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GLOSARIO

Aceite volatil de trementina, usado principalmente

como disolvente de pinturas y barnices.

Resina sdlida, producto de la destilacion de la

trementina, empleada en farmacia y para otros usos.

Deterioro de un material a consecuencia de un

ataque electroquimico por su entorno.

Es el gasto econdmico que representa la obtencion

de un producto o la prestacion de un servicio.

Magnitud que expresa la relacién entre la masa vy el
volumen de un cuerpo, y cuya unidad en el sistema

internacional es el kilogramo por metro cubico.

Calentar un cuerpo hasta evaporar su sustancia
volatil que, enfriada después, recupera su estado

liquido.

Mezcla homogénea, a nivel molecular o i6nico, de

dos sustancias, que no reaccionan entre si.

Dicho de un cuerpo solido: dejar pasar un liquido a

través de sus poros o resquicios.
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Mesh

Presion

Rendimiento

Resinar

Numero de mallas por pulgada inglesa = 25,4 : p.

Magnitud fisica que expresa la fuerza ejercida por un
cuerpo sobre la unidad de superficie y cuya unidad

en el sistema internacional es el pascal.

Proporcion entre el producto o el resultado obtenido

y los medios utilizados.

Sacar resina a ciertos arboles haciendo incisiones en

el tronco.



RESUMEN

El propdsito del presente trabajo de graduacion fue obtener, evaluar el
rendimiento y caracterizar fisicoquimicamente la colofonia obtenida de la
destilacion mediante arrastre con vapor de la resina natural del pino de ocote

(Pinus oocarpa Schiede ex Schitdl), materia prima nacional.

Se realizé el proceso de extraccion de la colofonia, a escala piloto, en la
Seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala, en el Laboratorio de Investigacion de
Extractos Vegetales LIEXVE. Se prepar6 un lote en proporciones de 74,29 %,
20,0 % y 5,71 %, de resina, agua y aguarras, respectivamente. Los tamafos de
lote utilizados fueron 20, 30 y 40 litros, por 3 repeticiones, con un total de 3

tratamientos con 9 unidades experimentales.

Se realiz6, a las diferentes muestras de colofonia, pruebas de densidad,
punto de fusion y dureza. Dichos datos fueron evaluados para determinar la
calidad de la resina, comparandola con resina comercial; asi como el tamafio

optimo de lote para la destilacién en la resina de pino de ocote.

Se concluyé que existe diferencia significativa en el porcentaje de
rendimiento de la colofonia Rosyn al utilizar diferentes tamanos de lote; el lote

mejor rendimiento es el de 40L.

Las propiedades fisicoquimicas evaluadas no mostraron diferencias
significativas en funcion al tamafio de lote. Las mismas propiedades mostraron

un rango de validez de 98 % en relacion a la colofonia comercial.
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OBJETIVOS

General

Evaluar el rendimiento y caracterizar fisicoquimicamente de la colofonia,
Rosyn a nivel de planta piloto a partir de la destilacion de la resina de pino ocote
(Pinus oocarpa Schiede ex Schitdl).

Especificos

1. Establecer el rendimiento de la colofonia de cada una de las operaciones

de destilacién de la resina de pino ocote, en funcion del tamafio del lote.

2. Determinar el tamafio de lote con el cual se puede obtener la destilacion

optima de la colofonia, Rosyn.

3. Evaluar las propiedades fisicoquimicas de la colofonia obtenida y

compararlas con las propiedades de la colofonia comercial.

Xl



Hipotesis

Hipodtesis de investigacion

El rendimiento y las propiedades fisico-mecéanicas de la colofonia, Rosyn,
obtenida a través de la destilacién de la resina de pino ocote (Pinus oocarpa
Schiede ex Schltdl) puede ser afectadas significativamente por el tamafo del
lote utilizado en la destilacion a nivel de planta piloto.
Hipotesis estadistica

Hipotesis nula (Ho)

No existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de

colofonia, Rosyn, a diferentes tamaiios de lote.

H1 = Hz = U3

Hipotesis alternativa (Ha)

Si existe diferencia significativa entre el porcentaje de rendimiento de

colofonia Rosyn, a diferentes tamafios de lote.

M1 F Uy F U3

XV



INTRODUCCION

La colofonia o resina de colofonia es un producto natural obtenido a partir
de varias especies de plantas coniferas, especialmente pinaceas, que se
presenta en forma de masa resinosa color &mbar transparente. Una resina es
una sustancia organica amorfa, solida y semifluida, generalmente insoluble en
agua, soluble en varios solventes organicos, los cuales tienen poca tendencia a
cristalizar. Las resinas u oleorresinas son secreciones externas del metabolismo
de los vegetales excretadas a través de los canales intercelulares al

practicarseles incisiones en la corteza.

Guatemala se caracteriza por su variedad climatica y vegetal, por lo que
es un pais con capacidad de producir materia prima natural, como en este caso,
la resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede ex Schltdl). A partir de la resina
de pino se obtiene la colofonia, utilizada para distintos fines; actualmente,

abarca el campo de tintas, adhesivos, pinturas, jabones y medicina.

En el municipio de Granados, del departamento de Baja Verapaz,
Guatemala, se producen actualmente 189 564 toneles de resina de pino ocote,
de manera artesanal, por lo que se obtiene una resina de baja calidad y poco

tecnificada.

El objetivo del presente estudio fue tecnificar el proceso de obtencion de
colofonia de pino a escala piloto para obtener el mayor rendimiento y calidad,
en funciéon del tamafio de lote, el evaluar las caracteristicas fisicoquimicas

obtenidas mediante arrastre con vapor.
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1. ANTECEDENTES

Las resinas de pinos y sus derivados han sido utilizadas de diversas
formas por el hombre desde las épocas remotas en todo el mundo. En el
periodo clasico temprano ya se empleaba el ocote, incluso en actividades
comerciales de trueque, segun la Historia General de Guatemala. Sigui6

utilizandose durante la colonia y asi llegé hasta nuestros dias.

La resinacion en Guatemala como actividad industrial, inicié en 1800 en el
departamento de Baja Verapaz. En dicha época, las personas utilizaban la
resina de pino para destilarla y extraer de la misma aguarras y colofonia, siendo

aprovechado el aguarras.

A nivel mundial, segun la FAO la mayor parte de la produccién de resinas
es realizada en Asia. En China e Indonesia domina el mercado de brea y
aguarras; mientras en Latinoamérica, Brasil presenta fuerte produccion, pero
sus necesidades internas son mas altas aun, por lo gue sus exportaciones son
bajas. Las exportaciones en China en 1993 fueron de 570 000 toneladas de
resina cruda, 430 000 de brea y 50 000 de aguarrds, equivalente al 70 % del

volumen total comercializado a nivel mundial.

La produccion mundial de resina de pino se calcula en 1,2 millones de
toneladas al afio: 60 % brea y 35 % aguarras. A nivel mundial, su produccion ha
disminuido debido a los derivados de petréleo y sobre todo en paises
desarrollados, por el precio elevado de la mano de obra. Por otra parte, los
procesos para la transformacion de resina se han hecho mas eficientes, lo que

también ha contribuido a reducir la demanda de productos como aguarras y



brea. Los precios de la resina dependen de la produccion de los paises antes

mencionados.

Anteriormente, se realizaron tres estudios en trabajos de tesis, los cuales
pueden relacionarse, debido a que contiene informacion especifica en los temas

organizados y en la metodologia obtenida.

El primero es el de Roderico Aja, quien realizd en 2006 el trabajo titulado
Destilacion de la resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede ex Schitdl)
extraida en el municipio de Granados, Baja Verapaz para la obtencion y
caracterizacion de colofonia (Rosyn) a nivel laboratorio, dejando como
precedentes los resultados en variacion de tiempo y proporcion de mezcla. El
tiempo de destilacion fue de 6 horas y la proporcion de la mezcla utilizada fue
74,29 % colofonia, 20 % aguarras y 5,71 % agua desmineralizada.

Ana Lucrecia Gonzales realiz6 en 2012 el estudio de la Obtencion
ycaracterizacion fisicoquimica de la colofonia de la resina de pino ocote (Pinus
oocarpa Schiede ex Schitdl) a nivel laboratorio, que cumpla con las
especificaciones para la formulacion de barnices fluorados, con el objetivo de
evaluar las caracteristicas de barnices fluorados. Este trabajo dej6 como
precedente, patrones comparativos y analisis estadisticos, en comparacién con

los barnices que existen actualmente en el mercado guatemalteco.

El estudio de Geraldine Garcia formulé y determind las propiedades
fisicoquimicas de un barniz dental fluorado, a partir de colofonia de Pino
oocarpa, sus diferentes niveles de concentraciones. El barniz fluorado fue
elaborado con fluoruro de sodio en una solucién alcohdlica y colofonia. Dicho
estudio dejo los precedentes para la elaboracién de un barniz fluorado a nivel

industrial.



2. MARCO TEORICO

2.1. Resina de pino

Descripcion del pino de ocote (Pinus oocarpa Schiede ex Schitdl).

o Nomenclatura

o Nombre botanico: Pino oocarpa Schiede
o Sindnimos: Pinus oocarpoides Lindley

o Familia: Pinaceae

Nombres comunes: en Centro América el arbol es referido como pino
ocote o pino colorado. El término 'ocote’ se refiere especificamente al duramen
resinoso utilizado para encender fuego. La madera es comparada

frecuentemente con el Pinus caribaea Morelet como pino resinoso de El Caribe.

2.2. Descripcion

El pino oocarpa es un pino tipico, con fasciculos de 4 a 5 agujas, con una
altura maxima de alrededor 45 m, diametro de 1 m, dependiendo del lugar.
Generalmente, el arbol es mucho méas pequefio en su hébitat natural,
alcanzando una altura de 20 a 30 metros. El arbol se encuentra de forma
natural formando bosques con arboles de la misma edad, con algunas especies
de hoja ancha. Esta especie es definida ecologicamente como subclimax fuego,
debido a que deben su existencia a los incendios periddicos que han suprimido

la mayor parte de competencia por parte de las especies de hoja ancha.



El pino oocarpa se encuentra desde el sur de México hasta Nicaragua,
con un rango de latitud tipico en Centro América de 700 m hasta 1 600 m; pero
en algunas areas se encuentra por encima de los 2 000 m. Ambos limites
pueden ser efecto de la temperatura necesaria para la reproduccion, la cual

limita la regeneracion natural. La distribucion es normalmente continua.

Los mejores ejemplares han sido explotados grandemente para el uso de
la madera; como resultado, los bosques estan por lo regular poco poblados.

Ademas de los incendios.

Las especies son generalmente encontradas en litosuelos con poco
contenido de acido, profundo y fértil, formado por rocas metamoérficas. El clima

varia considerablemente dentro del rango de distribucion natural.

La medida de lluvias anuales se encuentra dentro de 700 a 1 800 mm con
una temporada seca de 5 a 7 meses. La medida de las temperaturas varia entre

22 °C hasta 16,5 °C a la mayor elevacion.

La especie de pino oocarpa subsp. Oocarpa, se encuentra en el sur de
México hasta Nicaragua. Dicha especie tiene un rango limite en el norte de
México. Especies similares como el pino patula subsp. Tecun umanii
Schwerdtfeger (estilo 1985) han sido encontradas en Guatemala, Honduras y

Belice, las cuales han surgido de la especie nicaraguence.

La procedencia del pino oocarpa ha sido estudiada en detalle como parte
del Proyecto de Busqueda de Procedencia de Pinos Centroamericanos basado
en el Instituto Forestal Mancomunado, Oxford Inglaterra. Dichos resultados se

encuentras disponibles en muchos paises.



En el valle de Comayagua, Honduras, se utiliza esta especie para lefia,
postes, tutores para cultivos, madera de aserrio, sombra, cortinas rompevientos
y resinas. Para proveerse de estos productos, los finqueros dejan reservas de
vegetacion natural para extraer los productos para su propio consumo y para

venta de los excedentes.

2.3. Resina

La resina es una secrecion orgénica producida por plantas. Dicha resina
es sllida o semifluida, regularmente soluble en agua y soluble en varios
solventes organicos bajo ciertas condiciones, los cuales deben poseer poca
tendencia a cristalizar. Esta constituida por acidos resinosos disueltos en una
mezcla de compuestos terpénicos. Es producida por las células vivas de la
albura, la cual es la parte del arbol que se encuentra inmediatamente debajo de
la corteza de color claro. La funcion biolégica de la resina es de reserva y
cicatrizacion. En el interior de los canales de los arboles, regularmente se
experimentan altas presiones, lo que provoca la ruptura de los canales y por lo

tanto la resina fluye al exterior.

La resina de los pinos fluye en forma de oleorresina, con olor
caracteristico y sabor agrio, como la brea, disuelto en un aceite esencial
llamado aguarras o trementina. Cuando se obtiene la resina en estado bruto se
denomina miera. Cuando ya es purificada recibe el nombre de oleorresina. A
partir de la oleorresina se separan el componente sélido (colofonia) y el liquido

(aguarras).



Figura 1. Resina de pino

Fuente: elaboracion propia.

Las resinas son secreciones externas del metabolismo de los vegetales,
las cuales son excretadas mayormente por coniferas, a través de canales
intercelulares. Los canales de resina se forman por absorcion celular, las
células reabsorbidas vacian su contenido sobre dichos canales, los cuales son
los encargados de hacer el transporte de la resina a la superficie. Es un
mecanismo de defensa contra agrietamientos o heridas, tanto naturales como

artificiales.



Los canales resiniferos se distribuyen vertical y horizontalmente en el
arbol. Los canales entrelazan unos a otros mediante rayos, también de
naturaleza parenquimotosa, que forman un sistema que se interconecta con los
tejidos parenquimatosos de la corteza interna, por el que se transportan los

diferentes compuestos del metabolismo de las hojas.

En investigaciones microscoépicas llevadas a cabo en Pinus caribeae se
encontré la existencia en promedio de 450 canales horizontales por pulgada
cuadrada de corte tangencial a la superficie del arbol y que dicho nimero puede
variar entre un rango de 250 y 800 canales por pulgada cuadrada. Los canales
verticales son de mayor tamafio que los horizontales por lo que en nimero son
menos. Se ha encontrado alrededor de 200 canales resiniferos por pulgada
cuadrada de seccion transversal en madera normal, con variacion de 70 a 400
por pulgada cuadrada, nimero que puede incrementarse hasta 10 veces mas
gue el numero normal en la madera que se regenera arriba de las caras de las

heridas de resinacion.

Las resinas organicas son mezclas completas, cuya composicion varia en
funcidbn de la especie arborea utilizada, su localizacidbn geografica y los
procedimientos de extraccion y almacenaje. En ellas se han podido caracterizar
distintos constituyentes, de los cuales aproximadamente un 90 % &cido resinico
y el 10 % restante es compuesto neutro, esencialmente alcoholes diterpénicos,
sesquiterpenos, aldehidos e hidrocarburos. Los acidos resinicos son acidos
monocarboxilicos con nucleos alquilicos hidrofenantrénicos principalmente de
dos tipos. Los denominados tipo acido abidtico (abidtico, palustrico,
levopimarico y dehidroabiético) se caracterizan por tener dos dobles enlaces
conjugados; mientras que los denominados tipo acido pimarico (pimarico,
isopimarico y sandarapimarico), con los dobles enlaces no conjugados. Los

acidos tipo abiotico se oxidan con facilidad en contacto con el aire.



Los &cidos tipo abidtico se oxidan con facilidad en contacto con el aire. Por
otro lado, la colofonia utilizada industrialmente se modifica quimicamente con el
fin de obtener unas cualidades técnicas especificas de color, viscosidad y
cristalinidad. Raramente se completa su transformacion, sino que queda un

cierto porcentaje de colofonia no modificada.

Tabla I. Procesos caracteristicos de modificacion de la colofonia

Esterificacion con glicerol

Esterificacion con pentaeritritol

Hidrogenacion,

Desproporcidn (hidrogenacion y posterior deshidrogenacidn

Reaccion con formaldehido

Reaccidon con anhidrido maleico

Reaccion con acido fumarico

Polimerizacion (dimeros formados al calentar con acidos)

Formacion de sales (resinatos de Na, K, NH,, Ca, Co, F'b,|
Mg, Zn)

Fuente: Documentacién de fichas técnicas. http://www.insht.es/InshtWeb/Contenidos/
Documentacion/FichasTecnicas/NTP/Ficheros/752a783/752.pdf. Consulta: 4 de abril de 2017.

Algunos estudios estiman que la produccion de resina de esta especie
varia para cada cara entre 4,0-4,6 kilogramos por afio, una de las especies de
mayor importancia por su produccion resinera. La resina de los pinos es una
mezcla de compuestos terpénicos, cuando se destila la resina se obtienen dos
fracciones: una fraccion volatil conocida como aceite de trementina formada por
monoterpenos, monoterpenoides; y una fraccion no volatil conocida como pez
rubia o colofonia. La oleorresina contiene de 16 % - 20 % de aceite de

trementina y de 64 % - 70 % de colofonia.
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2.3.1. Componentes principales de colofonia (Rosyn)

La colofonia es una resina natural derivada de la resina cruda de las

coniferas. Existen los siguientes tipos:

o Resina balsamica: el residuo de la destilacion del aceite de aguarras
. Resina de raiz: el extracto de los rizomas de las coniferas
. Resina tall: el residuo de la destilacion talloil

La colofonia es quebradiza y transparente, dependiendo de la calidad del
color, puede variar de amarillo claro, rojo a café oscuro. La colofonia se disuelve
en muchas soluciones organicas como también en aceites minerales y
vegetales; sin embargo, no se disuelve en agua. Punto de ablandamiento

aproximadamente 70 °C — 80 °C.

Figura 2. Colofonia

Fuente: Resina de soldar. http://www.shoptronica.com/1149-resina-de-soldar-colofonia.html.
Consulta: 4 de abril de 2017.



Los terpenos y terpenoides son los encargados de impartir olor, color,
sabor y resistencia al ataque de microorganismos e insectos a la madera de
especies forestales. La oleorresina contiene de 16 % - 20 % de aceite de

trementina y de 64 % -70 % de colofonia.

La colofonia se obtiene como residuo soélido de la destilacion de la resina,
es una mezcla de acidos diterpenoicos: acido abiético, acido neobiético, acido

dehidroabiético, acido pimarico, dextropimarico, levopimarico y acido palustrico.

La colofonia contiene &cido abiético (15 % -20 %), acido neoabiético (15 %
-20 %), acido levopimarico (30 % - 35 %) y acido pimarico (16 %). La
composicién varia en dependencia del método de separacion, o sea, Si se
destila la resina o si se obtienen los acidos a partir del licor negro de los
procesos de pulpeo.

Figura 3. Contenido de &cidos orgéanicos en la colofonia

TcooH TcooH

acide lewvopimanco acide necabidtice

“cooH “cooH

acido abiético acido palistrica

TcooH Tcoon

acide pimarico Acide isopimarico

Fuente: Materias. http://www.frlp.utn.edu.ar/materias/protecmat/formadoresdepelicula.pdf.
Consulta: 4 de abril de 2017.
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2.4. Usos

La colofonia tiene varias aplicaciones industriales ya que posee
propiedades que justifican una amplia utilizacién: colorante, emulsificante y
decapante. Las industrias en las que tanto la colofonia como sus derivados se
utilizan de una manera méas extendida son en la fabricacién de tintas (23 %),
adhesivos (23 %) y papel (21 %).

También se utiliza en la industria electronica para el recubrimiento de las
varillas para soldadura blanda, ya que sus propiedades decapantes provocan
una limpieza efectiva de las superficies a unir que facilitan el proceso de
soldadura entre dos metales. Finalmente, se emplea en la fabricacién de papel
para hacerlo mas resistente al agua; el papel reciclable compuesto de pasta
mecanica no tratada quimicamente, utilizada para papel de periédico, contiene

mas colofonia que el papel a base de pasta tratada quimicamente.
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Tabla Il. Productos que contienen colofonia

ACTIWVIDADES PRODUCTOS QUE CONTIEMEN COLOFOMILA

Medicina = Parfiales para mifics vy adulbos y prodosc-
tos de higiens, sesparadrapos, vendajes,
steristrps

= Matrices de medicamentos

= Productos dentarios

= Liguidos antivemugas

= Linemembos

= Bolsas de colostoimia

= Vestidos gquindrgicos de papel

= Productos weterinarios: conservantes da
medicamentos y repelentss para pamos

Cosmética = Ceras para depilacian

= Mascarss w sombras para parpados
= Laca de ufias

= Pintura de lakbkics

= Productos capilaras. brillantinas

= Jasbhones para la limpisza corporal

Agriculiura = Forestal: pinos, abetos v ofras coniferass

= Producios para =l tratamiento de bos-
ques vy lacas para la madera

= Semrin de madera de pino, abetos v otras
coniferas

Industria = Tintas de impraemnta

en general = Caolas y adhsesivos para embalajess. se-
llados de cajas,. etiguetados, masillas,
calatstesdores v selladores am genaeral

= Papal=ss

= Fundentes de soldadura_ Wapores de sol-
dadura al estafic de mezcla blanda

= Lacas, bamices, pinturas

= Aceites d= corte (emulsificani=)

= Ceras, betunes v enciausticos ([para co-
ches, cusro, musblas, sualos)

= Revastmisntos de guperficies, lindleo

= Ajslantes eldciricos y t@rmicos, aislantss
en la industria electrdnica

= Aditivos en la fabricacidn de cauchos
sintSticos yw plésticos

= Productos de limpiaza

= VWalas perfumadas

= Ambientadores

Actividades = Cubos de colofonia para frotar los arcos
artisticas y de violin

deportivas = Pohros antiderrapanies para bailarimes v
distintos depories

Fuente: Documentacién de fichas técnicas. http://www.insht.es/InshtWeb/Contenidos/
Documentacion/FichasTecnicas/NTP/Ficheros/752a783/752.pdf. Consulta: 4 de abril de 2017.

2.5. Importancia econdmica de la resina de pino

En la medida como se han descubierto nuevos derivados y usos de la
resina de pino, esta ha incrementado su valor. Los componentes primarios son
separados mediante el proceso de destilacién por arrastre con vapor, colofonia
y trementina. A partir de los resultados de estas investigaciones, se inicio el

desarrollo de la industria de transformacibn de resina en la obtencién de
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productos derivados denominados colofonias modificadas. Durante muchos
anos, la colofonia y la trementina fueron usadas sin procesar en la industria del

jaboén, el papel y el barniz.

Actualmente, la mayor parte de la colofonia se emplea en la obtencion de
méas de 50 tipos de colofonias modificadas con aplicaciones diferentes. Entre
los principales usos se destaca: produccion de papel, adhesivos, tintas de
impresion, compuestos de goma, revestimientos superficiales, barnices,
pinturas, esmaltes, soldaduras, fosforos, redes de pesca, confeccion de flores.
Ha sido ampliamente utilizada en la preparacion de materiales de limpieza,
controles biologicos para luchar contra invertebrados y plagas (fitopatégenas)
gue afectan las plantas, construcciones, embarcaciones, agentes higiénicos y
aromatizantes, derivados con accion biocida especifica, polimeros
termoresistentes, agentes lubricantes y precursores de farmacos, orientados

hacia agentes antiulcerosos y antimicrobianos de accién general.
2.6. Sistemas de resinacion

Por sistema de resinacion se conoce el conjunto de operaciones
practicadas principalmente a las coniferas de la especie Pinus, para hacer fluir
hacia el exterior la oleorresina que se encuentra en las células situadas en la
regibn mas intensa de la corteza, en cantidad suficiente para su
comercializacion.

o Operaciones de resinacion

o Picas o rebanadas
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Se abre una cara a la corteza del arbol para dejar reposar por un lapso
aproximado de entre 15 y 30 dias. Luego, se inicia el picado o rebane con un
hacha curva; dicho picado debe tener un corte de aproximadamente 1,5 cm de
profundidad, con 1 cm de la pica anterior y 3 0 4 hacia abajo. Dicha operacién
tiene como finalidad lograr que fluya resina hacia el exterior de los canales

resiniferos horizontales y verticales.

Cuando los canales se obstruyen por la solidificacion de la resina al
oxidarse por contacto con el aire, es necesario fabricar nuevas picas para
destapar los canales de las picas anteriores; al mismo tiempo, para cortar
nuevos canales y lograr que la resina fluya continuamente. El periodo de las

picas es entre 5 u 8 dias, dependiendo del clima y la estacion del afio.

o Recoleccion

Se realizan de 3 a 4 picas hasta llenar los envases con resina, la cual se
junta vaciandola en tambos de lamina con capacidad de entre 40 y 45
kilogramos de resina los cuales tienen una apertura al costado. Las picas
provocan que la cara vaya creciendo en altura por lo que a la resina se le
dificulta llegar al envase debido a que el aguarras se evapora y la parte sélida
se gueda adherida a todo lo largo y ancho de dicha cara. A esta resina
endurecida se le llama barrasco. La cual se colecta cada 6 meses.

o Preparacion anual del arbolado

Al terminar los trabajos de resinacion de un afio, cuando la cara alcanza
una altura aproximada de 50 cm, si la cara se continuara trabajando de la
misma forma, llegaria el momento en que la resina no escurriria, por lo que la

produccion disminuiria considerablemente que provocan pérdidas por
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evaporacion. Para evitar esto, se recurre a la preparacion anual del arbolado
gue consiste en lo siguiente: Se realiza la segunda raspa anual para recolectar
el barrasco que se adhirié en los ultimos seis meses y se agrega otra faja en
forma ascendente a partir de la cara trabajada subiéndose la incision hasta

unos 12 cm abajo del nivel que alcanzo la entalladura.

2.7. Aplicaciones de la colofonia

La colofonia tiene numerosas aplicaciones industriales ya que posee
propiedades que justifican una amplia utilizacion como colorante, emulsificante
y decapante. Las industrias en las que la colofonia y sus derivados se utilizan
de una manera mas extendida son: fabricacion de tintas (23 %), adhesivos (23
%) y papel (21 %).

También, se utiliza en la industria electronica para el recubrimiento de las
varillas para soldadura blanda, ya que sus propiedades decapantes provocan
una limpieza efectiva de las superficies a unir que facilitan el proceso de
soldadura entre dos metales. Finalmente, se emplea en la fabricacion de papel
para hacerlo mas resistente al agua; el papel reciclable compuesto de pasta
mecanica no tratada quimicamente la cual es utilizada para papel de periédico

contiene mas colofonia que el papel a base de pasta tratada quimicamente.

2.8. Destilacion

La industria resinera utiliza como materia prima la resina que producen
diferentes especies de pinos; comprende sus actividades dos aspectos
fundamentales: el primero que se refiere a los trabajos de extraccidon
rudimentarios y el segundo al proceso que se realiza a nivel industrial con

objetivo de separar los componentes de la resina: la colofonia y el aguarras.
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En los principios de la industria resinera, el método de obtencion de
aguarras y colofonia fue muy primitivo; se usaban alambiques con llama directa,
obteniéndose asi productos de baja calidad. Posteriormente, se desarrollaron
los métodos de resinacion y al incremento en la demanda de calidad y cantidad,
se introdujeron métodos innovadores en las fabricas y la aplicacion de sistemas
que mejoraron el grado de acidez, dureza y otras caracteristicas de los

productos.

El objetivo industrial de las plantas resineras o de destilacion consiste en
la separacion por destilacion de los componentes de la trementina que son el
aguarras y la colofonia. El aguarras hierve a una temperatura préxima a los 150
°C y la colofonia se mantiene estable hasta los 180 °C, se funde en el
alambique y se solidifica al enfriar, lo que permite, en consecuencia, separar el
aguarras en estado de vapor, el cual puede condensarse en un refrigerante y

obtener la colofonia fundida en el alambique.

2.9. Descripcion de los productos

o Trementina: la trementina u oleorresina mas conocida como resina de
pino, de manera natural tiene muy pocos usos directos; sin embargo, se
utiliza en la industria de lacas, en la preparacibn de lacres, como
aglutinante para la aplicacién de colores a la porcelana y como materia
prima para la preparacion de resinatos de plomo, de cobalto, etc.; en
farmacopea se utiliza para emplastos y unguientos cicatrizantes como
balsamico y expectorante. También, al mezclarla con sosa, se utiliza

como sustituto de detergente en las areas rurales.

o Colofonia: la brea o colofonia es una resina tipica que en términos

generales, modificada o no, se utiliza en la fabricaciébn de pinturas,
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barnices, lacas, en el encolado de papel cartén, en la preparacion de
lubricantes, aceites emulsificables y betln para zapatos; en farmacologia
para la fabricacion de unglentos, emplastos, remedios internos y
mezclas desinfectantes; también, como antiderrapantes en rings, para la

fabricacion de jabones, etc.

La utilizacion de la brea depende en gran medida de su calidad, la cual
esta definida por su pureza y esta a su vez, esta determinada de manera directa
por el color que presenta, la mas puray, por lo tanto, la de mejor calidad, la de

mayor transparencia.

El color de la brea varia entre un matiz amarillo palido y el rojo oscuro,
pasando por todos los tonos del ambar. Su color depende de la procedencia de
la trementina, de la naturaleza del instrumental metalico que se emple6 en su
obtencion, del método de limpieza y manufactura, del tiempo que estuvo en la
cara de resinacion, de la cantidad de basura y materias extrafias arrastradas

por la trementina, etc.

Los matices mas claros tienen los mejores precios ya que el color de la
brea tiene importancia en sus usos industriales, de tal manera que la
clasificacion que de esta se hace, toma en cuenta ésta caracteristica,
comparando la brea producida o comercializada con colores normalizados para
cada grado, los cuales se presentan en pequefios cubos de vidrio coloreado o
bien, a través de muestras tipo hechas de resina, que pueden ser obtenidas por

inspectores, distribuidores y/o consumidores.

El sistema de clasificacion de brea generada en los Estados Unidos de
Norteamérica, considera 15 clases de brea, desde la calidad extra o colofonia

superior cuya clave es X, utilizada como materia prima en proceso quimicos y
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farmacéuticos, hasta la brea negra o comun, clave A, utilizada en la elaboracion

de grasa de zapatos o de uso directo como antiderrapante.

Tabla I11. Clasificacion americana de colofonias
Simbolo Significado
X Extra Colofonia extra superior
WWwW Water white Colofonia extra superior
WG Window glass Colofonia superior
N Extra pale Colofonia superior
M Pale Colofonia superior
K Low pale Colofonia ordinaria
I Good N°1 Colofonia ordinaria
H N°1 Senu colofonia
G Low N°1 Senu colofonia
F Good N°1 Brea clara superior
E N°1 Brea clara superior
D Good stramed Brea clara superior
C Stramed Brea sem clara
B Common strained Brea negra
A Common Brea negra

Fuente: Chapingo. ww.chapingo.mx/.../Cruz%20Martinez%20Z0cim0%202004.pdf. Consulta: 4
de abril de 2017.

De la misma manera que el aguarras, la brea se clasifica en primer lugar

por su origen, estableciéndose dos tipos:

o La que es recuperada u obtenida después de separar el aguarras de la

trementina de los arboles vivos.
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o La extraida después de la destilacion de los aceites volatiles de la oleo-

resina, proveniente de la madera del pino mediante procesos quimicos o

fisicos, acompafiado de un refinamiento posterior.

Los derivados industriales de la brea son muy diversos y variados,

incluyen varios procesos de produccién, algunos muy simples, otros no tanto.

Tabla IV.

enlace y su aplicacion industrial

Derivados de la brea sin modificar por reacciones de doble

Productos para efectuar la
reaccion

Productos derivados

Uso industrial

Proceso industrial

rotograbados

Anhidro maleico en presencia de | Aducto del acido Acido polibasico en la preparacion | Isomerizacion
benceno en medio acido. levopimérico maleico. de resinas liquidas.
Aducto como éster en presencia de | Ester de pentaeritriol o Recubrimientos en formulas con Adiccion.
glicerol o pentaeritriol. glicerol de Ia resina sustancias formadoras de

modificada. peliculas, lacas en tinta para

Ester de colofonia con el producto
de reaccion de alcohol divalente v
acido dibasico (maleico).

Resina alquidica con
modificacion maleica.

Capilimeros vinilicos en
recubrimientos v formulas de
losetas asfalticas.

Esterificacion e
1SOMETizacion.

Productos de condensacion del
fenol formaldehido o fenol v el
formaldehido por separado en
caliente.

Estas resinas se pueden modificar
por esterificacion en glicerol o
pentaeritiol.

Resinas o plasticos
fenolicos.

Muy amplios en la fabricacion de
plasticos fenolicos v resinas
fenclicas.

Reaccion de adicion.

catalizador Niguel Raney.

estabilizada a la accion del
OXigeno.

ablandador v aumentador de la
densidad plastificante.

Aire en resinato de calcio findido | Colofoma endurecida v En lacas v sustifutos de goma laca | Oxidacion
mezclada con nitrocelulosa. | con ésteres de celulosa y alcanfor
Hidrogeno en presencia de Colofonia hidrogenada v Modificador de resinas alquidicas, | Hidrogenacion.

Hidrogeno v Ni-Raney con
pentanitriol.

Ester de pentanitriol o de
glicerol de 1a resina
hidrogenada.

Mas amplios que el anterior por las
caracteristicas.

Hidrogenacion y
esterificacion.

metalicos o de dcidos inorganicos.

con modificacion maleica o
fenolica.

Acidos minerales v temperatura de | A temperaturas superiores a | En forma de jabon como Deshidrogenacion o
270°C en presencia de yodo, 300°C produce reteno emulsificante en la industria desproporciona-miento.
azufte, selenio o un metal noble (Imetil 7 isepopil hulera.
sobre carbon. fenantreno) deshidrogenado

completamente.
Con Haluros alquidicos o Colofonia polimerizada. Materia prima para esterificacion

Fuente: Chapingo. ww.chapingo.mx/.../Cruz%20Martinez%20Z0ocim0%202004.pdf. Consulta: 4
de abril de 2017.
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o Aguarras: tiene también multiples usos y aplicaciones usandose
extensivamente como rebajador volatil para pinturas y barnices, secador
de esmaltes y selladores de madera; para la preparacion de lacas grasas
y lacas fluidas; como disolvente de ceras en betunes para cuero de
zapatos, asi como en la fabricacion de insecticidas, fumigantes,
desinfectantes, pulimentos, colorantes, jabones, medicinas, perfumes,

etc.

En el mercado internacional se distinguen cuatro tipos de esencias de

trementina o aguarras, de acuerdo a su origen o métodos de obtencion:

o El aguarras proveniente de la destilacion de la oleo-resina extraida del
arbol vivo.
o El obtenido por destilacion al vapor de la oleo-resina contenida en a

madera, ya sea en presencia de la propia madera o bien, después que

ha sido extraida de esta.

o El que se obtiene de los productos resultantes de la destilacion seca de
la madera.
o El que se destila de los condensados que se recuperan en el cocimiento

de la pulpa de la madera para papel al sulfato.
Independientemente de su origen, en el mercado se conocen diversos

grados de aguarras, de acuerdo a su coloracion, de transparente a amarillo, los

cuales son:
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o Waterwhite: blanco de agua

. Estandar: estandar norma
. Oneshade off: un matiz menos o0 una sombra
° Twoshades off: dos matices menos o sombras

Los precios del aguarras se fijan tomando como base el grado estandar
que aumentan o disminuyen cuando es de clase mas alta o de clases mas
bajas. Las especificaciones del mercado requieren que el aguarrds no tenga
materias en suspension ni esté emulsionado con agua, debiendo tener olor

suave y aromatico.

Las variaciones en la calidad del aguarras dependen de la calidad y edad
de la trementina, de la época del afio cuando la oleo-resina fue extraida, del
cuidado en el proceso de destilacion y el tipo de material de que estén
construidos los alambiques, condensadores y tanques de almacenamiento,
tuberias y recipientes, asi como del tiempo cuanto el cual haya estado a la

intemperie.

2.10. Mercado internacional de resina de pino

En el mercado internacional se reportan alrededor de 64 paises con los
cuales se intercambian productos derivados de la resina de pino a pesar de que
las exportaciones son bastante desfavorables para el mercado nacional ya que

las importaciones sobrepasan por mucho a las exportaciones.

Japon, Alemania, Holanda, Francia, Corea, Estados Unidos e India son los
principales importadores de resina, que usualmente se comercializa en forma
de brea o aguarras y solo alrededor de 20 000 ton al afio se comercializan

como goma de resina.
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El mercado exterior es también desfavorable en cuanto a brea y aguarras,
donde los volimenes de importacién son al menos tres veces mayores en la
exportacion. Lo anterior permite concluir que el mercado nacional esta
dependiendo de los precios internacionales de la brea y el aguarras,
fundamentalmente porque se importan dichos productos; si se desarrolla el
mercado interno, basicamente por el lado de la oferta de productos, tales
variaciones pueden ser reducidas y controladas de acuerdo a las condiciones
nacionales; ademas, incide en la economia de un sector de por si muy

marginado, el forestal no maderable.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

A partir del a revision bibliogréfica y de los estudios precedentes acerca
del proceso de destilacion a nivel planta piloto, se determinaron los factores que
influyen en la obtencion del producto final. Se seleccion6 como variable

operativa el tamarfio de lote.

Tabla V. Variables de proceso
Variable Variable
Variables independiente dependiente | Parametros fijos
Densidad X
Punto de
fusion X
Dureza X
Tiempo de
destilacion X
Tamafio de
lote X
Presion X
Temperatura X
Rendimiento X
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VI. Lista de variables manipuladas
Rango de
NUum. Variables Dimensional | Variacion
1 Tamafio de lote Litros 20 — 60

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VIl.  Lista de variables de las propiedades y caracteristicas

NUm. Variables Dimensional
Gramos
1 Densidad | por mililitro g/mL
Punto de Grados
2 fusion Celcius °C
Shore A Shore A
(ASTM (ASTM
3 Dureza D2240) D2240)
Tiempo de
4 destilacion Horas h
Tamario de
5 lote Litros L
6 Presién Pascales Pa
Temperatur
7 a Celcius °C
Rendimient
8 0 Porcentaje %

Fuente: elaboracion propia.

3.2. Delimitacion de campo de estudio
3.2.1. Obtencién de la colofonia a escala planta piloto
o Parte de la planta a procesar: resina de pino ocote (Pinus oocarpa

Schiede ex Schitdl).

o Cantidad de materia prima: 120 litros de resina.
o Temperatura de extraccion: temperatura de ebullicion de la mezcla.
o Condiciones iniciales de la materia prima: resina de pino, libre de

impurezas visibles.
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3.2.2. Procedimiento experimental

Colocar en una marmita con agitacién, una muestra de 74,29 % de
volumen total de resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede ex
Schidtl).

Tomar una muestra de 20 % de agua desmineralizada y colocarla dentro
de la marmita con agitacién con la resina de pino ocote (Pinus oocarpa
Schiede ex Schidtl).

Tomar una muestra de 5,71 % de aguarras y colocarla en la marmita con

agitacion con la resina y el agua desmineralizada.

Agitar mediante el uso de la marmita de agitacion y concentracion que se
encuentra el en la planta piloto hasta obtener una solucion homogénea.

Encender la caldera para producir vapor, abrir la llave para hacer pasar el
vapor a través de la chaqueta de la marmita de concentracion y conectar
el sistema de enfriamiento que se hace pasar en el condensador.

El tiempo de la destilacion es de 6 horas.

Recuperar el aguarras en el tanque recuperador de la planta piloto.

Colocar la muestra de colofonia liquida en recipientes adecuados para

realizar los ensayos fisicoquimicos.

Tomar la temperatura de la muestra hasta que se produzca la primera

capa de endurecimiento (esta sera la temperatura del punto de fusion).
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o Los recipientes de las muestras previamente taradas, deben pesarse
nuevamente cuando estén llenas y completamente frias (llenarlas a un

volumen de 1 pulgada cubica) para obtener la densidad posteriormente.

o Colocar el durémetro sobre la superficie de la probeta para realizar la
prueba de dureza.

3.3. Manejo del experimento

La recoleccion de la muestra, resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede

ex Schltdl), se realiz6 en el municipio de Granados, Baja Verapaz.

Figura 4. Municipio de Granados, Baja Verapaz

Fuente: elaboracion propia.
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La obtencion de la colofonia a partir de la resina de pino ocote se llevo a
cabo a escala planta piloto en el Laboratorio de Investigacion de Extractos
Vegetales (LIEXVE), de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de
Investigaciones de Ingenieria, edificio T.5 de la Facultad de Ingenieria,

Universidad de San Carlos de Guatemala.

A escala planta piloto, se midi6 la cantidad de diesel consumido por
extraccion y todos los insumos necesarios: resina, agua desmineralizada y
aguarras, con el fin de obtener los datos necesarios para el calculo de los
costos de cada extraccion.

A la colofonia le fueron realizados los andlisis de densidad, punto de

fusion y dureza.

3.4. Recursos humanos disponibles

) Tesista: Gretel Arlette von Quednow Mancilla
. Asesor: Ing. Mario José Mérida Meré

o Asesora: Inga. Telma Maricela Cano Morales
3.5. Recursos fisicos y materiales disponibles

Se realiz6 un listado de recursos necesarios para realizar el estudio. Se
incluyeron los recursos disponibles en LIEXVE, como también la materia prima

y equipo, que fueron requeridos por los analistas.
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3.5.1. Recursos fisicos disponibles

La parte experimental de la investigacion se llevo a cabo en el Laboratorio
de Investigacion de Extractos Vegetales LIEXVE, de la Universidad de San
Carlos de Guatemala. Este laboratorio cuenta con el equipo, la infraestructura,
el recurso humano y la cristaleria necesaria para llevar a cabo la destilacién de
la colofonia y para determinar sus propiedades fisicoquimicas y compararla con

la colofonia comercial.

3.5.2. Recursos materiales disponibles
o Materia prima y reactivos
o Resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede ex Schiltdl)
o Diesel
o Aguarras
o Agua desmineralizada
o Alcohol etilico 96 %
3.5.2.1. Equipo
. Marmita con agitacion

o Modelo: MRM-014C

o Motor: 211P/110/220 volts

o Capacidad: 140L

o Capacidad de operacion: 30 psi
o Fabricacion: 06 2604
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Figura 5. Marmita de agitacion LIEXVE

Fuente elaboracion propia.

Durémetro
Cronémetro
Probeta

Balanza

3.5.2.2. Otros materiales

Recipientes plasticos para guardar la materia prima fresca
Recipientes plasticos para guardad materia exhausta
Plastico para cubrir area de trabajo

Guantes de nitrilo
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o Mallas mesh 40 para fi

ltracion

3.5.3. Técnica cualitativa o cuantitativa

Segun las variables tratadas en la investigacion, la técnica es cuantitativa.

Tabla VIIl. Técnica cuantitativa
Instrumento / Cuantitativa

Técnica cuantitativa método Continua Discreta
Densidad Picnémetro X
Punto de fusion Termbdmetro X
Dureza Durémetro X
Tiempo de destilacion Cronémetro X
Tamario de lote Probeta X
Presion Manémetro X
Temperatura Termoémetro X

Fuente: elaboracion propia.
3.5.4. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Se elaboré un diagrama de flujo para el proceso preliminar de la

investigacion, ver figura 6.
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Figura 6.

Inicio

Filtracion

Disefio preliminar

Virutas, corteza,

impurezas

—

Separacion
forma manual
Malla Mesh 40

de

Decantacion

Oleorresinas

Mezclado

» Agua, impurezas

.| Aceite esencial +

Destilacion

¢ Repeticion
=9?

Pruebas
fisicoquimicas

Aguarras

Fuente: elaboracién propia, empleando Visio 2016.



A la resina de pino ocote oocarpa, libre de impurezas, se destild en una
mezcla de agua — aguarras —resina; 20 % - 5,71 % - 74,29 % respectivamente.

La mezcla mencionada se trabajo a 3 tamafos distintos de lote de resina,
segun la capacidad de la caldera, se trabaj6é a 20, 30, 40 litros. Se realizaron 3
corridas por cada combinacion de tiempo y tamafio de lote, para un total de 3

tratamientos, 9 unidades experimentales.

3.5.5. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la

informacion
A patrtir de los datos obtenidos de las destilaciones de colofonia, se realizé
una tabulacion adecuada para analizar estadisticamente el comportamiento del

estudio.

3.5.5.1. Destilaciéon de la colofonia a partir de la

resina de pino ocote

Consistiod en la obtencién de tres diferentes destilaciones en las cuales se

vario el tamafio de lote, con sus tres respectivas repeticiones.

o Procedimiento
o Se colocd en una marmita con agitacion, una muestra de 74,29 %

de volumen total de resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede
ex Schidtl).
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Se tomé una muestra de 20 % de agua desmineralizada y se
coloco6 dentro de la marmita con agitacion la resina de pino ocote

(Pinus oocarpa Schiede ex Schidtl).

Se tomd6 una muestra de 5,71 % aguarrds y se coloco en la
marmita con agitacion con la resina y el agua desmineralizada.

Se agitd mediante el uso de la marmita de agitacibn que se
encuentra el en la planta piloto hasta obtener una solucion

homogénea.

Se encendi6 la caldera para producir vapor; se abrio la llave para
hacer pasar el vapor a través de la chaqueta de la marmita de
concentracion y conectar el sistema de enfriamiento que se hace

pasar en el condensador.

El tiempo de la destilacion fue de 6 horas.

Se recuperé el aguarras en el tanque recuperador de la planta

piloto.

Se colocd la muestra de colofonia liquida en recipientes

adecuados para realizar los ensayos fisicoquimicos.

Se tomd la temperatura de la muestra hasta que se produjo la
primera capa de endurecimiento (esta va a ser la temperatura del

punto de fusion).

Se pesaron los recipientes de las muestras previamente taradas

nuevamente cuando estaban llenas y completamente frias
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(lenandolas a un volumen de 1 pulgada cubica) para obtener la
densidad posteriormente.

o Se colocéd el durometro sobre la superficie de la probeta para

realizar la prueba de dureza.

3.5.6. Determinacion de la densidad

La densidad es la relacién entre el peso de una masa determinada, en este
caso, la colofonia, entre un volumen especifico. Dicho valor se obtuvo de

manera experimental.

. Procedimiento

Es necesario calibrar la balanza al inicio de la operacion, especialmente si
se requiere de precision en las lecturas. Con el instrumento calibrado
determinar el peso de la solucién, por su volumen en la probeta con un volumen
de una pulgada cubica. Las probetas se pesaron cuando estaban llenas y

completamente frias.

3.5.7. Determinacion del punto de fusién

Se denomina punto de fusion a la temperatura en la cual la fase solida y
liguida se encuentra en equilibrio, por lo tanto, la materia pasa de estado sélido

a liquido.

° Procedimiento

Se tomé la temperatura de la probeta hasta que se produjera la primera
capa de endurecimiento (esta se tomé como la temperatura de punto de fusion).
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3.5.8. Determinacion de la dureza
La dureza es la cantidad de energia que absorbe un material ante un
esfuerzo antes de romperse o deformarse. En el caso de la colofonia, se utilizé
un durémetro para determinar su dureza.

. Procedimiento

Se coloco el durébmetro sobre la superficie de la probeta para realizar la
prueba de dureza.

3.5.9. Tabla de tabulacion de datos

Tabla IX. Andlisis quimico de la formulacion num. 1 de la colofonia

NUm. de Densidad Punto de fusion Dureza (unidades Shore
repeticion (g/mL) (°C) A (ASTM D2240)

1

2

3

Fuente: elaboracion propia.

NOTA: esta tabla se realiz6 para las 3 observaciones.

3.6. Analisis estadistico

Para la destilacion con arrastre con vapor de la colofonia se utiliz6 como
variables 3 tamafios de lote de colofonia: 20, 40 y 60 (litros); con 3
observaciones, para hacer un total de 9 wunidades experimentales.
Posteriormente a los 9 productos les fueron realizados los analisis quimicos
para determinar su calidad.
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El analisis estadistico de los datos obtenidos de la densidad, punto de
fusion y dureza de las formulaciones realizadas se llevo a cabo por medio de
un analisis de varianza por medio de un disefio de bloques aleatorio con la
distribucion de Fisher, esto debido a que se tratan mas de dos niveles. Los

datos se arreglaron como sigue:

Tabla X. Datos tipicos para el disefio de bloques al azar
Bloques
Tratamientos 1 2 3 Promedio
1 Y1,1 Y1,2 Y1,3 Ylprom
2 Y2,1 Y2,2 Y2,3 Y2prom
3 Y3,1 Y3,2 Y3,3 Y3prom
Promedio Ylprom Y2prom Y3prom y

Fuente: elaboracion propia.

Donde:
o Y;;= total de las observaciones bajo el i,j-ésimo tratamiento
o y = promedio total de las observaciones bajo el i,j-ésimo tratamiento
o Y4 b= datos obtenidos para cada observacion bajo cada tratamiento

El procedimiento para un disefio de bloques aleatorios consiste en
seleccionar b bloques y ejecutar una repeticibn completa del experimento para
cada bloque, con un solo factor con a niveles. Las observaciones pueden ser

representadas por medio de un modelo estadistico lineal.

i=1,2,..,4a
Yij =+ 7i + Bj + e
ji=1,2,...,b
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Donde:

. yi= observacion

o M = media general

o T; = efecto del tratamiento iésimo
. B; = efecto del blogue jésimo

. &j = error aleatorio

Los efectos del bloque y tratamiento se definen como desviaciones

respecto a la media general. Debido a que el interés es probar la igualdad de

los efectos del tratamiento, siendo

Las operaciones para el andlisis de varianza se resumen en la siguiente

Ho:11=12=...=T1Ta=0

H1: 1i # 0 al menos una i

tabla, asi como las férmulas para el calculo de suma de cuadrados.

Tabla XI.

Andlisis de varianza para el experimento de bloque aleatorio

Fuente de

variacién

Suma de Cuadrados

Grados de
libertad

Media cuadratica

Fo

Tratamientos

a
I yl/b -y lab
i=1

(SStatamientos) /(@ — 1)

(MStratamientes )/ MSe

Bloques

b
z y_‘z.ﬂ’a - yz.‘fab
j=1

(SS‘)Iu:ues) /(b - 1)

Error

i=1 j=1

SS¢ (por sustraccion) | (a—1)b—1) | (SSg)/[(la—1)(b—1)]
A b
Total I Zy’-yijab
wy ab-1

Fuente: elaboracion propia.
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La hipodtesis nula de ningun efecto de tratamiento se prueba mediante la
razén de Fisher, que se define como:

F_ MStratamientos

MSg
Donde:

° MS tratamientos = media cuadratica de los tratamientos

. MSE = media cuadratica del error

Para un nivel de confianza a = 0,05 y con 2 grados de libertad para

tratamientos y 5 para bloques.

Y la regla de decision:

o Si F calculada > F tabulada se rechaza Ho
o Si F calculada < F tabulada se acepta Ho
F tabulada:
o Tabla de F con nivel de confianza del 90 %
3.6.1. Plan de analisis de los resultados

A partir de los datos obtenidos, se analizé la manera de obtener los
resultados del estudio y su comportamiento, a través de estadisticas que se

adaptaran mejor a los resultados.
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3.6.1.1. Presentacién técnica

Es la presentacion de los datos obtenidos a nivel piloto y el analisis fisico
quimico de las diferentes destilaciones, cuyos resultados dieron a conocer la
destilacion de mejor calidad y mayor rendimiento, que cumple con las
especificaciones de la colofonia comercial. La mejor calidad tomada fue aquella,

cuyos resultados no difirieron en £ 10 % de las propiedades de la colofonia

comercial.
3.6.2. Métodos y modelos de los datos segun tipo de
variables
o Método de determinacion densidad
Densidad = masa(g)
volumen(mlL)
o Método de determinacién punto de fusién
Punto de fusion = lectura de termometro (°C)
o Método de determinacion de dureza

Dureza = lectura de durdmetro (unidades de dureza Shore A (ASTM D2240)

3.6.3. Programas a utilizar para andlisis de datos

° Microsoft Excell 2007
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Hoja de calculo electrénica utilizada para automatizar diversas

operaciones matematicas.

° Microsoft Visio 2007

Software que facilita la elaboracion de diagramas de flujo de equipos y de

sistemas completos
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o Objetivo 1

4. RESULTADOS

Figura 7. Relacion de la densidad te6rica vs densidad de colofonia

obtenida por tamafio de lote

Densidad de Colofonia obtenida (g/mL)

1,00

[e)]

N

o

0,98

0,9 m DENSIDAD DE

0,94 COLOFONIA

0.9 m DENSIDAD
TEORICA

0,9

0,88

A1 (20L) A2 (20L) A3 (20L) B1 (30L) B2 (30L) B3 (30L) C1(40L) C2 (40L) C3 (40L)

Gréfico

Densidad de colofonia
40L

Densidad tedrica

Desviacion del valor
promedio |tedrico promedio 40L

Desviacion del valor
tedrico promedio total

0,97 g/ml
0,99 g/ml 1,68 %

3,94 %

Fuente: elaboracion propia,.
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Figura 8. Relacion del punto de fusién tedrica vs punto de fusion de
colofonia obtenida por tamafio de lote

Punto de fusidon de Colofonia Obtenida (°C)

140,00
120,00

100,00 ® PUNTO DE FUSION
80,00 DE COLOFONIA
60,00

®m PUNTO DE FUSION
40,00 TEORICO
20,00
0,00

1 (20L)A2 (20L)A3 (20L)B1 (30L)B2 (30L)B3 (30L)C1 (40L)C2 (40L)C3 (40L)

Desviacion del valor | Desviacion del valor

Gréfico promedio | tedrico promedio 40L tedrico promedio total
Punto de fusion de
Colofonia 40L 113,89 °C

Punto de fusion
Tebrica

115,00 °C 0,97 % 12,46 %

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 9.

Relacion de la dureza teérica vs dureza de colofonia

obtenida por tamafo de lote

Dureza de colofonia obtenida (Shore A (ASTM D2240))

90,00

89,00

88,00

8700 m DUREZA DE
COLOFONIA

86,00 B DUREZA TEORICA

85,00 I

84,00

A1(20L) A2 (20L) A3 (20L) B1(30L) B2 (30L) B3 (30L) C1(40L) C2(40L) C3 (40L)

Gréfico

Dureza de
colofonia 40L

Dureza teo6rica

Desviacion del valor

Desviacion del valor tedrico
promedio total

color promedio tedrico promedio 40L
79,52 Shore
A
86,00 Shore
A 1,68 %

8,66 %

Fuente: elaboracion propia,.
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o Objetivo 2

Figura 10. Rendimiento de la colofonia obtenida por tamafio de lote

Rendimiento de colofonia segun pruebas realizadas (%)
100%
90%

80%
70%
60%
50% H Rendimiento
0% colofonia en base
30% a peso total
inicial (%)
20%
10%
0

A1(20L) A2 (20L) A3(20L) B1(30L) B2(30L) B3(30L) C1(40L) C2(40L) C3 (40L)

X

Gréfico color promedio Desviacion Estandar

Rendimiento en base al peso

total inicial 67 % 4,20 %
Rendimiento en base al peso
de resina inicial 89 % 4,50 %

Fuente: elaboracion propia.
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o Objetivo 3

Figura 11. Lote con el cual que se puede obtener la destilacion 6ptima
de la colofonia

Rendimiento de la colofonia segin pruebas
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Fuente: elaboracion propia.
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Objetivo 4

Figura 12. Comparar los rendimientos de la resina de pino obtenida, en
funcion del tamarfio de lote, al hacer las destilaciones
Rendimiento de colofonia segiin tamafo de lote (%)
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tamafio de lote

89 %

3,65 %

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

A partir de la destilacién de resina de pino ocote (Pinus oocarpa Schiede
ex Schltdl) a nivel planta piloto, se obtiene como producto la colofonia (Rosyn) y
como subproducto una mezcla de aguarras y agua. En el sistema de destilacion
montado en la planta piloto del Laboratorio de Investigacion de Extractos
Vegetales LIEXVE fueron realizadas las extracciones. Se trabajo a temperatura
ambiente, manteniendo la temperatura del sistema no mayor a 110 grados

centigrados.

A partir de los resultados de la tesis de Roderico Anibal Aja Morataya en la
cual se establecio la proporcion (74,29 % colofonia; 20 % aguarras; 5,71 %
agua desmineralizada) con 6 horas de destilacion, se partié de dichos valores

como parametros fijos y se vario el tamafio de lote.

Para evaluar la calidad de la colofonia, fueron tomados parametros
fisicoquimicos los cuales, al ser comparados con respecto a la colofonia

comercial, permitieron determinar sus diferencias y similitudes.

A partir de la gréfica de densidad, se pudo observar que la densidad
aument6 de manera no significativa con el tamafio del lote. El lote con el que se
obtuvieron mejores resultados fue el de 40 L en comparacion a la colofonia
comercial, siendo esta en promedio menor o igual al 2 % de desviacion
estandar. De esta manera se pudo caracterizar el valor de la densidad de la

colofonia Rosyn, con un valor de 0,97 g/mL
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A partir del gréfico de punto de fusion, se observé que no hay diferencia
significativa al aumentar el tamafio de lote. Dicho valor se pudo haber obtenido
por una mejor destilacion por la agitacion en el sistema; al aumentar la
concentracion de la colofonia, aumenta su punto de fusiébn. Los mejores
resultados se obtuvieron de las muestras de 40 L, respecto al dato comercial,
con una desviacion de 1 %. Para la caracterizacion del punto de fusion de la

colofonia Rosyn se obtuvo el valor de 113,89 °C.

A partir del grafico de dureza, se observa en el resultado, que la dureza

aumenta al aumentar el tamafio del lote.

Los mejores resultados se obtuvieron con las muestras de 40 L, al obtener
una desviacion de 0,016 % respecto al dato comercial. Se caracteriz6 a partir
de este resultado, la dureza de la colofonia Rosyn, siendo este valor 87,44 A
Shore.

A partir de la evaluacién estadistica, para la cual se utiliz6 un analisis
estadistico de varianza de bloques aleatorios por medio de la distribucion de
Fisher, para un a = 0,05 y un factor de Fisher tabulado de 6,94, se observé que
ninguno de los datos obtenidos de las caracteristicas fisicoquimica evaluadas
fue mayor al dato de Fisher tabulado. A partir de ello, se niega la hip6tesis nula,
por lo que se concluye que el tamafio de lote en la destilacion por arrastre con
vapor no influye en las caracteristicas fisicoquimicas de la colofonia, la
diferencia de la densidad y punto de fusién no es significativa con respecto a la

colofonia comercial.

Para evaluar el rendimiento de la destilaciébn mediante arrastre con vapor,
se hicieron 3 destilaciones por tamafo de lote, 9 corridas en total. A partir de las

destilaciones se pudieron obtener los rendimientos promedio para cada tamafo
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de lote. A partir del grafico de rendimiento de lote segun pruebas realizadas, se
observan los resultados de los rendimientos obtenidos en relacion al dato inicial
y se observa que el rendimiento mas bajo, se obtiene a partir del lote de 40 L.
En el grafico de rendimiento, segun las pruebas realizadas, se observa la
tendencia que el rendimiento en distintos tamafios de lote y dicha tendencia es
polindmico de grado 2, con una correlacion de 0,9244. La destilacion 6ptima
obtenida es la de la muestra de 40 L, ya que al obtener menor rendimiento con
respecto al dato inicial, se obtenienen una mejor destilacion y por las
caracteristicas fisicoquimicas obtenidas, se observa, que a partir de dicho lote

se puede obtener resina con mayor similitud a la resina comercial.

A partir del grafico de rendimiento, segun tamafo de lote, donde se
comparan los rendimientos, se observa que para el lote de 20 L el valor
obtenido es muy similar al dato inicial; por lo tanto se observa que la destilacion

no mas ineficiente para este tamafo de lote que para el lote de 40 L.

Para el tamafio de lote de 40 L, se obtuvo un rendimiento promedio de
85 % con un porcentaje de desviaciéon de 1,2 %; para el tamafio de lote 30 L, se
obtuvo un rendimiento promedio de 91 % con un porcentaje de desviacion de
1,17 %; para el tamafio de lote 20 L, se obtuvo un rendimiento promedio de

90 %, con un porcentaje de desviacion de 4,11 %.

A partir de los resultados obtenidos respecto al dato inicial y la gréfica de
destilacién 6ptima, se observa una tendencia no lineal entre el rendimiento de
destilacion de la colofonia y el tamafio de lote, por lo cual era necesario obtener
un lote optimo para la destilacion de colofonia a nivel de planta piloto. Se puede
observar que el lote que presenta mejor rendimiento es el de 20 L, con un

porcentaje de recuperacion promedio de 95 %.
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Mediante el analisis estadistico para el cual se utilizd un analisis
estadistico de varianza de bloques aleatorios por medio de la distribucién de
Fisher, para un a = 0,05 y un factor de Fisher tabulado de 6.94, se observé que
el resultado obtenido es mayor al dato tabulado: 10,68 para el valor de Fisher;
por lo tanto la hipotesis nula es aceptada y se concluye que el tamafio de lote
en la destilacion por arrastre con vapor si influye en el rendimiento de obtencion

de la colofonia.
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CONCLUSIONES

Existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de la

colofonia Rosyn, al utilizar diferentes tamafios de lote.

Con base en el andlisis estadistico realizado, se afirma que el lote éptimo

para obtener la colofonia Rosyn y de mejor rendimiento es el lote 40 L.

No existe diferencia significativa en las propiedades fisicoquimicas de
gravedad especifica, punto de fusion, dureza de la colofonia Rosyn, en

funcién del tamarfo del lote.

La colofonia obtenida de la resina de pino (Pinus oocarpa Schiede ex
Schltdl), proveniente de Granados, Baja Verapaz, posee propiedades
fisicoquimicas similares a la colofonia comercial, con un rango de 98 %

de validez.
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RECOMENDACIONES

Evaluar el efecto del tiempo de destilacion en el rendimiento de la

destilacidon de la colofonia a escala piloto.

Precalentar la resina para mejorar la filtraciébn y obtener una resina con

mayor pureza.

Realizar un estudio para caracterizar la resina de pino con sus

caracteristicas fisicoquimicas, densidad, punto de fusion y dureza.
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APENDICES

Apéndice 1.

Nombre de la

muestra Volumen de la muestra

Peso total de la muestra (Kg)

Peso de colofonia (kQ)

Peso de
colofonia (Kg)

Peso de agua (Kg) Peso de aguarras (Kg) Peso de resina (Kg)

A1(20L) 20,32 4 ] 14,46
A2 (20L) 20 20,14 4 1,02 15,12| 14,66
A3 (20L) 20 20,51] 4 1,18] 15,33 14,22
B1 (30L) 30 29,41 6 1,07 22,34 20,14
B2 (30L) 30 29,55 6 1,1 22,45 20,66
B3 (30L) 30 29,36 6 1,08 22,28 20,1]
C1(40L) 40 40,24] 8 2,24 30| 25,16
C2 (40L) 40 40,23 8 2,22 30,01 25,74
C3 (40L) 40 40,31 8 2,27 30,04 25,21]
PROMEDIO 30,01 6,00 1,47 22,54 20,04

DESVIACION ESTANDAR 8,64 1,73 0,58] 6,40 4,74

% DESVIACION ESTANDAR 28,81 28,87 39,85 28,38 23,66

Fuente:

Apéndice 2.

elaboracidn propia.

Rendimiento de colofonia

Rendimiento
colofonia con

Rendimiento colofonia base en
Nombre de la con base en peso total resinainicial
muestra Volumen de |la muestra inicial (%) (%)
A1(20L) 20 71% 95%
A2 (20L) 20 73% 97%
A3 (20L) 20 69% 93% 95%
B1 (30L) 30 68% 90%
B2 (30L) 30 70% 92%
B3 (30L) 30 68% 90% 91%
C1 (40L) 40 63% 84%
C2 (40L) 40 64% 86%
C3 (40L) 40 63% 84% 85%
PROMEDIO 0,68 0,90
DESVIACION ESTANDAR 0,04 0,05
% DESVIACION ESTANDAR 5,57 5,17

Fuente:

elaboracidn propia.
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Apéndice 3. Densidad promedio

Desviacion Diferencia tedrica
Nombre de la estandar Densidad Diferencia tedrica densidad promedio
muestra Volumen de lamuestra Densidad Densidad promedio  densidad tedrica densidad (%) (%)

A1(20L) 20 0,94 0,011865496 0,99

A2 (20L) 20 0,93 0,013891124] 0,99 7%
A3 (20L) 20 0,92 0,93 0,030896008 0,99 7% 6%

B1(30L) 30 0,95 0,040186606 0,99 4%

B2 (30L) 30 0,96 0,025166115 0,99 3%
B3 (30L) 30 0,95 0,95 0,036055513 0,99 4% 4%

C1(40L) 40 0,98 0,028786339 0,99 1%

€2 (40L) 40 0,97 0,016494039 0,99 2%
€3 (40L) 40 0,97 0,97 0,019689175 0,99 2% 2%

PROMEDIO 0,95 0,02 0,99 4%

DESVIACION ESTANDAR 0,02 0,01 0,00 0,02

% DESVIACION ESTANDAR 2,12] 40,30 0,00 51,82

.z .
Fuente: elaboracion propia.
z . .z
Apéndice 4. Punto de fusién

Desviacion Diferencia Diferencia
estandar de tedrica de tedrica de
Nombre de la Punto de fusion punto de Punto de fusién punto de fusiéon punto de fusién
muestra Volumen de la muestra | Punto de fusién Promedio fusién tedrica (%) promedio (%)
A1 (20L) 20 88,00 3,605551275! 115 23%
A2 (20L) 20, 90,00 1 115 22%
A3 (20L) 20 87,00 88,33 1 115 24% 23%
B1(30L) 30 101,67, 3,06 115 12%
B2 (30L) 30 99,00| 3,00 115 14%
B3 (30L) 30, 98,67 99,78 2,08 115 14% 13%
C1 (40L) 40 114,00 1 115 1%
C2 (40L) 40 113,33 1,527525232 115 1%
C3 (40L) 40 114,33 113,89 0,577350269 115 1% 1%
PROMEDIO 100,67 1,87 115,00, 0,12]
DESVIACION ESTANDAR 11,15 1,11 0,00 0,10]
% DESVIACION ESTANDAR 11,07, 59,12 0,00] 77,76

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Dureza

Diferencia
Diferencia tedrica tedricade

desviacién

Nombre de la estdndar de

muestra Volumen de la muestra Dureza Dureza de fusion dureza Dureza tedrica de Dureza (%) Dureza (%)

A1 (20L)

A2 (20L)

A3 (20L)

B1(30L)

(B2 (301)

B3 (30L)

C1(40L)

C2 (40L)

C3 (40L)

PROMEDIO 79,52 2,89 , ,
DESVIACION ESTANDAR 6,67, 1,57| 0,00 0,06
% DESVIACION ESTANDAR 8,39 54,09 0,00) 72,89
Fuente: elaboracién propia.
Apéndice 6. Analisis estadistico de densidad

DENSIDAD
FUENTE DE VARIACION |SUMA DE CUADRADOS |GRADOS DE LIBERTAD [S.C. CUADRATICO [FO
TRATAMIENTOS 8,80425E-05 2 4,40212E-05| 1,50621373|
BLOQUES 0,003059485 2 0,001529743
ERROR 0,000116906 4 2,92264E-05
TOTAL 0,003264434 8
fo>ftab FALSO se niega Ho, no hay diferencia signicativa en la densidad por tamafio de lote
ftab=6,94
a=0,05

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 7. Analisis estadisticos de dureza
DUREZA
FUENTE DE VARIACION |SUMA DE CUADRADOS |GRADOS DE LIBERTAD |[S.C. CUADRATICO [FO
TRATAMIENTOS 10,69135802 2 5,345679012( 4,46391753
BLOQUES 340,7654321 2 170,382716
ERROR 4,790123457 4 1,197530864
TOTAL 356,2469136 8
fo>ftab FALSO se niega Ho, no hay diferencia signicativa en la dureza por tamafio de lote
ftab=6,94
a=0,05
Fuente: elaboracion propia.
Apéndice 8. Analisis estadistico de punto de fusion
PUNTO DE FUSION
FUENTE DE VARIACION |SUMA DE CUADRADOS |GRADOS DE LIBERTAD |S.C. CUADRATICO |[FO
TRATAMIENTOS 2,296296296 2 1,148148148| 0,55357143
BLOQUES 983,1851852 2 491,5925926
ERROR 8,296296296 4 2,074074074
TOTAL 993,7777778 8
fo>ftab FALSO se niega Ho, no hay diferencia signicativa en el punto de fusién por tamafio de lote
ftab=6,94
a=0,05

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 9. Analisis estadistico de rendimiento
RENDIMIENTO
FUENTE DE VARIACION |SUMA DE CUADRADOS |GRADOS DE LIBERTAD |S.C. CUADRATICO [FO
TRATAMIENTOS 55,04893418 2 27,52446709| 10,6772958|
BLOQUES 63,28606212 2 31,64303106
ERROR 128,6463963 8 16,08079954
TOTAL 10,3114 4
fo>ftab VERDADERO se acepta Ho, si hay diferencia signicativa en el rendimiento por tamafio de lote
ftab=6,94
a=0,05

Apéndice 10.

Fuente: elaboracion propia.

Verapaz

Oleorresina de pino en municipio de Granados, Baja

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 11. Sistema de filtracién de oleorresina de pino por medio

de calentamiento

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 12. Sistema de filtracién de oleorresina de pino por medio

de calentamiento

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 13. Sistema de filtracion de oleorresina de pino

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 14. Sistema de condensacién

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 15. Marmita de destilacion de resina de pino

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 16. Destilacion de colofonia

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 17. Resultado destilacién de colofonia

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 18. Resultado destilacion de colofonia

Fuente: elaboracion propia.
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