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RESUMEN

La presente investigacién tuvo como objetivo la obtencién de biodiesel con un catalizador
regenerado, con la finalidad de observar su poder de conversion de aceite de cocina usado en
biodiesel para eso se comparé el biodiesel obtenido con el catalizador regenerado con biodiesel
obtenido mediante el empleo de NaOH. Para el proceso de transesterificacion se parti6 de las
caracteristicas que posee el aceite con la finalidad de conocer la cantidad de reactivos a emplear,
para el NaOH se uso 3,5g por L de aceite con un periodo de reaccion de 1h, para la obtencién de
biodiesel con catalizador se emple6 15g por L de aceite con un tiempo de reaccion de 4 a 8 h
mostrando una mejor reaccion con un periodo de 8 h ya que el tiempo empleado menor a este
género reacciones incompletas. Los resultados presentados para el uso de NaOH muestra un
rendimiento superior al 80% con un porcentaje de FAME 93.78 % asi como las propiedades
fisicas: viscosidad, densidad, poder calérico y punto de inflamacién estan dentro de las normas
ASTM, mientras que el biodiesel obtenido con el catalizador presenta un rendimiento superior al
80 % llegando incluso al 90%, sin embargo la composicién de FAME es baja de 38.98%, las
propiedades fisicas como la viscosidad, densidad, punto de inflamacion, estan dentro de las
normas ASTM, el poder caldrico es bajo a comparacion del biodiesel obtenido con hidroxido de
sodio por lo que es recomendable usarlo en combinacion del diésel comercial para que no se vea
afectado el desemperfio del combustible en el motor de un vehiculo. Se concluye que el uso del
catalizador regenerado no es muy efectivo para el proceso de transesterificacion, pese a poseer la

ventaja de no generar glicerina en el proceso.

Palabras clave: <TRANSESTERIFICACION>, <BIODIESEL>, <CATALIZADOR>,
<FAME >, < ANALISIS GS-MC >, < PUNTO DE INFLAMACION >, <PODER CALORICO >,
<ZEOLITA >.
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SUMMARY

The objective of this research was to obtain biodiesel with a regenerated catalyst to observe its
power to convert used cooking oil into biodiesel, for which the biodiesel obtained was compared
with the regenerated catalyst with biodiesel obtained through NaOH. For the transesterification
process, the oil's characteristics were used to know the amount of reagents to be used. For NaOH,
3.5g per L of oil was used with a reaction period of 1 h. To obtain biodiesel with a catalyst, 15g
per L of oil was used with a reaction time of 4 to 8 h, showing a better reaction with a period of
8 h since the time used was less than this incomplete reaction. The results presented for the use
of NaOH show a vyield greater than 80% with a percentage of FAME 93.78%, as well as the
physical properties: viscosity, density, caloric power and flash point are within ASTM standards,
while the biodiesel obtained with the catalyst, it presents a yield greater than 80%, even reaching
90%. However, the composition of FAME is low, at 38.98%. The physical properties, such as
viscosity, density, and flash point, are within ASTM standards, and the caloric value is low
compared to biodiesel obtained with sodium hydroxide, so it is advisable to use it in combination
with commercial diesel so that it does not show affected fuel performance in a vehicle engine. It
is concluded that using the regenerated catalyst is not very effective for the transesterification

process, despite having the advantage of not generating glycerine in the process.

Keywords: <TRANSESTERIFICATION>, <BIODIESEL>, <CATALYST>, <FAME>, <GS-
MC ANALYSIS>, <FLASH POINT>, <CALORIC POWER>, <ZEOLITE>.

Ing. Paul Obregon. Mgs

0601927122
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INTRODUCCION

En la actualidad el uso de los combustibles fésiles ha sido una de las principales fuentes de energia
de las cuales el ser humano depende para subsistir ya que a partir de este recurso se obtienen
multiples productos que facilitan la vida cotidiana, lo cual ha generado una explotacion masiva
de las fuentes fosiles causando la escases de los mismos, ademas de generar afecciones al medio
ambiente en el proceso de explotacion de este recurso, como es el aumento del calentamiento
global y las emisiones de los gases de efecto invernadero, por esta razén se han buscado nuevas
fuentes de energias renovables para sustituir los combustibles tradicionales con la finalidad de

disminuir los efectos que se generan al medio ambiente (Castellar et al., 2014, pp. 90-104).

Los biocombustibles son alternativas para sustituir el consumo de combustibles fésiles, en los
Gltimos afios estos combustibles han representado una fuente potencial de energia (Zuraet al., 2021,
pp. 1-22). Se puede llegar a producir biocombustibles sélidos, liquidos generados mediante el
bioetanol, bio-aceite o biogas, ademas se puede conseguir de otras fuentes como es de plantas
oleaginosas que producen aceites de las cuales se llega a obtener biocombustibles(im et al., 2020,

pp. 200-2014).

El biodiesel es un biocombustible que se puede obtener a partir de aceites vegetales y grasas de
animales, ya sean estos usados o0 no, mediante procesos denominados esterificacion y
transesterificacion, el biodiesel posee caracteristicas similares al diésel tradicional en propiedades
de combustion con los beneficios de estar libre de azufre por lo que es un combustible mas limpio
(Jim et al., 2020, pp. 200-2014). Segun National Biodiesel Bord, industria de EE.UU. de biodiesel,
determino que la combustion del biodiesel emite 48% menos mondxido de carbono, 47% menos

material particulado y un 67% menos hidrocarbono al ambiente (Medina et al., 2013, pp. 1-104).

El proceso de esterificacion es un método comun para la obtencion de biodiesel mediante el cual
se sintetiza un estér por medio de la reaccién de los &cidos carboxilicos y alcoholes, la
transesterificacion consiste en la reaccion catalitica de los aceites vegetales o grasas con un
alcohol lo cual produce ésteres y glicerina, en estos procesos se usan catalizadores acidos y

basicos permitiendo simplificar el proceso de obtencién del biocombustible (Davilaet al., 2021, p.15).



CAPITULO |

1. PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1.Planteamiento del problema

En la mayor parte de América Latina el manejo de los residuos y desechos estd bajo la
responsabilidad de cada uno de los gobiernos municipales, sin embargo, existe una gran
decadencia en el manejo por lo cual algunos desechos son gestionados de manera incorrecta y
llegan a terminar en mares, suelos, rios y lagos, etc. El aumento del consumo de aceites vegetales
se ha visto progresivo en hogares, centros e instituciones, hoteles y restaurantes, los aceites usados
en procesos de frituras de alimentos sufren cambios con lo cual se busca su gestién de manera
apropiada buscando obtener beneficios como es la disminucién de consumo de materia prima y

generar una economia amigable (Andrade y Moncada 2020, pp. 185-198).

Si los aceites usados son desechados a desagiies y tuberias sin ser tratados estos generan
problemas en redes de saneamiento y altos costos para las estaciones depuradoras de aguas
residuales (EDAR), cuando estos aceites llegan a las EDAR y se combinan con detergentes y
jabones domésticos forman las denominadas bolas de grasas lo cual llegan a generar
taponamientos de las tuberias y déficit de funcionamientos de las plantas de tratamientos de aguas,
ademas de esto los aceites usados que llegan a terminar en los rellenos sanitarios sin un
tratamiento previo llegan generar la permeabilidad de lixiviados y estos pueden contaminar los
suelos y fuentes de agua, tanto superficiales como subterraneas generando un gran problema a las
personas, las enfermedades producidas en las personas no presentan efectos inmediatamente ya

que es un proceso lento de contaminacion (Gonzalez Canal y Gonzélez Ubierna, 2015, pp. 1-8).

Por eso es necesario un tratamiento alternativo para los aceites de cocina usados (ACU) en donde
se busca darles un valor agregado generando una economia circular y disminuyendo los impactos
ambientales, ademas de generar fuentes nuevas de empleo, entre los productos que se pueden
generar a partir de este tipo de residuo es la produccion de: jabdn, betn, velas, cera, fertilizantes,
tensoactivos y el biodiesel que es una de las alternativas mas llamativa en los ultimos afios

(Villabona Ortiz et al., 2017, pp. 21-29).



1.2. Objetivos

1.2.1. General

e Obtener biodiesel por transesterificacion a partir de aceites de cocina usados con un

catalizador regenerado.

1.2.2. Especificos

e Caracterizar el aceite de cocina para la obtencion de biodiesel.

* Determinar las condiciones de la reaccion de transesterificacion.

Evaluar el rendimiento de un catalizador regenerado en el proceso de transesterificacion.

* Determinar las caracteristicas que posee el biocombustible obtenido.

1.3. Justificacion

Los combustibles fésiles y los derivados del petrdleo son la mayor fuente de aportacion de energia
hacia la poblacion humana, estos recursos no son renovables y en las Ultimas décadas la
explotacion excesiva ha causado el consumo acelerado de estos recursos llevando a su
agotamiento paulatinamente, por lo cual en un futuro la demanda de la poblaciéon no sera

abastecida por completo (zura et al., 2021, pp. 1-22).

Es por eso que se han buscado nuevas alternativas de combustibles que sean sostenibles y
amigables con el medio ambiente, por esa razon los biocombustibles son muy importantes ya que
son fuentes renovables y pueden ser producidos a partir de desechos o residuos generados por
diversas instituciones, empresas o localidades, lo cual tiene un bajo costo en su produccion

(Sanchez y Huertas, 2012, pp. 255-288).

El biodiesel es uno de los combustibles renovables obtenidos a partir de aceites vegetales y grasas
animales, ya sean usados o desechados después de su empleo en coccion de alimentos, los
beneficios que ofrece este tipo de combustible es que no produce grandes emisiones de gases
como el diésel proveniente del petroleo, ademés de que se puede usar en motores de diésel sin ser
modificados e incluso prolonga la vida de los mismos teniendo un mayor rendimiento (Avilés et al.,

2018, 33-346).



1.4. Hipdtesis o pregunta de investigacion

La transesterificacion catalitica mediante la ayuda de un catalizador permite realizar un proceso
mas eficaz el cual permite la obtencion de biodiesel en un lapso de tiempo corto, ademas de

ofrecer un biocombustible mas limpio que las de fuentes fosiles.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes

El aumento de la demanda de energia y el deterioro del medio ambiente son factores que conducen
a la busqueda de combustibles alternativos, que reemplacen total o parcialmente los combustibles
fosiles convencionales. En 2013 cerca del 80% el consumo mundial de energia fue suministrado
por los combustibles fosiles, mientras que al rededor del 20% fue derivado de energias renovables,
el uso de biocombustibles supone algunos beneficios como la mejora de la combustion interna de
los motores y la reduccion de la emision de gases de efecto invernadero. Con el fin de no utilizar
materias primas alimenticias para produccion de combustibles, se han considerado alternativas
tales como el reciclaje de materiales residuales, lo que ha sido considerado como una importante
estrategia en el campo de la innovacion ambiental de productos. Un claro ejemplo de material
residual potencialmente reutilizable es el aceite vegetal usado (AVU), también llamado aceite de
fritura o de cocina. La reaccion quimica que mejores resultados ha demostrado tener para obtener
biocombustible es la transesterificacion. Esta consiste en la reaccién entre un triglicérido
(compuesto por una molécula de glicerol esterificada por tres moléculas de acidos grasos),
contenido en el aceite vegetal o grasa animal y un alcohol ligero (metanol o etanol) utilizando un
catalizador, obteniéndose como productos glicerina y ésteres derivados de los tres acidos grasos

de partida, es decir, biocombustible (Maria et al,. 2017, pp. 17-30).

Se realizaron pruebas de obtencion de biodiesel desde el punto de extraccion de aceite hasta
obtener biodiesel como se presentd de manera experimental la obtencion de biodiésel por
transesterificacion in situ a partir de Jatropha curcas L. donde obtuvo se trabajé bajo las siguientes
condiciones: 44 °C, con 1,2 % p/p de catalizador y una relacion molar de metanol: aceite de 135:1,
con 650 rpm de agitacion durante 3 horas de reaccion En estas condiciones se obtuvo un
rendimiento de 71,99 % de biodiésel con 90,36 % de FAME (ésteres metilicos de acidos
grasos)(Goémez-Delgado et al., 2022, pp.21-38). El aprovechamiento del glicerol que se produce en la
transesterificacion posterior al proceso de esterificacion, a fin de disminuir los costos de servicios,
también disminuiran los costos de inversidon por el uso de la bomba de calor, operativos y de
servicios externos, aunque, de todos modos, desde el punto de vista del medioambiente esta
alternativa es altamente satisfactoria. El rendimiento energético del proceso es positivo, lo que
pone de manifiesto la viabilidad del proceso puesto que convierte un residuo altamente

contaminante en una materia prima con menores cargas ambientales para un proceso que va



camino de convertirse en fundamental desde el punto de vista de demanda de energia para el

transporte (Vidal-Benavides et al., 2017, pp. 155-162).

2.2. Gestidn de residuos con fin energético

El incremento de los residuos urbanos se ha visto incrementada en los tltimos afios debido al
aumento de la poblacion, asi como en conjunto con el avance de la tecnologia y el crecimiento de
industrias las cuales generan grandes cantidades de desechos y residuos. La gestion de residuos y
desechos tiene la finalidad de aprovechamiento de estos recursos como materia prima para la
obtencion de nuevas fuentes alternas de energia y generando una economia circular, lo cual busca

el concepto de las 3R (Mutz et al., 2017, pp. 1-23).

e Reducir

Busca la reduccion de la generacion de residuos alimenticios, el empaquetado y el uso de materias

primas durante el proceso de produccion.

e Reutilizar

Se enfoca en la utilizacion de materiales obtenidos al final de procesos con la finalidad de ser

utilizados en nuevos procesos.

e Reciclar

Se recolecta los residuos con finalidad de convertirlas en materia prima secundaria.
Para el aprovechamiento de estos recursos es necesario que cumplan ciertas caracteristicas
dependiendo la tecnologia que se aplique para su aprovechamiento en las cuales tenemos:

recoleccion de gas de rellenos sanitarios, incineracion, gasificacion, etc.

2.3. Gestion de residuos de aceites de cocina usados

Los aceites de cocina son muy demandados por parte de la sociedad para suplementar sus
necesidades alimenticias, los cuales después de cumplir su fin en la coccion de alimentos pasan a
ser residuos y si estos no poseen un manejo adecuado pueden generar problemas ambientales y
de salud (Pino-Fan et al., 2018, pp.1407-1434). Dando un manejo adecuado a los residuos de los aceites

usados se puede llegar a obtener fuentes alternativas que presenten un beneficio para la sociedad.



Para poder llevar a cabo una correcta gestién es necesario la separacion de los desechos,
recoleccidn, transporte, almacenamiento, tratamiento y/o eliminacion de los residuos (Universidad
Autonoma del Occidente, 2017, pp. 34).

2.4. Aceites vegetales

Son compuestos organicos obtenidos a partir de plantas o semillas que pueden ser consumidas
por el ser humano, como es el aceite de girasol, palma, etc. Los cuales estan constituidos por
triglicéridos o conocidos como acidos grasos(Garcia et al. 2017, pp. 3-27).

Entre los aceites vegetales mas conocidos tenemos:

e Aceite de soja

Producido a nivel mundial debido a su aporte nutricional ya que posee &cido alfa linolénico y

acidos grasos poliinsaturados.

e Aceite de cartamo

Semejante al del girasol, contiene grasas no saturadas, ademas de brindar veneficios de combatir

artritis, esclerosis, enfermedades cardiovasculares.

e Aceite de colza

Usado como aceite de cocina, pero en la actualidad no es recomendad debido a su punto de fusién

bajo en la fritura de alimentos.

e Aceite de uva

Obtenido de las semillas, poder antioxidante, posee vitamina E y &cidos de omega 3 y 6, no

contiene colesterol.

e Aceite de girasol

Extraida a partir de sus semillas, posee vitaminas beneficiosas para la salud, es més utilizada para

fritura de alimentos.



e Aceite de oliva

Usado en la gastronomia debido a que posee antioxidantes naturales como la vitamina E, &cidos

grasos monoinsaturados, ademas suele ser usado en la industria cosmética.

e Aceite de coco

Rico en grasas saturadas, usado tanto en coccién de alimentos como en la industria cosmética por

ser hidratante y nutritiva.

e Aceite de maiz

Usado en productos de comida para alifiar ensaladas o realizar frituras, ademas de ser usada para
la produccion de biodiesel.

2.5.Obtencion de aceites vegetales

El aceite vegetal puede obtenerse mediante las siguientes técnicas:

e Método mecanico

Son sometidos a un proceso de prensado las semillas y frutos de las plantas que se desea obtener

aceite.

e Meétodo Quimico

Se utiliza disolventes quimicos que resultan econémicos y con menor tiempo de empleo en la

obtencion, ademas de poseer un mejor rendimiento, generalmente se usa Hexano.

2.6. Caracteristicas de aceites comestibles

Los aceites deben poseer una consistencia de fluides y una turbiedad definida a una temperatura

de 15° C, entre los parametros organolépticos que se pueden apreciar son:



e Aspecto

El liquido debe mantenerse fluido, claro y libre de sedimentos.

e Olory sabor

Mantener los aromas y caracteristicas de cada semilla o de la materia prima obtenida.

Tabla 2-1: Para los parametros fisico quimicos

Requisito Unidad Min Max Método de ensayo

Densidad relativa (50° C/agua a 20° | - 0,895 0.910 | NTE INEN 35

C) 1SO 6883

indice de yodo Ca/g 60 72 | NTE INEN 37
1SO 3961

indice de refraccion (np*®) a40°C | - 1,4591 1,4617 | NTE INEN 42
1SO 6320

Punto de fusion, deslizamiento °C - 27 | NTE INEN 474
1SO 6321

Caroteno Mg/kg 400 NTE INEN 2 422
BS 684 Seccién 2.20

Humedad y materia volatil % - 0,05 | NTE INEN 39
1SO 662

Acidez (oleico) % - 0,30 | NTE INEN 38
1SO 660

Indice de perdxido meqO2/kg - 10,00 | NTE INEN 277
1SO 3960

Fuente: Norma NTE INEN 2421:2012
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

2.7.Composicion de aceites vegetales

Los aceites 0 grasas de animales estan constituidos por lipidos los cuales son compuestos
organicos naturales, se pueden denominar ésteres o acidos grasos con glicerina denominados
comunmente como triglicéridos, son sustancias quimicas mas ligeras que el agua e insolubles en

la misma. Los aceites de origen vegetal pertenecen a triglicéridos que contienen acidos grasos

insaturados (Zapata, 2010, pp. 1-76).




2.7.1. Triglicéridos

Estan formados por tres moléculas de acidos grasos unidos con una molécula de glicerol, esta

funciona como reserva energética, existen una gran variedad de acidos grasos.

2.7.2. Colesterol

Es un esteroide, conforma la membrana celular y es precursor de la testosterona y la aldosterona,
es transportado por la sangre en conjunto con las proteinas, formando asi las lipoproteinas de baja
densidad (LDL) denominado como colesterol malo y las lipoproteinas de alta densidad (HDL)
conocido como colesterol bueno.

2.7.3. Acidos grasos

Componentes de los lipidos que generan energia en el cuerpo y permite el desarrollo de tejidos,

estos pueden ser saturados, poliinsaturados o monoinsaturados.

Acidos grasos saturados

Todos los 4&tomos de carbono estdn unidos a dos de hidrogeno, proviene de grasas de animal.

Acidos grasos insaturados

Abarca a los dcidos monoinsaturados y los poliinsaturados son liquidos a temperatura ambiente.

e Acidos monoinsaturados

Capaces de fijar hidrogeno debido a los dos atomos de carbono unidos a uno de hidrogeno.

e Acidos poliinsaturados

Disminuye el colesterol total y la concentracion de LDL ya que posee dos o mas pares de atomos

de carbono
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e Acidos grasos isomerices

Se producen cuando los insaturados se hidrogenan y generan grasas solidas, plasticas o mas

estables. Generan isdmeros cis y trans

e Acidos grasos cis

Acidos grasos insaturados el cual sus dos atomos de H del doble enlace estan junto a la misma

molécula, la mayoria d ellos 4cidos grasos naturales estan en posicion cis.

e Acidos grasos trans

Los dos atomos de H estan uno a cada lado del doble enlace haciendo a la molécula rectilineos,

en alimentos hidrogenados con el fin de solidificarlos.

2.8. Alteraciones del aceite durante el proceso de fritura

Los aceites son sometidos a altas temperaturas por grandes periodos de tiempo en las cuales son
sumergida los alimentos lo que conlleva a la alteracion de los acidos grasos, el uso de altas
temperaturas durante las frituras de alimentos acelera la degradacion quimica del aceite y mas si

hay sustancias o residuos que llegan a funcionar como catalizadores (Léazaro, 2018, pp. 1-44).

Los factores que act(ian en la alteracion del aceite en el proceso de fritura son: altas temperaturas,
exposicion al oxigeno del aire, presencia de agua en el alimento, largo periodos uso del aceite,
etc.

Procesos de alteracion:
e Hidrolisis
Se produce cuando el aceite entra en contacto con el agua y la temperatura no sobrepasa los 1000C

y el agua no se evapora, por la hidrolisis se genera mayores acidos grasos que produce la

autooxidacion del aceite.
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e Oxidacion

Ocurre durante la elaboracion y el almacenamiento del aceite cuando entra en contacto con el aire

libre, lo que provoca la formacion de hidroperdxidos lo cual altera el olor y sabor.

e Polimerizacion

Se forma mondmeros y dimeros lo que ayuda a incrementar el proceso oxidativo aumentando la
viscosidad generando capas de polimeros en la superficie del aceite dificiles de eliminar, se tiene

polimeros oxidativos y térmicos.

2.9. Aceite de cocina usado como fuente de energia

La implementacion una gestion adecuada de los aceites usados para la obtencion de energia
permite el uso de residuos para que luego pasen a ser recursos, evitando dafios ambientales, en
la obtencién de combustibles limpios como el biodiesel que puede ser empleado en motores de
vehiculos ya que tiene bajas emisiones de CO2 y NOX, el combustible obtenido si se implementa
tratamientos fisicos sencillos y sin elevados costes de depuracion y filtrado se los puede usar
directamente como combustible de motores generando calor y electricidad (Tejedor Lépez, 2013, p.1).

Existen tratamientos quimicos los cuales ayudan a la obtencion de biocombustibles, los cuales

son la transesterificacion, hidrotratamiento y esterificacion.

2.10. Biocombustibles

2.10.1. Origen

Se origino a finales del siglo XIX, naci6 de la creacién de los motores a diésel por Dr. Rudolf
Diesel, el cual estaba previsto usar como fuente de energia los aceites vegetales (Torroba, 2020, pp.
1-44).

2.10.2. Los biocombustibles

Son combustibles que se obtienen a partir de la biomasa (materia organica proveniente de plantas,

o de desechos metabolicos provenientes de animales (estiércol)), también se denomina biomasa

a los productos energéticos y materias primas que sean renovables (Quezada y Gasca, 2010, pp. 75-82).
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Tipos de biomasa:

e Primaria

Materia organica formada de seres fotosintéticos, la biomasa vegetal comprende residuos

agricolas y forestales.

e Secundaria

Generada de seres heterotrofos, constituye la materia fecal o la carne de los animales.

e Terciaria

Producida por seres que se alimentan de la biomasa secundaria, como los animales carnivoros que

se alimentan de herbivoros y generan desechos de su alimento.

e Natural

Generado a partir de sistemas silvestres, el 40% proviene de los océanos.

e Residual

Extraida de residuos agricolas, forestales y desechos de las actividades humanas.

e Cultivos energéticos

Los cultivos agricolas que generan biomasa con finalidad de producir biocombustibles. Los

biocombustibles actualmente proceden de semillas oleaginosas, trigo, maiz, azlcar, etc. Esto tiene

la finalidad de sustituir el consumo excesivo de combustibles fosiles.
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2.10.3. Tipos de biocombustibles

Biocombustibles de primera generacion

Son producidos a partir de cultivos como la soja o palma, se desarrolla en suelos de cultivos
agricolas, por lo que es necesario el uso de una gran cantidad de agua lo que se ve una gran
desventaja, ademas de que para su produccion es necesario el uso de agroquimicos lo cual genera

problemas al suelo y tiene altos costes de produccion (Quezada y Gasca, 2010, pp. 75-82).

Biocombustibles de segunda generacion

Obtenida de vegetales que no implican afeccion en el sistema alimentario, pueden ser usados los
desechos de cultivos y usa nuevas tecnologias que son mas ecoldgicas, la biomasa obtenida se

puede mezclar con otros biocombustibles lo cual permite la reduccion de CO» (Quezada y Gasca,
2010, pp. 75-82).

Biocombustibles de tercera generacion

Estos combustibles se obtienen a partir de algas que poseen aceites naturales en un 50%, es una

tecnologia que no se ha llevada a gran escala a nivel mundial.

2.11. Biodiesel

El biodiesel es un combustible que esta compuesto por ésteres de mono alquilicos conformado de
cadenas largas de acidos grasos provenientes de aceites vegetales o animales por medio de
reacciones quimicas como es la esterificacion y transesterificacion con ayuda de alcoholes en

presencia de catalizadores (Instituto Mexicano del Petréleo, 2017, p.1).

También definimos el biodiesel como un combustible de color amarillo-&mbar con propiedades
similar al diésel proveniente del petroleo, no es inflamable ni explosivo, tiene un punto de
inflamacion superior, es biodegradable lo cual al ser empleado las emisiones de gases toxicos son

minimas (Castellar et al., 2014, pp. 90-104).

En los tultimos afios la produccion y uso de los biocombustibles se han visto en aumento en
especial la produccion de biodiesel y bioetanol. En los inicios del afio 2000 la generacién de
biodiesel era poca estudiada, sin embargo, a lo largo de los afios se ha visto con un enfoque mas

llamativo debido a que esta fuente de energia renovable podria ayudar a sustituir el combustible
14



obtenido de fuentes de hidrocarburos esto gracias que a través del proceso de transesterificacion
la obtencion de la produccion de biodiesel se desarrolla de manera eficaz con buenos resultados,
la produccidén de este combustible proviene principalmente de fuentes de vegetales, a partir de la
generacion de aceites como es el de palma, soja y colza. La produccion de biodiesel ha tenido un
crecimiento de un 140% en la tltima década (2010-2019), lo principales productores de este
combustible renovable son Indonesia con 16%, Estados Unidos con 13%, Brasil con 11%,
Alemania 8% y Francia con un 5% de produccion, el resto esta en los distintos paises con un 47%

(Torroba, 2020, pp. 1-44).

2.11.1. Tipos de biodiesel segun el porcentaje de biocombustible

El uso convencional del biodiesel condujo a la nomenclatura para la identificacion de
concentracion de pureza permitiendo conocer el porcentaje de mezcla de la siguiente manera

BXX, donde XX representa el volumen de biodiesel.

El biodiesel se puede usar en conjunto con el diésel tradicional sin que afecte su funcionamiento
dentro de los motores de combustion, por lo que se puede encontrar gran variedad de
combinaciones en las cuales tenemos: B20 (20% de biodiesel y el otro 80% de diésel de fuentes
fosiles), B30, B50, adicional a eso se puede usar B5 como aditivo, B2 como aditivo lubricante.
entre otras, la cual destaca mas es el B100 debido a que tiene un contenido puro de biodiesel sin

adicion del diésel tradicional (Castellar et al., 2014, pp. 90-104).

2.11.2. Caracteristicas biodiesel B100

Norma ASTM (American Society for Testing and Materials)

Para la caracterizacion del biodiesel se destaca la Sociedad Americana para Pruebas y Materiales

(ASTM), LAASTM D6751 especifica la calidad del biodiesel puro B100 (Knothe, 2010, pp. 162-171).

Tabla 2-2: Propiedades de un biodiesel normas ASTM

Propiedades Limite Unidad Método de
Min Max prueba
Punto de inflamacion 120 °C D93
Densidad 15 °C 860 999 Kg/m? D 14214
Control de alcohol 130 0,2 Masa% En 14110
cumplir con: °C D93
1.Contenido de metanol
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2.Punto de inflamacion
Agua y sedimento 0,050 %volumen D2706
NUmero de acido 0,50 mg KOH/g D664
Ceniza sulfatada 0,020 % masa D874
Corrosion I&mina de cobre No.3 D130
Residuo de carbono 0,050 % masa D4530
Viscosidad cinematica 1.9 6,0 mm2/s D445
NUmero de cetano 47 D613
Punto de turbidez Reporte °C D2500
Filtrabilidad de impregnado en frio 360 Segundos Al
Estabilidad de oxidacién 3 Horas En 14112
Glicerina libre 0,020 % masa D6584
Glicerina total 0,240 % masa D6584
Sodio y potasio, combinados 5 ppm (ug/g) En 14538
Calcio y magnesio, combinados 5 ppm (ug/g) En 14538
Azufre 0,0015 % masa (ppm) D5453
0,05
Contenido de fésforo 0,001 % masa D4951
Temperatura destilacion 360 °C D1160
Temperatura atmosférica equivalente,
90% recuperado

Fuente: Calidad del combustible biodiesel y la norma ASTM. (PALMAS, 2010)
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Norma Europea 14214 (European Committee for Standardization)

Esta norma publicada por el Comité Europeo de Normalizacion describe los métodos requisitos
de ensayos o pruebas en el biodiésel mas comdn, la ultima version publicada fue en noviembre
de 2008 y es denominada EN 14214:2008, la tabla representada se tuvo del estudio de (Knothe
2010, pp. 162-171).

Tabla 2-3: Propiedades de un biodiesel Norma Europea 14214

Propiedades Limite Unidad Método de prueba
Min Max

Contenido de éster 96.5 - En 14103
Punto de inflamacion 101 °C Enlso 2719

En iso 3679
Contenido de metanol 0,2 Masa% En 14110
Contenido de agua 500 Mag/kg En iso 12937
Valor acido 0,50 mg KOH/g En 14104
Ceniza sulfatada 0,020 % masa iso 3987
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Corrosion lamina de cobre No.1 En iso 2160
Residuo de carbono 0,30 % masa En iso 10370
Contaminacion total 24 mg/kg En 12662
] En iso 3675
Densidad 15 °C 860 900 Kg/m? .
En iso 12185
Viscosidad cinematica 35 5,0 mma2/s Eniso 3104
NuUmero de cetano 51 En iso 5165
Estabilidad de oxidacion 10°C 6 Horas En 14112
o En 14105
Glicerina libre 0,020 % masa
En 14106
Glicerina total 0,240 % masa En 14105
Contenido de monoglicéridos 0.80 % masa En 14105
Contenido de diglicéridos 0.20 % masa En 14105
. o En 14105
Contenido de triglicéridos 0.20 % masa
indice de yodo 120 g yodo/100g En 14111
Contenido de &cido linolénico 12 % masa En 14103
Contenido fame de 4 enlaces dobles 1 % masa
En 14108
Metales Grupo | (Na + K) 5 mg/g En 14109
En 14538
Metales Grupo Il (Ca + Mg) 5 mg/g En 14538
En iso 20846
Azufre 10 mg/kg .
En iso 20884
Contenido de fésforo 4 mg/kg En 1407

Fuente: Calidad del combustible biodiesel y la norma ASTM. (PALMAS, 2010)
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

2.12. Proceso de obtencion de biodiesel

Los procesos mas comunmente empleados para la obtencion de biodiesel son la esterificacion y
transesterificacion usando catalizadores tanto acidos como basicos, en los tltimos afios el proceso
transesterificacion ha sido el mas empleado debido a que ofrece mayores resultados (Garcia-Muentes

etal. 2018, pp. 281-297).

2.12.1. Transesterificacion

Es la reaccion de un triglicérido con un alcohol (metanol) para formar ésteres y glicerol, la
reaccion que se produce durante la transesterificacion de un triglicérido con accion del catalizador
se da la ruptura de las moléculas de aceites y de esta manera una molécula de alcohol se une con

una de éster ya separada, con esto se logra obtener el biodiesel o metil ésteres y como subproducto
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glicerina. Para este proceso se ha demostrado que la utilizacion de ésteres provenientes de aceites
vegetales es la mas optima en conjunto con el catalizador KOH o NaOH que son los més usados

(Sanchez y Huertas, 2012, pp. 255-288).

CH,— 0 —CO —R, CH;—0—-CO—R, CH,—OH
| |
CH—0—-CO—-R, + 3CH—OH <«—> C(CH;—0-CO—R, + CH—OH

| |
CH, — 0—CO — R; CH; —0—-CO —R;3 CH, — OH

Triglicérido Metanol Metil Esteres Glicerina
de Acidos Grasos

llustracion 2-1: Reaccion de transesterificacion

Fuente: Sanchez y Huertas, 2012.

2.12.2. Reacciones quimicas

Los ésteres (triglicéridos) pueden reaccionar junto con un alcohol y en presencia de catalizadores
a este proceso se lo conoce como transesterificacion, el metanol es uno de los alcoholes mas
usados para este proceso con finalidad de obtener biodiesel. La transesterificacion es una reaccion
reversible y procede mediante la mezcla de reactivos, si se aflade un catalizador (un acido o una

base fuerte) ayuda acelerar el proceso (Sanchez y Huertas, 2012, pp. 255-288).

El primer paso es la conversion de triglicéridos a diglicéridos, seguido por la conversion de
diglicéridos a monoglicéridos y finalmente de monoglicéridos a glicerol, produciendo una

molécula de éster de metilo por mol de glicérido en cada paso.

2.12.3. Tipo de catalisis

Procesos de transesterificacion que se pueden usar para sintetizar biodiesel (Sanchez y Huertas, 2012,

pp. 255-288).

e Transesterificacion catalizada por base
e Transesterificacion catalizada por acido
e Transesterificacion catalizada por enzimas

e Transesterificacion supercritica con alcohol
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Transesterificacion con catalizador basico

Este proceso es llevado a cabo por catélisis de alcoxidos de metales alcalinos y los hidréxidos
incluido los carbonatos de sodio o potasio. Los catalizadores que presentan mayor rendimiento
en la obtencion de aceite son los alcalinos, aunque presentan cantidades de &cidos grasos libres
significativos. Los triglicéridos son transesterificados de manera sencilla con catalizadores
alcalinos a temperaturas de alrededor de 60-70 °C con el empleo de metanol, a presion
atmosférica, este proceso requiere de varias horas para que sea completa.

Los alcdxidos de metales alcalinos (como CH3ONa para la metanolisis) son los catalizadores mas
activos, ya que dan rendimientos muy altos (> 98%) en cortos tiempos de reaccion (30 min),
incluso se aplican a bajas concentraciones molares (0.5% mol). Los hidroxidos de metales
alcalinos (KOH y NaOH) son mas baratos que los alcdxidos de metales, pero menos activos.

En este proceso se puede lograr recuperar un parte del metanol empleado y la glicerina que es un

subproducto y puede ser usado en productos farmacéuticos, es necesario retirar la glicerina ya que

conlleva a formar formaldehido o acetaldehido que pueden llegar a generar riesgos para la salud.

El mecanismo de transesterificacion con catalizador basico se muestra en la llustracion 2-2. El

paso:

(1) describe la reaccién de la base con el alcohol, produciendo un alcoxido y el catalizador
protonado.

(2) El atague nucleofilico del alcoxido al grupo carbonilo del TAG genera un intermediario
tetrahédrico, a partir del cual,

(3) el éster alquilico y el correspondiente anion del diglicérido son formados.

(4) Este ultimo desprotona el catalizador, regenerandose asi las especies reactivas.
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ROH - B RO = BH (1)
bl S R'COO—CH;
R'COO—H [/ + OR == R'COO—CH OR @
HC—OCR H:—0—C—R"
O o
R'COO—CH RCOO—CH:
R'COO—GH OR R"COO—CH - ROOCR™ 3)
HaC _Qf_cl‘TR H.C—O
&
R'COO—CH; RCOO—CH;
R'COO—CH + BH R'COO—CH + B “
HyC—O" H,C—OH

llustracion 2-2: Mecanismo de transesterificacién catalizada por base
Fuente: Sanchez y Huertas, 2012.

Transesterificacion con catalizador acido

Realizada por acidos de Bronsted, mas usados el &cido sulfénico y acido sulfdrico, aunque poseen
reacciones bajas y requieren de temperaturas muy altas para llegar a tener altos rendimientos en
la generacion de productos. mecanismo de reaccion de la protonacion lHustracion 2-3. del grupo
carbonilo del éster forma un carbocation (11), el cual, después del ataque nucleofilico del alcohol,
produce un intermediario tetrahédrico (I11), que elimina el glicerol, formandose un nuevo éster
(IV) y regenerandose el catalizador H+. De acuerdo a este mecanismo, acidos carboxilicos pueden

formarse por la reaccién del carbocation (11) con agua presente en la mezcla.

0 ) "OH OH
| H I 1
R P OR R 7 OR" R e OR
II
OH R OH, gy .H/ROH ©
AN v Rl R‘)J\ OR
R' OR" ‘
H or® R
m v
—0
Ry R’: cadenas de hidrocarburos R”: ——0H ; glicérido
———0H

llustracion 2-3: Mecanismo de transesterificacion catalizada por acido.

Fuente: Sanchez y Huertas, 2012.
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Transesterificacion catalizada por enzimas

Procesos no desarrollados comercialmente, los estudios realizados presentan aspectos en la cual
implica la optimizacién de condiciones de la reaccion en relacion de disolventes, temperatura,
pH, tipos de microorganismos generadores de enzimas entre otros aspectos. Esto con la finalidad
de establecer condiciones Optimas para una aplicacion a nivel industrial, no obstante, la reaccion

no presenta un rendimiento y tiempo favorable a diferencia de los catalizados por una base.

El proceso de transesterificacion es catalizado por lipasas producidas por microorganismos:
Candida antarctica, Candida rugasa, Pseudomonas cepacia, lipasa inmovilizada (Lyposyme
RMIM), Pseudomonas sp, y Rhizomucor miehei. Se estudi6 la alcoholisis enziméatica de aceite de
soja con metanol y etanol usando una lipasa inmovilizada comercial (Lipozyme RMIM). se
obtuvieron mejores condiciones en un sistema libre de disolvente con una relacion molar de
etanol/aceite de 3.0, una temperatura de 50 °C, y una concentracién de enzima de 7.0 % (p/p), un

rendimiento de 60% después de 1 h de reaccion.

Transesterificacion supercritica con alcohol

La transesterificacién de triglicéridos con metanol (MSC), se lleva mediante alcoholes, etanol,
propanol, y butanol, ha tenido grandes resultados lo que llega a ser uno de los procesos mas
prometedor, este proceso se lleva a cabo a 350 °C 43MPa y 240 s con una relacién molar de 42
metanol lo que proporciona condiciones Optimas para el proceso de obtencion de biodiesel a partir
del aceite de colza, la ventaja que se presenta es que los &cidos grasos libres pueden ser
esterificados simultdneamente en el disolvente supercritico.

2.13. Catalizadores empleados en la transesterificacion de triglicéridos

La produccién de biodiesel se da por el proceso de transesterificacion de triglicéridos donde se

emplea un sin nimero de catalizadores entre algunas podemos mencionar:

2.13.1. Oxidos de metales alcalinotérreos

Los 6xidos de metales alcalinotérreos (MgO, CaO, SrO y BaO) son conocidos como catalizadores

tipo 6xidos metalicos basicos; en consecuencia, son susceptibles de utilizar los en reacciones de
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transesterificacion de aceites vegetales, estos presentan un ion metélico que se comporta como un

acido de Lewis y el oxigeno como un basico de Bronsted (Ortega et al., 2016, pp. 90-104 ).

2.13.2. Zeolitas acidas

Las zeolitas son una clase de aluminosilicatos cristalinos basados en un esqueleto estructural
anionico rigido, con canales y cavidades bien definidas. Estas cavidades contienen cationes
metalicos intercambiables (Na+, K+, etc.) y pueden retener moléculas removibles y
reemplazables. La actividad catalitica depende de la presencia de unidades tetrahedicas de [AlO4]
ya el &cido se comporta con un caracter de tipo Lewis 0 (Ortega et al., 2016, pp. 90-104 )

2.13.3. Zeolitas basicas

Las zeolitas pueden modificarse por intercambio de cationes alcalinos o por descomposicion de
una sal alcalina de un metal ocluido convirtiéndose en sélidos basicos interesantes. La presencia
de cationes alcalinos aumenta la densidad electronica del oxigeno en el armazén, actuando de esta
manera como sitio basico, la capacidad de produccion de biodiesel durante la reaccion depende

de la estructura, composicién quimica y la naturaleza de interacciones (Ortega et al., 2016, pp. 90-104 ).

2.13.4. Heteropoliacidos (HPAS)

Los heteropoliacidos son acidos complejos formados a partir de heteropoli aniones que tienen
como unidad basica octaedros metal-oxigeno. Los tipos Keggin son los principalmente usados en
el disefio de una variedad de catalizadores &cidos. Son considerados &cidos fuertes de Bronsted
acercandose a ser considerados como superacidos, tienen gran estabilidad a temperaturas altas,

son reutilizables y de facil manejo (Ortega et al., 2016, pp. 90-104 )

2.14. Uso de zeolitas en procesos industriales

La investigacion para nuevos catalizadores con el fin de solventar problemas en elaboracion de
procesos industriales ha llevado a cabo el estudio de productos sostenibles y medioambientales

aprovechando de mejor manera los recursos, para ello es necesario la sintesis y modificacion de

poros y cavidades de zeolitas que actian como tamices moleculares (Corma, 2011, pp. 83-102).
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2.14.1. Zeolitas en la transformacion de biomasas en combustibles

Las zeolitas en el campo de la biomasa como catalizadores tipo acido Brénsted o Lewis y como
catalizadores redox es todavia limitada. Se pueden sintetizar catalizadores zeoliticos con centros
activos bien definidos y con polaridad controlada (desde materiales hidr6fobos a materiales
hidrofilos) hace de las zeolitas y, en general de los tamices moleculares, materiales especialmente
interesantes en este campo. La transformacion de biomasa en combustibles liquidos, la pirolisis
rapida de lignocelulosa en presencia de una zeolita ZSM-5 permite producir aromaticos del tipo

benceno, tolueno y xileno (Corma, 2011, pp. 83-102)

2.14.2. Zeolitas como catalizadores para la eliminacién de contaminantes

La emision de 6xidos de nitrogeno (NOX) provenientes de fuentes moéviles (automaviles) o fijas
(fabricas de amoniaco, y plantas de generacion de electricidad), son responsables de la lluvia
acida y de un aumento de ozono en la troposfera. Resulta evidente que, para tener bajos niveles
de emisiones, se debera reducir el contenido en moléculas nitrogenadas en el combustible con el
fin de disminuir la formacion de NOXx durante la combustion generada en los motores de
combustién interna con el fin de eliminar los NOx antes de que sean emitidos a la atmosfera. Se
pueden encontrar revisiones literarias que describen el papel clave de la catélisis heterogénea en

la eliminacion de NOX en la formacién de biocombustibles (Corma, 2011, pp. 83-102)

2.15. Variables que afectan la reaccion de transesterificacion

Las variables mas importantes que afectan el rendimiento del éster de metilo durante la reaccion

de transesterificacion (Sanchez y Huertas, 2012, pp. 255-288).
e Presencia de acidos grasos libres
Los &cidos grasos libres (AGL) y la humedad producen efectos negativos en el proceso por la

formacion de jabon ya que el catalizar es consumido, reduciendo su efectividad, dificultando la

separacion del glicerol.
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¢ Contenido de agua

El alto contenido de agua en el proceso de transesterificacion a altas temperaturas hidroliza los
triglicéridos y diglicéridos y forman AGL, a temperaturas medias se forma jabon en cantidad

excesiva.

e El catalizador

La clasificacion de catalizadores usados en el proceso de transesterificacion: &cidos, alcalinos,
catalizadores enzimaticos o heterogéneos, los mas eficaces para este proceso son catalizadores
alcalinos: NaOH, KOH, este tipo de catalizadores son preferidos en procesos a nivel industrial

debido a que son poco corrosivos para el equipo.

¢ Temperaturay tiempo de reaccion

Estas variables estan estrechamente relacionadas ya que con esto se da la velocidad de reaccion,
este tipo de reaccidn tiene un empleo de una temperatura de 60-70 °C que es el punto de ebullicién
del etanol y a presion atmosférica. Si la reaccion se lleva a altas presiones (9000kPa) y altas
temperaturas (240 °C) no requiere de un pretratamiento, dando un rendimiento maximo para los

procesos esterificacion y transesterificacion.

e Pureza de los reactivos

El material suspendido que contenga el aceite provoca impactos negativos en la conversion, la
utilizacion de aceites vegetales crudos genera una conversion de 65- 84% mientras que el uso de

aceite refinado tiene una conversion de 94-97%, por lo que es recomendable trabajar a

temperaturas y presiones altas para prevenir este tipo de inconvenientes.
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CAPITULO Il

3. MARCO METODOLOGICO

La experimentacién de este proyecto se realiz6 en las siguientes etapas:

La primera parte se llevé a cabo en la obtencion o recoleccion de la materia prima, la cual se us6
para la obtencién del combustible, la muestra recolectada pertenece a uno de los restaurantes de
comida rapida POLLO EJECUTIVO perteneciente a la ciudad de Riobamba, esto debido a que
este tipo de locales tienden a generan mayor cantidad de aceite de cocina usado la cual sirve para
ser usada como materia prima para el proceso de obtencion del biodiesel.

Una vez obtenido el aceite es necesario realizar pasos previos de purificacion antes de realizar el
proceso de transesterificacion con la finalidad de obtener un aceite limpio de restos de comida

presentes en el aceite.

e Filtracién de aceite de cocina usado

Para esto es necesario que las condiciones del aceite recolectado cumplan con ciertos parametros,
el aceite debe estar limpio de impurezas, lo que hace necesario un tratamiento para la eliminacion
de restos de comidas contenidos en el aceite, para este proceso se lo puede realiz6 mediante una
filtracion lo cual consiste en pasar el aceite a través de una media nilén. Ademas de eso se realizo
las siguientes pruebas: indice de acidez, indice de refraccion, indice de perdxidos, viscosidad y
densidad.

e Eliminacion del agua presente en el aceite

En el proceso de transesterificacion es necesario la eliminacién de agua con la finalidad de evitar
problemas en el proceso, para esto requiere llevar el aceite a 100 °C una temperatura para poder
eliminar el agua, mientras disminuye el vapor es necesario subir la temperatura a 130 por unos 10

minutos, posteriormente su enfriamiento.

3.1. Caracterizacion del aceite usado

Estas caracterizaciones se realizaron mediante pruebas establecidas bajo las normas técnicas

ecuatorianas NTE INEN especificas para cada propiedad como se muestra en las siguientes tablas.
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3.1.1. Determinacion de acidez

Tabla 3-1: Determinacién de acidez

Determinacion de indice de acidez

Fundamento Materiales Técnica NTE INEN 38 Caélculo

Permite determinar el contenido de e Valoracién acido-base

acidos grasos libres, expresados | e Bgalanza analitica e Preparar una solucion estandar al A= M-V-N
10-m

convencionalmente como gramos de
acido oleico, laurico por cada 100 g de

sustancia.

La acidez es un indice que nos indica la
calidad del aceite y sirve para clasificar
el aceite en aceite lampante, aceite de

virgen o aceite extra virgen.

® Erlenmeyer de 250ml 0.IN de NaOH previamente ya

= Vasos de precipitacion estandarizada, fenolftaleina se usa

* Bureta 30ml, pinzay soporte como un indicador.

- Pipetas Pesar entre 5 y 10g de muestra con

aproximacion de 0.01g
®  Probetas

OH al 999 * Agregar 100 ml de mezcla alcohol-
* NaOH al 99%
éter a los g de muestra.

® Colocar la solucién de NaOH en la

bureta y valorar.

A= acidez del producto

M= masa del acido usado (oleico)

V= volumen de solucion de NaOH
ocupada

N= normalidad de la solucién preparada

m= masa de la muestra analizada en g

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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3.1.2. Determinacion de densidad

Tabla 3-2: Determinacion de densidad

Determinacion de densidad a 25°C

Fundamento

Materiales

Técnica NTE INEN 35

Calculo

Este método permite determinar la
densidad de un fluido en referencia a la
densidad de un fluido conocido como el
agua.

En linea general la densidad relativa de
la mayor parte de los aceites, tanto
minerales como vegetales, se encuentra
entre 0.840 y 0.960. La densidad del

aceite cambia con la temperatura.

* Balanza analitica
®  Probetas

®  Picnémetros de 10ml

® Pesar el picnémetro vacio y

registrar su peso

® Colocar 10ml de muestra en un
picnémetro  y pesar Su peso y

registrar

e De la misma manera pesar un
picnémetro vacio y registrar el
valor

® Colocar 10ml de agua en el

picnémetro y pesar

d= m2 —mo0

ml —mo0
d= densidad relativa 25°c
mo= masa en g del picndmetro vacio
m;= masa en g del picndmetro lleno de
agua
m,= masa en g del picndmetro lleno de

la muestra

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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3.1.3. Determinacion de indice refraccion

Tabla 3-3: Determinacion de refraccion

Determinacion de indice de refraccion

Fundamento Materiales Técnica NTE INEN 35 Calculo

de la luz en el vacio con respecto a la | e  Refractometro RA-620 equipo durante un aproximado de 15 R=R +K(t' —t)
velocidad de la luz en el aceite | segundos. R=indice de refraccion at °C
evaluado. R’= indice de refraccién a t °C

® Anotar el valor dado para realizar la

o t= temperatura a la cual se realizado la
correccion del dato P

determinacion en °C
K= 0.000365 grasas y 0.000385 aceites

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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3.1.4. Determinacion de viscosidad

Tabla 3-4: Determinacién de viscosidad

Determinacion de viscosidad

Fundamento Materiales

Técnica

Equipo usado

Es la propiedad que poseen los liquidos a fluir,
esto demuestra que tanto puede fluir el aceite | o \/559 de
dependiendo la temperatura en la que se precipitacion 250 ml
encuentre, los aceites son mAas Vviscosos en

® Probeta
relacion con el aumento de temperatura.

* Colocar en un vaso de precipitacion de 250ml

la muestra.

® Preparar el equipo para la prueba y dejar

durante un aproximado de 5 min

* Anotar el valor obtenido.

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

3.1.5. Determinacién de indice de peroxido

Tabla 3-5: Determinacién de indice de peroxido

Determinacién de indice de peroxido

Fundamento Materiales Técnica NTE INEN 277

Calculo

Es un pardmetro que ayuda a determinar -
las condiciones y calidad en las que se | o Erlenmeyer de 250ml -

encuentra el aceite  comestible, e
® Vasos de precipitacion

permitiendo determinar la oxidacion del )
® Bureta 30ml, pinza y | ®

Pesar 5g de muestra con aproximacion de 0.1

Colocar 30ml de solucién de cloroformo y

acido acético con la muestra.

Afadir 0.5cm? de solucién yoduro de potasio,

vN
I1=—1000
m
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aceite cuando los acidos grasos
insaturados reaccionan con el oxigeno
dando lugar a los peroxidos.

Es el nimero de miliequivalentes de

oxigeno por kilogramo de muestra.

soporte
Pipetas
Probetas

Balon de aforo

agregar 30ml de agua destilada

Valorar con tiosulfato de sodio 0.1N, hasta

gue cambie de color

Agregar 0.5 de solucién indicadora de
almidon

Valorar con tiosulfato de sodio hasta que

desaparezca el color azul.

1= indice del peréxido en meq de O, por
Kg del producto.

v=volumen de la solucidn de tiosulfato
de sodio empleado

N= normalidad de la solucion de
tiosulfato de sodio

m=masa en g de la muestra

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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3.2. Proceso de obtencion de biodiesel

Reactivos

-Hidroxido de sodio (NaOH) al 99% de pureza
-Metanol anhidro al 98% o superior

-Aceite de cocina usado 10L

-Catalizador regenerado en base de zeolita

Caracteristicas del catalizador regenerado

La seleccion del catalizador se realizd esperando que muestre los siguientes criterios en la
obtencion de biodiesel: actividad (altas conversiones para poca cantidad de catalizador
adicionado), selectividad (producciones altas del producto deseado suprimiendo las reacciones
consecutivas y competitivas), estabilidad (pequefios cambios del catalizador durante el tiempo de
uso y regeneracion). Reproductibilidad (facilidad en su preparacién), regeneracion y toxicidad y

costo.

La caracterizacion de este catalizador se realizd mediante una operacién de tamizado, ademas de
pruebas analiticas, como Difraccion de Rayos X, para verificar la composicion en el reactivo
adquirido. El area superficial, volumen de poro y distribucién de poros, se realiza por medio de

la adsorcion de Nitrogeno gaseoso (Cardefio et al., 2010, pp. 83-94).

El catalizador regenerado empleado en este trabajo se obtuvo mediante la regeneracion de
catalizadores agotados realizado por (Andrade Avila, 2020, pp. 1-96) En donde presenta la composicion
del Catalizador regenerado usado en base zeolita FCC (BCCB8476) zeolita, las propiedades de
este catalizador son las siguientes: composicion de Si (23,56%), Al (20,55%), La (3,08%), Ti
(1,10%), Fe (0,66%), V (0,17%), Nb (0,16%), P (0,13%), Ca (0,10%), Ni (0,09%), Mg (0,09%).
En la cual los 3 primeros elementos son los de mayor composicion del catalizador. Los tamafios
de los poros del catalizador van desde 0.2098 a 0.2530mm ademas de poseer un area superficial
de 66 a 115 m?g lo que promete ser un catalizador adecuado para el proceso de

transesterificacion.
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3.2.1. Proceso de transesterificacion con NaOH

Instalacion experimental

El sistema de reaccién consiste en un bal6én de vidrio de 500 ml de capacidad, con dos bocas
esmeriladas. Se colocd un refrigerante a reflujo en una de las bocas esmeriladas para evitar la
pérdida del metéxido de sodio por evaporacién, en la segunda se coloc6 un corcho con un
termémetro para controlar la temperatura durante el proceso de reaccion y la misma se usé para
la colocacion del metdxido, el equipo para el proceso de transesterificacion que se usé fue una
plancha de calentamiento y agitacion, para la ayuda de agitacion se us6 un magneto para realizar
la mezcla durante la reaccion, la velocidad para este proceso fue de aproximadamente de 100rpm
una vez alcanzada la temperatura adecuada, para la realizacion de este proceso se baso en base al
proceso descrito por (Espinoza y Palmay, 2009, pp. 1-109).

llustracion 3-1: Instalacion del equipo

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Preparacion del metoxido

La preparacion se realiz6 en un recipiente aparte donde se diluyd el NaOH (preferencia que este
triturado en polvo para una dilucion mas rapida) con metanol al 98% para ser agregado al reactor
una vez alcanzada la temperatura necesaria para el proceso de transesterificacion, las relaciones
que se tomo para la reparacion de la reaccién fueron de 3.5g de NaOH por 1L de aceite, la cantidad

de metanol empleado fue del 20% con respecto al volumen de aceite utilizado.
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Condiciones de operacion

Al llevarse a cabo la reaccion de transesterificacion, se deben tener en cuenta las siguientes

variables:

» Temperatura

* Tiempo de reaccion

La temperatura a la cual se efectud la reaccion fue de 60°C debido a la temperatura de ebullicion
del metanol es 65°C. El tiempo de reaccion fue de 1-2 horas, toméandose muestras de reaccion en
el lapso 1-2 horas para luego tomar muestras y realizar el analisis del IR. En todas las reacciones
se trabajo a presion atmosférica con una velocidad de agitacion de 100 rpm, para producir la
reaccion, durante este proceso se formd la glicerina que es un subproducto de la transesterificacion

la cual mediante tratamientos puede ser usada con fines farmacéuticos y cosméticos.

llustracidn 3-2: Reaccion de transesterificacion

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Separacion del biodiesel y la glicerina

Una vez concluido el proceso de transesterificacion la mezcla de biodiesel y glicerina obtenida se
transfiri6 a un embudo de separacion para después ser dejado en reposo por 24 horas
aproximadamente para separacion del biodiesel (fase superior) y la glicerina (fase inferior).
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llustracion 3-3: Separacion de biodiesel y glicerina

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
Purificacion del biodiesel obtenido
La purificacion del biodiesel se llevé a cabo por varios pasos los cuales son:
El lavado
Una vez separada la glicerina y restos de jabdn presentes en el biodiesel fue necesario lavar con
agua destilada a una temperatura de 60 grados centigrados, el volumen usado para este proceso
fue ocupar 1/3 del volumen inicial del aceite a tratar. El lavado se realiz6 varias veces hasta que

el agua se vea transparente, el lavado puede ser realizado de 8 a 10 veces, si es necesario mas

lavados se lo realiza hasta dejar el biodiesel libre de impurezas.
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lustracion 3-4: Lavado de biodiesel
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Secado

Es necesario llevar el biodiesel una vez lavado a una estufa para la eliminacién de la presencia de
humedad o agua, para esto se llevo a 110 grados centigrados por un periodo de tiempo de 30 a 45
minutos, también se puede realizar el secado del biodiesel en un periodo de 24 h a una temperatura

de 45 grados centigrados.

lustracion 3-5: Secado de biodiesel

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Centrifugado

Se realizo la centrifugacion del biodiesel con la finalidad de eliminar los Gltimos residuos
presentes en el combustible, los rpm fueron de 2500 a 3000 por un tiempo de 30 minutos.
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llustracion 3-6: Centrifugado de biodiesel
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Filtrado al vacio

Esto se llevé a cabo con la finalidad de eliminar la turbiedad del biodiesel y asi tener un
combustible con mejor apariencia. Finalmente es necesario almacenar la muestra en envases

ambar.

lustracion 3-7: Filtracion de biodiesel

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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3.2.2.  Proceso de Transesterificacion con catalizador regenerado (zeolita HY)

El sistema de reaccidn consistio basicamente en la transesterificacion descrita para NaOH ver

lustracion 4.3, la Unica diferencia que la velocidad de agitacion fue alrededor de los 500 rpm.

Para este proceso fue necesario primero la mezcla del aceite con el catalizador por un tiempo de
15 a 30 min, en ese tiempo es particular que alcance la temperatura de 60 grados centigrados para
el proceso de transesterificacion para luego agregar el metanol. Se usé 100 ml de aceite de cocina
con 1.5 de zeolita y 40ml de metanol.

Condiciones de operacion

* Temperatura

* Tiempo de reaccion

La temperatura a la cual se efectu6 la reaccidn se encuentra determinada en principio por la
temperatura de ebullicién del alcohol empleado como reactivo. En las reacciones, debido al uso
del metanol, la temperatura se mantuvo en 60°C EI tiempo de reaccion llego de 4-8 horas,
tomandose muestras de reaccién a las ,4,5, 6 y 8 horas para el andlisis de IR. En todas las
reacciones se trabajo a presion atmosférica, y se fijo la velocidad de agitacion en 500 rpm, es
necesario subir poco a poco la agitacién para evitar salpicaduras, para conseguir un régimen
turbulento constante en el proceso de transesterificacion estos parametros se establecieron de

acuerdo a los datos reportados por (Shu et al., 2007, pp. 2159-2165).

Se observo que las reacciones realizadas que conllevaron un tiempo de 4h presentaron reacciones
incompletas por lo que no es recomendable el empleo de este tiempo siendo asi un desperdicio de
reactivos, por lo cual se realizd pruebas con otros tiempos de reaccién de 5-6h los cuales
mostraban reacciones incompletas por lo cual se opté emplear un tiempo de 8h continuas de

reaccion presentando buenos resultados visuales.
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llustracion 3-8: Reaccion incompleta 4h
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

lHustracion 3-9: Reaccion incompleta 5h y 6h
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

lustracion 3-10: Reaccion completa 8h

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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(Shu et al., 2007, pp. 2159-2165) describe que es necesario la destilacion para separar los reactivos y el
producto, especifica destilar la muestra a la temperatura de 65-70 °C una vez concluida el tiempo
de reaccion con la finalidad de recuperar el metanol empleado de esta manera no se pierden

reactivos.

llustracién 3-11: Destilacion de metanol

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Separacion del biodiesel y catalizador restante

La mezcla de biodiesel obtenida en el proceso de transesterificacion se transfirié a un embudo de
separacion y se dejo en reposo por 24 horas para separacion del biodiesel (fase superior) y el
catalizador (fase inferior), para la separacion es necesario transferir el biodiesel a otro recipiente
para posterior remover el catalizador presente en el embudo de separacidn. El beneficio de este
proceso es que no se obtiene un subproducto como es la glicerina lo cual nos da la obtencion
Unica del biodiesel.
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llustracion 3-12: Separacion de biodiesel y catalizador

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
Purificacion del biodiesel obtenido
La purificacion del biodiesel se llevé a cabo por varios pasos:
Secado, es necesario llevar el biodiesel una vez filtrado a una estufa para la eliminacion de la
presencia de humedad o agua, para esto se llevd a 110 grados centigrados por un periodo de
tiempo de 30 a 45 minutos, también se puede realizar el secado del biodiesel en un periodo de 24

h a una temperatura de 45 grados centigrados tal y como se describi6 para el proceso anterior.

El filtrado, una vez separado el catalizador del biodiesel es necesario filtrarlo con el fin de eliminar

rastros de catalizador presente en el biodiesel.
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llustracion 3-13: Filtracién de biodiesel

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Nota:

Se realiz6 un lavado al biodiesel obtenido con el catalizador regenerado con la finalidad de ver
gue tan rentable es el proceso de lavado, pero hacer eso involucra grandes pérdidas de biodiésel
ademas de requerir mayor tiempo y recursos para obtener el producto final, por lo cual no se
recomienda lavar el biodiesel ya que no se requiere de este proceso debido a realizar el lavado
implica la presencia de OH, por lo que se recomienda para la purificacion del biodiesel solo filtrar

y secarlo.
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3.3. Caracterizacion del biodiesel obtenido (NaOH y Zeolita)

Todas las mediciones se realizaron siguiendo el método adecuado para cada parametro segun la norma ASTM D6751 correspondiente para los biodiesel B100.
En las tablas se resume la caracterizacion tanto fisica como quimica y las normas aplicadas para las correspondientes determinaciones.
3.3.1. Determinacion de densidad

Tabla 3-6: Determinacion de densidad

Determinacion de densidad a 15°C y Grados API

Fundamento

Materiales

Técnica ASTM D1298

Calculo

Este método permite determinar la
densidad de un sélido en referencia a la
densidad de un fluido conocido como el
agua.

La densidad permite conocer en qué
condiciones se encuentra el biodiesel
obtenido lo que permitié conocer el
rango determinando si esta dentro 0 no

del parametro

* Balanza analitica
®  Probetas

® Picnometros de

termémetro

® Hidrometro

10mi

con

® Pesar el picnometro vacio vy

registrar su peso

® Llenar el picnémetro de muestra,
pesar y registrar el dato

® De la misma manera registrar el

volumen del peso de la muestra

® Colocar el hidrémetro dentro de
una probeta de 250 ml con la

muestra y registrar el dato

_m1—m0
B v

d= densidad relativa 15°

mo= masa en g del picndmetro vacio
m1= masa en g del picnémetro lleno de
la muestra

v= volumen de la muestra

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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3.3.2. Determinacion de viscosidad

Tabla 3-7: Determinacioén de viscosidad

Determinacion de viscosidad

Fundamento Materiales Técnica ASTM D445 Calculo

La viscosidad es la propiedad que * Colocar cierta cantidad de muestra

poseen los liquidos a fluir, esto | e \siscosimetros hasta donde indique el viscosimetro v=t=xc
demuestra que tanto puede fluir el aceite | Equipo de bafio maria ® Succionar la muestra hasta la

dependiendo la temperatura en la que se - Soportey pinzas indicacion del viscosimetro v=viscosidad cinematica mm?/s

encuentre, los aceites son mas viscosos soltar c= constante del viscosimetro
* Cronometro '

en relacion con el aumento de
temperatura. ® Pero de succidn

. t=tiempo de flujo o descenso del fluido
® Tomar el tiempo en cuanto dura en

bajar todo el fluido

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

3.3.3.  Determinacidn de punto de inflamacion

Tabla 3-8: Determinacién de flash point

Determinacién de punto de inflamacién
Fundamento Materiales Técnica ASTM D93 Calculo
El punto de inflamabilidad o de ignicion e Colocar 100ml en la celda del | Reportar el dato de la dltima
es la temperatura critica a la que se | e prgpetas 100ml equipo de flash point temperatura como valor del punto de
inflama una mezcla de gas inflamable y | Equipo de flas point ASTM ® Encender la mecha y posterior el inflamacion.
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aire. Se alcanza cuando la mezcla
alcanza una llama y se mantiene
ardiendo durante al menos cinco

segundos.

equipo
Observar el termdmetro y cuando

llegue a 100 °C abrir la camara de

gas.
Observar la temperatura y la mecha

en el momento que se apague y

registrar el valor

Cuando la presion difiere de 101.3 KPa,
se corrige el punto de inflamacion
mediante las ecuaciones:
F.P.C=C+0.25(101.3 - K)
F.P.C=F +0.06(760 — P)
F.P.C=C+0.033(760 — P)

Donde:

C = Punto de inflamacidon observado

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS

4.1.Caracteristicas del aceite de cocina usado

Tabla 4-1: Resultados de la caracterizacion del aceite

PROPIEDADES UNIDAD RESULTADO LIMITE DE ACEITE NORMA
COMESTIBLE
Acidez Acido oleico 0,45 <0,10 INEN 38
mg/g

indice de acidez KOH mg/g 0.897 <2 INEN 38
Densidad 40 C g/ml 0.880 0.8957-0.910 INEN 35
Indice de refraccion - 1.4770 1.4591-1.4617 INEN 42
Viscosidad cP 90.7 - -
indice de peréxido meq/kg 8 <10 INEN 277

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

El aceite usado de cocina como materia prima presento caracteristicas similares a un aceite virgen,
pese a ser ya usado en la coccidn de alimentos, estos datos resultaron favorables para la reaccion,
en especifico el contenido de indice de acidez, mediante el cual ayudo a la determinacién de la
cantidad de catalizador a usar en el proceso de obtencién de biodiesel, para aceites virgenes y
aceites con indice de acidez menor a 1% se utiliz6 3,59 de NaOH por litro de aceite, (Sanchez y
Huertas, 2012, pp. 255-288; Gandon et al., 2017). Describen que entre mayor sea el valor de acidez mayor
sera la cantidad de catalizador a usar para el proceso de transesterificacion. El indice de peréxido
determina la oxidacion del aceite cuando los acidos grasos insaturados reaccionan con el oxigeno
dando lugar a los peroxidos esto quiere decir que a mayor indice de peréxido menor capacidad

antioxidante posee el aceite, dando problemas a la formacién de ésteres metilicos.

Los resultados del aceite usado en este trabajo difieren ligeramente con el aceite obtenido de
higuerilla densidad y indice de refraccion es menor a en comparacion al aceite obtenido de
higuerilla 0.9589 g/ml y refraccion de 1.4770 que también fue usado en obtencidn de biodiesel,
lo cual permite analizar la calidad de biodiesel obtenida por el empleo de materias primas
diferentes, aunque la densidad y refraccion no interfieren en gran magnitud en el proceso de

transesterificacion (Sanchez y Huertas, 2012, pp. 255-288).
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4.2.Proceso de transesterificacion y condiciones de operacién

4.2.1. Ensayos de reaccion con NaOH

Tabla 4-2: Ensayos de reaccion NaOH

# Ensayos | Temperatura Metanol NaOH Tiempo Masa Masa Glicerina Rendimiento Agitacion
°C g / 90 g de | g/900g Reaccion Aceite Biodiesel (9) (%%biod/Aceite
+/-5 aceite aceite (min) usado 9) usado) Velocidad Tiempo
@ aprox
1 3:20 180 155.75 26.5 86.5
2 4:10 270 243.86 371 90.3
3 60 20 35 3:45 270 244.75 42.4 90.6 100rpm 1h
4 3:50 270 243.3 37.2 90.1

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Temperatura y tiempo

Se establecié una temperatura de 60 grados centigrados ya que esta ofrecié una mayor reaccion de la incorporacion de los reactivos con el fin de obtener un
mayor resultado y un mayor producto, esto se realiz en un lapso de tiempo de 1h de reaccion después de agregar los reactivos al aceite de cocina una vez

alcanzados la temperatura esperada.
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Concentracion de catalizador

Las relaciones del catalizador fueron en base a la cantidad del aceite usado, 3.5g de NaOH a partir de un litro de aceite, para la primera parte experimental se

comenzé con una cantidad de 200 ml de aceite, donde se agregd 0.7g de NaOH diluida en 40ml de metanol lo cual corresponde al 20% v/v del aceite usado.

4.2.2. Ensayos de reaccion con Catalizador regenerado

Tabla 4-3: Ensayos de reaccion catalizador regenerado

# ensayos Temperatura Metanol zeolita Tiempo de | Masa de Masa de Glicerina Rendimiento de | Agitacion

°C g/ 90g aceite | g/900g Reaccion Aceite usado | Biodiesel reaccion Velocidad Tiempo

+/-5 aceite min (9) (@) (% V bio/ V | aprox

Aceite usado

1 10 - - - 4h
2 10 - - - 4h
3 10 - - - 5h
4 10 90 - - - 6h
5 60 20 15 13 70.25 0 87.5 500rpm gh
6 12 200 175 0 87.5 8h
7 15 270 274 0 91.3 8h
8 15 270 275 0 91.6 7h
9 14 270 270 0 90 8h

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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Temperatura y tiempo

Se establecio una temperatura de 60 grados centigrados ya que esta ofrece una mayor reaccién de
la incorporacidon de los reactivos con el fin de obtener un mayor resultado y un mayor producto,
esto se realizd en un lapso de tiempo de 8h de reaccion después de agregar los reactivos al aceite

de cocina una vez alcanzados la temperatura esperada.

Concentracion de catalizador

Las relaciones del catalizador fueron en base a la cantidad del aceite usado, 15g de Zeolita a partir
de un litro de aceite, para la primera parte experimental se comenz6 con una cantidad de 100 ml
de aceite, donde se agregé 1.5g de zeolita diluida en con el aceite a una temperatura de 60 “C por
15 min y luego se coloc6 40 ml de metanol.

Condiciones empleadas para el proceso de transesterificacion

Se determinaron las condiciones de transesterificacion con las que mejor resultado presentaron

para cada tipo de reactivo:

1) Para NaOH una temperatura de 60 C, agitacion de 100rpm, concentracién de reactivo
(metanol) 20% y catalizador (NaOH) 0.035% peso en 1L de volumen, generando una reaccion
en un tiempo de 1h, teniendo el mayor rendimiento de un 90%.

2) Para el proceso con ayuda del catalizador regenerado se empled la misma temperatura de 60
C, una agitacion de 500rpm, concentracion de metanol 25%, y catalizador regenerado 0.15 %
peso en 1L de aceite, el tiempo de reaccion optimo va de 7h a 8h, destilar el producto con la
finalidad de recuperar metanol, este proceso presentd el maximo rendimiento de 91%.
Comparado el rendimiento con la obtencién de biodiesel con aceite de higuerilla se observa

un rendimiento superior.

Los detalles del proceso de obtencion del biodiesel para cada reactivo se establecieron en la
investigacion realizada donde se especifica cada paso del proceso de transesterificacion, el
biodiesel obtenido en ambos es de un rendimiento del 90% en peso, esto es muy considerable

debido a que se partié del uso de aceite usado, quemado y obscuro.

46



4.3. Caracteristicas del biodiesel obtenido (NaOH y Zeolita HY)
Las caracteristicas fisicas y quimicas de un biocombustible dependen de la materia prima
empleada y de la pureza que tengan. Para comparar las caracteristicas del biodiesel analizado se

realiza una observacidn de datos con los de un diésel comercial donde se muestra parametros.

Tabla 4-4: Datos de Diesel comercial

Limite
Parametro Unidad Resultados Método
Min Max
Densidad g/ml 0.845 ASTM D 287-67 850
Grados API °API 35.42 ASTM D 287-67 - -
Viscosidad mm?/s 2,30 NTE INEN 810 1,9 6
Punto de inflamacion oC 60.26 ASTM D 92 120 -
Temperatura destilacion al | °C 292 ASTM D 86 360
90% recuperado
indice de cetano - 49 INEN 1495 40 -
Poder caldrico MJ/Kg 45.187 ATMD D 5865 33 -
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
Tabla 4-5: Resultados de biodiesel
Limite
Parametro Unidad NaOH Catalizador Método de ensayo
Min Max

Densidad 15°C g/ml 0.885 0.922 ASTM D1298 0,800 0,950
Grados API 15°C - 234 28.3 ASTM D1298 - -
Viscosidad 40°C mm?/s 35 4.4 ASTM D445 1,9 6
Punto de oC 156 196 ASTM D93 120 -
inflamacion
Poder cal6rico MJ/Kg 42.72 36.61 ASTM D240 33 -

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

El biodiesel obtenido presentd caracteristicas fisicas como: punto de inflamacién 156 y 196 C,
viscosidad 3.5 y 4.4 mm2/s, densidad 0.885 g/ml y 0.922 g/ml, grados API 23.4 y 28.3 para NaOH
y catalizador regenerado respectivamente, los parametros estdn dentro de los parametros
establecidos, con diferencia del biodiesel obtenido con catalizador regenerado por poseer una
densidad elevada por la cual se considera un combustible pesado, por eso se requiere cuidado en
su uso. Para el poder caldrico de ambos biodiesel ronda entre 42.72 y 36.61 MJ/Kg lo cual poseen
un valor similar a la del diésel comercial pero no se considera éptimo para usarlo como B100, se

sugiere realizar una combinacion del producto obtenido con diésel comercial, para ser empleado
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en motores de combustion. Los resultados comparados del diésel comercial y biodiesel se
observaron que los puntos de inflamacién son superiores para el biodiesel a 120 oC y poder
caldrico difiere drasticamente uno del otro, donde lo ideal seria que el biodiesel tenga un poder
caldrico similar al del diésel comercial de 45.187 MJ/Kg para ser empleado directamente en

motores y ser considerado B100, por lo que el catalizador requiere una mezcla.
4.4, Analisis de FT-IR del combustible

4.4.1. Diesel comercial
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lHustracién 4-1: Anélisis del FT-IR del Diesel comercial

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Frecuencia em!

2019,7
2857.99
2726,85
2314.16
1612,2
1457,92
1376,93
732,817

La espectroscopia infrarroja del diésel comercial permitié determinar la presencia de los tipos de
compuestos presentes en el diésel, se realizé la identificacion de los grupos organicos funcionales,
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donde se pudo observar la presencia de alcanos con intensidad fuerte 2919.7-2857.99 cm™
conteniendo enlaces de C-H, ademas de que presento acidos carboxilicos con puentes de
hidrogeno con una intensidad amplia en 2726.85 cm, también se observa la presencia de
compuestos nitro 1376.93 cm’!, compuestos de aminas amidas 1241.93 cm’!, finalmente se
observa la presencia de anillos aromaticos 640-900 cm™ con una intensidad fuerte y la presencia

de alquenos con enlaces de C-H con una intensidad fuerte.

4.4.2. Biodiesel NaOH
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lustracion 4-2: Analisis del FT-IR del Biodiesel NaOH
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Frecuencia em!
2923.56
2854.13
1739.48
1457.92

1361.5
1241.93
1168.65
1014.37
856.239
721.247
678.82
586.254
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La espectroscopia infrarroja del biodiesel permitié la identificacion de los grupos organicos
funcionales, donde se pudo observar la presencia de alcanos con intensidad fuerte 2923.56-
2854.13 cm™ conteniendo enlaces de C-H, ademas de presentar acidos carboxilicos, aldehidos, y
ésteres 1739.48 cm™! con una intensidad fuerte, también se observa la presencia de compuestos
nitro 1361.5 cm™!, compuestos de aminas amidas 1241.93 cm’!, finalmente se observa la presencia

de anillos aromaticos 640-900 cm™! con una intensidad fuerte.

4.4.3. Biodiesel catalizador regenerado Zeolita HY
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llustracion 4-3: Analisis del FT-IR del Biodiesel Catalizador Regenerado

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Frecuencia cm!
2919.7
2854.13
2348 87
174333
145792
1369.21
1230.36
1160.94
110694
721.247
582.397

La espectroscopia infrarroja que se realiz6 al biodiesel obtenido con ayuda del catalizador
regenerado permitio la identificacion de los grupos organicos funcionales, donde se puedo
observar la presencia de alcanos con intensidad fuerte 2919.7-2854.13 cm* conteniendo enlaces
de C-H, ademas de presentar acidos carboxilicos, aldehidos, cetonas y ésteres 1743.33 cm con

una intensidad fuerte presentando enlaces de (C-O), también se observa la presencia de
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compuestos nitro (NO2) en 1361.5 cm™?, compuestos de aminas amidas 1230.36 cm?, finalmente
se observa la presencia de anillos aromaticos 640-900 cm™ con una intensidad fuerte en 721.247
cm?.

4.5. Analisis de cromatografia de gases y espectroscopia de masas GC-MS

La prueba GC-MS permitio la determinacion de los componentes de masas ya que analiza y
cuantifica los compuestos trazas presentes. El biodiesel obtenido con NaOH y metanol presenta
compuestos ésteres metilicos los cuales ayudaron a determinar la pureza de biodiesel obtenido.
4.5.1. Andlisis GC-MS NaOH y catalizador regenerado

Anélisis GC-MS NaOH

Tabla 4-6: Andlisis GC-MS NaOH

ANALISIS GC-MS NaOH
Nombre del componente Composicion %
Ester metilico del acido octanoico 0,228
9-oxo, éster metilico del acido nonanoico 0,071
Ester metilico del acido dodecanoico 0,238
Tetradecanoato de metilo 1,218
Ester metilico del acido tridecanoico (Isémero) 0,194
Ester metilico del &cido (Z)-7-hexadecenoico (Isémero) 1,617
Metil tetradecanoato 26,608
Ester metil del acido (Z)-7-hexadecenoico (Isémero) 0,188
Ester metilico del 4cido tridecanoico (Isémero) 0,270
Ester metil, acido 9,12-Octadecanoico 49,34
Ester metil del &cido (Z)-9- Octadecanoico 3,592
Estearato de metilo 6,821
9,10 epoxi, metil éster del &cido octadecanoico 0,579
Ester metilico del &cido (Z)-9- Octadecanoico 0,888
Ester metilico del acido heneicosanoico 1,016
Z-8-metilico del acido 9- tetradecenoico 0,252
Oleato de glicidilo 0,619
Ester etilico 2-hidroxi-1-(hidroximetil) del acido hexadecanoico 0,450
Ester metilico del acido eicosanoico 0,206
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Bis (6 metil heptil) Ftalato 0,069
Acido cis-vaccénico 2,210
Ester metilico del acido heneicosanoico 0,312
13 trans-acido-octadecenoico 3,012
Composicion total 100%

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Andlisis Catalizador regenerado

Tabla 4-7: Anélisis GC-MS catalizador regenerado

ANALISIS GC-MS CATALIZADOR REGENERADO

Nombre del componente

Composicion %

Ester metilico del &cido tridecanoico 10,806
Acido n-hexadecanoico 4,917
Ester metilico del acido 9,12-Octadecanoico 3,532
Ester metilico del &cido (Z)-9- Octadecanoico 18,679
Ester metilico del acido ciclopentano undecanoico 1,475
Acido cis-vaccénico 9,940
(2)-9- Octadecanoico (Isémero) 1,822
Palmito de glicidilo 8,142
(2)-9- Octadecanoico (Isémero) 2,675
Oleato de glicidilo 23,384
Ester 2,3-dihidroxipropilico del 4cido octadecanoico 2,577
Mono(2-etilhexilo) ftalato (Isomero) 1,683
Acido Z-8metil-9-tetradecanoico 8,774
Mono(2-etil hexil) Ftalato (Isémero) 1,595
Composicion total 100%

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Descripcion de GC-MS

El analisis de GC-MS permiti¢ establecer la identificacion de la composicidn de cada uno de los
compuestos presentes en el biodiesel obtenidos en el proceso de transesterificacion por lo cual al
conocer la cantidad de ésteres metilicos presentes en el biocombustible, garantiza la pureza del
biodiesel, a razon la presencia de esta manera se garantiza obtener un producto confiable que
posee propiedades de ser un biodiesel al 100% de composicion de ésteres, con los resultados

obtenidos para ambos combustibles, fue necesario el conteo de la composicién de ésteres para




conocer la concentracion y pureza del biodiesel para garantizar que es un producto amigable con

el ambiente.

4.5.2. Andlisis neto de ésteres metilicos NaOH y catalizador regenerado

Catalizador NaOH

Tabla 4-8: Analisis GC-MS NaOH de ésteres

ANALISIS GC-MS NaOH
Nombre del componente Composicion %
Ester metilico del 4cido octanoico 0,228
9-ox0, éster metilico del acido nonanoico 0,071
Ester metilico del acido dodecanoico 0,238
Metil tetradecanoato 27,826
Ester metilico del acido tridecanoico (Isémero) 0,464
Estearato de metilo 6,821
Ester metil del acido (Z)-7-hexadecenoico (Isémero) 1,805
Ester metilico del acido (Z)-9- Octadecanoico 4,840
Ester metil, cido 9,12-Octadecanoico 49,34
9,10 epoxi, metil éster del acido octadecanoico 0,579
Ester metilico del 4cido heneicosanoico 1,328
Ester metilico del acido eicosanoico 0,206
Bis (6 metil heptil) Ftalato 0,069
Composicion total ésteres 93,787

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

El rendimiento de la reaccion de transesterificacion para el empleo de NaOH en relacion de g
obtenidos por gramos de aceite usado se tuvo un resultado de 86,5-90,1 % (m/m) de rendimiento,
el anélisis GC-MS muestra una pureza de 93,787% de contenido de ésteres metilicos o
denominado comdnmente como biodiesel, el éster metil del acido 9,12-Octadecanoico predomina
con un 49,34 % mientras que el metil tetradecanoato esta presente con 27,826% siendo estos dos

ésteres los de mayor predominio con un 77,166% de pureza en tan solo 2 grupos de ésteres.
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Catalizador regenerado

Tabla 4-9: Analisis GC-MS Catalizador Regenerado de ésteres

ANALISIS GC-MS Catalizador Regenerado

Nombre del componente

Composicion %

Ester metilico del acido tridecanoico 10,806
Ester metilico del 4cido 9,12-Octadecanoico 3,532
Ester metilico del acido (Z)-9- Octadecanoico 23,176
Ester metilico del &cido ciclopentano undecanoico 1,475
Composicion total ésteres 38,989%

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

El rendimiento de la reaccién de transesterificacion para el catalizador regenerado en relacién de
g obtenidos por gramos de aceite usado, se tuvo un resultado de 87,5-91,6 % (m/m) de
rendimiento en los diferentes ensayos, el analisis GC-MS muestra una pureza de 38,989 % de
contenido de ésteres metilicos 0 denominado cominmente como biodiesel, esto demuestra que la
obtencion de biodiesel con el catalizador regenerado no es muy eficiente, el rendimiento de los
resultados puede partir por el empleo de un aceite de cocina usado, partiendo de la materia prima

gue no son sustancias puras, ademas de que el catalizador una vez regenerado pierde su poder

catalitico, y no tiene la misma efectividad que uno empleado por primera vez.
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4.5.3. Andlisis de ésteres metilicos comunes NaOH vy catalizador regenerado

Tabla 4-10: Composicién de ésteres comunes analisis GC-MS

ANALISIS GC-MS NaOH GC-MS CATALIZADOR REGENERADO
Nombre del componente Composicion % Nombre del componente Composicion %
Ester metilico del &cido (Z)-9- Octadecanoico 4,840 Ester metilico del &cido (Z)-9- Octadecanoico 23,176
Ester metil, acido 9,12-Octadecanoico 49,34 Ester metilico del &cido 9,12-Octadecanoico 3,532
Total 54,18 Total 26,708

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

La composicion de ambos biodiesel presento los siguientes componentes ésteres similares como: Ester metilico del acido (Z)-9- Octadecanoico y Ester metil,
acido 9,12-Octadecanoico siendo estos 2 ésteres los Gnicos en comun, teniendo en mayor cantidad el biodiesel obtenido con NaOH con un porcentaje de 54,18%
y un valor de 26,7081% para el biodiesel obtenido con el catalizador regenerado, mostrando tener mayor poder de conversion de AGL en ésteres metilicos para

el NaOH en el proceso de transesterificacion.
4.5.4. Andlisis de ésteres metilicos diferentes NaOH y catalizador regenerado

Tabla 4-11: Composicién de ésteres diferentes analisis GC-MS

ANALISIS GC-MS NaOH GC-MS CATALIZADOR REGENERADO
Nombre del componente Composicion % Nombre del componente Composicion %
Ester metilico del acido octanoico 0,228 Ester metilico del &cido tridecanoico 10,806
9-oxo, éster metilico del acido nonanoico 0,071 Ester metilico del &cido ciclopentano undecanoico 1,475
Ester metilico del 4cido dodecanoico 0,238 Total 12,281
Metil tetradecanoato 27,826
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Ester metilico del acido tridecanoico (Isémero) 0,464
Estearato de metilo 6,821

Ester metil del 4cido (Z)-7-hexadecenoico (Isémero) 1,805
9,10 epoxi, metil éster del acido octadecanoico 0,579
Ester metilico del acido heneicosanoico 1,328

Ester metilico del acido eicosanoico 0,206

Total 39,277

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

La diferencia de ésteres presentes en biodiésel obtenidos con el NaOH es significativa ya que ademas de poseer mayor nimero de componentes, posee en mayor
cantidad la presencia de ésteres metilicos, con un valor mayor de 39,277%, mientras que en el catalizador regenerado se presenté menor grupo de ésteres y en
menor cantidad obtenidos por el catalizador renegado, representados con un valor de 12,281%, demostrando que el NaOH representa ser un mejor catalizador

para el proceso de transesterificacion para obtener biodiesel.
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4.5.5. Composicion de ésteres y acidos carboxilicos en porcentaje NaOH y Catalizador

regenerado

Tabla 4-12: Composicién de ésteres y acidos carboxilicos en porcentaje NaOH

NaOH Porcentaje
Clase de compuesto Compuestos % Total
Ester metilico del acido octanoico 0,228
9-0x0, éster metilico del acido nonanoico 0,071
Ester metilico del acido dodecanoico 0,238
Metil tetradecanoato 27,826
Ester metilico del acido tridecanoico (Isémero) 0,464
Estearato de metilo 6,821
Ester metil del acido (Z)-7-hexadecenoico 1,805
(Isébmero)
Esteres (metilicos) Ester metilico del &cido (Z)-9- Octadecanoico 4,840 93.778%
Ester metil, acido 9,12-Octadecanoico 49,34
9,10 epoxi, metil éster del acido octadecanoico 0,579
Ester metilico del 4cido heneicosanoico 1,328
Ester metilico del cido eicosanoico 0,206
Bis (6 metil heptil) Ftalato 0,069
Ester Z-8-metilico del 4cido 9- tetradecenoico 0,252
Ester Oleato de glicidilo 0,619 0,619
Ester (etilico) Ester etilico 2-hidroxi-1-(hidroximetil) del &cido 0,450 0,450
hexadecanoico
Acido cis-vaccénico 2,210
Acidos carboxilicos 13 trans-acido-octadecenoico 3,012 5,222%

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Tabla 4-13: Composicion de ésteres y acidos carboxilicos en porcentaje Catalizador

regenerado
Catalizador regenerado Porcentaje
Clase de compuesto Compuestos % Total
Ester metilico del 4cido tridecanoico 10,806
Ester metilico del 4cido 9,12-Octadecanoico 3,532
Esteres (metilicos) Ester metilico del 4cido (Z)-9- Octadecanoico 23,176
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Ester metilico del 4acido ciclopentano 1,475

undecanoico 38,989%
Ester Oleato de glicidilo 23,384 23,384
Esteres (propilico) Ester  2,3-dihidroxipropilico del é&cido 2,577 2,577
octadecanoico
Esteres (etilicos) Mono(2-etilhexilo) ftalato (Isdmero) 3,278 3,278
Acido n-hexadecanoico 4,917
Acido cis-vaccénico 9,940
Acidos carboxilicos Palmito de glicidilo 8.142 31,77
Acido Z-8metil-9-tetradecanoico 8,774
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
Tabla 4-14: Composicion de ésteres y acidos carboxilicos en porcentaje
Componentes NaOH Catalizador
ésteres 93,77% 38,99%
acidos carboxilicos 6,09% 61,01%

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

COMPOSICION DE BIODIESEL
OBTENIDO

ésteres acidos carboxilicos

Catalizador

llustracion 4-4: Porcentaje de esteres NaOH-Catalizador regenerado
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

Se pudo observar que el biodiesel obtenido con NaOH es mas eficiente para el proceso de
transesterificacion ya que presenta una mayor concentracion de esteres metilicos como se puede
observar en la ilustracion 4-4 con una pureza del 93,77%, mientras que el biodiesel obtenido con
el catalizador regenerado muestra muy pocos esteres metilicos con un porcentaje de 38,989% y

en poca concentracion a comparacion del biodiesel de NaOH.
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lHustracion 4-5: Composicién de biodiesel obtenido con NaOH
Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.
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llustracion 4-6: Composicion de biodiesel con catalizador regenerado

Realizado por: Anrango, Bryan , 2023.

El biodiesel obtenido a partir de aceite de cocina usado con NaOH en este trabajo muestra un
rendimiento de 80% a 90% ademas de un FAME de 93,7% de conversion mostrados en la
ilustracién 15.5 a diferencia del biodiesel producido del aceite de semillas de higuerilla donde
presento un resultado de 64,82% y un contenido de FAME de 96,72%, mostrando tener una
reaccion parecida y resultados similares, teniendo en cuenta que se partié de un aceite usado
(Séanchez y Huertas, 2012, pp. 255-288).

Mientras que el biodiesel obtenido con el catalizador regenerado presento caracteristicas similares
a los resultados expuestos por (Shu etal., 2007, pp. 2159-2165). Donde se muestra caracteristicas

similares en la composicion del catalizador usado, mostrando concentraciones de Al 23,91%, Si
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3,40% y La 5,73%, donde muestra favorablemente la conversion de los acidos grasos libres en
esteres con un porcentaje de 48,9 % de conversidn, mientras que el catalizador regenerado
presenta concentraciones de Al 20,55%, Si 23,56% y La 3,08%, con la obtencion de un FAME
de 38,989% mostrados en la ilustracion 15.6 de conversion mostrando tener un poder inferior

en el proceso de transesterificacion de AGL (Shu et al., 2007, pp. 2159-2165).

Por lo tanto, el catalizador regenerado usado en el proceso de transesterificacion no es 6ptimo
para teste proceso, pero podria buscar nuevas alternativas con el fin de aumentar el poder
catalitico como es la preparacion del catalizador mediante impregnacion, proceso usado para
mejorar la actividad catalitica de catalizadores provenientes de zeolita. Tambien cabe mencionar
que segun la norma UNE-EN ISO 14103 para la concentracion de FAME (ésteres metilicos) el
valor minimo es de 96,5% por lo cual no se lo puede considerar como un biodiesel de uso B100,
por lo tanto, se podria buscar nuevos enfoques de uso, como es aplicaciones industriales como la

sintesis de lubricantes y aditivos (Gomez-Delgado et al., 2022, pp.21-38).
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CAPITULO V

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1.Conclusiones

e Se caracterizo el aceite de cocina para la obtencion de biodiesel, present6 una acidez de 0.45
% , una densidad de 0.880 g/ml, indice de refraccion de 1.4770 , un indice de perdxido de 8,
apesar de ser un aceite de cocina usado, los valores de los parametros permisibles de consumo
estan dentro de la norma INEN 2421 (acidez, per6xido), mientras que la densidad y refraccion
sobrepasan los parametros levemente, por lo cual no se aplico un tratamiento adicional para
minimizar los valores obtenidos para realizar el proceso de transesterificacion y esta no se
vea afectada, con esto se comprobd que el proceso de transesterificacion es apto para la
obtencion de biodiesel a partir de esta muestra de ACU, permitiendo tener una relacion de
3.5g de NaOH por 1L de aceite debido a que posee una acidez baja, ademads de la relacion de

15g de catalizador regenerado en 1L de aceite debido al poco poder catalitico que posee.

e Se determind las condiciones de la reaccion de transesterificacion, se obtuvo mejor
rendimiento a una temperatura de 60 °C, tanto para el proceso empleando NaOH y el
catalizador regenerado, los rpm fue de 100 y 500 respectivamente, en ambos procesos el
tiempo de reaccion fueron diferentes, para el NaOH se mantuvo un tiempo de 1hora, mientras
que el tiempo del catalizador regenerado fue de 4h a 8h dandonos una mayor reaccion
completa al cabo de 8h definiendo el mejor tiempo. El proceso de purificacion del biodiesel
producido con NaOH requiere de un lavado con 1/3 del volumen de biodiesel producido,
ademas de filtrado y secado de 24h a 45°C, en el proceso de purificacion del biodiesel
generado con el catalizador es necesario la separacion del catalizador presente mediante un

filtrado y secado ahorrando tiempo y recursos.

e Se evalud el rendimiento del proceso de transesterificacion con los diferentes reactivos
determinandose valores de 86.5% a 90.1% de biodiesel con respecto a la materia prima
usando NaOH donde mostro tener una pureza de 92 % de ésteres y para la zeolita se obtuvo
un rendimiento de 87.5% a 91.6 % con un contenido de ésteres del 44%, lo cual muestra que
la transesterificacion es un método eficaz con altos resultados de rendimiento por encima del

85% al 91% para la obtencion de biocombustible.
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Se determind las caracteristicas del biodiesel evidenciandose que los parametros estan dentro
de lo establecido, el punto de inflamacién es de 156 °C para NaOH y 196 °C para el
catalizador, una gravedad API de 23.4 y 28.3 respectivamente, la viscosidad 3.5 mm?/s NaOH
y 4.4 mm?/s catalizador, densidad de 0.885 g/ml y 0.922 g/ml, los parametros fisicos del
biodiesel estan dentro de la norma ASTM D 6751, sin embargo el poder calorico del biodiesel
es bajo en cuanto a referencias de 46,89 MJ/Kg, donde se obtuvo resultados de 42.72 KJ/Kg
para el NaOH y 36.61 KJ/Kg por lo cual es recomendable usarlo en combinacion de un diésel

comercial.
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5.2. Recomendaciones

e Fl aceite de cocina recolectado debe ser tratado por un método fécil y convencional con
finalidad de eliminar restos de comida presente, se lo puede realizar con una malla de café o
una media nailon, posterior debe ser almacenado en un lugar fresco y sin luz directa que

infrinja en el aceite.

e Sedebe tener en cuenta que la calidad y el rendimiento de biocombustible obtenido dependera
de la pureza de reactivos que se usen, si se usa reactivos de poco poder catalitico se generan
reacciones incompletas o problemas en el proceso de transesterificacion produciendo

productos no deseados como jabon.

e Para disminuir el tiempo de la obtencion del biodiesel se puede dejar reposar durante 12h

después finalizada la reaccion con el fin de separar y purificar el biodiesel en menor tiempo.

e Esnecesario no generar salpicaduras durante la agitacion a fin de evitar formacién de jabon,

ademas de tener en cuenta la temperatura sea contante durante todo el proceso.

e Una vez obtenido el biocombustible es necesario almacenar en un envase ambar, en un lugar

fresco permitiendo conservar la muestra lo mas pura posible finalizado el proceso.
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ANEXOS

ANEXO A: DETERMINACION DE LAS PROPIEDADES DEL ACEITE

Toma de muestra de aceite

Determinacion de perdxido Preparacion de solucidn de wijs




ANEXO B: PROCESO DE TRANSESTERIFICACION NAOH

&

Reaccién de transesterificacion

Separacion de glicerina y biodiesel

Centrifugacion

Filtrado de biodiesel




ANEXO C: PROCESO DE TRANSESTERIFICACION CON CATALIZADOR
REGENERADO

Separacion de catalizador y biodiesel Filtrado de biodiesel




ANEXO D: BIODIESEL FINAL

Biodiesel con NaOH

Biodiesel con catalizador regenerado

ANEXO E: DETERMINACION DE PROPIEDADES DEL BIODIESEL

Determinacion de flash point

Determinacion de grados API

Determinacion de viscosidad

Determinacion de poder cal6rico
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