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Abstract — La transesterificacion alcalina homogénea de
aceite vegetal usado, grasa de pollo condimentada y una
mezcla de ambas materias primas recicladas (MPR) se estudid,
a escala de laboratorio, con el objetivo de aprovechar los
2,251 kg/mes de aceite vegetal usado y 3,101 kg/mes de grasa
de pollo producidos por una cadena de supermercados
nacional. Para lograrlo se realizd en primer lugar la
caracterizacion de las MPR seguido por ensayos del proceso
de transesterificacion para proponer los parametros 6ptimos
para evitar los problemas cominmente encontrados con este
tipo de reaccion, tales como formacion de jabones, formacién
de gel, solidificacion de glicerina y formacién de burbujas de
agua para finalmente caracterizar el biodiesel producido de las
MPR y evaluarlo de acuerdo a la norma ASTM D6751. La
reduccidon de los problemas de la transesterificacion alcalina
se logré en dos etapas de 60 y 30 minutos, empleando NaOH
como catalizador con 2.60 g para el aceite usado y 2.55 para la
grasa de pollo y la mezcla, 20 % en volumen de materia prima
de metanol, temperatura de 60 °C, agitacion de 600 rpm. Los
rendimientos volumétricos obtenidos fueron de 94.67%
seguido del aceite usado con un 94.33% y la mezcla 40/60 con
94.00%.

Palabras clave -Transesterificacion alcalina, Gel, Glicerina
solidificada, Jabones.

I.  INTRODUCCION

Los biocombustibles han surgido como alternativa de energia
renovable para reducir la contaminacion del aire, agua, suelo y
el aumento de los gases de efecto invernadero provocados por
la combustién de combustibles fdsiles [1]. En esta perspectiva,
se le ha dado atencién considerable al biodiesel como sustituto
del diésel buscando que sea una alternativa técnicamente
factible, econdmicamente competitiva, ambientalmente
aceptable, y de facil acceso.

El biodiesel es un combustible compuesto de ésteres mono-
alquilicos de &acidos grasos de cadena larga, derivados de
aceites extraidos de cultivos oleaginosos, grasas animales, algas
con elevado contenido oleaginoso y aceites procedentes de
procesos de fritura [2, 3]. A pesar de todas las ventajas del
biodiesel, el uso de la tierra para la produccion de aceites
comestibles como materia prima, compite con el uso de la
tierra para produccién de comida. Por otra parte, la produccién
de cultivos agricolas y aceites comestibles como materias
primas usualmente hacen el precio mas alto que el del diésel
[4].
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A. Materias primas recicladas para la produccion de biodiesel

Las materias primas recicladas (MPR) como aceite vegetal
usado y grasa de pollo son suministradas por diferentes fuentes
domeésticas, comerciales e industriales y su uso principal es en
la produccién de alimento animal, jabones y lubricantes
biodegradables [5]. El uso de MPR, en lugar de aceite crudo o
refinado, para producir biodiesel es una forma efectiva de
reducir el costo del proceso ademads de disminuir los problemas
de contaminacién por la disposicidn de estos desechos [6].

Las MPR tienen propiedades diferentes a las de aceites
vegetales crudos o refinados. Las temperaturas altas necesarias
para el proceso de freido, la exposicion a la luz, oxigeno, los
metales del recipiente usado para el freido y el agua contenida
en los alimentos acelera las reacciones de hidrdlisis presentada
en la Fig. 1, auto-oxidacién y polimerizacién de los triglicéridos
en los aceites vegetales y grasas e incrementa el contenido de
acidos grasos libres (AGL), humedad y formaciéon de
compuestos poliméricos [6, 7].
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Fig. 1 Hidrdlisis de triglicéridos por calentamiento.

El deterioro sufrido por las MPR generalmente conduce a
procedimientos mds complejos, rendimientos mas bajos y
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peores propiedades del biodiesel en comparacién con el
producido de aceites crudos y refinados [5].

B. Procesos de produccion de biodiesel

El biodiesel es comunmente producido por Ia
transesterificacion de los triglicéridos de los aceites y grasas,
con alcoholes de cadena corta para formar ésteres alquilicos de

acidos grasos y glicerina.

[o]
i

H,C—O0—C—R H.C—0-H

“ o ) - 0

i Catalizador I

Hc|707C7R + 3R —OH HC—O0-H + 3R —C—OR
(o]
il

H,C—0—C—R H,.C—0-H

Triglicérido Alcohol Glicerina Esteres alquilicos

Fig. 2 Reaccidn de transesterificacidn de triglicéridos.

La transesterificacién consiste en una secuencia de tres
reacciones reversibles consecutivas. El primer paso es la
conversion de triglicéridos a diglicéridos, seguido por la
conversion de diglicéridos a monoglicéridos, y finalmente
monoglicéridos a glicerina, produciendo una molécula de éster
por cada glicérido formado en cada paso. Al tratarse de una
reaccion de equilibrio, es necesario el uso de alcohol en exceso
para favorecer la formacién de los ésteres mono-alquilicos [9],
o remover parte de la glicerina formada. En la Fig. 2, se muestra
la reaccion de transesterificacion en presencia de un
catalizador, acido o alcalino, que aumenta la velocidad de
reaccion [8].
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1) Transesterificacion con catdlisis dcida

Los catalizadores pueden ser H2S04, HCl o H3PO4. Proporciona
rendimientos elevados de ésteres alquilicos de acidos grasos,
pero la reacciéon es muy lenta, requiere cantidades grandes de
alcohol y condiciones de temperatura y presion elevadas, por
lo que no suele emplearse a nivel industrial [8].

2) Transesterificacion con catdlisis alcalina

Los catalizadores pueden ser NaOH, KOH, alcéxidos de sodio o
potasio. La reaccién es mas rapida que cuando se emplea un
acido, requiere cantidades de alcohol y condiciones de presién
y temperatura moderadas, por lo que es el proceso preferido a
nivel industrial [8]. La reaccidn requiere materias primas con un
indice de acidez menor a 1.42 mg KOH/g o0 1 % de acidos grasos
libres (AGL) y los insumos y materias primas deban ser anhidros
(contenido de agua < 0.5%) [1, 10, 11].

Las MPR, debido al deterioro sufrido durante el freido,
generalmente no cumplen con ambos requerimientos y aunque
es posible producir biodiesel, el rendimiento de la reaccion es
reducido debido al consumo del catalizador alcalino en
reacciones secundarias, dando lugar a la formacién de jabones
(sales de acidos grasos), que hacen la separacién del glicerol
mas dificil al formar emulsiones [10].

Si el porcentaje de AGL es alto, el catalizador alcalino se
consume en la reaccion de neutralizacion estos acidos
formando jabones y agua. La reaccion se muestra en la Fig. 3.
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Fig. 3 Reaccion de neutralizacion de AGL.

Si el contenido de agua es elevado, al adicionar el catalizador
alcalino ocurre la reaccion de saponificacién de triglicéridos
formando glicerina y jabones. La reaccidn se muestra en la Fig.
4,
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Fig. 4 Reaccidn de saponificacion de triglicéridos.

Para evitar las reacciones secundarias en el uso de MPR, es
necesario incluir pretratamientos al proceso de produccion de
biodiesel, incluyendo la esterificacién 4cida, secado,
neutralizacién, entre otros, para lograr cumplir los
requerimientos de la transesterificacion alcalina homogénea
[12], por lo que el proceso se hace mas complejo y costoso.

Debido a que las caracteristicas de las MPR dependen del uso
gue se les dio, es necesario seguir investigando el potencial de
estas materias primas y experimentar antes de establecer un
proceso de produccion.

El presente estudio investiga las caracteristicas de dichos
residuos para evaluar su aplicabilidad como materia prima en la
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produccion de biodiesel y plantear una metodologia de
produccidn por transesterificacion alcalina homogénea capaz
de ser implementada con tecnologia existente en el pais.

. MATERIALES Y METODOS

La transesterificacidon de las MPR a biodiesel se realizé a escala
de laboratorio. La metodologia implementada consiste en la
caracterizacion de las MPR seguida del proceso de
transesterificacion alcalina homogénea vy la caracterizacién del
biodiesel final, estas etapas se muestran en la Tabla 1.

Las MPR fueron proporcionadas por 6 salas de una cadena de
supermercados nacional. El aceite vegetal usado en fritura
(oleina de palma) fue proporcionado por una sala con
restaurante 'y la grasa de pollo condimentada fue
proporcionada por 6 salas con rostizadoras.

TABLA 1
ETAPAS DE LA METODOLOGIA IMPLEMENTADA
Etapa Procedimiento
Caracterizacion de las e Acondicionamiento de las MPR
MPR e Andlisis fisicos y quimicos
e Pre-tratamientos
Transesterificacion e Ensayos preliminares
alcalina homogénea e Ensayos finales
Caracterizacion del e Analisis fisicos y quimicos
biodiesel

Fuente: Elaboracién Propia

A continuacién se describen los métodos con los que se llevan a
cabo las etapas del estudio.

A. Caracterizacion de las materias primas recicladas

Las MPR fueron acondicionadas para poder realizar los analisis
de caracterizacion y posteriormente los pre-tratamientos
requeridos para la transesterificacion alcalina homogénea.

1) Acondicionamiento de las MPR: Para realizar los analisis de
caracterizacion se eliminaron los sdlidos e impurezas de las
MPR. Con la grasa de pollo condimentada se hizo una mezcla
homogénea representativa de las cantidades producidas por
cada sala de supermercado. La mezcla de grasa de pollo (aqui
referida como grasa de pollo) se limpid mientras estaba
congelada, luego al igual que el aceite vegetal usado se calentd
a 35 °C y se dejo sedimentar las impurezas restantes de ambas
MPR durante dos dias, luego se decantaron vy filtraron a vacio.
En la Fig. 5, se muestran las MPR listas para la caracterizacion.

Fig. 5 Materias primas recicladas. (a) Aceite usado y (b) Grasa de pollo
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De las dos MPR acondicionadas para los analisis se prepard una
tercera muestra (aqui referida como mezcla 40/60) constituida
por 40% en volumen de aceite vegetal usado y 60% en volumen
de grasa de pollo, producida en mayores cantidades. Las
muestras usadas para la produccion de biodiesel fueron: Aceite

usado, grasa de pollo y mezcla 40/60.

2) Analisis fisicos y quimicos: Se realizaron tres analisis fisicos y
dos analisis quimicos para conocer las condiciones del aceite
usado, la grasa de pollo y la mezcla 40/60. La humedad fue
determinada por un método de secado con estufa de
conveccion. La densidad fue determinada con el Método Oficial
AOAC 920.212 a 15 °C. La viscosidad fue determinada con un
viscosimetro Brookfield DV-E a 40 °C. La acidez y porcentaje de
AGL (%AGL) fue determinada con el Método Oficial AOAC
940.28 y el indice de perdxidos con el Método Oficial AOAC
965.33.

3) Pre-tratamientos: Con la caracterizacion de las tres muestras
se optd por realizar Unicamente el secado para reducir el
contenido de agua y evitar las reacciones secundarias de
hidrdlisis y saponificacién del proceso de transesterificacion
alcalina homogénea. El secado se realizé a calentando a 105 —
110 °C.

B. Transesterificacion alcalina homogénea

La transesterificacién alcalina se llevé a cabo en un balén de
tres bocas de 1 L, una bandeja de aluminio con agua como bafo
termostatico, un Hotplate-Stirrer para calentar, mantener la
temperatura necesaria y agitar mecdnicamente, un
condensador de reflujo para recuperar el alcohol, una bomba
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peristdltica para bombear el agua del condensador, una
termocupla para el control de la temperatura del sistema y un
bafio termostatico con agua a 20 °C para el condensador. El
montaje del reactor se muestra en la Fig. 6.

Se realizaron seis ensayos preliminares para la optimizacion del
proceso de transesterificacién y la reduccion al minimo de las
pérdidas de materia prima. Finalmente, se realizaron tres
ensayos finales con cada una de las tres muestras y con las
condiciones Odptimas del proceso determinadas en los seis
ensayos preliminares.

Las materias primas, tiempo de secado, cantidades de insumos
y condiciones de la transesterificacién se muestran en la Tabla
2. En todos los ensayos se utilizd NaOH (99%) por ser el
catalizador alcalino comunmente usado por
econdmicas y de accesibilidad [6]. El alcohol utilizado en todos
los ensayos fue metanol (99.5%), usado a menudo por razones

razones

de accesibilidad y del proceso, debido a su naturaleza quimica y
fisica (es polar y de cadena corta) [6]. Con ambos reactivos se
preparé metdxido de sodio en todos los ensayos.

Fig. 6 Montaje del la transesterificacion alcalina

homogénea.

reactor para
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TABLA 2 Paramet | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens

ENSAYOS DE OPTIMIZACION DE LA TRANSESTERIFICACION ALCALINA ro ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo

HOMOGENEA DE LAS MUESTRAS 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Paramet | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens | Ens Materia | Ace | Ace | Ace | Ace | Gra | Gra | Ace | Gra | Me

ro ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo | ayo prima ite ite ite ite sa sa ite sa zcla
1 2 3 4 5 6 7 8 9 (MP) usa | usa | usa | usa | de de | Usa | de | 40/

Materia | Ace | Ace | Ace | Ace | Gra | Gra | Ace | Gra | Me do do do do | poll | poll | do | poll | 60
prima ite ite ite ite sa sa ite sa zcla o] o] o]

(MP) usa | usa | usa | usa | de de | Usa | de | 40/ ode 20 20 20 20 20 20 20
do do do do | poll | poll | do | poll | 60 sodio
) ) 0 (%)

Volume | 300 | 300 | 500 | 500 | 500 | 400 | 600 | 600 | 600 Temper 60 60 | 60- | 60- | 60- 60 60- | 60- | 60-
n MP atura 65 65 65 65 65 65
(ml) (°Q)

Tiempo 1 12 17 24 1 1 1 1 1 Tiempo 60 60, 60, 60, 60 60, 60, 60, 60,

secado etapas 30 30 30 30 30 30 30
(h) (min)

Volume 80 60 130 | 100 | 150 | 120 | 120 | 120 | 120 Agitacié | 600 | 600 | 600 | 600 | 600 | 600 | 600 | 600 | 600

n n (rpm)

metanol
(ml) Fuente: Elaboracién Propia

Relacién | 1:3. | 1:5 | 1:3. | 1:5 | 1:3. | 1:3. | 1:5 1.5 1.5

volumét | 75 85 33 | 33 Estudios consultados reportan que en la produccién de
rica biodiesel con aceite usado y grasa de pollo se alcanzan

meta:ol rendimientos altos a una temperatura de 60 °C [13, 14] y que la

:aceite o ., . .

Cantida 126 112 123 121 21 35 26 | 25 [ 25 agitacion d.urante la reaccidon es reque.nc?alp.)ara mejor?r. la

dNaoH | 864 | 562 | 70 | 326 | 94 | 481 | 096 | 502 | 500 transferencia de masa en la mezcla de triglicéridos y metdxido
(g) de sodio [9]. Por lo tanto, la temperatura y la agitacién se

Relaciéon | 1.0 | 06 | 09 | 04 | 09 | 06 | 0.4 | 0.4 | 0.4 mantuvieron fija en todos los ensayos.

NaOH/ | 440 | 057 | 807 | 640 | 234 | 768 | 844 | 679 | 804
MP (%) 1) Ensayos preliminares: Son los ensayos de | — 6, se utilizé en
Etapas 1 2 2 2 1 2 2 2 2 los primeros cuatro aceite usado y los ultimos dos grasa de

Metoxid | 100 | 80, | 80, | 80, | 80 | 80, | 80, | 80, | 80, pollo. En los ensayos 1 — 4 se realizd el pre-tratamiento de
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secado con una estufa de conveccién, en los 2 ensayos
restantes se hizo con un Hotplate-Stirrer.

El volumen de metanol usado varié de 20 — 30% el volumen de
materia prima. La cantidad de NaOH usada varié del 0.46 —
1.04% del peso de la materia prima. Los ensayos 1 y 5 la
transesterificacion se llevé a cabo en una etapa usando el 100%
y 80% del metdxido de sodio respectivamente; en el resto de
ensayos preliminares se realizd en dos etapas usando 80% en la
primera y 20% del metdéxido de sodio en la segunda.

2) Ensayos finales: Con los seis ensayos preliminares se
definieron los parametros de la transesterificacion de los
ultimos ensayos 7, 8 y 9 (referidos aqui como aceite usado,
grasa de pollo y mezcla 40/60 respectivamente). El pre-
tratamiento de secado se realizé con un Hotplate-Stirrer.

El volumen usado de metanol fue del 20% del volumen de
materia prima. La cantidad de NaOH fue de 0.48% para el aceite
usado y la mezcla 40/60 y de 0.47% para la grasa de pollo. El
calculo se realizd con las siguientes relaciones:

- Aceite usado y mezcla 40/60: por 1 L de MPR se necesita
3.5¢ NaOH + volumen gastado de titulante en Ia
determinacidn de la acidez, como g NaOH [15]

- Grasa de pollo: por litro de muestra se necesita 4.2 g de
NaOH [16].

Con los ensayos preliminares se determind que al realizar el
proceso en una sola etapa se requiere una cantidad mayor de
catalizador alcalino. Por tanto, la transesterificacién en los
ensayos finales se llevd a cabo en dos etapas, en la primera se
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uso el 80% del metdxido de sodio y durd 60 min, en la segunda
se uso el 20% restante de metdxido de sodio y durd 30 min. En
cada etapa se decantd en embudos de separacién, después de
1 hora y media en reposo, la glicerina cruda formada y se
realizd la prueba de metanol (aqui referida como prueba 3/27)
con 3 ml de biodiesel crudo y 27 ml de metanol, para
comprobar la conversién completa de triglicéridos de forma
cualitativa.

El lavado de los tres biodiesel crudos obtenidos se hizo en
embudos de separacion de 1L, con agua caliente a 50 °C con
una relacién volumétrica biodiesel-agua de 1:1 para los lavados
estdticos y 1:0.83 para los lavados con agitacién. El biodiesel de
aceite usado se lavd con 6 lavados estdaticos y 5 con agitacién. El
biodiesel de grasa de pollo se lavé con 4 lavados estaticos y 7
con agitacion. El biodiesel de la mezcla 40/60 se lavd con 2
lavados estaticos y 8 con agitacién. Entre cada lavado se dejo
reposar el biodiesel con agua durante 30 minutos. Se dejo de
lavar hasta alcanzar un pH igual al del agua usada en los
lavados.

Antes del secado del biodiesel limpio se realizd la prueba
cualitativa de emulsiones (aqui referida como 50/50) con 50%
de volumen de biodiesel lavado y 50% de volumen de agua de
lavado. Después de resultar positiva la prueba 50/50, se hizo el
secado de los tres biodiesel producidos calentando
directamente a 105 — 110 °C hasta evaporar toda el agua.

Finalmente se calculd el rendimiento volumétrico del biodiesel
producido, ya que no se cuenta con un cromatografo de gases
para analizar el contenido de ésteres metilicos formados. Para
el calculo se empled la (Ec. 1).
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ml de biodiesel obtenido
(Ec. 1)

%~Rendimiento (% v/v) =
%Rendimiento (% v/v) ml de MPR inicial

C. Caracterizacion del biodiesel

Antes de proceder a la caracterizacidon de los tres biodiesel
obtenidos con las MPR, se realizé un analisis el analisis
cuantitativo del contenido de catalizador y jabones mediante
un método volumétrico con HCI. Después se precedio a realizar
los analisis fisicos y quimicos para la caracterizacion.

1) Analisis fisicos y quimicos: La calidad de los tres biodiesel
producidos se evalué de acuerdo a la norma estadounidense
ASTM D6571. Se realizaron nueve analisis para conocer las
propiedades del biodiesel producido con cada MPR. La
humedad fue determinada por un método de secado con estufa
de conveccion. La densidad fue determinada con el Método
Oficial AOAC 920.212 a 15 °C. La viscosidad fue determinada
con un viscosimetro Brookfield DV-E a 40 °C. La acidez y %AGL
fue determinada con el Método Oficial AOAC 940.28. El
contenido de agua y sedimentos se fue determinado por el
método ASTM D2709. El poder calorifico fue determinado por
con un calorimetro de laboratorio IKA® C 200. El contenido de
cenizas fue determinado con el Método Oficial AOAC 923.03. La
corrosion a la tira de cobre fue determinada con el método
ASTM D130 y el contenido de glicerina libre fue determinado
con un método de cromatografia de capa fina.

IIl. RESULTADOS Y DISCUSION

A continuacidon se presentan los resultados obtenidos del
desarrollo de la metodologia de caracterizacion de las MPR, el
proceso de transesterificacién alcalina homogénea y la
caracterizacién del biodiesel producido.

A. Caracterizacion de las materias primas recicladas

Las propiedades de las tres muestras de MPR determinadas con
los analisis fisicos y quimicos se muestran en la Tabla 3.

TABLA 3
PROPIEDADES DE LAS MATERIAS PRIMAS RECICLADAS PARA LA
PRODUCCION DE BIODIESEL

Propiedad Aceite Grasa de Mezcla

usado pollo 40/60

Humedad (% m/m) 0.2436 0.3738 1.2770

Densidad a 15 °C 0.8619 0.8986 0.8995
(g/ml)

Viscosidad 73.1543 34.3108 38.0765

cinematica (mm?/s)

%AGL (% Acido 1.0047 0.4681 0.7137
Oleico)

indice de perdxidos 3.6634 3.4275 41172

(meq 0,"/kg)

Fuente: Elaboracién Propia

La baja acidez de las MPR, menor a 1 %AGL, permitieron
realizar el proceso de transesterificacién alcalina homogénea
con escasa formaciéon de emulsiones, y haciendo el proceso
mas sencillo al no requerir pre-tratamientos, como la
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esterificacién acida, para corregir ese parametro. El porcentaje

de humedad (contenido de agua), también por debajo del valor
recomendable para el empleo de la transesterificacién alcalina
homogénea, indica que no se requiere pre-tratamientos para
corregir este parametro.

Se opto por realizar el pre-tratamiento de secado y disminuir el
contenido de agua de las MPR, debido a que en la
transesterificacion se emplea NaOH y metanol que son
higroscdpicos. Ademas, sumado a la reaccién de neutralizacion
de AGL, se agrega agua al sistema.

B. Transesterificacion alcalina homogénea

Los resultados obtenidos en el desarrollo de los seis ensayos
preliminares, permitieron optimizar el proceso de
transesterificacion  alcalina, superando las dificultades
encontradas y aprovechando el rendimiento de las MPR.

1) Ensayos preliminares: En los seis ensayos se encontraron
dificultades, siendo las mas problematicas: formacién de jabén
y emulsiones, solidificacién de la glicerina, formacion de gel y
condensacion de agua en el biodiesel elaborado. Cada una de
estas dificultades fue superada, como se
continuacién, permitiendo elaborar al final un procedimiento
efectivo aplicado a los tres ensayos finales.

muestra a

Solidificacion de glicerina

En los ensayos 1 y 2, empleando como materia prima aceite
usado, la glicerina se solidific6 luego de dejar reposar el
embudo de separacion por 830 min (14 horas), dificultando la
separacion del biodiesel al momento de decantar la glicerina y
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taponeando el embudo de separacion como se observa en la
Fig. 7.

Esta solidificacién se debe a la insuficiente cantidad de alcohol
que ha sido incorporado al proceso, o a un exceso de
catalizador empleado [17, 18], Descartando completamente al
tiempo de retencion como posible causa, ya que la glicerina
solidifica a 17.5°C y la temperatura de trabajando era
aproximadamente 26°C.

La consecuencia de esta dificultad es que se impide separar de
manera eficaz el biodiesel, ya que si se emplearan tanques de
gran capacidad, no se decantaria la glicerina y se tendrian que
implementar bombas para succionar el biodiesel desde la
superficie.

Fig. 7 Solidificacién de la glicerina en los ensayos 1y 2.

La solucidn a la solidificacion fue recalcular la cantidad de NaOH
necesario, ya que para un volumen de 300 ml de aceite usado
se empled 2.6864 g (ensayo 1). Por otra parte, también influyé
el niumero de etapas de la transesterificacion, ya que en el
ensayo 2 con dos etapas, empleando 1.4562 g de NaOH para el
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mismo volumen de aceite usado y un volumen menor de
metanol, la glicerina era un poco mas fluida que el ensayo 1.

Como alternativa preventiva se evitd dejar reposar las fases de
biodiesel y glicerina por periodo mayores de 2 horas entre
etapas de la reaccidon de transesterificacion, si se dejara reposar
por periodos largos de 12 horas, se recomienda mantener la
temperatura constante entre 35 - 40 °C [8].

Formacion de jabon y emulsiones (capa de jabon)

En la Fig. 8, se muestra la formacidn de jabones y emulsiones
presentadas en los ensayos preliminares.

Fig. 8 Jabones y emulsiones formadas en ensayos preliminares

En los ensayos 2, 4, 5 y 6 se formaron jabones durante los
lavados debido a la reaccidn de neutralizacion de AGL y la
saponificacion de triglicéridos [19 — 25]. Estos jabones son
agentes emulsificadores capaces de mezclar la glicerina y el
biodiesel, impidiendo separar correctamente la glicerina del
biodiesel, provocando pérdidas de este dultimo [10, 26],
perjudicando el rendimiento.

Esto se pudo disminuir reduciendo la cantidad de NaOH y
eliminando mas humedad para evitar la reaccién de hidrdlisis y
por consiguiente la liberacion de AG y se evita también la
reaccion de saponificacién [7, 27, 28]. Las emulsiones que se
formaron en los ensayos, se colocaron en frascos para permitir
la separacidn del biodiesel con el tiempo y reducir las pérdidas.

Con los ensayos preliminares se pudo determinar, en la
purificacién del biodiesel, que el tiempo entre lavados debe ser
tal, que no suceda la saturacién del agua, ya que los jabones
comienzan a sedimentar como un polvo blanco y es dificil
retirarlos completamente del embudo de separacion.

Formacion de gel (jabon de glicerina)

En el ensayo 3, se formd una masa gelatinosa (jabdn de
glicerina) en todo el biodiesel producido, como se muestra en la
Fig. 9, esto se debid a que se adiciond un exceso de NaOH con
respecto a la materia prima y poco metanol para poder
elaborar el metdxido de sodio, dando como resultado la
formacién de una sola fase (biodiesel sin formacion de
glicerina) [29 — 31].

Fig. 9 Jabones y emulsiones formadas en ensayos preliminares



La consecuencia de la formacidn de este gel, es que se pierde
completamente el lote producido, ya que no hay una
separacion de la glicerina, y al momento de realizar la filtracién
existe un taponamiento completo del filtro; el biodiesel
producido aprovechable es muy poco.

La solucién a este problema fue disminuir la cantidad de NaOH,
que en el ensayo 3 fue de 4.37 g (0.98 % m/m) para una
cantidad de 500 ml de aceite usado, empleando la relacién
descrita en la metodologia.

Se comprobd con los ensayos 5 y 6, que a pesar de haber
utilizado el porcentaje de catalizador recomendado en la
literatura (1% en peso de la MPR) para poder efectuar la
transesterificacién [10], si el procedimiento se realiza en dos
etapas, el NaOH necesario para lograr la conversién de los
triglicéridos en la MPR es menor y se disminuye la pérdida de
catalizador en reacciones secundarias.

Formacion de burbujas de agua en el biodiesel final

En los ensayos 1y 2, luego de haber secado el biodiesel a 105
°C hasta un tiempo en el que no se observd burbujeo, se
formaron gotas de agua en el fondo del biodiesel, como se
observa en la Fig. 10.

Esto se debe a que a pesar de haber calentado el biodiesel a
105 °C para secarlo, el tiempo de duracién no fue suficiente,
permitiendo que la humedad no se eliminara completamente y
condensando a medida bajd la temperatura.

Lo perjudicial de este problema es que permite la degradacidn
del biodiesel mas rapidamente, y modifica propiedades como
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%AGL, viscosidad y corrosion a la tira de cobre, ya que se
pueden formar polimeros u otros compuestos por la auto-
oxidacion e hidrdlisis del biodiesel [28, 32 — 36]. Esto se resolvid
secando el biodiesel en periodos mas largos y verificando
constantemente la temperatura (105°C).

Fig. 10 De izquierda a derecha: biodiesel después de una etapa de
secado y biodiesel después de dos etapas de secado.

2) Ensayos finales: Con los pardmetros de operacion e insumos
empleados en los ensayos 7, 8 y 9 determinados con los
ensayos preliminares, se logré obtener los tres biodiesel (BD) y
la glicerina mostrados en la Fig. 11. Las pruebas cualitativas y
cuantitativas para comprobar el desarrollo de |la
transesterificacidon se muestran de la Fig. 12 y la Fig. 13.



Fig. 11 Biodiesel producidos secos y glicerina cruda, de izquierda a
derecha: grasa de pollo, mezcla 40/60 y aceite usado.

Con la prueba 3/27, mostrada en la Fig. 12, se comprobd
cualitativamente la conversion de los triglicéridos en cada etapa
de la transesterificacion, completdndose la reacciéon en la
segunda etapa en los 3 ensayos.

Fig. 12 Prueba 3/27. (a) Aceite usado, (b) Grasa de pollo y (c) Mezcla
40/60.

”»

Con la prueba 50/50, mostrada en la Fig. 13, se comprobd la
presencia o ausencia de emulsiones después de finalizado los
lavados. En los 3 ensayos dio negativa y se procedié a secar el
biodiesel producido.

Finalmente se calculé el rendimiento volumétrico de la
transesterificacion de cada materia prima empleando la (Ec. 1).
El rendimiento volumétrico mas alto se obtuvo de la grasa de
pollo con un 94.67%v/v seguido del aceite usado con un
94.33%v/v y la mezcla 40/60 con 94.00%v/v.

Fig. 13 Prueba 50/50. A. BD de aceite usado, G. BD de grasa de pollo
y M. BD de mezcla 40/60.

C. Caracterizacion del biodiesel

Antes de la caracterizacion de los tres biodiesel producidos se
realizé el analisis cuantitativo del contenido de catalizador vy
jabones remanentes, mostrados en la Fig. 14.

El analisis dio negativo para ambas sustancias ya que no se
observé coloraciéon al emplear los indicadores de cada prueba,
la cantidad de ambas en los biodiesel fue la minima reportada
por el método.
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Fig. 14 Prueba contenido de catalizador (arriba) y jabones (abajo).
(a) BD de aceite usado, (b) BD de grasa de pollo y (c) BD de mezcla
40/60

1) Analisis fisicos y quimicos: Las propiedades de los tres
biodiesel determinados con los analisis fisicos y quimicos se
muestran en la Tabla 4, donde se marcan en negrita los valores
de las propiedades que cumplen con la norma estadounidense
para biodiesel ASTM D6751.

Los andlisis de caracterizacion de los tres biodiesel fueron
realizados con el equipo disponible en la universidad. Por lo
tanto, hay métodos empleados que no lograron dar resultados
reales de algunas caracteristicas, tal es el caso de la humedad y
el contenido de glicerina libre; sin embargo, los métodos
utilizados logran dar una representacién cercana a los valores
reales.
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TABLA 4
PROPIEDADES DE LOS BIODIESEL OBTENIDOS A PARTIR DE
MATERIAS PRIMAS RECICLADAS

Propiedad Unidades | ASTM Aceite | Grasade | Mezcla
D6751 | usado pollo 40/60
Humedad (% m/m) 13.7925 | 11.5172 | 9.7683
Densidada | (kg/m’) 0.8594 | 0.8586 | 0.8570
15°C
Viscosidad | (mm®/s) | 1.9- 7.89 7.34 6.74
cinematica 6.0
Contenido (% v/v) <0.05 <0.05 <0.05 <0.05
de aguay
sedimentos
indice de (mg <05 | 0.1732 | 0.1370 | 0.1491
acidez NaOH/g)
AGL (% Acido 0.1221 | 0.0966 | 0.1051
Oleico)
Corrosion a (3h,50 <N°3 3b 1b 1b
la tira de °C)
cobre
Contenido (% v/v) <0.02 <2.5% <2.5% <2.5%
de glicerina
libre
Poder (/g) --- 39,365.0 | 39,163.5 | 39,205.0
calorifico
Fuente: Elaboracién Propia
Los pardmetros que no entraron en la normativa

estadounidense son la humedad, la viscosidad y la densidad.
Los porcentajes de humedad, como se menciond
anteriormente, no son totalmente representativos, ya que el
método por gravimetria para su medicion no es el adecuado,
midiéndose ademas de humedad, material volatil.
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El mayor porcentaje de humedad obtenido fue del biodiesel a
partir del aceite usado con un 13.7925%, seguido del biodiesel
de grasa de pollo con 11.5172%. La influencia de este
pardmetro en la mayoria de las propiedades es notoria, al tener
mayor humedad en el biodiesel, el %AGL serd mayor (por la
reaccion de hidrélisis) y la tendencia se cumple para los tres
biodiesel, por ejemplo, el biodiesel de aceite usado posee el
mayor porcentaje de humedad, teniendo el mayor %AGL de los
tres biodiesel (0.1221 %Ac. Oleico).

Otra propiedad en la que influye la humedad es la corrosion a
las tiras de cobre, por ejemplo, el biodiesel del aceite usado,
con mayor porcentaje de humedad, corroyd dos grado mas la
tira de cobre llegando a un valor de 3b, mientras los otros
biodiesel alcanzaron el valor de 1b; haciendo al primero el mas
corrosivo de los tres.

La conversion de la mayoria de triglicéridos (mayor tamafio y
peso molecular), en ésteres metilicos (menor tamafio y peso
molecular), si se llevd a cabo, ya que se redujo la viscosidad de
las materias primas, ocasionando que la friccién entre
moléculas sea menor y permitiendo la fluidez [20, 37 — 41].

Molina [8] sefiala que, “es necesario tener en cuenta que las
especificaciones técnicas del biodiesel han sido disefiadas en
funcién de las materias primas disponibles en cada region y de
las caracteristicas de los mercados locales, por lo que el
biodiesel producido en otros lugares, obtenido a partir de una
materia prima diferente, puede no cumplir con las
especificaciones técnicas”.

IV. CONCLUSIONES

Con los métodos de caracterizacidon se determind que ambas
materias primas proporcionadas por las salas de supermercado,
con un % de AGL de 1.0047% en la oleina de palma y 0.4681%
en la grasa de pollo, pueden ser utilizadas para la produccién de
biodiesel mediante una transesterificacién alcalina homogénea,
cuyo valor limite de % de AGL es igual a 1%; sin embargo, la
grasa de pollo al contener condimentos y otras particulas de
menor tamafio necesita mayor pre-tratamiento.

La metodologia propuesta para la transesterificacién alcalina
homogénea, reduce los problemas de formacion de jabones,
formacion de gel, solidificacién de la glicerina y formacién de
burbujas de agua. El biodiesel producido con aceite usado,
grasa de pollo y la mezcla 40/60 no cumplié con todas los
valores de las propiedades propuestos por la norma ASTM
6751; sin embargo, tomando como base la metodologia
propuesta, el proceso puede seguir optimizandose variando la
cantidad de NaOH de 0.46 — 0.98% en peso de MPR y un
volumen de metanol entre 20 — 26 % en volumen de MPR de
metanol.
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