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ABSTRACYT. By oxidation of furfural acetone resin (FA) RESUMEN. Se obtuvo una nueva resina por oxidacién

with molecular oxygen, a new resin was obtained. The con oxigeno molecular de la resina furfural acetona {FA).
product shows good properties for its use as binder or La resina FA oxidada (FAQX) presenta muy buenas pro-
cover protector. The reaction was carried out in a stain- piedades para ser utilizada como aglutinante o recubri-
iess steel reactor. The effects of pressures, temperature miento protector. La reaccion se realizd en un reactor de
and time of reaction on the process was studied. The acero inoxidable. Mediante un disefio de experimento se
conditions of synthesis to obtain proper viscosity were - estudio cémio influyen en el proceso los parametros:
determined. S temperatura, presién y tiempo de reaccion. Se deter-

miné cudles son las condiciones de sintesis para obtener
la resina con la viscosidad deseada.

INTROBDUCCION En el presente trabajo se exponen las ¢o_ndiciones

' e ara lo i i la resina fur -
El furfurzl puede ser obtenido por hidrélisis dcida de aml,enaﬁiiiﬁafa “:gfgi? sintesis de la resina f_u_rfugal
los pentosanos del bagazo de la cafia de aztcar', el cual
contiene de 25 a 27 % con relacion a la materia prima MATERIALES Y METODOS
seca. Con él se pueden obtener distintas resinas, entre .
ellas la resina furfural acetona (FA)*® la cual se obtiene La sintesis de resina FAQOX se realizé ert una instala-
por reaccién det furfural con la acetona, catalizada por cion como la que se muestra en la figura 1.

hidroxido de sodio, en la que se produce una mezcta
compleja que contiene fundamentalmente furfuriliden
acetona, difurfuriliden.acetona y polimeros de bajo peso
molecular. Las cantidades relativas de productos de la
reaccion varian dependiendo de las condiciones en que
transcurre la misma®.

La estabilidad a la intemperie de los polimeros obte-
nidos de esta resina por catalisis acida ha sido estudiada
por Rodriguez y Gandini®®, congluyendo que el factor
determinante en el deterioro de éstos es el efecto de la
luz ultravioleta del sol. o

La resina FA se ha utilizado como aglutinante en la
produccién de articulos moldeados’, asi como, en la
fabricacién de cementos de gran dureza®® y ésta pre-
senta grah resistencia a la accién de los agentes quimi-
cOs, aunque es poco reactiva y debe ahadirsele cantida-
des considerables de catalizador para lograr su reticula-
cion. _

Por otra parte Ja resina FA no presenta buena adhesi-
vidad para ser utilizada en la elaboracidon de pinturas por
lo que no ha podido ser empleada como recubrimiento.
En los casos en que se ha utilizado con estos fines ha
sido mezclada con otras resinas que sigoseen buena

adhesividad como son las resinas epoxi’™™. —
En un trabajo anterior, se ha informado la obtencion

de una resina por oxidaciéon de la resina FA'', con - Figura 1. Instalacidn utilizada en la sintesis de la resina.
oxigeno molecular, la cual es muchio mas reactiva que 1. rea’uct"or de presion; 2. vilvula de proteceion; 3. relé;
ésta, por lo que cuando se utiliza como aglutinante, gégfgf"g’”gggg ‘ﬁcgﬁg;?gzgjegio@;cifg ,ge;%” e
requiere cantidades muy pequefias de catalizador. Esta aguja:‘ 9. vdtvula solenoide; 10. entrada a’éo argu.; de re'fr.'fi
resina presenta ademds muy buenas propiedades para geracion: 11. salida de agua de refrigeracién; 12. roté-
ser utilizada como recubrimiento protector. metro.
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El balén de oxigeno con reductor de presién (1) per-
mite el suministro y ajuste de la presion de oxigeno que
pasa a través del reactor (5).

El reactor {5) es un recipiente cilindrico de aceroino-
xidable. En la tapa tiene un tubo metélico conectado a la
salida del manémetro el cual pepetra hasta el fondo del
reactor con e! objetivo de permitir el burbujeo de

-oxigeng en el liquido de reaccion. Ademés dispone de
otro tubo para la  salida del gas. Conectado a la tapa
superior posee un serpentin para la circulacién de agua

de enfriamiento asi como una hendidura para colocarel

termometro de contacto. _

El sistema de control de temperatura esta formado
por un termometro de contacto (4), un relé (3) y una val-
vula solencide (9). : '

En el bafio de calentamiento {6} que contiene glice-
rina se coloca el reactor, el cual suminjstra el calor nece-
sario para alcanzar la temperatura prefijada para la reac-
cion. El flujo de gas que pasa por el reactor, se controla
mediante una llave de aguja (8). Este flujo se mide
mediante un rotdmetro {12) de fabricacion comercial.

Una trampa fria (7) se coloca a la salida del gas del
reactor con el objetivo de condensar posibles productos
volatiles que se formen durante la reaccién.

Utilizando este reactor se estudio la influencia de los
parametros: temperatura, presion y tiempo de reaccion
en la sintesis de la resina furfural acetona oxidada.

Paraello, se adopto un modelo lineal y se determina-
ron las variables significativas por medio de un plan fac-
torial 2°, tomando como-criterio de eficiencia la viscosi-
dad de la resina una vez oxidada, la cual se midié.en un
equipo RHEOTEST-2 a 30 °C. S '

La matriz experimental {D) fue la siguiente:

Xy Xz Xa
1 -1({80°C . -1 -1
2 1(100°C} =t (0,5 MPa) -1
3 - : 1 {01 MPg} - -1
4 1 - : ~1 {6 h)
D= 5 -1 A 1(10h)
6 1 -1 1
7 -1 1 1
8 1 1 1

X, representa la temperatura, X, la presion y X, el
tiempo de reaccion, a los cuales se realizo cada experi-
mento de acuerdo a! plan 2% Se hizo ademds una réplica
en los extremos del plan factorial 2° v en el centro del

-mismo o sea a 90 °C con.una presion de 0,75 MPay 8 h
de reaccion. _ '

Estas réplicas se utilizaron para calcular el error.

Con los resultados de la viscosidad se procedio a cal-
cular los coeficientes del polinomio que. relacionan la
viscosidad eon los parametros X, X, y X; mediante la
matriz de regresién'2 :

B=(by b, b,b;... by =] XX X'X

donde:

bo, b1, bz ..... son los coeficientes de cada
variable
X matriz de las variables independientes

Y vector de los B resultados experimentales para
el rendimiento (viscosidad)

" RESULTADOS Y DISCUSION

En la Tabla | se muestran los resultados de las deter-
minaciones de [as viscosidades de las resinas obtenidas
de acuerdo al plan factorial 2%

_ _ TABLA |
Resultados de la matriz experimental

Viscosidad Viscosidad
Experimento {Pa - s} Experimento {Pa - s)
1 0,560 5 1,670
2 - 0,620 3] . 1,800
3 0,490 7 1,440
4 1,080 8 4,585

Con los valores encontrados para la viscosidad
-{Tabla 1} se determinaron los coeficientes de! polinomio
que la relacionan con las variables estudiadas. Estos
coeficientes se présentan en la Tabla Il

TABLA 1
Coeficientes del polinomio

b_o by bz by by, bys bz bygs
1,630 _0,490 0,363 0,843 0,443 0,328 0,270 0,310

_ En'la Tablalll se presentan los valores de las viscosi-
dades (Pa- s} de las repeticiones, en los extremos y en el
centro del plan factorial.

TABLA Il
Resultados de las repeticiones
1 (Paz- s) promedio
Extremo inferior 0,430 0,690 0,660
Punto {0,0,0) “0,910 1,150 1,039
Extremo superior 4,585

5150 4,020

De acuerdo 4 los datos mostrados en la Tabla li1 la
desviacion estandar para cada coeficiente del polinomio
del plan 2% es 0,171 y tomando el criterio que los coefi-
cientes qué sean menores gue 2 veces la desviacion
estandar se deben eliminar del modelo, quedarian
entonces fueralos coeficientes b,;, b,, ¥ b ,,,. Por tanto,
la ecuacion que representa el modelo ser4 dada por:

Y = 1,530 + 0,490 X, + 0,368 X, + 0,843 X, +

+ 0,443 X, X,
Para probar si el modelo es adecuado se utilizd ia
relacion: -
Sa
Fc = é‘fﬁ'
donde:

S2 es la varianza debido al modelo
S, es la varianza del error puro

ademds,

J (_YT - ?1)2
i

Si =

H[~] o

1
n-L
1
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donde:
n coeficiente del polinomio
L ndmero de coeficientes adaptados =5
J namero de repeticiones del plan factorial = 1
Y, promedio experimental
Y, valor determinado por el modelo

739,712

=7233,683 16

En este caso |la F de Fisher para b grados de libertad
del numerador, 3 grados de libertad del denominador y
95 % de confianza tiene un valor de 8,01, portanto, este
criterio indica que el modelo es adecuadoya que F, = F
de Fisher.

El analisis de la ecuacion que representa al modeio
mostré que 1a presion influye poco, lo que indica que se
trabajo en el rango cinético. sin embargo, tiene mayor
influencia ef término de la interaccion con la tempera-
tura. Esto es légico ya que al aumentar la temperatura
disminuye 1a solubilidad del gas ‘en la resina y. un
-aumento de la presion favorece la solubilidad del
oxigeno.

De acuerdo al modelo adaptado el parametro que
mas influye en el aumento de la viscosidad es el tiempoy
después la temperatura.

Como todos los coeficientes del polinomio son posi-
tivos, sI se quiere obtener viscosidades mas altas, se
debe continuar aumentando el valor de los parametros
del modelo. No obstante, la viscosidad adecuada se
alcanza con las condiciones superiores del disefio.

CONCLUSIONES

Se obtuvo una nueva resina por oxidacién con oxi-
geno molecular de la resina furfural-acetona en la sinte-

sis de la resina para las condiciones empleadas, el que
mas mfluye es al tiempo.
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