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RESUMEN

En el presente trabajo se estudia la produccion de Biodiesel a partir de aceite
de palma por transesterificacion con etanol, utilizando dos medios cataliticos y
tres variables de proceso (temperatura, contenido de catalizador y Relacion
Molar de Alimento de etanol-aceite) con niveles diferentes para cada variable y

la combinacion de cada uno de ellos.

Para el desarrollo experimental se plantedé inicialmente, un analisis
termodinamico para el aceite, tomando en cuenta que esta conformado

principalmente por glicerilo tripalmitato y el glicerilo trioleato.

Con la informacién obtenida se analiza el efecto de estas tres variables y su

ingerencia en el costo de produccion en el laboratorio



ABSTRACT

The following thesis is about the Biodiesel production that was done using the
Palm Oil by a transesterification reaction with ethanol. Two catalytic means and
three process variables were used (temperature, catalyst percentage and molar
relation of ethanol charge) with different levels for each variable and the

combination of those levels.

The experimental development initially stated a thermodynamically analysis for the
oil, taking into account that it mainly consists of glyceryl tripalmitate and glyceyl

trioleate.

The effect of these three variables and its cost production influence to a laboratory

level were analyzed with the information collected.



INTRODUCCION

El calentamiento de la atmdsfera es el principal desafio medioambiental que
hoy afronta la humanidad a nivel mundial. Ninguna poblaciéon es ajena al

problema y a sus consecuencias.

Los dos gases responsables del fendmeno llamado "Efecto Invernadero” son el
anhidrido carbénico (CO2) y el metano, donde el diéxido de carbono se genera
mayormente, del uso de combustibles fosiles (petréleo y carbén) como fuente

de energia.

Una del las alternativas para solucionar este problema es el uso de "Biodiesel.,
como sustituyente (en forma parcial o total) de combustibles petroquimicos

(naftas, gasoil, fuel oil), logrando un balance en las emisiones, mas favorable.

En el plano econdémico, todavia no compiten con los derivados del petrdleo,
pero muchos paises estan implementando politicas ambientales que permiten

compensar estas diferencias de costos.

El crecimiento vertiginoso experimentado por el parque automotor diesel,
durante la ultima década en Colombia, se ha traducido en un incremento de la
demanda de ACPM, al punto que en la actualidad representa aproximadamente
el 40% del combustible total utilizado en este sector. Este hecho ha generado
que a partir del afo 2002 se vislumbre una importacion inminente de este,
afectando en forma negativa la economia del pais.

Actualmente, el sector del transporte depende en un 98% de los derivados del
petréleo, un recurso que se agotara en 50 afios. Ademas se calcula que en el

afo 2005, el parque maovil habra crecido un 25%. Por lo que la Union Europea



(U.E.) pretende que en el citado ano, el consumo de biocarburantes sea
cercano al 5% del consumo total de combustible .

Esto ultimo se refleja en el programa denominado ALTENER que establece 3
objetivos en materia de fuentes de energia renovables para Europa en el 2005:
incrementar la participacion del mercado de energias renovables desde el 4%
al 8% de las necesidades energéticas primarias, triplicar la produccion de
energias renovables y asegurar una participacién de los biocombustibles en el

consumo total de combustibles por los vehiculos del orden del 5%.

Por tanto se ha generado una busqueda constante de combustibles alternativos
a nivel mundial, propiciando la aparicién de biocarburantes, destacandose el
etanol para motores de gasolina y el biodiesel para los motores de encendido
por compresion. Las pequefas modificaciones que hay que realizar a estos
ultimos, el bajo impacto ambiental, han motivado a las naciones mas
desarrolladas a promover su uso, destacandose la utilizacion de aceites de

girasol y colza, en forma de metilésteres 1.

El ciclo biolégico en la produccion y el uso del Biodiesel reduce
aproximadamente en 80% las emisiones de anhidrido carbdnico, y al 100% las
de dioxido de azufre. La combustion de Biodiesel disminuye en 90% la
cantidad de hidrocarburos totales no quemados, y entre 75-90% en los
hidrocarburos aromaticos. El biodiesel, ademas proporciona significativas
reducciones en la emanacion de particulas y de mondxido de carbono, que el
diesel de petréleo. Distintos estudios en EE.UU., han demostrado que el

biodiesel reduce en 90% los riesgos de contraer cancer ..

Cuando hablamos de biodiesel, nos referimos en general a ésteres de alquilo
menores (metilo y etilo) de acidos grasos de cadena par, que en general van
del C4 al C24. La razén de esto es la naturaleza de la materia prima: grasas y

aceites de origen animal y vegetal.



El proceso de sintesis consta normalmente de una transesterificacion que
sustituye el grupo glicerilo de los triglicéridos por un grupo metilo u etilo,

proveniente de un alcéxido como el metdxido u etdxido de sodio .

La transesterificacion no es mas que una reaccion de un alcohol "A" y un éster
"B" para dar un alcohol "C" y un éster "D". En la sintesis del biodiesel, se
forman, normalmente ésteres metilicos, en una proporcién aproximada del 90%

mas un 10% de glicerina.

Nuestro pais, con un gran potencial agricola, esta enfocado en la produccién
de aceites vegetales, en especial el de Palma; esta fue introducida en
Colombia en 1932, pero su cultivo comercial sélo se extendidé por el pais a
mediados del siglo XX, gracias a medidas gubernamentales tendientes a
promover el desarrollo econémico, con una produccién de mas de medio millén
de toneladas métricas/afo. Colombia es el primer productor latinoamericano de
aceites de palma y palmiste, y el cuarto en el mundo . Crear una nueva
aplicacion del mismo, originaria un nuevo mercado del producto, en la

fabricacion de combustibles biodegradables

Rudolph Diesel (inventor del motor diesel), ya utilizaba aceite de mani en sus
motores (como demostré en la exposicion de Paris de 1930), y cabria
preguntarse, el porqué del uso de un éster, que implica un valor agregado

sobre el aceite

La respuesta radica principalmente en la adaptabilidad del biodiesel, que no
solo presenta una viscosidad mucho menor a la del aceite, sino también la
posibilidad de utilizacion directa en motores diesel (de inyecciéon directa u
indirecta), sin mas modificaciones que las que representan unos pocos

recaudos'®..

El presente trabajo estudia la produccion de biodiesel a partir de aceite de
palma por transesterificacion con etanol, via catalisis acida y basica; utilizando
Tetra Isopropil Titanato e Hidréxido de Potasio respectivamente. Para

desarrollar este Objetivo se plantean las siguientes metas:



1. Caracterizacion fisico-quimica de la materia prima (aceite de palma)
2. Establecer las mejores condiciones para la reaccion de
transesterificacion, via catalisis acida y basica.

3. Caracterizacion fisico-quimica del biodiesel.

El capitulo uno, expone los fundamentos tedricos mas importantes
referentes al uso del aceite de palma como materia prima, comercializacion,

economia, usos, entre otros.

El capitulo dos presenta los antecedentes mas relevantes de la
transesterificacion de aceites vegetales y el uso de estos como
combustibles bioldgicos, su produccion, principales ventajas econdmicas y

ambientales ademas sus mas notables limitaciones.

El capitulo tres plantea el disefio experimental llevado a cabo en lo referente
a equipo utilizado, materiales, concentracién de catalizadores (acido —
basico), exceso de etanol, velocidad de agitacion, analisis termodinamico;
seguido de las posibles combinaciones de la variables y sus resultados,

para luego aplicarlos en desarrollo experimental.

El capitulo cuatro presenta el desarrollo experimental.

El capitulo cinco expone los resultados obtenidos en la fase del desarrollo
experimental.

El capitulo seis muestra el analisis de los resultados obtenidos.

El capitulo siete expone las conclusiones.

El capitulo ocho presenta las recomendaciones.



1. ACEITE DE PALMA

1.1 HISTORIA DE LA PALMA AFRICANA

La palma africana es originaria del Golfo de Guinea (Africa occidental) y se
extiende hasta 15° de latitud norte y sur. Es un cultivo que tarda entre 2 y 3
afios para empezar a producir frutos y puede hacerlo durante mas de 25 afios.
Dentro de los cultivos de semillas oleaginosas es el que produce mayor
cantidad de aceite por hectarea. Con un contenido del 50% en el fruto, puede
rendir de 3.000 a 5.000 Kg. de aceite de pulpa por hectarea y 600 a 1.000 Kg.

de aceite de palmiste P!,
1.2 USOS DEL ACEITE PALMA Y SUS DERIVADOS
1.2.1 USO INDUSTRIAL (ADITIVO):

El aceite de pulpa se usa en la fabricacion de acero inoxidable, concentrados
minerales, para lubricantes, crema para zapatos, tinta de imprenta, velas, etc.
Se usa también en la industria textil y de cuero, en la laminacién de acero y
aluminio, en la trefilacion de metales y en la produccién de acidos grasos y

vitamina A.

Del fruto de la palma se extrae el aceite crudo y la nuez o almendra de
palmiste, mediante procesos mecanicos y térmicos. Estos productos se
incorporan luego a otros procesos para su fraccionamiento o la obtencion de

otros productos finales.

El aceite de palma es una materia prima ampliamente utilizada en jabones y
detergentes, asi como en la elaboracion de grasas lubricantes y secadores

metalicos, destinados a la produccion de pintura, barnices y tintas



1.2.2 USOS COMESTIBLES:

La palma de aceite es importante por la gran variedad de productos que
genera, los cuales se utilizan en la industria alimenticia, primordialmente. El
aceite de palma reune varias caracteristicas importantes que determinan una
gran versatilidad para ser utilizado en la alimentacion y en la industria. Por un
lado, tiene un alto contenido en glicéridos sélidos, o que le de una gran
consistencia sin necesidad de hidrogenacion. Es muy resistente a los procesos
oxidativos, lo que le confiere una vida util muy larga, con la consiguiente

posibilidad de ser almacenado durante mucho tiempo.

También su contenido de triglicéridos de punto de fusion alto, permite su
inclusion en la formulacion de productos con un rango plastico muy alto, ideal

para climas muy calidos y para muchas aplicaciones industriales.

El fraccionamiento del aceite de palma permite obtener por un lado la oleina de
palma, que es liquida a temperatura ambiente y por el otro la estearina de
palma, de alto punto de fusidén y que a la misma temperatura permanece solida.
El aceite crudo presenta un color rojo anaranjado muy fuerte, debido al alto
contenido en carotenoides, que alcanza niveles de 500-700 mg por litro. En
consecuencia, el aceite sin refinar representa la fuente alimentaria mas rica en
compuestos carotenoides y algunos pueblos lo utilizan en forma natural, pero el
caroteno se destruye en el proceso de refinacion, mediante el cual se produce
el aceite de color claro, con un 60% de acido palmitico y un 40% de acido
oleico.

El aceite de palma refinado, que es semisdlido a temperatura ambiente (20°-
22°), es utilizado como aceite para ensaladas y en formulaciones para
margarinas, mantecas y grasas para panaderias. También es bueno para freir,
por su baja cantidad de acidos grasos poliinsaturados. La presencia de
antioxidantes naturales y la ausencia del acido linolénico confieren una
excelente estabilidad al aceite y a la oleina de palma, que producen alimentos

fritos con buen sabor y vida util prolongada.



Algunas investigaciones compararon a la oleina de palma con el aceite de mani
y determinaron que se deteriora mas lentamente que otros aceites vegetales
como el de girasol y el de soja. Después de varias frituras, adquiere una
tonalidad marrén que esta asociada con el deterioro de la grasa, y a elementos
que le confieren esa coloracion. Uno de los principales usos del aceite de
palma y de sus fracciones lo constituye la elaboracion de margarinas, de las
cuales existen diversos tipos segun el destino final de las mismas.

A pesar que el aceite de palma es semisdlido y sus propiedades se acercan al
producto terminado, su uso en las denominadas margarinas "de mesa" en
zonas de clima templado se ve limitada y debe ser mezclado con aceites
vegetales parcialmente hidrogenados o sin hidrogenar para que el producto
final resulte facil de untar.

Una mezcla adecuada de estearina de palma, aceite de palma, aceite de soja 'y
aceite de pepita de palma, permite obtener una excelente margarina para ser
usada en la fabricacion de tortas. Su suave consistencia y la existencia de
pequenos cristales de grasa permiten la incorporacion de muchas burbujas de
aire en la masa, lo que se traduce en un horneado mucho mas parejo.

Una formula a base de estearina de palma o de aceite de palma endurecido, es
ideal para usar como margarina "de pasteleria", especialmente para lograr
excelentes masas de hojaldre y otros productos similares, en los cuales la
masa forma capas separadas de grasa. Son margarinas de suave textura pero
de muy buena consistencia y muy trabajables, o que permite la expansién del
aire y del vapor entra las capas de grasa durante el horneado, haciendo crecer
las capas de masa y dando al producto terminado una apariencia escamosa.

La fraccion intermedia del aceite de palma, se usa como pigmento de extension
de la manteca de cacao o como componente principal de algunos de sus
sustitutos.

La estearina y el aceite de palma hidrogenado se utilizan para sopas secas y
mezclas en polvo y la oleina de palma, mezclada con otros aceites y grasas,
resulta muy adecuada para la formulaciéon de alimentos para bebés. Mientras
que con la combinacién del aceite de palma, la oleina puede ser utilizada en los
sustitutos lacteos .



1.3 PRODUCCION MUNDIAL

Malasia con 11 millones de toneladas/afio es el principal productor del mundo,

el mayor productor de América es Colombia con 500 mil toneladas (ver

figura 1)

Figura 1 Principales paises productores de
aceite de palma 2001

Ctros 1024
Enlnm-ll-:'?.gandia 2% [4E paizes] Malasia 515
2%
Migeria 3% i
Indone=ia
b
Fuente: FAD

Calculos: Ohservatorio Agrocadenas Colombia

La produccion mundial de aceite de palma ha registrado un rapido
crecimiento durante las ultimas tres décadas, pues la tasa promedio anual
entre 1970 y 1999 fue de 8%. De acuerdo con cifras de la FAO, entre 1970 y
1999 la produccion mundial de aceite de palma pasé de 1.9 a 21 millones de

toneladas.

El consumo per capita tanto en América Latina como en el mundo, muestra
una tendencia ascendente creciendo a tasas del 80 y 7.0%
respectivamente. En Colombia el consumo per capita ha presentado un
crecimiento continuo y dindmico aunque en los ultimos anos ha tendido a
estabilizarse. La figura dos muestra el consumo per capita mundial en 1999
el cual es 3.08 Kg, una tasa de crecimiento de consumo per capita en el
mundo entre los afios 1995-1999 de 6.6%; siendo el consumo per capita de
Colombia para el afio 1999 de 9.92 Kg, con una tasa de crecimiento de

consumo, entre los afios 1995-1999 de 8.0% .
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Figura 2. Consumo per capita de aceite de palma.
Mundo, América y Colombia 1990 - 2000
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1.4 FICHA TECNICA DEL ACEITE DE PALMA

El aceite de palma presenta caracteristicas que lo diferencian sustancialmente
de otros. La tabla 1 muestra las principales propiedades fisicoquimicas de este;

como el indice de refraccién, indice de Yodo, acidez, etc.
1.4.1 COMPUESTOS QUIMICOS:

Acidos grasos: palmitico, palmitdlico, estearico, oleico, linoléico, linolaico. La
tabla dos presenta la composicion de acidos grasos presentes en el aceite de

palma, de acuerdo a la parte procesada de la palma.
Esteroles: principalmente, el beta-sitosterol y estigmasterol.

Amino acidos: isoleucina, leucina, lisina, metiotina, cistina, fenilalanina,
tirosina, valina y tritofano, entre otros. También posee, Carbohidratos y

provitamina A.
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1.4.2 PROPIEDADES FiSICO-QUIMICAS

Tabla1. Propiedades fisicoquimicas del aceite de palma

Propiedad Aceite del|Aceite del
Pericarpio |Mesocarpio

indice de Yodo 81 80

indice de refraccion Nd 40°C 1.4616 1.4581

indice de Acidez (Noeq.gr_NaOHj 1.85 0.72

Gr.aceite

Acidez (AGL) 0.53 0.36

indice de saponificacion 193 192

Material no saponificable 0.98 0.96

Punto de fusion 12.8°C 13.6°C

Tabla 2. Composicion de acidos grasos

Pericarpio (%) | Mesocarpio (%)
Palmitico 13.0 13.0
Palmitolico 0.6 0.6
Estearico 1.9 1.9
oleico 78.8 79.7
Linoléico 4.2 3.6
Linolénico 0.8 0.7
Otros 0.6 0.5

12




2. BIODIESEL

2.1 ANTECEDENTES

La transesterificacion de aceite vegetal no es un proceso nuevo. Esta fue

iniciada en 1853, por los cientificos E. Duffy y J. Patrick!""

para accionar
vehiculos pesados en Africa del sur antes de la segunda guerra mundial,
conocido hoy como “Biodiesel” para describir su uso como combustible

Diesel®,

El inventor del motor diesel, Rudolf Diesel, puso aceite de mani en su creacién
en el ano 1900. Luego, a lo largo del siglo XX se realizaron varias experiencias
de utilizacion de aceites vegetales en los motores de este tipo pero sin obtener
mayor repercusion ',

Los primeros estudios concernientes a la produccién de biodiesel fueron
encaminados hacia la utilizacion de metanol en la transesterificacion. El
metanol es altamente téxico, no produce una llama visible cuando se quema y
puede ser absorbido por la piel, el etanol en cambio es mas seguro y le da la
gran ventaja al biodiesel de ser obtenido partir de recursos 100% renovables (el
etanol se produce debido a la fermentacién de la glucosa); a pesar de ello, la
utilizaciéon del etanol en la produccién de biodiesel no ha sido estudiada tan

extensivamente como la del metanol.

La principal pionera de la investigacion a favor del etanol ha sido la Universidad
de ldaho, que a partir de la década de los 90 se ha dedicado a optimizar la
reaccion del etil éster. En 1992, Korus y otros investigaron las principales
variables que influyen en el proceso de transesterificacién: catalizador,
porcentaje de agua presente en el alcohol, temperatura, velocidad de agitaciéon
y exceso de alcohol empleado, para determinar las condiciones éptimas que
lleven a un maximo rendimiento; concluyendo que la variable mas influyente es

la cantidad de agua presente en el etanol.



En 1996, Paterson y otros ! también de la Universidad de Idaho, optimizaron el
proceso de transesterificacién de aceite de nabo silvestre, su propuesta incluye
un exceso estequiométrico de 65% para el etanol, es decir una relacién molar
de 5.0:1 de etanol a aceite; el catalizador utilizado fue KOH (mas de 95% de

pureza) en una proporcion de 1.43% en peso de aceite.

Recientemente, el biodiesel se ha tomado como una fuente natural e
importante de combustible debido al alto costo del petréleo en los afios 70s, al

eventual agotamiento de los combustibles fésiles y al calentamiento global.

En diciembre de 1997 se llevd a cabo una demostracion del Biodiesel en el
Mercosur. Con el fin de demostrar la efectividad del combustible biodiesel en
vehiculos automotores en Argentina, se organizé con el objetivo de cumplir con

los siguientes postulados:

- El uso de combustibles ecologicos que mejoren la calidad de vida,
reduciendo las emisiones de residuos toxicos dafiinos para la poblacién.

- Reducir la amenaza que pesa sobre el cambio del clima a través del uso de
combustibles de origen vegetal con bajo nivel de impacto en el aumento de
la cantidad de dioxido de carbono en el aire.

- Educar a la poblacién en las ventajas del uso de combustibles renovables
de origen Vegetal.

- Incrementar los posibles usos del aceite de soja argentino.

A pesar de ser el biodiesel un producto nuevo, que todavia no ha creado un
importante mercado en los principales paises del mundo, ya se esta utilizando

hace varios afios con resultados muy satisfactorios.

En Estados Unidos el combustible lleva ‘recorridos’ mas de 15 millones de Km.
y se utiliza en colectivos urbanos, en transporte de aeropuertos, en parques
nacionales y en la marina; mientras que en Europa el combustible lleva mas de

veinte anos de trayectoria en implementacion y uso. En Alemania existe una
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fuerte demanda de Biodiesel y se vende a menor precio que el gasoil por el
incremento del precio de éste y al bajo precio del aceite de colza y al
tratamiento preferencial como producto libre de impuestos, por mas existen
unas 800 estaciones de servicio que lo comercializan. Los lideres en volumen
son Alemania y Francia; sin embargo hay una produccion notable en ltalia,

Espafia, Gran Bretafia y el resto de Europa ['?,

En Japén se recicla aceite usado por los Macdonald's para producir biodiesel.
Asia mantuvo una situacion mas expectante al principio, pero desde 1997
comenzo a incrementar su produccion de manera que en 1998, ya alcanzé un

nivel cercano a las 40.000 ton/afio!"".

A principios de 2001, el Departamento de Energia federal aprob6 un proyecto
para investigar la sintesis y el uso eficiente de biodiesel en Puerto Rico. Con la
colaboracién de la compafia Panzardi-ERM (PERM), la primera fase del
proyecto ha sido completada, estudiando los siguientes aspectos: reaccion de
sintesis, mercadeo, analisis de emisiones y ademas se lograron hacer varias
demostraciones utilizando biodiesel en generadores y camiones de recogido de
basura. También PERM complet6 el disefio de proceso incluyendo diagramas

de flujo para la planta de biodiesel que se desea construir en Puerto Rico.

La transesterificacion en esta investigacion, se llevéo a cabo con metanol e
hidroxido de sodio como catalizador, para producir éster de metilo (biodiesel).
Para maximizar el mezclado entre metanol y el aceite, los cuales son
inmiscibles, se utilizé un sistema de ultrasonido. Con una conversién del 96%,
frente a la agitacion mecanica que fue del 91%. El sistema de ultrasonido
brindé una conversién mayor en un corto tiempo, o que minimiza los procesos
de purificacion y conversiones mayores de 90% se observaron para biodiesel,
empleando grasa animal y aceite de soja en menos de cinco minutos. Para el
analisis de emisiones se utilizd6 un analizador de combustion Bacharach (ECA
450), que determind las concentraciones de 6xidos de nitrégeno (NOy), didxido
de azufre (SO;), mondxido de carbono (CO) e hidrocarburos a la salida de un
generador diesel portatil de 5 KW. Una reduccion de 50 % de CO y de 1 % de
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NOx fue obtenida cuando biodiesel puro fue usado en el generador,
observandose una reduccion de 60% en hidrocarburos (HC) y 100% en SO, ya
que biodiesel es libre de azufre. Todos estos resultados son bien reproducibles,
excepto las concentraciones de los NOx, las cuales generalmente aumentan de

uno a cuatro porciento.

Como parte del programa de demostraciones, el Municipio de Isabela comenzo6
a utilizar biodiesel B20 (20 porciento biodiesel y 80 diesel) en uno de sus
camiones de recogido de basura. Para el mes de marzo, el Municipio de
Caguas empezo a usar B20 en sus camiones y la compania AMECO empezé a
utilizar B20 en uno de sus generadores, con un buen funcionamiento del
generador; por tal motivo, han incrementado a B50 (50% biodiesel) durante el
resto de la demostracion. La eliminacion del olor de azufre caracteristico del
diesel y la rapida aceleracion del motor, son varios de los comentarios positivos

por los usuarios de este combustible.

El estudio de mercadeo hecho por la Universidad de Puerto Rico, (Recinto de
Mayaguez), demostré que el consumo de diesel es alrededor de 400.000 de
galones / afio identificando a la Autoridad de Energia Eléctrica y varias flotas de

camiones como los mayores consumidores de diesel.”!

En Argentina existen varios proyectos funcionando, la mayoria de ellos
conducidos por los propios productores, algunas cooperativas y sociedades. Si
bien la industria aceitera no se ha mostrado muy interesada en estos
proyectos, se han mostrado interesadas a participar como proveedoras del

principal insumo.

2.2 DEFINICION

El Biodiesel es un ester que puede ser obtenido de diferentes tipos de aceites o
grasas animales o vegetales; como soja, colza, palmera, entre otras; mediante
un proceso denominado transesterificacién, donde los aceites derivados
organicamente se combinan con el alcohol (etanol o metanol comunmente) y
son quimicamente alterados para formar esteres de alquilo, como etil o

metilester. El biodiesel puede ser empleado en cualquier motor Diesel y se
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encuentra registrado como combustible y como aditivo para combustibles en la
Agencia de Proteccién del Medio Ambiente (Enviroment Protection Agency —
EPA-EEUU).

Estos esteres grasos, pueden mezclarse o no con diesel petrolifero. El
porcentaje de biodiesel puro que se encuentra en el combustible, se le
denomina porcentaje de biomasicidad o, simplemente, bioesteraje. Asi, el
Biodiesel B30 tiene un 30 % de bioesteraje, es decir, un 30 % de esteres

grasos y un 70 % de diesel petrolifero '%.

2.3PRODUCCION DE BIODIESEL

La produccién del biodiesel es un proceso conceptualmente simple (véase la
figura 3) donde el aceite vegetal de caracteristicas conocidas, se encuentra
almacenado en la tolva de aceite; asi mismo se introduce el catalizador acido 6
basico, con el metanol 6 el etanol y a una temperatura de 65 °C
aproximadamente, reacciona. Después de aproximadamente dos horas bajo
condiciones de constante agitacion, los triglicéridos, reaccionaron
completamente con el alcohol para formar cadenas de metil ¢ etil-éster
(biodiesel) y glicerina, como producto secundario de valor comercial, esta
mezcla se pasa al sistema separador donde es clarificada, dividida y enviada a

los tanques de biodiesel y glicerina "%,

Figura 3. Esquema de la produccion de biodiesel en un proceso por lotes

Almacén
de alcahol

Mezclado
de Metdxido

Almaceén
de acelte

Biodiesal

Glicerina
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La reaccidén de transesterificacion es reversible (véase figura 4) y no implica
grandes cambios de energia. Para que la reaccidon pueda completarse es
preciso eliminar del medio reaccionante uno de los productos, generalmente el
glicerol, que se separa del medio casi anhidro y se deposita en el fondo del

reactor.

Figura 4 Esquema de la reaccion de transesterificacion

R-COO-CH, H,C -CH
R-COO-CH + 3CHOH @ ——p» 3RCOO-CH, + H JI -0OH
- |
R-COO-CH, H,C-0H
Aceite vegetal Etanol Ester Etilico Glicerol

Los rendimientos suelen ser superiores al 90%, y en presencia de catalizadores
basicos la reaccién se puede efectuar a temperatura ambiente; si se utilizan
catalizadores acidos se requiere una temperatura superiores a los 100 °C y sin

catalizador se requieren temperaturas superiores a 250°C!"

2.4 PROPIEDADES

Los motores diesel de hoy requieren un combustible que sea limpio al
quemarlo, ademas de permanecer estable bajo las distintas condiciones en las
que opera. El Biodiesel es el unico combustible alternativo que puede usarse
directamente en cualquier motor diesel, sin ser necesario ningun tipo de
modificacion. Como sus propiedades son similares al combustible diesel de
petréleo, se pueden mezclar ambos en cualquier proporcion, sin ningun tipo de
problema. Tiene en general un poder calérico algo menor al del gasoil (7.795
kcal/l vs. 8.74 Kcal./l). Su viscosidad cinematica en general esta entre 1.9y 6.0
CST., aunque éste parametro no difiere sustancialmente en el gasoil (1.3-4.1
CST); este parametro no debe ser muy alto para evitar que se tapen los
conductos. Su densidad es de aproximadamente 0.878 kg/l a 15 °C, y su flash
point llega a sobrepasar los 130 °C, a diferencia del gasoil, cuyo punto de flama

es de apenas 60-80 °C. Posee ademas un numero cetano ligeramente mayor al
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del gasoil, y duplica el poder de lubricacion del mismo. No contiene Azufre, ni
compuestos Aromaticos, su Lubricidad es de mas de 6.000 gramos BOCLE, No

téxico y biodegradable, reduce los contaminantes de escape [,

2.5 VENTAJAS
El biodiesel presenta una larga variedad de ventajas, como son:

* No requiere mayores modificaciones para su uso en motores diesel
comunes.

* Es obtenido a partir de aceites vegetales, totalmente renovables.

* Permite a paises agricolas independizarse de los paises productores de
petrdleo.

* Tiene un gran poder de lubricaciéon y minimiza el desgaste del motor.

* Presenta un menor nivel de emisiones gaseosas de combustién nocivas.

*  Su rendimiento en motores es similar al del gasoil derivado de petréleo.

* Puede utilizarse en mezclas con gasoil comun en cualquier proporcion.

* No requiere cambios de infraestructura para su adopcion.

* Reduce el humo visible en el arranque en un 30%.

* Posee una gran biodegradabilidad, comparable a la de la dextrosa.

* Puede producirse a partir de cultivos abundantes en el pais, como la
Palma.

* Ya ha sido probado satisfactoriamente por mas de 20 afios en Europa.

* No contiene azufre y permite el uso de catalizadores.

* Los proyectos de inversion asociados son una buena fuente de empleos.

* El olor de combustion asemeja el olor a fritura, a diferencia del olor del
gasoil.

* Posee efectos positivos para la salud, ya que reduce compuestos

cancerigenos.
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2.6 LIMITACIONES

Siendo el presente un trabajo cientifico, no seria justo abogar sélo por las

virtudes del biodiesel, sin hacer mencion de sus desventajas.

* Presenta elevados costos de materia prima, mas aun desde la
devaluacion del peso argentino.

* Presenta problemas de fluidez a bajas temperaturas (menores a 0°C)

* Presenta escasa estabilidad oxidativa, y su almacenamiento no es
aconsejable por periodos superiores a 6 meses.

* Su poder solvente lo hace incompatible con una serie de plasticos y
elementos derivados del caucho natural, y a veces obliga a sustituir
mangueras en el motor.

* Su carga en tanques ya sucios por depdsitos provenientes del gasoil
puede presentar problemas cuando por su poder solvente "limpia"
dichos depdésitos, acarreandolos por la linea de combustible.

* Su combustion puede acarrear un aumento de O6xidos de nitrégeno

(NOx); éste parcialmente resuelto por el agregado de aditivos.

2.7 IMPACTO AMBIENTAL

Reduce en los escapes la fraccion de carbono en particulas, la cantidad de
monoéxido de carbono, hidrocarburos no quemados, la emisién de
hidrocarburos aromaticos policiclicos, la cantidad de 6xidos de azufre.

Los motores diesel ofrecen un beneficio neto de 45 a 71 % menos de
emisiones de CO2 en comparacion con la gasolina.

Es el unico combustible alternativo en Estados Unidos en cumplir con los
requisitos de la EPA (Environmental Protection Agency), bajo la seccion 211 (b)
del “Clean Air Act” "
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2.8 IMPACTO ECONOMICO

Siendo el aceite de palma un producto agricola, el cual actualmente se esta

utilizado, solo en productos comestibles y en aditivos; crear nuevas alternativas

de mercado para este; como el biodiesel, generaria incremento de valor

agregado al material de base (semillas de aceite), Inversiones en plantas y

equipos, mayor cantidad de empleos, base tributaria por las operaciones de

planta, utilidades. Esto atenuaria la crisis del sector aceitero por demanda

sostenida.

Otros impactos econdmicos serian:

Reduccion de los niveles de riesgo por la mayor diversificacion de la
matriz energética, con menor dependencia de fuentes no renovables de
energia, como ser el petréleo, carbdén y gas natural.

Menores necesidades de importacion de combustibles, reduciendo la
dependencia energética y ocasionando un ahorro de divisas.

En paralelo al desarrollo del biodiesel, se producira el desarrollo de la
denominada “industria oleo quimica”. Como subproducto del proceso de
transesterificacion de los aceites vegetales, estan la glicerina y los
acidos grasos, que constituyen materia prima para variados procesos.
Es el unico combustible alternativo que funciona en cualquier motor
diesel convencional sin la necesidad de ninguna modificacion. Ademas
puede almacenarse en cualquier lugar donde se guarda el diesel
derivado del petrdleo.

Calidad diferencial el mundo desarrollado optara por la compra de
alimentos que cumplan con el cuidado del medio ambiente.

Insumo de produccion propia para el productor a igual precio que el
combustible fosil el biodiesel provoca un cambio financiero importante.
La futura demanda del biodiesel estableceria la creacion de un nuevo
mercado con enorme potencial de crecimiento. Por ejemplo para el caso
de Argentina se analizd ligeramente la generacion de empleo, y
siguiendo las diferentes estimaciones minimas de consumo de biodiesel,

se estim6 que para cubrir el 25% del volumen de combustible requerido
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en el consumo del transporte urbano se generarian unos 491.313
jornales en el afio, y se crearian 2.047 puestos de Trabajo ['®! aspecto
deberia ser analizado en Colombia de forma mas detallada.

= El potencial de destruccion de la capa de ozono es notablemente menor,
sobre todo si se utiliza B100 (100% Biodiesel)

2.9 CARACTERISTICAS FISICO QUIMICAS DEL BIODIESEL

La siguiente tabla, presenta un cuadro comparativo entre las principales
propiedades fisicoquimicas del biodiesel y el petrodiesel, segun normas
internacionales.

Tabla 3 Propiedades fisico-quimicas del biodiesel vs. combustible diesel '

| Propiedad | Unidad | Diesd Biodiesel (PME) |
| | Horma europea 390 DIM ¥ 3606
|Propiedades estindar | |
Drensdad {15 °C) kgim® B0 B&D BY5.%00
Viscosdad (40 *0) mm’fs 200.4.50 35540
Purio de prscbn C >55 =110
[ Contenido de anufre s (pesa) [ <0 <00l
Mimers de cetano 49 =49
IPrnpitdadﬂ adicionales |
Contenido de mdgeno | % (pesa) 00 0%
[ Peder caarfico I My [ s 029
Grado de efigenda % B2 40.7

La tabla cuatro muestra y compara las principales caracteristicas fisicoquimicas
del biodiesel B20 con el gasoil, mientras que la tabla cinco confronta las

propiedades fisicas, mecanicas y ambientales de estos combustibles.
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Tabla 4 caracteristicas del biodiesel B20

[10]

Propiedad Biodiesel Gasoil *

Punto de ignicion 65 52

Azufre % maximo 0,04 0,05

Numero de octano 50 42

Aromaticos mucho menor

Oxigeno mucho mayor

Punto Nube (°F) 8 6

Punto de Fluidificacion (°F) 0 -5

Biodegradabilidad (%) 38 26

Lubricidad (BOCLE, gramos) 5.000 4.000

Lubricidad HFRR Sea 193 492 215

Frie 0.13 0.24 0.1
Filn 93 32 94

*Gasoil + Aditivo lubricante Exxon

Tabla 5 biodiesel B20 comparado con el gasoil |

10]

Propiedad Caracteristica

Beneficio en las emisiones Reduce particulas en suspension, monoxido de
carbono e hidrocarburos totales

Conversion motores No necesaria

Ajuste y regulacion motores No necesaria

Torque Similar

Potencia Similar

Consumo Similar

Lubricidad Mayor

Condiciones invernales Similar

Seguridad Sin peligro de explosién por emanaciones

Punto de ignicion Mayor

Almacenaje Similar

Emanaciones Menos agresivas
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3. DISENO EXPERIMENTAL

Con el fin de desarrollar los objetivos especificos establecidos y tener parametros
de comparacion, se implementd un disefio experimental que se ajustara a tal fin;
utilizando como variables proceso, tres niveles de temperatura, tres niveles de
relacion molar de alimentacion de etanol y dos de porcentaje en peso catalizador

sobre carga total de aceite.

3.1 ANALISIS TERMODINAMICO

Este se realizé mediante el calculo de la entalpia de formacién y la energia libre de
Gibbs, en funcion de la temperatura, seguido del calculo de la constante de
equilibrio tedrica y de la relacion de alimentacion de etanol en funcion de la
conversion de la reaccion; asumiendo que el aceite solo esta conformado por los
dos compuestos de mayor porcentaje y que no se presentan reacciones diferentes

a la de la transesterificacion.

3.1.1 CALCULO DE LA ENTALPIA DE FORMACION

Para este, se utilizé el método de CARDOSO '], el cual se basa en el calculo de
las entalpias de formacién para liquidos por contribucion de grupos, a partir de sus

calores de combustion, mediante la siguiente ecuacion (1):

AHc(l) = 196.98 — 610.13*(N)
N Nc + X ANi
Nc

ANi = Correccion de la tabla 6.6 de properties of gases and liquids !'”!

Numero de atomos de carbono



Para la Glicerina

C3HgOs(l) + 50, ————> 3 CO; + 4 H,0 (I)
AHC Giiceq) = -196,98 — 610,13 *[ (3) + (-0,3116)]

AHC Giiceq) = -1837,25 Kj/mol

AHf° co, =-393,777 Kj/mol"®

AHf° Ho =-286,03 Kj/mol

AHfygiice = (3*AHf°co, +4* AHF® H,0) — AHC Glece()
AHfy) Giceny = (3%(-393,777)+4*(-286,03)) — (-1837,25)
AHfy) Gicey = -488,201 Kj/mol

Para los datos expuestos en la siguiente tabla, se realizé el mismo procedimiento

obteniendo:

Tabla 6. Datos de entalpia de formacion (25 °C) a partir de calores de combustion
por método de CARDOSO

Sustancia AH Combustion (Kj/mol) | AH Formacion (Kj/mol)
Glicerina -1837,25 -488,201
Oleato de Etilo - 11832,1 - 641,6
Palmitato de Etilo -10611,9 - 832,1
Glicerilo Trinoleato - 33909,1 -1120,4
Glicerilo Tripalmitato - 30396,1 -1544,7
*Etanol - -277,6

* Calor de formacién tedrico obtenido de Balances de materia y energia!™
3.1.2 CALCULO DE LA ENTALPIA DE REACCION (25°C)

Reaccion con el Glicerilo Trinoleato:

(C17H33C0O2)3C3Hs (1) + 3CoHsOH —  3C47H33C0,C2Hs + C3HgO3

25



AHn = Entalpia de productos — Entalpia de reactivos
AHn = (3%(-641,6) + (-488,201)) — (-1120,4 + 3*(-277,6))
AHpn = -2413 + 1953,2

AHxn = -459,8 Kj/mol

Reaccion con el Glicerilo Tripalmitato :

(CHs (CH2)14 CO2)3 CsHs (1) + 3C;HsOH ——  3CH3(CH,)14C0,CoHs + CsHgOs

AHpn = (3*(-832,14) + (-488,201)) — (-1544,7 + 3*(-277,6))
AHun = -2984,6 + 2377,4
AHun = -607,22 Kj/mol

3.1.3 CALCULO DE LAS CAPACIDADES CALORIFICAS DE LIQUIDOS (Cp)
Este calculo se realizé por el método de MISSERNARD [
Para el Oleato de Etilo (C17H33CO2 C3Hs):

O
Il

CH,-CH = CH —(CH,),, ~-C-0O—-CH, - CH3

CpL= 15(CHy) + 2(CHj3) +2(-CH=) + (COO)
CpL= 15(28, 2) + 2(41, 6) +2(21, 3) + (54, 0)
CpL=607, 8 J/mol*K

Los datos que fueron obtenidos de manera similar se presentan en la siguiente
tabla.
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Tabla 7. Datos de capacidades calorificas a 25 °C, por el método de
MISSERNARD

Sustancia Cp. (J/mol*K)
Glicerina 213,0
Oleato de Etilo 607,8
Palmitato de Etilo 537,0
Glicerilo Trinoleato 1691,8
Glicerilo Tripalmitato 1563,9
Etanol 113,7

3.1.4 CALCULO DE LAS ENERGIAS LIBRES DE GIBBS ESTANDAR
DE FORMACION (Gf°)

Para el calculo de estas propiedades se utilizd el método por contribucién de

grupos para sustancias puras y liquidas de CONSTANTINOU y GANI '],

Para el Oleato de Etilo (C17H33CO, C2Hs):

@)
Il

CH,-CH = CH —(CH,),, ~C—0—-CH, - CH3

Gf° = 15(CHy) + 2(CHj3) +2(-CH=) + (COO)

Gf° = 15(8, 231) + 2(-8, 03) +2(93, 745) + (-281, 495)

Gf° =13, 4 KJ/mol

Luego:

AGF28K = Gf°-go

go = Parametro de ajuste adicional, usado en la estimacién de Energia Libre de
Gibbs de Formacion.

AGF** = Energia de Gibbs Estandar de formacion a 298K

go = 34, 967 KJ/mol

AGF =13, 4 — 34, 967 = -21,567 KJ/mol
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Los datos que se exponen en la siguiente tabla fueron hallador de manera similar.

Tabla 8 Datos de energia libre de Gibbs ['*!

Sustancia Gf° (KJ/mol) AGF* (KJ/mol)
Glicerina -439,457 -474,424
Oleato de Etilo 13,4 -21,567
Palmitato de Etilo -182,321 -217,288
Glicerilo Trinoleato 75,907 40,94
Glicerilo Tripalmitato -487,913 -522,88
* Etanol - -174, 8

* Valor tedrico obtenido de Balances de materia y energia ['®

3.1.5 CALCULO DE LAS ENERGIAS LIBRES DE GIBBS Y
CAPACIDADES CALORIFICAS DE REACCION 2%

REACCION CON EL GLICERILO TRINOLEATO:
(C17H33002)3C3H5 (|) + 3Co.HsOH ——— 3C47H33C0O, CoHs + C3HgOs3

Energia libre de Gibbs de reaccion

AGn = (3*(-21, 567) + (-474, 424)) — (3*(-174,8) + (40, 94))
AGn = -539, 125 + 483, 46

AGxn = - 55, 665 Kj/mol

Cp de reaccion (Cpxn)

ACpmn = (3*(607, 8)+213) - (1691, 8 +3*(113, 7))
ACpmn = 2036, 4 — 2032,9

ACPmn = 3, 5 J/mol*K

ACPin = 3, 5 x 10° Kj/ mol*K
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REACCION CON EL GLICERILO TRIPALMITATO:
(CH3 (CH2)14 CO2)3 C3Hs (I) + 3C,HsOH —® 3CH3(CH3)14C0,CoHs + C3HgO3

Energia libre de Gibbs de reaccion

AGn = (3*(-217, 288)+ (-474, 424)) — (3*(-174,8) + (-522, 88))
AGn = - 1126, 288 + 1047, 28

AGxn = -79, 008 Kj/mol

Cp de reaccion (Cpxn)

ACpmn = (3*(537)+213) - (1563,9 +3*(113, 7))

ACprn = 1824 — 1905

ACpmn = -81 J/mol*K

ACPrn = -8, 1 x 102 Kj/ mol*K

3.1.6 VARIACION DE LA CONVERSION EN FUNCION DE LA RELACION DE
ETANOL AGREGADA

Para evaluar la variaciéon de la conversion en funcion del etanol agregado, primero
se realizaron las curvas de la energia libre de Gibbs en funcion de la temperatura,
esto para analizar el rango de temperaturas a las cuales las reacciones son mas

factibles, mediante un programa en MATLAB, utilizando los niveles de temperatura

sugeridos en la literatura para el uso de cada catalizador, (ver|anexo (F)).

3.1.6.1 CURVAS DE ENERGIA LIBRE DE GIBBS EN FUNCION DE LA
TEMPERATURA 2%

En el programa se tuvieron en cuenta los siguientes aspectos:

rxn

T T
AG =AH® + J-Cpm*dT—T*{—ASf + [%j*ﬂ] Ecuacion. 1

298,15 298,15

AH? —AG? i
ASY,,. = A, ~AG,, Ecuacion. 2
298.15
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Las ecuaciones anteriores, se utilizan para describir el comportamiento de la

energia libre de Gibbs en funcion de la temperatura; luego para:

La reaccién estequiométrica con el Glicerilo Trinoleato:

0 0
ASy = A =AGL, _ —4S98+55665 _ | yocii o
“ 298.15 298.15

298,15 298,15

T /iy -3
AG =-4598+ | (3.52X10-3)*dT—T{—1,355+ [ (3’52);10]*04

Para la reaccion estequiométrica con el Glicerilo Tripalmitato:

AH?  —AG’ —607,22
ASf, = —"22 i oL LA ) —1,7716Kj / mol * k
298.15 298.15

T T -2
AG =-607.22+ | (8.1X10°2 )t —T* {— 17716+ | (wj * dt}

298,15 298,15 r

Los resultados se muestran a continuacion:
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Figura 5 Energia libre de Gibbs Vs. Rango de temperatura utilizado con el

catalizador basico
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Figura 6 Energia libre de Gibbs Vs. Rango de temperatura utilizado con el

catalizador Acido
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3.1.6.2 CALCULO DE LAS CONSTANTES DE EQUILIBRIO TEORICAS

Para el céalculo de estas constantes se toma en cuenta, que el aceite alimentado
tiene solo los compuestos de mayor concentracion, es decir el Glicerilo Trinoleato
(55%) y el Glicerilo Tripalmitato (45%) y que solo ocurre la reaccion de
transesterificacion.

Para calcular las constantes de equilibrio a 298,15 K se utilizd la siguiente
ecuacion

AG"°
R*T

Ecuacion 3

—LnkK, =

T = Temperatura (298,15 Kelvin)
R = Constante de Universal de los gases (8,31451 J/mol*K)
AG® = energia libre de Gibbs de reaccién a 298,15.

Entonces, para:

La reaccioén 1 (con el Glicerilo Tripalmitato) tenemos:
—55,665Kj / mol

K =
© 7 (8,314Kj/ mol * K)* (298,15K)
Ke=1.307

La reaccion 2 (con el Glicerilo Trinoleato) tenemos:
—79,769Kj / mol

K =
" e T 8314K) I mol * K) * (298,15K)
Ke=1, 468

A partir de estas constantes, se calculd la variacion de la conversion en funciéon de
la carga total de etanol alimentada al reactor, mediante un programa en MATLAB

de estas variables seguidas de las siguientes ecuaciones se visualiz6 este efecto.

(C17H33C02)3C3H5 (|) + 3C,Hs0OH - 5 3C17H33C0O5 CoHs + C3HgO5
A1 3B 3C D
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(CH3 (CHa)14 COz)s C3Hs (1) + 3C,HsOH . 3CH3 (CH,)14C0,CoHs +C3HgOs
A2 3B 3E D

La siguiente tabla presenta el balance molar estequiométrico para la reaccion de

transesterificacion.

Tabla 9. Tabla Estequiométrica basado de Schott Fogler 2"

Sustancia |[t=0 At t=final

A1 0.55Na0 | -0,55 NaoXa1 0,55Na0 (1-Xa1)

A2 0.45Na0 | -0,45 NaoXa2 0,45 Nao (1-Xa2)

B Ng -1,65 NaoXa1 — 1,35 NaoXa2 | Nao (Bs — 1,65Xa1 — 1,35Xa2)

C 0 1,65 NaoXa1 1,65 NaoXa1

D 0 1,35 NaoXa2 1,35 NaoXa2

E 0 Nao (0.55)(/.\1 + 0,45 XA2) Nao (0.55XA1 + 0,45 XA2)
Nao +NB Nao (1+6g)

Donde:

Bs = Relacién Molar de Alimentacion de etanol
Nao = Moles de Aceite alimentadas.

Xa1 = Conversion del glicérilo tripalmitato.

Xa2 = Conversion del glicérilo trioleato.

Luego:
K _ C'C3>kC‘D L 27CA013X::1*CA01XA1
el — T
CAI *C; CA01(1 _XAI) *CZOI(QB _3X/11)3
27X A
o = 2 ; Ecuacién 4
(I_XAI)(HB _3XA1)
— (’VC3 * CD 1 27CA023X312 * CAOZXAZ s 7
eZ_(C *C3]_C 1—X )*C (0, —3X ) Ecuacion 5
Al B A02 A2 A02 B A2

X
(1 - XAZ )(‘93 - 3X/12)3

e2
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Figura 7. VARIACION DE LA CONVERSION DE L& RN
COM RESPECTO A LA RAZON MOLAR DE ALIMENTACION DE ETAMOL
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La tabla diez, expone la variacion de las constantes de equilibrio con la
temperatura.

Tabla 10 Variacién de las constantes de equilibrio con la temperatura

Temperatura (°C) Ke1 Ke2
25 1.307 1.468
28 1.253 1.400
33 1.200 1.330
36 1.175 1.284
40 1.135 1.230
45 1.080 1.150
47 1.025 1.040
50 1.007 1.038
52 0.998 1.026
57 0.976 0.999
60 0.940 0.948
70 0.934 0.943
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Figura 9. Variacion de las constante de equilibrio de la Rnx1 (Ke1) Vs Temperatura
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3.2 NIVELES DE LAS VARIABLES DE PROCESO

Del andlisis, termodinamico se establecieron los rangos de las variables tedricas
que mejor se ajustan a disefo experimental; para temperatura y la relacion molar
de alimentacion se eligieron tres niveles y para el porcentaje de catalizador sobre
cantidad de aceite cargado al reactor, dos niveles. Estos se exponen a
continuacion. En la tabla once aparece la combinacion de los niveles del proceso

con el catalizador basico y en la doce utilizando el catalizador acido .

Tabla 11 Combinacion de los niveles del proceso con el catalizador basico

(% de catalizador Basico/Wp
Ensayo Temperatura °C | Con-EOH de aceite cargado)
40 5.34 1
1 50 5.34 1
70 5.34 1
40 6.67 1
2 50 6.67 1
70 6.67 1
40 8.00 1
3 50 8.00 1
70 8.00 1
40 5.34 3
4 50 5.34 3
70 5.34 3
40 6.67 3
o 50 6.67 3
70 6.67 3
40 8.00 3
6 50 8.00 3
70 8.00 3
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Tabla 12 Combinacion de los niveles del proceso con el catalizador acido

(% de catalizador Acido/Wp de
Ensayo Temperatura °C | Con-EOH aceite cargado)
40 5.34 1
7 50 5.34 1
70 5.34 1
40 6.67 1
8 50 6.67 1
70 6.67 1
40 8.00 1
9 50 8.00 1
70 8.00 1
40 5.34 3
10 50 5.34 3
70 5.34 3
40 6.67 3
11 50 6.67 3
70 6.67 3
40 8.00 3
12 50 8.00 3
70 8.00 3

Para la agitacion mecanica del sistema, se eligié una velocidad de 2000 RMP,
este valor se obtuvo del estudio realizado por FANGRUI MA, en 1999 2%,

3.3 ANALISIS DE LA MATERIA PRIMA

El analisis de aceite de palma se realizé6 con el fin de establecer parametros
iniciales de medida, esto se hizo mediante pruebas estandar como son indice de
yodo, indice de saponificacién, viscosidad, pH, punto de fusion, indice de
refraccion, densidad. Estos analisis y el método empleado se presentan en la

siguiente tabla.
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Tabla 13 Métodos de analisis para la materia prima

Tipo de

Analisis

Método

indice de yodo

Este analisis permite identificar la cantidad de acidos grasos

libres presentes en el aceite de palma. Se realizdé por el

meétodo de Hanus (ve

indice de

saponificacion

Este diagnostico permite identificar la cantidad de materia

saponificable. Este analisis se realiz6 por método estandar

(ver|anexo B)

indice de Permite verificar la concentracion de la materia prima, esta se
refraccion realizé con el refractometro.
pH Esta prueba se realizé en un pH-metro.

Esta prueba se realizé con la ayuda de un picnémetro de
Densidad 10ml, certificado.

Se realizé en el equipo Schott Visco Easy (viscosimetro
Viscosidad rotacional véas
Punto de Se realiz6 segun método descrito en Analisis organico
fusion y cualitativo 12

congelacién

Peso

molecular

Este calculo se realizé por medio de la hidrdlisis tedrica de los
acidos grasos reportados en la teoria, que contiene el aceite
de palma.
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4. DESARROLLO EXPERIMENTAL
4.1 EQUIPOS.
REACCION:
» La figura 11 muestra el Reactor BATCH, agitado mecanicamente, con
enchaquetado para bafo Termostatado, el cual sera utilizado en la

transesterificacion.

Figura 11 Reactor BATCH agitado




Termostato.

Motor para agitacion mecanica.
Condensador en espiral.
Agitador en acero inoxidable.
Transductor.

Termocupla

YV V V V V V V

Refractdmetro Fisher Scientific

SEPARACION

» Condensador recto.

» Embudo de separacion.

> Beakers.

» Balanza analitica.

» Agitador de vidrio Balén de fondo plano de tres bocas.
» Codo esmerilado.

» Termometro.

> Probeta de 250 ml.

» Pipetasde 1y 10 ml.

» Picnémetro certificado.

» Soportes universales.

» Alargadera.

» Estufa.

» Vianda.

» Espatula.

» Tubos de ensayo con tapa.
» Mangueras.

» Tapones.

» Centrifuga.

>

Tubos para centrifuga.
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4.2 MATERIAS PRIMAS

4.2.1 Aceite de palma procesado.

Los resultados del analisis fisicoquimico, realizado al aceite de palma, se

muestran en las siguientes tablas.

Tabla 14 caracterizacion fisico- quimica del aceite de palma

PROPIEDAD *TEORICA PRACTICA
Indice de saponificacion
(mg de KOH) 208.4 205.63
Indice de yodo 48-58 53.87
Viscosidad (cp) a 30 °C - 846.670
Punto de fusion (°C) 18 19
Densidad (gr/ml) a 20 °C 1.38 1.25
Peso molecular - 846

* Datos obtenidos de Balance de materia y energia !

8]

Tabla 15 indice de refraccién del aceite de palma por lote de produccién

LOTE DE PUNTO DE INDICE DE
RECIPIENTE |PRODUCCION| VENCE MUESTRA |REFRACCION
1 180132 18-01-2004 | Superficie 1.4720
1 180132 18-01-2004 Medio 1.4720
1 180132 18-01-2004 Interno 1.4720
2 150231 15-02-2004 | Superficie 1.4720
2 150231 15-02-2004 Medio 1.4725
2 150231 15-02-2004 Interno 1.4720
3 162423 13-01-2004 | Superficie 1.4725
3 162423 13-01-2004 Medio 1.4720
3 162423 13-01-2004 Interno 1.4725
4 120232 12-02-2004 | Superficie 1.4720
4 120232 12-02-2004 Medio 1.4720
4 120232 12-02-2004 Interno 1.4720
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Tabla 16 Viscosidad y densidad del aceite de palma por lote de produccion

LOTE DE VISCOSIDAD | DENSIDAD
RECIPIENTE |PRODUCCION| VENCE | (centipoises)| (gr/ml)
1 180132 18-01-2004 | 846.672 1.245
1 180132 18-01-2004 | 846.670 1.250
1 180132 18-01-2004 | 846.671 1.250
2 150231 15-02-2004 | 846.672 1.249
2 150231 15-02-2004 |  846.669 1.250
2 150231 15-02-2004 |  846.670 1.251
3 162423 13-01-2004 |  846.671 1.252
3 162423 13-01-2004 | 846.670 1.251
3 162423 13-01-2004 |  846.669 1.250
4 120232 12-02-2004 | 846.670 1.250
4 120232 12-02-2004 | 846.671 1.249
4 120232 12-02-2004 | 846.669 1.250

4.2.2 Etanol grado analitico.
La siguiente tabla presenta la ficha técnica del etanol

Tabla 17. Ficha técnica del etanol

PROPIEDAD OBSERVACION
Formula: C,Hs0H
Liquido incoloro.
Pe=78°C.
Propiedades fisicas Pf=-114°C.

Miscible en agua.

Olor: detectable a partir de 49-716 ppm (180 ppm).
Punto de inflamacion: 13°C.

Temperatura de auto ignicién: 363°C.

Inflamable
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4.2.3 Catalizadores:

Generalmente las reacciones de transesterificacion en fase liquida necesitan
un catalizador que aporte iones hidrégeno, de esta forma se alcanzan
velocidades de reaccidn razonables. Los catalizadores pueden ser acidos o
bases. Como catalizador basico se eligié el hidroxido de potasio (KOH), debido
a que la constante se solubilidad con el etanol es mas alta que la de otros
hidroxidos de caracteristicas semejantes.

Como catalizador acido se trabajo con el Tetra Isopropil Titanato (TPT), el cual
es un catalizador acido de Lewis que se hidroliza con el agua. Por lo tanto, el
TPT puede ser recuperado, en el proceso de lavado del biodiesel.

Debido al caracter ecoldgico del biodiesel, no se eligi6 como catalizador acido,
el acido sulfurico. Puesto que este, no puede ser retirado por completo, una vez
haya terminado la reaccion, lo cual generaria SOx, cuando el biocombustible
sea quemado.

Catalizador Basico: KOH grado analitico. La ficha técnica se encuentra en el

anexo D.

Acido de Lewis (TPT): Ti(OCsH;)s. La ficha técnica de este catalizador se

encuentra en ellanexo D.

Mecanismo general del proceso de adiciéon nucleofilica al grupo carbonilo
promovido por acidos de Lewis:

Desde el punto de vista de los orbitales moleculares, la reacciéon entre un
nucledfilo y un compuesto carbonilico tiene lugar mediante la interaccion entre
el orbital mas alto ocupado del nucledfilo con el orbital mas bajo en energia
vacio del compuesto carbonilico, que es el orbital n* antienlazante, es decir, el
catalizador acido protona al grupo carbonilo y el alcohol, que es un nucledfilo

débil, ataca al carbonilo activado por el efecto de la protonacién.

El TPT es un catalizador esteroespecifico, el cual ayuda a que la reaccién
genere mas producto deseado; la ficha técnica de este catalizador sugiere, que
para reacciones de transesterificacion se cargue del 2 al 5% en peso del ester

producido; sin embargo para efectos de tener parametros de comparacion se
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cargara del 1 al 3% de aceite cargado; las equivalencias de estas cargas con

respecto al ester formado se muestran en la siguiente tabla.

Tabla 18 Comparacion en la equivalencia de porcentaje de catalizador cargado

al reactor
% Wp de aceite cargado Equivalencia en % Wp de ester formado
1% 0.47 %
3% 1.42 %
5% 2.37 %
10.55 % 5 %

4.3 CURVAS DE CALIBRACION PARA CONTROL DE REACCION

Con el fin de controlar la reaccion, se realizaron curvas de calibracién de
indice de refraccion de la mezcla biodiesel, glicerina, aceite etanol Vs.
contenido de etanol, esto basado en el articulo “experimental evaluation of

"8 en el cual

the transesterification of waste palm oil into biodiese
controlan la reacciéon a partir de la gravedad especifica; las correlaciones
obtenidas para cada relacion de alimentacion de etanol se describen en la

siguiente tabla.

Tabla 19 Correlaciones de las curvas de calibracion

Relaciéon molar de etanol | Ecuacién obtenida Coeficiente
alimentado/ mol de Y = indice de refraccion de
aceite cargado X = Moles de etanol correlacion
5.00 Y = 1,427585 + 6,2268 < 10™ *X 0.9927
7.50 Y =1,421055 + 4,3104 - 10 *X 0.9791
9.00 Y = 1,405801 + 4,9822 <107 *X 0.9963
12.00 Y = 1,401319 + 4,0954 <107 *X 0.9770
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Figura 12. Indice de Refraccion Vs. Moles de etanol presentes
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4.4 DETERMINACION DE LAS CONVERSIONES GLOBALES.

Las conversiones se hallaron mediante la destilacion del etanol que no
reacciond; estas se determinaron mediante un balance de materia, midiendo

las moles de etanol cargadas inicialmente y las destiladas al final de la

reaccion.
= MOLESRXN
~92%0.789
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4.5 PROCEDIMIENTO
REACCION

Se realizé el montaje del reactor y el sistema de separacion, luego se
acondiciono el equipo, realizando pruebas a distintas condiciones de agitacion,
temperatura, relacion molar de alimentacion y porcentaje de catalizador. Con el
biodiesel obtenido en las pruebas de acondicionamiento se realizaron curvas
de calibracion de indice de refraccion Vs. La mezcla etanol, aceite, biodiesel y
glicerina.

Antes de iniciar cada ensayo se midio el indice de refraccion y la viscosidad del
aceite, se peso la cantidad de aceite necesario para la reaccion (250g.) y se
agregdé al reactor BATCH. Una vez cargado el aceite, se inicio el
precalentamiento del mismo hasta 5 °C por debajo de la temperatura de
reaccion deseada.

Se midio y se disolvié en el etanol necesario para el ensayo, la cantidad de
catalizador requerido para el mismo, esto se hizo calentando a 25 °C y
agitando vigorosamente la mezcla, luego se agregé al reactor la mezcla
catalizador — etanol, de una forma lenta y pausada, con el fin de mejorar la
constate de solubilidad y se midi6 el volumen de reaccion.

Se inici6 la agitacion mecanica a 2000 RMP y se tomé el indice de refracciéon
inicial de la mezcla, se continué tomando pequenas muestras, midiéndoles el
indice de refraccion a cada una de ellas durante dos horas, en intervalos de
diez y veinte minutos. Una vez finalizado el tiempo de reaccién, se midi6 el

indice de refraccion y el volumen de reaccion a la mezcla.

SEPARACION

Luego de finalizado el tiempo de reaccion, se dejo enfriar y se agrego la mezcla
de reaccién al equipo de destilaciéon simple, calentado en bafio Maria hasta
cinco grados por encima de la temperatura de ebullicién del etanol.

Se destilo la cantidad de etanol que no reacciond, y se midié su volumen en
una probeta. Los fondos se dejaron enfriar y se agregaron al embudo de
separacion. Se lavo la mezcla agregandole en forma pausada agua destilada, y

se agité el embudo de separacion, se dejoé reposar hasta que e produjo la
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separacion de fases (véase figuras 13 y 14), apartando en la parte superior el
biodiesel y en la inferior la glicerina. A cada fase se le midié el indice de
refraccion. Con el fin de darle una mejor presentacién al biodiesel, este se
sometié a centrifugacion, luego se le midié el pH, la viscosidad y la densidad a
la muestra de biodiesel.

Se tomaron 500ml de biodiesel y se enviaron a pruebas de calor de

combustion, punto de combustién y punto de inflamacion

Figura 13 Separacién de fases luego del lavado
sl 1 M il

Figura 14 Separacioén de fases con
formacion de jabén

48



5. RESULTADOS OBTENIDOS

5.1RESULTADOS DE LAS CORRIDAS EN EL REACTOR BATCH
AGITADO.

Se trabajaron tres niveles, de temperatura y relaciones molares de

alimentacion de etanol, dos concentraciones de catalizador; cada uno de

estos parametros se basé en la teoria ['® ' 13 15 2. 24 |55 cuales se

describen con los resultados obtenidos en cada nivel, en las siguientes

tablas.

Tabla 20, ensayo 1: RM= 5,34 — 1 % de catalizador Basico

Temperatura Tiempo de indice de Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccién Moles de Et-OH EtOH/Vol.Total

0 1.4600 5.34 1.78 x 102

40 60 1.4480 3.36 1.12 x 107

120 1.4340 1.03 3.43x107

0 1.4600 5.34 1.78 x 107

10 1.4580 4.89 1.63 x 102

20 1.4550 4.40 1.46 x 107

30 1.4540 4.24 1.41x 107

40 1.4530 4.08 1.30 x 10

30 50 1.4510 3.76 1.25 x 107

60 1.4490 3.44 1.14 x 10

70 1.4470 3.12 1.04 x 10

80 1.4450 2.80 9.33x 107

90 1.4430 2.48 8.26 x 107

100 1.4415 2.23 7.43x107

110 1.4375 1.59 5.00x 107

120 1.4345 1.11 3.00x 107

0 1.4610 5.34 1.78 x 107

10 1.4585 4.96 1.65 x 107

30 1.4530 4.08 1.36 x 102

50 1.4480 3.28 1.09 x 102

70 1.4430 247 8.23x107°

70 90 1.4395 1.91 6.37 x 10°

110 1.4360 1.35 450x10°

120 1.4355 1.27 423x10°




Tabla 21, ensayo 2: RM= 6,67 — 1 % de catalizador Basico

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

10 1.4480 6.25 1.80 x 10

30 1.4440 5.32 1.54 x 10

40 50 1.4395 4.28 1.24 x 10

70 1.4360 3.47 1.00 x 10

90 1.4300 2.07 6.00 x 107

110 1.4270 1.38 4.00 x 10

120 1.4265 1.26 3.65x 10°

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

50 60 1.4370 3.70 1.07 x 10

120 1.4270 1.38 4.00 x 10°®

0 1.4498 6.67 1.93 x 10

10 1.4485 6.37 1.85x 10

30 1.4450 5.55 1.61x 10

70 50 1.4400 4.39 1.27 x 10

70 1.4375 3.81 1.10 x 10

90 1.4320 2.54 7.36 x 107

110 1.4280 1.61 467 x 10

120 1.4275 1.495 43x10°
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Tabla 22, ensayo 3: RM= 8,00 — 1 % de catalizador Basico

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4560 8.00 2.00 x 107

10 1.4515 7.06 1.80 x 10

20 1.4485 6.36 1.61x 107

40 30 1.4460 5.88 1.46 x 10

50 1.4410 4.62 1.17 x 10

70 1.4375 3.81 9.65x 10

90 1.4320 2.54 6.43x 107

110 1.4270 1.38 3.50x 10°

120 1.4250 0.92 2.32x 107

0 1.4558 8.00 2.00 x 10

50 60 1.4385 4.05 1.00 x 10

120 1.4255 1.03 2.60 x 10

0 1.4560 8.00 2.00 x 10

10 1.4505 6.80 1.72 x 10

30 1.4500 6.70 1.70 x 10

70 50 1.4450 5.56 1.40 x 10

70 1.4400 4.40 1.10 x 10

90 1.4350 3.20 8.10x 10

110 1.4300 2.07 5.24 x 10

120 1.4260 1.15 2.91x10°
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Tabla 23, ensayo 4: RM= 5,34 — 3 % de catalizador Basico

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

10 1.4550 4.40 1.47 x 10

30 1.4450 2.80 9.33x 10

40 50 1.4435 2.55 8.50x 107

70 1.4390 1.83 6.10x 10°°

90 1.4370 1.51 5.03 x 107

110 1.4350 1.19 3.96 x 10°

120 1.4330 0.87 2.90x 10

0 1.4610 5.34 2.00 x 10

50 60 1.4485 3.86 1.12 x 10

120 1.4345 1.11 3.70x 10°

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

10 1.4590 5.04 1.68 x 10

30 1.4560 4.40 1.47 x 10

50 1.4485 3.36 1.12 x 10

70 1.4430 2.47 8.23 x 10°

70 90 1.4400 1.99 6.63 x 10

110 1.4380 1.67 5.57 x 10°

120 1.4345 1.11 3.70x 10°
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Tabla 24, ensayo 5: RM= 6,67 — 3 % de catalizador Basico

Temperatura Tiempo de indice de Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion | Moles de Et-OH | EtOH/Vol.Total

0 1.4500 6.67 1.93x 10°

60 1.4385 4.05 1.18 x 10

40 120 1.4255 1.03 3.00 x 10°

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

10 1.4495 6.60 1.91 x 10

30 1.4450 5.55 1.60 x 107

50 1.4435 5.20 1.50 x 10

50 70 1.4390 4.16 1.20 x 10

90 1.4340 3.00 8.70x 107

110 1.4285 1.73 5.00 x 10

120 1.4260 1.15 3.30 x 10°®

0 1.4500 6.67 1.93 x 107

10 1.4480 6.25 1.80 x 107

30 1.4445 5.43 1.57 x 10

50 1.4385 4.05 1.17 x 10

70 1.4360 3.47 1.01 x 10

70 90 1.4340 3.00 8.70 x 10

110 1.4290 1.84 5.33x 10°

120 1.4265 1.26 3.65x 107
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Tabla 25, ensayo 6: RM= 8,00 — 3 % de catalizador Basico

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4555 8.00 2.00 x 10°

10 1.4450 5.56 1.40 x 10

30 1.4350 3.24 8.20 x 107

50 1.4300 2.07 5.20 x 107

70 1.4280 1.61 4.07 x 10°

90 1.4255 1.03 2.60 x 107

40 110 1.4245 0.80 2.02x 107

120 1.4240 0.68 1.72x 107

0 1.4560 8.00 2.00 x 10

50 60 1.4390 4.16 1.05 x 107

120 1.4245 0.80 2.00 x 107

0 1.4555 8.00 2.00 x 10

10 1.4530 7.41 1.87 x 107

30 1.4480 6.25 1.58 x 107

50 1.4450 5.55 1.40 x 10°

70 1.4410 4.62 1.17 x 10°

70 90 1.4365 3.58 9.06 x 107

110 1.4300 2.07 5.24 x 107

120 1.4250 0.92 2.33x 107
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Tabla 26, ensayo 7: RM= 5,34 — 1 % de catalizador Acido

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

60 1.4600 5.20 1.73 x 10

40 120 1.4600 5.20 1.73 x 10

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

10 1.4605 5.29 1.76 x 10

30 1.4605 5.29 1.76 x 10

50 1.4600 5.20 1.73 x 107

50 70 1.4600 5.20 1.73 x 107

90 1.4598 5.17 1.725 x 10

110 1.4598 5.17 1.725 x 10

120 1.4598 5.17 1.725 x 10

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

10 1.4610 5.34 1.78 x 10

30 1.4600 5.20 1.73x 107

50 1.4600 5.20 1.73 x 107

70 1.4590 5.05 1.68 x 10

70 90 1.4590 5.05 1.68 x 10

110 1.4585 4.97 1.655 x 10

120 1.4585 4.97 1.655 x 10
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Tabla 27, ensayo 8: RM= 6,67 — 1 % de catalizador Acido

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

60 1.4495 6.60 1.91 x 10

40 120 1.4490 6.48 1.88 x 10

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

10 1.4500 6.67 1.76 x 10

30 1.4495 6.60 1.76 x 107

50 1.4490 6.48 1.73 x 10

50 70 1.4490 6.48 1.73 x 107

90 1.4485 6.37 1.725 x 10

110 1.4485 6.37 1.725 x 10

120 1.4485 6.37 1.725 x 10

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

10 1.4500 6.67 1.93 x 10

30 1.4490 6.48 1.89 x 10

50 1.4490 6.48 1.89 x 107

70 1.4480 6.25 1.81x 107

70 90 1.4480 6.25 1.81x 10

110 1.4475 6.14 1.78 x 10

120 1.4475 6.14 1.78 x 10
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Tabla 28, ensayo 9: RM= 8,00 — 1 % de catalizador Acido

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4560 8.00 2.00 x 10

40 60 1.4550 7.88 1.99 x 10

120 1.4545 7.76 1.96 x 10

0 1.4560 8.00 2.00 x 10

10 1.4560 8.00 2.00 x 107

30 1.4555 8.00 2.00 x 107

50 1.4550 7.88 1.99 x 10

50 70 1.4550 7.88 1.99 x 10

90 1.4545 7.76 1.96 x 10

110 1.4540 7.64 1.93 x 10

120 1.4540 7.64 1.93 x 10

0 1.4555 8.00 2.00 x 10

10 1.4555 8.00 2.00 x 107

30 1.4550 7.88 1.99 x 107

50 1.4540 7.64 1.93 x 10

70 1.4535 7.52 1.90 x 10

70 90 1.4530 7.41 1.88 x 107

110 1.4525 7.30 1.85x 10

120 1.4525 7.30 1.85x 10
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Tabla 29, ensayo 10: RM= 5,34 — 3 % de catalizador Acido

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

10 1.4610 5.34 1.78 x 10

30 1.4605 5.29 1.76 x 10

40 50 1.4605 5.29 1.76 x 10

70 1.4600 5.20 1.73 x 10

90 1.4600 5.20 1.73 x 10

110 1.4595 5.13 1.71x 10

120 1.4595 5.13 1.71x 107

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

50 60 1.4595 5.13 1.71 x 10

120 1.4590 5.05 1.68 x 10

0 1.4610 5.34 1.78 x 10

10 1.4610 5.34 1.78 x 10

30 1.4605 5.29 1.76 x 10

70 50 1.4600 5.20 1.73 x 10

70 1.4590 5.05 1.68 x 10

90 1.4590 5.05 1.68 x 10

110 1.4580 4.89 1.63 x 10

120 1.4580 4.89 1.63 x 107
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Tabla 30 ensayo 11: RM= 6,67 — 3 % de catalizador Acido

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

10 1.4500 6.67 1.93 x 10

30 1.4495 6.60 1.91 x 10

40 50 1.4495 6.60 1.91 x 10

70 1.4490 6.48 1.89 x 10

90 1.4490 6.48 1.89 x 107

110 1.4485 6.37 1.84 x 10

120 1.4485 6.37 1.84 x 10

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

50 60 1.4485 6.37 1.85 x 10

120 1.4475 6.15 1.78 x 10

0 1.4500 6.67 1.93 x 10

10 1.4500 6.67 1.93 x 10

30 1.4490 6.48 1.89 x 10

70 50 1.4490 6.48 1.89 x 107

70 1.4480 6.25 1.81x 107

90 1.4480 6.25 1.81x 107

110 1.4470 6.02 1.75x 10

120 1.4470 6.02 1.75x 10
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Tabla 31 ensayo 12: RM= 8,00 — 3 % de catalizador Acido

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Et-OH Moles de

(°C) reaccion (min) | refraccion EtOH/Vol.Total

0 1.4560 8.00 2.00 x 10

10 1.4550 7.88 1.99 x 107

30 1.4550 7.88 1.99 x 107

40 50 1.4540 7.60 1.92 x 107

70 1.4535 7.50 1.90 x 10

90 1.4535 7.50 1.90 x 10

110 1.4535 7.50 1.90 x 10

120 1.4535 7.50 1.90 x 10

0 1.4560 8.00 2.00 x 10

50 60 1.4550 8.78 1.99 x 10

120 1.4530 8.41 1.88 x 102

0 1.4555 8.00 2.00 x 107

10 1.4550 7.88 1.99 x 107

30 1.4545 7.76 1.96 x 107

70 50 1.4540 7.60 1.92 x 10

70 1.4535 7.50 1.90 x 10

90 1.4530 7.40 1.87 x 10

110 1.4510 6.95 1.76 x 10

120 1.4510 6.95 1.76 x 10

60




Tabla 32 ensayo 13

Relacion molar de alimentacion (RM)=11.02

TPT/Wp-oil = 5% - Vt ,n=415ml;

Grs. de aceite cargados al reactor= 250g.

Tiempo de |
Temperatura | reaccion Indice de Moles de Moles de
(°C) (min) refraccion Et-OH EtOH/Vol.Total

0 1.4470 11.02 2.65x 107

10 1.4470 11.02 2.65x 107

30 1.4470 11.02 2.65 x 10

50 1.4470 11.02 2.65 x 10

70 1.4470 11.02 2.65 x 10

90 1.4460 10.91 2.63 x 10”

110 1.4460 10.91 2.63x 107

130 1.4460 10.91 2.63x 107

150 1.4455 10.78 2.60 x 107

170 1.4450 10.78 2.60 x 107

190 1.4450 10.78 2.60 x 10

210 1.4440 10.66 2.50 x 10

230 1.4440 10.66 2.50 x 10

250 1.4440 10.66 2.50 x 10

270 1.4440 10.66 2.50 x 10

70 290 1.4435 10.29 2.47 x 102
310 1.4435 10.29 2.47 x 107

330 1.4430 10.18 2.45x 107

350 1.4430 10.18 2.45x 107

370 1.4425 10.05 242 x 107

410 1.4420 9.93 2.39 x 107

450 1.4410 9.68 2.33x 107

490 1.4400 9.44 2.27 x 10

530 1.4390 9.20 2.21x10%

560 1.4380 8.95 2.15x 10

600 1.4380 8.95 2.15x 10
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Tabla 33 ensayo 14

Relacion molar de alimentacion (RM)=12.0

TPT/Wp-oil = 3.84% - Vt n = 420ml

Grs. de aceite cargados al reactor= 250g.

Temperatura Tiempo de indice de Moles de Moles de
(°C) reaccion (min) | refraccion Et-OH EtOH/Vol.Total

0 1.4505 12.00 2.85x 10

10 1.4500 11.90 2.83x 107

30 1.4480 11.30 2.69 x 107

40 1.4480 11.30 2.69 x 107

50 1.4470 11.15 2.65x 107

60 1.4470 11.15 2.65x 107

70 1.4470 11.15 2.65 x 10

80 1.4460 10.91 2.59 x 10

90 1.4460 10.91 2.59 x 10

100 1.4450 10.66 2.50 x 102

120 1.4430 10.17 242 x 107

140 1.4430 10.17 2.42 x 10%

180 1.4410 .68 2.30x 107

200 1.4410 9.68 2.30x 107

220 1.4400 9.44 2.25x 107

50 240 1.4400 9.44 2.25x 107
260 1.4400 9.44 2.25x 107

280 1.4390 9.20 2.19 x 107

300 1.4390 9.20 2.19x 10

320 1.4390 9.20 2.19x 10”

340 1.4380 8.95 2.13x 107

360 1.4380 8.95 2.13x 107

380 1.4380 8.95 2.13x 107

400 1.4375 8.83 2.10x 107

420 1.4375 8.83 2.10x 107

440 1.4375 8.83 2.10x 107

62




5.2 CONVERSION FINAL
Los resultados de conversion final se hallaron para cada corrida, estos se

muestra en las siguientes tablas:

Tabla 34 conversiones finales con el catalizador Basico.

% DE
CATALIZADOR TEMPERATURA R.M. DE Et-OH X (%)
3 40 5.34 83.70
3 50 5.34 80.43
3 70 5.34 79.35
3 40 6.67 84.78
3 50 6.67 82.61
3 70 6.67 81.52
3 40 8.00 91.30
3 50 8.00 89.67
3 70 8.00 88.04
1 40 5.34 80.43
1 50 5.34 78.26
1 70 5.34 76.09
1 40 6.67 81.52
1 50 6.67 79.90
1 70 6.67 78.26
1 40 8.00 89.13
1 50 8.00 87.50
1 70 8.00 86.96

Estos datos arrojaron la siguiente regresion multivariable:

X =64.5593 + 1.13056 x Cc + 3.216679 x Rm — 0.090131 x T
X = Conversion.

Cc = Contenido de Catalizador

Rm = Relacion molar de alimentacion de etanol.
T= Temperatura
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Tabla 35 conversiones finales con el catalizador acido

% DE
CATALIZADOR TEMPERATURA R.M. DE Et-OH X (%)
3 40 5.34 3.26
3 50 5.34 4.35
3 70 5.34 7.61
3 40 6.67 4.35
3 50 6.67 7.61
3 70 6.67 9.78
3 40 8.00 6.52
3 50 8.00 8.70
3 70 8.00 11.9
1 40 5.34 217
1 50 5.34 3.26
1 70 5.34 6.52
1 40 6.67 217
1 50 6.67 4.35
1 70 6.67 7.61
1 40 8.00 3.26
1 50 8.00 5.42
1 70 8.00 8.70

Estos datos arrojaron la siguiente regresion multivariable:

X=-12.4475 + 1.08584 x Rm + 0.166655 x T + 1.14556 x Cc

X = Conversion.

Cc = Contenido de Catalizador

Rm = Relacién molar de alimentacion de etanol.
T= Temperatura
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5.3 GRAFICAS DE MOLES DE ETANOL/ VOLUMEN TOTAL DE RXN CON
RESPECTO AL TIEMPO DE REACCION.

A continuaciéon se presentan unas graficas de la variacion de la concentracion
de etanol con respecto al tiempo, estas muestran inicialmente la variacion de la
moles de etanol / volumen total de la reaccién, manteniendo la carga, tipo de
catalizador y la relacion de alimentacion de etanol constantes, variando solo la
temperatura. Luego se expone el mismo efecto variado la carga de catalizador

seguida de la variacién de la relacion molar de alimentacion; el resto de

graficas se encuentran en elfanexo C.

Figura 15. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS. TIEMPO DE REACCION CON
3% DE CATALIZADOR (C.1.= 8M)
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[ JEt-OH/Vt

Figura 16.CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS. TIEMPO DE REACCION A T=

40°C Y RM=8
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Figura 17. CONCENTRACION DE ETANOL/VT DE RXN VS. TIEMPO DE REACCION
CON 1% DE CATALIZADOR ACIDO (C.l.= 5,34MOL)
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Moles Et-OH / Vtl

Figura 18. Moles de EtOH/Vol,Total Vs. Tiempo de Reaccion con 5% de catalizador
TPT, T=70°C y RM=11.02
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Figura 19. Comparacion de avance de la reaccién con respecto al tipo de
catalizador usado
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5.4 ANALSIS DE FISICOQUIMICO DEL BIODIESEL OBTENIDO

A continuacion se muestran los resultados obtenidos del analisis fisicoquimico

realizado al biodiesel, este analisis presenta las propiedades principales que lo

caracterizan.

Las pruebas de calor de combustién, punto de inflamaciéon, punto de

combustién, fueron realizadas por el laboratorio de Ingenieria Quimica de la

Universidad Nacional de Colombia, sede Bogota (Ver

anexo E)j las pruebas de

viscosidad, densidad, punto de fusion, punto de congelacion, pH, se realizaron

en el laboratorio de Quimica de la Universidad Nacional Sede Manizales. Los

resultados se muestran en las tablas 36 y 37.

Tabla 36 Analisis por ensayos del biodiesel obtenido

Ensayo Punto de Viscosidad | Densidad
congelacion | (centipoises) (gr/ml) pH (30 °C)
2.5 9.15 0.882 8.92
1 2.0 9.23 0.885 8.93
2.5 8.90 0.883 8.96
2.2 8.98 0.885 8.95
2 2.3 8.95 0.883 8.92
2.5 8.96 0.882 8.90
2.5 9.00 0.882 8.92
3 3.0 9.01 0.883 8.92
3.0 9.03 0.884 8.93
2.5 9.02 0.882 8.97
4 2.4 8.99 0.882 8.95
2.5 8.98 0.882 8.96
2.5 9.01 0.881 8.92
5 2.6 9.00 0.882 8.92
2.5 9.00 0.883 8.93
2.4 9.02 0.882 8.93
6 2.5 9.01 0.882 8.93
2.5 9.01 0.882 8.92
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Tabla 37 Resumen del Analisis fisicoquimico del Biodiesel Vs aceite

PROPIEDAD ACEITE BIODIESEL
Viscosidad (cp) 846.670 9
Punto de fusion (°C) 19 3
Densidad (gr/ml) a 20°C 1.25 0.882
pH (30 °C) 6.83 8.92
Punto de Congelacién (°C) - 2.5
Calor de Combustion (KJ/Kg) - 40050
Punto de inflamacion (°C) - 48
Punto de Combustion (°C) - 62

5.5 RELACION COSTO-BENEFICIO

Para el calculo de esta se tuvo en cuenta solo el costo de reactivos, el precio
de venta de producto y subproducto en funcion de la conversién del etanol; los

costos y precio de venta se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 38, costos de materia prima y precio de venta de productos y

subproductos.
MATERIA PRIMA COSTO
Aceite ($/Kg) 3.400
Etanol grado analitico ($/1) 75.000
Catalizador Basico ($/Kg) 80.400
Catalizador Acido ($/Kg) 17.000
VENTA DE PRODUCTOS
Biodiesel ($/1) 3.000
Glicerina ($/1) 7.000
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A partir de los parametros anteriores y los tres niveles de temperatura, la tres

de relaciones molares de alimentacion de etanol y los dos de porcentajes de

catalizador, se realiz6 una regresibn multivariable que describiera el

comportamiento de la combinacion de los mismo,

conversion final de la reacciéon, en MATLAB (ver

anexo F)

como funcién de la

Las correlaciones

que describen el comportamiento de los datos practicos obtenidos, se

describen en la siguiente tabla

Tabla 39 correlaciones de costo - beneficio, por catalizador

Catalizador Regresion Coeficiente
de regresion

Basico Y =-723.38 + 0.13xT - 66.02xGc - 981.37xRm 0.99439

Acido Y =-2738.94 + 5.86xT - 4.16xGc - 1281.1xXRm 0.99957

Y= Costo-beneficio;
T= temperatura;
Gc= gramos de Catalizador;

Rm= relacion molar de etanol alimentado
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6. ANALSIS DE RESULTADOS

o Los resultados de los andlisis realizados al aceite de palma se
encuentran dentro de los rangos de la literatura.

Tabla 14 caracterizacion fisico- quimica del aceite de palma

PROPIEDAD *TEORICA PRACTICA
Indice de saponificacion
(mg de KOH) 208.4 205.63
Indice de yodo 48-58 53.87
Viscosidad (cp) a 30 °C - 846.670
Punto de fusion (°C) 18 19
Densidad (gr/ml) a 20 °C 1.38 1.25
Peso molecular - 846

o De acuerdo a los resultados obtenidos del analisis fisicoquimico
realizado al aceite de palma, se determiné que la variacidon de sus
propiedades fisicoquimicas era despreciable; es decir, esta permanecian
aproximadamente constantes, sin importar la muestra tomada, esto se
observa mas claramente en los resultados de indice de refraccion (ver
tabla 15), los cuales son casi constantes, asi como los son los de
viscosidad y densidad (véase tabla16), las cuales son propiedades
constitutivas. Por tanto es valido el concepto de tomar como mezcla

homogénea, el aceite de palma con que se experimento.

o Graficas de energia libre de Gibbs en funcion de la temperatura.
De las entalpias de reaccion se pudo establecer que la
transesterificacion entre el aceite de palma y el etanol es una reaccién
exotérmica, por tanto se favorece a temperaturas de reaccién bajas; esto
de reafirma observando las figuras 5 y 6 las cuales muestran la variacion
de la energia libre de Gibbs en funcion de las temperaturas de operacion

a presidén, agitacion, concentracion de catalizador y reactivos,



constantes; en estas se observa que a medida que la temperatura es
menor, el Gibbs se hace mas negativo, ampliando la factibilidad teérica

de la reaccion.

Graficas de variacion de la conversion tedrica, con respecto a la
temperatura y la razon molar de alimentacion de etanol. Las figuras 6y 7
permiten observar la variacion de la conversién con respecto a la
temperatura y la razén molar de alimentacién de etanol; de estas se
puede establecer que la razén molar de alimentacion de etanol es la
variable que mas afecta el equilibrio de la reaccion. Esto se visualiza en
los datos obtenidos experimentalmente, los cuales muestran que con

RM de etanol altas las conversiones se afectan positivamente

Graficas de la variacion de las constantes de equilibrio con respectos a
la temperatura. En las figuras 9 y 10 se puede observar que las
constantes de equilibrio son altas a temperaturas bajas; sin embargo al
incrementar la temperatura estas disminuyen, lo que es de esperarse
debido al caracter exotérmico de la reaccion. (principio de Le
Chatelier’s).

La velocidad de reaccion varia mas con la temperatura que con el
contenido de catalizador; cuando este se encuentra en bajas
proporciones. Esto se debe a que la velocidad de reaccion aumenta 6
disminuye con la temperatura, si esta se incrementa 6 se reduce,
respectivamente, y la existir poca cantidad de catalizador, la velocidad

de reaccion se ve afectada mas por este efecto

Al aumentar el contenido de catalizador la energia de activacion se ve
regida mas por esta variable, que por la temperatura. Esto se observa
claramente en la figura 16; en esta se visualiza que a bajas
temperaturas el efecto del catalizador sobre la velocidad de reaccion es

grande.
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Al aumentar la relacion molar de alimentacién de etanol (RMA), la
conversion a biodiesel aumenta; esto se explica, gracias a la teoria de
las colisiones, ley de accion de masas y al principio de Le Chatelier's.
esto se visualiza en las conversiones obtenidas con relaciones de
alimentacion de etanol altas, por ejemplo para RM = 8, la conversién fue
de 91.3% (con T =40 °C y 3% de catalizador Basico), mientras que para

una RM = 5.34, a las mismas condiciones fue de 83.7%.

Con el aumento de la temperatura de reaccion, el efecto del catalizador
es pequeno; esto posiblemente se deba, al caracter exotérmico de la

transesterificacion y a que la velocidad de reaccion aumenta con en

incremento de la temperatura. (véase en|anexo C |as Figuras 23, 40, 41)

La velocidad de reaccion, varia directamente proporcional con la relacién
molar de alimentacién de etanol, el contenido de catalizador y la
temperatura; esta se hace alta 6 baja cuando aumentan 6 disminuyen

respectivamente, las tres variables.

Para temperaturas superiores a los 70 °C, el reflujo es lento, por tanto,
para mantener la conversién de equilibrio invariable, se debe alimentar
una relacion molar de etanol muy alta, aproximadamente del 100% (12
moles de RMA).

De la regresion multivariable, realizada a los datos de conversion de
reaccion utilizando el catalizador basico; esta se favorece a
temperaturas bajas, relaciones molares de alimentacién etanol vy
porcentajes catalizador grandes; no obstante de la ecuacién que
describe la relacién costo — beneficio, se deduce que para conversiones

altas, el proceso deja de ser rentable.

Utilizando el catalizador acido, las conversiones son mayores a

temperaturas altas, esto se explica porque la velocidad de reaccion
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aumenta con la temperatura y como los tiempos de reaccion, para la
transesterificacion utilizando el porcentaje de Titanato escogido son muy
altos, la conversion para el tiempo de reaccion adoptado, esta regida por
la velocidad de reaccion; esto quiere decir que si de deja transcurrir la
transesterificacion a tiempo infinito la conversion debe ser mas alta a

temperaturas bajas.

La pendiente de la variacion de la relacion molar de alimentacion sobre
volumen total por tiempo de reaccion (RMA/Vt*trxn), utilizando el
catalizador acido, permanece aproximadamente con la misma tendencia.
Esto expresa que el contenido de catalizador es tan pequefio en
cualquiera de los casos, que la reaccion avanza por si sola; es decir, con
una velocidad de reaccidn muy baja, haciendo presumir que para
obtener la conversién deseada se necesitan tiempos de reaccion muy

largos.

La variacion molar de etanol alimentado afecta directamente el equilibrio
quimico, creando una Tensién sobre el sistema de reaccion, originando
mayor produccion de Biodiesel. Esto confirma lo expuesto en las curvas

de la conversion en funcion de la RMA.

Los resultados del analisis de calor de combustion al biodiesel (ver tabla
37), representan la buena calidad del mismo; sin embargo los valores de
punto de combustion, punto de inflamacion y pH, exponen la necesidad
de realizar lavados mas rigurosos, esto con el fin de eliminar la mayor
cantidad de etanol y KOH, presentes en el biodiesel; esto permitiria

aumentar el punto de inflamacién, de combustion y disminuir el pH.
Los bajos puntos de combustidon y de inflamacién no necesariamente

representan un problema, mas bien pueden ser una solucién al conflicto

que generan estos puntos cuando son muy altos, debido a que entre
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mas altos, mayor aire se necesita para quemarlos, de alli que en

algunos paises se utilicen aditivos para disminuirlos.
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7. CONCLUSIONES

Los resultados del analisis fisicoquimico de aceite de palma fueron

satisfactorios, pues son semejantes a los reportados en la literatura.

La regresion obtenida para la relacién Costo — Beneficio, indica que para
conversiones altas, el costo debe ser controlado con disminucion en la
RMA, el porcentaje de catalizador adicionado y la manipulacién

adecuada de la temperatura.

La produccién de biodiesel a partir de aceite de palma por
transesterificacion con etanol utilizando el Tetra-Isopropil-Titanato como
catalizador, no es rentable desde el punto de vista ingenieril, pues este
necesita condiciones completamente anhidras, lo que hace que se deba
trabajar con reactivos grado analitico, aumentando considerablemente
los costos de produccion; ademas los requerimientos de catalizador y
RMA son altos.

El porcentaje de catalizador acido agregado fue muy bajo, esto se ve
reflejado en las conversiones obtenidas para este catalizador , (véase
tabla 35)

A pesar de la suposiciones hechas la conversion maxima obtenida fue
del 91.3%; muy alta si conversion de equilibrio tedrica es del 96.77% a
las mismas condiciones (T = 40°C, RMA = 8), esto quiere decir que se
hizo una buena aproximacién. La conversiéon de equilibrio teédrica, se
obtuvo ingresando el valor calculado de la constante de equilibrio tedrica

en funcion de la temperatura (ecuacion 3), en la ecuacion 4.



Las condiciones que mejores resultados presentaron con el catalizador
basico son: T 40 °C, 3% de catalizador y RMA = 8. mientras que para el
catalizador &cido son: T = 70 °C, 3% de catalizador y RMA = 8; a presién
atmosférica, velocidad de agitacion = 200 R.P.M. Con Tiempo de

reaccion = 2 horas.

El cambio en la viscosidad, la densidad, el indice de refraccion (ver
tablas 36 y 37); entre otras propiedades, comprueban el buen resultado

de la transesterificacion.
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8. RECOMENDACIONES

Como este estudio fue realizado con aceite puro y limpio se sugiere realizar

estudios con aceite usado.

Al realizar el lavado del biodiesel se sugiere que se haga de forma lenta y
pausada con el fin de evitar la formacién de emulsion; si esto ocurre es
mejor calentar la mezcla y agregarle sal, la cual gracias a un intercambio
ionico esta, atrae los iones del agua generando una separacion mas

rapida.

Realizar estudios adicionales utilizando el Tetra-isopropil Titanato a las
siguientes condiciones:
T= 70°C, RM= 12 ¢ superior; porcentaje de catalizador (TPT) 5% 6

superior, en peso de aceite cargado.

Se recomienda realizar un estudio adicional con reactivos grado industrial,

para condiciones semejantes a las operadas en este trabajo.

Si se va a operar a temperaturas superiores a los 70°C se utilicen grandes
excesos de etanol para favorecer el equilibrio de la reaccion, un sistema de
reflujo para evitar pérdidas de reactivo y flujo de inerte con el fin de prevenir

la degradacion del aceite.

Se sugiere realizar transesterificaciones con etanol grado industrial y

NaOH, esto posiblemente disminuiria los costos de produccion.

Realizar un montaje para analisis de biocombustibles por cromatografia de

gases, para tener resultados mas aproximados.
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ANEXO A. EQUIPOS UTILIZADO EN EL ANALSIS DE VISCOSIDAD.

VISCOSIDAD: para realizar estos analisis, se utilizoé el viscosimetro rotacional
VISCO-EASY de la SCHOT. En la figura 20 se muestra el equipo.

El viscosimetro funciona por el principio de rotacion de un cilindro o bien de un
disco sumergido en el material que debe ser probado, midiendo la fuerza de
torsion necesaria para superar la resistencia viscosa de la rotacién. El cilindro o
disco (husillo) giratorio, esta acoplado con un muelle al arbol motor que gira a
una velocidad determinada. ElI angulo de desviacion del eje se mide

electronicamente dando la medida de la fuerza de torsion.

Los calculos realizados dentro del viscosimetro a partir de las medidas de la
fuerza de torsion, de la velocidad del eje y de sus caracteristicas, dan una

lectura directa de la viscosidad en centipoise (mPa-s) °!.

El equipo dispone de varios husillos y de varias velocidades; las cuales
proporcionan un mayor rango de medicion de viscosidades. Para cualquier
liquido de Vviscosidad determinada, la resistencia al avance crece
proporcionalmente a la velocidad de rotacion del husillo o al tamano del mismo.
El viscosimetro esta construido para tener en cuenta la velocidad seleccionada
y el tipo de husillo escogido para dar los resultados en centipoise. Las
combinaciones de husillos y velocidades, permiten elegir una escala 6ptima

para cualquier medicion, dentro de la gama del aparato.

Los cambios de rango pueden realizarse utilizando el mismo husillo a
diferentes velocidades para determinar las propiedades reolégicas de un

material.



ESPECIFICACIONES TECNICAS

Tecnologia:
La electronica de este aparato esta disefiada con circuitos integrados de alta

tecnologia, con lo que obtenemos un oOptimo funcionamiento con un minimo
consumo.

Todo el funcionamiento del equipo esta controlado por un microprocesador que
reproduce fielmente las necesidades programadas en él, asi como el perfecto
funcionamiento electrénico del aparato.

Husillos:

Estos componentes fabricados con maxima precision, daran los resultados
exigidos por las especificaciones de cada aparato, mientras se conserven en
buen estado.

Precision:

+ 1% del fondo de escala utilizada.

Repetitividad:

+ 0.2% de la escala completa de la gama elegida.

Resolucion:

VISCO EASY L: de 0.01 a 10 cP segun rango.

VISCO EASY R: de 0.1 a 100 cP segun rango.

VISCO EASY H: de 0.1 a 10 Poise segun rango.

Temperatura ambiente: De +10 °C a + 40°C.

Humedad: De 5% a 95% RH no condensada.

El modelo VISCO EASY L tiene un total de diecinueve velocidades que pueden
ser seleccionadas: 0.3, 0.5, 0.6, 1, 1.5, 2, 2.5, 3, 4, 5, 6, 10, 12, 20, 30, 50, 60,
100, 200 r.p.m. y una gama de husillos standard que estan numerados del uno al

cuatro.

El husillo numero uno (referencia L1) es el que se utiliza para efectuar lecturas en

la gama mas baja de viscosidades. Con este husillo es necesario utilizar el
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protector suministrado ya que si no las lecturas tomadas no serian correctas!®®.

La tabla 40 muestra la seleccion de husillos segun las necesidades del usuario.

TABLA 40 DE SELECCION VISCO EASY L
VALORES MAXIMOS ORIENTATIVOS

RPM / SP L1 L2 L3 L4
0,3 20K 100K 400K 2000K
0,5 12K 60K 240K 1200K
0,6 10K 50K 200K 1000K
1 6K 30K 120K 600K
.5 4K 20K 80K 400K
2 3K 15K 60K 300K
25 2,4K 12K 48K 240K
3 2K 10K 40K 200K
4 1,5K 7,5K 30K 150K
5 1,2K 6K 24K 120K
6 1K 5K 20K 100K
10 600 3K 12K 60K
12 500 2,5K 10K 50K
20 300 1,5K 6K 30K
30 200 1K 4K 20K
50 120 600 2,4K 12K
60 100 500 2K 10K
100 60 300 1,2K 6K
Incremento 1cP 1cP 10 cP 10 cP
ATENCION:
K Indica miles. Ejemplo: 7,8K = 7.800
M Indica millones Ejemplo: 1,56M = 1.560.000
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NOTA:
No es recomendable trabajar con valores de viscosidad inferiores al 15% del

fondo de escala seleccionada .

B P

=3 ”-}-:;i'-gura'zgﬂ/iécés'i'me'tm rotacional
i !
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ANEXO B. PROCEDIMIENTO DE LOS ANALISIS FISICOQUIMICOS
REALIZADOS.

INDICE DE SAPONIFICACION

Agregar 25ml de solucién alcohdlica de NaOH al 0.5N a un
gramo de la grasa que se va a saponificar

v
v Monte el Equipo para destilaciéon

a reflujo, con bafio Maria por 40 a
60 Minutos

Realizar un Blanco,
con el mismo
procedimiento

\4
Anada 1ml de Fenolftaleina y valore

en caliente con HCI al 0.5N hasta la
desaparicion del color rosa

El indice de saponificacion se calcula asi:

_56.1*(Vb—Vm)* N
Gm

1S

Donde:

Vb = Volumen de &cido Clorhidrico gastado en el blanco.
Vm = Volumen de acido Clorhidrico gastado en la muestra.
N = Normalidad del acido.

Gm = Gramos de muestra.



INDICE ACIDEZ .
Anadir en caliente 100ml de etanol al 95%; a 5gr de grasa previamente
pesados. Luego Agregue 2 6 3 gotas de Fenolftaleina en etanol al 95% y valore
con una solucion de NaOH al 0.5N, hasta que persista el color rosa durante 30
segundos.
El valor del indice de acidez esta dado por:
28.05*%V * N

Gm

Indice.de.acidez =

Donde:
V = Volumen de NaOH gastado.
N = Normalidad del NaOH.

Gm = Gramos de muestra.

INDICE DE YODO®.,

Pese 0.5 gramos de muestra (haga lo mismo para un blanco) y disuelva en
10ml de Cloroformo, en un erlenmeyer con tapa de vidrio, luego agregue 25ml
de solucion de Hanus y déjelo reposar por 30 minutos en un lugar fresco y
OScuro.

Anada 10ml de yoduro de potasio y 100ml de agua destilada, agite y lave el
residuo de yodo que quede en la tapa. Valore la solucion con Tiosulfato de
Sodio 0.1N; cuando cambie de color, afiada almidén, continuando la valoracion,
hasta la desaparicion de color.

El indice de yodo se calcula por:

12.69—-(Vb—-Vm)* N
Gm

Indice.de.yodo =

Donde:

Vb = Volumen de Tiosulfato de sodio gastado en el blanco.
Vm = Volumen de acido Clorhidrico gastado en la muestra.
N = Normalidad del acido.

Gm = Gramos de muestra
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ANEXO C. GRAFICAS DE CONTENIDO DE ETANOL SOBRE VOLUMEN
TOTAL VS. TIEMPO DE REACCION.

Figura 21. CONCENTRACION DE ETANOL/VT DE REACCION VS. TIEMPO DE
REACCION CON 1% DE CATALIZADOR BASICO

0,02
0,018 g
0016 | &
& molNT T(°C)= 40
0,014 L 4 ® ® molAT T(°C)= 50
¢ g molAT T(°C)= 70
< 0,012 *
: ¢
> 0,01
o * .
= 0,008 X
*
0,006
0,004 L?
0,002
0 ‘ : : ; ; :
0 20 40 60 80 100 120 140

Tiempo de Reaccidon

Figura 22. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS. TIEMPO DE
REACCION A T= 40°C Y RM= 5.34
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Figura 23. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN A T= 40°C

Y 1% DE CATALIDOR BASICO
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FIGURA 24 - CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN CON T=

40°C Y 3% DE CATALIZADOR BASICO
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Figura 25. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE
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Figura 26. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS. TIEMPO DE REACCION A
T=40°C Y RM= 5.34
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Figura 27. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN AT=70°C Y
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Figura 28, CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE
REACCION A T= 50°C Y 1% DE CATALIDOR ACIDO
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Figura 29. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION A T=

70°C Y 1% DE CATALIZADOR ACIDO
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Figura 30. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt RXN VS. TIEMPO DE REACCION

CON 1% DE CATALIZADOR BASICO (C.1.=6.67 M)
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[ JEt-OH/Vt

Figura 31. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN CON 3%
DE CATALIZADOR BASICO (C.1.=5.34M)
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Figura 32. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION A T=
70 °C Y RM= 5.34
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[ JEt-OH/Vt

Figura 33. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN AT=70 °C Y
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Figura 34, CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION A T=
70°C Y 1% DE CATALIZADOR BASICO
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Figura 35, CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION A T=
70°C Y 3% DE CATALIZADOR BASICO
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Figura 36. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt RXN VS. TIEMPO DE REACCION, CON
1% DE CATALIZADOR ACIDO (C.I.= 8M)
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Figura 37. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN CON 3% DE
CATALIZADOR ACIDO (C.1.=5.34M)
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Figura 38. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE
REACCION AT=70°C Y RM=5.34
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[ IEt-OH/Vt

Figura 39. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPODERXNAT=70Y

RM= 8
0,022
0,02 @& P
. &
- ¢ o
0,018 - .
- ] X
2
I
g 0,016 1% de CatAcido |
= 3% de Cat. Acido
0,014
0,012
0,01
0 20 40 60 80 100 120 140

TIEMPO DE REACCION

Figura 40. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN CON T=50°C Y

RM=8

0,022
0024 @ ® EH ¢ *

L R

]
0,018 -
@ 1% de Cat.Acido
0,016 E3% de Cat. Acido |
0,014
0,012 ~
0,01
0 20 40 60 80 100 120 140

TIEMPO DE REACCION

98



Figura 41. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN CON T=40°C Y 3%

DE CATALIZADOR ACIDO
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Figura 42. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION A
T=70°C Y 3% DE CATALIZADOR ACIDO
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Figura 44. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt RXN VS. TIEMPO DE REACCION,
CON 1% DE CATALIZADOR BASICO (C.l.= 8M)
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Figura 45. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION CON 3% DE

CATALIZADOR BASICO (C.I. 6.67)
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Figura 46.CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXNA T= 40°C Y
RM= 6.67
0,025
0,02 &
L

S 0,015 -

T

2 'Y - 1% de Cat.Basico

w 39 . Basi

- 0,01 P 3% de Cat. Basico

0,005 ¢ *
t
0
0 20 40 60 80 100 120 140

TIEMPO DE REACCION

101
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Figura 47. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN A T=50 °C Y
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Figura 48. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN AT=70 Y RM=8
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Figura 49. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE REACCION A
T=50 °C Y 3% DE CATALIZADOR BASICO
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Figura 50. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt RXN VS. TIEMPO DE
REACCION CON 1% DE CATALIZADOR ACIDO (C.I. = 6.67 M)
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Figura 51. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS. TIEMPO DE REACCION CON

3% DE CATALIZADOR ACIDO (C.I.= 8M)
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Figura 53. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXNA T=40°C Y
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Figura 54. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS TIEMPO DE RXN AT=50 °C Y
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Figura 55. CONCENTRACION DE ETANOL/Vt VS. TIEMPO DE REACCION A T=

40°C Y RM=8
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ANEXO D. FICHA TI'ECNIC'A DEL TETRA ISOPROPIL TITANATO E
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DuPont” Tyzor® Organic Titanates
Product Information - Tyzor® TPT

Description

DuPont™ TY ZOR® TPT, tetra-isopropy| titanate,
CAS#H 546-68-9, is a highly reactive organic alkoxy
titanate with 100 %o active content. TYZOR® TPT

is a colorless to yellowish organic flammable liquid.

It is very sensitive to moisture. Although the
flashpoint is about 60°C, it reacts with moisture in
air so quickly that the flashpoint lowers to 23°C.
Therefore TYZOR TPT is considered a lammable
liquid. Main use of TYZOR® TPT is for cross-

Typical Properties of TYZORE TPT i

linking in nonagqueous systems, catalysis, surface
maodification, and adhesion promotion. TYZOR®
TPT is soluble in or miscible with many organic
solvents or products. Examples of solvents are
aliphatic and aromatic hydrocarbons, alcohols,
esters, ketones; (e.g. isopropanol, ethylacetate,
acetone, hexane, heptane, toluene). To prevent
undesired pre-reactions the products must be
anhydrous.

Property Value Umit
Molecular weight 284 mol
TiO7 content ca. 28.1 %o

Ti content ca. 16.8 Yo
Density (20 °C) ca. 096 glem?
Viscosity (20 °C) ca. 3.5 mPa*s
Refractive index (20 =C) ca. 1.477

Melting point ca. 19 “C
Boiling Point (1013 hPa) ca. 232 .2
Flash point ca. 60 .,

" This table gives tvpical properties. DuPomt does nol make any express or implied warranty
thait these products will contimue 1o have these tvpical properties

Reactions

TYZOR® TPT reacts extremely fast with water
under hydrolysis forming isopropanol and reactive
titanium oxide hydrate or titanium dioxide. With
aleohols a quick exchange of alkoxy groups occurs.
TYZOR® TPT is basc material for titanates with
higher alkoxy groups. By reaction with chelating
agents (e.g. acetylacetone, cthylacetoacetale or
alkanolamine) the corresponding titanium chelates

are formed which have a lower reactivity. TYZOR®

TPT acts as Lewis acid giving fast catalysis under
mild conditions in many applications such as

esterification / transesterification, polycondensation,

olefin polymenzation { Ziegler-MNatta) etc. The high

reactivity of TYZOR® TPT enables the interaction
with low reactive functional groups such as OH or
COOH groups of polymers, mineral substrate or
metals effecting coating, adhesion promotion or

cross-linking of polymers. By thermal treatment (=

350 °C) TYZOR® TPT is decomposed to Ti0>,
giving very thin TiO2 layers on different substrates
such as glass, minerals, pigments, metals. Hereby the

surface hardness and the adhesion properties can be
improved.

Advantages

TYZORE TPT is an important or essential
constituent in many application fields effecting
decisive product and processing advantages.
Examples are:

Polymerization | Ziegler-Matta) { PE, PP,
polybutadiene etc. ) stereaselectivity, fow
pressure, effective process

Esterification

{Plasticizer, different esters) elimination of
by products, high vield. easy work up

Transesterification
[({meth)acrylic esters / polyester for different

The DulPoil (ke Logoe, DalPosd ™, asd The merscles of somce™ ae irsdoma ks or regasiorsd sslemarks of
E1 du Pun de Memous and Comparry. TY 208" s 2 mgistersd trademark of E 1 du Ponl de Mo s Compam
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applications such as fibers, films, UP resins,
paint binder / different esters] mild conditions,
na by products, high vield easy work up, low
catalvst concentrations

Amide / polyamide formation
{carboxylic amide, polyamide from acid/ester)
mild conditions, high yield, low catalyst
concentralions

Coating
(glass treatment: hot end treatment of hollow
glass,_ iridescence of glass ware, coating of flat
glass; metal, filler, pigment coating): surface
hardness, adhesion promaotion, improved
dispersibility | coloring effecrs, heat and light
reflection, iridescence, hvdrophabation,
corrosion resistance

Paints:
crosslinking of paint binders, adhesion
promotion, and binder for high temperature
painis

Oxides via sol-gel process:
simple process for special oxides as coatings,
glasses or for encapsulating of different
miaterials

Applications

Catalyst: TYZOR® TPT is used as an esterification
or transesterification catalyst in an amount
of 0.01-1 2. The titanate is often added as
the last ingredient of the reaction
components to prevent undesired pre-
reactions. Transesterifications can be run at
low temperatures < 100 °C. Direct
esterifications of carboxylic acids need
temperatures of = |80 °C. For Ziegler-
Natta catalysis TYZOT TPT is frequently a
catalyst ingredient and mainly used in
combination with Mg and Al compounds.

Crosslinking: TYZOR® TPT can be used for cross-
linking agent by adding it added to the
polymer or resin binder matrix or solution
in concentrations of ca. 0.5 - 5§ %. The
reactivity of TYZOR® TPT is so great that
crosslinking may occur immediately.
Depending on the desired outcome of the
reaction, other less reactive TYZOR®
titanate products be a better alternative.

Coating: Any surface treated with a dilute solution
of TYZOR® TPT will form titanium
dioxide layers when the surface is heated or
exposed 1o moisture. Thermal
decomposition occurs at = 350 - 600 “C.
TYZOR® TPT is preferably applied by
vapor deposition in a stream of a dry gas or
by spraying on a hot surface of the
substrate. A thin layer of titanium dioxide
will form. By spraying, dipping or brushing
of the substrate from solutions and
subsequent hydrolysis by moisture also
Ti lavers can also be formed.

Primer: TYZOR® TPT can be used as a primer
prior to painting or the application of a
coating to increase adhesion of the coating
to the surface. TYZOR®E TPT is usually
applied in very low concentrations of ca.
0.1-5 %o in an organic solvent such as
isopropanol. Heating after application to ca.
80-100 °C for a short time helps set up the
primed surface to subsequent treatment.

Sol-Gel: Total or partial hydrolysis of TYZOR®
TPT preferably in the presence of chelating
agenls or in combination with other metal
alkoxides will produce a sol-gel and it can
be used as a binder or coating, or to increase
adhesion of subsequent coatings.

Internet Contacts:

Web Site http:'www.dupont.com/tyzor
E-mail tyzoriausa dupont.com
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DuPont” TYZOR® Organic Titanates

Technical Note - Transesterification

Description

DuPont™ TYZOR®™ organic titanates are valuahle
catalysts in a number of chemical reactions. They are
particularly useful in esterifications and
transesterifications, because the catalysis is
accomplished with a minimum of undesirable side
reactions and results in a high yield of esters with
good color and odor. For example, esters can be
made from carboxylic acids and secondary alcohols
with only a minor amount of olefin formation, in
contrast to conventional acid catalysis, which
produces substantial amounts of olefins,

Titanates are particularly useful for reactions
involving unsaturated reactants and amino alcohols,
Similarly, titanates are condensation catalysts in the
manufacture of polyesters. Organic titanates are also
useful for the catalysis and cross-linking of a wide
variety of other resin types, such as polyolefins,
polyurethanes, epoxies. phenolics, and silicones.
Organic titanates may be used as catalysts for aldol
condensations and in Meerwein-Ponndorf-Verley
reductions.

Transesterification

Organic titanates often give faster reaction rates and
higher yields than conventional acid catalysts. In the
synthesis of n-decy] acrylate by the
transesterification of ethyl acrylate with n-decyl
alcohol, TYZOR® TPT clearly is the catalyst of
choice as compared with sulfuric acid and p-
toluenesulfonic acid.

A major advantage of using organic litanates is the
quality of the excess alcohol recovered from the
reactions. Whereas acid-cataly zed methods often
causc extensive degradation of the alcohol during the
reaction, titanate catalysis avoids this degradation,
allowing recycling of recovered alcohols.

Equally important is the ability of organic titanate
catalysis to avoid color buildup in the product and 1o
provide high-purity esters suitable for the most
demanding applications.

In reactions where color formation is a persistent
problem even with tilanales, several methods have

been reported to minimize it, including the use of
phosphorous compounds,'” mixed metal catalysts,”
organic amine co-catalysts,”" and titanium

Ehelm_v-l ]

Titanates are superior calalysis in cerlain cases
where color is a problem due to raw materials
quality. Using organic titanates in the manufacture
of trimellitate esters, for example, provides improved
color in addition to the advantages of higher yield,
decreased cycle time, and increased product purity.

Catalyst Selection

TYZOR® TPT contains the most active titanium
per unit weight, and is the most active catalyst for
transesterification of carboxylic esters. TYZOR®
TPT 15 sensitive to water and is highly reactive with
alcohols, acids, or other active hydrogen compounds,
and may lose isopropyl alcohol quickly by exchange
reactions.  In most transesterifications, the first
reaction is exchange of the isopropyl group with the
most active and available materials. Higher alky|
titanates. such as TYZOR® TnBT and TOT, and
chelates while more stable are far less active
catalysts for transesterification and higher
temperatures will be required for high conversion
rales.

Titanate catalysts are soluble and may, therefore, be
added to the reaction mixture at any point in the
process. It has been reported that adding an organic
titanate catalyst late in a reaction may be beneficial,
both in efficiency of catalyst usage and in product
quality.

When an organic titanate catalyst is to be evaluated,
all starting materials should be thoroughly dry before
the titanate catalyst is added. Drying by
azeotropically distilling the water with a suitable
solvent is often convenient. About 0.5 1o 1.0 wi%o of
organic titanate, based on the weight of the total
product expected, is suggested as a trial catalyst
level. In commercial practice, about 0.2 wi%s of
titanate catalyst is used, based on the weight of ester.

In transesterification reactions, lemperalure
requirements are usually moderate, around 100°C,
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In transesterification, it is particularly important that
the alcohol resulting from the reaction be removed as
rapidly as it is formed to drive the reaction 1o
completion. This is especially true when methanol is
produced A polymerization inhibitor and nitrogen
blanket may be desirable if a sensitive ester is being
prepared (e.g.. an unsaturated ester).

There are many examples of the uses of organic
titanates in industrial esterifications and
transesterifications. ' Some common reaction
systems include: phthalic anhydride and
2-ethylhexanol, isophthalic or terephthalic acid and
cthylene glycol, and dimethy| terephthalate and
ethylene ghycol.

Below is an example of a transesterification using
various catalysis. There is no special relationship
between the amounts of the various catalysts used.
Further information is available by requesting more

information by email.

Removal of Catalyst

Titanate catalysts are generally soluble in product
esters but are easily removed by conversion to
insoluble hydrolysis products, which are then
filtered. Titanates may be hydrolyzed using a variety
of agents, including aqueous caustic or lime when
very low acidity or assistance in color treatment is
desired. Generally, agitation with a small amount of
water [or a period of time before steam stripping is
sufficient for efficient hydrolysis of the catalyst. The
resulting titanium oxides are crystalline solids.
highly insoluble, and easily removed by filtration,
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| -
Identificacion
de producto
quimico y
compafia

Nombre del producto QUARRY CARE Emergencia (800) 831 9889
Clave del producto 03386 Médico (Por cobrar) (303) 592 1024

Distribuidor AmeriClean Systems, Inc.

Chemtrec (800) 424 9300 Fecha

Fabricante DIVERSEY LEVER 21/06/1995

CINCINNATI, OH 45241-2046

3630 E. KEMPER RD

Familia quimica AUTO-ESPUMANTE, LIMPIADOR CON CLORO

Il -
Composicion/
informacion
sobre
ingredientes

Nombre quimico de ingrediente peligroso | % Limites de exposicion Unidades
HIDROXIDO DE POTASIO 4 TLVC 2; PELC 2 MG/M3
(1310-58-3)

HIPOCLORITO DE SODIO 2 NO ESTA ESTABLECIDO

(7681-52-9)

" -
Identificacion

de peligros

Sefales y
sintomas
de
exposicion

PUEDE CAUSAR IRRITACION SEVERA DE LA PIEL Y LOS OJOS. PUEDE SER
PELIGROSO EN CASO DE INGERIRSE. LOS VAPORES PUEDEN CAUSAR

Aguda | |oRITACION AL
DUCTIL SUPERIOR RESPIRATORIO
EL MISMO DE AGUDA

Croénica

HMIS: Salud 3 Inflamabilidad 0 Reactividad 0 Proteccion personal D

Condiciones médicas agravadas PIEL SENSIBLE PUEDE AGRAVAR FUNCION DE LOS PULMONES

Informacioén carcinogénica NINGUNO NTP IARC OSHA

Organos o sistemas susceptibles

Vias de exposicion: Inhalacién « Piel ¢ Ingestion ¢
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v Inhalacién SI RESPIRADO, SAQUE AL AIRE FRESCO. CONSIGA ATENCION MEDICA.
Primeros Ojos ENJUAGUE COMPLETAMENTE CON AGUA DULCE, POR UN MINIMO DE 15 MINUTOS.
auxilios CONSIGA ATENCION MEDICA.

Piel ENJUAGUE CON AGUA DULCE. QUITE LA ROPA Y LOS ZAPATOS

CONTAMINADOS. CONSIGA ATENCION MEDICA PARA LA PIEL HERIDA.
Ingestion TOMA AGUA. NO INDUZCA VOMITOS. CONSIGA ATENCION MEDICA.
NUNCA DE NADA POR BOCA A UNA PERSONA INCONSCIENTE.

V — Medidas | Medidas/equipo LLEVA PRENDAS DE PROTECCION Y APARATO
contra de control de ENTERO PARA RESPIRAR EN AREA DE FUEGO
incendios Incendios

Informacién sobre propiedades inflamables

Informacién sobre explosiones NINGUNO

Medios de extincion CO2, QUIMICOS SECOS

Gases
VI — Medidas Procedimiento ENJUAGUE CANTIDADES PEQUENAS PARA DESAGUAR.
contra de limpieza de RECOJA Y REGRESE CANTIDADES GRANDES AL ENVASE.
accidentes derrames y fugas

Precauciones ambientales

VIl —Manejoy | ¢Se requiere ventilacion? No Instrucciones PRODUZCA DILUCION NORMAL DEL AIRE
almacenaje

Instrucciones para EVITE CONGELACION. SI ESTA CONGELADO, DESCONGELA Y MEZCLA PARA
el manejo, almacenaje HACERLE FUNCIONAL. NO META BAJO DE PRESION PARA VACIAR EL
ENVASE.

y uso seguros MANTENGA EL ENVASE EN AREA FRESCO Y FUERA DEL SOL.

Materiales incompatibles
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VIII -
Controles para

Guantes protectores ALCALI RESISTANTE

exposicion/ Protectores oculares UNA PANTALLA DE CARA CUANDO MANEJE EL CONCENTRADO/GOGG
RESISTENTE A
proteccioén LOS QUIMICOS
personal Proteccion respiratoria NINGUNA REBASA LOS LIMITES DE TLV/PEL.
Otro equipo/ropa protectora ROPA PARA PREVENIR CONTACTO PROLONGADO CON LA PIEL.
IX - Caracteristicas de quimico peligroso

Propiedades

fisico-quimicas

Presion de vapor 17.5 mm liIg@ | Densidad de vapor (Aire=1) NO SE H Solubilidad en agua
20 oC APLICA P 100%
Apariencia y olor LIQUIDO TRANSPARENTE; OLOR FLORIDO
Punto de ebullicion Punto de fusién Limites de inflamabilidad en aire por volumen: Superior:
215 oF oF NINGUNO Inferior: NINGUNO
Punto de inflamacién NINGUNO oF Autoignicion NO SE APLICA Propi .
oF ropiedades oxidantes

Gravedad especifica 1.16 Volatil por volumen 90%

Tasa de evaporacion (n-butil acetato=1) >1.

X - Estabilidad
y reactividad

Peroxido, pirofdrico, inestable o reactivo con agua NINGUNO

Reactividad y polimerizacion peligrosa NINGUNA

Reacciones peligrosas posibles

Condiciones a evitar

Materiales LOS ACIDOS MINERALES DISPARAN CLORO, LIQUIDOS COMBUSTIBLES,
a evitar COMPUESTOS DE HALOGENO ORGANICO

Productos peligrosos CL2 CON COMBUSTIBLE INCOMPLETO
de descomposicion

Xl

Informacion

toxicolégica

Xl - Efectos y destino ambiental posibles
Informacion Degradabilidad

ambiental Toxicidad acuatica
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Xl -
Consideracion

Método de USE HASTA MENOS QUE 1 PULGADA QUEDE EN EL ENVASE, VACIE EL ENVASE.
Disposicion, residuos, ENJUAGUE TRES VECES CON AGUA, ANADE A LA OPERACION.

es parala y manejo seguro QUITE O DESTRUYA EL ROTULO ANTES DE VENDER EL ENVASE O TIRARLO.

disposicion AJUSTA EL PH, CONTIENE FOSFOROSO TODOS LOS COMPUESTOS QUIMICOS ESTAN EN EL
INVENTARIO DE TSCA
Disposicion de
Material contaminado

XV — ALCALI LIQUIDO CAUSTICO, N.O.S. (HIDROXIDO DE POTASIO, HIPOCLORITO DE SODIO) 8, UN1719,
PG I,

Informacioén CANTIDAD LIMITADA, ERG#60, NAERG #128

sobre

transporte

XV

Informacioén

sobre

reglamentos

XVI - Otra

informacion

S.A.R.A. Titulo | TODOS LOS INGREDIENTES QUIMICOS ESTAN LISTADOS EN EL INVENTARIO TSCA

I, Seccién

313

Declaracion a | AGUA-CAS#7732-18-5

informacion HIDROXIDO DE POTASIO-CAS#1310-58-3

con derecho a
saber

TRIPOLIFOSFATO DE SODIO -CAS#7758-29-4
SULFONATE DE SODIO ALFA ALIFIN-CAS# 68439-57-6
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ANEXO E. RESULTADOS DEL ANAL'ISIS REALIZADO AL BIODIESEL EN
EL LABORATORIO DE INGENIERIA QUIMICA DE LA UNIVERSIDAD
NACIONAL SEDE BOGOTA.

Enterante: Jorge Eduardo Murillo Fecha de recepcidn: 05/06/2003
Tipo de muestra: Biodiesel Fecha de entrega: 18/06/2003
Consecutivo: 040/2003 Orden de trabajo: 9-056

Tabla 1. Resultados de las Pruebas Técnicas*

PRUEBA TECNICA NORMA ASTM| RESULTADO
Punto de inflamacién (°C @ 101.325 kPa) D-92 Nota 1
Punto de combustion (°C @ 101.325 kPa) D-97 Nota 2
Poder calorifico (kJ/kg) D-240 40050

*Muestra suministrada por Jorge Eduardo Murillo

Nota 1: Se realizé la determinacion del punto de inflamacién por
triplicado y se obtuvieron valores por fuera del intervalo
de repetibilidad establecido en la norma. El valor minimo
fue de 32 °C y el maximo de 48 °C.

Nota 2: Se realiz6 la determinacién del punto de combustion por
triplicado y se obtuvieron valores por fuera del intervalo
de repetibilidad establecido en la norma. El valor minimo
fue de 32 °C y el maximo de 62 °C.

Ing. Paulo César Narvaez R.
Jefe Laboratorios



ANEXO F. PROGRAMAS EN MATLAB, PARA EL ANALISIS TERMODINAMICO.

$ PROGRAMA PARA CALCULO DE ENERGIAS LIBRES DE GIBBS EN FUNCION DE LA
TEMPERATURA
function [G1l,G2]=f£(T)

G1l=-459.8+3.52e-3* (T-298.15) -T* (-1.355+(3.52e-3*10g (T/298.15))) ;
G2=-607.22-8.1e-2* (T-298.15)-T* (-1.7716+(-8.1e-2*10g(T/298.15)));

Tb=273.15+[40 50 70]; % Temperatura Basica
Ta=273.15+[70 85 100 ]; % Temperatura Acida

for i=1l:1length (Tb)
[Gbl (i) Gb2(i)]=f(Tb (1)) ;
[Gal (i) Ga2(i)]=f(Ta(i));

end

figure (1)

subplot(2,1,1),plot (Tb,Gbl, 'd-',Tb,Gb2, '-' ),grid on,title('Catédlisis
Bésica'),legend('Rxn 1', 'Rxn 2'),xlabel ('Temperatura (K)'),

ylabel ('Energia Libre de Gibbs (kJ/mol)");

subplot (205, 0) Fell B (la , Gail k' d=F AianEa2l, ' -8 i igrild en), i e (YCatalisis
Acida'),legend('Rxn 1', 'Rxn 2'),xlabel ('Temperatura (K)"'),

ylabel ('Energia Libre de Gibbs (kJ/mol)");

figure (2)
plot (Tb,Gbl, 'd-',Tb,Gb2,'-"' ),grid on,title('Catdlisis
Bésica'),legend('Rxn 1', 'Rxn 2'),xlabel ('Temperatura (K)'),

ylabel ('Energia Libre de Gibbs (kJ/mol)");

figure (3)

plot(Ta,Gal, 'd-',Ta,Ga2,'-" ),grid on,title('Catalisis
Acida'),legend('Rxn 1', 'Rxn 2'),xlabel ('Temperatura (K)'"),
ylabel ('Energia Libre de Gibbs (kJ/mol)");



$PROGRAMA DE GRAFICAS DE LA VARIACION DE LA CONVERSION Vs. LA RELACION
MOLAR DE ALIMENTACION

function [Cvl,Cv2]=fu(Re,T)

% Al+3B--- 3C+D (1)
% A2+3B--- 3E+D (2)
% De acuerdo a las reacciones, estequiométricamente se requiere de 6
moles B/mol de A

V=300; %ml
R=8.314;
nao=1;
nbo=Re;

titb=nbo/nao;

syms x1 x2
Cal=0.55*nao* (1-x1) /V;
Ca2=0.45*nao* (1-x2) /V;

Cb=nao* (titb-1.65*x1-1.35*x2)/V;
Cc=1.65*nao*x1/V;
Cd=(0.55*nao*x1+0.45*nao*x2) /V;
Ce=1.35*nao*x2/V;

el=1.025*%exp ((689.8/R) *(1/T-1/298.15))-Cc”3*Cd/ (Cal*Cb"3) ;
e2=1.0357*exp ((837.07/R)* (1/T-1/298.15))-Ce”3*Cd/ (Ca2*Cb"3) ;

[x1 x2]=solve(el,e2);

x11=x1;
X22=X2;
m=length (x11) ;
k=0;
for i=1l:m
if imag(x11l(i))==0;
k=k+1;
cl(k)=x11(i);
c2(k)=x22(1);
end
end

CCl=double (cl) ;
CC2=double (c2) ;
1=0;
for j=1l:1length(CC1)
if CC1l(3)>0 & CCl(j)<1

1=1+1;
Cvl (1)=CCl(j);
m=7j;

end

end

Tb=273.15+[30 40 50 60 80]; % Temperatura Basica
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Ta=273.15+[76 85 100 ]; % Temperatura Acida
Rm=4:2:10; %Relacidén molar de alimentacidén B/A

for i=1l:1length (Tb)
for j=1l:1length (Rm)
[col(i,3) co2(i,F)I=Ffu(Rm(3),Tob(i));
end
end
figure (1)
plot (Rm,col(1,:),Rm,col(2,:),'r',Rm,col(3,:),'r",Rm,col(4,:),"'r',Rm,col(5
), ')

title ("' Figura 7. VARIACION DE LA CONVERSION DE LA RXN1 CON RESPECTO A
LA RAZON MOLAR DE ALIMENTACION') ;

xlabel (' Relacidén molar de alimentacidédn B/A ');

ylabel (' Conversién de la Rxnl ');

grid on;

figure (2)

plot (Rm, @@2( L), R AcO24(@d: )/ J- - ri AR m ACO2%B7-+) ', Lad" HRMACO (=) My, Rm, co2 (5
), ')

r 14

title(' Figura 8. VARIACION DE LA CONVERSION DE LA RXN2 CON RESPECTO A LA

RAZON MOLAR DE ALIMENTACION') ;

xlabel (' Relacidén molar de alimentacidn B/A ') ;
ylabel (' Conversién de la Rxn2 ');
grid on;
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$ PROGRAMA DE REGRESION DE LOS DATOS EXPERIMENTALES

%Gc... Gramos de Catalizador Bésico

5T Temperatura

%Rm... Relacidédn Molar Etanol/Aceite de Palma
%Cv... Conversidn

%Ve... Volumen de Etanol Agregado (1)

$Ma... Masa de Aceite (g)

$molA. Moles de Aceite de Palma Cargados al Reactor

smolE. Moles de Etanol Cargados al Reactor

smolB. Moles de Biodiesel producidos

molG. Moles de Glicerina producidos

Ge=[7.5 7.5 7.5 7.5 7.5 7.5 7.5 7.5 7.5 2.5 2.5 2.52.52.52.52.52.5
2.51;

T=273.15+[40 50 70 40 50 70 40 50 70 40 50 70 40 50 70 40 50 701;
Rm=[5.34 6.67 8 5.34 6.67 8 5.34 6.67 8 5.34 6.67 8 5.34 6.67 8 5.34 6.67
817

molA=0.296;

molE=.296*Rm;

Cv=[83.7 80.43 79.35 84.78 82.61 81.52 91.3 89.67 88.04 80.43 78.26 76.09
81.59 79.9 8 J2AGRSIONIISEREERSESMEIGRROIGH S,

for i=1l:length (molE)
molB (1)=molE (1) *Cv (i) /100;
molG(i)=(1/3)*molE (i) *Cv (i) /100;

end
% Ct..Castos
% Cr... Costo de Reactivos
% Cet... Costo Etanol
% Cac... Costo Aceite de Palma
% Cc... Costo de Catalizadores
% Ccb... Catalizador Bésico
%  CCa's .t CatalkizadotAcido
% Cp... Costo Producto
$ Cg... Costo Glicerina

Cet=75000; %pesos/1
Cac=3400; %pesos/kg
Ccb=80400; %pesos/kg
$Cca=17000; S%pesos/1
Cp=2000; %pesos/1
Cg=7000; %pesos/1
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$9%2%%%%%%%%%%%% FUNCION OBJETIVO 2%%3%%%%%33%%%%5%5%

% Ct=Cp* (Cantidad de Biodiesel producido) - (Cac* (Cantidad de Aceite de
Palma )+Cet* (Cantidad de Etanol)+Ccb* (Cantidad de Catalizador))
PMB=298.3; % Peso Molecular del Biodiesel (g/mol)

roB=889; % Densidad del Biodiesel (g/1)
PMA=846; %Peso Molecular del Aceite de Palma (g/mol)

PME=46; %Peso Molecular del Etanol (g/mol)
roE=789; %$Densidad del Etanol (g/1)

PMG=92.095; %Peso Molecular de la Glicerina (g/mol)
roG=1261; % Densidad de la Glicerina (g/1)

for §=1:18

Ct (j)=Cp*molB (j)*PMB/roB+Cg*molG (j) *PMG/roG-
(Cac*molA*PMA/1000+Cet*molE (j) *PME/roE+Ccb*Ge (J) /1000) ;
end

X=[ones (18,1) T' Gc' Rm'];
Y=Ct';
crl=regress(Y,X); % Coeficientes de la Regresién Lineal Multivariable

for k=1:18
% Y=bl4+b2*T+b3*Gc+b4 *Rm
Y1 (k)=crl(l)+crl(2)*T (k)+crl (3)*Gc(k)+crl(4)*Rm(k); %Regresidén Lineal
end
cl=corrcoef (Y,Y1l);
coel=cl(1,2);
disp([' E1l coficiente de correlacién es: ', num2str(coel)]);
disp([' Y = '",num2str(crl(l)),' + ',num2str(crl(2)),'*T + ',
num2str(crl(3)), '*Gec + ',num2str(crl(4)),"'*Rm']);
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