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Resumen

En el presente articulo se presenta la caracterizacion de
los parametros fisico-quimicos de los aceites
comestibles usados, en la elaboracién de biodiesel para
la puesta en marcha de la planta del ITCancin. En el
proceso de la caracterizacion de los  aceites
comestibles usados recolectados del centro de acopio
ubicado en el ITCancun, dichos aceites se
caracterizaron por lotes, con el fin de optimizar los
reactivos quimicos empleados durante los procesos de
esterificacion y transesterificacion, usando
generalmente al metanol y catalizadores alcalinos y
acidos (hidréxido de sodio, acido sulfarico) , se obtuvo
una produccion de biodiesel tiempo de reaccion de 4 h,
8 hrs. 12 hrs., en un intervalo de relacién molar de
aceite: metanol: &cido de 6:1, 15:1, 20:1, 30:1.

Biodiesel, Parametros fisicos-quimicos, etapas de
produccién, normas Internacionales, relacion
molar, experimentacion

Abstract

This plant has a system of automated control of This
article presents the characterization of physicochemical
parameters of edible oils, in the for the start-up of the
plant of the ItCancun. In the process of the
characterization of them oils edible used collected of the
center of gathering located in the Itcancun, such oils is
characterized by lots, to optimize them reagents
chemical employees during the processes of
esterification and Transesterification, using usually to
the methanol and catalysts alkaline and acids (hydroxide
of sodium, acid sulfuric), is obtained a production of
biodiesel time of reaction of 4 h , 8 hrs. 12 hrs,, in a
range of aceite: metanol- molar ratio: 6:1 acid, 15:1,
20:1, 30:1,

Biodiesel, parameters physical and chemical, stages
of production, standards international, relationship
molar, experimentation
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Introduccion

A nivel mundial, la energia de biomasa
(material producido sobre la tierra por los
procesos de crecimiento bioldgico) fue
gradualmente  sustituida  después  del
descubrimiento de grandes cantidades de
combustible fosil (econdmicamente factible),
tales como el carbon, petroleo crudo, y gas
natural, convirtiendose no sélo en
combustibles méas baratos, si no también mas
convenientes para usarlos. Sin embargo, en la
actualidad el uso excesivo de los
combustibles fésiles ha generado una
disminucion significativa de la reserva
mundial de estos recursos energeticos,
provocando una crisis en este sector
incrementando considerablemente su precio.
Adicionalmente, el empleo de los
combustibles fdsiles a nivel mundial ha
generado cambios significativos en el
ambiente debido principalmente a la emision
de gases de efecto invernadero (didxido de
carbono y el dioxido de azufre). De esta
forma, es necesario incrementar el nimero de
trabajos en ciencia aplicada relacionados con
la generacion de energias renovables a nivel
mundial. En este contexto, el protocolo de
Kyoto (Naciones Unidas 1998), asi como la
ley Mexicana sobre La Promocién vy
Desarrollo de Bioenergéticos, contemplan el
apoyo economico para llevar al cabo la
produccion de energias no convencionales
que disminuyan la emisién de gases de efecto
invernadero.

En México, son escasos los esfuerzos
encaminados a la produccién de energias no
convencionales  que  contribuyan  al
mejoramiento de la calidad de vida. En
particular, la transesterificacion de aceite de
vegetales y de grasa de animales (recursos
renovables) para la produccion de biodiesel,
se presenta como una gran alternativa en el
mejoramiento de las condiciones ambientales
y en la generacion de nuevas fuentes de
empleo (Pahl 2008, Raneses et al 1999).
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En esta reaccion, el aceite vegetal o la
grasa animal reacciona en presencia de un
catalizador con un alcohol para dar el
correspondiente alquiléster (metiléster en el
caso del metanol) de la mezcla de acidos
grasos. La metanolisis alcalina se debe
optimizar para obtener un biodiesel con un
costo de produccion bajo que lo haga
competitivo con los precios del diésel de
petrleo, pero que cumpla con las
especificaciones internacionales de calidad,
para su uso como combustible en motores
diésel. Las principales materias primas para la
produccién de biodiesel son los aceites de
soja, girasol, oliva, cartamo, aunque también
tienen una gran demanda en el mercado de la
alimentacion. La instalacion de plantas
capaces de procesar este tipo de materia
prima en la produccion de bioenergéticos, no
solo beneficiaria al sector ecologico, sino a
las amas de casa que en ocasiones almacenan
el aceite usado y no saben dénde depositarlo y
son vertidos a los desagues de las tarjas de la
cocina. Al optar por un aceite comestible
usado como materia prima para la produccion
de biodiesel, se puede pretender contribuir a
la  minimizacion de un problema de
contaminacion del medio ambiente.

Al estandarizar y caracterizar los
pardmetros fisico-quimicos en las
determinaciones de los diferentes factores a
analizar de los aceites vegetales usados, y
contribuir a la solucion del problema de
contaminacion de los mantos freaticos por
aceites comestibles usados y promover la
toma de consciencia social del problema de
contaminacion del medio ambiente.
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Ademas, debido al carécter innovador
de este trabajo, el estado de Quintana Roo
podria ser considerado dentro de los pioneros
a nivel nacional en la produccion de biodiesel
a partir de aceites comestibles usados, asi los
resultados que se obtuvieron se compararon
con los limites maximos permisibles en los
parametros fisico-quimicos, con las normas
europeas, colombianas, norteamericanas.

La zona Norte de Quintana Roo,
especificamente los municipios de Benito
Juéarez, Solidaridad y Tulum, debido a su
vocacion turistica, a su actividad restaurantera
y a la cantidad significativa de
establecimientos de comida répida, de los
cuales se obtiene una gran cantidad de
residuos organicos tales como residuos de
aceites de cocina y de grasas de animales, se
vislumbra como una foco importante, a nivel
nacional e internacional, para la produccion
de energias renovables tales como el
biodiesel. Con este trabajo se estd
contribuyendo a la disminucién de gases de
efecto invernadero, asi como la emision de
hidrocarburos aromaticos, impactando
favorablemente de esta manera no solo la
calidad de vida de la sociedad
quintanarroense, sino ademas
economicamente debido a la generacion de
nuevas fuentes de trabajo. De esta manera, un
proyecto relacionado sobre la produccion de
biodiesel a partir de los residuos de aceite
comestible usado, es de gran importancia para
promover la  generacibn de  este
biocombustible en el estado de Quintana Roo.

Los residuos de aceite comestible
procedentes de cocinas domesticas 0
industriales  deben  ser  almacenados
adecuadamente en contenedores para Su
posterior procesamiento. El depdsito debe
contener una malla metalica para evitar la
acumulacién de residuos sélidos y restos de
comida.
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El aceite comestible usado serd la
materia prima empleada en la planta piloto
para la produccion de biodiesel en el ITC. Su
disponibilidad se encuentra asegurada gracias
a la ubicacion geografica del municipio de
Benito Juarez en el estado de Quintana Roo
por ser un destino turistico internacional, asi
mismo contamos con una zona de acopio
disponible en las instalaciones el ITCancin
La gran variedad de hoteles y restaurantes
proveen de suficiente materia prima, para la
planta de Biodiesel del ITcancun, a su inicio
operara a baja capacidad debido a su disefio
de prototipo (vease figura 1)

Figura 1 Aspecto final de la planta de produccion de
biodiesel del ITC.

- En general: siendo el biodiesel, una
de las alternativas que reduce
significativamente la contaminacion por
emisiones gaseosas Yy liquidas, con el
beneficio ambiental de reducir las emisiones
liquidas de vertido de aceites, a los desagues
de la ciudad.

- En lo cientifico: la generacion de
conocimiento cientifico acerca de las
condiciones Optimas de produccion de
biodiesel y de reciclaje de aceites comestibles
usados.
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- En lo econémico: el
aprovechamiento de los recursos ambientales
y la reduccion de los impactos negativos
sobre estos, reduciendo el uso excesivo y el
dafio a los ecosistemas, que incrementa los
costos de su proteccion y conservacion.

- En lo social: a través de la difusion
de los resultados del proyecto en congresos y
talleres, la contribucion para realizar
concientizacion  social acerca de los
problemas relacionados con el tema de:
contaminacion de los mantos freaticos y
cuerpos de agua por aceites usados, o vertido
de aceites a los desagiies de la ciudad que
dificulta el tratamiento de aguas residuales
urbanas o industriales a nivel estatal, regional
y nacional.

Normas y organismos que regulan la
produccion de biodiesel

En 1991, Austria fue el primer pais a nivel
mundial en introducir un estandar regulador
para la calidad y propiedades del biodiesel,
especificamente para esteres metilicos
derivados de aceite de colza (ONORM C
1190). Posteriormente, la norma se fue
modificando a lo largo de poco mas de una
década para generalizarse a esteres metilicos
de diferentes materias primas (ONORM C
1191). De la misma manera, otros paises del
viejo continente fueron adoptando esta
tendencia, con la finalidad de formar sus
propios estandares de calidad para producir
biocombustibles. Finalmente, en 2003 se
concluy6 un estandar para la Union Europea
contenido en la norma EN 14214, que ademas
cubre las pruebas de laboratorio necesarias
para evaluar la eficiencia y calidad, asi como
los procedimientos de produccion del
biodiesel destinado a motores diesel. Cabe
aclarar que la norma europea hace exclusiva
referencia al biodiesel obtenido a través del
uso del reactivo quimico metanol, ya sea, que
se lleve a cabo por medio de
transesterificacion, esterificacion o ambas
(Benjumea et al., 2009).
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De este modo, la proporcién para la
mezcla de biodiesel dependera de la norma
EN 590-04 en la que se indica cuando se
puede emplear en un volumen de 100%
(B100) en motores especiales o en una mezcla
especifica con petrodiesel. Actualmente,
algunos paises de Latinoamérica cuentan con
sus propios estandares para la produccion de
biodiesel. Entre los que se encuentra Brasil,
con la norma ANP N° 7/08; Argentina, con la
norma Resolucion SE 1283/06; y Colombia,
con la norma NTC 5444. Por otro lado, EUA
propone la norma ASTM D6751 para la
calidad en la produccién de biodiesel
(Benjumea et al., 2009; ARPEL-IICA, 2009).
En México, aun no se ha llegado a un acuerdo
en cuestiones de normatividad o estdndares
para la produccién del biodiesel. En tanto, las
instituciones federales encargadas de la
regulacién de estos asuntos, realizan mesas de
didlogo para evaluar las posibilidades de
impulsar el sector de los biocombustibles con
serias inversiones. Por su parte, la Secretaria
de Energia lanz6 en su portal el siguiente
comunicado: “Los dias 19 y 20 de abril de
2012, se llevo a cabo Taller para la definicion
de estdndares de calidad del biodiesel en
México, cuyo objetivo fue reunir a los actores
mas relevantes en la materia, para analizar los
diferentes factores que deben de tomarse en
cuenta para el establecimiento de las
especificaciones de calidad a que debera
ajustarse el  biodiesel producido 'y
comercializado en México (SENER, 2012)”.

Metodologia

Para la caracterizacion, se emplearon 6 tipos
de aceite recolectados del centro de Acopio
ubicado en un costado de la caseta de
vigilancia del ITCancun, (Vease figura No. 2)
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Figura 2 Centro de Acopio del ITCancun.
Pre tratamiento

La pureza del aceite empleado para la
generacion de biodiesel es fundamental en el
proceso, debido a que permite disminuir la
produccion de subproductos como é&cidos
grasos, disminuye la humedad, facilita la
separacion de fases en el proceso
disminuyendo el tiempo de reaccion, elimina
residuos, minimiza la cantidad de catalizador
a usar, entre otros. (Véase figura No. 3)

Figura 3 Pretratamiento del Aceite.

Tipos de procesos de produccion de
biodiesel

El proceso para la produccion de biodiesel es
la transesterificacion o alcohdlisis, sin
embargo, para elevar la calidad del producto
final, se emplea una combinacién de procesos
adicionales o bien, alternativos.
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La implementacion de estos radica,
principalmente, en la seleccion de la materia
prima para la elaboracion de biodiesel, asi
como de la previa evaluacion economica de
los reactivos que intervienen en el proceso. El
biodiesel se elabora con diferentes métodos
que se pueden clasificar a partir de dos tipos
de agentes cataliticos principalmente, alcalino
0 &cido. De igual manera, se debe considerar
el tipo de materia prima con la cual se
pretende trabajar, pues de estos dos factores,
dependera el método mas adecuado a
emplear. Para entender mejor los procesos
quimicos a los que se somete la materia prima
para la produccion de biodiesel, se presenta
una breve descripcion de tres procesos
distintos en seguida (Raneses et al., 1999;
Zhang et al., 2003a; Zheng et al., 2006).

A) Catalisis por agente alcalino
usando aceite virgen de origen vegetal. La
materia prima para este método es el aceite
virgen de origen vegetal, al cual se le aplica el
proceso denominado transesterificacion. La
reaccion ocurre con una proporcion molar de
6:1 entre metanol como agente alcalino y el
aceite respectivamente. Posteriormente a una
temperatura de 60 °C y una presiéon de 400
kPa, se agrega 1% de hidréxido de sodio con
relacion al aceite. En este método la cantidad
de aceite que entra al proceso y que
finalmente se convierte en biodiesel es
aproximadamente de 95%, con glicerina
como subproducto (Zhanget al., 2003a).

B) Catalisis por agente alcalino
usando residuos de aceite de cocina de origen
vegetal En este método la materia prima
proviene de residuos de aceite comestible.
Para aceite usado se requiere un pre-
tratamiento, que le devuelve de cierta forma
al aceite usado, su condicion de aceite virgen.
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C) El término FAME, de su acrénimo
en inglés Fatty Acid Methyl Esters, son los
esteres metilicos de &cidos grasos, los cuales
se forman de los &cidos grasos libres con la
adicién de metanol, que posteriormente son
llevados a una seccion de lavado para
remover el &cido sulfurico y el agua,
obteniendo ademas

Tratamiento para eliminar del aceite
vegetal usado

Esta alternativa puede ser llevada a cabo de
dos formas. 1.- El aceite es sometido a
temperaturas de 40°C - 80 °C en la placa de
calentamiento en un intervalo de 30 mina 1
hr para eliminar la humedad, factor
perjudicial durante el proceso, debido a que
disminuye el rendimiento de la reaccion, ya
que el agua reacciona con los catalizadores
formando jabones (Véase figura No. 4)

Figura 4 Eliminacion de presencia de agua.
Analisis fisico del aceite:

Al aceite residual se hardn los siguientes
analisis para su identificacion fisica, se
detallan las normas que podriamos usar para
cada determinacion y adoptar la que esté
acorde a nuestras condiciones:

- densidad, EN ISO 3675 ASTM
D4052
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- Humedad norma UNE-EN ISO
12937, Viscosidad, EN ISO 3104 ASTM
D445, EN 14214, norma UNE EN I1SO 3104

- Anélisis quimico del aceite:
- Acidez, EN 14104 ASTM D664, norma
UNE-EN 14104

- Indice de Yodo, EN 14111,

- Indice de Per6xidos norma EN
14214

Las principales variables que afectan
el rendimiento de la reacciébn de
transesterificacion son: la temperatura, la
concentracion del catalizador, la relacién
molar alcohol/aceite, la intensidad de
mezclado y el tiempo de reaccion (Marchetti
et al., 2007; Demirbas, 2005).

Relacion molar (Alcohol: Aceite)

Esta es la variable mas influyente en el
rendimiento de la reaccion y en la viscosidad
final del biodiesel. EI metanol, debido a su
polaridad, su estructura de cadena corta, es
menos sensible a la contaminacion con agua,
posee mayor rapidez de reacciéon con los
triglicéridos, ademas de disolver facilmente el
NaOH. Las relaciones molares alcohol /aceite
son 6:1, 15:1, 20:1, 30:1

Tipo de catalizador y concentracion

La transesterificacion via catalisis acida y
alcalina se realizaron en dos etapas, se
utilizaron dos tipos de catalizadores:

Catalisis acida por medio de é&cido
sulfurico (H,SO,) para la esterificacion, en
concentraciones de [g de catalizador]/[g de
aceite]: 35/100, 25/100, 15/100, 5/100.

Catalisis alcalina por medio de
hidroxido de sodio (NaOH) para la
transesterificacion, en concentraciones [g de
catalizador]/[g de aceite]: 35/100, 25/100,
15/100, 5/100.
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Para la catalisis &cida, la reaccion es
un poco mas lenta ademas de requerir grandes
cantidades de alcohol y temperaturas altas.
Los acidos se ven afectados por la presencia
de agua al disminuir el rendimiento en la
reaccion. Es importante la  correcta
manipulacion de los reactivos.

En el caso de la catélisis alcalina, es
muy importante que los catalizadores se
mantengan en estado anhidro. Debe evitarse
su contacto prologado con el aire, pues éste
disminuye su efectividad debido a la
interaccion con la humedad y con el dioxido
de carbono, de lo contrario se presentaran
reacciones secundarias de saponificacién. Los
hidroxidos presentan altas conversiones a
condiciones moderadas y tiempos de reaccion
cortos, ademas de ser menos cOrrosivos y
requieren volumenes pequefios de alcohol.

Temperatura

La reaccion de transesterificacion puede
ocurrir a diferentes temperaturas. Puede
llevarse a cabo a una temperatura de 25°C o
bien la temperatura al punto de ebullicion del
alcohol, para este estudio fue de 60 °C,
empezaba a hervir muy rapido, las
temperaturas pueden variar desde 25°C a
250°C, ya que el rendimiento de la reaccion
es directamente proporcional a la temperatura.
Las temperaturas experimentales fueron de
65°C a 100°C para los experimentos 48, 27,
36,22, 12, 13 se modificaron las temperaturas
73*C debido a que el aceite presentaba color
muy obscuro debido al uso del mismo.

Tiempo de reaccion

El tiempo de reaccion al igual que la
temperatura es  proporcional para el
rendimiento de la transesterificacion, sin
embargo pueden variar considerablemente
dependiendo del método empleado al igual
que la cantidad de catalizador que se utilice.
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Por lo que se establecié para este
estudio tiempos de reaccion de 3 a 24 horas,
sobre todo en aceites muy obscuros o con
mucho sedimento.

Separacion de fases

Después de haber llevado a cabo la reaccion
de esterificacion y transesterificacion tiene
lugar una separacién espontanea en cada
reaccion debido a su inmiscibilidad,
permitiendo la separacion de glicerina en la
esterificacion y cera en la transesterificacion
por medio de decantacion. El tiempo de
reposo de acuerdo a la relacion molar sera de
2 a 10 hr. (Véase figura No. 5)

Figura 5 proceso de separacion glicerina-biodiesel.

Disefio Experimental

Con el proposito de estudiar el efecto de la
relacion molar alcohol/aceite, la
concentracion de catalizador y la temperatura
en el rendimiento y la velocidad de reaccion
se realizo un disefio factorial (4% con
replicas, el cual consiste de un arreglo de
cuatro factores con tres niveles cada uno. La
combinacion de factores y niveles da un total
de 108, pero por el tiempo ahorro de reactivos
solo se realizaron 48 experimentos. Tabla
1disefio experimental por factores
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Factor_ Nivel Se determind por triplicado segln la
5::&0;101 A _ftnf)"ar 6:1 155 20:1 | 301 norma Adaptado de EN-14214, reportando
conol: Acelte HHH
Concentracion  de | 35% T & T 5% | 05% los resultados en gramos/mililitros
catalizador % i
Temperatura 65°C | 70° | °80C | 100° Calculos
C C p=R+0.723 % (T°M — 15)
Tiempo de reaccion | 3 hr 8hr | 12hr | 24 hr 1)
Donde:

Tabla 1 Factores y niveles disefio experimental.

La tabla 1 muestra el disefio
experimental para la obtencién del biodiesel,
para la plata piloto del ITCancun.

NUmero de factores experimentales: 5

Ndmero de bloques: 4

Ndmero de respuestas: 5

NUmero de corridas: 108

Grados de libertad para el error: 95

Por ahorro de consumible y de tiempo
se procedi6 analizar un total de 48
experimentos elegidos de forma para 6 tipos
de aceites comestibles usados, de

procedencia del centro de acopio del
ITCancun. (Veéase figura No. 6)

Figura 6 Muestras de aceites.

Caracteristicas fisicas
Densidad:
La densidad se define como el

cociente entre la masa de un cuerpo y el
volumen que ocupa.
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p=Densidad (Kg/ m°)

R= Nivel del liquido del densimetro
registrado (Kg/m®)

T°= Temperatura de la muestra (°C).
Viscosidad Cinematica

Este método consiste en medir el tiempo que
toma un volumen dado del liquido en fluir por
gravedad a través de un viscosimetro
calibrado de tipo capilar de vidrio a una
temperatura determinada, en este caso 40 °C,
usando un bafio termostato .La norma (ASTM
D445)es el método més sencillo para medir
viscosidades.

En este se utiliza un viscosimetro de
Ostwald y el Cannon. (Véase figura No. 6)

Calculos

Calcular cada uno de los valores de
viscosidad cinematica determinados, v1 Y v,, @
partir de los tiempos de flujo medidos, t; y t ,
y la constante del viscosimetro, C, por medio
de la ecuacion siguiente:

Vipg=Cxty,
)

Donde:
Vi, o= Valores de viscosidad

cinematica determinados para vi Yy V;
(mm?/seg)

C=Constante de calibracién del
viscosimetro (mm?/seg)
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t= Tiempo (S)

Figura 6 Viscosidades cinematica (viscosimetro
Canon)

Colorimetria (ASTM D-1500-98)
Principio del método

Consiste en el uso de una fuente de luz
estandar, una muestra liquida se coloca en el
recipiente de ensayo y se compara con los
discos de vidrio de colores que van en valor
de 0,5 a 8,0. Algunos compuestos pueden no
ser coloreados, pero son capaces de absorber
luz en una region visible si son sometidos a
una accién de un reactivo. (Véase figura No.
7)

Figura 7 A) Aceite virgen, B) Muestra de Biodiesel.
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Caracteristicas Quimicas
Indice de acidez

Los pardmetros de acidez y 4acidos grasos,
deben presentar un indice de acidez menor al
0.05%. las nuestras de aceite fueron
analizados norma EN-14214 vy la norma
NMX-F-475-1985, los aceites nuevos tienen
un maximo permisible de 0.5%.

Célculos
- Indice de acidez

_ PM NaOH VM * Mm
m

IA

@)

Donde:
IA: indice de acidez (mg KOH/ gr
aceite)

PM KOH: Peso molecular del KOH
(56.1 gr/mol)

VVM: Volumen de solucion valorada de
NAOH utilizada (ml)

Mm: Molaridad de la solucion de
KOH o NaOH utilizada (mol/L)

M: Masa de la muestra (g)

Determinacion del porcentaje de acidos
grasos libres

Se titulé los é&cidos grasos libres con
fenolftaleina como indicador con la solucion
anteriormente preparada, hasta alcanzar el
punto de viraje de la fenolftaleina. El
porcentaje de AGL se calculd con la
ecuacion:

(V«MxN)
m (aceite)

%AGL =
(4)
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Donde: V= volumen de NaOH usado
para la titulacion (ml)

M= peso molecular &cido oléico
(g/mol)

n= Normalidad de la solucién de
NaOH

m= peso de la muestra de aceite (gr)

Determinacion de indice de peroxidos
norma EN 14214

Esta prueba se efectia valorando el yodo
liberado con una solucién de tiosulfato de una
cantidad de muestra conocida. El resultado se
expresa como el numero de miliequivalentes
de oxigeno activo por kilogramo de grasa. La
metodologia utilizada para este experimento
fueron basadas en las normas internacionales
ASTM 6751-11a para los limites maximos de
peroxidos contenidos en biocombustibles al
igual con la NMX-F-475-1985.

El indice de perdxidos (IP) se expresa
en miliequivalentes de oxigeno activo por
kilogramo de muestra:

P = (V—=VB) * N x 1000

m (aceite)

(5)
indice de Yodo Norma EN 14111

indice de Yodo es el nimero de gramos de
yodo absorbido por 100 g de aceite o grasa y
es una de las medidas mas Utiles para conocer
el grado de saturacion de estos. Los dobles
enlaces presentes en los &cidos grasos no
saturados reaccionan con el yodo, o algunos
compuestos de Yodo, formando compuestos
por adicion. Por lo tanto, mientras mas bajo
es el Indice de Yodo, maés alto es el grado de
saturacion de una grasa o aceites (véase figura
8)
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Figura 8 Titulacion método Wijs.
Resultados

Los resultados se analizan empleando el
paquete de software StatGraphics Centurion
XV, como hojas de calculo de Excel 2010

Se recolectaron para este estudio 6
tipos diferentes de aceites del centro de
acopio del ITCancun (véase figura 9), se
procedid hacer un andlisis fisico de las
condiciones de los aceite, caracteristicas
organolépticas, midiendo pH y temperatura
(tabla 2). Posteriormente se midio el volumen
de cada muestra, se filtro para eliminar los
residuos del contenido de las muestras, se
dejé decantar por 12 horas aproximadamente.
Se tomo una muestra de 400ml de los aceites
para determinar indice de acidez, indice de
peréxido, humedad, indice de yodo.

Figura 9 Muestras de aceites.
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indice de acidez y acidos grasos, estos
deben presentar un indice de acidez menor al
0.05%. Siguiendo la metodologia de Araujo
1995 y en base a la norma NMX-F-475-1985,
los aceites nuevos tienen un  mMAximo
permisible de 0.5%. La tabla 2 nos muestra
los resultados del indice de acidez y acidos
grasos libres en los aceites analizados.

ACEITE iNDICE DE ACIDEZ (mg KOH/g aceite) Fr
(m/m)
Aceite #1 319 2.56
Aceite #2 56 39.76
Aceite #3 3.66 25.83
Aceite #4 213 15.03
Aceite #5 1371 9.7
Aceite #6 5.59 39.48

Tabla 2 indice de acidez, acidos grasos.

La técnica indica que se reporta en mg
de KOH, y los resultados que se muestran en
la tabla es en base a NaOH.

Se observas que los resultados del
aceite 2, 5y 6 nos arroja una acidez arriba de
5%, 1, 3 y 4, nos dan indice de acidez dentro
de los pardmetros de las ASTM 6751-11a el
valor debe estar en 2.0 mgKOHY/gr de aceite,
para la calidad de biodiesel, los aceites con
mayor indice a 5% indica una alta presencia
de acidos grasos libres que favorecen la
formacion de jabon dificultando la separacion
del biodiesel.

iNDICE DE ACIDEZ Y FFA
120
100
80
60
40

20

iA (mgKOH/gaceite) y FFA (%)

Aceite #1  Aceite #2  Aceite #3  Aceite #4  Aceite #5  Aceite #6

Titulo del eje
ACIDEZ ~ sm==FFA

Gréfico 1 Resultados del indice de acidez y FFA en
los aceites usados recolectados.
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indice de acidez final

- 14
I 9
(@] 4
T ~ -1
z 9 9 137|41(45]11)|38|42(46|36|39(43(47(24)|34|40|44|48
.
3 1l4|5|6]|1]|4]|5]|6|3|4|5|6|2|3|4]|5]|6
N
IS
N — 6:1 15:1 20:1 30:1
(Ol e))
=) .
g No. de experimento

Relacién molar

Grafico 2 comportamiento de la acidez en base a la
relacién molar.

Se seleccionaron al azar pruebas de cada
lote para realizar el indice de acidez de
acuerdo a diferentes relaciones molares,
propuestas en este estudio, se observan el 1A
final del biodiesel asi como el numero de
experimentos elegidos y la relacién molar al
que pertenece, siendo la relacion molar 6:1, la
de menor % 1A, de acuerdo a la bibliografia
revisada, recomiendan trabajar con esta
relacion molar. Los resultados demuestran
una disminucion considerable de FFA.

1. indice de acidez, 4cidos grasos (FFA),
indice de perdxido e indice de yodo.

La metodologia que se utilizé para la
obtencion de los parametros del indice de
acidez, de peroxido y de yodo del aceite
vegetal usado, tomando como base Araujo
1995, las normas mexicanas para aceites
comestibles (NMX-F-223-1985 y la NMX-F-
211-1987) asi como las ASTM.

indice de peroxido

Dicho parametro se realizd con la
metodologia de Araujo 1995 comparando con
la norma de calidad ASTM 6751-11a para los
limites maximos de peroxidos contenidos en
biocombustibles al igual con la NMX-F-475-
1985.Se modifico la técnica en cuanto a las
cantidades que indica la metodologia de
Araujo ya que no se obtenia la coloracion
indicada al adicionar el almidon en la
titulacion el proceso se hizo por triplicado.
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Los rangos del indice de peroxidos de
un aceite usado son I menores a 20 meq O2/kg
de aceite.

ACEITE INDICE DE PEROXIDO (meq O /kg aceite)
Aceite #1 13.3
Aceite #2 13.46
Aceite #3 10.56
Aceite #4 11.23
Aceite #5 19.5
Aceite #6 14.3

Tabla 3 indice de Peréxido

indice de peroxido

25
20

15

10
0

Aceite #1 Aceite #2 Aceite #3 Aceite #4 Aceite #5 Aceite #6

indice de perdxido (meq O./kg de aceite)

Grafico 2 Resultados obtenidos del Indice de
Peréxido.

indice de Yodo

El indice de yodo es una propiedad quimica
relacionada con la insaturacion en los acidos
grasos, el indice de yodo del aceite residual
fue menor a 0.5% esto se debe al tiempo de
almacenamiento y al numero de veces que
usaron el aceite. (Véase tabla No.4)
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indice de yodo

0.12
0.1
0.08

0.06

004
002
0 — [—

Aceite #1  Aceite#2  Aceite#3  Aceite #4  Aceite #5  Aceite #6

Grafico 3 indice de yodo de los aceites comestibles
usados.

g de 1/100g de aceite

La norma NMX-F-475-1985
especifica un méximo de 130 g de l/g de
aceite en aceites comestibles

Propiedades | Unidad ASTM | EN NTC
6751 14214 | 5444

Densidad g/mL | - 0.860- | 0.860-
(15°C) 0.900 | 0.900

Viscosidad | mm2/s 1.9-6.0 | 3.5-5.0 | 1.9-

a40°C 6.0
NUmero mg 0.8 05 max.
acido KOH/g max. max. 0.5
indice de|g N.R Max. | max.
yodo yodo/100 120 120
g

indice de |20 meq 20 20
Perdxido O2/kg meq meq

Aceite iNDICE DE YODO (g de I/100g de aceite)
Aceite #1 0.00093
Aceite #2 0.00853
Aceite #3 0.08979
Aceite #4 0.10181
Aceite #5 0.00067
Aceite #6 0.01194

Tabla 4 Indice de yodo de los aceites comestibles
usados.
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Tabla 5 Normativa Colombiana para biodiesel.
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Articulo
Densidad
Fuente Suma de|G |Cuadrado [Razé |Valor
Cuadrados |l [Medio n-F [-P
EFECTOS
PRINCIPALES
A:relacion 3.09495E6 |5 |618990. (4.73 |0.001
molar 6
RESIDUOS 5.49814E6 |4 |130908.
2
TOTAL 8.59309E6 |4
(CORREGIDO) 7

Tabla 6 Anova densidad &relacion molar.

Todas las razones-F se basan en el
cuadrado medio del error residual

La tabla ANOVA descompone la
variabilidad de densidad en contribuciones
debidas a varios factores. Puesto que se ha
escogido la suma de cuadrados Tipo Il (por
omision), la contribucion de cada factor se
mide eliminando los efectos de los demaés
factores. Los valores-P prueban la
significancia estadistica de cada uno de los
factores. Puesto que un valor-P es menor que
0.05, este factor tiene un efecto
estadisticamente significativo sobre densidad
con un 95.0% de nivel de confianza.

Dispersion por Caédigo de Nivel

n =]
800 f- o g E B o E E

a

densidad
2
o
1
1

ok o n =
15- 1 15-1 20-1 30-1 6-1 6-1
relacion molar

Grafico 4 densidad relacion molar

Los resultados indican que el biodiesel
obtenido cumple con la norma mencionada,
sin embargo, el 15% de los experimentos no
cumplen con los limites permisible, ya que se
saponificaron, por la calidad del aceite debido
al uso o el nimero de veces que se utilizo en
proceso de freido.
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En la grafica 6 se observa el efecto
que tiene la temperatura sobre la densidad del
Biodiesel, siendo la mas éptima en 27°C, la
técnica nos indica que debe ser a 15°C la
lectura, nos encontramos en una zona
geografica en la que la temperatura es un
factor determinante en los experimentos.

Efecto de latemperaturaen la
densidad del Biodiesel

1000
900
800
700
600
500
400

Densidad (Kg/m3)

n O O N IS IS N 0 o
N N N N N N &N N N

26,5

Temperatura °C

Graéfico 6 Comportamiento densidad & temperatura.

Se obtuvo una desviacion estandar de

indice de acidez de 4.18, de indice de yodo de
0.04 y de peroxido 3.16, los resultados de la
desviacion estandar fue por cada parametro
para tener una aproximacion conforme a las
normas ASTM para la calidad de biodiesel,
estos rangos son aceptables para el uso del
aceite usado comestible como materia prima
para la elaboracion de biodiesel.
La salida muestra los resultados de ajustar un
modelo lineal para describir la relacion entre
viscosidad Otswald y temperatura. La
ecuacion del modelo ajustado es

Viscosidad  Otswald =
0.0395773*temperatura

10.8383 -

Puesto que el valor-P en la tabla
ANOVA es mayor o igual a 0.05, no hay una
relacién estadisticamente significativa entre
viscosidad ostwald y temperatura con un
nivel de confianza del 95.0% 6 més.

El estadistico R-Cuadrada indica que
el modelo ajustado explica 8.47023% de la
variabilidad en viscosidad ostwald.
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El coeficiente de correlacion es igual a
-0.291037, indicando una relacion
relativamente débil entre las variables. El
error estandar del estimado indica que la
desviacion estdndar de los residuos es
1.86676. Este valor puede usarse para
construir limites de prediccion para nuevas
observaciones, seleccionando la opcion de

Pronésticos del menu de texto

El error absoluto medio (MAE) de 0.944464
es el valor promedio de los residuos. El
estadistico de Durbin-Watson (DW) examina
los residuos para determinar si hay alguna
correlacion significativa basada en el orden en
el que se presentan en el archivo de datos.
Puesto que el valor-P es mayor que 0.05, no
hay indicacién de una autocorrelacion serial
en los residuos con un nivel de confianza del
95.0%.

Gréfico del Modelo Ajustado

viscosidad ostw ald = 10.8383 - 0.0395773*temepratura
18 F T T T

16 |

14

0F o

viscosidad ostwald

temepratura
Grafico 7 Relacién ente viscosidad Otswald versus
temperatura.

La viscosidad del biodiesel fluye con
una temperatura de 65-70*C.

Las viscosidades obtenidas con el
viscosimetro ~ Otswald  son  mayores
comparadas con la norma ASTM D445, los
resultados con el viscosimetro Cannon
cumplieron  perfectamente los limites
permisibles para viscosidad a 40°C.

En el caso del viscosimetro Cannon se
considerd el rango calibracion proporcionado
por el manual del aparato.
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1A (mg ¥ (gde | IP(meq Humedad y
Aceite | KOHlg | FFA% [V100gde |O kgde | pH TC | Materia
aceite) aceite) | aceite) Volatil %

aceite#l | 319 | 2256 | 000093 | 133 5 22 457
aceite#2 | 56 39.76 | 0.00853 | 1346 5 2 548
aceite#3| 366 | 2583 | 0.08979 | 10.56 5 22 4.74
5
5

aceite#4 | 213 1503 |0.10181 | 11.23 22 443
aceite#5| 1371 | 96.7 | 000067 | 195 22 734

aceite#6| 559 | 3048 | 001194 | 143 5 2 | 787
Tabla 11 Resultados de los parametros del aceite
comestible usado para la elaboracion de biodiesel.

Figura 10 Planta Piloto, 1 = Tanque de
almacenamiento para aceite usado; 2 = Reactor de
prelavado; 3 = Deposito de &cido sulfirico; 4 =
Reactor de esterificacién; 5 = Deposito de metdxido; 6
= Reactor de transesterificacion; 7 = Reactor de
lavado; 8 = Reactor de secado; 9 = Tanque de
almacenamiento para biodiesel. (Fuente Autores)

Los resultados de los parametros que
se midieron del aceite comestible usado se
presentan a continuacion:

pH, 5

Humedad 5.7%

Temperatura, 22°C

Indice de acidez, 4.18

Acidos grasos libres 38%

indice de yodo 0.04

indice de per6xido 3.16
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Estos resultados se obtuvieron por
desviacion estandar de acuerdo a las normas
ASTM para la calidad de biodiesel y la
NMX-F-475-1985 para aceites nuevos
comestibles.

En general las caracteristicas
presentadas por el aceites obtenidos en el
centro de acopio y comercial lo convierten en
una adecuada materia prima para la
elaboracion de biodiesel.

Conclusiones

Las propiedades fisico quimicas del aceite
comestible usado son apropiadas para
realizar con éxito la transesterificacion alcali
catalizada y acidificada con H,SO,.

Los resultados obtenidos durante el
estudio de analisis de varianza de los factores,
indican que el rendimiento transesterificacion
catalizada por NaOH son influenciados
directamente por la relacion  molar
alcohol/aceite 'y la interaccion entre la
concentracion del catalizador y la temperatura
de reaccion.

Mediante el analisis de optimizacion
se encuentra la combinacion de factores y
niveles mas apropiada para realizar la
transesterificacion del aceite de ricino
empleando metanol, las condiciones dptimas
son: concentracion de NaOH de 0.23%wi/w,
temperatura de reaccién de 65°C y una
relacién volumétrica alcohol/aceite de 6.1, ya
que en las relaciones 220:1 y 30:1, 10 de los
48 experimentos realizados no obtuvimos
ningun resultado satisfactorio se genero
grandes cantidades de cera, 0% de viscosidad
y densidad, . Empleando las condiciones de
reaccion en el punto optimo puede obtenerse
una conversion de 98-99% en 12 a 24 hrs.
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En la relacién 20:1 se siguié todo lo
que indica la técnica al afiadirle el acido
sulfarico cambio de coloracion a verde,
posteriormente al afadirle el Metoxido de
sodio, después del tiempo de reaccion se
coloco en los embudos de separacion en el
transcurso de una hora ya estd saponificado,
para los experimentos 17, 18, 20, 21,25,26,
30, 32 con esto se concluye que la relacion
molar 20:1 no es la adecuada para utilizar en
la obtencion del biodiesel. Para la relacion
molar 30:1. CH3OH a T: 70°C. Al afadir
H2S0O4 se torna color verde bajo. Presenta
dos fases translucidas casi iguales. Adicién de
METOXI provoca coloracion blanco, se agita
1:30 con T y 1:30 sin T, los resultados no
fueron satisfactorios, no se obtuvo nada del
biodiesel.

Se calento CH30OH a T: 70°C,
glicerina verde claro, la separacion se logro a
los 30 min, sin embargo se dejo reposando 1
hr, la segunda sedimentacion con el metoxi,
se hizo visible a los 30 min, o se dej6 reposo
24 y lo Unico que se obtuvo fue una masa
gelatinosa de color café, se concluye que
pudo haber sido las condiciones de
almacenaje del aceite, la degradacion de los
acidos grasos o el nimero de freidas a la que
fue sometido.

Se sugiere que en el centro de acopio
se lleve un mejor control del tipo de empresas
0 particulares que depositan sus aceites
usados comestibles, como es la cantidad, el
tipo de contenedor, si esta tapado, el color que
presenta de donde procede.
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Consolidar la Maestria en Ciencias
Ambientales, en la Linea de investigacion o
de trabajo: Procesos y Tecnologias para
Sistemas Ambientales
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