PRODUCCION DE BIODIESEL A PARTIR DE TRES TIPOS
DE SEMILLA DE RICINUS COMMUNIS (HIGUERILLA)
MEDIANTE PROCESO QUIMICO Y ENZIMATICO Y
UTILIZACION DEL RESIDUO DE LA EXTRACCION DEL

ACEITE COMO BIOCOMBUSTIBLE

Presentado por:
DANIELA ANDREA PERALTA GONZALEZ
LEIDY PAOLA ROMERO PEREZ

DIRECTORA: DRA. GRACIELA CHALELA ALVAREZ
CO-DIRECTOR: M.SC. LUIS EDUARDO JAIMES
ASESORA: M.SC. YOHANA CASTRO HERNANDEZ

im) unab

Universidad Autonoma de Bucaramanga



TABLA DE CONTENIDO 9]

[ ) Universidad Autonoma de Bucaramanga
Introduccion

\_ )

a N

Objetivos

\_ )

a N
Metodologia

\_ )

a N

Desarrollo y Resultados
\_ )
a N
Recomendaciones

\_ )

a N
Conclusiones

\_ )

a N

Referencias bibliograficas
\_ )




4

o]
, aml unab
I N T R O D l ' C C I O N Universidad Auténoma de Bucaramanga




Fecha entrada

Region Empresa Capacidad (T/afio) en Operacién
Santa Marta Biocombustibles
’ Sostenibles del 152.000 2009/03/01
Magdalena .
Caribe
Codazzi, Cesar Oleoflores 70.000 2008/01/01
Barrqnq_unla, Romil de la Costa 0
Atlantico
Gélapa, Atlantico | Elodieseldela 0
Costa
Santa Marta, ,
Magdalena Odin Energy 35.000
Facatativa, BioD 200.000 2009/02/01
Cundinamarca
Barrancabermeja, | yiocel Colombia 115.000 2008/06/01
Santander
San Carlos de . .
Aceites Manuelita 120.000 2009/07/01
Guaroa, Meta
San Carlos de Inversiones La Paz 70.000
Guaroa, Meta
Barrancabermeja, ALPO 12.000
Santander
Santa Marta, Biocosta Green 20.000
Magdalena Energy
Total 844.000

Tabla 1. Plantas de produccion de Biodiesel en Colombia

B ROMIL DE LA COSTA

B8 BIODIESEL DE LA COSTA

CUNDINAMARCA

BN ACEITES MANUELITA

META
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OBJETIVO GENERAL

Producir Biodiesel a partir de tres tipos de semilla de
Ricinus communis mediante proceso quimico Yy
enzimatico y utilizacion del residuo de la extraccion del

aceite como biocombustible.
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OBJETIVOS ESPECIFICOS

= Caracterizar fisicamente los tipos de semillas de Ricinus communis:
Mirante 10, Sipeal 28 y Sangue-De-Boi.

 Determinar las caracteristicas fisicoquimicas del aceite producido a partir
de las semillas, tales como: densidad, triglicéridos, humedad, viscosidad y
acidez.

= Realizar el proceso de transesterificacion de cada aceite obtenido mediante
metodo quimico y enzimatico.

 Comparar la calidad del biodiesel obtenido de cada una de las semillas por
medio de parametros seleccionados de las normas NTC 5444 y ASTM
D6751.

= Elaborar pellets a partir del residuo de la extraccion de aceite de higuerilla.
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METODOLOGIA

II FASE 1 - II FASE 2
CARACTERIZACION CARACTERIZACION
DE LA SEMILLA DEL ACEITE
| | ¥
I 1 1 | 1 [ | | 1
Caracterizacion Ntmero de . . L
fisica Humedad Dureza DPHL semillas por Volumen Densidad Acidez Viscocidad
Kilogramo
—1 Rendiemiemto = Humedad
Il FASE 3 Il FASE 4 Il FASE 5

4 Fosforo

=1  Volumen
™ Azufre PRODUCCION DE LIPASA A

) PARTIR DE ASPERGILLUS NIGER|

- Densidad - |

H Nitrogeno [ T 1
. Incubacién en P
[~ Acidez 1 Ty sustratos Pruebas con manteca| Transesterificacion
CARACTERIZACION DEL | CARACTERIZACION | [|_Procese de peletizacion
BIODIESEL DEL RESIDUO
- Humedad H Longidud y Diametro
- < Densidad

— Trigliceridos
4 Cenizas

- Fasfor

ostoro 4 Solidos Volatiles
-1 Cromatografia - Carbono
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FASE |. CARACTERIZACION DE LAS SEMILLAS

1. SIPEAL 28
2. MIRANTE 10

3. SANGUE DE
=10




RESULTADOS FASE |
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Caracterizacion fisica y N° de semillas por Kg Humedad, DPA'y DPHL

6,000% 575,000
1,4 5000
1 4500 5,000% 570,000
4000
"y 565,000
1 3500 3 4,000%
— 0,8 3000 E_ 560,000
5 2500 » %" 3,000% =
0,6 2000 & 555,000 X.
0,4 1500 = 2,000%
1000 550,000
02 500 0
1,000% 545,000
0 0
Semilla 1 Semilla 2 Semilla 3 0.000% 540.000
mLargo 1,08 1,34 1,229 ' ° Semilla 1 Semilla 2 Semilla 3 '
m Ancho 0,75 1,07 0,818 ® Humedad 5,138% 4,672% 4,191%
m Grosor 0,48 0,66 0,557 m Dureza 1,573% 0,561% 4,255%
uN° semillas Kg 4680,96 1865,54 2584,62 m DPHL 571,870 551,066 564,191

Tipos de semillas Tipos de semillas




SY—— EXTRACCION DEL ACEITE |2 unab

toxina de las
semillas

Secado de las
semillas en el horno
durante 1 hora

Prensado en frio de

las semillas

Filtrado del
aceite obtenido
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Pruebas realizadas a los aceites

densidad acidez viscosidad




RESULTADOS FASE |

Volumen y Densidad de los aceites
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Acidez e Indice de Acidez del Aceite

255 1
250 008 7,000% 14
245 ' 6,000% 12
240
0,96
235 — 5,000% 10
I= 230 094 £ __ 4,000% 8 g
— =] o =
225 = >, . =
220 0,92 3,000% 6 £
215 09 2,000% 4
210 1,000% 2
0
205 . . . 0,88 '
Aceite 1 Aceite 2 Aceite 3 0.000% - 0
= Volumen 250 225 220 ' ’ Aceite 1 Aceite 2 Aceite 3
m Densidad 0,9563 0,9259 0,9933 = Indice 4,0877 1,5227 11,9412
Tipos de aceites . . m Acidez 2,055% 0,765% 6,003%
Viscosidad Tipos de aceites
660
655
650
645
i 640
635
630
625
620 . . .
Aceite 1 Aceite 2 Aceite 3
m Viscosidad 650,3 633,6 654,8

Tipos de aceites




TRANSESTERIFICACION

“CATALIZADOR“

METANOL KOH
ETANOL NaOH
Enzimas
i
R- C- O- CH, CH,CH
i) catalizador 0 |
i : CH-OH
R-C-O-CH + 3CH:OH — 3 R-C-O-CH, + |
? I CH.OH
R-C-0O-CH,
aceite alcohol biodiesel Glicerina
{subproducto)

e
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Produccién De Biodiesel Por Método " 112D

Quimico

FACTORES NIVELES CONDICIONES FIJAS | |

Temperatura 50°C Cantidad de aceite 150 gramos
60°C Velocidad de agitacion 350 RPM
Tiempo 1 hora Catalizador (KOH —) 1% del peso del
2 horas aceite
Relacion molar 1:6 Tabla 3.Condiciones del disefio experimental

Fuente: Elaboracion propia

1:12

Tabla 2. Condiciones del disefio experimental
Fuente: Elaboracion propia




Resultados del disefio experimental del proceso de transesterificacion por
método quimico
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Produccion De Biodiéesel Por Méetodo Quimico F.E‘Ei unab

Preparacion de las

Agitacion del Calentamiento
(n;ggﬁgadse?igﬁg :> alcohol y :> del aceite de

. . . O
metanol y catalizador) catalizador ricino a 60°C

WV

Unir el alcohol y
y <: Decantacion <: catalizador con
‘Separacion de la de la muestra el aceite, agitar
glicerina y el biodiesel por 24 horas por 2 horas a

60°C
2

Lavado del biodiesel
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Produccion De Biodiesel Por Metodo Quimico

Proceso de produccion del biodiesel por via quimica
Fuente: Elaboracion propia
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Produccion De Biodiesel Por Método e

Enzimatico
FACTORES NIVELES CONDICIONES FWAS | |
Temperatura 30°C Cantidad de aceite 150 gramos
40°C Velocidad de agitacion 250 RPM
Tiempo 1 hora Metanol 32 Gramos
2 horas Tabla 5. Condiciones fijas usadas en el disefio experimental Fuente:
Elaboracién propia
5%
Biocatalizador/Aceite 10%
20%

BIOCATALIZADOR- LIPASA COMERCIAL
Tabla 4.Condiciones del disefio experimental
Fuente: Elaboracion propia




Disefio experimental
| Lipasa 5%
Biodiesel X1
Relacion Molar
Aceite/Metanol: 1:2
T=30"C
t=1h
29/10/19
Proy

Disefio experimental
Lipasa 5%
Biodiesel X2
Relacion Molar
Aceite/Metanol: 1:2
T =30"C

Disefio experimental
Lipasa 5%
Biodiesel X3
Relacién Molar
Aceite/Metanol: 1:2
T =40°C
t=1h

29/10/19

| Disefio experimental
| Lipasa 20%
Biodiesel Z1

Relacion Molar

| Aceite/Metanol: 1:2

T°=30°C
t=1h
31/10/19
Proyecto biodiesel _

Lipasa 10%
Biodiesel Y1
Relacién Molar
Aceite/Metanol: 1:2
T =30°C
t=1h
31/10/19
oyecto A

20
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Calentamiento
del aceite a
35°C

Mezcla del
aceite y la
enzima
LIPASA

Adicién del
metanol a la
mezcla
anterior

Proceso de
transesterificacion
durante 2 horas a

30°C
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Lavado Del Biodiesel

Se calienta el Se calienta agua
Biodiesel a 50°C destilada a 70°C
: i El
L agua
El biodiesel se destilada en un
pasa a un :
——| atomizador se
separador de ; |
fases rociaene
biodiesel
l _
Se separa el
biodiesel del
agua con las
Impurezas




Biodiesel Método Quimico

Biodiesel Método Enzimatico
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FASE lll. CARACTERIZACION DEL BIODIESEL
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ko/m? 860 - 900
Cetanos 47 minimo
/s
m/kg 500 mésimo
m/kg 24 méximo
oC 120 minimo
Mg de KOHIg 0,5 méximo
gr Yodo / 100 gr 120 maximo
oC Reportar (1)
% en masa 0.3 méaximo
m/kg 10 maximo
% en masa 96,5 minimo
% en masa 0,02 méximo
% en masa 0,25 méximo
% en masa 0.2 méximo

Tabla 6. Valores segun la Norma Técnica Colombiana 5444




RESULTADOS FASE Il
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Densidad y Humedad de los Biodiesel

. . -, . -, 0,
Rendimiento de la reaccion de transesterificacion y 0.98 8.00%
Volumen 0.96 7,00%
1 % 1
00,00% 80 6.00%
90,00% 160 0,94
80,00% 140 5,00%
70,00% = 0,92 .
= ,00% S
60,00% — = =
—_ 100 c = 0,9
P\i 50,00% 80 = 3,00%
40,00% =2 088
30,00% 60 ' 2,00%
0 40
20,00% 0,86 1,00%
10,00% 20
0,00% 0 0,84 . . - 0,00%
D Aceite 1 Aceite 2 Aceite 3 Aceite 1 Aceite 2 Aceite 3 °
® Rendimiento Mét. Quim. 75,80% 80,70% 86,81% ® Densidad Mét. Quim. 0,9263 0,8895 0,9398
® Rendimiento Mét. Enzim. 70,20% 58,90% 63,20% m Densidad Mét. Enzim. 0,9294 0,9594 0,9371
mVolumen Mét. Quim. 154 147 158 ® Humedad Mét. Quim. 3,98% 4,63% 1,32%
= VVolumen Mét. Enzim. 149 126 134 ® Humedad Mét. Enzim. 4,60% 0,76% 7,08%
Tipos de biodiesel Tipos de biodiésel

§ 38 8 8

@:iiii




RESULTADOS FASE Il

Indice y Acidez de los Biodiésel
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12 6,00% Fosforo total de los Biodiésel
12
10 5,00%
10
8 4,00%
8 5 8
5 6 3,00% 2 oy
= < > 6
4 2,00% E
4
2 1,00%
2
0 0,00%
i i Acei ’ — S
a indice Mét im (?2533218 2022372 2(:22243 0 Biodiesel 1 Biodiesel 1 Biodiesel 3
mj d! Mét EQ g io 0178 6,8922 7 ,94416 = Metodo Quimico 69 63 62
" .|ce e'. nz[m. ! ! . ® Método Enzimatico 9,7 5 74
m Acidez Mét. Quim. 0,28% 0,23% 1,32% Ti de biodiésel
= Acidez Mét. Enzim. 5.85% 3.66% 4.22% Ipos de biodiese
Tipos de biodiésel o )
Trigliceridos
9
8
7
6
= 5
2 4
3
2
1 -
Biodiesel 1 Biodiesel 1 Biodiesel 3
i = Método Quimico 0,0727 1,2909 3,10878
Espectrofotometro = Método Enzimatico 4,07232 1,6181 7.9

Tipos de biodiésel
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15,48 min. -1,456e-03 ¥

[v]
L ‘ T — — C:\DATA PROYECTOS UNAB GCIPROJECTS\BIODIESEL LIPASA\DATA\BIODIESEL 1A - Detector B
0,6 R . LAE (Btanohy biodisel el i acaDat | iodiesel 24 - Dete
N L4 O
* = m - — CHDATAPROYECIO: 4 BehElZtsigiodiesel IlpesaIDatachodlesel 26 - Detector B
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g % ]:! 3 | ‘ w— ~-.|,[<v;m PROYECTOS UNAB GC\Projects\Biodiesel lipasa\Data\Biodiesel 3A - Detector B
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b ! 2 & nE =
0,2- i B Wi,
....... Do o - tiemmnly {1 W T gz . e .
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) 1 ) 1 1 )
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FASE IV. CARACTERIZACION DEL RESIDUO

FW IR T T W0 R
nmwpmi\nn\\
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/.é. L’%&uu-' B i _

|

s - LV R0 0 25 T TR 2

‘l‘F so.r Sulfate
A ,“"f 180 g




RESULTADOS FASE IV
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o Humedad de los residuos
Fosforo, Azufre y Nitrégeno de los Biodiésel

9,6000%
60 250
9,4000%
245
50 240 9,2000%
40 235 9,0000%
2
230
o % 8,8000%
= * e ? - 8,6000%
g 220 = o
20 215 8,4000%
10 210 8,2000%
205
8,0000%
200
0 Residuo 1 Residuo 2 Residuo 3
. 7,8000% . . :
= FOSFORO 20,5 20,2 20,7 Residuo 1 Residuo 2 Residuo 3
mNITROGENO 38 52 20 = Humedad 8,9116% 9,3738% 8,3574%
m AZUFRE 250 250 210

Tipos de residuos
Tipos de residuos




PROCESO DE PELETIZACION

Aserrin

MATERIALES

Agua

Residuo obtenido
de las semillas

Universidad Autdnoma de Bucaramanga

g
wekbr) <o <o
Wekbs) <05 <05
wekbr) <
wikobs) 8 518
weibs) 50 50
weibs) -6 58
Weibs) <03 <03
mgkg (bs) <400 <400
mgkg (bs) <200 <200
ngko (bs) 40 600
mgko(bs) 05 <08
] ke 6 <0 <10
mgkg (bs) <100 <100
ko) @ <
koGS 5 <

Tabla 7. Valores de la norma para pellets y briquetas




RESULTADOS

Volumen y Densidad de los Pellets

1,2 42
41
1
40
0,8
39
“’T' —
§ o6 38 E
E =R
37
0,4
36
0,2
35
34
0 Residuo 1 Residuo 2 Residuo 3
m Densidad 0,767 0,743 0,984
mVolumen 37,85 36,35 41,01

Tipos de residuos

®00 oo

Prueba de cenizas de los pellets

FASE IV
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Cenizas, Solidos Volétiles y Carbdn de los Pellets

90,00%
80,00%
70,00%
60,00%
_ 50,00%
S
- 40,00%
30,00%
20,00%
10,00% .
% ;
0,00% Residuo 1 Residuo 2 Residuo 3
m Cenizas 20,57% 11,39% 22,03%
m Solidos Volatiles 78,32% 77,99% 77,06%
m Carbén 35,28% 34,35% 49,78%

Tipos de residuos

TIf eepo

Prueba de Carbono de los pellets

Prueba de sdlidos volatiles de los pellets




COMPARACION DE LA CARACTERIZACION DE PELLETS DE
HIGUERILLA Y DE RESIDUOS DE FRIJOL

0
% CENIZAS \//OOSL(;)Al:I'IIDng % CARBONO % HUMEDAD
PELLETS

PeIIets Pellets Pellets de  Pellets  Pellets de Pellets Pellets Pellets
de . . N ) . de de de
Higuerilla de Frijol Higuerilla

nguerllla Frijol Frijol  Higuerilla  Frijol

. 8.9116
Residuo ) o7 78.32 35,28
Semilla 1
. 9.3738
Residuo 1139 620 7799 9365 3435 5398 10,7
Semilla 2
| 8.3574
Residuo  , 3 77.06 49.78
Semilla 3

Tabla 8. Comparacion de caracterizacion pellets de higuerilla y de frijol




FASE V. PRODUCCION DE LIPASA A PARTIR DEL HONGO unab
ASperg|||us n|ger Unvesdad Ao de Bucaaman

Fotografia del Hongo Aspergillus Niger
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RESULTADOS FASE V

Asperguillus niger incubado en diferentes sustratos

Aceite Vegetal 16/10/19 Aceite de Ricino 16/10/19 Aceite de Olival6/10/19

Tabla 9. Imagenes de los resultados de la incubacion de los hongos Aspergillus niger




RESULTADOS FASE V

Asperguillus niger utilizado en pruebas con manteca solida Universidad Autonoma de Bucaramanga

Caja Petri Muestras de caja Petri y enzima cruda |

Tabla 10. Imagenes de los resultados de la incubacion de los hongos Aspergillus niger en manteca




RESULTADOS FASE V

Asperguillus niger utilizado en pruebas con manteca diluida

EC. Olival

EC. Coco

EC. Ricino

EC. Girasol 1

EC. Oliva 2
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RESULTADOS FASE V

Fotografia de lipasa elaborado a partir del hongo Aspergillus niger siendo
usada para elaborar biodiesel con aceite de ricino comercial
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e A partir de los diseflos experimentales tanto en la transesterificacion quimica como
enzimatica, se pudo concluir que la relacion molar mas adecuada de aceite/alcohol era de
1:6, pudiendo notar en los experimentos y en literatura, que el tiempo de reaccion, la
temperatura y la velocidad de agitacion son puntos fundamentales, el rendimiento sera
mayor con un tiempo de 2 horas, una temperatura de 50-60° y una velocidad de 350 RPM.

e Los biodiesel obtenidos a partir de la semilla 1 y 2, y por el método de transesterificacion

guimica cumplen con la mayoria de los parametros evaluados segun la NTC 544 tales como
densidad, Acidez, triglicéridos y cromatografia.

e El biodiesel obtenido de la semilla 3 por via quimica presenta un alto valor de acidez (1,3197

mg KOH/g aceite), lo cual es una desventaja ya que esta caracteristica puede ocasionar
corrosion en el sistema.
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CONCLUSIONES

e Aplicando la transesterificacion enzimatica con el uso de la Lipasa comercial (XX Split 25 L) es
posible la obtencion de biodiesel a partir del aceite de higuerilla utilizando metanol, con minima
produccion de desechos contaminantes. No se presentd en ninguno de los experimentos
formacion de emulsiones u otro tipo de fendomenos que pudieran dificultar la purificacion de
biodiesel.

e De las 3 semillas usadas en la transesterificacion enzimatica, la semilla 2 fue la que mas
cumplio los parametros segun la NTC 544, los cuales son densidad, humedad vy triglicéridos.

e La cantidad de residuo generado por la extraccion de aceite de las semillas de higuerilla fue
suficiente para ser considerada una opcion como combustible y que su uso en el negocio de la
paletizacion sea favorable.

e El residuo de la semilla 3 puede ser considerado el éptimo para uso como combustible debido
a su bajo porcentaje de agua y su alto contenido de cenizas que indica que la reaccion de
combustion seria mas rapida que con los otros dos residuos, sin embargo, los otros dos
residuos también tienen un poder de combustion optimo.




CONCLUSIONES
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» El porcentaje de Carbono en la materia organica debe contener 58% de C aproximadamente,
segun esto los pellets elaborados a partir del residuo de la semilla 3 fueron los mas cercanos
segun la norma

» El contenido de cenizas es una variable importante ya que representa todo el material que no
fue quemado y esta compuesto por materiales inorganicos, derivados de potasio, calcio,
magnesio y otros. De los pellets elaborados, el contenido de cenizas fue mayor al que dicta la
norma, sin embargo esto no representa problemas mayores para la disposicion final de estos,
la causa podria ser que el contenido de cenizas depende de la biomasa utilizada

» De los cromatogramas se puede concluir que el cambio del catalizador no influye en la calidad
del biodiesel, que se observo que todos los biodiesel obtenidos tenian un comportamiento
similar.




RECOMENDACIONES

* Se debe calentar previamente el aceite antes del proceso de reaccion, para eliminar cualquier
rastro de humedad.

* Es importante que después de la extraccion del aceite hacerle una limpieza, para eliminar
particulas indeseables que puedan producir un biodiesel de menor calidad.

* Se recomienda en el método enzimatico dejar la reaccion mas de 24 horas en el embudo de
separacion, ya que se observOo que se tiene una mejor apreciacion de las fases que se
formaron de biodiesel y glicerina.

* Realizar la prueba de poder calorifico a los pellets mediante la bomba calorifica para obtener
este parametro y saber si los pellets obtenidos a partir del residuo pueden ser aprovechados.




RECOMENDACIONES

Se debe buscar una forma para poder realizar los pellets de manera industrializada, y no
mecanicamente.

De otra manera se necesita realizarles pruebas a las cenizas obtenidas para saber que uso
final darles.

Es importante realizar la prueba de esteres a los biodiesel obtenidos para determinar si
pueden si cumplen con este parametro y saber si pueden ser utilizados comercialmente.

Es importante realizar el estudio necesario para determinar los principales beneficios e
inconvenientes en un cultivo de higuerilla utilizado de forma para la produccion de biodiesel.




