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RESUMEN

El presente trabajo hace parte de un proyecto interno de investigacion del
grupo GIRES del programa de ingenieria en energia titulado: Determinar los
intervalos de las variables de operaciéon para la produccion de biodiesel a
partir de aceites de frituras reciclados en los restaurantes de Bucaramanga,
utilizando un sistema de reaccion a escala de laboratorio.

En la actualidad los aceites de frituras de cocina son considerados un
desecho y son vertidos directamente al sistema de alcantarillado sin ningun
control y en el mejor de los casos son reciclados para utilizarse en
fabricacion de multiples productos de la industria. Y aunque puede ser
utilizado como materia prima para la obtencién del biodiesel, esta aplicacion
tiene poca participacion en nuestro pais.

Las tendencias mundiales han demostrado, con el transcurrir del tiempo y
avances tecnologicos, que estos aceites tienen un gran potencial al ser
reutilizados en procesos de obtencion de los metil ésteres de acidos grasos,
también llamados fame’s componente principal del biodiesel.

Las variables a manipular durante el proceso de transesterificacion son el
exceso de metanol, la cantidad de catalizador y tiempo de reaccién; para
esto se determind una metodologia y se elabord un disefio de experimento
de tipo factorial 32.

Los indicadores seleccionados para la evaluacion del proceso son el
rendimiento y la conversion; el primero determiné la cantidad de biodiesel
producido por la reaccién de transesterificacion y el segundo la calidad del
biocombustible (cantidad de fame’s).

Palabras claves: Biocombustibles, biodiesel, aceites usados de cocina,
transesterificacion, FAME's.
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INTRODUCCION

En la actualidad los aceites de frituras de cocina son considerados un
desecho y son vertidos directamente al sistema de alcantarillado sin ningun
control y en el mejor de los casos son reciclados para fabricar diferentes
productos de la industria, como: jabones, alimento para animales, entre
otros. Y aungue puede ser utilizado como materia prima para la obtencion de
biocombustible como lo es el biodiesel, esta aplicacion tiene poca

participacion en nuestro pais.

Las tendencias mundiales han demostrado, con el transcurrir del tiempo y
avances tecnologicos, que estos aceites tienen un gran potencial al ser
reutilizados en procesos de obtencion de biocombustibles, que dan origen a
una energia renovables y maéas amigable con el medio ambiente, algunos
paises desarrollados reciclan y procesan estos aceites con el fin de extraer
los metil ésteres de acidos grasos, también llamados FAME’s por su sigla en

inglés (Fatty Acid Metil Esters) que es el componente principal del biodiesel.

Basado en la literatura e informacion existente sobre el proceso de obtencién
de biodiesel a partir de aceites de frituras reciclados, el presente documento
describe como producir metil ésteres de acidos grasos por medio de la
transesterificacion con metanol, siendo éste uno de los procesos mas

sencillos y econémicos.
Las principales variables a evaluar durante el proceso de transesterificacion
seran el exceso de metanol, la cantidad de catalizador y tiempo de reaccion;

para esto se determind una metodologia y se elabor6 un disefio de
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experimento de tipo factorial, que permitio establecer los intervalos de
operacion para la produccién de biodiesel a partir de aceites usados de

cocina.

Los resultados obtenidos en laboratorio se analizaron y evaluaron para
encontrar las variables de rendimiento y conversion; el primero determiné la
cantidad de biodiesel producido por el proceso de transesterificacion y el
segundo la calidad del biocombustible (cantidad de metil ésteres). Para la
evaluacion de éste se tendra en cuenta la Norma Técnica Colombiana NTC
5444 “Biodiesel para uso en motores diesel. Especificaciones”.

12



1. OBJETIVOS

1.1 Objetivo General
Determinar los intervalos de las variables de operaciéon para producir

biodiesel a partir de aceites de frituras reciclados en los restaurantes de

Bucaramanga, utilizando un sistema de reaccién a escala de laboratorio.

1.2 Objetivos especificos

1.2.1 Primera Etapa

e Establecer el estado del arte de la produccion de biodiesel a partir de

aceite reciclado de cocina.

e Analizar las metodologias experimentales existentes y seleccionar la
mas apta para el disefio experimental de la produccién de biodiesel a

partir de aceites reciclados de cocina.

e Definir las variables fisico-quimicas de mayor relevancia para la

determinacion de calidad del biodiesel producido a nivel experimental.

e Elaborar el disefio metodologico que permita la puesta en marcha de
un montaje experimental para la produccién de biodiesel a partir de

aceite reciclado de cocina.

13



1.2.2 Segunda Etapa

e Caracterizar y analizar la materia prima con la cual se van a

desarrollar los experimentos.

e Desarrollar el disefio de experimentos tipo factorial programado en la

metodologia propuesta en la primera fase del proyecto.

e Determinar el mejor conjunto de variables de operacién para la
obtencion de biodiesel a partir del rendimiento entregado por el

proceso de transesterificacion.

e Analizar y evaluar los resultados obtenidos de las cromatografias de
cada uno de los experimentos, teniendo en cuenta la variable

conversion del proceso, cantidad de FAME'’s totales.

14



2. PLANTEAMIENTO Y JUSTIFICACION DEL PROYECTO

La crisis energética, los problemas ambientales y el agotamiento de los
recursos no renovables como el petréleo, el carbén y el gas natural, han sido
originados en su mayoria por el desarrollo de la industria y el transporte; es
por esto que se ha impulsado la busqueda de opciones que provean fuentes
de energia que sean econdmicas, sostenibles y ambientalmente viables para
ser implementadas en los diferentes procesos tecnoldgicos. El inminente
agotamiento de las reservas de combustibles no renovables y sus altos
costos crea la necesidad de buscar otras alternativas energéticas como los
biocombustibles, una de ellas es la reutilizacion de aceite de frituras de
cocina de origen vegetal que mediante un proceso es convertido en

biodiesel.

Para producir el biodiesel, se hace una mezcla, que genera una reaccion de
transesterificacion, es decir que los triglicéridos presentes en aceites
vegetales usados en compafila de un alcohol y en presencia de un

catalizador se transforman en ésteres grasos y un subproducto, la glicerina.

Para la realizacion del proyecto se parti6 del conocimiento de las
propiedades del aceite de fritura reciclado, después se seleccioné el tipo y la
cantidad de catalizador, alcohol a mezclar, relacion aceite/alcohol, se
establecio la temperatura de reaccién y tiempo de residencia en el reactor
para la produccion del biodiesel, posteriormente se determiné la metodologia
a implementar en el disefio de los experimentos y finalmente se tomaron
muestras del biocombustible producido para su estudio y evaluacion de

estandares de calidad.
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3. ANTECEDENTES

La utilizacién de los biocombustibles liquidos es tan antigua como la de los
mismos combustibles de origen fosil y los motores de combustion. Asi,
cuando ahora hace mas de 100 afios Rudolf Diesel disefid el prototipo del
motor diesel ya estaba previsto que funcionaria con aceites vegetales. De

hecho, en las primeras pruebas, lo hizo funcionar con aceite de cacahuete.

El agotamiento de los recursos fosiles, el incremento de las emisiones de
contaminantes y el hecho de que dos terceras partes de las reservas
petroliferas estan region del golfo Pérsico que es geopoliticamente inestable,

generando la necesidad de encontrar alternativas energéticas.

Las crisis energéticas que sacudieron el siglo XX fueron el motor para
incentivar la busqueda de nuevas fuentes de energia. Sin embargo, el actual

modelo energético mundial esta basado en las energias fosiles.

A finales del afio 1979, a raiz de la preocupacion que desencadené la
primera crisis del petroleo, en Estados Unidos de América se comenzo la
comercializacion de mezcla de gasolina y etanol, los combustibles
alternativos se convirtieron en la solucion al posible problema que
representaba el agotamiento de los recursos no renovables. Asi, la American
Oil Company y otras empresas abanderadas en el sector energético
comenzaron a efectuar la mezcla de etanol para diluir la gasolina y aumentar

el octanaje.!

! Escala que mide la capacidad antidetonante de los combustibles.
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En Brasil, la crisis del petroleo también tuvo una fuerte repercusion, en el afio
1975 se encausé el proyecto Proalcool. > La alternativa propuesta era el
bioetanol proveniente de la melaza de la cafla de azucar. Esta nueva
industria permitid la creaciéon de casi un millon de lugares de trabajo,
repartidos en mas de 700 destilerias, en instalaciones complementarias, en
redes de transporte y fabricacion de motores especificos para estos

combustibles.[1]

La década de los noventa comenz6 con una nueva crisis. Esta vez derivada
de la invasion de Kuwait por Irak. Nuevamente, el precio del petroleo se
volvié inestable y costoso, como resultado los biocombustibles volvieron a la
escena energética de la mayoria de los paises. Durante el transcurso
histérico de los biocombustibles siempre han tenido la crisis de los recursos
petroliferos como motor de desarrollo.

En la actualidad hay 2 paises que se destacan por producir biodiesel a partir
de aceites vegetales: Espafa y Uruguay. En Espafa, se defiende el uso del
biodiesel como biocombustible cuando se hace a partir de aceites vegetales,
siempre que el proceso sea el correcto y se cumpla con los requisitos de
purificacion. Todos estos procesos se diferencian porque la calidad de
algunos aceites de cocina es mejor que la de otros, pues algunos motores
son més sensibles al biocarburante®, al igual que las bombas de inyeccién y

los sistemas electrénicos.

No obstante, ambos paises llegan a la conclusion de que éste es un mercado
préspero y que la produccion del combustible a partir del aceite de cocina

usado, ademas de tener un alto impacto ambiental, es una experiencia

2 Programa Nacional del Alcohol, creado en 1975 por el gobierno de Brasil para la sustitucion de combustibles
fésiles por renovables debido a la crisis del petréleo en 1973.

3 . . . s o . z - ..
Son combustibles de origen biolégico pueden sustituir parte del consumo en combustibles fosiles tradicionales,
como el petréleo o el carbén.
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innovadora, siempre y cuando se cumpla con los pardmetros y requisitos
establecidos.[2]

Los cambios de pensamiento acerca de la implementacion de
biocombustibles y el costo que se requiere para su obtencion se vio reflejado
en lo expuesto en el ler encuentro Provincial en Gélvez, Santa Fe-Argentina;
se dice que son dos factores por los cuales los biocombustibles han tenido
una gran acogida y su auge es cada vez mayor; el primero de ellos es el
incremento en el precio del petroleo, debido al consumo desmedido de los
combustibles derivados del petréleo por parte de los paises mas
industrializados.[3] Esto ha dado como consecuencia que sea mas rentable
producir combustibles a base de cereales, oleaginosos y grasas animales.
En cuanto al segundo punto, el hecho de que los combustibles se obtengan a
base de cereales, oleaginosos, grasas y otros, hace que el carbono
eliminado por los biocombustibles vuelvan a ser captados del ambiente por
otros vegetales o animales los cuales posteriormente seran utilizados como
base para produccion de nuevos biocombustibles, dando como resultado un

ciclo limpio y eficiente.[4]

Segln Fedepalma®, federacién que vela por la calidad de la produccién de
biocombustible a partir del aceite de palma, la dificil situacion que presenta
Ecopetrol en la actualidad se debe a tres aspectos fundamentalmente: La
“utilizacion plena de la capacidad nacional para producir combustible diesel,
también conocido como ACPM®”, la “disminucién de las reservas probadas
de hidrocarburos pertenecientes a la naciéon” y “la alta inversiébn econémica y

logistica para la optimizacion y modernizacion de las refinerias que deben

* Federacion Nacional de Cultivadores de Palma de Aceite. Agrupa y representa a cultivadores y productores de
aceite de palma.

® Aceite combustible para motores.
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entregar un diesel con un contenido de azufre inferior a las 50 ppm, para

hacer cumplimiento a la norma NTC 1438,

En este panorama, la demanda del ACPM ha incrementado
considerablemente hasta el punto de desplazar el uso de la gasolina en
transportes de pasajeros y de carga. Por este motivo, se hace necesario
encontrar alternativas eficientes como el biodiesel, puesto que es un
biocombustible ambiental facil de obtener. A pesar de que para producir
biodiesel todas las grasas animales y vegetales pueden utilizarse como
materia prima, en Colombia el material mas utilizado para su elaboracién es
el aceite de palma. Jens Mesa, presidente ejecutivo de Fedepalma, en el
documento Biodiesel de palma, una realidad para Colombia, expone que en
el Programa Nacional de Biocombustible en Colombia, segun la Ley 939 de
2004, se especifica que el uso de biocombustible para Colombia con la
férmula B5 (cinco por ciento de biodiesel con 95 por ciento de diesel) es

obligatoria desde enero de 2008.[5]

Dentro de la legislacion existente en Colombia se expide la resolucion 1289
de 2005 (Ministerios del Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial y Minas y
Energia) en la cual se establecen los requisitos técnicos y ambientales del
biodiesel y sus mezclas con diesel de origen fésil a distribuir en el pais a
partir de finales del afio 2007, la cual fue desarrollada por la Mesa Nacional
de Biocombustibles.[6]

Un equipo de cientificos de la Universidad de Castilla-la-Mancha y de la
Universidad de Antioquia ha demostrado que los aceites usados en cocina
presentan cualidades similares a otros biodiesel producidos a partir de

aceites virgenes. El estudio compara las emisiones de cada carburante y

® Extraido del documento: Presentacion estudio para la estructuraciéon de un programa de aseguramiento de calidad
(ga/gc) de los biocombustibles en Colombia; también visitar la pagina web de la empresa Ecopetrol; Diesel
Corriente: http://www.ecopetrol.com.co/contenido.aspx?catlD=216&conID=37368
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rompe el mito de que los aceites usados no son buena materia prima para la

produccién de biodiesel.[7]

Por otro lado, la Universidad Industrial de Santander, desarroll6 un trabajo de
grado que buscaba la obtencién de metil éster a partir de aceite vegetal
usado, por medio de la reaccibn de transesterificacion en el cual se
evaluaron dos tipos de catalizadores (Hidroxido de Sodio e Hidroxido de
Potasio). Ademas, se estudi6 el efecto y las interacciones de otras variables
que afectan al avance de la reaccion como el tipo de aceite, relacion molar
alcohol:aceite y la cantidad de catalizador. Para la caracterizacién del metil
éster obtenido se us6 el método de espectroscopia infrarroja y se comparo
con metil ésteres comerciales con base en las especificaciones técnicas y de
calidad para el biodiesel, arrojando resultados aceptables respecto a la
implementacion de aceites vegetales usados en la elaboracion de
biodiesel.[8]

Dadas las circunstancias actuales de la busqueda de nuevas alternativas de
energia y beneficios ambientales se da inicio al proyecto interno de
investigacion que tiene por titulo: DETERMINAR LOS INTERVALOS DE LAS
VARIABLES DE OPERACION PARA LA PRODUCCION DE BIODIESEL A
PARTIR DE ACEITES DE FRITURAS RECICLADOS EN LOS
RESTAURANTES DE BUCARAMANGA, UTILIZANDO UN SISTEMA DE
REACCION A ESCALA DE LABORATORIO.

El proyecto se desarrollé en el laboratorio del Nodo de investigacion
BEPMA, ubicado en las instalaciones del Colegio INEM, en Floridablanca -
Santander. El laboratorio cumple con todas las adecuaciones, equipos y
logistica para el buen desarrollo de los experimentos requeridos, ademas
sirve como unidad de desarrollo del Instituto Colombiano del Petréleo ICP de

Ecopetrol para la investigacion de biocarburantes.
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Los resultados obtenidos y las experiencias en el laboratorio, serviran de
base para la puesta en marcha del banco de biocombustibles BioLab M7,
instalado en la Planta Piloto del Edificio de Ingenierias en la UNIVERSIDAD
AUTONOMA DE BUCARAMANGA.
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4. ESTADO DEL ARTE

Dado a que el biodiesel ha tenido una gran aceptacion dentro del mercado
de los biocarburantes, también aumentan los nuevos retos y desafios para la
industria, los cuales si se observa unos afos atras, nunca se hubiera
pensado en su uso. Esto ha provocado que los investigadores se preocupen
por estudiar posibilidades de obtenciébn de diversas materias primas
agricolas; aceites vegetales y/o grasas animales, ya que el medio ambiente
con los altos niveles de contaminacion estad pidiendo un combustible de

origen renovable.

Si se mira la larga trayectoria que lleva la produccién de Bioetanol en
América Latina y el Caribe como un combustible alternativo, la produccién de
biodiesel en estas regiones fue puesta en practica hasta finales del siglo XX.
Las perspectivas de produccion de biodiesel han motivado a instituciones y
empresas en muchos paises, que consideran que esa alternativa energética
podra consolidarse como un biocombustible ampliamente adoptado por el

mercado.

En diversos paises se esta implementando dicho biocombustible a escala
industrial  como una nueva alternativa de generacidn energética. En
Argentina se tienen importantes ventajas para la elaboracion de biodiesel; en
casi la totalidad de su territorio se presenta algun producto agropecuario para
la transformacién en aceite: soja, girasol, mani, colza, palma, lino, cartamo,
nabo, aceites usados, grasas animales y otros cultivos no oleaginosos cuya

semilla pueda contener aceite.
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Actualmente, las plantas elaboradoras de biodiesel se localizan en 6
provincias argentinas, la mayoria de las mismas cercanas a las zonas de
embarque de la Provincia de Santa Fe, y sur de la Provincia de Buenos
Aires, respondiendo a la actual estructura agro-exportadora de Argentina. En
México en la ciudad de Cadereyta en el estado de Nuevo Ledn, se instal6 la
primera planta de biodiesel a partir de sebo animal, este pais utiliza los
hidrocarburos en un 91% como fuente de energia, por esta razén el grupo
energético y en colaboracién con el ITESM’ firmaron un convenio de
colaboracion para producir biodiesel, en la primera planta de este tipo en
Latinoamérica.[9]

La participacion en Europa del biodiesel como combustible renovable es
dominante, un estudio profundo realizado por la Agencia de Proteccion
Ambiental de EE.UU. muestra que el biodiesel quema con mucho menos
hidrocarburos, monoxido de carbono en desechos de gases de los
vehiculos, aunque si existe un incremento en Oxidos de nitrégeno; el
biodiesel es producido principalmente a partir del aceite de la semilla de
canola, el cual es utilizado en las maquinas diesel puro o mezclado con
diesel, en proporciones que van desde un 5% hasta un 20%, generalmente.

En Alemania y Austria se usa puro, para maximo beneficio ambiental.

El actual Directivo® de Biocombustibles de la Unién Europea requiere que el
2% de energia para el transporte provenga de una fuente renovable,
incluyendo el biodiesel y el Bioetanol, lo cual se incrementé en un 5,75%
para finales de 2010 y en un 20% para 2020. A través del tiempo se han ido
desarrollando investigaciones para la produccion de biodiesel a partir de

diferente biomasa entre las cuales estan:

7 Instituto Tecnoldgico y de Estudios Superiores de Monterrey.

g parlamento Europeo y el consejo Europeo aprobaron la directiva, 2003/30 C.E para la promocién y uso de
biocombustibles.
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Una comparfiia Neozelandesa ensaya con un biodiesel elaborado a
partir de lipidos producidos por algas que crecen en aguas fecales,
gue plantea dos alternativas: uso de las algas frente a otro tipo de
cultivos orientados a los biocombustibles, como la soja o la cafia de

azucar y por otro lado, un tratamiento a las aguas residuales.

Estudiantes de la Escuela Superior de Ingenieria Quimica e Industrias
extractivas del IPN® de México desarrollaron un proceso quimico para
obtener biodiesel a partir del cebo de res y cerdo asi como del aceite

de coco, soya y palma.

Investigadores de la Universidad de lowa estan investigando la
posibilidad de obtener cacahuetes con mayor contenido en aceite que

puedan ser utilizados competitivamente en la produccion de biodiesel.

El Investigador malaguefio Manuel Luque produjo biodiesel a partir de
larvas de moscas colocando un recipiente compuesto por residuos y
aguas fecales, en donde depositd las moscas; cada insecto puede
criar cerca de 600 larvas en pocos dias. Cada cria tiene cerca de un
37 % de grasas, que son las que posteriormente se trasformaran en

biodiesel.

Por su parte Colombia se encuentra en un periodo de transicion debido a la
disminucion de las reservas de petrdleo y la gran inversion en nuevas
tecnologias de extraccion y produccién de combustibles fosiles. Ecopetrol
enfrenta una situacién dificil en el campo de los combustibles por tres

razones:

° Instituto Politécnico Nacional de los Estados Unidos Mexicanos.
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1. Utilizacion plena de la capacidad nacional para producir combustible
diesel, también conocido como ACPM.

2. Disminucibn de las reservas probadas de hidrocarburos

pertenecientes a la nacion.

3. Inyeccidon econdmica para la optimizacibn y modernizaciéon de las
refinerias que deben entregar un diesel con un contenido de azufre

inferior a las 50 ppm, para hacer cumplimiento a la norma NTC 1438.

Debido a que la demanda de ACPM ha tenido un incremento considerable al
punto de estar desplazando a la gasolina en el transporte de pasajeros y de
carga, se hace necesario encontrar una alternativa eficiente, como el
biodiesel, combustible ambientalmente amigable que se obtiene a partir de
aceites vegetales mediante un proceso de transesterificacion con alcoholes,
luego se emplea en mezclas con el diesel convencional en diferentes
proporciones, para la movilizacion de motores diesel sin requerir cambios o

adaptaciones de los mismos.

En la actualidad las normas y la ley Colombiana exigen que el ACPM
contenga un porcentaje del 10%, 8% y 2% de biocarburantes dependiendo la
region del pais, este se denomina B10, B8 y B2 respectivamente. [10]
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5. MARCO TEORICO

5.1 Generalidades

5.1.1 Biocombustibles

Definicion: Biocombustible es cualquier tipo de combustible liquido, sélido o
gaseoso, proveniente de la biomasa (materia organica de origen animal o

vegetal). Este término incluye:
¢ Bioetanol (o alcohol carburante).
e Metanol.
e Biodiesel.

¢ Diesel fabricado mediante el proceso quimico de Fischer-Tropsh.

5.1.2 Clasificacion de biocombustibles:

a. Bioetanol: También llamado alcohol carburante, se define como
compuesto organico liquido, de naturaleza diferente a los hidrocarburos
derivados de petrdleo, gas natural o carbdén, que tiene en su molécula un
grupo hidroxilo (OH) enlazado a un atomo de carbono. La norma colombiana
NTC 5308 define alcohol carburante, como etanol anhidro obtenido a partir

de la biomasa, con un contenido de agua inferior a 0.7% en volumen.

b. Biodiesel: es un combustible para motores diesel, que puede ser

producido partiendo de materias primas agricolas (aceites vegetales y/o
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grasas animales), aceites o grasa de fritura usados y metanol o etanol, que
también pueden obtenerse a partir de productos agricolas.

La produccion de aceites vegetales puede realizarse a partir de mas de 300
especies diferentes, sin embargo las condiciones edafoclimaticas®®,
rendimiento, contenido en aceite y la necesidad de mecanizar la produccion,
limitan actualmente el potencial de obtencion de aceites vegetales a unas
pocas especies, dentro de las cuales la palma, la colza, el girasol y la soya

son las mas utilizadas.

El proceso de produccién se basa en la transesterificacion, en la cual al
agregar al aceite un alcohol (metanol o etanol) y un catalizador (por ejemplo
hidroxido de potasio KOH), se obtiene biodiesel y como productos

adicionales glicerina, agua y residuo que puede utilizarse como fertilizante.

5.1.3 Beneficios ambientales

e ElI biodiesel es biodegradable, no toxico y libre de azufre y
compuestos aromaticos, sin importar el origen de aceite utilizado en su

produccion.

e El biodiesel reduce la emision del hollin en 40-60% y de mondxido de

carbono entre 10 y 50%.

5.1.4 Ventajas econdémicas

e Con los aceites vegetales, se contribuye de manera significativa al

suministro energético sostenible, lo que permite reducir la

10 . .
Zonas no aptas para la ecologia de la especie.
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dependencia del petroleo, incrementando la seguridad y diversidad en

los suministros, asi como el desarrollo socioecondmico del area rural.

e EIl uso de biodiesel puede extender la vida util de motores porque
posee un alto poder lubricante y protege el motor reduciendo su

desgaste asi como sus gastos de mantenimiento.

e La plantacion de semillas oleaginosas para la creacién de biodiesel
conlleva grandes ventajas para el sector agricola, incluso para las
tierras improductivas, ya que pueden aprovecharse para la plantacion

de semillas oleaginosas.

5.1.5 Sostenibilidad energética

De acuerdo a los estudios de la UPME el consumo de combustibles en

Colombia muestra una fuerte dieselizacion®.

Asi mismo, nuestras reservas de petroleo estan disminuyendo, por lo que el
menor consumo de combustibles fosiles, gracias al uso de biocombustibles

contribuira al fortalecimiento de las reservas de petréleo.

5.1.6 Normatividad Colombiana sobre Biocombustibles

El Plan Nacional de Desarrollo 2006-2010, establece que el Gobierno
Nacional adelantara las medidas necesarias para mejorar la calidad del
diesel que se consume en el pais y promovera la competencia en el

mercado de biocombustibles, los objetivos trazados durante el gobierno en

™ T¢rmino utilizado por Fedepalma y la UPME en su documento-cartilla de uso biocombustibles, donde se usa para
expresar que Colombia en los ultimos afios se inclina al uso de motores de combustion a partir de Diesel o A.C.P.M
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este periodo arrojaron una mejora en la calidad de los combustibles fosiles,
disminucién en contenido de azufre, implementacion de plantas productoras
de biocombustibles y normas para la seguridad alimentaria.

Para el Plan Nacional de Desarrollo 2010-2014 no se baja la guardia en
cuanto a la canasta y eficiencia energética, se propone: desarrollar
incentivos para la generacion de energias alternativas, avanzar en los
estudios y certificaciones para acceder y posicionar el sector de
biocombustibles en los mercados internacionales y analizar la continuidad y
fijar esquemas para el uso de mezclas con biocombustibles y de tecnologia
Flex-Fuel.

Asi mismo, identifica a los biocombustibles como uno de los productos de
alto valor, con los cuales se busca diversificar la produccion agropecuaria y
conquistar nuevos mercados. En esa medida, el desarrollo de los
biocombustibles se encuentra priorizado en las estrategias de los sectores
agricola, ambiental y de energia, por lo cual se identifica como un sector con

potencial dentro de las politicas de desarrollo del pais.

El Gobierno Nacional, ha venido impulsando la estrategia de

biocombustibles a través de conjunto de instrumentos de politica:

e Ley 939/2004, por la cual se estimula la produccién y comercializacién
de biocombustibles de origen vegetal o animal para uso en Motores
diesel.

e Ley 1111 de 2006, que establece una deduccion del impuesto de renta

del 40% de las inversiones en activos fijos reales productivos en

proyectos agroindustriales.
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Decreto 383 de 2007, modificado parcialmente por el Decreto 4051 de
2007, que establece estimulos para la implementacion de zonas francas

para proyectos agroindustriales en materia de biocombustibles.

Decreto 2629 de 2007, por medio del cual se dictan disposiciones para
promover el uso de biocombustibles en el pais, asi como medidas
aplicables a los vehiculos y demas artefactos a motor que utilicen

combustibles para su funcionamiento.

Decreto 2328 de 2008, por el cual se crea la Comisién Intersectorial para

Manejo de Biocombustibles.

Decreto 1135 de 2009, por el cual se modifica el Decreto 2629 de 2007,
en relacién con el uso de alcoholes carburantes en el pais y con las
medidas aplicables a los vehiculos automotores que utilicen gasolinas

para su funcionamiento.

Resolucion 91664 de 2012, Por la cual se modifica la Resolucién 18
2142 de 2007, en relacion con el programa de mezcla de

biocombustibles para uso en motores diesel.

5.1.7 Proyectos de biodiesel actuales y en construccion

En la actualidad, Colombia tiene en funcionamiento 8 plantas de biodiesel a

partir de aceite de palma, con lo cual cubre una mezcla del 5% de biodiesel

en todo el pais y 7% en la Costa Atlantica, Santander, Sur del Cesar,

Antioquia, Huila, Tolima, Putumayo y Caqueta, convirtiéndose en el primer

productor de biodiesel de Latinoamérica. [11]
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Tabla 1. Proyectos y plantas actuales Biodiesel

Proyecto Ubicacién Ctlgg/.;nﬁsot. Inicio
Oleoflores Codazzi, Cesar 60.000 JUL 2007
Odin Energy Santa Marta, Magdalena 36.000 ABR 2008
Romil de la costa Norte, Barranquilla 10.000 -
Biodiesel de la costa Norte, Galapa 10.000 -
gifsctzrr:‘igllgig';scmbe Santa Marta, Magdalena 100.000 FEB 2009
BioD Facatativa, Cundinamarca 115.000 ABR 2009
Aceites Manuelita San Carlos de Guaroa, Meta 120.000 JUL 2009
Ecodiesel Barrancabermeja, Santander 115.000 ENE 2010
Biocastilla Castilla La Nueva, Meta 15.000 ENE 2010
Total 581.000

Fuente: Federacion de Biocombustibles, cifras informativas Biodiesel 2013.

5.2 Aceites vegetales

Los aceites y grasas vegetales son sustancias organicas formadas por
ésteres de acidos grasos y glicerina a los que se les denominan glicéridos; la
glicerina puede estar mono, di o triglicéridos por los acidos grasos, en cuyo
caso se forman los mono, di o triglicéridos. Ademas de los esteres de la
glicerina, el aceite contiene pequefias cantidades de vitaminas, fosfaticos,
esteroles, colorantes, agua e hidrocarburos que contienen el material

insaponificable!?. [12]

Los triglicéridos estan compuestos por una cantidad de &cidos grasos
sintetizados por las plantas y estan constituidas por un numero de carbonos

qgue va desde 12 hasta 18, siendo los mas frecuentes el palmitico (C16), el

12 .
Fraccion de desechos no solubles en agua.
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estearico (C18), el oleico (C18:1) y el linoleico (C18:2). La naturaleza de
estos acidos grasos y su distribucion en el éster de la glicerina, son los
responsables de las propiedades del material graso. Los triglicéridos con
alto contenido de acidos grasos saturados son comunmente sélidos a
temperatura ambiente y se denominan grasas; mientras que los triglicéridos
con alto contenido de insaturaciones®® son liquidos y se denominan aceites.
[13]

5.2.1 Aceites Vegetales Gastados

Son aceites provenientes principalmente de la industria de la preparacién de
alimentos, que por sus condiciones fisicoquimicas y uso intensivo, no son
aptos para seguir siendo usados en al procesamiento de comestibles. Se
originan en los procesos gue involucran fritura profunda de los alimentos, los
cuales utilizan cantidades elevadas de aceite, ya que requieren la inmersién
completa del alimento a altas temperaturas (mayores a 180 C), y durante
este proceso, debido a las altas temperaturas, el aceite sufre alteraciones
fisicas como son: oscurecimiento, aumento de viscosidad y formacion de
espuma; y alteraciones quimicas que incluyen reacciones de oxidacion
térmica, hidrélisis y polimerizacion[14], las cuales producen diversos
compuestos de degradacion como acidos grasos libres, hidroperoxidos
compuestos polares, dioxinas y sustancias asociadas, asi como numerosos,
dimeros y trimeros que se generan por la degradacion y polimerizacién de
acidos grasos polinsaturados™*.[15]

13 . z . . L . - .
Se refiere a los acidos grasos insaturados, son acidos carboxilicos de cadena larga con uno o varios dobles
enlaces entre los &tomos de carbono.

14 - .
Son &cidos grasos que poseen mas de un doble enlace entre sus carbonos. Dentro de este grupo encontramos
el acido linolénico y el linoleico. Se obtiene de vegetales como maiz, soja, girasol, calabaza, nueces.
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5.3 Refinamiento de aceites gastados

Los productos de descomposicion, deterioran la calidad del aceite y también
reducen el rendimiento en la reaccion de transesterificacion, cuando se
emplea aceites vegetales gastados para produccion de biodiesel. Ademas,
durante el proceso de transesterificacion, debido a los contaminantes del
aceite, pueden generarse subproductos indeseables que perjudican el
producto final, por esta razon es importante considerar el efecto del grado de
refinacion de los aceites vegetales gastados durante el proceso de
produccion de metil éster.

Generalmente, el refinamiento no es adecuado cuando los aceites vegetales
gastados van a ser reutilizados en la preparacion de alimentos, pero si se les
destina para producir metil ésteres, este tipo de refinamiento tiene un efecto
favorable sobre el rendimiento de la reaccién, pues se ha demostrado que el

rendimiento pasa del 67% al 83% después del blanqueado. [16]

Los métodos de refinamiento aplicados a los aceites vegetales virgenes
pueden tomarse como guias si se desea mejorar la calidad de los aceites
vegetales gastados. Los procesos usuales son: filtracion, desgomado,

desacidificacion, decoloracion o blanqueamiento. [17]

5.4 Metil ésteres de acidos grasos

Los ésteres metilicos de acidos grasos o FAME’s™, pueden obtenerse por
dos vias: directamente por transesterificacion a partir de las grasas y aceites,
o bien, realizando primero el desdoblamiento de la grasa a alta presion y
temperatura y posteriormente los acidos grasos obtenidos se someten a

esterificacion con metanol.

% De sus siglas en ingles: Fatty Acid Methyl Esters.
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Figura 1. Obtencion de metil éster de acidos grasos

CH2-O-CO-R;4 CH--OH R-0O-CO-R;4
Catalizador |
(llH—D—CO—Rz + 3ROH o P (llH—DH R-0O-CO-Rs
alor
CH:-O-CO-R; CH--OH R-O-CO-R;
TRIGLICERIDOS  ALCOHOL GLICEROL FAME'S

Fuente: A review on biodiesel production using catalyzed transesterificacion

Donde R1, R2, R3 son hidrocarburos de cadena larga, a veces llamado
cadenas de acidos grasos. Normalmente, hay cinco tipos principales de
cadenas en los aceites vegetales y aceites animales: palmitico, estearico,
oleico, linolénico y linolénico, los triglicéridos se convierten paso a paso a
diglicéridos, monoglicéridos y finalmente a gliceroles. Por lo general, el
metanol es el alcohol preferido para producir el biodiesel, debido a su bajo
costo.

5.5 Proceso de produccion de metil ésteres de acidos grasos

El método mas simple para la produccion de biodiesel es la
transesterificacion, en la cual se han reportado relaciones molares de 4:1
hasta 15:1(alcohol/aceites). Se trata de reactores con agitacién, donde el
reactor puede estar sellado o equipado con un condensador de reflujo, las
condiciones de operacion mas habituales son a temperaturas de 65 C,
aunque rangos de temperaturas desde 25°C a 85°C también han sido
publicados. El catalizador mas comun es el NaOH, aunque también se utiliza
el KOH, en rangos del 0,3% al 1,5%. Es necesaria una agitacion rapida para
una correcta mezcla en el reactor del aceite, el catalizador y el alcohol. Hacia

el fin de la reaccion, la agitacion debe ser menor para permitir al glicerol
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separarse de la fase éster. Se han publicado en la bibliografia resultados
entre el 85% y el 94% de rendimiento. En la figura 2 se ilustra un diagrama
general de flujo de un proceso de transesterificacion en discontinuo o

también llamado reacciones en reactores de tipo Batch.

Figura 2. Diagrama general de flujo obtencion FAME’s por transesterificacion

Catalizador
7 Aceites o arasas
Mezclado A 4
YN Pre calentamiento
Alcohol
\ 4
Neutralizaciéon <
del aceite
\
Transesterificacion
\ 4
Sebparaciéon nor fases
\ 4 \ 4
Mezcla Biodiesel crudo
glicerol, v
alcohol y —
catalizador Purificacion
\\ 2
Evaluacioén de
estandares de > Biodiesel
calidad

Fuente: A review on biodiesel production using catalyzed transesterificacion

En la transesterificacion, cuando se utilizan catalizadores acidos se requiere
temperaturas elevadas y tiempos largos de reaccion. Algunas plantas en
operacion utilizan reacciones en dos etapas, con la eliminacion del glicerol

entre ellas, para aumentar el rendimiento final hasta porcentajes superiores
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al 95%. Temperaturas mayores y fracciones superiores de alcohol/aceite
pueden asimismo aumentar el rendimiento de la reaccion. El tiempo de

reaccion suele ser entre 20 minutos y una hora [18].

5.6 Materias primas para la produccion de biodiesel

Son diversas las materias primas que son utilizadas para la produccion de
biodiesel en el mundo, a continuacion se detallan algunos aceites usados

como materia prima en el proceso para la obtencién del biodiesel.[19]

a. Aceites vegetales convencionales: Las materias prima utilizadas
convencionalmente en la produccion de biodiesel han sido los aceites
de semillas oleaginosas como el girasol y la colza (Europa), la soja
(Estados Unidos) y el coco (Filipinas); y los aceites de frutos
oleaginosos como la palma (Malasia e Indonesia). Por razones
climatoldgicas, la colza (Brassica napus) se produce principalmente
en el norte de Europa y el girasol (Helianthus annuus) en los paises

mediterraneos del sur, como Espania.

b. Aceites de fritura usados: El aceite de fritura usado es una de las
alternativas con mejores perspectivas en la produccién de biodiesel,
ya que es la materia prima mas barata, y con su utilizacién se evitan
los costos de tratamiento como residuo. Por su parte, los aceites
usados presentan un bajo nivel de reutilizacion, por lo que no sufren
grandes alteraciones y muestran una buena aptitud para su
aprovechamiento como biocombustible. Como valor afadido, la
utilizacién de aceites usados significa una buena gestion y uso de los

residuos.
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c. Aceites de otras fuentes: Es interesante sefialar la produccion de
lipidos de composiciones similares a los aceites vegetales, mediante
procesos microbianos, a partir de algas, bacterias y hongos, asi como

a partir de microalgas.

d. Grasas animales: Ademas de los aceites vegetales y los aceites de
fritura usados, las grasas animales, pueden utilizarse como materia

prima de la transesterificacion para obtener biodiesel.

A continuacidon se muestran algunas caracteristicas propias de los
aceites de cocina, una de las muestras es tomada de la ciudad de
Lima-Peru y la otra de la ciudad de Bucaramanga, realizado en los

laboratorios de la Universidad Industrial de Santander.

Tabla 2. Caracteristicas de mezclas de aceites usados de cocina

Caracteristicas de aceites recolectados
en distintos negocios de frituras
Parametro uIs? UNALMP
Humedad % 0.029 0.003
indice de Acidez 0.691 0.850
indice de Yodo (gr 1/100 g aceite) 53.23 97.51
indice de peréxido (meq de O2/kg) 16.32 17.41
indice de refraccion 1.465 1.471
indice de saponificacion (mg KOH/aceite) 200.75 93.61

Fuente: a) Universidad Industrial de Santander, b) Universidad Nacional
Agraria La Molina, Peru
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5.7 Propiedades del biodiesel

Las caracteristicas del biodiesel comercial dependen de las practicas

empleadas en la refinacion y naturaleza de los lipidos renovables de los

cuales se obtiene. El biodiesel, por ejemplo, se puede producir a partir de

variedad de aceites vegetales o0 grasas animales que produzcan

caracteristicas similares al del Diesel.

Tabla 3. Requisitos del biodiesel para mezcla con diesel en Colombia

Método de
Propiedades Unidades Requisito e

Densidad a 15 °C kg/m3 860 — 900 ASTM D4052, ISO 3675
NuUmero de cetano Cetanos 47 minimo ASTM D613, ISO 5165
Viscosidad (cinematica a 40 °C) mm?2/s 19-6.0 ASTM D445, ISO 3104
Contenido de agua mg/kg 500 méximo ASTM E203, ISO 12937
Contaminacion Total mg / Kg 24 maximo EN 12662
Punto de inflamacion °C 120 minimo ASTM D93, ISO 2719
Contenido de metanol o etanol % en masa 0,2 maximo ISO 14110
Corrosién en lamina de cobre Unidad clase 1 ASTM D130, ISO 2160
Estabilidad a la oxidacion (3) Horas 6 minimo EN 14112
Estabilidad térmica % Reflectancia | 70% minimo ASTM D6468
Numero &cido mg de KOH/g 0,5 maximo ASTM D664, EN 14104
indice de yodo gryodo /100 gr | 120 maximo EN 14111
Contenido de fosforo mg/Kg 10,0 maximo ASTM D4951
Contenido de Ca + Mg mg/Kg 5,0 maximo ASTM D5863, EN 14108
Contenido de ésteres % en masa 96,5 minimo EN 14103
ﬁ:noor?gn?soalk" ester de acido % en masa 12,0 méximo EN 14103
Glicerina libre % en masa 0,02 maximo ASTM D6584, EN 14105
Glicerina total % en masa 0,25 maximo | ASTM D6584, ISO 14105
Contenido de Monogliceridos % en masa 0,80 maximo | ASTM D6584, 1ISO 14105
Contenido de Digliceridos % en masa 0,20 maximo | ASTM D 6584, ISO 14105
Contenido de Triglicéridos % en masa 0,20 maximo | ASTM D 6584, ISO 14106
Poder calorifico minimo KJ/Kg minimo 39.500 ASTM D240

Fuente: Norma Técnica Colombiana NTC 5444
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5.7.1 Punto de inflamaciéon o Flash Point

a. Se utliza como mecanismo para limitar el nivel del alcohol sin

reaccionar, que permanece en el biodiesel terminado.

b. También es importante por su relacibn con requisitos legales vy

C.

medidas de seguridad involucradas en el manejo y almacenamiento
del combustible y se encuentra normalmente especificado en las

regulaciones y practicas para manejo seguro.

La especificacion de Punto de Inflamacion para el biodiesel, debe ser
minimo de 100 °C. Debido a la alta variabilidad en el método de
ensayo D93 a medida que se aproxima a 100 C, la especificacion del
Punto de Inflamacion se ha fijado en minimo 130 C para asegurar un
valor real minimo de 100 C. Las mejoras y alternativas de los métodos

de ensayo D93 estan en proceso de investigacion.

5.7.2 Viscosidad

Una viscosidad tendiendo al valor mas bajo del rango de la
especificacidon, puede resultar ventajosa, para motores que requieren
menor potencia en la bomba de inyeccion y en la salida de los

inyectores.

La viscosidad méxima permitida, estéd limita por las consideraciones
del tamafio y disefio del motor y por las caracteristicas del sistema de
inyeccién. El limite superior de viscosidad del biodiesel (6,0 mm?/s a
40C), es mas alto que la viscosidad méaxima permitida para el diesel

extra colombiano (4,1 mm?/s en 40 C).
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5.7.3 Cenizas sulfatadas

Los materiales que forman cenizas pueden estar presentes en el biodiesel en
tres formas: (1) sélidos abrasivos, (2) jabones metalicos solubles, y (3)
catalizadores no removidos. Los soélidos abrasivos y los catalizadores no
removidos pueden afectar los inyectores, filtros y bomba de inyeccién,
generar desgaste en los pistones y anillos, y depdsitos en el motor. Los
jabones metélicos solubles tienen poco efecto en el desgaste pero pueden
afectar los empaques, contribuir al taponamiento de filtros y generar

depdsitos en el motor.

5.7.4 Azufre

El efecto de los compuestos de azufre en el desgaste del motor y en la
formacion de depdsitos parece variar considerablemente en importancia y
depende en gran parte de las condiciones de funcionamiento. El azufre del
combustible puede también afectar el funcionamiento de los sistemas de
control de emisiones y por razones ambientales se han impuesto varios
limites al contenido de azufre. El B 100 es un combustible esencialmente

libre de azufre.

5.7.5 Numero de cetano*®

Es una medida de la calidad de ignicion del combustible y del proceso
de combustion. Los requerimientos de numero de cetano dependen del
tamafo, disefio del motor, naturaleza de las variaciones de velocidad y

carga, y de las condiciones atmosféricas.

® Cuanto méas elevado es el nimero de cetano, menor es el retraso de la ignicion y mejor es la calidad de
combustion.
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5.7.6 Punto de nube

El punto de nube es importante porque define la temperatura a la cual
aparece una nube o una nubosidad de cristales en el combustible, bajo
condiciones de ensayo prescritas. Generalmente, el Punto de Nube del
biodiesel es mas alto que el del diesel. El punto de nube del biodiesel y su
impacto sobre las caracteristicas de flujo en frio de la mezcla que resulte,
debe cumplir las especificaciones para asegurar la operacién sin problemas

en climas frios.

5.7.7 Carbén residual

El carbon residual mide la tendencia a la formacion de depdsitos de carbon,
generado por un destilado de petréleo; aunque no tenga una estricta
correlacion directa con los depdsitos en el motor, esta propiedad se

considera simplemente como una aproximacion al respecto.

Aungue el biodiesel esta dentro del rango de destilacion del diesel, destila en
un rango muy corto de temperaturas y esto dificulta separar el residuo del 10
% sobre la destilacion. Por lo tanto, se debe usar una muestra del 100 % de
biodiesel para realizar la prueba ASTM D4530, y los calculos se realizan
como si fuera el 10 % residual.

5.7.8 Numero acido

El nimero &cido se utiliza para determinar el nivel de acidos grasos libres o
los acidos del proceso que pueden estar presentes en el biodiesel. Se ha
demostrado que un biodiesel con alto nUmero acido, aumenta la formacién
de depositos en los sistemas de inyeccion y puede aumentar la probabilidad

de corrosion.
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NOTA: El numero &cido mide diferentes fendmenos tanto en el biodiesel
como en el diesel. El nimero acido mide los &cidos grasos libres del

biodiesel o los subproductos de la degradacion no encontrados en el diesel.

5.7.9 Glicerina libre

El método de glicerina libre se utiliza para determinar el contenido de
glicerina en el combustible. Altos niveles de glicerina libre pueden causar
depdsitos en los inyectores; también pueden obstruir el sistema de inyeccion,
resultando en una acumulacion de glicerina libre en el fondo de los sistemas

de almacenamiento y de inyeccidn de combustible.

5.7.10 Glicerina total

El método de la glicerina total se utiliza para determinar el contenido de
glicerina en el combustible, incluyendo la glicerina libre y la porcion de
glicerina de aceite o de grasa sin reaccionar o que ha reaccionado
parcialmente. Niveles bajos de glicerina total, aseguran una alta conversion

del aceite o de la grasa hacia sus mono-alquil ésteres.

5.7.11 Contenido de fosforo

El fésforo puede deteriorar los sistemas de control de emisiones y
tratamiento de gases de escape, razon por la cual su contenido debe ser
bajo. El uso de sistemas de control de emisiones y tratamiento de gases de
escape en motores diesel se estdn implementando en la medida en que los

estandares de emisiones son mas exigentes.
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5.7.12 Destilacion a presion reducida

El biodiesel tiene rango de destilacion menor que el diesel. Las cadenas de
acidos grasos en los aceites crudos y grasas a partir de las cuales se
produce el biodiesel, son principalmente cadenas rectas de hidrocarburos de

16 a 18 atomos de carbono que tienen temperatura de ebullicion similar.

El punto de ebullicién del biodiesel a presién atmosférica generalmente esta
entre 330 C y 357 C, aunque el valor de la especificacion sea de 360 C. La
Destilacion a presion reducida puede ser utilizada como precaucion para
garantizar que el combustible no ha sido adulterado con componentes de alto

punto de ebullicion [20].

5.8 Conceptos basicos y técnicos para la obtencion de biodiesel

Es necesario tener algunos conceptos basicos y otros técnicos para poder
aplicar y desarrollar un proceso de produccién de biodiesel a partir de aceites
de frituras reciclados de cocina.

a. Reciclado: Se aplica cuando es posible devolver a un residuo ciertas
caracteristicas que permitan una nueva utilizaciéon del mismo. Este es
el camino que debe utilizarse siempre que sea posible para la

eliminacion de los Aceites Usados o residuales.

b. Catalizador: Es una substancia que ayuda o promueve una reaccion
guimica sin formar parte del producto final. Hace que la reaccion tenga
lugar mas rapidamente o a menor temperatura, y permanece sin

cambio al final de la reaccion.
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c. Alcohol: Para el caso se puede usar el metanol, también conocido
como alcohol metilico o alcohol de madera, es el alcohol méas sencillo.
A temperatura ambiente se presenta como un liquido ligero (de baja
densidad), incoloro, inflamable y toxico que se emplea como
anticongelante, disolvente y combustibles. Su foérmula quimica es

CH3OH. Es altamente venenoso al ingerir.

Figura 3. Proceso de transesterificacion

d. Transesterificacion: Es la reaccion de los triglicéridos presentes en
aceites vegetales y grasas animales con un alcohol en presencia de

un catalizador para formar ésteres grasos.

Figura 4. Reaccion tipica de transesterificacion

Metanol + NaOH + Aceite s Biodiesel + Glicerol
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e. Reactor quimico: Es una unidad procesadora disefiada para que en
su interior se lleve a cabo una o varias reacciones quimicas. Dicha
unidad procesadora esta constituida por un recipiente cerrado, el cual
cuenta con lineas de entrada y salida para sustancias quimicas, y esta

gobernado por un algoritmo de control.

Figura 5. Reactor piloto para transesterificacion

Fuente: Produccién de biodiesel a pequefia escala a partir de aceites usados
en la ciudad de lima-Peru

Los reactores tienen como funciones principales:

e Asegurar el tipo de contacto o modo de fluir de los reactantes en el
interior del tanque, para conseguir una mezcla deseada con los

materiales reactantes.
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e Proporcionar el tiempo suficiente de contacto entre las sustancias y
con el catalizador, para conseguir la extensibn deseada de la

reaccion.

e Permitir condiciones de presion, temperatura y composicion de modo
que la reaccion tenga lugar en el grado y a la velocidad deseada,
atendiendo a los aspectos termodinamicos y cinéticos de la reaccion.

5.9 Produccion de biodiesel

Hoy en dia, la mayoria de los biodiesel son producidos por la reaccion
catalizada. Las materias primas (mezclas de aceites de frituras) con alto
grado de &cido graso libre van a reaccionar por presencia del catalizador y el

alcohol, produciendo biodiesel y glicerina.

5.9.1 Catalizador y alcohol

En general, hay tres categorias de catalizadores utilizados para la
produccion biodiesel: alcalis, acidos y enzimas. Las enzimas catalizadoras
se han vuelto las mas atractivas recientemente, ya que puede evitar
formacion de jabon y el proceso de purificacion es facil de lograr. Sin
embargo, son las menos usadas debido a que usan mayor tiempo de

reaccion y son mas costosas.

Los catalizadores alcalinos y acidos incluyen catalizadores homogéneos y
heterogéneos. (Ver tabla 4) Debido al bajo costo de las materias primas, el
hidroxido de sodio (NaOH) e hidroxido de potasio (KOH) se utilizan
generalmente como catalizadores homogéneos en la reaccion de

transesterificacion.
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Estos catalizadores son los mas econdmicos y faciles de manejar, debido a
que el proceso de transesterificacion catalizada por estos se lleva a cabo
bajo una temperatura baja y a presion atmosférica, ademas la tasa de

conversidn es alta sin pasos intermedios.

Los catalizadores homogéneos alcalinos son muy higroscépicos®’. También
forman el agua cuando se disuelve en el reactivo de alcohol afectando un
poco el rendimiento de la reaccion. Por lo tanto, deben ser adecuadamente

manejados.

Por otra parte, algunos catalizadores heterogéneos son solidos y podrian ser
rapidamente separados del producto final por filtracion, por lo que reduce la
exigencia de lavado, ademas, el estado solido del catalizador heterogéneo
puede catalizar con rapidez la reaccion de transesterificacion, son muy utiles
para las materias primas con alto contenido de acidos grasos libres. Se debe
tener en cuenta que es un poco mas demorado, debido a que hay que darle

tiempo al catalizador de disolverse por completo en el alcohol. [21]

Los alcoholes que puede ser usados en el proceso de transesterificacion
incluyen el metanol, etanol, propanol, butanol, y de amilo alcohol. Entre estos

alcoholes, el metanol y el etanol se utilizan con mayor frecuencia.

El metanol se utiliza especialmente debido a su baja costo y sus ventajas
fisicas y quimicas. Algunos cientificos reportaron que el metanol puede
reaccionar con rapidez a la presencia de los triglicéridos y el catalizador
alcalino se disuelve facilmente en el. Sin embargo, debido a su punto de
ebullicién bajo, se corre el riesgo asociado con la gran explosion vapores de

metanol, que son incoloros e inodoros. Tanto el metanol y metoxido son

17 . . - -
Propiedad de algunos cuerpos inorganicos, y de todos los organicos, de absorber, exhalar y conservar la
humedad.
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extremadamente materiales peligrosos que deben ser se maneja con

cuidado.

Tabla 4. Ventajas y desventajas de los diferentes tipos de catalizadores
utilizados en la produccion de biodiesel.

VENTAJAS Y DESVENTAJAS DE TIPOS DE CATALIZADORES
TIPO CLASE EJEMPLO VENTAJAS DESVENTAJAS
Alta actividad
catalmca,_ b,a].o Requiere bajo % FFA,
costo, la cinetica condiciones anhidras
Homogénea NaOH, KOH favorable, las I ’
. saponificacion, la
condiciones de o .
L formacién de emulsién.
operacion modesta,
bajaTyP.
No corrosivos, . o
ALCALI respetuosas del Requ_|e_re bajo /o_FFA,
: . condiciones anhidras,
. medio ambiente, - .
CaO, CaTiOs3, : utiliza més agua para su
reciclable, menos P
CazrO3, CaO- roblemas de purificacion, de alta
Heterogéneo | CeO2, CaMnO3, probiem: relacion molar de
eliminacién y de o
Ca2Fe205, facil separacion alcohol a los requisitos
KOH/AI203, paracion, de aceite, temperatura
mayor selectividad, S
P alta de reaccion y de
mas vidas -
. alta presion y alto costo.
catalizador.
Cataliza la La corrosién en equipos,
) esterificacion y mayor neutralizacion,
. Acido sulfarico transesterificacion al dificiles de reciclar,
Homogéneo . - .
concentrado mismo tiempo, evita | aumento de temperatura
la formacion de de la reaccién, largos
jabon. tiempos de reaccion.
ACIDO
Zn0/12, Zr0O2 = Catalizar la
S024,TiO2 = esterificacion y Concentraciones bajas
. S024, catalizador | transesterificacion al de &cido, las
Heterogéneo N ) . N e
sélido &acido mismo tiempo, limitaciones de difusion
basada en el reciclable, no afecta y alto costo.
carbono. el medio ambiente.
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5.9.2 Mezclado®® y neutralizacién

El propdsito de la mezcla de metanol con el catalizador es producir metoxido
gue reacciona con los aceites base. La mayoria de los catalizadores (por
ejemplo, NaOH, KOH) se encuentran en estado sélido y no se disuelven
facilmente en el metanol, lo 6ptimo es empezar a agitar el metanol y agregar
el catalizador despacio y con cuidado, una vez que el catalizador se disuelve
completamente en el metanol, el metoxido esta listo para ser agregado al
aceite.[22]

5.9.3 Transesterificacion y separacion

Cuando el catalizador, el alcohol y el aceite se mezclan y se agitan en un
recipiente de reaccion, se da comienzo a la reaccidén de transesterificacion.
Un reactor agitado se utiliza generalmente como el recipiente de reaccion

para la produccién continua de biodiesel catalizado.

Es importante realizar el calentamiento del aceite base antes de la mezcla
con al metoxido, pues puede aumentar la velocidad de reaccion y por lo
tanto reducir el tiempo de reaccién, durante este paso, con el fin de acelerar
la reaccion, se mezcla el aceite, metdxido en contacto intimo, mientras que
la temperatura se mantiene justo por debajo del punto de ebullicibn del
alcohol™®.

Normalmente, la presidén de la reaccién esta cerca de la presion atmosférica
para evitar la pérdida de alcohol y el exceso de alcohol se utiliza para

garantizar la conversion total del aceite base a sus ésteres. Si el nivel el

18 Segln las recomendaciones del profesor Jorge A. Garcia, director del Nodo de investigacion de

Biocombustibles, Energia y Proteccién del Medio Ambiente (BEPMA) del Colegio INEM Bucaramanga, se emplea
una velocidad de agitacion de 400 RPM.
Y g punto de ebullicién del metanol es de 64.7 C
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nivel de acidos grasos libres o el agua es demasiado alto, puede causar
problemas aguas abajo con la saponificacién y la separacion de la glicerina.

Una vez que la reaccidn de transesterificacion se ha completado, existen dos
principales productos: ésteres (biodiesel) y glicerina. La fase de glicerol es
mucho mas densa que la fase de biodiesel y se instala en la parte inferior del
recipiente de reaccion, permitiendo que sea separada de la fase de
biodiesel, esta separacion de fases se puede observar dentro de los 10

minutos y puede ser completado dentro de varias horas de sedimentacion.

Imagen 1. Etapa final de la reaccion de transesterificacion

Fuente: Autor

La mezcla de reaccién se deja reposar en el recipiente de reacciéon a fin de
permitir la separacion inicial de biodiesel y glicerol, o la mezcla se bombea a
un decantador. En algunos casos, una centrifuga puede ser usada para
separar las dos fases, el biodiesel se considera crudo, pues aun tiene
muchos contaminantes y residuos de la reaccion, es necesario aplicar un

lavado al biodiesel. [23]
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5.9.4 Purificaciéon o lavado de biodiesel crudo

Luego de la separacion de la fase de glicerol, el biodiesel crudo se debe
purificar de contaminantes como catalizador residual, agua, alcohol sin
reaccionar, glicerina libre, y los jabones que se generaron durante la reaccion
de transesterificacion. Normalmente, el biodiesel crudo entra en una etapa
de neutralizacion® y luego pasa a través de un separador del alcohol antes
del paso de lavado. En algunos casos, el acido se afiade al biodiesel crudo

para neutralizar cualquier catalizador restante y para dividir cualquier jabén.

Imagen 2. Lavado del biodiesel crudo con agua destilada

Fuente: Autor

Los jabones reaccionan con el acido para formar sales solubles en agua y
acidos grasos libres. La neutralizacion se debe hacer antes de la etapa de
lavado pues reduce los materiales requeridos para la etapa de lavado y

disminuye al minimo el potencial de las emulsiones que se forman durante la

20 ” - .
Reaccion entre un acido y una base, generalmente se obtienen: una sal y agua.
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etapa de lavado.[24]

El proposito principal de este paso es disminuir los

restos de catalizador, jabones, sales, restos de alcohol, y el glicerol libre del

biodiesel crudo.

Tabla 5. Diferentes enfoques para purificar el biodiesel crudo.

Métodos de Materia - Fases de . :
e . . Funcion - Ventajas Desventajas
Purificacion prima separacion
Evita la Embudo de
precipitacion separacion,
Agua caliente | de los ésteres | centrifugadora
i ACi i Muy eficaz
destilada de acidos s, tamices y Mayor costo y
grasos moleculares, enla X
- L tiempo de
Agua de saturados gel de silice. eliminacion y
produccion,
lavado de S
. formacion de
contaminant .
e emulsiones.
Elimina el
calcioy el
Agua Y
Magnesio -
ablandada .
contaminantes
Resina de
intercambio
ionico Remueve
licerina libre Deja otros
Lavado seco 9 y - No usa agua. 1a |
extrae contaminantes
Silicato de jabones.
Magnesio en
polvo
Evita
. formacién de | Probablemente
Extraccion . .
. Remocion de emulsiones y | , el alto costo y
de Polisulfona : - L L
contaminantes disminuye la | el rendimiento
membrana . )
perdida de bajo.
refinacion.

Fuente: A review on biodiesel production using catalyzed transesterificacion
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El método més usado para la purificacion del biodiesel crudo es el del
purificacion con agua de lavado, dado que tanto el glicerol y el alcohol son
muy solubles en agua, es muy eficaz para eliminar los
contaminantes, también elimina las sales de sodio residual y jabones. La
materia prima para el lavado con agua destilada es agua caliente o de agua
blanda (ligeramente acido).

El agua caliente evita la precipitacion de los ésteres de acidos grasos
saturados y retarda la formacion de emulsiones con el uso de una accion de

lavado suave, ademas elimina restos de Calcio y Magnesio.[25]

5.10 Factores importantes en el proceso de transesterificacion

A partir de la informacién consultada y evaluada, se presentan algunos
puntos criticos que se tienen en cuenta en el momento de seleccionar las

variables y sus respectivos valores, para trabajar en los experimentos.

5.10.1 Cantidad de alcohol

Muchos investigadores reconocieron que uno de los principales factores que
afectan la produccion de biodiesel es el cociente molar de alcohol a los
triglicéridos, tedricamente, la razon para la reaccién de transesterificacion
requiere 3 moles de alcohol por 1 mol de triglicéridos, esto para producir 3

moles de éster de acido graso y un mol de glicerol.

Un exceso de alcohol se utiliza en la produccidon de biodiesel para asegurar
que los aceites o0 grasas se transforman completamente en ésteres y se
obtenga una proporcién de alcohol méas alto que de triglicéridos, puede

resultar en una mayor conversiéon del éster en un tiempo mas corto.
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La produccion de biodiesel aumenta cuando la proporcion de
alcohol/triglicéridos se eleva mas alla de 3 y alcanza un maximo, pero si se
aumenta demasiado la cantidad de alcohol mas alla de la éptima relacion no
va a aumentar el rendimiento, pero si aumentara el costo de la recuperacion
del alcohol. Ademés, la relacion molar esta asociada con el tipo de
catalizador utilizado y la proporcion molar de alcohol a los triglicéridos.

En la mayoria de las investigaciones la relacién molar de alcohol/triglicéridos
es de 6:1, con el uso de un catalizador alcalino. Cuando el porcentaje de
acidos grasos libres en los aceites o grasas es alto, como en el caso del
aceite de cocina usado, se puede llegar a necesitar una relacion molar de
hasta 15:01, claro que luego de una relacién molar mayor a 9:1 es necesario

utilizar transesterificacion catalizada por un &cido. [26]

5.10.2 Tiempo de reaccion

En varios informes se encontré que la tasa de conversion de los ésteres de
acidos grasos aumenta con el tiempo de reaccion. Al principio, la reaccion

es lenta debido a la mezcla y la dispersion de alcohol en el aceite.

Después de un tiempo, la reaccion se produce muy rapido. Normalmente, el
rendimiento alcanza un maximo en un tiempo de reaccion inferior a los 90
minutos y luego se mantiene relativamente constante con un aumento

posterior en el tiempo de reaccion.

Por otra parte, el exceso de tiempo de reaccion dara lugar a una reduccion
en el rendimiento del producto debido a la reaccion de transesterificacion
hacia atras, lo que resulta en una pérdida de ésteres, asi como la formacién

de jabones.
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5.10.3 Temperatura de reaccion

La temperatura es un factor que influye directamente en la reaccion, tiempo
y el rendimiento de la produccién del biodiesel. A mayor temperatura en el
reactor se puede disminuir la viscosidad de los aceites y el resultado es un
aumento en la velocidad de reaccion de transesterificacion. Sin embargo,
cuando aumenta la temperatura de la reaccion mas alla del nivel tope, el
rendimiento del producto biodiesel disminuye debido a que la reaccion se
acelera y se convierte en reaccion de saponificacién de los triglicéridos,

produciendo jabones y otros subproductos. [27]

La temperatura de reaccion debe ser menor que el punto de ebullicion del
metanol, con el fin de garantizar que el alcohol no se escape por
evaporizacion. Los rangos de temperatura 6ptima registrados en la literatura
son de 50 C a 60 C.

5.10.4 Cantidad de catalizador

La concentracion de catalizador puede afectar directamente en el
rendimiento de la produccién biodiesel, el catalizador mas utilizado para la
reaccion es el hidréxido de sodio (NaOH). Sin embargo, el metdxido de
sodio fue més eficaz que el hidréxido de sodio, debido a que el NaOH
mezclado con metanol produce solo una pequefia cantidad de agua a
comparacion de hacer la mezcla directa con el aceite, se evita la disminucion
el rendimiento por reaccion de hidrolisis.[28] Esta es la razon por la cual el
catalizador debe ser agregado en el metanol y luego se mezclado con el

aceite.

A medida que aumenta la concentracion de catalizador la conversion de los

triglicéridos también aumenta, por lo tanto incrementa el rendimiento de la
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produccion de biodiesel. Por lo general, el rendimiento alcanza un valor

optimo cuando el catalizador (NaOH) de concentracion llega a 1,5 % del

peso del aceite y luego disminuye un poco con un nuevo aumento en la

concentracion de catalizador.

Una posible razén a la reduccion en la produccion del biodiesel, se debe a la

adicion del catalizador alcalino en exceso, pues causa que mas triglicéridos

reaccionen con el catalizador alcalino y formen asi mas jabén.[29]

Tabla 6. Valores de referencia para la produccion de biodiesel

a partir de AUC
T t % wt | Rend
Autor Documento Relacion
[C] | [min] | NaOH %

<
% Aspectos técnicos de la
:: produccion de Biodiesel

S.N. NAIK* por transesterificacion. .
% [32] Renowable & 16 60 60 1 93
= Sustainable Energy
— Reviews
<
_1
pd s
[T} Una revisién sobre la
wn DENNIS Y C produccién de biodiesel
Q LEUNG* | 2@ partr —de | 1.2 |60 | 20 | 1,1 | 946
= 129] transesterificacion : ’ '
E catalizada. ~ APPLIED
O ENERGY. ELSEVIER.
)
L
DO: Obtencion de  Metil-
e ARRIETA M. Esteres a partir de
< MONICA* Aceites Vegetales
> P.FORERO Reciclados. Trabajo de 1:6 60 | 120 0,5 |79,14

SANDRA grado. Universidad de

[31] Santander.
Bucaramanga.

56




6. DISENO METODOLOGICO

6.1 Primera Etapa

Conceptualizacion de la informacion acerca de los aceites reciclados
de cocina y su proceso de conversion a biodiesel: Se analiza esta
informacion con el fin de aprovechar los aceites de cocina para
obtener un biocombustible, ofreciendo dos soluciones; la primera es
generar una alternativa en los recursos energéticos y la otra mitigar el

impacto ambiental producido por estos.

BlUsqueda de la caracterizaciébn de los aceites (materia prima): se
continta indagando y analizando informacion, pero ya de una manera
especifica, sobre los aceites reciclados en los restaurantes de la
ciudad de Bucaramanga. Esto con el motivo de poder realizar mas
adelante los adecuados experimentos.

Definir variables en el proceso de produccion del biodiesel: Se da
comienzo a la parte de establecer y seleccionar las variables mas
importantes en el proceso de produccion del biodiesel, las cuales mas
adelante se les hara el respectivo seguimiento, para obtener
informacion de primera mano y poder entregar los intervalos de

operacion adecuados en la produccion de éste.

Establecer el tipo de disefio de experimentos y los arreglos de la

matriz experimental: Para lograr un acercamiento a las interacciones
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de las variables seleccionadas con anterioridad y sus efectos sobre la
reaccion, se selecciona un tipo de disefio de experimentos con sus

respectivas variables independientes y dependientes.

Entrega del informe final para la primera etapa: Luego de tener toda la
informacion y datos necesarios para el montaje de los experimentos,
se entrega un informe que contenga las bases e informacion para
realizar estas actividades, al igual que los parametros de medicion y
evaluacion que permitiran establecer los intervalos de operacion de la

produccion del biodiesel.

6.2 Segunda Etapa

VI.

VII.

VIII.

Evaluacion y estandarizacion de la materia prima: Con base en la
caracterizacion aplicada a los aceites usados de cocina recolectados,
se procede a hacer el pre-tratamiento adecuado a estos y sirvan como

materia prima.

Montaje de los experimentos: Con base en el informe entregado en la
primera etapa de proyecto, se inicia el montaje de experimentos en
laboratorio para ser desarrollados y obtener los datos necesarios para

ser analizados y evaluados mas adelante.

Andlisis, evaluacion y entrega de resultados: Ya terminadas todas las
actividades que se desarrollan en la experimentacion y toma de datos
de las variables seleccionadas con anterioridad, se dispone a hacer el

analisis respectivo a cada una de ellas, se envian muestras del
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biodiesel producido a los laboratorios especializados en cromatografia
y se esperan dichos resultados para la comparacion con valores de

referencia bibliogréfica ya establecidos y normatividad Colombiana.

Definir los intervalos de operacion de produccion de biodiesel a partir
de aceites de frituras reciclados: Luego del andlisis de las variables y
resultados entregados por los laboratorios, se determina las

condiciones adecuadas para la produccion del biodiesel.

Entrega de resultados y recomendaciones: Es la parte final del
proyecto, donde se elabora un informe que contenga los intervalos de
operaciéon adecuados para la produccion del biodiesel a partir de los
resultados obtenidos de la experimentacion y analisis de sus

respectivas variables.

Figura 6. Disefio metodoldgico

Proy. de Grado Il
Proy. de Grado | Ve

PRUEBAS,

ADQUIRIR DISENO Y EVALUACION Y
CONCEPTOSY | APLICACION DE ENTREGA DE
RECOLECION DE | EXPERIMENTOS RESULTADOS
INFORMACION
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8. TEORIA EXPERIMENTAL

Para el desarrollo del proyecto es necesario establecer un método de
experimentacion, con el fin de obtener datos reales y acertados sobre las
variables de la produccion del biodiesel, a continuacion se determinan los

puntos a seguir para el desarrollo de los experimentos. [30]

8.1 Identificacion de variables

Muchas de las investigaciones o trabajos ligados a la experimentacion,
incluyen un estudio de los efectos que puedan tener cada una de las
variables involucradas sobre la respuesta que se pretende obtener
dependiendo de su complejidad. Las variables que se tienen en cuenta para
el desarrollo de los experimentos son de dos tipos, independientes y

dependientes.

8.1.1 Variables independientes

8.1.1.1 Caracterizacion materia prima

e Indice de acides: La acidez mide la presencia de acidos grasos libres
presentes en el aceite. Con este proceso se busca la neutralizacién
del aceite vegetal gastado, en el procedimiento se utilizard NaOH?! y
se adoptara el procedimiento establecido en la Norma Técnica
Colombiana 218.

21 - .. . . P . .
Para la utilizacion del catalizador NaOH es necesario que le indice de acidez este por debajo del valor de 2.5,
para indices mayores se debe utilizar catalizadores acidos.
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e Humedad: La humedad presente en un aceite se debe principalmente

al agua contenida en los alimentos. Esta agua influye en el contenido

de acidez, pues el grado de deterioro del aceite es proporcional al

contenido de humedad.

e Densidad: Esta variable es de gran relevancia, ya que determina la

base de los calculos para la transesterificacion.

Tabla 7. Analisis Fisicoquimico de aceites usados de Bucaramanga

Caracterizaciéon Aceite Vegetal Gastado

Anélisis Valor Norma
indice de Acidez (1.A) 0.691 NTC 218
Porcentaje de Humedad (%H) 0.029 NTC 287

Fuente: Obtencion de metil ésteres a partir de aceites vegetales,

Reciclados laboratorios UIS

8.1.1.2 Variables independientes seleccionadas

Los valores asignados a las variables de la produccion del biodiesel se

determinaron tomando como referencia la literatura e informes existentes de

procesos de producciéon de biodiesel a partir de aceites reciclados. En este

trabajo se estudian Uunicamente tres variables independientes.

e Tiempo de reaccién: Segun la informacién consultada y la entrega de

resultados en estos tipos de experimentos, el tiempo de residencia de

la mezcla metoxido y aceite base en el reactor varia de 30 a 90
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minutos en promedio, en los primeros 10 a 15 minutos la reaccion es
muy rapida y se llega a un rendimiento aproximadamente entre 60% y
80%, luego de esto, la reaccion baja su tasa de conversion logrando

su mayor rendimiento entre los 60 y 90 minutos.

Ya que el proyecto se enfoca en los intervalos Optimos de la
produccion del biodiesel, no se considera tanto tiempo de residencia,
dado que involucra invertir mucha energia por unos pocos puntos de
rendimiento. El valor seleccionado como minimo para esta variable es
de 30 minutos y para su valor maximo sera de 60 minutos. (Ver tabla
6).

Cantidad de catalizador: Se expresa en porcentaje molar con base en
la cantidad de aceite utilizado. Segun la literatura la cantidad optima
cuando se utiliza hidroxido de sodio (NaOH) como catalizador es de
1%, en busca de mejores niveles de rendimiento en menos tiempo, se

selecciona los valores de 0,5% y 1%.

Relacién Alcohol-Aceite: En la literatura la relacion estequiométrica es
de 3:1, el exceso de metanol es muy poco para desplazar el equilibrio
de la reaccién, en la practica se debe tener un exceso mayor de
alcohol para mejorar el rendimiento de la reaccion, por eso se toma
como valor minimo 6:1, para relaciones mayores se tiene referencia
de un maximo de 9:1 debido a que en exceso el alcohol disminuye el
rendimiento de proceso. Para el valor mas alto en el disefio de

experimento se utilizara la relacion 7:1.
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Tabla 8. Variables independientes en la produccion de biodiesel

Variables produccion de biodiesel experimental
Variable Independiente Intervalo
Cantidad Catalizador % 0,5 1
Relacion Alcohol:aceite 6:1 7:1
Tiempo [C] 30 60

8.1.1.3 Variables fijas en el proceso de produccion del biodiesel

En la produccion de biodiesel intervienen otras variables que afectan el

proceso, tales como la temperatura y el tipo de catalizador, las cuales son

establecidas previamente a partir de la literatura e informacion consultada,

dichos valores son repetitivos en la mayoria de informes, es por esto que

estas se toman como fijas.

Temperatura: La velocidad de reaccion depende directamente de esta
variable, el aumento de la temperatura acelera la transesterificacion,
por ello se determina que la reaccion procedera mucho mas lento a
temperaturas bajas y por tanto no se tendrdn en cuenta. EIl otro
pardmetro para establecer la temperatura es el punto de ebullicién del
metanol, el cual es de 64,7 C. Se determina una temperatura de 60 C
para todos los experimentos a realizar. [32]

Tipo de catalizador: Se selecciona el Hidroxido de Sodio (NaOH) como
catalizador para la elaboracion de los experimentos, ya que tiene tres
grandes ventajas, primero que es de bajo costo, segundo trabaja muy

bien bajo condiciones normales® y tercero porque Ssu accién

%2 Bajas temperaturas y a presion atmosférica.
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catalizadora es mas efectiva que los agentes de caracter 4cido. (Ver
tabla 4)

8.1.1.4 Variables dependientes del proceso de produccion del biodiesel

Son muchas las variables dependientes, tanto de la reaccion de
transesterificacion como del producto, que se podrian utilizar para evaluar el
experimento, dependiendo del propésito del mismo: conversion, rendimiento,

productividad, pureza, costo, color, viscosidad, etc.

Para el desarrollo de los experimentos se escoge la variable dependiente
rendimiento, entendido como la cantidad de metil éster producido con base
en la cantidad de materia prima utilizada (aceite base) en este caso el

limitante para la reaccion, asi:

. Peso metil ester
Rendimiento = - * 100
Peso aceite base

Ecuacion 1. Rendimiento de la reaccién de transesterificacion

De esta manera se determinara la interrelacion de las variables estudiadas y
su efecto sobre el rendimiento, asi como las condiciones 6ptimas para la

produccion de metil éster o biodiesel a partir de aceites de fritura usados.

8.2 Interacciéon de variables

Para lograr resultados de la interaccién de variables independientes y sus

efectos sobre la reaccion de transesterificacion, se utilizar4 una metodologia
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experimental de tipo disefio de experimentos factorial con las tres variables
seleccionadas con anterioridad. (Cantidad de catalizador, Tiempo y relacion

molar Alcohol:Aceite)

8.2.1 Disefo Factorial

Es la herramienta mas eficiente para este tipo de experimentos, el cual
puede dar conclusiones validas sobre un rango de condiciones
experimentales y evitar razonar erroneamente sobre los resultados; donde
una caracteristica principal del disefio factorial frente a otro tipo de
metodologia experimental es la de tener en cuenta la posible dependencia
funcional (interaccién) entre dos o mas variables al ser cambiadas
conjuntamente en lugar de por separado y siendo representadas en curvas

de nivel como graficas apropiadas y explicitas a la respuesta del trabajo. [33]

Dentro de otras ventajas que ofrece el disefio factorial de experimentos,

especialmente a dos niveles (alto y bajo), estan entre otros:

e Brinda economia, principalmente en donde cada una de las pruebas
del experimento resulta costosa y no se cuenta con los recursos

necesarios, requiriendo menor nimero de experimentos.

e Proporcionan estimaciones de los efectos de los cambios en las

variables con el minimo de contaminacién por el error experimental.

e Facilitan el descubrir interacciones entre variables y/o simplificacion de

estas.

El tipo de disefio factorial que se va a utilizar en este proyecto es de (N*) que

comprende:
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e Seleccidn de factores y objetos de experimento.

e Seleccién de los rangos. (Altos y bajos)

e Seleccidn de aparatos, materiales y procedimiento.

En el disefio de experimentos factorial generalmente se determinan los

siguientes datos:

e Tipo de respuesta a obtener. (Y)

e Un numero fijo de niveles (N), que son los valores que va a tomar
cada variable de acuerdo al arreglo escogido. Generalmente N toma
los valores de 2, 3, 4 0 5.

e Numero de variables o factores (K) que influyen o es motivo de estudio
para la respuesta Y.

e Numero de repeticiones (r) de cada una de las combinaciones
posibles en el disefio factorial, en este caso no se haran repeticiones.

Para el presente proyecto se tomara un disefio de experimentos de tipo
factorial 2° ya que ofrece como ventaja la reduccién de costos por la
realizacion de menos cantidad de experimentos y facilita el descubrir

interacciones entre variables o simplificacion de estas.

8.2.2 Disefio seleccionado: Tipo Factorial 2°

En este factorial, las 3 variables de estudio seleccionadas van a ser
indicadas con las letras mayusculas:
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— Cantidad de catalizador (NaOH) > A

— Tiempo (min) 2> B

— Relaciéon Alcohol:Aceite -> C

Cada una de las variables anteriores va a tener 2 niveles de
experimentacion, bajo (-) y alto (+), de acuerdo con el rango que se definié

anteriormente.

Tabla 9. Variables y niveles del disefio factorial 2°

Variable Nivel bajo (-) Nivel alto (+)
Cantidad de catalizador ( % ) 0,5 1
Tiempo (min) 30 60
Relacion Alcohol:Aceite 6:1 7:1

Para el disefio y la evaluacion existe un arreglo estandar con un orden
especifico que se puede observar en la tabla 9; donde se muestran los
signos (-) y (+) que representan los niveles correspondientes a bajo y alto
respectivamente de cada una de las variables, las letras minasculas de las
variables significan que estos se encuentran en el nivel alto y que las demas
estdn en nivel bajo. EI niamero (1) indica que todas las variables se

encuentran en el nivel bajo.
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Tabla 10. Arreglo estandar del disefio de experimentos del disefio 23

Cg?aﬂiﬂzi%%r Tiempo | Relacién Resultado
Arreglo (% NaoH) | (Min) | Aceite:Alcohol | (Rendimiento)
Estandar

A B C Y
@) ) ) - Y1
a * ] - \
b ) ¥ - Y3
ab + + - va
¢ ] ) ¥ Y5
ac ' ) * Y6
bc - + + Y7
abc + + + V8

A partir de los resultados obtenidos de los experimentos propuestos por el
disefio factorial 2° se podré realizar el respectivo andlisis y evaluacién de las
variables y/o factores méas significativos en el proceso de produccion del

biodiesel a partir de aceite usado reciclado en la ciudad de Bucaramanga.

8.3 Procedimiento experimental®

I.  Tratamiento del aceite por filtracion, utilizacion de papel-filtro con
porosidad de 20 micras y un sistema de embudo fijado a una bomba

de vacio.

2 Este disefio se baso en la experiencia realizada para la tesis de grado: Obtencién de metil ésteres a partir de
aceites vegetales reciclados, de los estudiantes Monica P. Arrieta M. y Sandra Y. Forero B. de la Universidad
Industrial de Santander. 2006 y consulta previa al Director del Nodo de investigacion del BEPMA Jorge Garcia del
colegio INEM 2012.
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VI.

VII.
VIII.

XI.

XII.

XIIl.
XIV.

XV.

Realizar base de calculos para las relaciones Alcohol:Aceite
seleccionadas.

Calentamiento del aceite, 250 gr a 90 C.

Mezcla del catalizador NaOH y Metanol, resultando metoxido
(Constante agitacion 400 RPM).

Mezclar el aceite caliente con metoxido. (Tener precaucion por la
vigorosidad de la reaccion)

Reaccion de transesterificacion en una plancha con agitacion
magnética (Dejar el tiempo segun experimento)

Decantacion, separacién de fases en un embudo aforado de 1000 ml.
Drenado de la fraccion mas densa. (Glicerina y fraccion saponificable)
Se toman los pesos de cada una de las fracciones en una bascula con
el fin de poder hacer célculos de rendimiento.

Medicién del pH por medio de tiras medidoras de pH. (El pH esta entre
los rangos de 8 y 11)

Lavado por aspersién con agua destilada calentada a 60 C para retirar
trazas de catalizador, metanol y glicerina en exceso.

Decantacion, separado total de agua destilada y metil éster. Repetir 3
veces con una relacion en volumen de metil éster y agua destilada
1:1, al final de la separacién se debe obtener un nivel de pH neutro,
aproximadamente 7.

Reposo por 12 horas.

Se retira el metanol y agua mediante un Rota-Evaporador o en su
defecto en una plancha sin agitacion. (temperaturas aproximadas a
110 ¢)

Almacenamiento en frascos de muestra en un lugar bajo en humedad.
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Figura 7. Diagrama de produccién de Metil-esteres en laboratorio
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8.4 Equipo y material de laboratorio

Para la realizacién de los experimentos se dispone de un laboratorio dotado
con los implementos e instrumentacion necesaria para su desarrollo, la
opcion se dio con el colegio INEM Custodio Garcia Rovira de Bucaramanga,
el cual cuenta con un semillero de investigacibn denominado:

Biocombustibles, Energia y Proteccién del Medio Ambiente (BEPMA), que a
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su vez tiene un convenio de cooperacion tecnoldgica con la empresa

Ecopetrol S.A. para el desarrollo de biocombustibles.

Imagen 3. Instrumentos y equipos del laboratorio BEPMA

El semillero tiene como objetivo desarrollar y probar un modelo tecnoldgico, a
partir de la transesterificacion de aceite de palma con etanol a pequefia
escala, cuentan con dos opciones para realizar sus pruebas, la primera es
una manera artesanal, con elementos tipicos que se pueden encontrar en un
laboratorio de quimica, un balén de tres bocas, un motor agitador, un
termémetro y un condensador. La funcion del agitador es garantizar el
mezclado de los reactivos, el condensador evita los escapes del alcohol por
evaporacion, ya que se maneja una temperatura cercana al punto de
ebullicion del metanol y el termoémetro controla la temperatura de reaccion, el
bal6n es sumergido a bafio de maria a una temperatura controlada a 60 C
para que se lleve a cabo la reaccion de transesterificacion. Como segunda
opcion se tiene una planta piloto suministrada por el convenio de Ecopetrol y
monitoreada por el Instituto Colombiano del Petrdleo (ICP), dotada con un
reactor batch y sistema de control de flujo, velocidad de agitacion y

temperatura.

72



Imagen 4. Planta piloto de biocombustibles BEPMA

Fuente: Cartilla presentacion del grupo BEPMA, colegio INEM de
Bucaramanga

En las dos opciones se utiliza la misma metodologia para la caracterizacion
de la materia prima, basicamente se evaluaran tres variables, las cuales
indican que procedimiento es el mas adecuado a seguir, el ICP les exige: %
de humedad, indice de acidez y Viscosidad. [34] A continuacién se
relacionan los equipos y elementos necesarios para la evaluacion de materia

prima del aceite y produccién de biodiesel en laboratorio.

Tabla 11. Equipos para la caracterizacion de la materia prima

Relacién de equipos caracterizacion M.P
Nombre Funcion Variable
Béscula Masa de la muestra Masa
Picnémetro Determina la densidad del aceite Densidad
Bombas Manuales Extraccion de muestras -
Crisol con tapa Contener las muestras -
Horno Realizar la extraccién de humedad % Humedad
Equipo de titulacion Neutralizacion de la muestra indice de acidez
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Tabla 12. Equipos de la planta piloto de produccion de metil esteres

Relacién de equipos obtencion metil ésteres

Nombre

Funcién

Reactor Batch

facilitar reaccién

Bomba Vacio

Filtracién aceite

Cristaleria Laboratorio

Operaciones unitarias

Roto evaporador

Extraccion de trazas de metanol y agua

Planchas

Calentar muestras

Mezcladores Magnéticos

Mezclar Muestras

Termoémetros

Controlar la temperatura

Accesorios laboratorio

Varillas y pinzas de agarre

Pipetas y Bombas

Traslado y extracciéon de sustancias

Embudos Aforados

Separacion de productos

Figura 8. Interaccion de actividades para la obtencién de biodiesel
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8.5 Estandarizacion de los aceites usados

Los aceites usados de cocina contienen varios compuestos y fracciones de
comida que ayudan a su descomposicion, deteriorando su calidad a la hora
de ser empleados como materia prima en la produccion de biocombustibles.
Durante el proceso de transesterificacion, debido a los contaminantes del
aceite, se pueden generar subproductos indeseables que perjudican el
producto final, por esta razén es importante considerar el efecto del grado de
contaminacion de los aceites vegetales usados durante el proceso de

produccion de metil éster.

Generalmente, el refinamiento es adecuado cuando los aceites vegetales
gastados van a ser reutilizados en la preparacion de alimentos, pero si se les
destina para producir metil-ésteres, dicho refinamiento tiene un efecto aun
mas favorable sobre el rendimiento de la reaccion, pues se ha demostrado

gue el rendimiento pasa del 67% al 83% después del blanqueado.[31]

Imagen 5. Algunos aceites base para produccion de biodiesel

Fuente: Autor. Comparacién entre aceites tipo B,
Jatropha curcas, Higuerilla y tipo A
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Para el actual trabajo de grado se consideré por efectos de reduccion de
costos y tratamiento, que el aceite usado adquirido de los restaurantes debe
ser sometido a una estimacion de propiedades, por medio de una
caracterizacion, donde se les evaluara el indice de acidez, el porcentaje de
humedad y el color, factores esenciales para definir el tipo de tratamiento a
aplicar al aceite. Los meétodos de refinamiento aplicados a los aceites
vegetales virgenes pueden tomarse como guias si se desea mejorar la
calidad de los aceites vegetales usados. Los procesos usuales son: filtracion,
desacidificacibn o neutralizacion, decoloracibn o blanqueamiento y

desodorizacion.

Figura 9. Disefio de estandarizacion para los aceites usados de cocina

Aul
Uso Uso
catalizador catglizador
Alcalino 1 Acido 1
I I
0,01-0,33 0,34-25 : I.A>2,5 :
I I
Aceite
Nuevo

Filtrado Filtrado
Blanqueamiento
Neutralizacion

Filtrado

Tipo Tratamiento

Aplicar un tratamien

Fuente: Autor, Informacién experimental del proyecto
Para el desarrollo de la parte experimental del proyecto, se trabajé con dos

tipos de aceites reciclados de cocina, que se denominaron A y B. Debido a
que el aceite tipo A presenté un indice de acidez muy alto, una coloracion
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oscura y un alto porcentaje de humedad, se determind que ya se encontraba
en un avanzado nivel de degradacion, lo cual involucra una inversion
econdémica mayor en el tratamiento de la materia prima y cambio en el uso
del tipo de catalizador establecido en el disefio de experimentos de la
primera etapa del proyecto, de un tipo alcalino a un tipo acido para lograr la
transesterificacion, es decir que el costo-beneficio de la produccion del
biocombustible a partir del aceite A se sale de las condiciones iniciales
establecidas para el desarrollo de este proyecto. En la tabla 8 se muestran

los valores de la estandarizacion de los dos aceites usados tipo Ay tipo B.

Tabla 13. Estandarizacion para los aceites usados de cocina

. . indice 0
Tipo Aceite Uso Acidez % Humedad Aspecto
A Fritura de <25 ) Negro
pollo
B Fritura de papa, yuca 0,67 0,032 R0jiz0
y patacones

Debido a esto, se decidid utilizar el aceite tipo B, el cual ofrecié un mejor
resultado en el momento de ser evaluado por las tres variables de

estandarizacion.

8.6 Ensayos experimentales

A modo de comprobacion experimental y adquirir una experiencia de
laboratorio se realizaron un tipo de ensayos utilizando equipos y materiales
caracteristicos en la produccion de biodiesel. Las primeras pruebas se
realizaron con el aceite tipo A, partiendo de unas variables y condiciones
estandar utilizadas por el grupo de investigacion BEPMA en sus estudios

experimentales con el apoyo del ICP.
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8.6.1 Ensayos preliminares aceite tipo A

Tabla 14. Informe célculos de reaccion y resultados Ensayo #1

Autor
Nombre de muestra
Fechade corrida

Diego M. Osma L.
Pruebas preliminares
Viernes 12 Abril 2013

Cdbdigo de muestra Ensayo 1
Descripcién Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 258 or
% de Humedad - PM Aceite 0,305 mol
Tiempo de reaccién 30 min PM Alcohol 1,523 mol
indice de acidez <25 - Peso Alcohol 48,737 gr
Volumen de Aceite 300 ml Peso Catalizador 2,064 gr
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol [|Volumen Metil-ester 0 ml
Densidad Aceite 0,86 gr/ml | [Peso Metil-ester 0 or
Relacion aceite:alcohol 1 5 - Volumen Glicerina 0 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 0 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol [|Volumen total 0 or
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,00 -
g;?;g:;i?én 0,8 % masa Resultado Sgggzg;o

Imagen 6. Resultado Ensayo No. 1
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Tabla 15. Informe calculos de reaccién y resultados Ensayo #2

Autor
Nombre de muestra
Fechade corrida

Diego M. Osma L.
Pruebas preliminares
Lunes 15 Abril 2013

Cddigo de muestra Ensayo 2
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 258 or
% de Humedad - PM Aceite 0,305 mol
Tiempo de reaccion 30 min PM Alcohol 1,828 mol
indice de acidez <2,5 - Peso Alcohol 58,484 or
Volumen de Aceite 300 ml Peso Catalizador 1,29 or
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol [|Volumen Metil-ester 0 ml
Densidad Aceite 0,86 gr/ml ||Peso Metil-ester 0 or
Relacion aceite:alcohol 1 6 - Volumen Glicerina 0 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 0 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol ||Volumen total 0 or
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,00 -
gggiiggi?én 0,5 % masa Resultado Sgggzﬁgo

Imagen 7. Resultado ensayo No. 2
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Tabla 16. Informe calculos de reaccién y resultados Ensayo #3

Autor Diego M. Osma L.
Nombre de muestra Pruebas preliminares
Fecha de corrida Martes 15 Abril 2013
Codigo de muestra Ensayo 3
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad
Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 258 or
% de Humedad - PM Aceite 0,305 mol
Tiempo de reaccién 30 min PM Alcohol 1,980 mol
indice de acidez <25 - Peso Alcohol 63,358 ar
Volumen de Aceite 300 ml Peso Catalizador 1,29 or
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol ||Volumen Metil-ester 0 ml
Densidad Aceite 0,86 gr/ml [|Peso Metil-ester 0 or
Relacion aceite:alcohol 1 7 - Volumen Glicerina 0 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 0 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol ||Volumen total 0 ar
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,00 -
Concentracion Proncto
Catalizador 0,5 % masa Resultado Saponnflcado y
emulsionado

Imagen 8. Resultado ensayo No. 3

2 F=0uv -
=— 600 ’ )

Se observa claramente en las imagenes 11, 12 y 13, que los intentos de
obtener metil-esteres a partir del aceite usado de cocina tipo A, usando las

variables y condiciones estandar en la produccion de biodiesel no dan
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resultados favorables, la totalidad de los productos obtenidos por la reaccion
de transesterificacion son sustancias saponificables, esto se le atribuye al
alto contenido de acidos grasos libres que componen este tipo de aceite.

(Ver anexo A)

8.6.2 Ensayos preliminares aceite tipo B

Dado los resultados con el aceite tipo A se procede a trabajar con el aceite
tipo B para revisar productos de la reaccion de transesterificacion, se realizd
un ensayo con variables y condiciones sugeridas por el director de la
BEPMA, el profesor Jorge Garcia: una concentracion de catalizador del 0,5

%, un tiempo de 30 minutos y una relacion aceite:alcohol de 1:6,5.

Tabla 17. Comprobacién experimental con aceite tipo B

Autor Diego M. Osma L.
Nombre de muestra Comprobacion Experimental
Fecha de corrida Viernes 3 Mayo 2013
Coédigo de muestra 030500

Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad
Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 273 ar
% de Humedad 0,018 - M Aceite 0,322 mol
Tiempo de reaccion 30 min M Alcohol 2,095 mol
indice de acidez 0,34 - Peso Alcohol 67,041 ar
Volumen de Aceite 300 ml Peso Catalizador 1,365 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol | [Volumen Metil-ester 262 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml [[Peso Metil-ester 238,86 ar
Relacion aceite:alcohol 1 6,5 - Volumen Glicerina 44 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 37,27 ar
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol | [Volumen total 306 ar
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,87
R e e

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-ester pH Volumen 1:1

Volumen NaOH 0,2 ml Sin lavado - 9
Concentracién NaOH 0,01 normal (|1 Lavado H20 8
Peso Molecular 847 gr/mol ||2 lavado H20 75
Peso Muestra Aceite 5 gr 3 Lavado H20
Indice de Acidez 0,3388
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Imagen 9. Resultado ensayo aceite tipo B

El aceite estandarizado y seleccionado para este proyecto es el tipo B ya que
el primer ensayo de comprobacion experimental arrojo unos datos cercanos

a los esperados, la produccion de metil-éster.

8.7 Desarrollo experimental

La variable seleccionada para evaluar el proceso de produccién de biodiesel
es el rendimiento (Y), entendido como el peso de metil-esteres producido con
base en el peso del aceite usado de cocina, no se incluye el alcohol ni el
catalizador ya que nuestro reactivo limitante es el aceite usado.

A continuacién se muestra la matriz experimental desarrollada bajo las
condiciones y variables establecidas en la primera fase del proyecto, el

aceite base seleccionado es el tipo B.
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Tabla 18. Valores y condiciones del disefio de experimentos

Cce:x?ar:i“zi?j%r TMERI[ED Relacion Resultado
Arreglo (% NaoH) | (Min) | Aceite:Alcohol | (Rendimiento)
Estandar

A B C Y
@) 0,5 30 1 6 Y1
2 1 30 1 6 Y2
b 05 60 1 6 v3
ac 1 30 1 7 Y6
be 05 60 1 7 v7
abc 1 60 1 7 v8

8.7.1 Célculos de reactivos y catalizador

Para el desarrollo experimental es necesario realizar los calculos de la
transesterificacion, como lo son la cantidad de aceite, catalizador y alcohol.
El primer valor a obtener es el peso del aceite base a usar, pues los demas

reactivos dependen directamente de el.

a. Peso del aceite base

Para calcular el peso del aceite base se necesitan tres datos, densidad, peso
molecular del aceite en mayor proporcion presente; en este caso es palmitico

y volumen a transesterificar.
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e Densidad del aceite: 0,91 9"/
; f gr
e Peso Molecular aceite Palmitico: 847 "/

e Volumen a transesterificar: 250 ml

Masa del aceite: (densidad aceite) * (Volumen aceite)

Masa del aceite: (0,91 97/ ) * (250 ml) —> 228 gr

Ecuacion 2. Valor de la masa del aceite base

b. Rendimiento de la reaccién

Este valor se utiliz6 para saber el rendimiento de cada uno de los
experimentos, por ejemplo, el experimento (1) tiene un rendimiento de 0,94.
El cual se desarrollé bajo las condiciones mostradas en la tabla 15. (0,5% de
catalizador NaOH, relacion aceite:alcohol de 1:6 y con un tiempo de 30
minutos de reaccion). El peso del metil-éster obtenido luego de aplicar el

primer arreglo experimental es de 216,4 gr.

Imagen 10. Equipo calibrado para medicién de peso
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Peso metil ester

Peso aceite base

Rendimiento Exp (1) = ( ) * 100

216,4gr

)*100 —> 0095
228 gr

Rendimiento Exp (1) = (

Ecuacion 3. Rendimiento de la reaccién

c. Peso del catalizador

% masa NaOH

Masa del aceite

) * 100

Peso Catalizador = (

Peso Catalizador = ( )*100 —> 1,1375 gr NaOH

228 gr

Ecuacion 4. Cantidad de catalizador en la reacciéon

d. Peso del alcohol

Para hallar la cantidad del peso de alcohol a utilizar en la reaccién, se debe
partir de las moles del aceite utilizado, esto debido a los caélculos
estequiometricos, se debe tener en cuenta que el alcohol utilizado es el
metanol y que tiene un peso molecular de 32 97/ . El primer célculo fue

hallar las moles del aceite contenido en un volumen de 250 ml.

] Masa del aceite
Moles Aceite= ( : ) * 100
Peso Molecular aceite
228 gr
Moles Aceite = ( W—j’r ) *100 —> 0,269 mol
mol

Ecuacion 5. Calculo moles de aceite

85



Ahora se hallan las moles del alcohol, se tiene en cuenta que la relacién

aceite:alcohol es de 1:6 en el experimento (1).

Moles alcohol = Moles aceite * Realcion aceite: alcohol

Moles alcohol = 0,269*6 —> 1,612 mol

Ecuacion 6. Calculo moles de alcohol

Peso alcohol = Moles alcohol * Peso molecular alcohol

Peso alcohol =1,612 mol * 32 % —> 51,57 gr

Ecuacién 7. Calculo peso del alcohol

Todos los calculos, variables, descripcion y resultados de cada uno de los
experimentos se registraron en un formato practico para la toma de datos y
se codificaron. Para ver todos lo resultados y procedimientos de cada

experimento especificamente ver el anexo B.
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Los rendimientos de cada experimento varian segun los cambios en las condiciones y variables establecidas

por el disefio de experimentos, la mayoria de ellos estan entre el rango del 0,85y 0,95.

Figura 10. Rendimientos de los arreglos experimentales

©(1) ma @b mab mc Wac Wmbhc mabhc

1,00 -////
0,90 -
0,80 -
0,70 -
0,60 -
0,50 -
0,40 -
0,30 -
0,20 -
0,10 -
S
b

0,00 i
ab c ac be abc

’

(1) | a
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8.8 Evaluacion del biodiesel producido

Luego de obtener el biodiesel en laboratorio, es necesario establecer una
variable para ser comparada con el estandar manejado por el pais para la
mezcla del diesel convencional y el biodiesel. La variable mas significativa y
representativa para la comparacion es el contenido de éster.

Tabla 19. Valor de la conversion para la evaluacion del biodiesel

Propiedades Unidades Requisito Método de ensayo

Contenido de éster | % enmasa | 96,5 minimo EN 14103

Fuente: Norma Técnica Colombiana, NTC 5444

8.9 Cromatografias y analisis de resultados

El analisis de acidos grasos se realiz6 en los laboratorios del CICTA “Centro
de Investigacion y Ciencia en Tecnologia de Alimentos” de la Universidad
Industrial de Santander. Los examenes del biodiesel se llevaron a cabo
mediante la obtencidén de sus metilésteres y cuantificacion por cromatografia
de gases con detector de ionizacién en llama (GC-FID), segun las normas
NTC 4967 y NTC 5013 (“Grasas y aceites animales y vegetales, Preparacién
y analisis de los ésteres metilicos de los acidos grasos por Cromatografia de
gases”. Como materiales de referencia certificado se emplearon la mezcla
SupelcoTM 37 Componenet FAME Mix, Supelco, Bellefonte, PA, Cat. N°
47885-U y la mezcla de estandares de metilésteres de acidos grasos GLC-
10, GLC-50, GLC-70, GLC-80, GLC-100, Matreya, Ic., Pennsylvania, EE.UU.
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El analisis cromatogréfico de la muestra se realiz6 en un cromatégrafo de
gases (GC) AT 6890N (Agilent Technologies, Palo Alto, California, EE.UU.),

con detector de ionizacién de llama (FID).

En la tabla 20 se muestran los resultados de las cromatografias, se debe
tener en cuenta que el andlisis cromatografico se realizd por replica de cada
muestra. Para ver las graficas de cromatografia y resultados completos de

cada muestra ver Anexo C.

Tabla 20. Analisis de &cidos grasos por cromatografia de gases

NOMBRE NG Cantidad relativa (% wt) por experimento
D) a b ab c ac bc abc
Miristico (C14:0) 03| 0303 (03|03 03]|03]| 03
Estearico (C18:0) 4,3 4.4 4,4 4,3 4,3 4.4 4,3 4,3
Araquidico (C20:0) 1,3 2 1,3 13 | 1,3 1,3 1,3 1,3
Lignocérico (C24:0) 0,2 0 02|02 |02 | 02| 02| 02
Palmitico (C16:0) 17,2 | 17,2 | 17,2 | 17,2 | 17,2 | 17,1 | 17,2 | 17,1
Total (% wt) Saturados 23,3 | 239 | 234 | 233|233 | 233|233 | 232
Oleico (C18:1n9c) | 29 | 29,2 | 29,2 | 29,2 | 29,1 | 29,3 | 29,3 | 29,4
Linoléico (C18:2n6c) | 40,1 | 0,9 40 | 39,8 | 39,7 | 39,4 | 39,4 | 39,2
Linolénico (C18:3n3) 2 0,2 2 2 2 1,9 1.9 1,9
Palmitoleico (C16:1) 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Total (% wt) Insaturados 71,2 | 304 | 71,3 | 71,1 | 70,9 | 70,7 | 68,8 | 70,6
Laurico (C12:0) <0,1 | <0,1 | <01 | <0,1]|<0,1]|<0,1]|<0,1|<0,1
Heptadecanoico (C17:0) 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Linoleaidico (C18:2n6t) | 0,2 40 0 02|02 | 03| 03] 03
g-Linolénico (C18:3n6) 0,9 13 109 (09|09 |09 |09 | 09
Eicosenoico (C20:1) 0,3 0,2 0,2 0,2 0,3 0,3 0,3 0,3
Heneicosanoico (C21:0) 0,2 0,5 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
Behénico (C22:0) 04 |01 |05 |05)| 04| 05|04 | 05
Total (% wt) Otros Fame’s 22 | 42,4 2 2,2 2,2 2,4 2,3 2,4
TOTAL (%) FAME'S 96,7 | 96,7 | 96,7 | 96,6 | 96,4 | 96,4 | 94,4 | 96,2

(% wt) OTROS CONTENIDOS | 3,3 3,3 3,3 3,4 3,6 3,6 5,6 3,8
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Figura 11. Contenido de acidos grasos por cromatografia de gases

100% -

99% |~

98% +~ B3N-33R-330-340 368 36 3,8

97% 56
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£ 95% -
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92% -

91%

(1) a b ab c ac bc abc
Experimento

Segun los resultados obtenidos del analisis de cromatografia de gases de los
diferentes experimentos, se observa que las muestras (1), a y b tienen un
%wt del 96.7% y el ab 96.6%, cumpliendo asi con el requerimiento
establecido por la Norma Técnica Colombiana NTC 5444 (96.5 %wt) para la

mezcla con el diesel.

Se observa que todos las muestras cumplen con el contenido %wt de acido
linolénico, se mantienen por debajo de los valores de 2 %wt, donde el tope
de la norma es del 12 %wt (EN 14103). La importancia de este indicador es
por las consecuencias que provoca en el motor, valores altos provocan:
obturacion de filtros y mangueras en frio, bajo nimero de cetano, procesos

de polimerizacién y procesos de hidrélisis (Saponificacion).
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Figura 12. Contenido Acidos Grasos Saturados, Insaturados y Otros

W % Saturados ® % Insaturados ' % Otros Fames
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(1) a b ab c ac bc abc
Experimentos

Se observa que los acidos grasos saturados estan presentes en menor
proporcion [23-24 %wt] respecto a los insaturados [68—71 %wt], esto quiere
decir que el uso del biodiesel es apto para climas templados y no se
solidificara facilmente.

En el experimento a se observa un Unico cambio respecto a las demas
muestras, tiene un bajo contenido de acido Linoléico 0,9 %wt y un aumento
en el &cido Linoleaidico 40 %wt, el cual tiene efectos similares al linolénico,
la saponificacion.
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Figura 13. Contenido de Fame’s VS Rendimiento
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Experimentos

Se observa que los experimentos ¢, ac, bc y abc desarrollados con una
mayor relacién Aceite:Alcohol (1:7), tienden a reducir el contenido de Fame’s
en el biodiesel, se considera que la disminucion de estos, se debe a que en
la estequiometria de la reaccién quedan sobrantes de metanol en el producto
final, es necesario realizar una prueba de contenido de Alcohol para aseverar

esta hipétesis.

Los examenes de cromatografia confirman que el mejor biodiesel que se
obtuvo mediante el disefio de experimentos es el de la muestra b, pues
arrojo un resultado de rendimiento del 0,98 y un contenido de metil ésteres
del 96,7 %wt.
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9. COSTO DE PROYECTO

NOMBRE FORMACION F%NCé?N DEDICACION RECURSOS TOTAL
EXPERTO/AUXILIAR ACADEMICA PROYECTO h/Semana S Unab
Luis Eduardo Jaimes Master Ing. Quimica Director 4hxsemana | $ - $ 3.200.000 | $ 3.200.000
Diego Miguel Osma Lobo | Estudiante Ing. Energia Autor 16 créditos $ 3.360.000 | $ - $ 3.360.000
Brayan Calderén Lopez Estudiante Ing. Energia Auxiliar Horas Beca | $ - $ - $ -
TOTAL $ 6.560.000

DETALLE JUSTIFICACION RECURSOS
COMPUTADOR Se utilizara para redaccion de informes y busqueda de informacion por Internet. (5 $ 272,000
horas semanales durante todo el semestre)
GUANTES Proteccion para experimentos 1 caja x 100 unidades $ 35.000
BATA Proteccion para experimentos $ 30.000
JERINGAS Y MANGUERAS | Traslado de muestras y transporte $ 50.000
CARETA Proteccion para experimentos $ 100.000
TRANSPORTE Visitas a la UIS, visita INEM y recoleccién de aceites de cocina en los restaurantes de $ 400.000
Bucaramanga.
TOTAL | $ 887.000
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RECURSO HUMANO $ 6.560.000
COSTOS INDIRECTOS $ 887.000
COSTOS DIRECTOS $ 2.007.500
TOTAL $ 9.454.500

DETALLE JUSTIFICACION CANTIDAD | RECURSOS
METANOL ANALITICO Reactivo para la transesterificacion 5 Litros $ 75.000
HIDROXIDO DE SODIO ANALITICO Catalizador para la transesterificacion 1 Kilo $ 50.000
RECIPIENTES DE MUESTRA Enviar resultados a laboratorios de cromatografia. 33 $ 300.000
CAJA DE TIRAS DE PRUEBAS DE PH E&ii%?g?;f?;\?ﬂg“ del biodiesel luego de su 1 $ 50.000
PRUEBAS CARACTERIZACION BIODIESEL Densidad, viscosidad. 1 $ 100.000
CROMATOGRAFIAS Examenes de laboratorio y transporte 8 $ 1.500.000
UTILIZACION DE LABORATORIOS BEPMA Eﬁ;lzar los experimentos y caracterizacion materia 2 meses i
TOTAL $ 2.007.500
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10. CONCLUSIONES

Se determiné que el uso de cualquier tipo de aceite vegetal usado requiere
una caracterizacion individual, debido a que de esto dependen las variables a
modificar en el proceso (cantidad de catalizador y relacion Aceite-Alcohol) y
lograr una reaccion de transesterificacion mas eficiente. En el actual proyecto
se trabajo sobre 2 tipos de AUC A (LA >2,5)y B (I.A = 0.67), donde el mas
adecuado para aplicar al disefio de experimentos planteado es el tipo B, ya
que su indice de acidez no excedi6 los limites establecidos para el uso de un
catalizador alcalino como el hidréxido de sodio (NaOH), el cual trabaja con

valores inferiores de |.A de 2,5.

Se determiné experimentalmente que el tiempo de almacenamiento de los
aceites usados de cocina luego de su recoleccion en el restaurante, es un
factor muy importante, ya que al tener un tiempo mayor, su indice de acidez
tiende a aumentar, esto como se ve en la gréafica de la caracterizacion de la
materia prima, en el cuarto dia de almacenaje el I.A es de 0,25 y en el dia
décimo dia ya su |.A era del 0,67.

Se determin6 mediante el analisis cromatografico que los &cidos grasos
saturados estan presentes en menor proporcion (23-24 %wt) respecto a los
insaturados (68—71 %wt), haciendo que el uso del biodiesel producido sea

apto para climas templados y no se solidifique tan facilmente.
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Se observo que todos las muestras cumplen con el contenido %wt de acido
linolénico, se mantienen por debajo de los valores del 2 %wt, donde el limite
de la norma es del 12 %wt (NTC 5444). La importancia de este indicador se
debe a las consecuencias que provoca en el motor, valores altos provocan:
obturacion de filtros y mangueras en frio, bajo nimero de cetano, procesos

de polimerizacion y procesos de hidrolisis (Saponificacion).

Se observo que de los 8 arreglos de la matriz experimental dos arrojaron
rendimientos del 98% luego de la transesterificacion, estos son los
experimentos b y ac; en busca del conjunto de variables mas eficientes para
este proceso, se decidié que por menor consumo en reactivos (Catalizador y
alcohol), el experimento b (0,5 % NaOH, 60 minutos de reaccion y una
relacion aceite-alcohol 1:6) es el mas adecuado para la produccién del
biodiesel, ademas con los andlisis de cromatografia de gases se confirma
gue este cumple con la normatividad Colombiana, logrando un contenido de
metil ester de 96,7 %wt. No se descarta que el experimento ac pueda ser
una alternativa para la produccion del biocombustible ya que tiene una tasa
de conversion de metil ester del 96,4 %wt y el consumo energético es la
mitad del experimento b.
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11. RECOMENDACIONES

Se recomienda realizar una estandarizacion del aceite usado de cocina,
evaluando los parametros tales como el indice de acidez, % de humedad,
densidad y color durante la caracterizacion de la materia prima para no tener

dificultades en la reaccién y separacion de los productos.

Se sugiere realizar un disefio de experimentos basado en el uso de
catalizadores de tipo acido (Acido sulfdrico concentrado), para poder hacer

aprovechamiento total de los aceites reciclados de cocina.

Se sugiere realizar unas pruebas en el banco de biocombustibles de planta
piloto para confrontar los resultados a escala de laboratorio con los de

produccién continua semi-industrial.
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ANEXO A

Caracterizaciéon Materia Prima

Existen muchas técnicas para la caracterizacion de los aceites a utilizar en el
proceso de transesterificacion y obtencion de esteres. Para el actual trabajo
de grado sélo se tendrén tres variables en cuenta: la densidad, el porcentaje
de humedad y el indice de acidez. Las técnicas con las cuales el aceite

usado de cocina se caracterizé son las establecidas por la Norma Técnica
Colombiana.

Normas y técnicas caracterizacion materia prima

Parametro Unidad Norma

Densidad gr/mol ASTM D 40 52

Humedad % ASTM E 203
Indice de Acidez % ASTM D 664 NTC 218

Fuente: Cartilla No. 2 El baul de los biocombustibles, Febrero de 2012,
Autor: Quimico Jorge A. Garcia, Director nodo de investigacion
BEPMA del colegio INEM de Bucaramanga

La caracterizacion de la materia prima es necesaria para determinar la
cantidad de agua presente, cantidad de acidos grasos libres y degradacion

del aceite. Algunas razones son:

e Comprometen seriamente la reaccion de transesterificacion generando

emulsiones y saponificacion de los productos y subproductos.
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e Generan hidrolisis en los triglicéridos.

¢ Dificulta la separacion de los productos: Metil-esteres y glicerina.

a. Densidad

Para hallar la densidad se utilizé un picnémetro de volumen: 49,628 ml y un
peso de 46,46 gr. El procedimiento es sencillo, se toma el picnOmetro se
limpia muy bien, se rectifica su peso y volumen, se le agrega la muestra del
aceite hasta llegar al tope marcado en la parte superior del picnémetro, parte
del exceso de aceite saldra por una variacion de este, luego se debe cubrir

con la tapa-termémetro.

Terminado el llenado se vuelve a pesar el
picnometro y se hace la diferencia entre los dos
pesos obtenidos y se toma el dato de a que
temperatura se realizé el proceso. Finalmente es
necesario realizar unos calculos para saber la g J
densidad del aceite, dado que la densidad de las i

sustancias varia con la temperatura.

Da =D —0,000675 * (T — 30 °C)

Dénde:

Da = Densidad del aceite a una temperatura T
D = Densidad del aceite a una temperatura de 30 °C
T = Temperatura para Da

0,000675 es un factor de correccion
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Entonces:
Peso Picnometro vacio = 45,46 gr
Peso Picnometro lleno = 90,78 gr
Diferencia de pesos = 90,78 — 45,46 = 45,32 gr
Temperatura = 27 °C

45,32 gr
D =—229" —p913%
49,628 ml ml

Da = 0,913 % —0,000675 = (27 —30°C) —> 0,915 %

La densidad final del aceite usado es de 0,915 %

b. indice de Acidez

Este valor indica el nimero de miligramos de hidroxido sodio necesarios para

neutralizar 1 gramo de aceite o grasa.

Procedimiento: Consiste en una valoracion éacido-base por medio de la
titulacion, usando como reactivo valorante una disolucion de NaOH 0,1
Normal estandarizada previamente, como indicador se utilizara la
fenolftaleina al 0,1% en etanol. Se tiene en cuenta el proceso establecido por
la NTC 218.
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1. Pesar con una aproximacion de 0,01 g una
cantidad de 5 g de aceite en un recipiente de

vidrio, previamente tarado.

2. Anadir 50 ml de la mezcla disolvente
(alcohol —  éter etilico) previamente
neutralizada con NaOH 0,1 Normal y agitar.

3. Afadir 5 ml de indicador de fenolftaleina.

4. Cargar la bureta con la disolucion de
NaOH 0,1 Normal.

5. Homogenizar mezcla y comenzar la
valoracion, agitando continuamente, hasta
visualizacion del indicador. (Inicios de color

rosado palido)

6. Anotar los ml de NaoH gastados,

marcados en la bureta.

7. Realizar los calculos, tener en cuenta:
Volumen usado de NaOH, cantidad de NaOH

Normal (0,01), peso molecular del aceite a trabajar (847 gr/mol) y el peso de

la muestra trabajada del aceite (5 gr).

B (Volumen NaOH gastado) * (NaOH N) * (P. Molecular Aceite)
B Peso de la muestra del aceite

1. A
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_ (0,2ml NaOH) = (0,01 Normal) = (847 g/mol)

I.A
59

A continuacion las variables establecidas para toma de indice de acidez

segun la normatividad colombiana NTC 208

Componente Cantidad | Unidad

NaOH Normal 0,01 Normal
PM Aceite 847 g/mol
P aceite muestra 5 g

Los resultados de los calculos de los I.LA se muestran en la siguiente tabla

variando el dia de toma de muestra para transesterificacion.

Dia ml NaOH I.A Promedio
gastado

4 0,2 0,338
4 0,2 0,338 0,2541
4 0,2 0,338
5 0,3 0,508
5 0,3 0,508 0,3812
5 0,3 0,508
10 0,4 0,677

0,6776
10 0,4 0,677
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ANEXO B

Informacion detallada del desarrollo del disefio de experimentos

Dentro del desarrollo de este trabajo de grado se llevo a cabo una fase de

laboratorio, donde se aplicaron 8 arreglos del disefio experimental tipo

factorial de 2° planteado en la primera fase del proyecto. Para la recoleccién

de los datos se disefié un formato que sirve de control y posteriormente para

analisis de variables y rendimientos.

A continuacion se muestra la matriz experimental con cada una de las

variables que componen los arreglos.

Ccai?a:}itlz(;%%r Tiempo Relacion Resultado
Arreglo (% NaOH) (min) Aceite:Alcohol | (Rendimiento)
Estandar
A B C Y
(2) 0,5 30 1 6 0,95
a 1 30 1 6 0,85
b 0,5 60 1 6 0,98
ab 1 60 1 6 0,68
c 0,5 30 1 7 0,97
ac 1 30 1 7 0,98
bc 0,5 60 1 7 0,96
abc 1 60 1 7 0,94
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Autor
Nombre de muestra

Fecha de corrida

Cédigo de muestra

Experimento 1

Diego M. Osma L.
@

Martes 7 Mayo 2013
070501

Descripcion Cantidad Unidad Variable Cantidad | Unidad
Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 30 Min M Alcohol 1,612 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 51,570 gr
Volumen de Aceite 250 Ml Peso Catalizador 1,1375 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 268 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/mi Peso Metil-éster 216,4 or
Relacién aceite:alcohol 1 6 - Volumen Glicerina 37 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 40 ar
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 305 mi
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,95 -

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-éster pH Volumen 1:1
Volumen NaOH 0,4 M Sin lavado - 9
Concentracién NaOH 0,01 Normal 1 Lavado H20 8
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20 75
Peso Muestra Aceite 5 Gr 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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Autor
Nombre de muestra

Fecha de corrida

Experimento 2

Diego M. Osma L.

a

Martes 7 Mayo 2013

Cddigo de muestra 070502
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 ar
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 30 min M Alcohol 1,612 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 51,570 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 2,275 or
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-ester 225 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml Peso Metil-ester 192,25 or
Relacion aceite:alcohol 1 6 - Volumen Glicerina 10 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 10,86 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 235 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,85 -
Coneentacr L wmea | | et | Vet

indice de Acidez por Titulacién Lavado Metil-ester pH Volumen 1:1
Volumen NaOH 0,4 ml Sin lavado - 9
Concentracion NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20 8,5
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20 75
Peso Muestra Aceite 5 ar 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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Autor
Nombre de muestra

Fecha de corrida

Cédigo de muestra

Experimento 3

Diego M. Osma L.

B

Miércoles 8 Mayo 2013
080503

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 60 min M Alcohol 1,612 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 51,570 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 1,1375 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 275 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml Peso Metil-éster 223,81 ar
Relacién aceite:alcohol 1 6 - Volumen Glicerina 23 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 23,75 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 298 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,98 -
gg{\;;ezr:;z(r:ién 0,5 % masa - Metil Ester y Glicerina
| mowcom i Y rwstaten ) wmo ]
Volumen NaOH 0,4 ml Sin lavado - 9
Concentracion NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20 8
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20
Peso Muestra Aceite 5 ar 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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Experimento 4

Autor Diego M. Osma L.
Nombre de muestra ab
Fecha de corrida Miércoles 8 Mayo 2013
Cédigo de muestra 080504
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 60 min M Alcohol 1,612 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 51,570 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 2,275 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 180 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml Peso Metil-éster 155,45 ar
Relacion aceite:alcohol 1 6 - Volumen Glicerina 0 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 0 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 180 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,68 -
Concentacin 1| omasa | | Resutamo | MeuEsers

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-éster pH Volumen 1:1
Volumen NaOH 0,4 ml Sin lavado - 9
Concentracion NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20 8,5
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20 7,5
Peso Muestra Aceite 5 ar 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -

113



Autor
Nombre de muestra

Fecha de corrida

Experimento 5

Diego M. Osma L.

C

Martes 14 Mayo 2013

Cédigo de muestra 140505
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 30 min M Alcohol 1,880 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 60,165 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 1,1375 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 275 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml Peso Metil-éster 221,49 ar
Relacién aceite:alcohol 1 7 - Volumen Glicerina 35 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 33,82 ar
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 310 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,97 -

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-ester pH Volumen 1:1
Volumen NaOH 0,4 ml Sin lavado - 9
Concentracion NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20 8,5
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20 7,5
Peso Muestra Aceite 5 ar 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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Autor
Nombre de muestra

Fecha de corrida

Experimento 6

Diego M. Osma L.

ac

Martes 14 Mayo 2013

Cédigo de muestra 140506
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 30 min M Alcohol 1,880 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 60,165 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 2,275 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 239 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml Peso Metil-éster 223,48 ar
Relacion aceite:alcohol 1 7 - Volumen Glicerina 60 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 56,94 ar
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 299 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,98 -
1| omasa | | Resutamo | Mehestery

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-éster pH Volumen 1:1
Volumen NaOH 0,4 ml Sin lavado - 9
Concentracion NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20 8
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20 7,5
Peso Muestra Aceite 5 ar 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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Autor
Nombre de muestra

Fecha de corrida

Diego M. O
bc

Experimento 7

sma L.

Martes 14 Mayo 2013

Cédigo de muestra 140507

Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad
Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 60 min M Alcohol 1,880 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 60,165 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 1,1375 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 240 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/mi Peso Metil-éster 219,15 ar
Relacién aceite:alcohol 1 7 - Volumen Glicerina 40 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 35,63 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 0 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,96 -
gggig&%?ién 0,5 % masa Resultado Metil-éster y Glicerina

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-éster pH Volumen 1:1

Volumen NaOH 0.4 ml Sin lavado - 9
Concentraciéon NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20
Peso Muestra Aceite 5 or 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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Experimento 8

Autor Diego M. Osma L.
Nombre de muestra abc
Fecha de corrida Miercoles 15 Mayo 2013
Cédigo de muestra 150508
Descripcion Cantidad | Unidad Variable Cantidad | Unidad

Origen del Aceite Palmitico - Masa Aceite 228 or
% de Humedad 0,034 - M Aceite 0,269 mol
Tiempo de reaccion 60 min M Alcohol 1,880 mol
indice de acidez 0,6776 - Peso Alcohol 60,165 ar
Volumen de Aceite 250 ml Peso Catalizador 2,275 ar
Peso Molecular Aceite 847 gr/mol Volumen Metil-éster 252 ml
Densidad Aceite 0,91 gr/ml Peso Metil-éster 213,09 ar
Relacién aceite:alcohol 1 7 - Volumen Glicerina 53,07 ml
Tipo de alcohol Metanol - Peso Glicerina 58 or
Peso Molecular Alcohol 32 gr/mol Volumen total 0 ml
Catalizador NaOH - Rendimiento 0,94 -
1| omasa | | Resutamo | Mehestery

indice de Acidez por Titulacion Lavado Metil-ester pH Volumen 1:1
Volumen NaOH 0,4 ml Sin lavado - 9
Concentracion NaOH 0,01 normal 1 Lavado H20 8
Peso Molecular 847 gr/mol 2 lavado H20 7,5
Peso Muestra Aceite 5 ar 3 Lavado H20 -
indice de Acidez 0,6776 -
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ANEXO C

Andlisis de metil ésteres por cromatografia de gases

Laboratorio contratado: Centro de Investigacion y Ciencia
en Tecnologia de Alimentos -
CICTA, de la Universidad Industrial
de Santander.

Fecha de entrega de muestras: Junio 5 del 2013

Realizacion del analisis: Junio 13 de 2013

Fecha de entrega de resultados: Junio 19 del 2013

Reviso6 y autorizo: Arley R. Villamizar J, Quimico
PQ2839

(E) Director Técnico

RELACION CODIGOS MUESTRAS
No.| Cédigo de muestra Cédigo del laboratorio
1 070501 (1) RESULTADOS-M159-IN-148
2 070502 a RESULTADOS-M160-IN-149
3 080503 b RESULTADOS-M161-IN-150
4 080504 ab RESULTADOS-M162-IN-151
5 140505 ¢ RESULTADOS-M163-IN-152
6 140506 ac RESULTADOS-M164-IN-153
7 140507 bc RESULTADOS-M165-IN-154
8 150508 abc RESULTADOS-M166-IN-155
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