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P1

P2

P3

M1

M2

M3

C1
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HCI
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LISTADO DE SiMBOLOS

Sumatoria
Furfural
Cascarilla_ de cebada
Bagazo de cafa
Tusa de elote
40 grarﬁos

80 gramos

20 gramos

HCi

H2504

Acido clorhidrico

Acido sulfurico

Variable respuesta



Yip Variable promedio respuesta

SSt Suma de cuadrados
SStrat Suma media de cuadrados
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Analisis de varianza
Catalizador
Degtilacién
Disolvente

‘Extraccion -

Furfural

Heterocliclico

GLOSARIO

Método estadistico para comparar dos condiciones o

- tratamientos de un experimento.

Sustancia que aumenta la velocidad de una reaccion

quimica, sin tomar parte en ella.

Separacion de una solucibn liquida en sus

‘componentes mediante evaporacion y condensacion.

- Componente que en una solucién se encuentra en la

mayor cantidad.

Separar mezclas con temperaturas de ebullicion
préximas, aprovechando las diferencias de estructura
quimica, al poner en contacto dos fases para pérmitir la
transferencia de masa y separarlas después.

Principal de los compuestos heterociclicos, que
contiene el anillo furdnico de cinco miembros,
caracterizado por un atomo de oxigeno.

Compuesto quimico que en su estructura tiene un
anillo formado por mas de un tipo de atomos.
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Neutralizacion
Punto de ebullicién
Punto de fusion

Saturar

Reaccion de un acido con una base, en la cual se

produce agua. -

Temperatura a la cual la presion de vapor de un liquido
iguala la presion externa,

Temperatura a la cual las fases sélidas y liquidas estan

en equilibrio.

Anadir un exceso de soluto a una cantidad de
disolvente liquido, hasta que la concentracion de soluto
disuelto sea constante.
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OBJETIVOS

1. Crear un procedimiento para obtener furfural a partir de la cascarilla de cebada,

del bagazo de caiia de azlcar y tusas de maiz.

2. Determinar qué tipo de desecho agroindustrial tiene el mejor .rendimiento de
furfural.

HIPOTESIS

. ~ El furfural puede obtenerse a partir de desechos agroindustriales, realizando

primero una destilacion seguida de una extraccion con éter.

o El mayor rendimiento de furfural - se obtiene utilizando las tusas de elote,
como materia prima en ef proceso de produccion.

. El &cido sulfurico es un catalizador mas efectivo, que el acido clorhidrico,

para extraer furfural de material vegetal.
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RESUMEN

Se produjo furfurat a partir de desechos agroindustriales: la cascarilla de
-cebada, bagazo de cafia y tusas de elote.

A la materia prima se le agregd una solucion de 4cido mas agua y se
destild. Se hizo una segunda destilacién y después una extraccién con éter para
tener solo una fase furfural / éter. Por Ultimo se evaporé el éter para tener
Unicamente furfural, al cual se le aplicé la prueba de anilina con resultado positivo.
Se concluye en que el producto obtenido si es furfural y sus caracteristicas fisicas
son: color amarillo claro, olor a almendra.

Las destilaciones se llevaron a cabo a temperatura y presion constante. La
destilacion con la que se lleva a cabo la reaccion siempre se trabajé con tiempo de
reaccion constante (una hora).

El mejor rendimiento de furfural se tiene cuando se usan tusas de elote
como materia prima y acido sulflirico como catatizador.
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INTRODUCCION

El furfural es un compuesto heterociclico que tiene diversas aplicaciones en la
industria de la fundicién y en la refinacion de aceites minerales; puede obtenerse a
partir de productos agroindustriales, de los cuales se produce una gran cantidad en
paises en desarrollo, sin embargo, no son explotados, tal es el caso de Guatemala.
En este trabajo se presenta el andlisis detallado e furfural, cémo aprovechar los
residuos agroindustriales para obtener dicho compuesto, su proceso de obtencion
que incluye: reactivos, equipo a utilizar, temperatura y presion de trabajo; asi como
la demanda a nivel mundial para proporcionar una idea de la importancia de su
produccion y exportacion.

La fase experimental consistié en extraer furfural de la cascarilla de cebada,
tusas de elote y bagazo de cafia para determinar qué residuo produce ia mayor
cantidad de dicho compuesto; ademas, se determind la relacién existente entre la
proporcién de ma.ter'ia prima a utilizar y la cantidad de furfural a obtener y se
evalué la influencia de dos tipos de catalizadores en la reaccion.



1. ANTECEDENTES

1.1 Compuestos heterociclicos

En los compuestos organicos conocidos existe gran variedad de
estructuras, muchas de las cuales poseen sistemas anulares; cuando el anilio esta
constituido por atomos de carbono y al menos otro elemento, el compuesto puede
clasificarse como heterociclico.

Las aplicaciones de los compuestos heterociclicos son diversas:
predominan entre los tipos de compuestos empleados como productos
farmacéuticos, agroquimicos y de uso veterinario se emplean como aditivos
abrillantadores, antioxidantes, inhibidores de la comosién y ofras funciones mas;
muchos colorantes y pigmentos poseen estructuras de este tipo.

Es importante ‘mencionar que los compuestos heterociclicos estan
ampliamente distribuidos en la naturaleza y tienen un extenso empleo porgue es
posible modificar su funcionalidad manipulando levemente su estructura, ade.més
es posible incorporar grupos funcionales como parte del sistema anular.

El furfural es un compuesto heterociclicico que cada vez tiene mayor
aplicacién como intermediario en sintesis organica, esto se debe a gue un sistema
anular, relativamente estable puede someterse a una serie de pasos sintéticos y
luego romperse en la etapa apropiada de la sintesis para descubrir otros grupos
funcionales.




El furfural fue descubierto en 1824 y se empezé a fabricar desde el decenio
de 1920. (furan-2-carboxaldehido) esta disponible a bajo costo, ya que se obtiene a
partir de ciertos desechos y residuos agroindustriales abundantes en paises en
vias de desarrolio.

Puede obtenerse a partir del furfural una serie de productos a base de
petréleo incluyendo las fibras sintéticas y las resinas plasticas.

1.2 Propiedades y produccion comercial del furfural
1.2.1 Clasificacion quimica y propiedades fisicas
1.2.1.1 Clasificacion quimica

El furfural (furfuraldehido, fural, 2-furaldehido o furol, erréneamente
denominado furfurol) es el elemento principal de los compuestos heterociclicos,
llamados furanos. Ef furfural es un aldehido derivado de los carbohidratos
complejos (hemicelulosa) conocidos como pentosanos, que se encuentran en la
celulosa en muchos tejidos de plantas. Como no se ha descubierto un proceso de
sintesis rentable, toda la produccién del furfural se basa .en los residuos que
contienen pentosanos, obtenidos mediante 1a transformacion de diversos
prod_uctos agricolas y forestales.



1.2.1.2 Propiedades fisicas

El furfural (CsH4O2) es un aldehido tiquido de olor penetrante, parecido al
de las almendras y tiene un alto grado de estabilidad térmica. Recién destilado es
incoloro, pero expuesto al aire adquiere un color pardo. El furfural industrial es de
‘un color entre amarillo claro y marron. A continuacion se presenta un cuadro con
algunas de las propiedades mas importantes del furfural.

FiguraNo. 1:  Constantes fisicas del furfural

CONSTANTES FISICAS FURFURAL
Peso molecular 96.08
Punto de ebullicién, °C 161.7
Peso especifico 20/4 °C: 1.598
Indice de refraccién n 20/D: 1.6261
Punto de inflamacion, °C (vaso cerrado) 62
Punto de congelacion, °C -36.5
Punto de fusién, °C -
Libras/galén 20°C . 9.68
Solubilidad en agua °C _ 8.3% peso

Teéricamen'te, todos los pentosanos que contienen materias fibrosas |
podrian utilizarse como materia prima para la produccién del furfural. Sin embargo,
paré que sea rentable, la produccion industrial de furfural exige un contenido
minimo de un 18-20 % de pentosano.



Sdio la tercera parte aproximadamente de los pentosanos contenidos en las
materias primas puede transformarse en furfural a través de los métodos de
fabricacion existentes, por io tanto es conveniente usar las materias primas con
mayor contenido de pentosanos y a continuacion se presenta este tipo de _
- informacion.

Figura No. 2: Contenido de pentosanos en algunas materias'primas

Materia prima : Contenido promedio de
pentosanos (%)

Tusas de maiz 30 -32
Cascara de cebada Min. 32
Cascara de almehdra Min. 30
Bagazo y médulas de bagazo 25--27
Cascara de semilla de algodon 27
Céscara de avellana 24
Maderas duras 21-24

| Cascara de semilla de girasol 23-25
Cascara de amroz 16 -18
Corteza de haya _ 19 -21
Madera de castaiio después de haberse 18
extraido el tanino
Residuos de aceituna 21-23
Madera de quebracho después de haberse 19
extraido el tanino




1.2.1.3 Transformacion del! furfural en sus principales derivados

La transformac?én quimica del furfural en aicohet furfurilico y alcohol
tetrahidrofurfurilico mediante la hidrogenacion catalitica exige el empleo de un

equipo muy especializado.

El tetrahidrofurano se produce a partir del furfural que se descarboniza en
furano en presencia de vapor de agua y un catalizador de zinc-cromo-molibdeno, el
cual se transforma después en tetrahidrofurano por hidrogenacién catalitica.

El alcohol furfurilico es ef derivado quimico mas importante del furfural y es
el que determina en gran medida la evolucién futura del mercado del furfural. Sin
| embargo, las posibilidades de utilizacion final de los otros derivados son
numerosas y no cabe excluir que aumente la demanda de algunos de esos
productos.

1.2.2 Produccion de furfural: tecnologia y costos

Al inicio el furfural se usaba principaimente como solvente para la refinacion
de los aceites lubricantes. Durante fa Segunda Guerra Mundial se empez6 a utilizar
como solvente en la extraccién det butadieno, estos procedimientos fueron puestos
en practica en los paises industrializados. En 1964 se descubrio que éste podia ser
utilizado como resina; desde entonces se han constmido fabricas de furfural en
varios paises, incluyendo paises en vias de desarrollo. En 1955, la Republica
Dominicana se convirtié en el primer pais en desarrollo productor de furfural. La
capacidad mundial de produccion de furfural ha aumentado cada dia mas. Otros
paises donde se esta considerando la produccién de furfural son: Bolivia,
Colombia, Ecuador, Venezuela, Cuba, Puerto Rico, India, Pakistan, Costa de Marfil
y Zambia.



El precursor de la produccién de furfurat fue la compaiiia Quaker Oats, que
inicialmente utilizd un proceso discontinuc de su invencion; después se realizaron
investigaciones con el objetivo de elaborar un proceso continuo de produccion por
hidrélisis. |

Los pnncnpales factores a considerar, en cualquier proceso en el que se
produce furfural, son las condiciones de reaccién como: ta presion, fa naturaleza
del catalizador, la estructura y la densidad de la materia prima que ha de
utilizarse. |

Como la produccion de furfural requiere grandes cantidades de materias
primas, hay que tener en cuenta que tipo de materia utilizar segun ias estaciones
del afio, pues hay productos que sdlo estan disponibles en cierta época.

1.2.2.1 Costos de produccion

Estos costos dependen de las condiciones locales, y principaimente del
costo de la materia prima. El precio de los diferentes materiales de desecho
utilizables como materia prima esta influido por los otros posibles usos que se Ie
puedan dar a estos materiales. Por ejemplo, la cascara de diversos granos puede
servir de alimento para animales, las tusas del maiz pueden usarse como soporte
de vitaminas para esos mismos alimentos o como aditivo de las arenas de
fundicién. El bagazo se utiliza como combustible para producir vapor en las
refinerias de azlcar, y se emplea también para fabricar papel y tableros de
particulas.




Un criterio comun para compérar los precios de los diferentes desechos es
su poder caiorifico, el valor econémico del material depende del costo de la
cantidad de petrdleo necesaria para producir una cantidad equivalente de calor, es

-decir el precio de los materiales aumenta al aumentar el valor del petréleo.

Figura No. 3: Poder calorifico de algunos materiales de desecho

Materia prima Poder calorifico inferior (kcallkg , seco)
Céascara de avellana 4.90
Tusas de maiz | 4.45
Bagézo : 4.40
Madera de abedul 4.40
Corteza de haya | _ 4.22
Madera de haya 4.20
Cascara de cebada : 4.15

El almacenamiento de los desechos puede aumentar el costo de estos dltimos,
por la cantidad de materias primas que se requieren y de! caracter estacional de
algunas de ellas. El pretratamiento a QUe se somete la materia prima también
aumenta los costos.

Cuando la produccion es a nivel industrial debe realizarse un estudio completo
sobre las posibilidades de obtener materias primas en suficientes cantidades y
costos adecuados. Otros factores importantes a considerar son: el costo del vapor,
el agua de enfriamiento, los productos quimicos, la energia eléctrica, asi como los
gastos de mantenimiento.



1.2.2.2 Aumento de la capacidad de produccién

Durante los tres primeros decenios de produccién comercial, el
descubrimiento de nuevos é importantes usos finales para el furfural determiné el
crecimiento de la capacidad de produccion.

Los Estados Unidos constituyen el principal mercado de furfural, que son los
principales consumidores. Ei Reino Unido y la Republica Federal de Alemania son
los otros dos consumidores mas importantes. El furfural y sus derivados se usan en
otros muchos paises, incluyehdo los paises en desarrollo. La Reptblica
Dominicana y los Estados Unidos son los importadores de furfural al mercado
mundial. |

1.2.2.3 Usos comerciales actuales y potenciales del furfural

El furfural es un solvente selectivo de alto grado de reactividad, propiedad
por la cual tiene multiples usos. Las dos categorias de usos finales mas
importantes del furfural son: utilizacion directa con fines industriales y su empled
como compuesto quimico de base para fabricar productos de furano. El furfural con
frecuencia compite con sustancias derivadas del petréleo.




1.2.2.31 | Usos directos del furfural

» Solvente selectivo para la refinacién de aceites minerales: éste es el uso
direéto mas importante del furfural, que se utiliza para separar compuestos ciclicos
insaturados que son solubles en furfural. La eliminacion de estos compuestos
aumenta en forma considerable el indice de viscosidad de los aceites lubricantes y
hace al mineral resistente a la oxidacion. El uso de furfural también disminuye el
azufre y los residuos de carbono. En esta industria el principal competidor del
furfural es el fenol.

En este campo otros de los usos del furfural son; mejorar la calidad de los
aceites minerales, refinacion de gaséieos, aceites vegetales y animales.

*» Medio de destilacion en la extraccion del butadieno: en las grandes fabricas
se usa el furfural como medio de destilacién en el proceso extractivo de destilacion
para separar los hidrocarburos C4 del petréleo. También tiene aplicacién en la
extraccion de productos aromaticos a partir de diversas fracciones minerales.

* Agentes de decoloracién para la resina de la madera: por medio de la
aplicacion del furfural en ia destilacion fraccional al vapor se pueden eliminar de la
resina de madera determinadas sustancias colorantes; la resina asi obtenida se
utiliza en las industrias del jabén, del bamiz y del papel.

* Solvente y auxiliar para el tratamiento del carbén y de los productos del
carbon: el furfural se usa como medio para separar el antraceno del aceite de
antraceno mediante un proceso selectivo de cristalizacion o sublimacion.

» Formacién de resina: el fenol y el furfural reaccionan con facilidad en ia
formacion de resinas fusibles y solubles muy fluidas, caracteristicas dtiles en el
moldeado de piezas de gran tamafio o de piezas complicadas.



« Solvente reactivo para la fabricacion de muelas de rectificar ligadas con un
resinoide: ésta es una aplicacion que se esta utilizando desde hace aios. El
furfural actiia como plastificante y agente humectante de una solucién furfurilica y
~resina fendlica, que después se moldea en frio y se cuece para endurecer la
resina. El furfural reacciona en presencia de la resina y se convierte en parte
integrante del aglutinante. | |

* Producto quimico de base: el furfural se utiliza para fabricar el alcohol furfurilico
y alcohol tetrahidrofurfurilico a los cuales les comresponde mas de los dos tercios
del consumo mundial de furfural. |

1.3  Normas de calidad

El furfural y sus derivados se comercializan como material de calidad
técnica, con grado de pureza igual o rnayor. al 98%. Para que pueda ser utilizado
en los laboratorios o en la industria farmacéutica, es necesario que el producto se
acerque al 100% de pureza.

No existen normas internacionales de comercio para el furfural y sus
derivados.

1.3.1 Envase, manipulaci6n y transporte

El furfural y sus derivados son solventes fuertes por lo tanto deben
envasarse y almacenarse en recipientes de acero o de aluminio. En ningin caso
deben utilizarse contenedores interiormente barnizados de laca o de resina.
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El almacenamiento del furfural no presenta problema técnico especial; si se
guarda durante varios meses su color se oscurece, este oscurecimiento es mas
répido si se expone al aire y en ese caso también aumenta la acidez.

El furfural no esta clasificado como producto quimico téxico, pero deben
tenerse ciertas precauciones pues puede provocar iritacion en los 0jOS y nariz o
manchas en la piel si el contacto es prolongado. Su inflamabilidad es comparable
con ia del gueroseno.

1.4 Técnicas de produccion del furfural
1.4.1 Proceso discontinuo de la compaiiia Quaker QOats

A continuacién se reproduce la descripcion de este proceso, que figura en
un estudio publicado por ia ONUDI en 1974:

Con el proceso clasico de la Quaker Oats el furfural se obtiene en una sola _
operacion en la que se usan grandes digestores rotatorios. La materia prima se
carga en los digestores rotatorios y se trata con acido sulfirico diluido. El furfural
formado se extrae por destilacion en corriente de vapor de agua. Al salir de los
digestores los vapores se condensan y pasan a una columna de destilacién. Los
vapores salientes de la parte alta, ricos en furfural, se condensan y se enfrian,
separandose en dos capas; la capa de agua se restituye a una columna de
destilacién para recuperar el furfural, la capa de furfural que contiene 6% de agua,
se envia a una columna de deshidratacion. (Ref. No. 1)
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1.4.2 Obtencion de furfural a partir de la cascarilla de algodén, café y arroz

El siguiente es un experimento realizado en Guatemala, por los ingenieros
René Filiberto Arias Barrios y Gilmar Obdulio Tronconi Sandoval (Ref. No. 2)

Procedimiento de operacion: '

1. Se vertié dentro del reactor la solucion de acido sulfdrrico con concentracion
definida para la prueba.
2. Adicion de 1 Kg. de cascarilla sujeta a prueba.

3. Cerrado del reactor y verificacion del equipo.
4. Agitacién durante 10 minutos para lograr homogeneidad.

9. Alimentacion de vapor a la chaqueta del reactor, elevando la presion interior
del mismo hasta la presién de operacién definida para fa prueba.

_6. La muestra obtenida someterla al método de determinacién de furfural.
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2. DISENO EXPERIMENTAL

Variable dependiente: rendimiento de furfural.
Variables independientes

o Cascarilla de cebada: se utilizé cebada de tipo primavera, ya que ésta es la

que tiene la mayor cantidad de cascara celulosica (Aprox. 15%).

+ Bagazo de cafia de azucar : se ulilizo la variedad de cafia NCo. 310 por su
alto contenido en fibra.

¢ Tusa de elote

a cada variable se le llamo respectivamente P1, P2 y P3; se evalud el
rendimiento de furfural a partir de cada una de ellas, utilizando diferentes
proporciones demasa: 40g, 80g y 209, aestas cantidades se les denominé:
M1, M2 y M3, respectivamente. También se estableci6 la influencia del tipo de
catalizador en la reaccion por o que se utilizaron dos tipos de catalizadores: acido

sulfarico y acido clorhidrico, ios que se denominaron como C1y C2.

De acuerdo a la informacion anterior, se calculd el nimero de tratamientos
de la siguiente forma:
3 tipos de materia prima,
3 cantidades diferentes de masa,
2 clases de catalizadores. O sea:

# = 3*3*2 = 18 tratamientos.
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A cada tratamiento se le practicaran 3 repeticiones, entonces:

# = (18 Trats.)* (3 Rep.) = 54 corridas.

Para determinar el orden en que se realizaron los tratamientos, se utilizd un
disefic completamente al azar, haciendo un total de diez y ocho tratamientos con

tres repeticiones cada uno y se obtuvo el cuadro siguiente:

Figura No. 4: Diseiio aleatorio

REPETICIONES

NUMERO TRATAMIENTO 1 2
' 1 PiM1C1
2 P1M1C2
3 P2M1C1
4 P3M1C2
5 P2M1C2
6 P3M2C2
7 P2M2C2
8 P1M2C1
g P2M2C1
10 P2M3C2
11 P2M3C1
12 P1M3C1
13 P3M3C2
14 P3M1C1
15 P1M2C2
16 P1M3C2
17 P3M3C1
18 P3M2C1
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Donde al tratamiento 1 se ie llamd PAM1C1, P1M1C2 al tratamiento 2 y asi
sucesivamente, tal como se presenta en la figura No. 4.

6.1 Modelo estadistico

Yij = p + Ti + Eij i= 1,2 ..t

Donde:

Yij = Variable de respuesta de la ij-ésima unidad experimental.

H = Efecto de la media general.

Ti = Efecto del iésimo fratamiento.

Eij = Efecto del error experimental asociado a la ij-ésima unidad experimental.

Con los datos obtenidos se realizara un andlisis de varianza para determinar
cual es el mejor tratamiento.

6.2 Analisis de varianza

.Ho: T=Ti Todos los tratamientos producen el mismo efecto.

Ha: T=Ti Almenos uno de los tratamientos produce efectos diferentes.
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Tabla No. I:

Analisis de varianza

FUENTES DE | GRADOS DE SUMA DE CUADRADOS Fc
VARIACION LIBERTAD CUADRADOS MEDIOS :
TRATAMIEN- t-1 > Yidr - Y3tr SCtratIinrat Cmtrat/CMee
TOS '
ERROR t(r-1) SCtot — SCtrat Sceelglee
TOTAL tr-1 22 Yij-Yar

=1j=1

bk

Regla de decision

: ReChazar Ho si Fc > Ft

No rechazar Ho, si Fe<Ft

Ft = valor que puede ser encontrado en tablas.
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‘3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 Material : 3.2 Reactivos

1 Matraz de tres litros | 40 g de cascarilla de cebada,
de capacidad. Acido sulfarico concentrado,
1 Conjunto de Carbonato de sodio,
destilacion. ' _ Sal comun,

1 Separador grande. Eter,

Cloruro de calcio,
1 Aparato de

destilacion. Agua.
3.3 Procedimiento
1. Mezclar 284 ml de agua y aproximadamente 28 ml de acido sulfirico
concentrado.
2. Colocar la mezcla anterior y 40 g de cascaritla de cebadaenun  matraz.
3. Destilarla mezcla.
4. Neutralizar el destilado con Na2CQs y saturar con sal comdn.
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5.  Destilar del liquido aproximadamente 30 ml.
6. Saturar, el destilado formado, con sal comin y exiraer con éter.
7. Secar ja solucién con cloruro de calcio y destitar nuevamente.

El procedimiento es el mismo si la materia prima es bagazo de caiia o tusas
de elote, Unicamente varian las cantidades de-agua y acido.

Para determinar si el producto obtenido es furfural, a cada una de las

~ muestras se le realiz6 la prueba de la anilina que consistié en agregar al producto,
contenido en un tubo de ensayo, una solucion de fenilamonio (anilina + &cido

acético). La reaccion entre el furfural y la solucién debe dar una coloracién roja.

3.4 Recursos materiales

| Las pruebas se realizaron en la Universidad de San Carlos de Guatemala,
en el Laboratorio de Ingenieria Quimica y en el Laboratorio de la Seccion de
Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria.

3.5 Recursos humanos

Asesora: Inga. Quimica Telma Cano.

Revisor. Ing. Williams Alvarez Mejia.
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4. RESULTADOS

. En el analisis de varianza para determinar si la cantidad de cascarilla de
cebada, influye en la obtencion de furfural, se tiene: Fc = 195.62, Ft= 10.92 al
usar H2504 como catalizador y Fc = 227.625, Ft = 10.92 al usar HCI (Fc > Ft), la
cantidad de cascarilla de cebada si influye en el experimento.

. En el andlisis de varianza para determinar si la cantidad de bagazo de cafia,
influye en la produccién de furfural, se tiene: Fc=43.90, Ft= 10.92 al usar
Hz504 como catalizador y Fc = 22.62, Ft = 10.92 al usar HCI (Fc > Ft),
cantidad de bagazo de cafa si influye en el experimento.

. Segun el andlisis de varianza, para determinar si la cantidad de tusas de elote
influye en la obtencién de furfural se tiene: Fc = 261.44, Ft = 10.92 al usar como
catalizador H2S04 y Fc = 64.50, Ft = 10.92 al usar HCI (Fc > Ft), la cantidad de
tusas influye en la prueba. '

. El andlisis de varianza, para determinar si el tipo de materia prima influye en la
cantidad de furfural a obtener, indica: Fc = 57, Ft = 10.92; Fc = 27.67,
Ft=10.92,; Fc = 66.50, Ft = 10.92, para 40, 80 y 20 gramos de materia prima
respectivamente al usar H2S04 como catalizador. En todos los casos Fc > Ft, el
tipo de materia prima si influye en la cantidad de furfural a obtener.

. En el andlisis de varianza, para condiciones similares a las del resultado 4,
excepto que el catalizador es HCI, se tiene: Fc = 14,90, Ft = 10.92: Fc = 12.99,
Ft = 10.92, Fc = 77.44, Ft = 10.92; el tipo de materia pnma si influye en el
expenmento
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| 6. El tipo de catalizador, al usar cascarilla de cebada como materia prima, si
influye en la cantidad de furfural a obtener, pues segun el andlisis de varianza
Fc = 10.125, Ft = 6.61; Fc = 25.60, Ft = 6.61 respectivamehte para 40 y 80
- gramos de cascarilla de ce.bada.

7 Cuando se usa bagazo de cafia como materia prima, el tipb de catalizador si
influye en la cantidad de producto cuando las cantidades son pequefias, segun
el andlisis de varianza Fc = 50.26 y 7.98 para 20 y 40 gramos respectivamente,
en ambos casos Ft = 6.61. Pero para 80 gramos Fc = 1.8 y Ft = 6.61, por lo
tanto el tipo de catalizador no influye en el rendimiento.

8. Cuando se usan tusas de elote como materia prima, el tipo de catalizador
influye en la cantidad de furfural a obtener, segln el andlisis de \)aria_nza: - Fc
=16.2, 121.82 y 20.85 para 40, 80 y 20 gramos respectivamente, en todos Ft
= 6.61. ‘



Resuitado No. 9

Tabla No. lI: Rendimiento de furfural segun la cantidad de tusas de
elote y tipo de catalizador

20 2,35% 2,17%
40 3,42% 2,58%
80 2,91% 1,41%

Figura No. 6: Rendimiento de furfural segun la
cantidad de tusas de elote y tipo de catalizador

¢ Rendto. Furfural
con H2S04

o Rendto. Furfural
con HCI

0 50 100
Masa P3
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Resultado No. 10

‘Tabla No.lil: Rendimiento de furfural en funcién de la cantidad de

bagazo de caiia y tipo de catalizador

40 1,42% 1,08%
80 1,42%]| 1,29%

Figura No. 7: Rendimiento de furfural segun la
cantidad de bagazo de cafia y tipo de catalizador

1,6% -

1,4% -

1,2% )
o + Rendto. Furfural
E 1,0% - con H2S04
E 08% - 0 Rendto. Furfural
B con HCI
K 0,6% -

0,4% -

0,2%

0,0% - L i

0 - 20 40 60 80 100
Masa P2
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Resultado No. 11

! Tablé No. IV: Rendimiento de furfural en funcion de }a cantidad
de cascarilla de cebada y tipo de catalizador

20 0,00% 0,00%
40 3,17% 2,42%
80 - 2,04% 1,38%

Figura No. 8: Rendimiento de furfural en funcién
de la cantidad de cascarilla de cebada y tipo de

catalizador
3,5%
3,0%
.g 2.5% ¢ Rendio. Furfural
i) 2 0% con H2504
E 1
.E 1.5% O Rendto. Furfural
& 1.0% con HCI
0,5%
0,0% -
0 20 40 60
Masa P2
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Resultado No. 12

Tabla No. V: Rendimiento de furfural en funcién del
' tipo y cantidad de material

20 2,35% _ 0,67% 0,00%
40 3,42% ' 1,42% 3,17%
80 2,91% 1,42% 2,04%

Figura No. 9: Rendimiento del furfural en funcion
del tipo y cantidad de material

# Tusas de elote

% Bagazo de cafa

A Cascarilla de
cebada

Rendimiento

0 20 40 60 80 100
' Masa
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

En fa reaccion para obtener furfural, las variables de estudio son: cantidad y
clase de materia prima, asi como el tipo de catalizador, para inferir sobre la
produccion de dicho compuesto en funcidn de estas variables. '

Los tipos de materia prima empleados son tres:

o tusas de elote, este material debe cortarse en fragmentos muy pequeiios antes
de utilizarlo, para mejorar el proceso, pues se comprobd que con trozos
relativamente grandes no se obtiene suficiente destilado, debido a que las tusas
obstruyen el paso del vapor formado durante 'Ia ebullicion. Independientemente
del tipo o cantidad de material con el cual se este trabajando, la primera
destilacion debe durar una hora, para mantener constante el tiempo de reaccion
la cual se lleva a cabo en esta etapa: los pentosanos pierden al hervir en

. solucién con acido fuertes, tres molécuias de agua y se forma furfural;

(CHO)

(C5HeOa)n + H2O + H ——p (CHOH)3 - 3 H20 — . CsH4O2
I
CH20H {Ref. No. 3)

_ El acido sirve como catalizador. -En la practica se utilizan dos tipos de
acidos: H2804y HCI, los cuales se analizan por separado, para determinar si el

: c_atalizador influye en la cantidad de furfural a obtener cuando el tiempo de
reaccion es constante.
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De acuerdo al andlisis de varianza, explicado en la seccion de disefio
experimental y desarrollado en la seccion de datos caiculados (tablas No. XXV
a XXVIil), de cada uno de los pares de datos (con H2S04 y HCI) obtenidos de
las distintas masas de tusa, se obtiene para todos F¢ > Ft, o cual indica que la
hipotesis nula debe rechazarse y por lo tanto, se concluye que el tipo de acido
- si influye en la cantidad de producto a obtener. |

Expérimentaimente se determind que al agregar a las tusas de elote una
solucion ( H2804 6 HCI /H20 ) al 15% de acido; es mejor catalizador el H2S04,
no solo por llevar a cabo mas rapido la reaccion sino porque al neutralizar el
destilado con CaCO: se requiere menos cantidad de base que al usar HCI,
aumentando la cantidad hasta cinco veces, esto se debe a que las moléculas
de HCI son mas grandes que las de H2S04, por lo que es I6gico este aumento
en la cantidad de base, aunque se esté utilizando la misma cantidad de &cido
en la solucién respectiva. | |

La neutralizacion es necesaria porque el destilado tiene un pH de
aproximadamente 2.40 esto es un indice que ademas de furfural existe acido,
estos dos compuestos pueden reaccionar y producir alcohol furfurilico; pero el
motivo més importante de neutralizar es porque el furfural contenido en la
solucion debe extraerse con éter, para lo que es indispensable que solo halla
en solucion agua y furfural para que al agregar el éter se formen perfectamente
~dos fases: una de agua, insoluble en éter y otro de furfural + éter,
completamente miscibles, para después evaporar el éter y obtener solo furfurat.



El volumen de solucion écido/agua a utilizar depende del volumen ocupado
por la materia prima; debe ser una cantidad tal que cubra perfectarhente todas
las tusas de elote para que pueda llevarse a cabo la reaccién.

La cantidad de furfuraldehido recuperado depende también de cuarito se
halla utilizado de tusas de elote, las cantidades usadas fueron pequeias por
tratarse de un experimento a nivel de laboratorio: 20, 40 y 80 gramos y se
concluye que el maximo rendimiento se tiene a los 40 g de materia prima como

-se observa en los resultados: tabla No. |, figura No. 5.

* Bagazo de caiia; este material no recibid tratamiento previo, ya que el bagazo
de cafia que sobra en los ingenios tiene el tamario de particula apropiada para
realizar la primera destilacién.

Se evalué el rendimiento de furfural al utilizar H2SO y HCl como

. catalizadores y al aplicarles el anélisis de varianza (tablas No. XVII, XXVH y

XIX) se concluye que el tipo de acido si influye en el rendimiento dé furfural

cuando se emplea poco bagazo, pero la influencia eé nula al usar 80 gramos

de bagazo de caiia, segln el andlisis de varianza, ya que Fc=18yFt=6610

sea Ft < Fc, por lo tanto se acepto la hipétesis nula y al igual que con ias tusas
de elote el H2S0+4 resultd ser el mejor catalizador.

En la seccion de resultados: tabla No. ill, figura No. 7, puede aprecrarse la
tendencia del rendimiento de furfural en funcion de la masa de bagazo de cafia;
el maximo rendimiento se tiene cuando se usan 40 gramos, esto es debido a
que con esa cantidad se tienen las mejores condiciones para el proceso a nivel
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de laboratorio: la cantidad es tal que la materia prima, para una hora de
reaccion no es poca como para que se queme ni tanta que ocupe casi todo el
volumen del balon y la destilacion no pueda llevarse a cabo satisfactoriamente.

Cascarilla de cebada: esta se obtiene en grandes cantidades en la Cerveceria
Centro Americana y el tamafio de particula es el ideal para el proceso,
‘Unicamente se presenta dificultad cuando se trabaja con cantidades muy
pequeias, porque las particulas son finas y es poco el volumen que 'ocupan,
aproximadamente la tercera parte de lo que ocupan 20 gramos de tusas de
elote y la mitad de 20 gramos de bagazo de cafia. Puede observarse en los
datos originales que cuando; se usan 20 gramos de cascarilla de cebada no se
obtiene furfural debido a que el material se quema antes de cumplir una hora
de reaccién cuando la cantidad de solucion (agua + &cido) es la necesaria para
destilar y cuando se agrega un poco mas de lo necesario la reaccién no se
fleva a cabo porque en el destilado sélo se obtlene agua y acido vy finalmente,
el material termina por quemarse.

Segun el andlisis de varianza el tipo de materia prima si influye en la

cantidad de furfural al obtener. (Tablas No. XXI a XXVI de la seccién Datos
calculados).

Se concluye que al utilizar tusas de elote como materia prima se obtiene el

mejor rendimiento de furfural, lo cual coincide con la hipétesis planteada y es

Ibgico pues de-los tres tipos de material las tusas son las que tienen el mayor

porcentaje de pentosanos; el Unico inconveniente que presentan es su pre-

- tratamiento, pues como se escribié anteriormente debe cortarse en trozos bastante
pequenocs.
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Independientemente del tipo de materia prima utilizado el H2S0s es mejor
catalizador que el HCI, para extraer furfural de material vegetal.

Para determinar si el compuesto obtenido es furfural, se le realizé la prueba
de la anilina la cual consiste en agregar a la muestra contenida en un tubo de
ensayo, 2 ml de una solucion de acetato de fenilamonio que es una solucion de

anilina y acido acético, al adicionar acetato de fenilamonio a Ia muesira esta se
torna de color rojo con lo que se concluye que si es furfural.

El furfural recién destilado es de color amarillo pardo, pero al estar en
contacto con el aire y la luz adqmere un color amarlllo intenso, tiene olor a
almendras.




CONCLUSIONES

. El furfural se obtiene de las tusas de elote, bagazo de cafia y cascarilla de
cebada al reaccionar en caliente con una solucién de acido mas agua.

. De los tres tipos de material analizados las tusas de elote son las que producen
el mayor rendimiento de furfural.

. Desde el punto de vista de facilidad del proceso, la cascarilla de cebada es ia
que presenta el tamafio de particula 6ptimo y es el material que utiliza la menor
cantidad de catalizador.

. El H2804 es mejor catalizador que el HCI, en la reaccion de conversién
- pentosanos a furfural, porque no solo aumenta la velocidad de reaccién, sino
también es méas econémico. o



RECOMENDACIONES

Utilizar otros tipos de desechos agroindustria!es, como: cascarilla de arroz, de
‘café, etc. para determinar si de estos puede extraerse furfural y si hay =
produccion cual es el porcentaje de rendimiento.

Al extraer furfural, de material vegetal, debe usarse un desecho agroindustrial
que sea abundante en esa época del afio, para asegurarse que el
- aprovisionamiento sea suficiente y la calidad de la materia prima satisfactoria.

- Conociendo los resultados de la obtencién de furfural a partir de la cascarilla
de cebada, bagazo de cafia y tusas de elote a nivel de Iaboratbrio,
experimentar 1a produccién a nivel de ia plénta piloto para después continuar
con la produccion industrial y en el futuro poder exportar este producto.

Investigar que ofro tipo de catalizadores pueden utilizarse en la reaccién para
convertir los pentosanos del material vegetal en furfural.
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Datos originales

Tabla No. VI: Cantidad de furfural obtenido segin el tipo de tratamiento

APENDICE

Repeticiones (Cant. De furfural en ml)
Ndimero Tratamiento 1 2 3
1 P1M1CA1 1.1 1.4 1.3
2 PiM1C2 1 1 0.9
3 P2M1C1 0.5 0.6 06
4 P3M1C2 1.1 1 1
5 P2M1C2 0.5 04 0.4
6 P3M2C2 1 1.2 1.2
7 P2M2C2 1.1 1 1
8 P1M2C1 1.8 1.5 1.6
<] P2M2C1 1 1.2 1.2
10 P2M3C2 0.1 0 0.09
11 P2M3C1 0.2 0.1 0.1
12 P1M3C1 .0 0 0
13 P3M3C2 0.4 0.5 0.4
14 P3M1C1 1.4 1.3 1.4
15 PIM2C2 1.1 12 K
16 PIM3C2 0 0 0
17 P3M3C1 0.4 0.4 0.3
18 P3M2C1 25 2.2 23




TablaNo. VII: Cantidades de agua y acido usados en solucion, segun la cantidad de
cascarilla de cebada

Cant Cascarilla| Cantidaddeagua| Cantidadde | Gantidad de HCI
de cebada (g) ( ml) H2S04 (ml) (mi)
20| 142 28 | 28
40 284 56 56
80 320 63 63

TablaNo. VIl Cantidades de agua y acido usados en solucion, seguin la cantidad de
bagazo de caria

Cant De bagazo| Cantidaddeagua| Cantidadde | Canfidad de HCI
decafia (g) (ml) H2S04 (ml) “(mi)
| 20 213 42 2
40 426 84 84
8o 380 75 7
B



TablaNo. IX: Cantidades de agua y acido usados en solucién, segin la cantidad de

tusas de elote
Cant De tusas de| Cantidaddeagua| Cantidad de Cantidad de HCI
elote (g) { ml) H2S04 (ml) {ml)
20 284 56 56
40 440 87 87
80 568 112 112
37
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Calculo de muestra

1. Célculo de rendimiento de furfural

% Rendto. = Cant. furfural promedio x 100

Cant. Materia prima

Cant. de furfural promedio = Cant. de furfural de c/repeticion

# repeticiones

Calculo de rendimiento para la conida#2 (P1M1C2)

. Segun los datos originales (Tabla No. V), las cantidades de furfural para las
repeticiones 1, 2, y 3 de la corrida 2 son: 1, 1 y 0.9 mi; respectivamente, para
una cantidad de 40 g de materia prima

% Rendto. (1+1+09)/3 x100

40
% Rendito.

2.42%

El porcentaje de rendimiento, para las corridas restantes se presenta en
la seccion de datos calculados.



2.  Analisis de varianza: para determinar si influye la cantidad de cascarilla de

cebada en el rendimiento de furfural, al usar HCI como catalizador.

. Hacer una tabla: con el tipo de tratamiento, nimero de repeticiones vanables

de respuesta:

Tabla No. X: Analisis de varianza

TRATAMIENTO REPETICIONES Yi Yip
PAM1C1 1ml imt] 0.9ml 29| 09667
PiM2C2 1.8 mi 15ml| 1.6ml 49| 16333
P1M3C2 0 0 0 0 0
TOTAL 7.8 2.60
Donde:

Yi =2 (de los ml de furfural de cada repeticion)

Yip = Yil # de repeticiones

. Calculo de los grados de libertad (GL), la suma de cuadrados (SSt), la suma

[

de cuadrados medios, para obtener Fc y comparario con Ft. Ordenar los

resultados en una tabla, como se muestra a continuacién:
SSt =12+1240.92+ 1.82+1.52+1.62- (7.8)39 =4.10

SStat = 2.92+4.9% -7.8% = 4.04667

-3 9

Error= 4.10 - 4.04667 = 0.05333
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Tabla No. Xi:

Resumen de analisis de varianza

FUENTE DE SUMA DE GRADOS DE MEDIA DE Fc
VARIACION | CUADRADOS | _LIBERTAD | CUADRADOS

SStrat 4.04667 - 2 2.02333 227.625

ERROR 0.53333 6 0.00888

TOTAL 4.10 8

Segun Tabla No. IV, Ref. 4. el valor de Ft es 10.92.

Fc > Ft, por lo que fa cantidad de materia prima si influye en el experimento.

Se sigue un procedimiento similar para el andlisis de varianza de las ofras

corridas.
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Datos calculados

Tabla No. XlI: Rendimiento de furfural al usar tres diferentes cantidades de
tusas de elote

Masa | Rendimiento usando | Rendimiento usando
C1 Cc2
20 2.35% 217%
40 3.42% 2.58%
80 2.91% 1.41%

Tabla No. Xiil : Rendimiento de furfural al usar tres cantidades_ diferentes de

bagazo de cafia

Masa | Rendimiento usando | Rendimiento usando
C1 C2
20 0.67% 0.32%
40 1.42% 1.08%
80 1.42% 1.29%
41
.4 5 e ———— — L




Tabla No. XIV : Rendimiento de furfural al usar tres diferentes cantidades de -
cascarilla de cebada

Masa | Rendimiento usando | Rendimiento usando
C1 C2
20 _ 0 _ _ 0
40 3.17% 2.42%
80 2.04% 1.38%
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- Tabla No. XV Analisis dé varianza para determinar si influye la cantidad de
cascarilla de cebada, en la produccion de furfural al usar H2804 como
catalizador




Tabla No. XVI: Analisis de varianza para determinar si influye la cantidad de

- cascarilla de cebada, en la produccion de furfural al usar HCI como
catalizador

227 625

0.5333 - B 0.0088

4.10 8




Tabla No. XVHI: Analisis de varianza para determinar si influye la cantidad de
bagazo de caiia al usar H2804 como catalizador, en la produccion de furfural




Tabla No. XVIlI: Anélisis de varianza para de.termi‘nar si influye la cantidad de

bagazo de caiia en la produccion de furfural, al usar HCI como catalizador

0754028

0.02 6 0.033333
1.508056 B
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Tabla No. XIX: Analisis de varianza para determinar si influye la cantidad de
tusas de elote en la produccion de furfural, al usar H2504 como catalizador
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Tabla No. XX: Andlisis de varianza para determinar si influye la cantidad de
tusas de elote en la produccion de furfural, al usar HCI como catalizador




Tabla No. XXI: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de

material en la produccion de furfural, al usar H2S04 como catalizador
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Tabla No. XXII: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de

material en la produccién de furfural, al usar H2804+ como catalizador

cuadrados

uadrados

20,2522

10,1261

2767
2.1800 0.3633
22.4322




Tabla No. XXlll: Anélisis de varianza para determinar si influye el tipo de
material en la produccion de furfural, al usar H2504 como catalizador
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Tabla No. XXIV: Analisis de varianza para determinar si influye el tirpo de

material en la produccion de furfural, al usar HCl como catalizador
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_Tabla No. XXV: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de

material en la produccidn de furfural, al usar HCl como catalizador

005775

00266] 6| 00044
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Tabla'No.. XXVI: Andlisis de varianza para determinar si influye el tipo de
material en la produccién de furfural, al usar HCI como catalizador




Ik

Tabla No. XXVil: Analisis de varianza para determinar si inflﬁye el tipo de
catalizador en la produccion de furfural, al usar tusas de elote como materia
prima




Tabla No. XXVII: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de
catalizador en la produccion de furfural, al usar tusas de elote como materia
prima | :
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Tabla No. XXIX: Anéalisis de varianza para determinar si influye el tipo de
catalizador en la produccion de furfur_al, al usar tusas de elote como materia
prima.

57

\ == i




Tabla No. XXX: Andlisis de varianza para determinar si influye el tipo de

catalizador en la produccion de furfural, al usar bagazo de cafia como materia
prima. |




Tabla No. XXXI: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de
catalizador en la produccion de furfural, al usar bagazo de cafia como materia
prima. '
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Tabla No. XXXII: Anélisis de varianza para determinar si influye el tipo de

catalizador enla prod'uccién de furfural, al usar bagazo de cafia como materia

prima.

001275 & 0003163

0.02875 5




Tabla No. XXXIll: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de

catalizador en la produccion de furfural, al usar cascarilla de cebada como

materia prima
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Tabla No. XXXIV: Analisis de varianza para determinar si influye el tipo de
catalizador en la produccion de furfural, al usar cascarilla de cebada como
materia prima
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