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RESUMEN

Se plante6 y disefié un método, a nivel de laboratorio, para sintetizar un
acido carboxilico a partir de la celulosa proveniente del culmo del bambu
-Guadua angustifolia-, utilizando para ésta reaccidon las propiedades fisicas y
guimicas que presentan los hidratos de carbono, ademas de utilizar el método
de Kraft para la hidrélisis de la celulosa y la reaccion de Cannizzaro, para
sintetizar el acido correspondiente, todo esto con el fin de obtener un método
factible para sintetizar un preservante natural para el cuidado del bambu contra

el ataque de las plagas.

Para el disefio del método se estudiaron en primer lugar las propiedades
quimicas de los carbohidratos presentes en el bambu, especificamente, en la
especie Guadua angustifolia, después se planteé la reaccion general de la
sintesis de la sal sodica del &cido D-Glucérico, a partir de la celulosa y se
plante6 el mecanismo de reaccion para dicha sintesis, con esto se obtuvo las

cantidades estequiométricas necesarias que se utilizaron en el experimento.

En el planteamiento del experimento, se utilizé el método de Kraft para
extraer la celulosa presente en el bambu, ademas se hidrolizo la celulosa para
convertirla en glucosa, la cual fue tratada con acido nitrico para producir la sal
sddica del acido D-Glucérico, el cual se identificO mediante la reaccion con el
reactivo de Fehling. Se determind que con el método propuesto puede
obtenerse la sal sddica del acido D-Glucarico, pero el rendimiento de la

reaccion es muy bajo, haciendo asi el método poco eficiente.

Se trabajé a una temperatura de 23°C y una presion de 0.84 atms.
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HIPOTESIS

Alternativa

Si es posible obtener un rendimiento significativo a partir del culmo del
bambu por hidrélisis alcalina de la celulosa a azlcares acido -aldaricos-,

utilizando para este procedimiento la sintesis de Cannizzaro.

Nula

No es posible obtener un rendimiento significativo a partir del culmo del
bambu por hidrdlisis alcalina de la celulosa a azucares acidos —aldaricos-,

utilizando para este procedimiento la sintesis de Cannizzaro.
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OBJETIVOS

General

Proponer y disefiar un método, a nivel de laboratorio, para obtener un
preservante natural para el culmo del bambu -Guadua angustifolia- a partir de la
conversion de los extractos celulésicos del mismo mediante sintesis de

Cannizzaro.

Especificos

1. Producir mediante el método Kraft para la hidrélisis alcalina de la
celulosa presente en el culmo del bambu, convirtiéndola en azucares

acido y azucares alcohol.

2. Evaluar el rendimiento de conversiéon de azucares acido mediante la

reaccion de Fehling por gravimetria.

3. Establecer una relacion empirica de rendimiento mediante el contenido
de producto cuprico (CuO) de la reaccion de Fehling respecto al

contenido de cobre en la solucion original del reactivo de Fehling.
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INTRODUCCION

El bambU presenta caracteristicas que lo hacen ser una planta versatil,
especificamente el genero Guadua, el cual presenta caracteristicas de gran
utilidad para la construccion de estructuras con materiales alternativos al acero
o al concreto, siendo el primero de facil obtencién y econdémicamente mas
barato. En afios recientes se ha estudiado las propiedades del bambu, asi como
sus caracteristicas y debilidades, encontrandose asi que este presenta
propiedades fisico-mecanicas excelentes para la construccion, pero, también,
es un material muy propenso al ataque de plagas, lo que trae como
consecuencia el dafio permanente de las estructuras hechas con bambu,

haciéndolas inestables, inhabitables y poco factibles.

De aqui surge la necesidad de encontrar un método de preservacion del
bambu que se eficiente; el planteamiento y disefio de un método que utilice los
sobrantes del bambu para que, por medio de la extraccion de la celulosa
presente en la madera del bambu, pueda sintetizarse un compuesto que cambie
las propiedades organolépticas de dicho material e inmunizarlo contra el ataque
de insectos y plagas. Durante la elaboracion de éste método existi6 la limitante
de obtener informacién que ayudara a la propuesta del método, por lo que se
planted la metodologia proponiendo una teoria de la conversion de la celulosa
por tratamiento con alcali y, posteriormente, con acido, para obtener como

producto final la sal de un &cido carboxilico.

XXV



En primer lugar, se estudi6 las propiedades del bambu del género
-Guadua angustifolia- para asi plantear las generalidades en las cuales se basa
el método. Después se estudiaron los componentes del bambu y las
proporciones de éstos, con el fin de conocer la cantidad de celulosa maxima
qgue podia extraerse de ésta planta. Conociendo esta informacién se planteé la
reaccion general y el mecanismo de reaccion para la conversion de la celulosa
a Aacidos carboxilicos menores, con el planteamiento anterior se determinaron
las cantidades estequiométricas necesarias para efectuar las reacciones con el
objetivo de plantear la metodologia, a nivel de laboratorio para realizar la

sintesis.

Posteriormente, se evalud la cinética de la reaccion y se calcul6 el
porcentaje de conversidn o rendimiento de la reaccion para determinar la

eficiencia del método.

Se determind que es posible sintetizar un acido carboxilico, a partir de la
celulosa proveniente del culmo del bambu, pero en una cantidad minima
haciendo el método poco eficiente. Cabe resaltar que al no existir
documentacion acerca de éste experimento no puede compararse los
resultados obtenidos con datos anteriores para determinar si el resultado fue
deficiente. Para esto, evaluarse el método con respecto a otros, ademas de
evaluar si el 4cido sintetizado posee o0 no las propiedades de un preservante

para maderas.

Esta propuesta deja como inquietud el estudiar las propiedades quimicas
de los componentes de las maderas y si éstos pueden utilizarse como
preservantes, con el fin de que este tipo de preservacion pueda crear proyectos
autosostenibles de construccién y preservacion de estructuras hechas con

bambd.
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1. ANTECEDENTES DEL BAMBU

En época reciente el bambu, al igual que otras tecnologias basadas en
materiales naturales se encuentra atravesando una revisibn de sus

potencialidades como material de construccién. (5-4)

Sus caracteristicas y propiedades lindan en lo increible: la primera
especie vegetal en haber soportado la mortifera radiacién de la bomba atomica
de Hiroshima, al ser utilizada para recuperar areas verdes en el epicentro de su
explosion con 1100 especies distribuidas a través de la totalidad del planeta,
con excepcion de la Antartida; con alturas que varian segun la especie desde
unos cuantos centimetros hasta mas alla de los 50 metros creciendo en algunos
casos a una velocidad de un metro diario; alcanzando diametros de tallo de
hasta 30 cm.; soportando un rango de temperaturas ambientales entre los 20 °F
y los 120 °F; una hermosa, extrafia planta primitiva integrada desde los mas
remotos tiempos al destino de la humanidad a través de mil usos incluyendo

comida, bebida, papel, ropa, medicinas..

Ecologicamente, un recuperador de tierras agotadas; una bomba natural
de oxigeno ambiental; un recurso de invaluable utilidad en la estabilizacion y

rescate de terrenos erosionados y ambientalmente degradados.

Y en el area de construccidn, un recurso inagotable infraestructural,
estructural y de servicios en vivienda y otros tipos de edificaciones. Superior al
acero normal en fuerza tensil y al concreto en compresién; suplidor de

mobiliario, esteras, revestimientos, pisos, tabiques, instalaciones sanitarias,



techos, estructura y encofrados entre muchos otros usos. Bendiciéon de las
regiones econdmicamente deprimidas ofreciendo soluciones economicas y

vernaculas a las necesidades habitacionales de millones de desamparados.

1.1 Generalidades del bambu

Bambu es el nombre comun de un conjunto de plantas vivaces, lefiosas,
de porte arbustivo o arbéreo, agrupadas en unos 45 géneros y 480 especies de
la familia de las Gramineas. El bambu crece sobre todo en regiones tropicales y
subtropicales, desde el nivel del mar hasta las zonas cubiertas por nieves
perpetuas; solo algunas especies se extienden hasta las regiones templadas.
Es muy abundante en el sureste de Asia y hay algunas especies en América y
Africa, y ninguna en Australia. El porte oscila entre el de los carrizos rigidos de
aproximadamente 1 m de altura, y gigantes de hasta 50 m de altura y 30 cm. de
diametro cerca de la base. Casi todos los bambues son erectos, pero algunas

especies tienen tallos flexibles que forman espesuras impenetrables.

Figura 1. Plantacion de bambu, Santa Barbara Suchitepéquez.




1.1.1 Estructura y Caracteristicas

El bambu se reconoce facilmente por los tallos articulados lefiosos, o
canas, formados por secciones huecas llamadas entrenudos, separadas por
tabiques solidos llamados nudos. En cada nudo, una vaina protege una yema,
que a su vez puede dar lugar a una rama o a una inflorescencia. Los tallos de
bambu brotan de rizomas (tallos engrosados) subterraneos horizontales. Los
apices de los brotes nuevos estan protegidos por escamas imbricadas que se
forman a medida que se alargan los entrenudos. En un principio los brotes
nuevos crecen despacio, pero el ritmo aumenta muy rapido y puede llegar a 60
cm. diarios en algunas especies tropicales gigantes. El tallo principal no tiene
hojas y no suele ramificarse hasta no haber alcanzado toda su longitud. Las
ramas crecen a partir de las yemas de los nudos, y pueden a su vez emitir
ramas secundarias y hasta terciarias; estas ultimas son las que portan las

hojas, casi siempre rectas, planas y multinerviadas, caracteristicas del bambu.

Figura 2. Culmo y entrenudos del bambu, plantacion de bamb( Santa
Barbara Suchitepéquez.

Ed




Las canas de bambu son verdes porque contienen abundante clorofila en
los tejidos situados inmediatamente bajo la superficie. Esto significa que las
canas forman una superficie fotosintética importante, sobre todo porque crecen

antes de que se desarrollen las hojas.

La estructura floral del bambu es basicamente la normal en la familia de
las gramineas. No obstante, varios detalles de la flor demuestran que los
bambues son gramineas primitivas. En efecto, la flor del bambu tiene seis
lodiculas (escamas dispuestas en la base del ovario), seis estambres y tres
estigmas (estructuras de germinacion del pistilo), en lugar de las dos lodiculas,
tres estambres y dos estigmas tipicos de casi todas las gramineas. Ademas,
aunque muchos bambues florecen anualmente, son también muy numerosos
los que florecen una vez cada varios anos. Todos los miembros de una especie
florecen al mismo tiempo, y las plantas mueren después de florecer y formar las
semillas. Las especies individuales se perpetuan mediante semillas y emitiendo
nuevas cafas a partir de los rizomas; una especie puede tardar varios afnos en

establecerse por si sola.

1111 Clasificacion botanica
Hay dos tipos basicos de bambu: lefioso y herbaceo.

Los bambues lefosos pertenecen a un sola especie, Bambuseae,
mientras que los herbaceos se ubican segun un numero de especies
separadas: Olyreae, Streptogyneae, Buergersiochloeae, Guaduelleae vy
Puelieae (Clark et al. 1995). A estas ultimas es a la que se hace referencia
especificamente a las Guaduelleae y en especial Guadua angustifolia que
constituye la base de la revolucion constructiva actualmente en marcha en

Latinoamérica



1.1.1.2 Origen, habitat, especies, velocidad de

crecimientoy maduracion

Todos los continentes, excepto Europa, cuentan con bambues indigenas.
El ambito natural del bambu abarca las diferentes regiones del mundo, (a
excepcion de la Antartida y otras zonas de frio riguroso y alturas extremas)
prosperando preferentemente en el Asia y en América. En este ultimo caso, se
extiende desde la latitud 400 N hasta la 470 S abarcando en ese ambito
Estados Unidos, México, Centro y Suramérica (donde la Guadua concentra su
mayor importancia) y la region Caribefia. Mas especificamente, la especie
Guadua se extiende desde 270 N en el noroeste mexicano hasta 330 S a nivel

de Argentina y Uruguay.

Existen aproximadamente 90 géneros y 1100 especies de bambu en el
mundo, cerca de la mitad de los cuales habita en América extendiéndose. En
América Latina, el género Guadua es muy importante: G. angustifolia en
Colombia y Ecuador, G.amplexifolia desde el norte de Venezuela hasta
Nicaragua y Honduras, G. inermis en México y G. superba en el Brasil. A
mayores altitudes y en los climas templados de América Latina, el género
Chusquea es muy importante. Existen mas de 400 especies nativas de
Latinoamérica entre las que destaca la Guadua angustifolia, de cultivo ideal y

facil desarrollo para aplicaciones en construccion.

El bambu se reproduce casi exclusivamente a partir de sus rizomas y
crece con extremada rapidez alcanzando su maxima altura en un lapso de 3 a 4
meses y su madurez completa entre los dos y los tres afios a partir de su

nacimiento en lo que representa un corto ciclo de crecimiento.



1.1.1.3 Laraiz

El sistema radicular esta conformado por raices adventicias y fibrosas, y
por los rizomas que corresponden a modificaciones del tallo, de tipo
paquimorfico (crece hacia afuera), en su conjunto son fuertes, abundantes y de

la activacion de las yemas se generan nuevos rizomas y por ende nuevos tallos.

1.11.4 El culmo

El culmo una vez emerge del suelo lo hace con el maximo diametro. Un
tallo adulto tiene una altura entre 18 y 22 m., es lefioso, recto, y ligeramente
arqueado en la punta, formado por nudos y entrenudos huecos. De acuerdo a
su variedad o forma presentan caracteristicas especiales, (distancia entre

nudos, diametro, espesor de las paredes, color, entre otros).

Figura 3. Parénquima de bambu sin preservar, coloracion natural,

diferentes aumentos.




Figura 4. Algunas caracteristicas botanicas basicas del bambu.

a1 Flanta de bambi- componentes b) Culmio - Seccidntranzversal v detalle ampliada
1.1.2 Especificaciones
1.1.2.1 Energia caldrica

El bambu produce mas de 7,000 kilocalorias por kilogramo, superior a la
madera y la mitad de lo correspondiente al petréleo crudo. El carbén de bambu,

como tal, posee un vasto potencial de aplicacion.

1.2 Beneficios, usos generales y productos
1.2.1 Usos cronoldgicos

En funcién de su tiempo de vida se puede agrupar los usos del bambu de la

siguiente forma:

<30 dias bueno para comer.
6-9 meses para hacer cestas,
2-3 afos para elaborar tabiques y laminados.

3-6 afios para construccion.



1.2.2 Diversificacion de productos

El bambu desempefia un papel vital para la vida socio-econdémica de las
comunidades que se benefician de su utilizacién y un impacto ambiental en el
devenir de las mismas: es un recurso natural renovable a corto plazo con
relacion a otras maderas, biodegradable, con mas de un millar de usos, con una
enorme diversificacion de productos: materia prima de bajo costo para vivienda
y construccidn; recurso de decoracidén; mobiliario de todo tipo; recuperador,
conservador y estabilizador de suelos; cercas para el ganado; regulador de
sistemas hidricos; herramientas agricolas; implementos de cocina; instrumentos
musicales y de artesania; bastones; medicinas contra el asma, tos vy
enfermedades del riidn, entre otras); materia prima para elaboracion de
juguetes, perfumes y papel; fuente de alimentacién para seres humanos y
animales; preservativo de alimentos e inhibidor de crecimiento bacterioldgico;
desodorante ambiental; fijador de diéxido de carbono; purificador de agua;

deshumidificador; combustible vegetal, entre muchos otros.

1.2.3 Combustible

Posee un importante potencial de uso tanto en la produccién de energia
calérica como en la desodorizacion de ambientes, debido a que en su
constitucidén, casi tres veces mas porosa que la de la madera, intervienen
muchos minerales (como hierro, manganeso y potasio), y muy pocas
impurezas. Una vez utilizado inicialmente, el carbén de bambu puede ser

reciclado muchas veces después de haberse limpiado, hervido y secado al sol.



1.3 Virtudes y fortalezas

El bambu es la planta mas resistente del reino vegetal. Comparable con
el acero en fuerza de traccidén y con el concreto en fuerza de compresion, es
unico en ese doble sentido. Mientras su fuerza a la tension se mantiene igual a
lo largo de la vida de la planta, su resistencia a la compresion se incrementa en

el tiempo.

131 Comportamiento ambiental

El bambu constituye una herramienta para conservaciéon de suelos. Sus
propiedades para combatir la erosién permiten crear condiciones favorables en
vertientes y cuencas, en riberas de rios con tendencia a la fragilidad ecoldgica,
en areas deforestadas y en lugares propensos a movimientos sismicos y a
deslizamientos de barro. Asi mismo, combate efectivamente la erosion causada

por el escurrimiento de tierras durante las lluvias.

1.4 Debilidades y proteccién

14.1 Insectos y plagas

Una debilidad del bambu es que este material es muy facilmente atacado
por insectos y plagas. El sistema tradicional para conservar bambu consiste en
inmunizacion a través del uso de fuertes y téxicos quimicos que son muy
eficaces para este proceso, pero también muy dafinos para la naturaleza, el
ambiente y las personas que viven en casas de bambu tratado de esta forma 'y
de aquellos que trabajan con ellos. También se acostumbra, en el ambito rural,
utilizar bambu maduro (mas de 4 afos) y el sumergir en agua el tallo del
bambu a utilizar por una permanencia de 5-7 dias. En Latinoamérica, el bambu

estructural se viene tratando con boratos (solucion de 3-10 % de una mezcla



por partes iguales de borax mas acido boérico) introducido en el bambu mediante
un compresor de aire, con el fin de crear una atmosfera de 20-30 Ib de presion)

para crearle una prolongada proteccion en el tiempo contra insectos y hongos.

Un nuevo sistema inspirado por sistemas de la preservacion orientales
ha sido probado localmente. El uso del acido pirolitico de bambu, aplicado
periddicamente al bambu, asegura la preservacién por un minimo de 50 anos.
Este tipo de preservacion crea pequefas industrias locales con una inversién

minima. La energia necesitada viene de los sobrantes del mismo bambu.

1.4.2 Deterioro Biolégico

Debido a su baja resistencia al deterioro biolégico la vida util de
estructuras de bambu varia desde 1 ano, caso de estar en contacto directo con
el terreno, hasta 30 afios o0 mas cuando se emplea bajo condiciones favorables
como el uso de esteras de bambu cubiertas de cemento y de mortero para

servir como tabiqueria.

1.4.3 Proteccién contra incendios

El riesgo de incendio es mas alto en el bambu que en la madera. Para
proteger al bambu contra el fuego se utiliza yeso. En el caso del bambu
estructural es importante no perforar el septum (que es la membrana rigida que
separa al interior del bambu en moédulos estancos) dado que esa es la parte

que garantiza la fuerza del bambu.
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2. CARACTERIZACION QUIMICA DEL BAMBU

(Guadua angustifolia)

2.1 Composicién guimica organica

La composicion del culmo del bambu del género Guadua angustifolia se

presenta a continuacion:

Tabla |. Caracterizacién quimica del culmo género Guadua

Caracteristicas Guadua

ontractlvos agua caliente 533
(%)

Extractivos A-B (%) 4,04
Azucares reductores (%) 1,01

Celulosa (%) 52,34
Lignina (%) 22,14

Fuente: Katia Manzanares Ayala. Aptitud de algunas especies de bambues para uso en la

construccion.

2.1.1 Componentes activos del bambu

2111 Celulosa

La celulosa (del latin, cellula, 'celda pequefna'), hidrato de carbono
complejo; es el componente principal de la pared de todas las células vegetales.
En las plantas, la celulosa suele aparecer combinada con sustancias lefiosas,
grasas o gomosas. La hidrolisis completa de la celulosa da solamente D-
glucosa y su hidrdlisis parcial efectuada cuidadosamente da celobiosa. La
formacion de celobiosa muestra que las unidades de glucosa en la celulosa

estan unidas por enlaces beta. Por ello la celulosa es un polimero lineal de gran
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numero de unidades de B-D-glucosa unidas por el carbono-1 de una unidad al
carbono -4 de la siguiente. (8-672)

La estructura puede escribirse de la siguiente forma:

Figura 5. Estructura de la celulosa.

HO—¢ HO OH

4 A <

HC—O HC—CH

‘i HC—=0"GH HC—OH
HO" CH HC G )

HC—CH HC—o0

HO OH H,C_

L OH _In

2.1.1.2 Oligosacaridos

Los oligosacaridos mas comunes y mas importantes son los disacaridos.
Los disacaridos son todos ellos glucdsidos de una clase especial, en la cual el
grupo R- es otro monosacarido, de estos la sacarosa es el mas comun. La

mayoria de vegetacion posee oligosacaridos, debido a la fotosintesis de estas.

Figura 6. Estructura de la sacarosa

Fuente: Lee-Van Orden. Quimica General. Pag. 672.
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3. PROPIEDADES FiSICAS Y QUIMICAS DE LOS
CARBOHIDRATOS

3.1 D-Glucosa: Mutarrotacion

Los acetales y cetales o hemiacetales y hemicetales se forman a partir de la
reaccion de aldehidos o cetonas con alcoholes o glicoles en condiciones

catalizadas por acido o en ciertos casos, catalizadas por bases.

En condiciones de catalisis acida se puede sintetizar el derivado acetal o
hemiacetal (o cetal o hemicetal). (Las condiciones de catalisis basica producen
unicamente el hemiacetal o el hemicetal). Considerando la reaccién de catalisis
acida, la conversion de un compuesto carbonilo (tdmese un aldehido por
ejemplo) a un hemiacetal y subsecuentemente a un acetal es reversible. La
reaccion favorece al hemiacetal/acetal soélo si hay un gran exceso de alcohol y
si se usa acido anhidro como catalizador. La eliminaciéon de agua a medida que

se forma es normalmente esencial para una reaccion completa. (7-1444)

A diferencia del hemiacetal y hemicetal, los cuales son compuestos
bastantes labiles e inestables, los hemiacetales y hemicetales de los
carbohidratos son bastante estables. De hecho la mayoria de los carbohidratos
existen sobre todo en sus formas de hemiacetal o hemicetal. Este equilibrio se

muestra aqui en un sentido general:
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Figura 7. Equilibrio entre cetales/acetales y hemicetales/hemiacetales.

R1< _os CH-OH| /[CHOH
[ ?HOH] = C_ /RT/C—O' = " N
" : : R1
C~0:-H CE

Hemiacetal

(
Aldosa o Cetosa Hemicetal (R

—

grupo alquilo)

Fuente: Wingrove Allan S. Quimica Organica. Pag. 1445.

La forma abierta del carbohidrato puede experimentar una reaccion
intramolecular del tipo anterior, y formar un carbohidrato ciclico que contiene un
grupo hemiacetal o hemicetal. Este es el ejemplo de la tautomeria de ciclo-

cadena. La reaccion aplicada a la D-Glucosa es:

Figura 8. Mutarrotacién de la D-Glucosa.

O
4
H2C—OH
© 0]
On _ )//O:
O = O C —_
On--
o) O O
D-Glucosa Forma ciclica

Forma de cadena abierta

Fuente: Wingrove Allan S. Quimica Organica. Pag. 1446.

Aun cuando es posible formar ciclos de tres-, cuatro-, cinco-, seis- o siete
miembros (usando los oxigenos de los hidroxilos de los carbonos 2, 3, 4, 5 6 6,
respectivamente), la D-Glucosa se encuentra sobre todo en forma de un anillo
de seis miembros. Termodinamicamente, se favorece la forma del anillo de seis

miembros. En general, en cualquier reaccion intramolecular se ve favorecida
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energéticamente (termodinamicamente) la formacion de anillos de cinco y seis

miembros con respecto a la de anillos mas pequeios o mas grandes. (7-1446)

Al comparar los anillos de cinco y seis miembros, los estudios muestran que
los primeros suelen formarse con mas rapidez, pero si se dejan que lleguen a

un equilibrio, el segundo es el producto mas estable. (7-1447)

3.2 Reacciones de los carbohidratos.

3.2.1 Derivados quimicos de la celulosa

Las formas modificadas de la celulosa han sido muy importantes en el
comercio por muchos anos. La modificacion de la celulosa puede producirse a
través de una solubilizacién y/o reprecipitacion, con lo cual se obtiene una
modificacion en su estructura fisica, como en la produccién del rayén, o por el
efecto permanente de los cambios quimicos a través de reacciones que se
llevan a cabo en los hidroxilos libres (en el C-2, C-3 y el C-6) el primer hidroxilo
en ser modificado es el C-6. Los derivados mas importantes de la celulosa son
los esteres (acetatos, xantatos, nitratos, etc.) y los éteres (metil éteres,

carboximetil esteres, etc.) (1-703)

Figura 9. Conversion de la celulosa a xantato de celulosa en medio

alcalino.

+ Na +oH"

L O—Na —In

Celulosa Xantato de celulosa
Fuente: Frederick G. Bordwell. Organic Chemestry. P4g. 703
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3.2.2 Desproporcionamiento. Reaccién de Cannizzaro

Podria esperarse que los aldehidos que no tienen hidrégenos a no sean
reactivos en solucidn basica en ausencia de cualesquiera otros reactivos
(halégenos u otros aldehidos y cetonas); no obstante, en una base acuosa
concentrada, tales aldehidos experimentan una reaccion interesante y, a
menudo util. (2-256)

Los aldehidos sin ningun hidrogeno en el carbono a experimentan auto-redox
(desproporcionamiento) en alcalis calientes concentrados, por ejemplo:

oHCHO 22# N9 | GH,OH +HCOONa*

Calor

La reaccion de Cannizzaro ocurre por adicion nucleofilica de ion
hidroxido al aldehido para formar un intermediario tetraédrico, que libera ion
hidruro como grupo saliente. Un segundo equivalente de aldehido acepte
entonces el ion hidruro en otro paso de adicion nucleofilica. El resultado neto es
que una molécula de aldehido experimenta sustitucion acilica de hidruro por
hidroxido, de modo que se oxida para convertirse en un acido, mientras que una
segunda molécula de aldehido experimenta una adicién de hidruro y, por tanto,

se reduce para convertirse en un alcohol.

Figura 10. Intermediario tetraédrico en la reaccion e Cannizzaro

u]

-L% oM
CH O Eon (nsddada]
@ ] CH,OH
Cr
A frediiciday

Fuente: Frederick G. Bordwell. Organic Chemestry. Pag. 703.
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La reaccion de Cannizzaro tiene pocas aplicaciones practicas y se limita

al formaldehido y los benzaldehidos sustituidos.
3.2.3 Reaccién con acido nitrico

Un agente oxidante mucho mas fuerte que el bromo en agua, el acido
nitrico, oxida aldosas a los correspondientes acidos aldaricos, en los que los
dos extremos del carbohidrato, el extremo del aldehido y el -CH,OH se oxidan

a acidos carboxilicos. (7-1468)

Figura 11. Oxidacion de la D-Glucosa por tratamiento con acido nitrico.

(0]

/

HO—C
HC=OH

HNO, HO"CH
- = HC=OH

HO"CH
c=0

(@)
o o
NN

(@)
-

\

o HO

D-Glucosa Acido D-glucarico
Aldosa Acido aldarico

Fuente: Wingrove Allan S. Quimica Organica. Pag. 1468

3.2.4 Pruebas de identificacion. Reactivos de Benedict y de
Fehling

El reactivo de Benedict (citrato cuprico en solucion basica) y el reactivo
de Fehling (Tartrato cuprico en solucién basica) son analogos al reactivo de
Tollens en lo que respecta a su reaccion con los carbohidratos. En el
tratamiento con estos reactivos, los azucares reductores experimentan una
oxidacion a una mezcla de varios productos y el ion metalico, Cu*® en este
caso, se reduce a Cu”, el cual se precipita como 6éxido cuproso rojo, CuzO. (7-
1465)
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4. PROPUESTA DE LA REACCION GENERAL PARA LA
SINTESIS DEL ACIDO D-GLUCARICO A PARTIR DE LA
CELULOSA PROVENIENTE DEL CULMO DEL BAMBU

4.1 Planteamiento de la reaccién general

Como se seinald en el capitulo anterior, al tratar la celulosa con un alcali
en presencia de calor, ésta da origen a un intermediario denominado xantato de
celulosa (CsH10OeNa),, el primer paso de la reaccidén ocurriria de la siguiente

forma:

L O—Na _In

Celulosa Xantato de celulosa

En este paso de la reaccion el H* proveniente del oxidrilo unido al C-6 de
la celulosa es sustituido por el Na* del hidroxido de sodio (NaOH), la relacion
estequiométrica de la reaccion es 1:1. El subproducto de la reaccidon es agua en

estado liquido.

Al tratar nuevamente el producto obtenido de la reacciéon anterior con
alcali a una temperatura de 143°C ocurre una pirolisis del xantato de celulosa.
De ésta reaccion se obtiene (CsH10OgNa), en forma de cadena abierta, debido a

esto los entre el C-1y el O del anillo, el C-4 y O se rompen, dando origen a una
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estructura de un glucdsido (en éste caso la sal de un glucésido) en su forma de
cadena abierta, concordando con la teoria que la hidrdlisis total de la celulosa
produce D-Glucosa.

El siguiente paso de la reaccién es:

_ H,
Na—O—C\
H/C-- OH

Kla—O

T=143°C

NaOH HO>CH
\

HCO-H
H-O~CH

>
O
T

De forma condensada la reaccién se presenta asi:

NaOH
(CeH1006Na), (CeH1oOgNa),
= o
T=143°C cadena abierta

En este caso ocurre un cambio estereoquimico en la estructura de la
celulosa debido a la ruptura de enlaces y a la hidrdlisis de ésta. Par este paso la

relacion estequiométrica es de 1:1.

Debido a que se debe obtener el acetal del glucésido, este debe
someterse a un auto redox en condiciones de catélisis acida, para lo cual se

utiliza acido nitrico al 65%, la reaccién es la siguiente:

(CeH1oOgNa), + HNO; + NaOH —— (C,H,04Na), + NaNO, + H,O

En este caso es necesario balancear la ecuacion, ya que de aqui se
obtienen las cantidades estequiométricas que se utilizan en la experimentacion.

Se realizara el balanceo por el método redox.
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La reaccion general se divide en dos hemirreacciones, las cuales son:

(CeH1006)n > (CeHgOg )n  Se produce la oxidacion

NO; —— NO,- se produce la reduccién

Las hemirreacciones se balancean de la siguiente forma:

CeH100s + 2H,0 =  CgHy Oy + 5H* 5e-
NO; + 2H* +2¢¢ —> NO, + H,O
(CeH100s + 2H,0 >  CgH Of + SH* 5e)*2

(NO; + 2H* +2¢¢ —>= NO, + H,0)*5

2CgH, 05 + 4H,0 —> 2C,H,0, + 10H* + 10e
5NO; + 10H* + 106 —= 5NO, + 5H,0

Como las especies reactantes provienen de una reaccion en medio basico,
existe la presencia de hidréxido sédico, esta especie no tiene una participacion
directa en ésta reaccion pero influye en el rendimiento de la misma, ya que
parte de éste hidréxido sodico neutraliza al acido nitrico presente en la reaccion,
lo que evita que éste reaccione completamente con el glucésido para formar el
acido D-Glucarico. La reaccion balanceada incluyendo las especies

espectadoras se presenta de la siguiente forma:

2CHONa + 5HNO, + 5NaOH ——= 2CHONa + 5NaNO, + 6H,0
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Cabe resaltar que par obtener un rendimiento aceptable de la reaccion
anterior, el acido nitrico debe ser el reactivo en exceso, ya que éste debe
reaccionar con el hidroxido de sodio presente, ademas de oxidar al glucosido.
Ademas la ecuacién anterior toma en cuenta sélo la participaciéon de un mol de
gluconato sodico, para obtener la ecuacion global, ésta debe multiplicarse por

“n” mondmeros de glucosa.

4.2 Planteamiento del mecanismo de reaccién empirico

El mecanismo de la reacciéon que se presenta a continuacién es empirico,
ya que esta reaccion no se ha estudiado anteriormente, cabe resaltar que el
mecanismo se basa en la reactividad y afinidad electronica que las especies

participantes poseen segun la literatura citada.

Primer paso del mecanismo de la reaccion: Conversion de la celulosa a
xantato de celulosa (sustitucion de un H* por un Na*), el cation Na* proveniente
del NaOH

El H* proveniente de la celulosa se une al oxidrilo del alcali para formar

agua como unico producto.
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El segundo paso del mecanismo de la reaccion es la ruptura del polimero
por tratamiento térmico en presencia de alcali a una temperatura de 143°C, lo
cual da como resultado la hidrélisis completa de la celulosa por tratamiento con

alcali y calor, de la siguiente forma:

Na—O
/\

OH-
On--- > ]
T=143°C

n

La ruptura de la cadena ocurre en los C-3 y C-6, el C-3 queda
deslocalizado al igual que el oxigeno unido al C-6; el oxidrilo proveniente del
alcali se une al C-2 para estabilizar la carga de éste, formando asi un glucésido

de cadena abierta.

Debido a que la celulosa esta formada por monomeros de glucosa y la
hidrolisis de ésta da como resultado unicamente glucosa, (en este caso en
especial una sal de glucosa debido a la presencia de el Na* en la estructura)
ésta posee la propiedad de presentarse tanto en su forma ciclica como de

cadena abierta, asi:

H2
— = HO—C\
H/C “OH
HO>C\H
H/C "O—Na
Na—O>C\H
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Tercer paso del mecanismo de reaccion: El siguiente paso de la reaccion
es la reduccion de la aldosa a su respectivo acido carboxilico, el acido nitrico se
utiliza como agente oxidante, ya que éste es un oxidante mucho mas fuerte y
por lo tanto puede esperarse que se de una conversion mayor. En éste caso el
agente oxidante ataca a los dos extremos del carbohidrato, el extremo del

aldehido y el -CH,OH se oxidan a acidos carboxilico de la siguiente forma:

0
o | 0 ll\ll(V)OH/—\H
—N— _ =N— + H*
Na—0O CH)\ OJ /
5 1C+ OH HC OH
H ﬁ\g o  H3HONO, ———— HO=CH
H-0~CH Hy0* ricro-H
\CH H—O>C\H
/ \j CH
0 g
0
o “) OH™:
Na-0-C. o~
@ . HC-OH
/ HO=CH
HO~CH - '
H,0 AP HC"O-H
/ H-O=CH
H-O~CH
" OH
7 H,0
! 0
2 —_—
Na=0¢ e HC+ OH
HC /
/ OH HO=CH (i
HO=GH 2H,0 oo Na—N"0<
Howo-H T T
H-O=CH on
OH 5
H,0"
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En éste paso en el -CH,OH se lleva a cabo una E; para formar el grupo
carboxilo en el glucosido, y debido a la acidez el extremo del aldehido sufre una
oxidacion para formar el grupo carboxilo. La etapa de la reaccion E» es el paso
lento del mecanismo y de ésta depende la cinética de la reaccion de la sintesis

del acido D-Glucarico.

El ion nitrégeno se reduce al ganar dos electrones (pasa de valencia +5 a
valencia +3), con este ultimo paso del mecanismo, la reaccion se completa,
formando el acido D-Glucarico el cual posteriormente puede identificarse al
hacerlo reaccionar con el reactivo de Fehling o el reactivo de Benedict, en el
cual se revela la presencia del acido por medio de la aparicidén de un precipitado

rojo de 6xido cuproso.
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5. METODOLOGIA

5.1 Ubicacién

e Laboratorio de ensayo fisico-quimico de la seccion de Quimica Industrial,
del Centro de Investigaciones de Ingenieria de Universidad de San
Carlos de Guatemala.

e Laboratorio del Area de Quimica de la Escuela de Ingenieria Quimica de

la Faculta de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala.
5.2 Recurso Humano

e Autor del trabajo de graduacién: Fernando Antonio Ramirez Chaclan.

e Asesora del trabajo de graduacion: Inga. Telma Maricela Cano Morales.
5.3 Recursos materiales

Para cada repeticion de la sintesis del acido D-Glucarico se utilizo:
e Celulosa, 10 g
e Hidréxido de sodio (NaOH), 200 cm?®
e Acido nitrico (HNO3), 400 cm®

e Reactivo de Fehling (Sulfato de cobre en solucién acida), 10 cm®
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5.4 Equipoy cristaleria

 Balén de dos bocas de 500 cm®
e Condensador de Allihn
e Matraces de 600 cm®
e Balones aforados

e Balanza analitica

e Mechero

e Tubos de ensayo

e Vasos de precipitado

e Bomba de vacio

e Embudo

e Papel filtro

e Potencidometro
5.5 Propuesta del procedimiento

Para la sintesis del acido D-Glucarico (o la sal de éste), se propone el

siguiente procedimiento:

1. Pesar 10 g de bambu previamente pulverizado.

2. En un balén de destilacion agregar 200 cm?® de hidréxido de sodio al 50%
y 10 g de la muestra (bambu).

3. Armar el equipo de destilacion. (Ver figura 12, seccidon anexos).

4. Calentar la mezcla a una temperatura mayor a los 145°C por 5 horas,
hasta apreciar la formacion del licor negro.

5. Enfriar la mezcla hasta 45°C.

6. Armar el equipo de filtracién al vacio. (Ver figura 13, seccidon anexos)
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7. Filtrar la mezcla, utilizando para ello fibra de vidrio, para separar la fase
sélida de la fase liquida.

8. Lavar el filtro para separar el sélido filtrado, hasta que la fase acuosa sea
incolora.

9. Secar el solido lavado a temperatura ambiente por un periodo de 24 hrs.

10.Calentar la fase acuosa del paso 7, en un equipo de destilacion, a una
temperatura de 145°C durante 5 hrs.

11.Realizar ataque con &cido nitrico al 65% al solido obtenido del paso 9.

12.A la fase acuosa obtenido del paso 10 agregarle 375 cm® de acido nitrico
al 65%, esto debe de realizarse en un bafo con hielo agitando la mezcla
continuamente, teniendo cuidado de agregar el acido nitrico en porciones
de 10 cm?®, (Medir la densidad de la solucion).

13.Realizar pruebas de identificacion tanto al producto obtenido del soélido
como del liquido agregando para ello 15 cm® de reactivo de Fehling.

14.Filtrar el producto obtenido del paso anterior utilizando un equipo de
filtracion al vacio y utilizando papel filtro para ello.

15.Secar el producto a temperatura ambiente y preferiblemente en ausencia

de corrientes de aire.
5.5.1 Procedimiento para las pruebas de identificacion

Tomar 5 muestras de 10 cm® de la solucion del paso 12 y verterlas en
tubos de ensayo.

A los tubos de ensayo del paso anterior agregar 15 cm® de reactivo de
Fehling.

Observar los cambios en las soluciones.

Filtrar la mezcla de cada tubo de ensayo 24, 48, 72, 96, 120 hrs.
respectivamente, con la finalidad de determinar la cinética de reaccion.

Pesar el filtrado para determinar la cantidad de éxido cuproso formado.
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5.6 Disefio experimental

El experimento comprende 3 corridas, las cuales a su vez estan
comprendidas de 5 muestras para cada corrida, cada corrida comprende la
extraccion de celulosa de una muestra pulverizada de bambu (Guadua
angustifolia). Para la extraccion se utilizara los principios del método de Kraft y
ésta comprendera de un calentamiento continuo por un periodo de 5 horas para

las tres corridas respectivas.

5.6.1 Variable respuesta

La variable respuesta es la cantidad de 6xido cuproso (Cu20) obtenido de
las pruebas de identificacion realizadas al extracto obtenido y el rendimiento o

eficiencia de la reaccidn, para las tres corridas realizadas.

Se realizaran 3 corridas, con la finalidad de observar la desviacién que

ocurre entre éstas:

Un tipo de materia prima

Una cantidad constante de masa de materia prima de 10 g

Numero de repeticiones = 3 experimentos® 5 muestras = 15 corridas o

experimentos.

5.7 Andlisis estadistico

Se realizd un analisis de varianza simple, ya que unicamente se cuantifico la
proporcion de acidos carboxilicos-celulosa presentes en las muestras, para esto
se realizaron 5 corridas de tres muestras de bambu de la especie Guadua

angustifolia, la matriz se presenta de la siguiente manera:
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Tabla 1I. Arreglo matricial de los datos obtenidos de la proporcion

celulosa-acido carboxilico para n muestras y n+2 corridas.

Muestra C @) RR [ DA Total

1 Y11 Yi2 Yi3 Y14 Yis Y1
2 Y2.1 Y22 Y23 Y24 Y25 Y2
3 Y31 Y32 Y33 Y34 Y35 Ys

Media 2 Vo 3 Ya Vs Y

Coeficiente | CV/4 CV, CV; CV, CVs

de

variacion

Y= Total de corridas realizadas en el experimento bajo la i-esima muestra

i= Promedio de las corridas bajo la i-esima muestra, entonces sea Y la suma de

todas las muestras e y la media de las corridas en cada muestra.

Entonces si, §1 = 2 = V3, existe uniformidad en la conversion de celulosa-

acido carboxilico en cada una de las muestras.

Coeficiente de Variacion (desviacion estandar relativa)

v =[5 Jrace
X

Donde S es la desviacion estandar y X es la media de los datos. Para un

analisis de laboratorio no debe ser mayor al 10%.
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Comparacion de la media con los valores obtenidos de cada corrida

Para esto se utilizé la prueba de la t de Student

(o (X=p)
S*n
Donde: n = numero de datos S = desviacion estandar
X = media aritmética J = valor conocido

Para esta prueba se calcula t a partir de la formula y se compara con la t
de la tabla (n-1) grados de libertad y (/) nivel de confianza. Si t calculada es
mayor que t de la tabla, hay una diferencia significativa en el valor de la media y

el valor conocido.
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6. RESULTADOS

Tabla lll. Relacion estequiométrica tedrica del equilibrio de la reaccion

redox del acido D-Glucarico.

Reactivos Productos
moles moles moles moles
moles de de de moles de de de
CeHi00eNa | iNo, | NaoH | CeHeOsNa | \ano, | H,0
Inicio 0.032280552 6 5 0 0 0
Equilibrio 0 0.88 0 0.032280543 5 6

Fuente: Datos calculados, secciéon anexos

Tabla IV. Cantidades esperadas de las especies participantes en la

cinéticade lareacciéon del acido D-Glucéarico, muestra A.

tiempo (min) moles de moles de moles de moles de
CeHyOgNa CuSO, Cu,0 Cu(OH),
0 0.0010145 0.025 0 0
1440 0.0009548 0.002 0.0001365 0
2880 0.0008456 0.0011054 0.0004398 0
4320 0.0005623 0.00223886 0.0005623 0
5760 0.0004398 0.0014859 0.0008456 0
7200 0.0001365 0.00275152 0.0009548 0
8640 0 0.0021867 0.0010145 0

Fuente: Datos calculados, seccion anexos
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Tabla V. Cantidades esperadas de las especies participantes en la cinética

de lareaccion del acido D-Glucarico, muestra B.

tiempo moles de moles de moles de moles de
(min) CeHoOsNa CuSOq4 Cu,0 Cu(OH),
0 0.03228 0.025 0 0
1440 0.032070318 | 0.0224121 0.000209682 | 0.002378152
2880 0.032123743 | 0.019605659 | 0.000156257 | 0.005238085
4320 0.031965489 | 0.020144449 | 0.000314511 | 0.00454104
5760 0.031972478 | 0.020233443 | 0.000307522 | 0.004459035
7200 0.0319585 | 0.018671616 | 0.0003215 | 0.006006884
8640 0.031147762 | 0.021540863 | 0.001132238 | 0.002326899
10080 0.030328594 | 0.023804859 | 0.001951406 0

Fuente: Datos calculados, seccion anexos.

Tabla VI. Cantidades esperadas de las

especies participantes en la

cinéticade lareacciéon del acido D-Glucarico, muestra C.

tiempo (min) moles de moles de moles de moles de
CsHyOgNa CuSO, Cu,0 Cu(OH),
0 0.03228 0.025 0 0
1440 0.032105272 | 0.0221396 | 0.000174728 | 0.002685672
2880 0.032147207 | 0.021351232 | 0.000132793 | 0.003515975
4320 0.032063337 | 0.019811769 | 0.000216663 | 0.004971568
5760 0.032021402 | 0.019831338 | 0.000258598 | 0.004910064
7200 0.031762805 | 0.021192344 | 0.000517195 | 0.00329046
8640 0.030994001 | 0.021223092 | 0.001285999 | 0.002490909
10080 0.030022512 | 0.022742512 | 0.002257488 0

Fuente: Datos calculados, seccion anexos.
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Figura 12. Relacion estequiométrica tedrica del equilibrio de la reaccion
redox del &cido D-Glucérico.

4 ~sInicio
-o-Equilibrio

moles

0 ¢

0 1 2 3 .4 5 6 7
Especie

Fuente: Tabla XIV, seccion datos calculados.
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Figura 13. Cantidades esperadas de las especies participantes en la
cinética de lareaccion del acido D-Glucéarico, muestra A.

0.035
s T
0.03
0.025 +
0.02 -+ moles de C6H908Na
2 --moles de CuSO4
g moles de Cu20
0.015 -o-moles de Cu(OH)2
0.01
0.005
0 ° ° ° ° ® °
0 2000 4000 6000 8000
tiempo (min)

Fuente: Tabla XV, seccién datos calculados.
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Figura 14. Cantidades esperadas de las especies participantes en la cinética
de lareaccién del acido D-Glucarico, muestra B.

0.035
$——t o o 0 |
0.03 R
0.025 1
\0\ I
0.02 AN -+-moles de C6HIO8Na
P -o-moles de CuSO4
c +moles de Cu20
0.015 +moles de Cu(OH)2
0.01
L
0.005 = ——
’ L}
0
0+ o 8 0 0 0
0 2000 4000 6000 8000 10000
tiempo (min)

Fuente: Tabla XVI, seccion datos calculados.

37



Figura 15. Cantidades esperadas de las especies participantes en la
cinética de lareaccion del acido D-Glucérico, muestra C.

0.035
0—0 —0— 0 —o
0.03 [~
0.025 <\
9
—-O/
0.02 -o-moles de C6HI08Na
< ~-moles de CuSO4
= ~+-moles de Cu20
0.015 -s-moles de Cu(OH)2
0.01
0.005 ——<
// \\
0
W %/./3><
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
tiempo (min)

Fuente: Tabla XVII, seccién datos calculados.
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Tabla VII. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies

participantes en la cinética de reaccion del &cido D-Glucérico,

muestra A.
tiempo moles de moles de moles de moles de
(min) CeHgOgNa CuSQ, Cu,0 Cu(OH),
0 0.001745 0.025 0 0
1440 0.0010145 0.002 0.0001365 0
2880 0.0009548 0.0011054 0.0001538 0
4320 0.00034256 | 0.00223886 | 0.00024723 0
5760 0.00024723 0.0014859 0.00034256 0
7200 0.0001538 0.00275152 0.0009548 0
8640 0.0001365 0.0021867 0.0010145 0
10080 0 0.023255 0.001745 0

Fuente: datos calculados, seccion anexos.

Tabla VIII. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies

participantes en la cinética de reaccién del acido D-Glucarico,

muestra B.
tiempo moles de moles de moles de
(min) CeHgOgNa Cu,0 Cu(OH),
0 0.001951406 0 0
1440 0.001132238 0.000209682 | 0.002378152
2880 0.0003215 0.000156257 | 0.005238085
4320 0.000307522 0.000314511 0.00454104
5760 0.000314511 0.000307522 | 0.004459035
7200 0.000156257 0.0003215 0.006006884
8640 0.000209682 0.001132238 | 0.002326899
10080 0 0.001951406 0

Fuente: datos calculados, seccidon anexos.
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Tabla IX. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies
participantes en la cinética de reaccion del &cido D-Glucérico,

muestra C.
tiempo moles de moles de moles de
(min) CeHoOsNa Cu,0 Cu(OH),
0 0.002257488 0 0
1440 0.001285999 0.000174728 0.002685672
2880 0.000517195 0.000132793 0.003515975
4320 0.000258598 0.000216663 0.004971568
5760 0.000216663 0.000258598 0.004910064
7200 0.000132793 0.000517195 0.00329046
8640 0.000174728 0.001285999 0.002490909
10080 0 0.002257488 0

Fuente: Datos calculados, seccidn anexos.

e La cantidad maxima de CgHgOgNa obtenida de las tres muestras es de

0.002257 moles

e El grado de conversién de la reaccion es del 7%

e El porcentaje de C¢HygOgNa que reacciond con el reactivo de Fehling es

del 27.09%
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Figura 16. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies
participantes en la cinética de reaccion del acido D-Glucérico,

muestra A.
0.03
0.025
I
0.02
\ / -0-moles de C6HI08Na
E 0015 -o-moles de CuSO4
= --moles de Cu20
-o-moles de Cu(OH)2
0.01 \ /
0.005
/’\J

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000

tiempo (min)

Fuente: Tabla XVIII, seccién datos calculados.
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Figura 17. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies

participantes en la cinética de reaccion del acido D-Glucérico,

muestra B.

0.0084

0.0063
. /\ -+ moles de C6HIO8Na
=0.0042 -~ moles de Cu20
= --moles de Cu(OH)2

0.0021 :

0« b
0 5000 10000 15000
tiempo (min)

Fuente: Tabla XIX, seccion datos calculados.
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Figura 18. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies
participantes en la cinética de reaccion del acido D-Glucérico,

muestra C.

0.006
0.005 /f\\
0.004

- // \ -o- moles de C6HIO8Na
—0.003

--moles de Cu20
E0 002 A / \\ -o-moles de Cu(OH)2

v L&»«wﬂ
09 0
0 5000 10000 15000

tiempo (min)

Fuente: Tabla XX, seccion datos calculados.
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Figura 19. Cinética de lareaccion del acido D-Glucérico.

0.0025
/
0.002
y = 6E-15x" - 6E-11x + 2E-07x + 8E-06
R? = 0.9967

0.0015 moles de C6H8OINa
; — Polindmica (moles de
0.001 C6HBOINa)
0.0005 1

0 #~ ‘ ‘

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
tiempo (min)

Fuente: Tabla XX, seccion datos calculados.
e Modelo matematico obtenido:

NciH.0sNa = 6E-15t3 — 6E-1112 + 2E-07t + 8E-06
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Figura 20. Primera derivada del ajuste de polinomio para la conversion de
la sal sédicadel acido D-Glucarico.

20

19 i

18 - y = 1.5749x + 3.9359
. R?=0.7742
2 17 i
[y
& 16
o 15 ——In(Ca)
T I .
© — Lineal (In(Ca))
214 -
©
=13 -

12

11

10 ‘ ‘ ‘

5 6 7 8 9 10
In(mC6HI08Na)

Fuente: Tabla XXI, seccion datos calculados.

e Orden de lareaccién 1.5749
e Constante de velocidad especifica 51.2982 mol'*s™

e Ley de velocidad para la sintesis del acido D-Glucarico:

IcsHo0sNa = 51.2982* N cgHsOsNa '™
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7. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La propuesta y disefio del experimento se basa en la premisa de que “puede
sintetizarse un preservante natural (en este caso las propiedades de
preservacion las tendria el acido carboxilico obtenido) a partir de la extraccién
de la celulosa presente en el culmo del bambu del género Guadua angustifolia”;
utilizando las propiedades fisicas y quimicas que poseen los carbohidratos se
planteé y disefid un experimento para obtener la sal sdédica del acido D-
Glucarico, a partir de la celulosa, ademas de obtener el grado de conversion o
eficiencia de la reaccién, la cinética de la misma y la cantidad tedrica y

experimental obtenida de la especie principal.

La razén de calcular el porcentaje o la eficiencia de la reaccién fue para
determinar la factibilidad del método de obtencion del preservante, cabe resaltar
que el experimento no cuantifica o mide las propiedades de la especie como
preservante, si no unicamente plantea una teoria acerca de la conversion de la
celulosa y azucares reductoras en acidos carboxilicos menores que por sus
propiedades fisicas pudieran ser capaces de alterar las propiedades

organolépticas de las maderas para asi evitar el ataque de las plagas.

El planteamiento y disefio del experimento se basd, en primer lugar, en
proponer la reaccién general balanceada y el mecanismo de reaccion para la
sintesis del acido carboxilico. En segundo lugar se propuso la metodologia para
obtener el preservante por medio de un experimento sencillo, seguidamente se
evalu6 la cantidad de acido carboxilico obtenida por medio de pruebas de
identificacion, basadas en analisis gravimétricos, para obtener asi, por medio de

la comparacion con los datos esperados, la eficiencia de la reaccion.
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En el grafico 1 (ver seccion de resultados) puede observarse el diagrama
de equilibrio de la reaccion, estos datos son tedricos y se trabajaron bajo la
suposicion de que todas las especies reactantes se convierten en sus productos
respectivos, como se observa en el punto dos de la curva de equilibrio de la
misma grafica, el acido nitrico es la Unica especie que esta en exceso, ya que la
reaccion se lleva a cabo en medio alcalino, es de esperarse que ésta tenga un
exceso de hidroxido de sodio. Entonces, debe de existir en la reaccion de éxido-
reduccion la cantidad necesaria de acido, para oxidar la glucosa y para

neutralizar el hidroxido de sodio presente.

Debido a que se realizaron tres corridas, para observar si existe
diferencia significativa entre las cantidades obtenidas de acido D-Glucarico a
partir de la misma materia prima, se realizaron diagramas tedricos de las
reacciones de las pruebas de identificacion del acido con el reactivo de Fehling,
para la muestra A (grafico 2, seccion de resultados) se observo que existe el
aparecimiento de un precipitado azul (sulfato de cobre) que coexiste con el
precipitado de marrédn de Oxido cuproso, se supone que, debido al
aparecimiento del precipitado azul de sulfato de cobre, éste no reacciond con
todo el gluconato de sodio presente en la mezcla ( 0.03228 moles teoricos), es
por eso que deberia de existir un residuo de esta sal en la solucion final (ver
tabla 1V, seccién de resultados), estos datos no concuerdan con los obtenidos
experimentalmente, ya que al obtener s6lo 0.001745 moles de éxido cuproso,
agregando el reactivo de Fehling en exceso, se asume que en la muestra
existia unicamente las misma proporcion de acido glucarico, (ver tabla VII,
seccion de resultados), el diagrama muestra que el porcentaje de conversion
con respecto al tiempo es bajo (ver grafico 5, seccion resultados). La aparicion
del precipitado de sulfato de cobre al inicio de la reaccion se debe a que los
productos son especies de pH alcalino, el nitrito de sodio de pH= 9, el acido D-

Glucarico, sal sédica pH = 7.5-8.5.
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Para la muestra B se observo que la conversion de gluconato de sodio a
la sal sodica del acido D-Glucarico fue mayor que el de la muestra A,
obteniendo la mayor conversion de 0.001951 moles de la sal sodica del acido
D-Glucérico. En el grafico 3 (ver seccidon de resultados) se observa que deberia
existir un residuo de gluconato de sodio, para la cantidad obtenida del acido,
pero en el grafico 6 se observa que de la conversidn de la celulosa unicamente
se obtuvo 0.001951 moles de la sal sddica acido D-Glucarico, por lo que aqui

también se observa un grado de conversion minimo que alcanza el 6%.

Para la muestra C se observo la mayor conversion de las tres muestras
alcanzando un maximo de 0.002257 moles de la sal sddica del acido D-
Glucarico, el diagrama de la cinética de reaccién tedrico (grafico 4, seccidén de
resultados) muestra un remanente del acido que no reacciona con el reactivo de
Fehling, debido a las condiciones del sistema. Experimentalmente se cuantifica
que en la ultima corrida de la muestra C, sélo existe la presencia de 6xido
cuproso (ver tabla 9, seccién resultados) por lo que el grado de conversién es
de 7%, este es el grado de conversibn maximo para todas las corridas

realizadas.

De aqui se concluye que el porcentaje de rendimiento de la reaccion de
conversion de la celulosa a la sal sédica del acido D-Glucarico es muy bajo,
esto debido a que, en primer lugar, no se dio una hidrdlisis completa de la
celulosa, y parte de la cadena de ésta no su pudo romper para obtener asi el
gluconato de sodio, ademas la poca reactividad de la celulosa con las especies
reactante, dio como resultado la baja obtencion de acido D-Glucarico; ya que el
mecanismo de reaccion se va por medio de una Ej; ésta pudo entrar en
competencia con una sustitucion y asi formar otras especies que no se pueden

apreciar en las pruebas de identificacion realizadas a las muestras, esto implica
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que a pesar de que se puede obtener la sal del acido D-Glucarico, la cantidad

obtenida de éste es minima.

La eficiencia del método en este caso es muy pequefia (del 7%), y
aunque la materia prima utilizada es un desperdicio de otros procesos, y los
reactivos utilizados son accesibles y poco costosos, es conveniente evaluar la
factibilidad de la obtencion del acido con respecto a los costos en los que se

incurre para la sintesis del mismo.

Se establecido la cinética de reaccion de la formacion de &acido D-
Glucarico para determinar la ley de velocidad de la reaccidén, por simple
inspeccion se puede determinar que es necesario un periodo de 10080 minutos

para que se de la conversion maxima de la reaccion.

Para determinar la ecuacion de velocidad de reaccién se utilizé el método
de ajuste de polinomios en el cual se ajusta un polinomio de grado n a la curva
moles vrs. Tiempo el cual al obtener su primera derivada y linealizar la curva se
obtiene la ley de velocidad de reaccion. Para éste caso se determind que el
orden de la reaccion es de 1.5749 y la constante cinética es de 51.2982, de lo
cual se concluye que la reaccion se da en dos pasos y aunque la constante
indica que la reaccion tiende hacia los productos, esta se demora en llegar al
equilibrio, ademas se observa que la reaccion tiende a reversibilidad ya que al
medir el pH a las tres soluciones después de un periodo de tiempo prolongado
este era de 12, por lo que se puede concluir que el incremento de pH se debe a

la regeneracion del hidréxido de sodio.
Al observar el analisis estadistico realizado al experimento se observa

(ver tabla XXII, seccidn anexos) que el coeficiente de variacién promedio es de

20.31% y el valor maximo tolerable es del 10% por lo que existe una diferencia
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significativa entre las cantidades obtenidas entre cada muestra obtenida, esto
indica que no se obtuvo cantidades equivalentes de producto en cada una de
las muestras tratadas.

Para minimizar la diferencia entre las cantidades obtenidas de cada
muestra, debe de realizarse la sintesis del acido D-Glucarico en un reactor
CSTR y debe tenerse cuidado de que las concentraciones de las mezclas sean

constantes.

Se observo que el valor de la t de Student calculada difiere de la tedrica
en un 98%, tal diferencia se debe a que, en primer lugar, como se planteo
anteriormente, el grado de conversion de la reaccion es muy bajo por o que

existe una diferencia significativa entre los datos obtenidos.
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CONCLUSIONES

. Se obtuvo la sal sédica del acido D-Glucarico a través de la conversion

de la celulosa extraida del culmo del bambu, Guadua angustifolia.

. El maximo grado de conversion de la reaccion de la sintesis de la sal

sodica del acido D-Glucarico es del 7%.

. Se obtuvo la sal sédica del acido D-Glucarico por medio de una reaccion
de oxido-reduccion, comprobando que la reaccion de Cannizzaro se

aplica para este método.

. Se establecié que el orden de reaccion es del 1.5749 y la constante

cinética de reaccion es de 51.2982 mol'*s™.

. Se determind que la reduccidén de los carbohidratos presentes en la

muestra fue de un 27%.
. El método es poco eficiente para obtener la sal sédica del acido D-

Glucarico, a partir de la reduccion de la celulosa presente en la Guadua

angustifolia.
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RECOMENDACIONES

Para evitar una diferencia significativa entre las cantidades molares
presentes en cada una de las muestras, se debe mantener éstas en

agitacién constante.
Para evitar la precipitacion del sulfato de cobre en la prueba de

identificacion, la mezcla a analizar debe tener un pH neutro.

Debe tenerse cuidado de que al momento de la reaccion redox el unico

reactivo que debe estar en exceso es el acido nitrico.

Manejar la eficiencia de conversion a azucares acidos de los xantatos

comparandolos con un patron de goma xantan pura.

Deben de estudiarse las propiedades de la sal sédica del acido D-
Glucarico como preservante para maderas, ademas del estudio

econdmico que debe realizarse para conocer la factibilidad del método.
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ANEXOS

Muestra de calculo

Se utilizaran 10 g de muestra de astillas de bambu, la composicion de la

muestra en gramos es la siguiente:

Tabla X. Proporcion de los componentes activos en la muestra.

Componentes % en la muestra Cantidad en gramos
Extractivos agua caliente 5.33 0.533 g
Extractivos A-B 4.04 0.404 g
Azucares reductoras 1.01 0.101 g
Celulosa 52.34 5234 g
Lignina 2214 2214 g

Extraccion de celulosa:

(0.5234)*10 g = 5.234 g de celulosa que se pueden extraer.

Extraccion de lignina:

(0.2214)*10 g = 2.2149 de lignina que se puede extraer.

Extraccion de otros componentes;

10 g —(5.234 + 2.214) g = 2.552 g de otros componentes.
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Porcentaje tedrico de conversion.

Si los grupos funcionales de la celulosa son:

Entonces puede tomarse el peso relativo de la celulosa en funcion de “n

mondmeros:

(CeH100s5)n  El peso molecular es:

P.M. C: 6"12.0107 g/mol =  72.0642 g/mol

H: 10*1.00794 g/mol =  10.0794 g/mol

0: 5*15.9994 g/mol = 79.997 g/mol +

162.14082 g/mol

Entonces el peso molecular especular es n*(162.14082) g/mol

De aqui se puede obtener la relacion estequiométrica de la siguiente

manera:

5.234 g (CeH1oO5)n * 1 mol de (CeH1005)n

(162.14082), (CeH100s)n g
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Como en la reaccion, uno de los hidrégenos es sustituido por un ion de
sodio:
(CeH100sNa), El peso es:
P.M. C: 6*12.0107 g/mol = 72.0642 g/mol
H: 10%1.00794 g/mol = 7.05558 g/mol
O: 5%15.9994 g/mol = 79.997 g/mol

Na: 22.98977 g/mol = 22.98977 g/mol +

182.10435 g/mol

El peso molecular es (182.10435)n g/mol

Entonces:

5.234 g (CaH1oO5)n * 1 mol de (C6H1oo5)n * 1 mol de (CaHgO5Na)n *

(16214082)n (C6H1oo5)n g 1 mol de (CeHgO5)n

182.10435 g de (CeHgOsNa), = 5.8785 g de (CoH100eNa)n

1 mol de (CeHoOsNa)n

5.8785 g de (C6H1006Na)n = 1 mol de (C6H905Na)n * 1 mol (C6H1006Na) n

182.10435 g (CeHgOsNa)n 1 mol de (CsH905Na)n

* 201.12977 g (CeH100eNa), = 6.492580 g (CsH10OsNay,

1 mol de (C6H1006Na)n
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El siguiente paso de la reaccion es:

NaOH
(CeH4oOgNa), — 5 (CeH,oOgNa),
T=143°C cadena abierta

En el cual la especie formada pasa de forma ciclica a cadena abierta, por
lo tanto la relacion estequiométrica es 1:1 y no existe cambio quimico, entonces

se obtiene:

6.492580 g de (CeHmOaNa)n = 1 mol de (CeHmOeNa)n *

201.12977 g de (C6H1006Na)n

201.12977 g de (CeH100sNa), = 6.49258 g de (CeH100sNa), de

1 mol de (CsH100sNa), cadena abierta

Para obtener la sal sédica del acido D-Glucarico se obtiene la relacién

estequiométrica de la siguiente reaccion:

2CHONa + 5HNO, + 5NaOH —> 2CHONa + 5NaNO, + 6H,0

La relacion estequiométrica es entonces 2:2

6.49258 g (CeH100sNa), = 1 mol de (CeH100eNa),  * 2 mol (CgHgOgNa)

201.12977 g de (CeHmOGNa)n 2 mol (C6H1006Na)n

* 232.12063 g C6H908Na = 7.492989 g (CsHeOsNa),
1 mol (CeHgOgNa)n
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Se obtienen 7.492989 g (C¢HyOgNa),, ahora para obtener las cantidades

molares de las especies al equilibrio:

2CH,ONa + 5HNO, + 5NaOH — 2CH,ONa + 5NaNO, + 6H,0

6.49 g 378.06g 120g 0 0 0
6.49 g 370.567g -120g 7492989 207g 108 g
0 7.49298g 0 7.49298g 207g 108g

Ahora para la prueba de identificacion se utilizan 0.025 moles de CuSOg4
de los cuales se asume que todos reaccionan para formar 6xido cuproso,

entonces:

0.025 moles CuSO4*5H,0 =1 mol CuO  * 143.0794 g Cu,0 = 1.1923 g Cu,0
3 mol CuSO, 1 mol Cu,O

Se obtienen 1.1923 g de Cu,0 tedricos.

Para encontrar la cantidad obtenida de oOxido cuproso se utiliza la

siguiente relacion:

Tara de papel filtro y muestra - Tara de papel filtro = peso de muestra

De donde se obtiene:
2163 g - 1.84g = 0.323 g de Cu,O
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El porcentaje de conversidn de los carbohidratos es:

% conversion = dato experimental
*100%

Dato teorico
(0.323 g/ 1.1923 g)* 100% = 27.09%

Para determinar la ecuacion de la velocidad de la reaccion se utilizé el
método de ajuste de polinomio, el polinomio que mejor se ajusta a los datos

obtenidos de la tabla XVI es un polinomio de grado 3, el cual es:

NcsH.0sNa = 6E-15t3 — 6E-11t2 + 2E-07t + 8E-06

Obteniendo la primera derivada del polinomio:

dd(?)zl.ZE ~14*t* ~1.2E-10*t+2E -7

(3'(”)
Y graficando In dt )VrSIn(d(n)) para linealizar la curva, se obtiene

la ecuacion de velocidad de la siguiente forma:

In(d(;t’*)) =Ink,)+alIn(,)
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La cual es:

In(d(;t‘\)) =1.5749*In(n,) +3.9359

De donde:
a=1.5749
ka = 51.2082 mol'*s™

La ecuacion de velocidad se presenta de la siguiente forma:

r, =51.2082 *n,"*

n

Con lo cual queda establecida la ecuacién d velocidad para la sintesis de

la sal sddica del acido D-Glucarico.
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Datos originales

Tabla XI. Pesos de papel filtro y papel filtro y muestras, temperaturay pH

de las soluciones.

Tara
papel filtro | Tara muestra + | Temperatura

Muestra | corrida (9) papel filtro (g) (°C) pH
1 1.828 2.178 7.25

2 1.832 2.108 7.7

3 1.803 2.362 8.1
A 4 1.824 2.195 21 8.34
5 1.846 2.427 8.5

6 1.823 2.308 9
7 1.817 2.254 9.23
1 1.821 2.083 7.34
2 1.837 2.37 7.45
3 1.825 2.313 7.65

B 4 1.838 2.317 21.4 8
5 1.795 2.533 8.21

6 1.846 2.008 8.6
7 1.81 1.981 8.79

1 1.823 2.1 7.1
2 1.834 2.196 7.25
3 1.809 2.325 7.34
C 4 1.787 2.301 214 7.45
5 1.823 2.219 7.89
6 1.817 2.244 8.03
7 1.84 2.163 8.45
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Tabla Xll. Densidades de las soluciones utilizadas en el experimento.

densidad Temperatura
Muestra | Concentracion | (g/cm3) (°C) pH
A 1.3008 21 12.04
B 1.2881 214 12
C 1.2787 214 12.21
Fehling 0.1N 1.0051 21.6
NaOH 50% 1.2694 26 13.88
HNO3 65% 1.41 20 0.56
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Datos Calculados

Tabla Xlll. Cantidades de las especies involucradas en la reaccion.

Cantidad de las especies presentes en la

muestra
Muestra corrida Cu20 (9) CuSO4 (9) Cu(OH) (9)
1 0.0195303 6.242 0
2 0.0220056 0.49936 0
3 0.0353735 | 0.275996272 0
A 4 0.0490133 | 0.558998565 0
5 0.1366122 | 0.370999512 0
6 0.1451541 | 0.686999514 0
7 0.2496736 | 0.545975256 0
1 0.0300011 6.242 0
2 0.0223571 | 5-595853128 0.232
3 0.045 4.895140827 | 0.511000001
B 4 0.044 5.029666045 0.443
5 0.046 5.051886159 0.435
6 0.162 4.661929148 0.586
7 0.279206 | ©-378322627 0.227
1 0.025 6.242 0
2 0.019 5.527815375 0.262
3 0.031 5.330975575 0.343
C 4 0.037 4.946602565 0.485
5 0.074 | 4.951488597 0479
6 0.184 5.291304535 0.321
7 0.323 5.208981498 0.243
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Tabla XIV. Relacién estequiométrica tedrica del equilibrio de la reaccion

redox del acido D-Glucérico.

Reactivos Productos
moles moles moles moles
moles de de de moles de de de
CoMioOsNa | HNO, | NaoH | “e™99Na | Nano, | H,0
Inicio 0.032280552 6 5 0 0 0
Equilibrio 0 0.88 0 0.032280543 5 6

Fuente: Seccion Muestra de calculo.

Tabla XV. Cantidades esperadas de las especies participantes en la

cinéticade lareaccion del acido D-Glucarico, muestra A.

tiempo (min) moles de moles de moles de moles de
CeHoOsNa CuSO;, Cu,0 Cu(OH),
0 0.0010145 0.025 0 0
1440 0.0009548 0.002 0.0001365 0
2880 0.0008456 0.0011054 0.0004398 0
4320 0.0005623 0.00223886 0.0005623 0
5760 0.0004398 0.0014859 0.0008456 0
7200 0.0001365 0.00275152 0.0009548 0
8640 0 0.0021867 0.0010145 0

Fuente: Seccion muestra de calculo.
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Tabla XVI. Cantidades esperadas de las especies participantes en la

cinética de lareaccion del acido D-Glucérico, muestra B.

tiempo moles de moles de moles de moles de
(min) CeHoOsNa CuSO4 Cu,0 Cu(OH),
0 0.03228 0.025 0 0
1440 0.032070318 | 0.0224121 0.000209682 | 0.002378152
2880 0.032123743 | 0.019605659 | 0.000156257 | 0.005238085
4320 0.031965489 | 0.020144449 | 0.000314511 | 0.00454104
5760 0.031972478 | 0.020233443 | 0.000307522 | 0.004459035
7200 0.0319585 | 0.018671616 | 0.0003215 | 0.006006884
8640 0.031147762 | 0.021540863 | 0.001132238 | 0.002326899
10080 0.030328594 | 0.023804859 | 0.001951406 0

Fuente: Seccion muestra de calculo.

Tabla XVII. Cantidades esperadas de las especies participantes en la

cinéticade lareacciéon del acido D-Glucarico, muestra C.

tiempo (min) moles de moles de moles de moles de
CsHyOgNa CuSO, Cu,0 Cu(OH),
0 0.03228 0.025 0 0
1440 0.032105272 0.0221396 0.000174728 | 0.002685672
2880 0.032147207 | 0.021351232 | 0.000132793 | 0.003515975
4320 0.032063337 | 0.019811769 | 0.000216663 | 0.004971568
5760 0.032021402 | 0.019831338 | 0.000258598 | 0.004910064
7200 0.031762805 | 0.021192344 | 0.000517195 | 0.00329046
8640 0.030994001 | 0.021223092 | 0.001285999 | 0.002490909
10080 0.030022512 | 0.022742512 | 0.002257488 0

Fuente: Seccidon muestra de calculo.
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Tabla XVIII. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies

participantes en la cinética de reaccion del acido D-
Glucérico, muestra A.
tiempo moles de moles de moles de moles de
(min) CeHoOgNa CuSOQ, Cu,0 Cu(OH),
0 0.001745 0.025 0 0
1440 0.0010145 0.002 0.0001365 0
2880 0.0009548 0.0011054 0.0001538 0
4320 0.00034256 | 0.00223886 | 0.00024723 0
5760 0.00024723 0.0014859 0.00034256 0
7200 0.0001538 0.00275152 0.0009548 0
8640 0.0001365 0.0021867 0.0010145 0
10080 0 0.023255 0.001745 0

Fuente: Seccidén muestra de calculo.

Tabla XIX. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies

participantes en la cinética de reaccién del acido D-Glucarico,

muestra B.
tiempo moles de moles de moles de
(min) C6H908Na Cu20 Cu(OH)2
0 0.001951406 0 0
1440 0.001132238 0.000209682 0.002378152
2880 0.0003215 0.000156257 0.005238085
4320 0.000307522 0.000314511 0.00454104
5760 0.000314511 0.000307522 0.004459035
7200 0.000156257 0.0003215 0.006006884
8640 0.000209682 0.001132238 0.002326899
10080 0 0.001951406 0

Fuente: Seccion muestra de calculo.
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Tabla XX. Cantidades obtenidas experimentalmente de las especies
participantes en la cinética de reaccion del acido D-

Glucérico, muestra C.

tiempo moles de moles de moles de
(min) CsHoOgNa Cu,0 Cu(OH),
0 0.002257488 0 0
1440 0.001285999 0.000174728 0.002685672
2880 0.000517195 0.000132793 0.003515975
4320 0.000258598 0.000216663 0.004971568
5760 0.000216663 0.000258598 0.004910064
7200 0.000132793 0.000517195 0.00329046
8640 0.000174728 0.001285999 0.002490909
10080 0 0.002257488 0

Fuente: Seccion Muestra de calculo.

Tabla XXI. Linealizacion del polinomio para obtener la ecuacién de la

velocidad.

In(dn,/dt) In(ny)

16.556213 8.6522801
19.415149 8.926719
17.859752 8.4371674
16.059827 8.2602358
15.128108 7.5670906
14.494972 6.6562194
14.014791 6.0935026

Fuente: Seccidon muestra de calculo.



Tabla XXII. Datos del analisis estadistico del experimento.

C 0 R R [ D A
Muestra 1 2 3 4 5 6 7 8
A 0 0.00014 | 0.0002 | 0.0002 | 0.0003 | 0.001 | 0.00101 0.002
B 0 0.00021 | 0.0002 | 0.0003 | 0.0003 | 0.0003 | 0.00113 0.002
C 0 0.00017 | 0.0001 | 0.0002 | 0.0003 | 0.0005 | 0.00129 0.002
Promedio NV 0.00017 | 0.0001 | 0.0003 | 0.0003 | 0.0006 | 0.00114 0.002
Desviacion NV 3.7E-05 | 1E-05 | 5E-05 | 4E-05 | 0.0003 | 0.00014 3E-04
CV NV 21.0803 | 8.7361 | 19.293 | 13.923 | 54.239 | 11.8984 12.99
Cv
20.3089 | promedio
Tabla XXIll. Valores de lat de student para el experimento.
. . t
Corrid 2 3 4 5 7 Promedi tedric % de
a (0] a error
0.585 - 0.14 - - 0.53 98.2475
A 0.55 0.051 2.92
0.2768 1 0.543 | 0.636 7 8
- ) - 0.05 | 0.07 105.069
B 0.63 0.492 -0.148 2.92
0.569 | 0.3868 5 0.063 4 6
0.6636 | 0.49 | 0.606 | 0.143 ] 96.6827
C -0.6 | 0.61 0.097 2.92
0.017 4 4 4 6 ] 9
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Diagramas de equipos utilizados en la experimentacién

Figura 21. Equipo de reflujo para extracciéon y reduccion de celulosa.




Figura 22. Equipo de filtracion al vacio.

ﬁ Hacia bomba de vacio

Fotografias de la experimentacion

Figura 23. Muestra de bamb( (Guadua angustifolia) pulverizada.
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Figura 24. Muestra de bambu en hidréxido de sodio antes del tratamiento.
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Figura 26. Extractos obtenidos después del tratamiento por el método
Kraft.

Figura 27. Filtracion al vacio de los extractos de la madera.
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Figura 28. Filtracion al vacio de los extractos de la madera.

Figura 29. Equipo de filtracion al vacio.
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Figura 30. Material sélido obtenido de la filtracion.

Figura 31. Ataque con acido nitrico.
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Figura 32. Comparacion de las soluciones previa al ataque con acido

nitrico y después del ataque con acido nitrico.
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Figura 34. Pruebas de identificacion realizadas a la muestra B.
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Figura 36. Etapa de filtracion para obtener los precipitados.

Figura 37. Precipitados de 6xido cuproso e hidroxido de cobre obtenidos.
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