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RESUMEN

Los ésteres de la colofonia tienen aplicacion en la industria quimica. El alcohol fusel es un residuo de la
destilacion alcohdlica que se puede utilizar en la esterificacion de la colofonia. En la presente investigacion
se estudid la viabilidad de la esterificacion de la colofonia con el alcohol fusel. El experimento se efectud en
un matraz de 500 ml, con fondo redondo y tres bocas; ademas, un agitador de vidrio, un termémetro de mer-
curio, un condensador de bola y una manta eléctrica. Se obtuvo que la solubilidad de la colofonia en etanol
fue de 0.34 g/ml y la de la colofonia en alcohol fusel fue de 0.4 g/ml. El pH de la disolucion colofonia-etanol
fue 5.1 y la de colofonia-fusel fue 4.54. La esterificacion acida resultd viable a la temperatura de reflujo del
disolvente (80 °C), 500 rpm de agitacion, agua de enfriamiento a 25 °C y tiempo de reaccion de 1 h.
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ABSTRACT

Rosin esters have application in the chemical industry. Fusel alcohol is an alcoholic distillation residual
that can be used in rosin esterification. In the present investigation, the feasibility of rosin esterification with
fusel alcohol was studied. The experiment was carried out in a 500 ml round bottom flask, with three outlets;
also a glass stirrer, a mercury thermometer, a ball condenser and an electric blanket. It was obtained that the
solubility of rosin in ethanol was 0, 34 g/ml and that of rosin in fusel alcohol was 0, 4 g/ml. The pH of the ro-
sin-ethanol solution was 5,1 and that of rosin-fusel was 4,54. Acid esterification was viable at the solvent reflux
temperature (80 °C), 500 rpm of stirring, cooling water at 25 °C and reaction time of 1 h.
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INTRODUCCION

Los arboles suministran la materia prima para la industria quimica. Las sustancias que circulan
por su interior pueden extraerse periodicamente, mediante incisiones al arbol vivo. Una de las prin-
cipales especies que se aprovecha es el pino resinero, del cual se extrae la miera. Esta se funde y
se separa del agua, proceso a partir del cual se obtiene un balsamo que se filtra, para eliminar los
sélidos en suspension. Posteriormente, se aisla la fraccion &cida (colofonia) de la fraccién formada
por hidrocarburos terpénicos (la trementina), mediante destilacion fraccionada por arrastre con va-
por de agua (1).

La colofonia (rosin) es un sélido vidrioso, cristalino y fragil (2) presenta un comportamiento ter-
moplastico; insoluble en agua, pero soluble en la mayoria de los solventes organicos como alcohol,
disulfuro de carbono, cloroformo, éter, aceites fijos y volatiles, acido acético glacial y petroleo ligero
(3). Tiene un peso molecular promedio de 300 g/mol y una temperatura de transicion vitrea (Tg) de
30 °C. Su punto de reblandecimiento (SP) est& entre 70 y 80 °C y su punto de fusion (MP) entre 71
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y 95 °C, segun la forma de obtencion y el origen (4). Posee entre un 10 y un 20 % de sustancias
neutras y entre un 80 y 90 % de &cidos resinicos, proporciones que pueden variar, en funcion de la
fuente y del grado de refinacion (5).

En Cuba los derivados de la colofonia tienen aplicacion a la industria quimica, se emplean como
lubricantes para la industria del vidrio, como reductores de agua para morteros y hormigén, emulsifi-
cantes para mezclas asféalticas de pavimentacion y para la impermeabilizacion de cubiertas, aditivos
plastificantes, productos con accion desinfectante y, ademas, como aditivos quimicos con accion
tensoactiva. Los ésteres derivados de la colofonia se utilizan como fundentes basicos, a los que se
les afiade un activador para facilitar la soldadura de circuitos electrénicos (6). Este trabajo esta mo-
tivado por la necesidad de un aditivo emulsificante para las pinturas emulsionadas a base de agua,
con el objetivo de mejorar las propiedades adhesivas de su formulacion para la Mipyme BLS.

La esterificacion se logra mediante el calentamiento de un acido carboxilico y un alcohol, en pre-
sencia de cantidades cataliticas de acido sulfurico, acido fosférico concentrado, acido p-toluensul-
fénico, entre otros. Es importante en las reacciones de esterificacion eliminar el agua formada (7).

El alcohol fusel es un residuo de la destilacion alcohdlica y es una mezcla de acidos carboxili-
cos, aldehidos, alcoholes, ésteres, furfural y terpenos (8). Esta sustancia es un contaminante del
medioambiente y se desecha por su nula utilidad en la destileria. Su relevancia radica en la posibi-
lidad de utilizarlo en la esterificacion con la colofonia, para obtener un producto final de gran valor
agregado. Para realizar el estudio se tomé como antecedente la esterificacion de la colofonia con
etanol al 95 %.

El objetivo del presente trabajo es realizar un estudio preliminar de la esterificacion de la colofonia
con el alcohol fusel en la obtencion de ésteres, con aplicacion en la industria.

MATERIALES Y METODOS

Las sustancias empleadas en este experimento son: colofonia (Gum Rosin) proveniente de la
Empresa Forestal Integral de Pinar del Rio, alcohol fusel de la Destileria de Alcoholes Finos Alficsa
Plus S.A. de Cienfuegos, agua destilada y etanol al 95 %.

Se procediod a determinar, experimentalmente, la solubilidad de la colofonia en etanol (como refe-
rencia) y en alcohol fusel, a 25 °C con agitacion manual. Se afiadieron 6 g de colofonia a un beaker
de 40 ml y, luego, se agrego el disolvente paulatinamente, para determinar la solubilidad. Este pri-
mer paso se efectud para determinar la posibilidad de cargar el reactor, inicialmente en fase liquida,
en lugar de en fase solida.

Se realizaron valoraciones volumétricas, para conocer el pH de las disoluciones sobre la base
del célculo de la acidez del medio, ya que se eligio la esterificacion acida como objeto del estudio.
Se hizo reaccionar un equivalente de colofonia con un equivalente de alcohol fusel, para obtener un
equivalente de éster.

El experimento se efectud a escala de laboratorio. El equipamiento utilizado fue un matraz de 500
ml, con fondo redondo y tres bocas; ademas un agitador de vidrio, un termometro de mercurio, un
condensador de bola y una manta eléctrica. Los parametros operacionales fueron: temperatura de re-
flujo del disolvente (80 °C), 500 rpm de agitacion, agua de enfriamiento a 25 °C y tiempo de reaccion
de 1 h. La reaccion se monitored por espectroscopia infrarroja y se tomaron muestras cada 10 min.

RESULTADOS Y DISCUSION

A la colofonia, obtenida del arbol de pino resinero, de la especie Pinus tropicalis, mediante un
procedimiento de incision chino, se le determino su solubilidad mediante agitacion manual, a tempe-
ratura ambiente; a 6 g de colofonia se le afiadid, paulatinamente, el disolvente.
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La solubilidad de la colofonia es de 0.34 g/ml en etanol y de 0.4 g/ml en alcohol fusel, lo que indica
gue la solubilidad de la colofonia en alcohol fusel es 1.17 veces mayor que en etanol al 95 %. La
solubilidad de la colofonia en etanol al 95 %, es menor que en alcohol fusel, que era lo esperado,
debido a la propia naturaleza de la colofonia; que es una mezcla de acidos resinicos y de alcohol
fusel, en el cual el etanol representa el 10 % de su composicion en peso (9). No existen referencias
en la literatura sobre la solubilidad de la colofonia ni en etanol ni en alcohol fusel, por lo que se elige
el alcohol fusel como el mas adecuado para cargar el reactor en fase liquida.

La acidez de la mezcla colofonia-fusel fue 5, lo cual es bueno; debido a que, a mayor acidez en
el medio, mas se favorece la reaccion de esterificacion.

Las figuras 1y 2 muestran el proceso de esterificacion de la colofonia con aceite fusel. En la figu-
ra 1 se muestra el espectro infrarrojo (IR) de la mezcla de colofonia-fusel. En la figura 2 se observa
el espectro IR de la esterificacion durante 1 h de reaccién.
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Figura 1. Espectro IR de la mezcla de colofonia-fusel.
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Figura 2. Espectro IR de la reaccion de esterificacidon de la colofonia con el fusel
durante 1 h.
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El monitoreo de la reaccién en el tiempo, mediante el espectro IR, revelé que en la esterificacion
con fusel, a partir de los 10 min no hubo cambio significativo, hasta alcanzar 1 h de reaccion. Este
pequefio tiempo de reaccion se debe a que solo algunos componentes del alcohol fusel reaccionan
y otros no lo hacen, a pesar de transcurrir un tiempo de reaccion mas largo, lo cual podria ocurrir si
se trabajara a temperaturas mas elevadas. Como no se ha encontrado informacion sobre el tema,
se asume que los alcoholes que reaccionan con la colofonia son los mas ligeros y, aquellos que no
lo hacen, son los que forman parte de la fraccidbn mas pesada en el alcohol fusel.

En las figuras 3 y 4 se muestran los espectros infrarrojos de la mezcla de colofonia-etanol y la
esterificacion de la colofonia con el etanol, transcurrida 1 h.

100 120 140
1 'l 1

80
1

e P i (e
% £ Y
2 - \\ J

Transmittance [ %]

20
1

248
261008
215382
4 202333

1638.31
108553 ——
104538 —
B77.84

1.0

1

2

9.

5

mmmmmm

T T T T

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1

Figura 3. Espectro IR de la mezcla de colofonia-etanol.
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Figura 4. Espectro IR de |a esterificaciéon de la colofonia con el etanol, durante 1 h.

Al comparar las mezclas correspondientes, se aprecia que sus espectros IR son similares, lo que
demuestra que estan presentes los mismos grupos funcionales. En el caso de la esterificacion con
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diferentes alcoholes, se percibe que la esterificacion con alcohol fusel presenta una banda ancha
correspondiente a un grupo OH (3337.81 cm), que no esta presente cuando ocurre la esterifica-
cion con etanol. Esto se debe a la presencia de los alcoholes superiores en el alcohol fusel, que no
llegan a protonarse o no son afines a los acidos resinicos que componen la colofonia. Los menores
tiempos de reaccion, al compararlos entre los dos disolventes, se deben a la acidez de los alcoholes
utilizados en la esterificacion. El pH del etanol es 5.1 y el del alcohol fusel es 4.54. Una mayor acidez
del medio favorece el avance de la reaccion; por tanto, estos resultados demuestran que es factible
realizar la esterificacion de la colofonia con el alcohol fusel.

CONCLUSIONES

La esterificacion acida de la colofonia y el alcohol fusel es viable, si se cumplen las condiciones
operacionales antes descritas.
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