de una bureta
dejar caer la solucion de glucosa en pequefias proporciones, procurando mantener siempre la
ebullicion.

El final de esta operacion es hasta 1a aparicion de un color rojo ladrilo. Anotar el ntimero de
mililitros gastados y cfcctuar los calculos.

Calculos:
AxG
f = comccecem——- (Fc. 5)

Donde:
t = Factor de Fehling
A = Peso de glucosa, g.
G = Gastos de glucosa al 0,5%, ml.
S = Volumen de glucosa al 0,5%, ml.



Valoracion con el licor de Fehling:

Procedi:piento:

En un matraz erlenmeyer de capacidad adecuada, medir 10 ml de Fehling A v 10 mi, dé
Fehling B, se diluye con agua destilada y se agrega gotas de azul de metileno, llevar a
ebullicién y de una bureta dejar caer la solucion andlisis (1°, 2°, 3° destilado) en pequeiias
proporciones procurando mantener la ebullicion.

El final dc csta opcracién cs la dccoloracion total dcl indicador; sc anota ¢l nimcro dc

mililitros gastados y s¢ realizan los calculos. (Villacorta, 1972)

Calculos:
fx V,
AR, = cemmmeieeme (Fc. 6)
. v,
Donde:
A.R. = Peso de azlicar reductor, g.
f = Factor de fehling.
V: = Volumen total de solucion analisis, ml. '
V, = Volumen de sal analisis gastados en la valoracién, ml. (25)

6. Determinucion de Acido Acélico:

Procedimiento:

En un matraz erlenmeyer de 250 ml. se coloca 50 ml. de agua destilada recientemente
obtenida y enfriada sin agitacién agregar 2,42 g. de solucion andlisis. Esta mezcla se titula con
NaOH 0.4825N, fenolftaleina, para obtener ¢l % de acido acético, anotar ¢l nimero de
mililitros gastados y s¢ hace ios calculos. (Villacorta, 1972)

Calculos:
V x N x 0.06
% de Ac. Acético = x 100 Ec. D
w




Donde:

V = Volumen de solucién de NaOIT 0.4825 N (gastados), ml
N = Normalidad d¢ la solucion de Na Oh, ml.
W = Peso de la muestra, g. (Villacorta, 1972)

7. Determinacion de Agua usando Sal Anhidra:

Procedimiento:
Pcsar cn balanza analitica 2,42 g. dcl producto final ¢n un vaso de precipitacion de 100 ml., sc
anade 0.58 g. de Na,COs3 anhidro; lucgo se decanta y el residuo pastosos es sccado en estufa

a 88°C; por diterencia de peso, se puede obtener el porcentaje de agua en el producto final.

Calculos:
W, - W,
% Humedad - --—---mmeemee - x 100 (Ec. 8)
W,

Donde:

W; = Peso del residuo hiimedo, g.

W, = Peso del residuo seco, g

8. Delerminacion de Alcoholes:

Preparacion:

En un matraz de 50 ml. disolver § g. de cloruro de 7zinc en 5 ml. de HC! quimicamente puro.

Procedimiento de analisis para determinar alcoholes primarios, secundarios y terciarios:
S¢ dispones de tics tubos de cnsayo sccos y limpios agregar 1 ml. de la mucstra a cada tubo;
luego se adiciona 1,5 ml. de reactivo de Lucas a cada uno de los tubos de ensayo, agiiar
vigorosamente, colocarlos en bano maria; tomar cuidadosamente ¢l tiempo en que se forman

en cada tubo dos capas insolubles.



Alcoholes terciarios:

La formacién inmediata de dos fases indica la presencia de estos alcoholes.

Alcoholes secundarios:
Se somete a bafio maria durante 4 minutos; la formacion de un precipitado nos indica la

presencia de estos alcoholes.

Alcoholcs Primarios:

S¢ somete a bafio maria durantc 15 minutos; si no s¢ forma precipitado, ¢sto nos indica la
presencia de alcoholes primarios.

Ensayo de diferencias de los alcoholes etilico y Métilico:

Ensavo del acetato.

Se afiade 1 ml. de acido acético concentrado, a una mezcla de 1 ml. de muestra y 1 ml. de
acido acético glacial en un tubo de ensayo. La mezcla se calienta suavemente (sin Illegar a
cbullicion) y después se eniria por debajo de 20°V y se afiaden 5 ml. de una solucion de sal

comun frio. Obsérvese el olor caractenistico del éster formado. (Rodriguez, 1983)

9, Determinacion de Acetona:

Procedimiento:

En twubo de ensayo tomar 5 ml. de muesira y unos 5 ml. de solucion de iodo (I/KI); luego
afiadir hidréxido de sodio hasta la aparicion de un precipitado amarillo que es el 1odoformo.

FEsta reaccion es caracterisica de las metilcetonas.

10. Prueba por Condensacion con Anilina;

Procedimiento:
En un tubo de ensayo se toma una muesira del producto obtenido luego se adiciona anilina
en presencia de acido acético glacial. La aparicion de una coloracion roja o rosada, indicara

la presencia de furfural.



11. Determinacién del Indice de refraccion:

Procedimiento:

Se procede a calibrar el refractometro, manteniendo una lampara eléctrica o pequeiio foco
junto a la mirilla del tubo de anteojo cerca al ocular; se hace girar el circulo graduando hasta
cero. La luz debe ser cuidadosamente enfocada para obtener el maximo de intensidad y
precision. Para medir ¢l indicc dec refraccion de la mucstra, primcramcntc sc limpia cl lentc
del refractometro  con un algodén humedecido con acetona, lo que se repite en cada

muestra.

Tuego se procede a medir cada una de 1as muestras colocando mas gotas de ellas sobre el

lente, se toma su respectivo valor para compararlos con los existentes en la bibliografia para

dicho producto.

12. Determinacion de la Densidad:

Procedimiento:

Pesar una probeta graduada en balanza'analitica, luego adicionar un volumen determinado
dc mucstra. Proccder a pesar la probeta contenicndo la mucstra; por diferencia de peso sc

obliene los gramos de muestra.

Por lo tanto la densidad del producto se obtiene dividiendo los gramos de muestra entre el

volumen obtenido.

13. Determinacion de la Estructura del Producto usando la Espectroscopia Infrarroja:

Procedimiento:

Preparar la muestra liquida sin ningin diluyente, colocar la muestra entre los dos platos-

circulares de cloruro de sodio. Luego someter la muestra a la accion IR en el rango de 4,000
- 600 cm™ .



14. Determinacion de la Estructura del Producto usando la Espectroscopia Ultravioleta
Yisible:

Procedimiento:

La muestra se disuelve en un solvente que no absorva a mas de 200 nm. La solucién de la
muestra se coloca en una celda de cuarzo y se coloca un poce de solvente (cloroformo) en la
cclda de referencia.

Lucgo sc somete la mucstra a la accion UV de 190 a 820 nandmeiros.



EQUIPO UTILIZADO EN LA
PRIMERA DESTILACION

1. COCINA ELECTRICA

2. BALON CONTENIENDO EL AGUA
3. COLUMNA BAROMETRICA

4. PUENTE DE VAPOR

5. AMPOLLA DE KHELUAL

6. BALON CONTENIENDO LA CORONTA EN EL ACIDO

7. RECIPIENTE DE ALUMINIO CONTENIENDO EL ACEITE DE PARAFINA
8. REFRIGERANTE DE LIEBEG

9. EMBUDO DE DECANTACION

10. SOPORTE METALICO



EQUIPO UTILIZADO
EN LA SEGUNDA
DESGTILAC 10N
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1. COCINA ELECTRICA 6. MANGUERILLAS DE PLASTICO
2. BALON CONTENIENDO EL PRODUCTO DE LA 1RA. DESTILACION 7. MANOMETRO
3. TERMOMETRO 8. FRASCO DE SEGURIDAD
4. PUENTE DE EDESTILACION 9, BOMBA

5. BALON CONTENIENDO EL 2DO. DESTILADO





