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RESUMEN

En la presente investigacion se estudio el efluente generado durante el proceso de
extraccion de aceite crudo de palma (POME), desecho que muy poco o casi nada se ha
estudiado. Por lo tanto, el objetivo de la presente investigacion fue obtener biodiesel a partir
del efluente generado durante el proceso de extraccion de aceite crudo de palma, para lo
cual se recolect6 el POME de laempresa OLEOCASTILLO, ubicada en la ciudad de Santo
Domingo, se le realiz6 un analisis fisico y quimico en los laboratorios de investigacion de
la Universidad Estatal de Bolivar, donde se identificé que contenia un gran porcentaje de
acidos grasos libres (51,23%), por lo que se realiz6 una esterificacion previa con metanol
(10:1) y acido sulfarico (1%) para disminuir su contenido de acidos grasos libres al 2% y
se pueda realizar la reaccion de transesterificacion. Para la obtencién de biodiesel se aplico
un disefio experimental DCA, en arreglo factorial AxB (3x2) con tres repeticiones,
empleando la relacion molar de (6:1, 9:1, 12:1), y porcentaje de catalizador (0,1; 1,0%),
evidenciandose que se obtiene mayor rendimiento con la relacion alcohol: aceite 6:1 vy al
0.6% de catalizador, lo que corresponde al tratamiento 1 (a;b;), obteniéndose un 79% de
rendimiento. Al biodiesel obtenido se le realizaron analisis segin la norma INEN 2482, se
evidencio que cumple con las caracteristicas para ser considerado biocombustible.

Palabras clave: POME, esterificacion, transesterificacion, biodiesel.
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SUMMARY

In the present investigation, the effluent generated during the crude palm oil
extraction process (POME), a waste that has been little or not studied at all, was studied.
Therefore, the objective of the present research was to obtain biodiesel from the effluent
generated during the crude palm oil extraction process, for which the POME was collected
from the OLEOCASTILLO company, located in the city of Santo Domingo, a physical and
chemical analysis was performed in the research laboratories of the State University of
Bolivar, where it was identified that it contained a high percentage of free fatty acids
(51.23%), so a previous esterification was performed with methanol (10: 1) and sulfuric
acid (1%) to reduce its free fatty acid content to 2% so that the transesterification reaction
could be carried out. To obtain biodiesel, a DCA experimental design was applied, in AXB
factorial arrangement (3x2) with three repetitions, using the molar ratio of (6:1, 9:1, 12:1),
and percentage of catalyst (0.1; 1.0%), showing that a higher yield is obtained with the
ratio alcohol: oil 6:1 and 0.6% of catalyst, which corresponds to treatment 1 (a_1 b_1),
obtaining a 79% vyield. The biodiesel obtained was analyzed according to INEN 2482, and
it was found that it complies with the characteristics to be considered a biofuel.

Key words: POME, esterification, transesterification, biodiesel.
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CAPITULO |

1. Introduccion

El hombre desde sus inicios ha buscado fuentes de energia para subsistir, una de
ellas siguen siendo los combustibles derivados del petr6leo, sin embargo, segun el
Consorcio de Gobiernos Autonomos Provinciales del Ecuador (CONGOPE), son una
fuente de energia no renovable, y fuente importante de contaminacion del medio ambiente,
(CONGORPE, 2020). En la actualidad los yacimientos de petrdleo cada vez son mas escasos,
elevados costos de produccion y bajo precio en su comercializacion. Esta realidad ha
llevado a la necesidad de buscar nuevas fuentes alternas de energia, que sean amigables
con el ambiente y econémica, la obtencion de biodiesel resulta una de las opciones méas
estudiadas por cumplir con los requisitos ambientales y economicos.

En la actualidad, la mayor parte de la produccion del biodiesel se deriva de aceites
de origen vegetal y animal. EI método mas estudiado para obtenerlo es la
transesterificacion, método que consiste en hacer reaccionar los triglicéridos encontrados
en los aceites y grasas, con un alcohol, el mas empleado por su bajo costo es el metanol,
para producir ésteres. Esta reaccion también interviene catalizadores que pueden ser,
acidos, bases o enzimas. Entre los catalizadores mas empleados por su bajo costo, alta
actividad de reaccion y disponibilidad estan, como catalizadores basicos, hidréxido de
sodio (NaOH), hidroxido de potasio (KOH), y como catalizadores acidos esta el acido
sulfarico (H,S0,).

La reaccion de transesterificacion puede verse afectada por ciertos factores, como

presencia de agua (humedad) en la grasa o aceite, porcentaje de acidos grasos libres (AGL),
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temperatura, relacion molar alcohol: aceite. Los factores més fundamentales que
determinan la calidad del proceso y la via catalitica a emplearse son, humedad y contenido
de AGL. Para realizar una catélisis bésica el contenido de AGL debera ser menor al 2%,
de lo contrario se tendra formacion de jabones, que dificultan la separacion del biodiesel
de la glicerina. En el caso que el aceite o grasa tenga mas del 2% de AGL, se deberéa realizar
una esterificacion previa, en donde se emplea catalizadores acidos.

Para la produccion de biodiesel se han empleado diversos tipos de aceites vegetales,
entre ellos destacan el aceite vegetal usado (AVU), aceite de ricino, girasol, palma, entre
otros. En el Ecuador seguin datos del Instituto Ecuatoriano de Estadisticas y Censos (INEC),
en el 2019 el pais tenia 200.908 hectéareas sembradas de palma, de las cuales 80.363 estan
en Esmeraldas, provincia que produce el 41 % del fruto de palma, seguido de las provincias
de Los Rios (18,5 %) y Santo Domingo (9,9 %) (INEC, 2014). En el mismo afio Ecuador
exporto 187.494 toneladas métricas de aceite de palma, actualmente se encuentra detréas de
Colombia y Guatemala.

En el Ecuador se encuentran 14 empresas extractoras de aceite de palma y palmiste,
independientes de la industria refinadora de aceites, que se encuentran en Asociacion
Ecuatoriana de Extractores de Palma y sus Derivados, AEXPALMA, y 3 extractoras
pertenecientes a industrias “ales”, entre ellas producen 123 Tm/hora. Estas empresas a
parte de producir aceite crudo de palma, generan residuos, entre ellos el POME por sus
siglas en ingles palm oil mil efluent, que es un desecho generado principalmente en la
esterilizacion de la fruta y en procesos donde se requiera agua. EI POME contiene agua,

residuos de aceite en estado solido que se filtraron durante el proceso de molienda.
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Este residuo de aceite es un desecho del proceso de extraccion de aceite crudo de
palma que no es muy estudiado, y es una potencial materia prima alternativa para la
obtencién de biodiesel. Al ser un desecho puede reducir significativamente los costos de
produccion del biocombustible. Generalmente posee un porcentaje elevado de AGL, por
lo que resulta imposible emplear transesterificacion directa, por lo que necesariamente se
realiza un pre tratamiento que seria la esterificacion, con el fin de disminuir el contendido
de AGL y convertirlo en una materia prima 6ptima para la transesterificacion.

Para la realizacion de la presente investigacién se plantearon los siguientes
objetivos:

Objetivo General

Obtener biodiesel a partir del efluente generado durante el proceso de extraccion
del aceite crudo de palma
Obijetivos Especificos

e Caracterizar fisico quimicamente el efluente de palma generado durante el proceso
de extraccion de aceite crudo de palma
e Determinar el mejor tratamiento que permita obtener mayor rendimiento de

biodiesel.

e Caracterizar fisico quimicamente el biodiesel obtenido a partir del efluente

generado durante el proceso de extraccion del aceite crudo de palma.
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CAPITULO II

2. Problema

2.1. Planteamiento del problema

La actividad de produccién de aceite crudo de palma es intensa en Ecuador que
genera pasivos ambientales que se convierten en un problema; por ejemplo, las extractoras
de aceite de palma generan un efluente con alta carga organica que se acumula en las
instalaciones de las mismas, el cual al no recibir un tratamiento adecuado puede llegar a
ser perjudicial al unirse con cuerpos de agua dulce, pese a dicho problema existe poca
informacion del tratamiento que puede recibir. Por lo que se ha visto en este efluente una
materia prima potencial para la obtencion de biodiesel.

2.2. Situacion problema

Las empresas extractoras de aceite de palma en su proceso agroindustrial ocasionan
un impacto ambiental negativo al generar un efluente con alta carga organica, altos
contenidos de DBO, DQO, solidos suspendidos, entre otros, que se convierte en un foco
de contaminacion al no recibir el tratamiento adecuado, sin mencionar que estas empresas
no tienen cuantificado la cantidad que se genera del mismo por tonelada de fruta fresca.

2.3. Formulacion del problema

De acuerdo a lo mencionado y tomando en consideracion las caracteristicas propias
del estudio, se genera la siguiente pregunta general de investigacion.

¢Como obtener biodiesel a partir del efluente generado durante el proceso de

extraccion de aceite crudo de palma?
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2.4. Sistematizacion del problema

Para poder cumplir de manera correcta el objetivo principal de la investigacion se
plantearon las siguientes preguntas investigativas.
¢Cudl es la composicion fisica y quimica del efluente generado durante el proceso de
extraccion de aceite crudo de palma?
¢Cudl es el mejor tratamiento para el uso del efluente para obtener biodiesel con pruebas
experimentales?
¢Cudl es la composicion fisica y quimica del efluente generado durante el proceso de

extraccion de aceite crudo de palma?
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CAPITULO Il

3. Marco tedrico

3.1. Palma africana

3.1.1. Generalidades

La palma africana (Elaeis guineensis) originalmente es nativa de Africa occidental,
en donde hace 5.000 afios sus habitantes ya practicaban la extraccién de su aceite. Es una
planta de clima tropical caluroso, el que le permite crecer y alcanzar su maxima altura,
Ortega et al,(2016). Las primeras plantaciones a pequefia escala de palma africana en el
Ecuador datan del afio 1953 en la provincia de Esmeraldas, ya para el afio de 1967 las ha
de cultivo se incrementaron a 1,000. El cantén San Lorenzo ubicado en la provincia de
Esmeraldas, para el afio de 1999 cultivé 15,000 ha de palma africana. En la actualidad las
provincias que cultivan palma africana son Esmeraldas, Los Rios, Pichincha, Santo
Domingo, Orellana y Sucumbios, Sanchez,(2012).

Figura 1

Palma africana (Elaeis guineensis)
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3.1.2. Taxonomia
En la tabla 1 se detalla la taxonomia de la palma africana.

Tabla 1

Caracteristicas de la palma africana

Caracteristicas Descripcién

Nombre cientifico Elaeis guineensis Jacq
Division Faner6gama

Orden Palmales

Género Elaeis

Fuente: Melado, (2008)

3.2. Aceite de palma africana

3.2.1. Generalidades

El aceite de palma es un tipo de aceite vegetal que se extrae del fruto proveniente
de la palma aceitera cuyo nombre cientifico es (Elaeis guineensis). Es una planta de tronco
grueso y que cuyos frutos estan formados por capas: pericarpio, mesocarpio y endocarpio,
de estos, del mesocarpio se extrae la pulpa que contiene el aceite, que se lo reconoce por
su color rojo. El raquis se consideraba un desecho, pero en los Gltimos afios se lo ha
utilizado como abono en las plantaciones Erazo, n.d.

3.2.2. Aceite de palma en el mundo

El cultivo y produccién de aceite de palma se ha convertido mundialmente en una
fuente de desarrollo en el sector econémico y social, debido a su alto rendimiento si se lo
compara con otros cultivos para produccion de aceite. La produccion mundial de aceite de
palma desde el afio 1995 hasta el afio 2015 aumento de 15,2 millones de Tm a 62,6 millones
de Tm, superando en mas de 10 millones de Tm al aceite de colza, la mayor produccion se

ubica en Indonesia y Malasia con un 53% y 32% respectivamente. EPOA, (2017).
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Figura 2

Paises productores de aceite de palma

Produccién mundial de aceite de palma en el afio 2020
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En el afio 2020 se puede evidenciar que Indonesia y Malasia han tenido mayor
representacion en la produccion de aceite de palma con un 59% y 25% que corresponde a
44,150 Tm y 18,660 Tm respectivamente, Tailandia con 4% representando a 2,640 Tm, le
sigue Colombia con 2% de la produccién que equivale a 1,559 Tm, y por altimo Nigeria
con un 2% siendo 1,265 Tm de produccion.

3.2.3. Aceite de palma en el Ecuador

En la actualidad el Ecuador esta dentro de los paises de América Latina con mayor
produccion de aceite de palma, generando impacto social y econémico principalmente en
los sectores rurales de nuestro pais, ya que fomenta la generacién de empleo, creacion de
empresas. Segun la corporacion financiera nacional (CFN) en el afio 2019, el pais
registraba 55 empresas dedicadas al cultivo de palma africana, divididos en pequefia,
microempresa, mediana y grande, y 16 empresas encargadas de produccién de aceite crudo

de palma, divididas de igual forma Corporacion Financiera Nacional, (2021).
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Figura 3

Distribucion de cultivo de palma africana en el Ecuador
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En el mapa se representa las provincias con mayor porcentaje de cultivo de palma
africana, segun datos del Instituto Nacional de Estadisticas y Censos (INEC) en el 2019 a

nivel nacional se sembré 246,574 ha y se cosech6 200,908 ha, teniendo un total de

2,275.948 Tm como produccion (INEC-ESPAC, 2020).
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Figura 4

Provincias productoras de palma africana

Produccion nacional de palma africana
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De acuerdo a los datos obtenidos en el 2021por CFN, se evidencia que existen 8
provincias que lideran la produccion de palma africana, existe un total de 55 empresas entre
pequerfia, microempresa, mediana y grande que proveen de empleo a 2418 personas.

Figura 5

Provincias productoras de aceite de palma

Produccion nacional de aceite de palma

Santo Pichincha Guayas Esmeraldas  Los Rios Manabi  Sucumbios
Domingo

N w
wv o

N
o

[y
o

Porcentaje producido

o

Provincias productoras

Fuente: Corporacion Financiera Nacional, (2021).
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3.2.4. Empresas productoras de aceite de palma

De acuerdo a la revista EKOS en el Ecuador existen aproximadamente 30 empresas
que se encargan de la extraccion de aceite crudo de palma, estas empresas impulsan al
crecimiento de la oferta de aceite de palma en el pais. A nivel nacional en el afio 2019, se
cultivaron 246,000 ha de palma, con una produccién alrededor de 2,5y 3 millones de Tm
de fruta de palmay mas de 450,000 Tm de aceite, equivalentes a mas de 350 millones de
dolares, gracias a esto el Ecuador se sigue posesionando como uno de los paises con gran
produccion de aceite de palma, a pesar de que existe una deficiencia tecnoldgica para poder
refinar el aceite crudo de palma.

En la tabla 2 se detalla las empresas registradas encargadas de la produccion de
aceite crudo de palmay refinado en el pais y su ubicacion.

Tabla 2

Empresas productoras de aceite crudo de palma en el Ecuador

Empresas Ubicacion
Agricola “La Concordia” Quinindé km 43
AGROACEITES Quevedo km 42
AGROPARAISO Quevedo km 51
AGROSEXTA 1 Quinindé km 82
AGROSEXTA 2 Las Golondrinas
AIQUISA Quinindé
ALESPALMA San Lorenzo
ALZAMORA CORDOVEZ Quinindé km 34
DANAYMA Quinindé km 54
EXTRAZUR Quevedo km 65
LA JOYA Plan piloto
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OLEOCASTILLO Las Golondrinas

OLEORIOS Via Quevedo-Ventanas km

20
OLITRASA El Triunfo
PALESEMA San Lorenzo
PALMAR DEL RIO El Coca
PALMERAS DE LOS ANDES San Lorenzo
PALMERAS DEL ECUADOR Shushufindi
PALMEX San Jacinto del Bua
PALMISA Quevedo km 62
PAMELA El Coca
PEXA Quinindé km 46
PROVASA Valle del Sade
QUEVEPALMA Quevedo km 95
RIO MANSO Quevedo km 41
SAN CARLOS El Vergel
SOPALIN La Independencia
SOZORANGA Matamba
TARRAGONA Quinindé km 29
UNIPAL Quinindé km 60

Fuente: EKOS, (2020)

3.2.5. Proceso de extraccién de aceite de palma

3.2.5.1. Recepcidn de fruto

Consiste en pesar el camion lleno de fruta proveniente de los productores agricolas

y luego de descargarlo para obtener por diferencia el peso neto de la fruta. Esto ayuda

también para conocer el rendimiento del proceso.
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3.2.5.2. Esterilizacion

Es la etapa mas importante del proceso; los racimos de fruto fresco de palma se
someten a la accién de vapor de agua, donde los factores principales son el tiempo de
coccién y la temperatura, dependiendo del tamafio de los racimos y del grado de madurez
de los mismos.

3.2.5.3. Desfrutado

Una vez esterilizados los racimos ingresan a un tambor rotatorio que separa el fruto
del racimo, el fruto es enviado al digestor por medio de un elevador y el racimo vacio es
Ilevado al campo para utilizarlo como abono organico.

3.2.5.4. Extraccién

Se extrae mecanicamente el aceite contenido en el mesocarpio. Donde se rompe
mediante calor y presion mecanica las celdas que contienen el aceite del mesocarpio. La
presion aplicada debe ser tal que se extraiga la mayor cantidad de aceite y se minimice la
rotura de nueces y almendras.

3.2.5.5. Clarificacion

Esta conformado por un tanque clarificador continuo de aceite, disefiado para
separar el aceite del agua y los solidos con los cuales estan mezclados. En este tanque es
necesario tener una dilucién adecuada para mejorar la decantacion estatica y una altura
optima entre la salida del aceite clarificado y el lodo, para lograr un trabajo continuo y
acelerado en la separacion de aceite.

3.2.5.6. Almacenamiento

Una vez que el aceite alcanza los niveles de pureza requerido es enviado a los

tanques de almacenamiento para su posterior despacho.
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Figura 6

Proceso de extraccion de aceite crudo de palma
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3.2.6. Generacion de residuos

Del proceso de extraccion antes mencionado se obtiene no solo aceite crudo, sino
también una serie de residuos agroindustriales, entre ellos los racimos vacios, cascaras,
fibra, que son residuos sélidos que poseen alrededor de 55%-65% de humedad y altos
contenidos de silice, los cuales son usados junto a las fibras del mesocarpio como
combustibles dentro de las calderas, a su vez estos producen contaminantes al aire, ya que
la mezcla de los materiales que se emplea como combustible tiene una combustion
incompleta, se produce humo negro y cenizas, que representan problemas de eliminacion
o disposicion.

Figura 7

Emisiones al aire
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Figura 8

Residuos sélidos

En el caso de los residuos liquidos, estos generan mas impactos negativos al
ambiente en comparacion con los sélidos, y se estima que son generados en una cantidad
tres veces mayor que el total de aceite crudo de palma obtenido. El agua residual generada
es conocida como Palm Qil Mill Effluent (POME), por sus siglas en inglés, liquido viscoso
y de color oscuro porque contiene gran cantidad de sélidos suspendidos.

Tabla 3

Efluentes generados en el proceso de extraccion de aceite crudo de palma

Etapa del proceso Efluente generado Destino final

Recepcién Impureza de la fruta Abono
Esterilizacion Liquidos Lagunas
Desfrutado Raquis vacias Control de maleza
Liquidos Lagunas
Extraccion Liquidos Lagunas
Clarificacion Aguas y lodos Lagunas
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3.3. Efluente generado en la extraccion de aceite crudo de palma (POME)

POME es el agua residual inevitable que surge de la produccion de aceite de palma,
se compone principalmente de agua y un pequefio porcentaje de aceite y materia sélida
UCO,(2021). Se forma desde la primera etapa en la extraccion como es el lavado de la
fruta, asi también en la esterilizacidn del racimo, extraccion de aceite, lavado y procesos
de limpieza en la extractora, caldera, tanques y decantadores, es decir, el POME se forma
en cada etapa o actividad que se necesite agua, no obstante en el Ecuador no se reportan
datos de la cantidad de efluente que las empresas extractoras generan, sin embargo, en un

estudio realizado por Malacatus & Llerena,(2017), a 5 empresas extractoras, en el pais en

3

el afio 2016 se generd un promedio de 0,84;”?, teniendo en cuenta que segun la Federacion
de palmicultores (FEDEPAL) en el afio 2016 hubo una produccién de 2,823.180 Tm de
fruta de palma se podria decir que en ese mismo afio hubo una generacion de 2,371.471

m?3 de efluente.
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Tabla 4
Caracteristicas del POME

Parametros Valores promedio
DBO 23000 mg/L
DQO 55000 mg/L
Nitrégeno Total 650 mg/L
Fosforo total 120 mg/L

Aceite 10000 mg/L
Acidos grasos 1000 mg/L

pH 4-5

Temperatura 45°-70°C

Fuente:UCO, (2021).
En el efluente se puede encontrar también aguas residuales, fibra y aceite residual
conocido como lodo de palma o Sludge Palm Oil (SPO) por sus siglas en inglés, Zuber et
al,(2020).

Figura 9

Piscinas del efluente de palma

3
Una empresa extractora de mediana capacidad puede producir de 13 a 14 mT de

efluente, que se descarga directamente a piscinas de oxidacion mediante tuberias
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subterraneas, las dimensiones de estas piscinas pueden variar de acuerdo a la capacidad de
la planta extractora, una planta de 150 trff/afio necesita lagunas de mas de 17,000 m3. Una
ventaja de este sistema es su bajo costo, sin embargo al ser un sistema estéatico los lodos se
acumulan en el fondo, sin mencionar que producen gases de efecto invernadero, malos
olores y necesitan mas de 35 dias de retencién, grandes volumenes y superficies. En la
figura 10 se observan las dimensiones de las piscinas de oxidacion de una planta mediana
Althausen, (2016)

Figura 10

Dimensiones de piscinas de oxidacién
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3.4. Lodo de palma (SPO)
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SPO es el residuo de aceite que se encuentra en el POME. Cuando el POME se
descarga en el estanque, los aceites residuales que se filtraron durante el proceso de

molienda flotan en el agua. Este aceite se conoce como lodo de aceite de palma (SPO),
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sustancia de color marrén oscuro maloliente que se solidifica a temperatura ambiente
,Zuber et al,(2020).

Figura 11

Lodo de palma

3.4.1. Caracteristicas del lodo de palma

Tabla s

Caracteristicas del lodo de aceite de palma (SPO)

Caracteristicas Porcentaje
Materia grasa total 95 %

Humedad e impurezas 3%

Acidos grasos libres 50 %
Componente principal Acido palmitico

Fuente: UCO, (2021)

3.5. Biodiesel

3.5.1. Definicién

El biodiesel o éster metilico de acido graso (FAME) por sus siglas en inglés Fatty

Acid Methyl Ester, Oiltanking - Home,(2015), es un biocombustible producido por
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transesterificacion de triglicéridos con alcoholes de bajo peso molecular Alonso, (2014).
Tiene una serie de ventajas respecto al diésel derivado del petroleo, al ser producido a partir
de aceites vegetales o grasas animales de cualquier origen, Okechukwu et al,(2016). El
Servicio Ecuatoriano de Normalizacion INEN define al biodiesel como: “combustible
compuesto de mezclas de ésteres mono alquidicos de acidos grasos de cadenas de carbonos
medias y largas derivados de aceites vegetales o grasas animales” INEN, (2013).

3.5.2. Formacion quimica del biodiesel

El biodiesel se produce por dos vias, transesterificacion de compuestos grasos con
metanol o esterificacion de acidos grasos con metanol. La reaccién de esterificacion se
lleva a cabo la materia prima tiene un contenido de AGL elevado, con el fin de
disminuirlos. En la actualidad la mayor parte del biodiesel que se produce en el mundo, se
obtiene por la ruta de transesterificacion. Campanelli et al,(2010).

3.5.2.1. Esterificacion

La reaccion de esterificacion es conocida como esterificacion de Fischer debido a
que en 1895 Emil Fischer y Arthur Speier la describieron por primera vez, es una reaccion
especial que consiste en hacer reaccionar un acido carboxilico y un alcohol en presencia
de un catalizador acido para formar un éster. La mayoria de acidos carboxilicos son aptos
para la reaccion, el alcohol utilizado debe ser generalmente un alcohol primario (metanol,
etanol) o secundario (isopropilico), ya que los alcoholes terciarios (terbutilico) son
susceptibles a la eliminacion Monopoli, (2012).

Segun Pifa, (2020), la reaccidn de esterificacion es necesaria en la adecuada
obtencion de biodiesel, ya que se la realiza con el fin de disminuir los AGL que estan

presentes en la muestra, si esta reaccion no ocurre, lo que sucederia es que se tendra
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formacién de jabon y por ende menor rendimiento de biodiesel. En la reaccion de
esterificacion normalmente se emplea un catalizador para que este acelere la velocidad de
la reaccion, entre los catalizadores estan los catalizadores acidos, entre los mas usados son
el acido clorhidrico (HCI) y el &cido sulfurico (H,S0,), debido a su fuerte acidez. Molinero,
(2013).

Figura 12

Reaccion de esterificacion de acidos grasos empleando un catalizador acido
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Fuente: Pifia, (2020)

3.5.2.1.1. Catalizadores empleados en esterificacion

Para poder llevar a cabo la reaccion de esterificacion se emplean catalizadores
acidos y basicos, los mas utilizados son los catalizadores acidos ya que tienen que ceder
protones al acido carboxilico, los catalizadores basicos son mas empleados en la reaccién
de transesterificacion, también pueden ser homogéneos y heterogéneos. Los catalizadores
homogéneos de tipo acido mas utilizados son los tradicionales &cidos de Bronsted como el
H,S0,, HCI, H;P0, , HBr, acidos sulfonicos como el ptoluensulfonico, o también los de
Lewis como el S,Cl,, BCl; Molinero, (2013). En la actualidad se estan estudiando otro tipo
de catalizadores que mejoren la reaccion quimica, uno de ellos son las enzimas.

3.5.2.2. Transesterificacion

La transesterificacion o también llamada alcohdlisis, es una reaccion de sustitucion,

donde los triglicéridos presentes en la grasa o aceite reaccionan con un alcohol para formar
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ésteres y glicerol. Usualmente se usa un catalizador para mejorar la velocidad y el
rendimiento de la reaccion Loaiza Romero, (2003). Para llevar a cabo la reaccién se puede
emplear como alcohol el metanol (CH;0H) y etanol (CH; CH,OH), y los catalizadores
basicos mas comunes son, hidréxido de sodio (NaOH) o hidréxido de potasio (KOH)
debido a su bajo costo y disponibilidad.

Figura 13

Mecanismo de reaccién de transesterificacion
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Fuente: Velasquez, (2022).

La metanolisis de un triglicérido es el resultado de tres reacciones reversibles
consecutivas: Transesterificacion parcial del triglicérido (TG) para formar el di glicérido
(DG), transesterificacion parcial del DG para formar el mono glicérido (MG), vy
transesterificacion parcial del MG para formar éster metilico (FAME) y glicerol (G), Bello
Yaya, (2015).

3.5.3. Variables que intervienen en la reaccion de transesterificacion

En el proceso de transesterificacion para formacion de biodiesel intervienen ciertas
variables de las cuales la reaccion depende para tener un producto de alto rendimiento.
Estas variables son: relacion molar alcohol aceite, concentracion del catalizador,
temperatura de reaccion, velocidad de reaccion, porcentaje de acidos grasos libres

presentes en el aceite, humedad del aceite.
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3.5.3.1. Relacion molar alcohol: aceite

Estequiometricamente la relacién ideal de alcohol aceite es 3:1, para producir tres
moles de esteres y un mol de glicerol, sin embargo puede dificultar la separacién de las
fases. Diversos estudios han comparado relaciones alcohol: aceite, llegando a determinar
que la relacion 6:1 es la que mejor propiedades proporciona FAME, y la relacion 9:1 es la
que mayor rendimiento de FAME se obtiene, Bonilla et al,(2017). Sin embargo la relacion
molar en la catalisis acida serda mayor que en la catalisis basica.

3.5.3.2. Concentracion del catalizador

El empleo de catalizadores basicos como el KOH se ha descrito como el méas
conveniente para aceites usados. Para aceites con una acidez menor al 5% se sugiere la
utilizacion de un 1% p/p de catalizador, siempre que se mantenga constante los demas
parametros de la reaccion, Torossi Baudino, (2006).en los ultimos afios se han estudiado
otro tipo de catalizadores como los enzimaticos, super criticos, ultrasonido y por
microondas.

3.5.3.3. Temperatura de reaccién

El aumento en la temperatura influye sobre la produccion de FAME. La reaccién
ocurre a diferentes temperaturas dependiendo del aceite y alcohol empleado. Aunque al
incrementar la temperatura el rendimiento aumenta y el tiempo de reaccion se reduce, se
recomienda que la temperatura no exceda el punto de ebullicion del alcohol a emplearse,
porque se vaporiza y forma burbujas que limitan la reaccién. Seguln estudios realizados
por, Narvaez et al,(2014), afirma que después de 0.1 hora de reaccion a 32°C, 45°C y 60°C,
relacion metanol aceite 6:1, y NaOH como catalizador, el contenido de FAME fue de 64%,

87% y 94% respectivamente. Sin embargo, después de una hora de reaccion el contenido
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fue el mismo para los ensayos a 60°C y 45°C, y solo ligeramente inferior para los ensayos
a 32°C.

3.5.3.4. Velocidad de reaccion

En una reaccién de transesterificacion se mezclan alcohol con aceite en presencia
de un catalizador por lo que la intensidad de mezclado es muy importante para obtener un
buen producto. Segun Malagén et al,(2015), reportaron una intensidad de 200 rpm durante
un tiempo de 2 horas. Sin embargo, investigaciones realizadas por, Torossi
Baudino,(2006), afirma que los reactivos intervinientes asi como los que se forman en la
reaccion, constituyen un sistema heterogéneo que requiere de una constante agitacion de
600 rpm.

3.5.3.5. Porcentaje de acidos grasos libres y humedad

Los AGL y el contenido de humedad son parametros fundamentales en la reaccion
de transesterificacion, dado que altas concentraciones de uno de los dos o ambos favorece
a la formacion de jabon mediante saponificacion, y resultara en un menor rendimiento de
biodiesel. El porcentaje ideal de &cidos grasos libres es de menos del 2% y humedad menor
al 0,05 %.

3.5.4. Caracteristicas del Biodiesel

En Ecuador de acuerdo a la norma INEN 2482 emitida por el Instituto Ecuatoriano
de Normalizacion existen ciertos analisis que se deben realizar al biodiesel para

considerarlo biocombustible. En la tabla 6 se detallan los requisitos del biodiesel.
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Tabla 6

NORMA NTE INEN 2482-2009. Requisitos de biodiesel

Requisitos Unidad Minimo Méximo Maétodos de ensayo
Densidad a 15 °C kg/m3 860 900 ASTM D 1298
Punto de inflamacion °C 120 ASTM D 93
Punto de turbidez °C Reportar
® Agua y sedimento % e 0,05 ASTM D 1796
Contenido de agua mgkg 00 - 500 ASTM D 95
Viscosidad cinematica a 40 °C mm?/S 3,5 5 ASTM D 445
Cenizas sulfatadas % (m/m) 0,02 ASTM D 874
Contenido de azufre mg/kg 10 ASTM D 1552
W carbon residual % 0,05 ASTM D 4530
Corrosion lamina de cobre clasificacion 3 ASTM D 130
Numero de cetano  —mememememeee- 49 ASTM D 613
Temperatura de destilacion al 90%
recuperado °C 360 ASTM D 1160
W glicerina libre % 0,02 ASTM D 6584
W glicerina total % 0,25 ASTM D 6584
W contenido de esteres % 96,5 EN 14103
indice de yodo g yodo/100 g 120 EN 14111
W contenido de metanol/etanol % 0,20 ASTMD 4815
EN 14110
Contenido de fosforo mg/kg 10 ASTM D 4951
Contenido de metales alcalinos (Na+K) mg/kg 5 EN 14108
Contenido de metales alcalinos (Ca+Mg) mg/kg 5 EN 14538
Numero de acidez mgKOH/g 0,5 ASTM D 664

Fuente: INEN, (2013).
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CAPITULO IV

4. Marco Metodolégico

4.1. Localizacién de la investigacion

El presente trabajo de investigacion se realizd en el Centro de Investigacion,
ubicado en la Facultad de Ciencias Agropecuarias, Recursos Naturales y del Ambiente de
la Universidad Estatal de Bolivar.

4.2. Ubicacién de la investigacion

En la siguiente tabla se detalla la ubicacion de la investigacion.

Tabla 7

Ubicacion de la investigacion

Provincia: Bolivar

Canton: Guaranda

Sector: Laguacoto Il

Parroquia: Veintimilla

Direccion: Laguacoto Il km % via Guaranda-San Simoén
Establecimiento: Universidad Estatal de Bolivar

Unidad de Produccion Laboratorio de investigacion

Fuente: Trabajo experimental 2021
4.3. Situacion geografica y climéatica
En la tabla 8 se detallan los parametros de la situacion geogréafica y climatica del

lugar de la investigacion.
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Tabla 8

Situacion geogréfica y climética

Parametros Valor

Altitud 2612 msnm
Latitud 01°36'40" sur
Longitud 78°59'50" oeste
Temperatura minima 8°C
Temperatura media anual 13°C
Temperatura méxima 26,44 °C
Humedad 30 %

Fuente: Estacion Meteorologica, Universidad Estatal de Bolivar. Laguacoto I,

2021

4.4. Zona de vida (zonificacién ecologica)

La ubicacién da lugar a desarrollar la investigacion correspondiente en la Direccion
de Investigacion y Vinculacién, corresponde a la zona de vida, bosque hiumedo montano
bajo (BHMB). Segln la clasificacion propuesta por el botanico climatélogo Leslie
Holdridge.

4.5. Materiales

4.5.1. Material experimental

Para el desarrollo del presente estudio se empled como materia prima: Efluente de
palma (POME), el cual fue recolectado en las piscinas de oxidacion de la empresa
OLEOCASTILLO en la ciudad de Santo Domingo-Ecuador.

4.5.2. Materiales de campo

e Guantes de caucho
e Etiquetas

e Camara fotogréafica.

48



Canecas de plastico
Embudo

Materiales de oficina
Libreta de apuntes
Regla

Esferografico
Calculadora
Marcadores

Internet

Impresora

Cinta adhesiva

Silla

Escritorio

Carpetas

Impresora

Hojas de papel boom
Calculadora
Computadora

Flash Memory
Materiales de laboratorio
Matraces Erlenmeyer
Buretas graduadas

Cépsula de porcelana.
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4.5.5.

En la tabla 9 se detallan las caracteristicas de los equipos utilizados.

Termometro.
Desecador.

Vasos de precipitacion.

Picndmetro tipo Gay-Lussac.

Pipetas aforadas

Balon de destilacion
Embudo de decantacion
Refrigerante
Micropipetas

Puntas para micropipetas
Espatula

Papel filtro

Viales

Probetas

Frascos boeco
Agitadores magneticos
Balones de aforo

Equipos
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Tabla 9

Equipos de laboratorio

Equipo Marca Cadigo Origen Serie
Balanza .

(- Citizen 21743 USA 34007011
analitica
Plancha KA
eléctrica de 3157284 USA 03412599

. CMAG

calentamiento
Bafio de agua Memmert 8090112 Alemana 128763
Estufa Memmert 0204448 Alemana 20170012076
Extractora de Flores

20382937  Espafia FL6155
gases Valles

En la tabla 10 se detalla los reactivos empleados en la investigacion con su

respectiva concentracion.

Tabla 10
Reactivos
Reactivos Concentr.acmn e Marca Cadigo Origen
porcentaje (%)

Acido sulfarico 96,9 Fisher Scientific Cor 10-01 USA
Eter etilico 99,0 Fisher Scientific 120-02 USA
Hidréxido de

) 12,5 Fisher Scientific Cor 18-01 USA
sodio
Metanol 99,9 Fisher Scientific 132-01 USA
Eter de petroleo 99,0 Fisher Scientific 119-02 USA
Etanol 99,8 Hayman 1 16-01 USA

4.5.6. Material de bioseguridad

e Overol
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e Mandil

e Guantes de nitrilo

e Cofia

e Mascarilla

e Alcohol

e Gel antibacterial

e Zapatos de goma
4.6. Métodos

4.6.1. Factores en estudio

Los factores considerados en esta investigacion fueron: factor A: relacion molar

alcohol: aceite, factor B: porcentaje de catalizador en relacion al peso de la muestra. Los

factores de estudio se describen en la tabla 11

Tabla 11

Factores en estudio

Factores Cadigo Niveles
.. . aq: 61
Relacion molar alcohol: aceite A
az: 91
as:12:1
Porcentaje de catalizador en relacion b,: 0,6%
al peso de la muestra b,: 1,0%

4.6.2. Tratamientos

En la tabla 12 se presenta la combinacion de los niveles en estudio.
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Tabla 12

Tratamientos

Tratamiento Cddigo A B
T1 abs 6:1 0,6%
T2 aib 6:1 1,0%
T3 azbs 9:1 0,6%
T4 azh? 91 1,0%
T5 ash: 12:1 0,6
T6 ashe 12:1 1,0%

4.6.3. Caracteristicas del experimento

En la tabla 13 se presenta las caracteristicas del experimento que se realizo.

Tabla 13

Caracteristicas del experimento

Detalle del experimento

Detalle

Factores de estudio

Nivel factor A

Nivel factor B
Tratamientos

Repeticiones

Unidades experimentales

Tamafo unidades experimentales

Variables experimentales

w o N WD

1L

4.6.4. Disefio experimental

Se aplico un Disefio completamente aleatorizado (DCA), en arreglo factorial AxB

(3x2) con tres repeticiones.
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Modelo:
Yijr = u+A+ Bj + ABjj + &
Donde:
Yijk = Variable sujeta de medicion
1 = Media General
Ai = Efecto del Factor A
Bj = Efecto del Factor B
ABIj = Efecto de la Interaccion (A x B)
&;jx = Efecto del Error Experimental

4.7. Analisis de varianza (ADEVA)

Técnica central en el analisis de datos experimentales. La idea general de esta

técnica es separar la variacion total en las partes con las que contribuye cada fuente de

variacion en el experimento.
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Tabla 14

Modelo de ADEVA

Fuente de Gradosde Cuadrad F
o Suma de cuadrados ) Valor-p

variacion libertad o medio calculada

Factor A SC, a-1 CM, CMW]CMe P(F>F{)

Factor B SCg b-1 CMz CMe/CMe P(F > F®)
. CMape/CM

Interaccion AB SCyp (@1)(b-1) CMyp P(F > F{'®)

E
Error SCg ab(n-1) CMg
Total SC, (nab —1)

4.7.1. Pruebas de rangos multiples

Se aplico el método de la diferencia minima significativa.

Método LSD (diferencia minima significativa)

Doénde:

LSD = L(x/2,gl error) ¥/ 2CMg/n

LSD es la diferencia minima significativa, t es la tabla de Fisher, gl error es grados

de libertad del error, CMg, es el cuadrado medio del error, n es el nimero de réplicas.
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4.8. Método experimental

4.8.1. Recoleccién del efluente de palma

El efluente se recolecto de laempresa OLEOCASTILLO S.A, de la ciudad de Santo
Domingo. Con ayuda de paletas se homogeniza la muestra que se encuentra en piscinas de
recoleccion, y se las coloca en canecas con tapa hermética.

4.8.2. Preparacion de muestras

La materia prima se llevd hasta las instalaciones del Centro de Investigacion
ubicado en la Facultad de Ciencias Agropecuarias, Recursos Naturales y del Ambiente de
la Universidad Estatal de Bolivar.

4.8.3. Filtracion

El efluente se lo calienta a 40°C dentro del bafio maria hasta que se funda
completamente. Se lo pasa a través de un tamiz de tela para eliminar solidos de mayor
tamafo, y posterior se lo filtra a través de papel filtro para eliminar particulas mas
pequenas. Los dos filtros se lo realizan dentro de la estufa sobre un vaso de precipitacion.

4.8.4. Rendimiento del efluente

Con el fin de obtener el rendimiento del efluente posterior a su filtracion, se emplea

la ecuacion 1

P
%Rendimiento = % x 100

Ecuacion 1 : Célculo del rendimiento
Donde:

Pf = peso después del filtrado en g

Po = peso antes del filtrado en g
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La diferencia entre 100 y el resultado del rendimiento, representa la pérdida de
impurezas durante el proceso de filtrado.

4.8.5. Anélisis
Los analisis realizados al POME se describen en la tabla 15.

Tabla 15
Analisis del POME

Anélisis Norma empleada
Perdida por calentamiento INEN 39
Acidez INEN 38
Densidad relativa INEN 55
Impurezas insolubles UNE 663

4.8.6. Tratamiento del POME

4.8.6.1. Desgomado del POME

En un vaso de precipitacion se calentd el efluente a 40°C con agitacion constante y
se agregd lentamente agua destilada a 50°C, con un volumen del 2-3% con respecto al
volumen de la muestra. Se calent6 hasta los 70°C durante 30 min y se decanté hasta la total
separacion de las fases. La fase inferior se desecho y la fase superior se lavd 3 veces mas.
Se secO dentro de la estufa a 105°C por 90 min y se almaceno en frascos herméticos.

4.8.6.2. Reaccion de esterificacion

Se llevo a cabo en un reactor de vidrio con reflujo, en el cual se calenté 25 mL del
efluente desgomado hasta 40°C en un balon de destilacién, se adicion6 CH;OH lentamente
con una relacién molar metanol: efluente de 10:1 y se adiciond H,S0, (1%) que hara el
papel de catalizador. La reaccion se llevo a 60°C durante 90 min con agitacion constante.
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Posterior a la reaccion se dejo decantar en un embudo de decantacion hasta la separacion
total de sus fases, la fase superior se separd y se midio acidez. Se almacend en frascos color
ambar.

4.8.6.3. Reaccidn de transesterificacion
Para llevar a cabo la reaccion de transesterificacion se siguieron los siguientes pasos:

e Preparacion del metoxido de sodio (CH3;NaO)

En un vaso de precipitacion seco y tarado se pesa la cantidad necesaria de NaOH
de acuerdo a cada tratamiento, se afiade CH;OH segun el tratamiento que corresponda, se
somete a agitacion en una plancha de agitacion hasta la completa disolucion del NaOH, se
cubre el vaso de precipitacion para evitar la evaporacion del CH;OH.

e Obtencion del biodiesel

En un reactor de vidrio con reflujo calentar hasta los 40°C 50 mL del efluente
previamente esterificado, afiadir el CH;OH y con agitacion constante a 60°C hacer
reaccionar durante 60 min. Posterior a la reaccion se dejo reposar en un embudo de
decantacion por 12 h. Pasado este tiempo la fase inferior que es la glicerina (C3HgO5) se
separ0 y se peso, la fase superior que es el biodiesel se lavo tres veces con agua destilada.
Una vez limpio se sec6 a 110°C por 2 h, una vez frio se almacend en frascos color &mbar.

4.8.7. Andlisis de calidad del biodiesel

Para la determinacién de calidad del biodiesel se consideraron los siguientes

parametros.
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Tabla 16

Anéalisis de biodiesel

Andlisis Norma empleada
Densidad UNE-EN-1SO 3838
Viscosidad UNE-EN-1SO-3104
Flash point NTE INEN 808
Punto de inflamacion NTE INEN 808
Acidez UNE-EN-14104
Acidos grasos libres UNE-EN-14104

4.9.Analisis estadistico
Se realiz6 una estadistica descriptiva diferencial, andlisis de varianza, prueba de

rangos multiples, se utilizé el software Statgraphics.
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CAPITULO V
5. Resultados y discusion
5.1. Rendimiento de la filtracién y analisis de humedad, acidez, densidad e
impurezas
Los resultados de los analisis realizados al efluente se observan en la tabla 17

Tabla 17

Valores promedio rendimiento de filtracion, humedad, acidez, densidad e

impurezas del POME

Variable % Meétodo Utilizado
Rendimiento 67,43 -----—----
Humedad 0,24 INEN 39

Acidez 51,23 INEN 38
Densidad 0,9 UNE 55
Impurezas 4,24 UNE 663

En la tabla 17 se detallan los valores obtenidos (porcentaje) de humedad, acidez,
densidad, e impurezas del efluente de palma. Con relacién a la humedad, este es uno de los
factores importantes en el momento de la conversion de acidos grasos a biodiesel, ya que
al no eliminar la humedad presente en la muestra esta puede convertirse en jabon. El valor
obtenido fue 0,241%, el cual es muy superior al obtenido por Manurung et al,(2017), con
un valor de 0,02%. Sin embargo se ha encontrado que en estudios realizados por
Wicaksono et al,(2020) los datos obtenidos tienen diferencia, siendo estos 1,72% muy
superior a nuestros valor.

El analisis de acidez es un valor necesario para conocer el tratamiento que se le dara

al efluente, presenta un valor de 51,23%, el cual es inferior al obtenido por Ricca et al,
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(2013) con 52,23%. Asi también en el trabajo realizado por Wicaksono et al,(2020) los
datos encontrados son superiores, por con 80,72%, sin embargo en los estudios realizados
por Hayyan et al,(2010) reportan valores de 25,80%, el cual es un valor bajo en
comparacién con las demas investigaciones. Un factor que puede afectar la variacion de
valores puede ser el tiempo de estadia del efluente en las piscinas de oxidacion.

Para densidad el valor obtenido es de 0,9086%, no se evidencié estudios que
reporten un valor para esta variable.

Con relacion a impurezas insolubles se obtuvo un valor de 4,2494%, superior al
reportado por Wicaksono et al,(2020) con 0,317%. El andlisis de impurezas insolubles nos
permite conocer el porcentaje de las mismas y asi darle un mejor tratamiento a la filtracion
para obtener una materia prima mas limpia, y que no se altere la conversion de acidos
grasos a biodiesel, estos valores pueden variar debido al momento de recoleccion de la
muestra, o al tipo de impurezas que se pueden encontrar cerca de las piscinas.

5.2. Rendimiento del proceso de esterificacion

En la tabla 18 se describen las relaciones molares y porcentaje de catalizador que
se emplearon para disminuir la acidez del efluente y el rendimiento en cada caso.

Tabla 18

Proceso de esterificacién

Relacion molar Porcentaje de  Porcentaje de

.. 0
alcohol: efluente catalizador % acidez Rendimiento %

51 4,00 26 92,00
10:1 0,75 10 86,10
10:1 1,00 2 79,85
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En la tabla 18 se puede observar las diferentes relaciones molares y porcentajes de
catalizador para lograr reducir la acidez del efluente a 2% que seria el porcentaje dptimo
para realizar la reaccién de transesterificacion, debido a que si no ocurre este proceso se
tendria menor rendimiento en el biodiesel debido a la formacion de jabdén. Se puede
evidenciar que al aumentar la relacion molar y el porcentaje de catalizador el porcentaje de
acidez disminuye. Se emplearon relaciones molares altas a diferencia de otros autores
debido a que el efluente tenia un porcentaje de acidez inicial de 50%, a diferencia de
Hayyan et al,(2011) que su acidez inicial fue de 23,2% .

5.3. Resultados del rendimiento del biodiesel

Los porcentajes de rendimiento del biodiesel para cada tratamiento se detallan en
la tabla 19.

Tabla 19

Rendimiento del biodiesel

» Porcentaje

. Relacion ) o

Tratamiento de catalizador  Rendimiento %
molar
%

1 6:1 0,6 79,3050
2 6:1 1,0 74,5350
3 9:1 0.6 79,0700
4 9:1 1,0 73,3250
5 12:1 0.6 73,6250
6 12:1 1,0 65,7300

En la tabla 19 se reporta el rendimiento del biodiesel crudo que se obtuvieron en
base al disefio experimental aplicado lo que llevo a realizar 6 tratamientos con diferentes
relaciones molares y concentraciones del catalizador. Los resultados de las reacciones

mostraron rendimientos de 65% al 79% de biodiesel crudo.
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Tabla 20

Resultado de analisis del biodiesel

Anélisis
Tratamiento Densidad . Visp_osidad N Flash point Punto de Acidez Acidos grasos
cinematica a 40°C inflamacién
g libres
( s} mm?/s
C OC % %
°C
1 0,8797 0,768 189 200 0,4316 0,2158
2 0,8888 0,7373 178 193 0,4319 0,2159
3 0,8707 0,576 183 190 0,4315 0,2157
4 0,8862 0,7142 177 204 0,4316 0,2158
5 0,8919 0,7142 155 195 0,4318 0,2159
6 0,8839 0,7142 180 190 0,4319 0,2160

En la tabla 20 se detallan los valores obtenidos (porcentaje) de densidad, viscosidad
cinematica, flash point, punto de inflamacion, acidez y acidos grasos libres. De acuerdo a

lanorma INEN 2482 (INEN, 2013), reporta que el valor de densidad para el biodiesel debe

tener un minimo de 0,860 y un maximo de 0,900 —, se evidencia que nuestros valores de

9
cm

densidad se encuentran dentro de la normativa. Asi mismo para viscosidad la norma reporta
un minimo de 3,5 y un maximo de 5, se puede observar en la tabla que nuestros valores de
viscosidad no se encuentran dentro del rango minimo. Para punto de inflamacién en la
norma se detalla que el valor minimo es 120°C, se observa que nuestros valores de punto
de inflamacion se encuentran dentro de la norma debido a que nuestro valor minimo es de

190°C. En el caso de la acidez la norma reporta que debe tener un minimo de 0,5%, nuestro

biodiesel tiene un promedio de 0,43%.
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5.4. Andlisis de varianza para los analisis del biodiesel

Tabla 21

Anélisis de varianza (ADEVA) para el rendimiento de biodiesel.

Suma de

Cuadrado

Fuente cuadrados Gl medio Razon-f Valor-p
Efectos principales

A:relacion molar 127,315 2 63,6575 53047,90 0,0000**
B:porcentaje catalizador 112,976 1 112,976 94146,69 0,0000**
Interacciones

AB 5,11292 2 2,55646 2130,38 0,0000**
Residuos 0,0072 6 0,0012

Total (corregido) 245,411 11

* Significativo
** Altamente significativo

La tabla 21 indica el efecto que tiene la relacion molar y porcentaje de catalizador

en el rendimiento del biodiesel. Los valores-P prueban la significancia estadistica de cada

uno de los factores. Puesto que 3 valores-P son menores que 0,05, los factores: relacién

molar y porcentaje de catalizador, tienen un efecto estadisticamente significativo sobre el

porcentaje de rendimiento con un 95,0% de nivel de confianza.

Tabla 22

Prueba de comparacion de medias para el porcentaje de rendimiento del

biodiesel por el Factor A (relacion molar alcohol: aceite)

Relacion Molar Casos Media LS

SigmaLS  Grupos Homogéneos

a3 4 69,6775
a2 4 76,1975
al 4 76,92

0,0173205 C
0,0173205 B
0,0173205 A
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Se detalla la aplicacidon de comparacion multiple en el factor A para determinar cuél
de las medias son significativas, en donde se identifico tres grupos homogeéneos diferentes,
lo que muestra que entre estos tres niveles existen diferencias estadisticas con un nivel del
95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor medio para el rendimiento
mas alto, reporto la relacion molar al (6:1). Por el contrario, en el nivel a3 y a2 se observan

valores mas bajos.

Figura 14

Relacion del factor A con relacion al porcentaje de rendimiento de biodiesel

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 14 cada uno de los niveles del factor A son diferentes, se determiné
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo

sobre el porcentaje de rendimiento del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 23

Prueba de comparacion de medias para el porcentaje de rendimiento del

biodiesel por el Factor B (porcentaje de catalizador)

Porcentaje de catalizador Casos Media Sigma Grupos Homogeneos
LS LS

b2 6 71,1967 0,326602 B

bl 6 77,3333  0,326602 A

En la tabla 23 se puede apreciar que los dos grupos son diferentes, el valor medio
mas alto para porcentaje de catalizador fue el factor b1 (0,6% de NaOH), dando porcentajes
de rendimiento del biodiesel mas alto.

Figura 15

Relacion del factor B con relacion al porcentaje de rendimiento de biodiesel

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 15 se observa que cada uno de los niveles del factor B son diferentes,

se determinO que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente
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significativo sobre el porcentaje de rendimiento del biodiesel con un nivel de confianza del

95,0%.

Tabla 24

Anélisis de varianza (ADEVA) para la densidad del biodiesel

Suma de

Fuente Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razon-F  Valor-P
Efectos principales

A:Relacion Molar 0,00232021 2 0,0011601 1,73 0,2551

B:Porcentaje catalizador 0,000266021 1  0,000266021 0,40 0,5520

Interacciones

AB 0,002857 2 0,0014285 2,13 0,1999

Residuos 0,00402315 6  0,000670526

Total (corregido) 0,00946638 11

La tabla 24 indica el efecto que tiene la relacion molar alcohol: aceite y el

porcentaje de catalizador respecto a la densidad del biodiesel. Los valores-P prueban que

no existe significancia estadistica de cada uno de los factores. Puesto que 3 valores-P son

mayores que 0,05, estos factores no tienen un efecto estadisticamente significativo sobre

la densidad del biodiesel con un 95,0% de nivel de confianza.
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Tabla 25

Analisis de varianza (ADEVA) para la viscosidad del biodiesel

Fuente Suma de Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razon-F Valor-P

Efectos principales

A:Relacion molar  0,0237603 2 00118801 59400717  0,0000%*
B-porcentaje de 0,00385208 1 000385208 19260417  0,0000%*
catalizador

Interacciones

AB 0,0161896 2 0,00809482 404741,17  0,0000**
Residuos 1,2E-7 6 2,E-8
Total (corregido) 0,0438021 11

* Significativo
** Altamente significativo

La tabla 25 indica el efecto que tiene la relacion molar y porcentaje de catalizador
en la viscosidad del biodiesel. Los valores-P prueban la significancia estadistica de cada
uno de los factores. Puesto que 3 valores-P son menores que 0,05, los factores: relacién
molar y porcentaje de catalizador, tienen un efecto estadisticamente significativo sobre
viscosidad cinematica con un 95,0% de nivel de confianza.

Tabla 26

Prueba de comparacion de medias para la viscosidad del biodiesel por el Factor

A (relacion molar alcohol: aceite)

Relacion molar  Casos MediaLS SigmalLS Grupos Homogéneos
a2 4 0,645 0,0000707107 C

a3 4 0,7141 0,0000707107 B

al 4 0,75255  0,0000707107 A

En la tabla 26 se detalla la aplicacion de comparacién multiple en el factor A para

determinar cuél de las medias son significativas, en donde se identifico tres grupos
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homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos tres niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para la viscosidad, reporto la relacion molar al (0,75255). Por el contrario,
en el nivel a3 y a2 se observan valores mas bajos. Se presenta de manera gréafica a
continuacion:

Figura 16

Relacion del factor A con relacion a la viscosidad del biodiesel

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 16 cada uno de los niveles del factor A son diferentes, se determin6
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo la

viscosidad del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 27

Prueba de comparacion de medias para la viscosidad del biodiesel por el Factor

B (porcentaje de catalizador)

: : Media : Grupos
Porcentaje de catalizador ~ Casos LS Sigma LS Homogéneos
bl 6 (7)’68596 0,000057735
b2 6 07218 0000057735 A

En la tabla 27 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor B para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identificé dos grupos
homogéneos diferentes, o que muestra que entre estos dos niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para la viscosidad, reporto al porcentaje de catalizador b2 (0,7218). Por el

contrario, en el nivel b1 se observa un valor mas bajo. Se presenta de manera grafica a continuacion:
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Figura 17

Relacion del factor B con relacion a la viscosidad del biodiesel.

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 17 cada uno de los niveles del factor B son diferentes, se determino
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo la

viscosidad del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 28

Anélisis de varianza (ADEVA) para el flash point del biodiesel

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Razon-F  Valor-P
Medio

Efectos Principales

A:Relacion molar 579,167 2 289,583 289,58  0,0000**

B:porcentaje de catalizador 16,3333 1 16,3333 16,33 0,0068*

Interacciones

AB 747,167 2 373,583 373,58  0,0000**

Residuos 6,0 6 1,0

Total (corregido) 1348,67 11

* Significativo
** Altamente significativo

La tabla 28 indica el efecto que tiene la relacion molar y porcentaje de catalizador
en el flash point del biodiesel. Los valores-P prueban la significancia estadistica de cada
uno de los factores. Puesto que 3 valores-P son menores que 0,05, los factores: relacion
molar y porcentaje de catalizador, tienen un efecto estadisticamente significativo sobre el
flash point con un 95,0% de nivel de confianza.

Tabla 29

Prueba de comparacion de medias para el flash point del biodiesel por el Factor

A (relacion molar alcohol: aceite)

Relacion molar  Casos MediaLS Sigmals Grupos Homogéneos

a3 4 166,75 05 c

B
a2 4 17925 05
al 4 18300 05 A
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En la tabla 29 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor A para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identificd tres grupos
homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos tres niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para el flash point, reporto la relacion molar al (183,0). Por el contrario,
en el nivel a3 y a2 se observan valores mas bajos. Se presenta de manera grafica a
continuacién:

Figura 18

Relacion del factor A con relacion al flash point del biodiesel.

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 18 cada uno de los niveles del factor A son diferentes, se determino
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

el flash point del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 30

Prueba de comparacion de para el flash point del biodiesel por el Factor B

(porcentaje de catalizador)

Porcentaje de ] ] .
Casos MediaLS SigmalLS Grupos Homogéneos

catalizador
bl 6 175,167 0,408248 B
b2 6 177,500 0,408248 A

En la tabla 30 se detalla la aplicacion de comparacién mdaltiple en el factor B para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identificé dos grupos
homogéneos diferentes, o que muestra que entre estos dos niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para el flash point, reporto la relacion molar b2 (177,5). Por el contrario,

en el nivel bl se observa valores mas bajos. Se presenta de manera grafica a continuacion:
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Figura 19

Relacion del factor B con relaciéon al flash point del biodiesel.

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 19 cada uno de los niveles del factor B son diferentes, se determino

que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

el flash point del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.

Tabla 31

Andlisis de varianza (ADEVA) para el punto de inflamacién del biodiesel.

Fuente Suma de Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razon-F Valor-P
Efectos principales

A:Relacion molar 45,5 2 22,75 24,82 0,0013*
B:porcentaje de catalizador 0,75 1 0,75 0,82 0,4006
Interacciones

AB 298,5 2 149,25 162,82  0,0000*
Residuos 55 6 0,916667

Total (corregido) 350,25 11

* Significativo
** Altamente significativo
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La tabla 31 indica el efecto que tiene la relacién molar y porcentaje de catalizador
en el punto de inflamacién del biodiesel. Los valores-P prueban la significancia estadistica
de cada uno de los factores. Puesto que dos valores-P son menores que 0,05, los factores:
relacién molar y porcentaje de catalizador, tienen un efecto estadisticamente significativo
sobre el punto de inflamacién con un 95,0% de nivel de confianza.

Tabla 32

Prueba de comparacion de medias para el punto de inflamacion del biodiesel por

el Factor A (relacion molar alcohol: aceite)

Relacion molar Casos MedialLS SigmalLS  Grupos Homogéneos
a3 4 192,0 0,478714 C

al 4 196,0 0,478714 B

a2 4 196,25 0,478714 A

En la tabla 32 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor A para
determinar cuél de las medias son significativas, en donde se identifico tres grupos
homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos tres niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para el punto de inflamacion, reporto la relacion molar a2 (196,25). Por el
contrario, en el nivel al y a3 se observa valores méas bajos. Se presenta de manera gréfica

a continuacion:
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Figura 20

Relacion del factor A con relacién al punto de inflamacion del biodiesel.

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 20 cada uno de los niveles del factor A son diferentes, se determiné
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en
el punto de inflamacidn del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.

Tabla 33

Prueba de comparacion de medias para el punto de inflamacion del biodiesel por

el Factor B (porcentaje de catalizador)

. . Medi . .
Porcentaje de catalizador Casos LSe 'a SigmaLS Grupos Homogéneos
bl 6 194,5 0,390868 B
b2 6 195,0 0,390868 A

En la tabla 33 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor B para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identificé dos grupos

homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos dos niveles no existen diferencias
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estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para el punto de inflamacion, reporto el porcentaje de catalizador b2
(195,0). Por el contrario, en el nivel b1 se observa valores méas bajos. Se presenta de manera
grafica a continuacion:

Figura 21

Relacion del factor B con relacién al punto de inflamacion del biodiesel.

Medias y 95,0% de Fisher LSD
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En la figura 21 cada uno de los niveles del factor B son diferentes, se determind
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

el punto de inflamacion del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 34

Analisis de varianza (ADEVA) para la acidez del biodiesel

Fuente Suma de Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razéon-F Valor-P

Efectos principales

A:relacion molar 2,21667E-7 2 1,10833E-7 33,25 0,0006*
B:porcentaje de catalizador 8,33333E-8 1 8,33333E-8 25,00 0,0025*
Interacciones

ab 1,16667E-8 2 5,83333E-9 1,75 0,2519
Residuos 2,E-8 6 3,33333E-9

Total (corregido) 3,36667E-7 11

* Significativo
** Altamente significativo

La tabla 34 indica el efecto que tiene la relacién molar y porcentaje de catalizador
en la acidez del biodiesel. Los valores-P prueban la significancia estadistica de cada uno
de los factores. Puesto que dos valores-P son menores que 0,05, los factores: relacion
molar y porcentaje de catalizador, tienen un efecto estadisticamente significativo sobre la
acidez con un 95,0% de nivel de confianza.

Tabla 35

Prueba de comparacion de medias para la acidez del biodiesel por el Factor A

(relacién molar alcohol: aceite)

Relacién molar Casos MediaLS  Sigma LS Grupos Homogéneos
a2 4 0,4315 0,0000288675 C

al 4 0,43172 0,0000288675 B

a3 4 0,43182 0,0000288675 A

En la tabla 35 se detalla la aplicacion de comparacién maultiple en el factor A para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identific tres grupos

homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos niveles existen diferencias
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estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para la acidez, reporto la relacion molar a3 (0.4318). Por el contrario, en el
nivel al y a2 se observa valores més bajos. Se presenta de manera gréafica a continuacion:

Figura 22

Relacion del factor A con relacion a la acidez del biodiesel.
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En la figura 22 cada uno de los niveles del factor A son diferentes, se determino
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

la acidez del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.

80



Tabla 36

Prueba de comparacion de medias para la acidez del biodiesel por el Factor B

(porcentaje de catalizador)

. . Media . ,
Porcentaje de catalizador Casos Sigma LS Grupos Homogéneos

LS
bl 6 0,4316 0,0000235702 B
b2 6 0,4317 0,0000235702 A

En la tabla 36 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor B para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identifico dos grupos
homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para la acidez, reporto el porcentaje de catalizador b2 (0.4317). Por el
contrario, en el nivel bl se observa valores mas bajos. Se presenta de manera grafica a

continuacion:
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Figura 23

Relacion del factor B con relacion a la acidez del biodiesel.
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En la figura 23 cada uno de los niveles del factor B son diferentes, se determiné
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

la acidez del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 37

Anélisis de varianza (ADEVA) para el porcentaje de &cidos grasos libres del

biodiesel
Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razon-F  Valor-P
Efectos principales
Acrelacion molar 6,16667E-8 2 3,08333E-8 18,50 0,0027*
B:porcentaje de catalizador 3,E-8 1 3,E-8 18,00 0,0054*
Interacciones
AB 5,E-9 2 2,5E-9 1,50 0,2963
Residuos 1,E-8 6 1,66667E-9
Total (corregido) 1,06667E-7 11

* Significativo
** Altamente significativo

La tabla 37 indica el efecto que tiene la relacion molar y porcentaje de catalizador
en el porcentaje de &cidos grasos libres del biodiesel. Los valores-P prueban la significancia
estadistica de cada uno de los factores. Puesto que dos valores-P son menores que 0,05,
los factores: relacion molar y porcentaje de catalizador, tienen un efecto estadisticamente
significativo sobre el porcentaje de &cidos grasos libres con un 95,0% de nivel de
confianza.

Tabla 38

Prueba de comparacion de medias para el porcentaje de acidos grasos libres del

biodiesel por el Factor A (relacion molar alcohol: aceite)

Relacion molar  Casos MediaLS SigmalLS Grupos Homogéneos
a2 4 0,215775 0,0000204124 Cc

al 4 0,215875 0,0000204124 B

a3 4 0,21595 0,0000204124 A
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En la tabla 38 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor A para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identificO tres grupos
homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para el porcentaje de &cidos grasos libres, reporto la relacion molar a3
(0.2159). Por el contrario, en el nivel al y a2 se observa valores mas bajos. Se presenta de
manera grafica a continuacion:

Figura 24

Relacion del factor A con relacion al porcentaje de acidos grasos libres del
biodiesel.
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En la figura 24 cada uno de los niveles del factor A son diferentes, se determino
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

el porcentaje de acidos grasos del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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Tabla 39

Prueba de comparacion de medias para el porcentaje de acidos grasos libres del

biodiesel por el Factor B (porcentaje de catalizador)

Porcentaje de catalizador Casos MediaLS  SigmalS Grupos ,
Homogeéneos

bl 6 0,215817 0,0000166667 B

b2 6 0,215917 0,0000166667 A

En la tabla 39 se detalla la aplicacion de comparacion multiple en el factor B para
determinar cual de las medias son significativas, en donde se identificé dos grupos
homogéneos diferentes, lo que muestra que entre estos niveles existen diferencias
estadisticas con un nivel del 95,0% de confianza. Ademas, se puede apreciar que el valor
medio mas alto para el porcentaje de acidos grasos libres, reporto el porcentaje de
catalizador b2 (0.2159). Por el contrario, en el nivel bl se observa valores mas bajos. Se

presenta de manera grafica a continuacion:
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Figura 25

Relacion del factor B con relacién al porcentaje de acidos grasos libres del

biodiesel.

Medias y 95,0% de Fisher LSD

(X 0,0001)
2159,5

2159

2158,5
_|

AG

2158

2157,5

2157 | -

b1 b2
PORCENTAJE DE CATALIZADOR

En la figura 25 cada uno de los niveles del factor B son diferentes, se determino
que estos factores en esta investigacion tienen un efecto estadisticamente significativo en

el porcentaje de acidos grasos libres del biodiesel con un nivel de confianza del 95,0%.
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CAPITULO VI
6. Comprobacion de las hipdtesis
6.1. Hipotesis a verificar
Las hipotesis de la investigacion planteadas fueron
6.1.1. Hipotesis Nula (Ho)
El biodiesel obtenido a partir del efluente de palma no cumple con la normativa
vigente para ser considerado biocombustible.
Hy:t4—171,=0
6.1.2. Hipotesis Alterna (Ha)
El biodiesel obtenido a partir del efluente de palma cumple con la normativa vigente

para ser considerado biocombustible.

Ha: TI_TZ#: 0

De acuerdo a los anélisis realizados al biodiesel obtenido se rechaza la hipotesis

nula (Ho) y se acepta la hipdtesis alterna (Ha), es decir que el biodiesel obtenido a partir

del efluente de palma no cumple con la normativa vigente para ser considerado

biocombustible.
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CAPITULO VII
7. Conclusiones y recomendaciones
7.1. Conclusiones

e El efluente generado durante el proceso de extraccion de aceite crudo de
palma es un residuo con altos porcentajes de acidez, humedad e impurezas,
esto se puede deber al tiempo de permanencia de estos en las piscinas de
oxidacion, y por su mezcla con otros desechos como cascara y raquis.

e Los analisis fisicos y quimicos (humedad, acidez, densidad, impurezas)
realizados a la materia prima permitieron conocer el proceso adecuado para
la obtencién de biodiesel, realizandose asi una esterificacion previa para
disminuir los acidos grasos libres presentes en la materia prima.

e En el proceso de esterificacion se evidencio que para lograr disminuir el
contenido de &cidos grasos libres la relaciéon molar alcohol: aceite idéneo
fue de 10:1y el porcentaje de catalizador de 1%, para obtener una acidez
de 2%, obteniendo menor rendimiento.

e Una vez realizada la reaccion de transesterificacion se evidencio que el
tratamiento con el cual se obtiene mayor rendimiento de biodiesel es el
tratamiento 1 (T1), con relacion molar 6:1 y 0,6 de porcentaje de
catalizador.

e Posterior a la realizacion de los analisis al biodiesel se concluye que el

biodiesel obtenido del efluente generado durante el proceso de extraccion
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de aceite crudo de palma puede ser considerado biocombustible segun la

normativa vigente.

7.2.Recomendaciones

Emplear efluente con menor tiempo de almacenamiento para que el
contenido de acidos grasos sea menor, y asi disminuir costos en la obtencion
de biodiesel.

Estudiar el uso de otros reactivos para la reaccion de esterificacion y
transesterificacion.

Buscar otro tratamiento para el efluente que sea econémicamente rentable,
debido a que es un desecho poco estudiado con gran potencial energético, y
altamente contaminante si no se lo trata.

Actualizar y dar el mantenimiento adecuado a los equipos, materiales y
reactivos del laboratorio de investigacion, para ayudar a los tesistas en sus

investigaciones.
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ANEXOS

Anexo 1. Mapa de ubicacion de la empresa extractora de aceite de palma.

Empresa extractora de aceite de

palma OLEOCASTILLO

-

(0°05'45"N 79°27'31"W) 2.13 km
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Fuente: Google Maps,(2020)

Anexo 2. Mapa de ubicacién de la investigacion

Fuente: Google Maps(2020)
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Anexo 3
Preparacion de la muestra

Calentamiento Filtracion de

Recoleccion
de la muestra la muestra

de la muestra

Anexo 4
Determinacion de humedad del efluente

Pesado de la Secado de la Enfriado de la

muestra muestra muestra
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Anexo 5
Determinacion de acidez del efluente

Neutralizacic Disolucion de la Neutralizacion
del: ra 'Izac_'?” muestra en la de los AGL
e la solucion solucién
Anexo 6

Determinacioén de densidad del efluente

Calentamiento en la
estufa de la muestra

con el picnometro con el picnc’)metro

Calentamiento en el bafio
de agua de la muestra
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Anexo 7
Determinacion impurezas insolubles del efluente

Disolucién de Filtracion de la Impurezas sobrantes
muestra con éter muestra en papel filtro
Anexo 8

Desgomado del efluente

Mezcla del POME Decantacion del
con agua destilada POME y agua
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Anexo 9
Reaccion de esterificacion

Reactor de vidrio con Decantacion del éster

reflujo y agua

Anexo 10
Reaccion de transesterificacion

Prepara,ci_c’)n Reactor de Decantacion
del metoxido vidrio con de glicerina
de sodio reflujo y FAME
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Almacenado

Lavado del Lavado del del biodiesel
biodiesel biodiesel
Anexo 11

Determinacion de la densidad del biodiesel

Calentamiento del
picnémetro con
biodiesel
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Anexo 12
Determinacion de la viscosidad del biodiesel

Medicion de la
temperatura del
agua

Calentamiento del
viscosimetro

Anexo 13
Determinacion de flash point y punto de inflamacion del biodiesel

Colocacion de Inflamacién de
fuente de calor muestra
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Anexo 14
Determinacion de acidez y acidos grasos libres del biodiesel

Preparacion del
KOH

Titulacion de AGL
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Norma Técnica GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES INEN 39
Ecuatoriana DETERMINACION DE LA PERDIDA POR CALENTAMIENTO
1973-08
1. OBJETO

1.1 Esta norma tiene por objeto establecer dos métodos para determinar el contenido de humedad y
otras materias volatiles, por calentamiento a 103T. (pérdida por calentamiento) en las grasas y

aceites animales o vegetales.

2. ALCANCE

2.1 En esta norma se describen los métodos siguientes:

a) meétodo del bafio de arena o de la plancha eléctrica de calentamiento, y
b) método de la estufa.

2.2 El método del bafio de arena o de la plancha de calentamiento es aplicable a todos los aceites y
grasas vegetales o animales.

2.3 El método de la estufa es aplicable Gnicamente a los aceites no secantes y a las grasas vegetales

que tengan un indice de acidez menor de 4 (ver norma INEN 38). La grasa de coco, las grasas de

palma y las grasas animales no deben, bajo ninguna circunstancia, analizarse mediante este método.

3. RESUMEN
3.1 Se calienta el producto a 103 T hasta eliminar completamente la humedad y las materias
volatiles.
4. INSTRUMENTAL

4.1 Capsula de porcelana o de vidrio, con fondo plano, de 8 cm a 9 c¢cm de didmetro y 3 cm
aproximadamente de profundidad, (para el método del bafio de arena o de la plancha eléctrica de
calentamiento).

4.2 Termémetro, con escala de 80°a 120T y longitud de apr oximadamente 10 cm; provisto de

bulbo reforzado de mercurio y camara de expansion en su extremo superior, (para el método del

bario de arena o de la plancha eléctrica de calentamiento).

(Continta)

A
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Mo GRASAS Y ACEITES COMESTIBLES INEN 38
W i DETERMINACION DE LA ACIDEZ 197308
1. OBJETO

1.1 Esta norma tiene por objeto establecer el método para determinar la acidez o el indice

de acidez en las grasas y aceites animales o vegetales. .

2. TERMINOLOGIA

21 Acidez. Es, en una grasa o aceite, el contenido de &cidos grasos libres, expresado
convencionalmente como gramos de acido oleico, lalrico o erucico por cada 100 g de
sustancia.

2.2 Indice de acidez. Es el nimero de miligramos de hidréxido de potasio requeridos para
neutralizar los acidos grasos libres contenidos en 1 gramo de grasa o aceite.

3. RESUMEN

3.1 Se disuelve una cantidad determinada de grasa o aceite en una mezcla de alcohol
etilico y éter dietilico, y se titulan los acidos grasos libres con una solucién de hidréxido de
sodio o de potasio.

4. INSTRUMENTAL

4.1 Matraces Erlenmeyer de 250 cm®y 500 cm®.
4.2 Buretas, graduadas con divisiones de 0,1 cm®.

4.3 Balanza analitica, sensible a 0,1 mg.

5. REACTIVOS

5.1 Mezcla (1:1) de alcohol - éter. Mezclar un volumen de éter dietilico con un volumen
igual de alcohol etilico al 95 % (V/V).

5.2 Solucién 0,1 N de hidréxido de sodio o de potasio, debidamente estandarizada.

5.3 Solucién 0,5 N de hidréxido de sodio o de potasio, debidamente estandarizada.

(Continua)
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Um Norma Espanola
UNE-EN ISO 663

NormalizaciénEspafiola

Junio 2017

Aceites y grasas de origen animal y vegetal

Determinacion del contenido de impurezas insolubles
(ISO 663:2017)
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UNE-EN ISO 3838
norma

espanola

Diciembre 2004

-]_ Petréleo crudo y productos petroliferos liquidos o sélidos

Determinacion de la densidad o de la densidad relativa

Métodos del picnémetro de tapén capilar y del picnémetro
bicapilar graduado

(ISO 3838:2004)

Crude petroleum and liquid or solid petroleum products. Determination of density or relative density.
Capillary-stoppered pyk and graduated bicapillary pyk hods. (ISO 3838:2004).

Pétrole brut et produits pétroliers liquides ou solides. Détermination de la masse volumique ou de la densité
relative. Meéthodes du p) étre a bouchon capillaire et du pycnométre bicapillaire gradué.
(ISO 3838:2004).

Esta norma es la version oficial, en espaiiol, de la Norma Europea EN ISO 3838 de
mayo de 2004 que a su vez adopta integramente la Norma Internacional ISO 3838:2004.

m Esta norma anula y sustituye a la Norma UNE-EN ISO 3838 de junio de 1996.

Esta norma ha sido elaborada por el comité técnico AEN/CTN 51 Productos Petrolife-
ros cuya Secretaria desempeiia AOP.
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Norma Técnica PRODUCTOS DE PETROLEO. DETERMINACION DE LOS INEN 808
Ecuatoriana PUNTOS DE INFLAMACION Y COMBUSTION EN VASO

ABIERTO CLEVELAND. 1986-11

1. OBJETO

1.1 Esta norma establece el método para determinar los puntos de inflamacién y combustién de todos los
productos de petrdleo, excepto los aceites combustibles (fuel oils) y aquellos productos que teﬁgan un
punto de inflamacion, en vaso abierto, inferior a 79°C .

2. RESUMEN DEL METODO

2.1 La muestra que debe ensayarse se coloca en un vaso, calentandola al principio rapidamente vy, luego, al
acercarnos al punto de inflamacién, con un aumento de temperatura lento y constante.

2.2 A intervalos determinados, se pasa una pequefia llama sobre el vaso de ensayo, tomandose como punto de
inflamacién la temperatura a la cual los vapores emitidos por la muestra se inflamen por primera vez.

2.3 Continuando el ensayo, se toma como punto de combustion la temperatura a la cual se produce la combustién de
los vapores, porto menos, durante 5 segundos.

3. INSTRUMENTAL

3.1 Aparato Cleveland de vaso abierto. Descrito en el Anexo A. 3.2 Termémetro. Descrito en el Anexo A.

i

4. PROCEDIMIENTO DE ENSAYO

4.1 Preparacién del aparato

4.1.1 Colocar el aparato sobre una mesa firme de un laboratorio que no tenga corrientes de aire,
protegiendo la parte superior del mismo de la luz intensa, con el objeto de apreciar facilmente el punto de
inflamacién (ver nota 1).

4.1.2 Si la muestra desprende vapores molestos, efectuar el ensayo en una campana, utilizando una pantalla de
proteccién, para evitar corrientes de aire sobre el vaso Cleveland, durante los 56°C que preceden al p unto de
inflamacién.

NOTA 1. Evitar cualquier perturbacién en los vapores emitidos por la muestra durante los 177 que preceden al punto de

inflamacioén, perturbacion que puede producirse, incluso, por la respiracién o movimiento - brusco del operador.

(Continta)
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GLOSARIO DE TERMINOS
POME.- Palm oil mil efluent, residuo que se genera a partir de la extraccién del aceite de
palma.
FAME.- Fatty Acid Methyl Ester, Ester metilico de &cido graso o también llamado
biodiesel. Es un biocombustible producido por transesterificacion de triglicéridos con
alcoholes. En el caso de que el alcohol utilizado para la produccion sea metanol, el
biodiesel se denomina éster metilico de acido graso FAME.
Biodiesel.- biocombustible que se emplea como reemplazo del diésel, también conocido
como gasoleo o gasoil. Sustancia que se produce mediante grasas animales o aceites de
origen vegetal que son sometidos a distintos procesos industriales.
Catalizador.- Substancia capaz de favorecer o acelerar una reaccion quimica sin intervenir
directamente en ella; al final de la reaccion el catalizador permanece inalterado.
Esterificacion.- Reaccion de obtencion de un éster a partir de un &cido carboxilico y un
alcohol. Se realiza en presencia de un catalizador acido.
Biocombustible.- Un biocombustible es un tipo de combustible cuya produccién se
desarrolla a través del tratamiento quimico o fisico de desechos organicos o de plantas.
Plancha de calentamiento.- Pequefio aparato de sobremesa, portatil y autbnomo, que
posee uno o0 mas elementos de calefaccion eléctrica, y que se emplea para calentar

recipientes con liquidos, de forma controlada.
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Fenolftaleina.- La fenolftaleina es un compuesto organico que se usa a menudo como
indicador de pH. La fenolftaleina se vuelve rosada a un pH superior a 8,3 e incolora en
soluciones &cidas.

Estufa.- Equipo utilizado para secar y esterilizar los recipientes de vidrio y metal en un
laboratorio. Se conoce también como horno de secado. Trabajan entre la temperatura
ambiente y los 350°C.

Hexano.- Hexano es un hidrocarburo alcano con la formula quimica CH34CH3. Los
isdbmeros de hexano son altamente reactivos, y se utilizan a menudo como disolvente inerte

en reacciones organicas.
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