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sino en disolventes organicos (alcohol, éter).

Capacidad de un liquido para mezclarse con otro

liquido (o disolverse en él).

Método para determinar la densidad de una
sustancia liquida por medio del uso de un

picnémetro.
Es un punto de la curva en la cual la composicion
del soluto tanto en la fase de alimentacién como en

la fase de extracto es la misma.
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Refinado

Refractometro

Soluto

Solvente

Liquido residual del cual fue separado el soluto.

Equipo con el cual se mide el indice de refraccion.

La fase dispersa (disuelta) de una solucion.

Liquido capaz de disolver otros materiales,

(solidos, liquidos o gases), para formar una

solucion.
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RESUMEN

El siguiente trabajo de graduacion se realizdé con el objetivo de caracterizar
el equilibrio ternario del sistema glicerol-biodiesel-agua a dos temperaturas (25
+5°Cy10 =5 °C). Ademas, la determinacion de la linea de amarre en el
sistema para la especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol en

biodiesel segun la norma ASTM 6751.

Se determinaron las curvas de correlacién entre el indice de refraccion
en funcion de la composicidén porcentual en peso, para cada serie de soluciones
de glicerol en agua y glicerol en biodiesel, a cada temperatura analizada por
medio de los métodos de picnometria y refractometria. Luego se determiné el
equilibrio de inmiscibilidad del sistema a cada temperatura, a partir de
soluciones de glicerol en agua tituladas con biodiesel y glicerol en biodiesel
tituladas con agua hasta la observacién de dos fases. Por medio de estos

datos se grafico la curva binodal del sistema a cada temperatura.

Después se procedid a la obtencion de las lineas de union a cada
temperatura, para ocho mezclas ternarias de diferente composicion situadas por
debajo de la curva binodal. Luego se obtuvo la correspondiente curva de
distribucion del sistema a cada temperatura evaluada, a partir de la cual fue
posible la determinacion de la composicion porcentual de la mezcla ternaria

correspondiente al punto de pliegue.

Como resultado de esta investigacion, se Illegd a determinar
estadisticamente que no existe diferencia significativa de los datos

experimentales obtenidos a ambas temperaturas analizadas.
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Para la temperatura de 23 °C, se determind que la concentracion en el

punto de pliegue es de 10 % de glicerol, 83 % de biodiesel y 7 % de agua.

Para la temperatura de 10 °C, se determind que la concentracion en el

punto de pliegue es de 11 % de glicerol, 76 % de biodiesel y 5 % de agua.

Para la temperatura de 23 °C, se determiné la linea de amarre en el
sistema para la especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol en
biodiesel, segun la norma ASTM 6751, la cual es de 95 % de agua.

Para la temperatura de 10 °C, se determiné la linea de amarre en el
sistema para la especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol en

biodiesel, segun la norma ASTM 6751, la cual es de 96 % de agua.

El procedimiento experimental se realizo en el laboratorio de quimica del
edificio T-5, Facultad de Ingenieria de la USAC, que se encuentra a una presion

atmosférica de 640 mmHg.
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OBJETIVOS

General

Generar datos experimentales a nivel de laboratorio para determinar la
distribuciéon de la solubilidad del sistema ternario glicerol-biodiesel-agua en

equilibrio liquido-liquido.

Especificos

1. Realizar una correlacion entre los valores experimentales de indice de
refraccion y porcentajes de concentracién en peso de glicerol-biodiesel, a

dos temperaturas diferentes.

2. Realizar una correlacion entre los valores experimentales de indice de
refraccion y porcentajes de concentracion en peso de glicerol-agua, a

dos temperaturas diferentes.

3. Determinar los valores experimentales de concentraciones en equilibrio
de inmiscibilidad para el sistema ternario glicerol-biodiesel-agua, a partir

de soluciones de glicerol en agua por adicion del solvente biodiesel.
4. Determinar los valores experimentales de concentraciones en equilibrio

de inmiscibilidad para el sistema ternario glicerol-biodiesel-agua, a partir

de soluciones de glicerol en biodiesel por adicion del solvente agua.
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5. Representar el equilibrio liquido-liquido a partir de los datos
experimentales generados del sistema glicerol-biodiesel-agua, realizando

un diagrama en coordenadas triangulares.
6. Determinar la linea de amarre en el sistema ternario glicerol-biodiesel-

agua para la especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol en

biodiesel, segun la norma ASTM 6751.
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HIPOTESIS

Es posible realizar una evaluacion experimental a nivel de laboratorio
para la generacion de datos de equilibrio de inmiscibilidad en el estudio del

sistema ternario glicerol-biodiesel-agua a dos temperaturas y 640 mmHg.

HIPOTESIS ESTADISTICA

Para variable respuesta distribucidén porcentual en equilibrio de inmiscibilidad:
Hipotesis Nula

Ho: no existe diferencia significativa en los datos experimentales
correlacionados para la construccion del domo de distribucién al equilibrio de
inmiscibilidad del sistema entre las temperaturas de estudio.

Hipotesis Alterna

Ha: Existe diferencia significativa en los datos experimentales correlacionados

para la construccion del domo de distribucién al equilibrio de inmiscibilidad del

sistema, entre las temperaturas de estudio.
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INTRODUCCION

El presente trabajo tiene como objetivo generar datos experimentales a
nivel de laboratorio para determinar la distribucidn de la solubilidad del sistema
ternario glicerol-biodiesel-agua en equilibrio liquido-liquido a dos temperaturas y
640 mmHg.

La extraccion liquido-liquido es, junto a la destilacién, la operacién basica
mas importante en la separacion de mezclas homogéneas liquidas. Consiste en
separar una o varias sustancias disueltas en un disolvente, mediante su
transferencia a otro disolvente insoluble, o parcialmente insoluble, en el primero.
La transferencia de materia se consigue mediante el contacto directo entre las
dos fases liquidas. Una de las fases es dispersada en la otra para aumentar la

superficie interfacial y aumentar el caudal de materia transferida.

Una de las formas mas habituales de representar los datos de equilibrio

en sistemas ternarios son los diagramas triangulares.

Con el presente trabajo se pretende continuar con las caracterizaciones
de sistemas ternarios, empleados comunmente en las extracciones liquido-

liquido.

La caracterizacion del equilibrio ternario se basa en la interpretacion del
contenido de soluto al equilibrio, mediante técnicas de picnometria y
refractometria, y asi determinar las concentraciones al equilibrio del sistema

ternario.
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Ademas, determinar la linea de amarre del sistema para la especificacion
de 0.24 % en peso maximo de glicerol en biodiesel, segun la norma ASTM
6751.
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1. MARCO TEORICO

1.1 Extraccién liguido-liquido

La extraccion liquido-liquido es, junto a la destilacidn, la operacidn basica
mas importante en la separacion de mezclas homogéneas liquidas. Consiste en
separar una o varias sustancias disueltas en un disolvente, mediante su
transferencia a otro disolvente insoluble, o parcialmente insoluble, en el primero.
La transferencia de materia se consigue mediante el contacto directo entre las
dos fases liquidas. Una de las fases es dispersada en la otra para aumentar la

superficie interfacial y aumentar el caudal de materia transferida.

En una operacién de extraccién liquido-liquido se denomina alimentacion
a la disoluciéon cuyos componentes se pretende separar, disolvente de
extraccion al liquido que se va a utilizar para separar el componente deseado,
refinado a la alimentacion ya tratada y extracto a la disolucion con el soluto
recuperado. En la Figura 1 se muestra un esquema de las corrientes implicadas

en la operacion. (Ref. 24)



Figura 1 : .. Operacion de extraccion liquido-liquido

DISOLVENTE
(Disolvente B) S

l

ALIMENTACION———{ EXTRACCION |—— REFINADO
(Disolvente A + soluto) ) {Disoivente A) .

. EXTRACTO.
(Disolvente B + soluto)

v ‘ Fuente: Universidad Auténomé de Madrid. Extraccion liduido-liquido.
http://www.uamn.es/personal __pdi/cienciaslmgilarralexperirﬁentaciolelIlExtrachiQLiq2006'.pdf ‘

1.1.1 Relaciones de equilibrio en la extraccién
1.1.1.1 Regla de las fases

El equilibrio entre dos fases en cualquier caso, esta restringido por la
regla de las fases: .
F=C —-P+ 2

donde P es el numero de fases en equilibrio, C es el nimero de componentes
totales en las dos fases (cuando no se verifican reacciones quimicas), y F es el
nimero de variantes o grados de libertad del sistema. (Ref. 6)

1.1.1.2 Equilibrio de fases
La separacién de los componentes por medio de la extraccion liquido-

liquido depende basicamente de la distribucion del equilibrio termodinamico de
los componentes en las dos fases liquidas. (Ref. 12)



1.1.1.3 Coeficientes de distribucién

En el equilibrio se conoce como coeficiente de distribucién o reparto K al
cociente de la fraccion en peso del soluto en la fase del extracto y, dividida por

la fraccion en peso del soluto en la fase de refinado x (Ref. 12):

~
I
x <

1.1.2 Equilibrio liquido

La extraccion supone el uso de sistemas compuestos por tres sustancias
cuando menos; aunque las fases insolubles son predominantemente muy
distintas desde el punto de vista quimico, en la mayoria de los casos los tres

componentes aparecen en cierto grado en las dos fases. (Ref. 17)

1.1.3 Métodos de Representacion grafica del equilibrio ternario

En el disefio de una operacion de extraccion liquido-liquido suele
considerarse que el refinado y el extracto se encuentran en equilibrio. Los datos
de equilibrio que deberan manejarse seran como minimo los correspondientes a
un sistema ternario (dos disolventes y un soluto), con dos de los componentes

inmiscibles o parcialmente inmiscibles entre si.

Una de las formas mas habituales de recoger los datos de equilibrio en
sistemas ternarios son los diagramas triangulares. En la Figura 2 se muestra un
diagrama triangular equilatero. Los vértices del triangulo representan
compuestos puros, un punto sobre un lado corresponderia a una mezcla binaria

y un punto en el interior del tridngulo representaria una mezcla ternaria. La



composicion de una mezcla puede determinarse por lectura directa en el
diagrama, tal como muestra la Figura 2. La concentracion de los componentes

en el diagrama se muestra como fraccion molar o fraccion masica. (Ref. 24)

Figura 2 Diagrama de equilibrio ternario

Fuente: Universidad Auténoma de Madrid. Extraccion liquido-liquido.

http://www.uam.es/personal_pdi/ciencias/mgilarra/experimentacionlQIll/ExtraccLiqlLiq2006.pdf

Los diagramas liquidos ternarios son de valor considerable en los
problemas referentes a procesos de separacion por extraccion liquida. Al
estudiar dichos diagramas es posible deducir si la separacién buscada puede
realizarse y definir las mejores condiciones de operacion para lograr resultados
optimos. (Ref. 12)

1.1.3.1 Coordenadas triangulares equilateras

Las coordenadas triangulares equilateras se usan con mucha frecuencia
para representar los datos de equilibrio de un sistema de tres componentes,
puesto que se tienen tres ejes. Esto se muestra en la figura 3. Cada uno de
los tres vértices representa un componente puro, A, B o C. El punto M

representa una mezcla de A, B y C, la distancia perpendicular desde el punto M



hasta la base AB representa a la fraccion de masa x. de C en la mezcla en el
punto M; la distancia a la base CB es la fraccion de masa x, de A, y la
distancia a la base AC es la fraccién de masa x, de B. De esta forma,

Xo+Xg + % =1

Figura 3 Coordenadas para un diagrama triangular

O Ip ESEUL 2P UQINEL]

o Fraccion de masa de A

0.2 xc =040

l

0
0.8 1.0 (B)
xg = 0. 20—7 ;_Fracmdn de masa de B

Fuente: C. J. Geankoplis. Proceso de transporte y operaciones unitarias.

D

En la figura 4 se muestra un diagrama de fases comun de un par de
componentes A y B parcialmente miscibles. Con respecto a la figura 4, el
liquido C se disuelve por completo en A o B. El liquido A es muy poco soluble
en B y B es un poco soluble en A. La regién de dos fases corresponde a la
zona delineada por la curva envolvente. Una mezcla original de composicion M

se separa en dos fases a y b que estan en la linea de union de equilibrio que



pasa a través del punto M. (Se muestran también otras de lineas de union.)

Ambas fases son idénticas en el punto P, que se llama punto de Plait.

Figura 4 Diagrama de fases liquido - liquido en el que los

componentes Ay B son parcialmente miscibles.

C

Region de una fase

Linea de umidn de equilibrio

Regidn de dos fases

Fuente: C. J. Geankoplis. Proceso de transporte y operaciones unitarias.

1.1.4 Sistemas ternarios de interés en la extraccion en fase liquida

Si los tres componentes se mezclan en todas proporciones con
formacion de soluciones homogéneas, el sistema carece de importancia para la
extraccion en fase liquida. Los sistemas en que ocurre inmiscibilidad, se

clasifican de la siguiente manera (Ref. 16):

Tipo I. Formacién de un par de liquidos ™

parcialmente miscibles.

Tipo 1. Formacion de dos pares de liquidos Los tres componentes son

parcialmente miscibles. liquidos a temperatura

Tipo IIl. Formacion de tres pares de liquidos prevaleciente




parcialmente miscibles.

Tipo IV. Formacién de fases solidas.

1.1.4.1 Tipol. Formaciéon de un par de liquidos parcialmente

miscibles

Para un sistema ternario con un par parcialmente soluble, puede decirse
que es el tipo de sistema que se encuentra mas comunmente en la extraccion.
En este tipo de sistemas, es costumbre trabajar con coordenadas triangulares
utilizadas como isotermas. De la figura 5, se observa, que el liquido C se
disuelve completamente en A y B, pero A y B sdélo se disuelven entre si, hasta
cierto grado, para dar lugar a las soluciones liquidas saturadas en L (rica en A)

y en K (rica en B).

Una mezcla binaria en J, se separara en dos fases liquidas insolubles de
composiciones en L y K, ya que las cantidades relativas de las fases dependen
de la posicién J. La curva LRPEK es la curva binodal de solubilidad, que indica
el cambio en la solubilidad de las fases ricas en A y B al agregar C. Una
mezcla fuera de esta curva sera una solucion homogénea de una fase liquida.
Una mezcla ternaria por debajo de la curva, como M, forma dos fases liquidas
insolubles saturadas de composiciones en el equilibrio, indicadas por R (rico en
A)y E (rico en B). La linea RE que une estas composiciones en el equilibrio es
una linea de unién, que necesariamente debe pasar a través del punto M que
representa la mezcla como un todo. Hay un numero finito de lineas de union
en la regién de dos fases, pero sélo se muestran unas cuantas. Rara vez son
paralelas; por lo general, su pendiente cambia lentamente en una direccion,
como se muestra. La direccion de la pendiente de la linea de uniéon cambia en
relativamente pocos sistemas; una linea de union sera horizontal. Se dice que

estos sistemas son “solutrépicos”. El punto P, punto de pliegue, la ultima de las



lineas de unidn y el punto en donde se encuentran las curvas de solubilidad del
rico en A y rico en B, generalmente no se encuentra en el valor maximo de C

sobre la curva de solubilidad.
El porcentaje de C en la solucion E es claramente mayor que en R; se
dice que en este caso la distribucion de C favorece la fase rica en B. Esto se

muestra convenientemente en el diagrama de distribucion. (Ref. 17)

Figura b Sistema de tres liquidos, A y B parcialmente miscibles

ER

5

o PP

T (8}

Fuente: Robert Treybal. Operaciones de transferencia de masa.

1.1.4.2 Tipo Ill. Formacion de dos pares de liquidos

parcialmente miscibles

Un ejemplo de este tipo es el sistema clorobenceno(A)-agua(B)-metil-etil-
cetona(C), en donde A y C son completamente solubles, mientras que los pares
A-B y B-C presentan unicamente una solubilidad limitada. Obsérvese la figura 6
(a), una isoterma tipica. A la temperatura predominante, los puntos K y J
representan las solubilidades mutuas de Ay B, y los puntos Hy L, lasde By C.

Las curvas KRH (rica en A) y JEL (rica en B) son las curvas de solubilidad



ternarias; las mezclas fuera de la banda entre estas curvas forman soluciones
liguidas homogéneas de una sola fase. Las mezclas como M, dentro del area
heterogénea, forman dos fases liquidas en el equilibrio, en E y R, unidas

mediante lineas de union. (Ref. 17)

Figura 6 Sistema de tres liquidos, A-B y B-C parcialmente miscibles

L-"t'

L] 1&]

Fuente: Robert Treybal. Operaciones de transferencia de masa.

1.1.4.3 Tipo lll. Formacion de tres pares de liquidos

parcialmente miscibles

Estos sistemas son inusuales y pueden llegar a ser muy complejos en las

relaciones variables que surgen al cambiar la temperatura.

Cuando los tres liquidos son parcialmente solubles entre si, se producen
tres curvas binodales (figura 7a), a temperaturas lo suficientemente elevadas,
como para que no existan intersecciones entre dichas curvas. Aqui, de nuevo,
las areas dentro de las curvas indican regiones liquidas bifasicas, mientras que

en las areas externas solo existe una fase presente. Sin embargo, a



temperaturas mas bajas puede suceder que, como en la figura 7b, las curvas se

intercepten, haciendo que el diagrama adopte la forma mostrada. (Ref. 16)

Figura 7 Diagramas de sistemas ternarios con tres pares parcialmente

miscibles
C C
Tipo isla
Tipo 111 :
A B A B
(€Y (b)

Fuente: John H. Perry. Manual del ingeniero quimico

1.1.4.4 Tipo IV. Formacién de fases sélidas

Estos sistemas pueden ser muy complejos en cuanto al numero de

equilibrios existentes.

1.1.5 Efecto de latemperatura sobre el sistema ternario

Para mostrar en detalle el efecto de la temperatura, se requiere una
figura tridimensional, como en la figura 8. En este diagrama la temperatura esta
graficada verticalmente; se ve que los triangulos isotérmicos son secciones a
través del prisma. Para muchos sistemas de este tipo, la solubilidad mutua de
A y B aumenta al aumentar la temperatura; arriba de cierta temperatura t4, a
temperatura critica de solucion, A y B se disuelven completamente. El
aumento de la solubilidad a temperaturas mas altas influye considerablemente

sobre el equilibrio ternario; esto se muestra mejor proyectando las isotermas
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hasta la base del triangulo, como se muestra en la figura 8. No solo decrece el
area de heterogeneidad a temperaturas mas altas, sino que también cambian
las pendientes de las lineas de union. Las operaciones de extraccion liquida,
que dependen de la formacion de fases liquidas insolubles, deben llevarse a

cabo a temperaturas inferiores a t4. (Ref. 17)

Figura 8 Efecto de la temperatura en los equilibrios ternarios

Ty

Temperatura
=

A B

Fuente: Robert Treybal. Operaciones de transferencia de masa.

1.1.6 Efecto de la presion

Excepto a presiones muy elevadas, el efecto de la presién sobre el
equilibrio liquido es tan pequefio que generalmente puede ignorarse. Por lo
tanto, todos los diagramas que se muestran deben considerarse como si se
hubiesen graficado a presiones lo suficientemente altas como para mantener un
sistema completamente condensado, es decir, arriba de las presiones de vapor
de las soluciones. Sin embargo, si la presion se redujese lo suficiente para que
fuera menor que la presiéon de vapor de las soluciones, apareceria una fase

vapor, y el equilibrio liquido se interrumpiria. (Ref. 17)
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1.1.7 Curvas de distribucion

La curva de distribucibn mas simple consiste en un punto de la
concentracion de C en la fase rica en A (Xca) contra la concentracion al
equilibrio de C en la fase rica en B (Xcg) en coordenadas aritméticas. La figura
9 muestra varias curvas de distribucion tipicas con relacibn a su
correspondiente tipo de diagrama de fases. (Ref.16)

Figura 9 Curvas de distribucién
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Distribaition H D
of o solid ¥
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Fuente: Robert Treybal. Liquid Extraction.
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1.1.8 Propiedades deseables del disolvente

Las propiedades de un disolvente potencial se deben considerar antes de

su utilizacion en un proceso de extraccion liquido-liquido.

1.1.8.1 Selectividad

La separacion relativa o selectiva a de un disolvente es el cociente de la
razon de los dos componentes en la fase del disolvente de extraccion, dividida
por la razon de los mismos componentes en la fase del disolvente de
alimentacion. El poder de la separacién de un sistema liquido-liquido esta
regulado por la desviacion de a con respecto a la unidad, de forma similar a la
volatilidad relativa en destilacion.  Una separacion relativa con = 1.0 no
proporciona separacion de los componentes entre las dos fases liquidas. Por
lo general, las concentraciones diluidas de soluto proporcionan los factores mas

elevados de separacion relativa.

1.1.8.2 Recuperabilidad

Por lo general, el disolvente de extraccidon debe recuperarse de la
corriente de extracto y de la de refinado, en un proceso de extraccién. Ya que
a menudo se utiliza la destilacién, la volatilidad relativa del disolvente de
extraccion respecto a los componentes no disolventes debe ser
significativamente mayor o menor a la unidad. Para un disolvente volatil es

deseable un bajo calor latente de evaporacion.
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1.1.8.3 Coeficiente de distribucién

El coeficiente de distribucion de un soluto debe ser grande, para que se
pueda utilizar una baja cantidad de disolvente de extraccion respecto a la

alimentacion.

1.1.8.4 Capacidad

Esta propiedad se refiere a la carga del soluto por peso del disolvente de
extraccion que se puede lograr en una capa de extracto, en el punto triple de un

sistema Tipo | o en el limite de solubilidad de un sistema Tipo Il.

1.1.8.5 Solubilidad del disolvente

Una baja solubilidad del solvente de extraccidon en el refinado suele dar
como resultado una alta volatilidad relativa en la separacion del refinado o una
baja pérdida de disolvente si el refinado no se desolventiza. Una baja
solubilidad del disolvente de alimentacion en el extracto conduce a una gran
separacion relativa y, generalmente, a unos bajos costos en la recuperacion del

soluto.

1.1.8.6 Densidad

La diferencia de densidad entre las dos fases liquidas en el equilibrio
afecta no solo a los caudales de los fluidos que circulando en contracorriente
pueden alcanzarse en el equipo de extraccién, sino también a las velocidades
de coalescencia. La diferencia de las densidades disminuye a cero en el punto
triple, pero en algunos sistemas puede llegar a ser igual a cero en una
concentraciéon intermedia del soluto (linea de reparto isopicnica o de doble
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densidad) y puede invertir las fases a concentraciones mas elevadas. Los
extractores de tipo diferencial no pueden cruzar dicha concentracion del soluto,

pero los mezcladores-sedimentadores si pueden hacerlo.

1.1.8.7 Tensioén interfacial

Una tension superficial elevada en la interfase promueve una
coalescencia rapida y, por lo general, requiere una agitaciéon mecanica elevada
para producir gotas muy pequenas. Una tensidn superficial pequefia en la
interfase permite la rotura de la gota con agitaciéon de poca intensidad, pero
también conduce a bajas velocidades de coalescencia. La tension superficial
de la interfase disminuye por lo general a medida que se incrementan la
solubilidad y la concentracion del soluto; asimismo, se reduce a cero en el punto

triple.

1.1.8.8 Toxicidad

Debido a la exposicién potencial durante las reparaciones del equipo o
mientras se desconecta el aparato después de la transferencia del disolvente,
se prefiere una baja toxicidad en la inhalacion de los vapores del disolvente o
en el contacto con la piel. También es deseable una toxicidad baja a la vida
acuatica y a los bioorganismos cuando la extraccidon se emplea para el
pretratamiento del agua residual, antes de entrara a la planta de tratamiento
biolégico, y que descarga el efluente a un rio o lago. A menudo, la toxicidad

del disolvente es baja si su solubilidad en agua es elevada. (Ref. 12)
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1.1.9 Ejemplos de diagramas ternarios

Figura1l0 Diagrama de fases ternario Etilenglicol-Furfal-Agua a 25 °C

Etilenglizol
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K ) rié?"*‘ ‘ﬁ% \
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100 = —Furfural 0
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Fuente: Henley, E.J. Operaciones de separacion por etapas de equilibrio en ingenieria quimica.

Figurall Diagrama de fases ternario Alcohol-Benceno-Aguaa 25 °C
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Fuente: Henley, E.J. Operaciones de separacion por etapas de equilibrio en ingenieria quimica.
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1.2 Biodiesel

1.2.1 ¢Qué es el biodiesel?

El biodiesel es un biocombustible liquido, que se obtiene quimicamente a
partir de aceites vegetales o grasas animales y un alcohol y se puede utilizar en

motores diesel, solo o mezclado con gasoil.

La ASTM (American Society for Testing Materials) define al biodiesel
como éster monoalquilico de cadena larga de acidos grasos derivados de

recursos renovables para ser utilizados en motores diesel. (Ref. 15)

1.2.2 Materias primas para la obtencién de biodiesel

Las materias primas para la obtencion de biodiesel son aceites vegetales
0 grasas animales y alcoholes de cadena corta. Los aceites mas ampliamente
utilizados son aceite de colza (fundamentalmente en paises de la Union
Europea), soja y girasol, aunque también se emplean, entre otros, los aceites

de mani, palma, lino, nabo, aceites comestibles usados o grasas animales.

1.2.2.1 Caracteristicas quimicas de aceites vegetales y biodiesel

Los aceites vegetales y grasas son lipidos. Los lipidos son constituidos
basicamente por mezclas de diferentes triglicéridos (tri-ésteres de acidos
grasos) pero contienen otros compuestos como los fosfatideos, diglicéridos,
monoglicéridos y acidos grasos libres en pequefias cantidades. Los acidos
grasos que componen un triglicérido pueden ser diversos. Mono, di o

triglicéridos son ésteres de uno, dos o tres acidos grasos, iguales o no, unidos
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por un puente de glicerina. El biodiesel es una mezcla de alquil-ésteres de

acidos grasos.

Los diversos aceites o grasas se caracterizan por diferentes proporciones
de los acidos grasos descritos arriba. Como ejemplo, la tabla Il muestra la
composicion de algunos que otros aceites vegetales y grasas animales, en

términos de sus principales acidos grasos.

Otros aceites poseen otras composiciones, pero es de notarse que los
aceites mas empleados para producir el biodiesel estan fuertemente
concentrados en acidos con 16 6 18 atomos de carbon en sus cadenas, sean
ellas saturadas o insaturadas (acidos palmitico, estearico, oléico, linoléico o
ricinoléico). Llama la atencion el caso del aceite de higuerillo, que posee fuerte
concentracion de acido ricinoléico. Este acido es muy particular, pues posee un
grupo hidroxilo en su cadena, que le confiere propiedades muy distintas de
todos los demas, especialmente por su alto poder lubricante y alta viscosidad.
(Ref. 20)

Tabla | Principales acidos grasos conocidos en la naturaleza

Nombre usual Nombre IUPAC Simbolo romula
Butirico Butandico C4:0 C,H,0,

Caproico Hexandico C6:0 C,H,,0,
Caprilico Octanoico C8:0 CyH,.0,
Capricho Decandico C10:0 C,oH 0,
Otusilico Cis-4-decendico C10:1(n4) C,,H0,
Caproleico Cis-9-decenoico C10:1(n9) C,H50,
Laurico Dodecanoico C12:0 C,H,.0,
Lauroleico Cis-5-dodecendico C12:1(n3) C,H 0,
Linderico Cis-4-dodecendico C12:1(n4) C,H,,0,
Miristico Tetradecanoico C14:0 CH .0,
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Miristoleico Cis-9-tetradecendico C14:1(n9) CH,0,
Tsuzuico Cis-4-tetradecendico C14:1(n4) CH,0,
Palmitico Hexadecanodico C16:0 C,sH,0,
Palmitoleico Cis-9-tetradecendico C16:1(n9) CH40,
Estearico Octadecanodico C18:0 CzH 40,
Petroselinico | Cis-6-octadecendico C18:1(n6) C,H.0,
Oléico Cis-9-octadecenoico C18:1(n9) C,H.,0,
Eladico Trans-9-octadecendico C18:1(tn9) C,H40,
Vacceénico Cis-11-octadecenoico C18:1(n11) C,H40,
Linoleico Cis-9-cis-12-octadecadiendico C18:2(n9,n12) C,H 5,0,
Linolénico Cis-9-cis-12-cis-15-octadecatriendico C18:3(n9,n12,n15) CsH 5,0,
Ricinoleico 12-hidroxi-cis-9-octadecenoico C18:1(n9):0H(n12) [ C H,,0,
Araquidico Icosandico C20:0 C,oH 4,0,
Gadoleico Cis-9-icosendico C20:1(n9) C,oH 0,
Fuente: CEPAL. http://www.eclac.org/publicaciones/xml/3/29423/L791-1.pdf
Tabla ll Proporciones de 4cidos grasos en aceites vegetales y grasas
animales
Acidos grasos — simbolos conforme Tabla 1
Aceite cte | c1e | c18:1(n9) | c18:2(n9,12) Cgﬁ&ﬂ‘g))z Otros
% % % % % %
Algodoén 17-23 1-3 23-41 34-55 0-5
Mani 8-10 1-4 30-50 34-56 0-4
Canola 5 58 21 - 14
Colza 2-5 1-2 10-15 10-20 55-70
Palma 32-47 1-6 40-52 2-11 1-6
Girasol 6 19 69 - 2
Higuerillo 2 1 3 5 88 1
Coco 7-10 1-4 5-8 1-3 75-86
Soya 7-11 3-6 22-34 50-60 11-22
Oliva 14 76 10
Maiz 8-10 1-4 30-50 34-56 1-4
Jatropha 16 10 41 32 - 1
Grasa ganado | 23-29 | 21-26 39-42 2 - 4-11
Grasa cerdo 25-30 | 12-16 41-51 4-22 - 5-18
Aceite usado 17 12 55 8 -—- 8

Fuente: CEPAL. http://www.eclac.org/publicaciones/xml/3/29423/L791-1.pdf
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No todos los aceites son adecuados para produccion de biodiesel: los
llamados aceites esenciales constituyen una familia de productos volatiles que
no se prestan como materias primas para biodiesel, pertenecen a otras familias
quimicas (de los terpenos, fenoles y otras sustancias aromaticas) y poseen muy
alto valor econdmico por sus propiedades aromaticas. Ejemplos son el aceite de

la cascara de naranja y el aceite de pino.

Muchas especies de oleaginosas no son empleadas para la produccién
de aceite y son usadas exclusivamente para la alimentacion. El alto valor de
estas oleaginosas en granos vuelve poco econdmica la extraccion del aceite;
como es el caso de varios tipos de semillas, como las nueces, las avellanas, el
pistacho, la macadamia, el marafion, etc. En algunos casos, el aceite producido
tiene también alto valor para fines farmacéuticos o cosméticos, como ocurre con

el aceite de almendra. (Ref. 20)

1.2.2.2 Alcoholes

Los alcoholes que se pueden utilizar para la producciéon de biodiesel son
los de cadena corta. Entre ellos, metanol, etanol, propanol, butanol y alcohol

amilico.

El metanol (CH3OH) y el etanol (C2HsOH) son los mas usados debido
fundamentalmente al bajo costo y a sus propiedades. (Ref. 15) Aunque el
etanol es mucho menos toxico que el metanol, tiene que ser usado en su forma
pura, totalmente deshidratada, la cual es mas cara de obtener. Generalmente,
el etanol es solamente 95% puro; el cinco por ciento restante tiene que ser
destilado por un proceso quimico. Adicionalmente, cuando se usa el etanol, el
aceite tiene que estar totalmente seco. Ambas condiciones son muy dificiles de

conseguir, especialmente con el aceite de restaurantes, el cual es usado para
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freir vegetales, carne, pescado etc. La reaccién con el metanol no requiere
tanto secado; siempre es mejor usar el aceite mas seco posible, pero un poco
de agua no arruinara la reaccion; tal vez resulte en una mayor produccion de
jabén, y puede que retarde la reaccion un poco, pero aun es posible producir
biodiesel de buena calidad. (Ref. 24)

1.2.2.3 Las reacciones de transesterificacion

La reaccion quimica que produce el biodiesel a partir de los triglicéridos
se llama transesterificacion y su representacion esquematica global esta dada

por:

1Triéster + 3 Metanol <« 3 Monoésteres + 1glicerina
(Triglicérido) (Biodiesel)

Cada molécula de biodiesel es un monoéster metilico, del tipo

R-COO-CH,, donde R es un radical de acido graso y el grupo CH3 proviene

del metanol. En el caso de uso de etanol para la reaccién, las moléculas de

biodiesel seran monoésteres etilicos del tipo R—COO-C,H..

La reaccion real ocurre en etapas y puede ser representada

esquematicamente:

Triglicérido = Diglicérido = Monoglicérido = Glicerina
(Metil éster) (Metil éster) (Metil éster)

La descripcion detallada de las etapas con participacién del catalizador

alcalino (NaOH o KOH) se da a continuacién. En primer lugar, ocurre la

21



formacion de metdxido de sodio o de potasio cuando se mezclan el metanol y el

catalizador:

H,C—OH +NaOH = H,C-O"Na' + H,0

Es decir, el grupo metil del metdxido se une a uno de los acidos grasos,
produciendo una molécula de metil — éster (biodiesel) y transformando el
triglicérido en un diglicérido. Es de notarse que el catalizador es restituido
(NaOH). La reaccion del diglicérido para monoglicérido es similar a la reaccion
de arriba empleando una molécula mas de metdxido y agua con la formacion de
una nueva molécula de biodiesel, un monoglicerido y NaOH. Lo mismo ocurre
entonces para el monoglicérido que se transforma finalmente en glicerina

liberando la tercera molécula de biodiesel y de NaOH.

HO - CH, HO - CH,
0 0 0

R,-CO-CH +H,C-O Na"+H,0= R,—~CO—-CH, +R, - CO—CH + NaOH
0

R,-CO-CH, HO - CH,
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HO -CH, HO -CH,
0 0

R,-CO-CH +H,C-0O Na"+H,0= R,-CO-CH, +HO - CH + NaOH

HO -CH, HO -CH,

La reaccion de transesterificacion es reversible por lo que es necesario
trabajar con exceso de metanol (o etanol) para lograr altos porcentajes de
conversion de triglicéridos en glicerina con la consecuente produccion de
biodiesel. La conversion de los triglicéridos en glicerina nunca es del 100% y
siempre restan productos intermediarios o laterales de la reaccion, tales como
diglicéridos, monoglicéridos y acidos grasos libres (FFA). Esta es la razon para
la necesidad de hacer siempre la purificacion del biodiesel antes de su
liberacién para uso final. Como se trabaja con exceso de metanol, es importante

separar el metanol del agua y reutilizarlo en el proceso. (Ref. 20)
1.2.3 Proceso de obtencion de biodiesel

En la figura 12 se muestra el proceso Lurgi de produccién en flujo
continuo de biodiesel, el mas empleado. Aceite, metanol y catalizador alimentan
el reactor 1, donde son mezclados; con la reaccién de transesterificacion,
ocurre una separacion de dos fases. La fase mas ligera, constituida por ésteres
y aceite, es drenada para el segundo reactor, donde recibe metanol y
catalizador adicionales. Esta segunda etapa de reaccion maximiza la eficiencia
de uso del aceite, reduce la cantidad de mono y diglicéridos y mejora la calidad
del biodiesel. También en este reactor ocurre la separacion de fases, en donde

la fase ligera (biodiesel) es conducida por una columna de purificacion donde el
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biodiesel es lavado con agua, que remueve la glicerina y metanol residuales,

asi como otras impurezas. El producto final debe ser seco.

Figura1l2 Proceso Lurgi de produccidn continua
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v Glicerina vy agua

Glicerina
Cruda

Fuente: CEPAL. http://www.eclac.org/publicaciones/xml/3/29423/L791-1.pdf

La fase mas pesada del reactor 2 contiene glicerina y aun mucho
metanol y catalizador, por lo que es reciclada para el reactor 1. La fase mas
pesada del reactor 1 contiene glicerina, mucho metanol y otras impurezas y es
conducida a un destilador que hace la recuperacion del metanol, para reciclarlo.
El agua empleada para lavar el biodiesel es conducida también para el
recuperador de metanol. En la destilacidn, el metanol a ser reciclado sale en la
parte de arriba y en el fondo sale una mezcla de agua, glicerina e impurezas.
Para reducir el consumo de agua y hacer la concentracién de la glicerina, esta
mezcla va a un evaporador, donde el agua se evapora y es reconducida para la

columna de purificacion. La glicerina cruda posee una concentracion alrededor
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del 80% y contiene las impurezas retenidas en el proceso. Para obtener

mejores precios, la glicerina debe ser purificada por destilacion.

Las caracteristicas mas interesantes del proceso Lurgi son que puede
ser adoptado para muchas materias primas diferentes, opera a presidon
atmosférica y con temperatura alrededor de 60°C, recupera metanol en exceso
y el agua, la separaciéon de fases ocurre por gravedad (no emplea centrifugas).

Su eficiencia de conversion del aceite es de alrededor del 98%.

La empresa Axens, que desarrolla comercialmente los proyectos del
Instituto Francés del Petrdleo, hizo la propuesta de un sistema de produccién de
biodiesel también con dos reactores en serie, pero con catalizadores sélidos
fijos, por lo que no es necesario alimentar el proceso con catalizador y la
separacion del biodiesel y glicerina se vuelve mas simple. La figura 13 presenta
esquematicamente el proceso que se presta a grandes volumenes de

produccion.

Las ventajas anunciadas del proceso con catalizador solido son la alta
pureza de la glicerina (98% min.), la gran eficacia de conversion de aceite en
biodiesel (=100%), la inexistencia de sub-productos a tratar (ni FFA, ni aguas de
proceso), y que no hay consumo de substancias quimicas ni se maneja el
catalizador. (Ref. 20)

25



Figura1l3 El proceso Axens
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Fuente: CEPAL. http://www.eclac.org/publicaciones/xml/3/29423/L791-1.pdf

1.2.3.1 Los co-productos y subproductos de la produccion de

biodiesel

Los principales co-productos de produccion del biodiesel son la glicerina

y el alcohol en exceso.

El aprovechamiento del alcohol en exceso y recuperado es fundamental
ya que se recomiendan desde 50% (metanol) hasta 300% (etanol) de exceso de
alcohol en la reaccion de transesterificacion. La recuperacion y deshidratacion
del alcohol permite su reutilizacién en la reaccion, disminuyendo la necesidad
de alcohol nuevo para reposicion de las cantidades efectivamente usadas en la

reaccion y eventuales pérdidas.
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La produccion de glicerina ya sea bruta (alrededor de 65% glicerina) o
destilada (arriba de 95%) también es muy importante por varias razones: no se
puede descartar esta fase por motivos ambientales y los precios de la glicerina
ayudan a viabilizar econdmicamente el proyecto. Las principales impurezas
presentes en la glicerina bruta producida en la transesterificacion son agua,

catalizador, trazos de ésteres, y propanodiol.

El mercado de glicerina es sensible a la penetracion del biodiesel en
grandes cantidades. Por otro lado, con la caida de los precios de la glicerina,
las posibilidades de su empleo en otras aplicaciones hasta ahora no atractivas
se pueden materializar, movimiento que puede evitar depreciacion elevada de
los precios en el mercado de la quimica de la glicerina. Los subproductos del
procesamiento de la glicerina deben ser tratados de forma conveniente. (Ref.
20)

1.2.4 Teoria de lavado del biodiesel

Después de la reaccion y del asentamiento inicial, algunas impurezas
solubles en agua quedan en el biodiesel. Estas impurezas se encuentran en
todo biodiesel fabricado artesanalmente, independientemente de la calidad de
la reaccion o del aceite. La mayoria de los contaminantes son jabones, una
pequefia cantidad de residuos de metanol, una pequefa cantidad de residuos
de lejia y glicerina libre. Lavar el combustible con agua remueve algunas de
estas impurezas, pero no remueve mono y di glicéridos (los contaminantes que

resultan de una reaccion incompleta).
El lavado también tiene otras dos ventajas: detiene el resto de la reaccion
lenta que algunas veces ocurre (en el biodiesel no lavado a veces puede

observarse la glicerina asentandose durante un periodo de meses 0 semanas,
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lo cual puede detenerse lavando el combustible y removiendo el metanol o el

catalizador) y provee informacion para el control de calidad.

La temperatura es otro factor importante que se debe tener en mente al
lavar. Es mas facil trabajar con agua y biodiesel tibios. Existe una menor
probabilidad de causar una emulsién que si utiliza estas sustancias frias. Si se
esta teniendo dificultades al lavar, agregar calor de primera instancia es una
buena solucion. Generalmente no es necesario calentar el agua y el biodiesel,

lo cual puede resultar costoso a largo plazo.

Entre mas tiempo deja que su biodiesel se asiente después de la

reaccion, mas facil sera el proceso de lavado.

1.2.4.1 Métodos de Lavado

Existen cuatro maneras principales de lavar el biodiesel: lavado con
burbujas, lavado mediante atomizacién, lavado con agitacién y lavado estatico.
Estos diversos lavados pueden ser utilizados juntos o separados, pero deben

formar una estrategia de lavado cohesiva.

e Lavado con burbujas: consiste en afadir agua gentiimente al
biodiesel, agregar una piedra de aire de acuario y colocar una bomba
de aire en la porcion de agua (localizada bajo una capa flotante de
biodiesel) que burbujee el aire a través del agua. Las burbujas de aire
recogen una diminuta cantidad de agua y la transportan a través del
biodiesel, creando una agitacion indirecta de los dos liquidos vy
recogiendo jabones y otros contaminantes en el camino. Cuando la
burbuja explota en la superficie, deja caer el agua recogida, la cual
absorbe mas jabones y otros contaminantes a medida que se hunde.

El tiempo de saturacion dependera de la cantidad de agua que se
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utilice, de cuantos lavados se han hecho y del sistema de burbujeo.
Debes continuar lavando con burbujas hasta que el agua de lavado
se mantenga transparente durante un lavado. También se puede
medir pH del agua antes y después de un lavado. Si el pH del agua
se queda igual antes y después del lavado, significa que no hay mas
contaminantes siendo extraidos, asi que el proceso de lavado esta

completo.

Lavado mediante atomizacién: este sistema utiliza mas agua y un
equipo mas complicado. Se usa un atomizador (generalmente de una
tienda de suministros para jardines) suspendido sobre un recipiente
de biodiesel. Las minusculas gotas de agua que rocia el atomizador
caen y pasan lentamente por el biodiesel, agitando el combustible
menos que el lavado con burbujas y removiendo los contaminantes
gradualmente. Una agitacion mas gentil da menos lugar a que los

jabones y los monos- y di-glicéridos formen una emulsion.

Lavado estatico: el lavado estatico es la forma de lavado mas gentil,
no requiere equipo y necesita muy poco trabajo. Consiste en verter
agua (preferiblemente caliente) en un tanque de biodiesel y dejar que
los liquidos reposen juntos. El contacto entre la capa de agua en la
base y la capa de biodiesel arriba crea un efecto de limpieza lento y
gentil debido a la polaridad del agua y a las gentiles corrientes de
conveccion creadas a medida que la temperatura se equilibra. Por
ello, el lavado estatico es un lavado inicial excelente. EIl tiempo que
tomara para que el agua se sature depende principalmente de su
temperatura, la cantidad de agua y el tipo de tanque de lavado que se

utilice (el area de la superficie de contacto entre el agua y el
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biodiesel).  El lavado estatico puede lavar totalmente un lote de

biodiesel, pero esto quizas tomaria varias semanas por cada lote.

e« Lavado con agitacién: este es el lavado mas efectivo, aunque al
mezclar mecanicamente el biodiesel con agua se formara una
emulsion si se intenta lavar combustible que no ha terminado de
reaccionar. El tiempo de agitaciéon necesario variara dependiendo del
clima y la estrategia de mezclar. Ademas, entre mas violenta y mas
larga es tu agitacion, es mas probable que cause una emulsion.
(Ref.24)

1.2.5 Propiedades de caracterizacion de biodiesel
Las propiedades del biodiesel comerciales dependen tanto del proceso
de fabricacion como de la naturaleza de los lipidos a partir de los cuales se ha
producido. El biodiesel en funcion de la naturaleza de la fuente, animal o
vegetal, proporcionara unas caracteristicas particulares:
1.2.5.1 Punto de Inflamacion
Este parametro generalmente se determina para satisfacer temas legales
de seguridad. También es util para conocer si existe una cantidad excesiva de
alcohol no reaccionado en el proceso de obtencidn en el caso del biodiesel.
1.2.5.2 Viscosidad
Debe poseer una viscosidad minima para evitar pérdidas de potencia

debidas a las fugas en la bomba de inyeccion y en el inyector. Ademas, le da

caracteristicas de lubricidad al sistema de combustible. Por la otra parte
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también se limita la viscosidad maxima por consideraciones de disefio y tamafio

de los motores, y en las caracteristicas del sistema de inyeccion.

1.2.5.3 Densidad

Da idea del contenido en energia del combustible. Mayores densidades

indican mayor energia térmica y una economia de combustible mejor.

1.2.5.4 Cenizas sulfatadas

Los materiales que forman cenizas en un biodiesel se pueden presentar
de tres formas:

e Solidos abrasivos

« Jabones metalicos solubles

« Catalizadores no eliminados en el proceso.

1.2.5.5 Azufre

Contribuye al desgaste del motor y a la aparicion de depdsitos que varian
considerablemente en importancia dependiendo en gran medida de las
condiciones de funcionamiento del motor. También pueden afectar al
funcionamiento del sistema de control de emisiones y a limites

medioambientales.
1.2.5.6 Numero de cetano
Es una medida de la calidad de ignicion de un combustible e influye en

las emisiones de humo y en la calidad de la combustion. EI numero de cetano
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depende del disefio y tamafo del motor, de las variaciones de la carga de

velocidad y condiciones de arranque y atmosféricas.

1.2.5.7 indice de yodo

Indica la tendencia a la oxidacion de un biodiesel, porque da idea del

grado de instauraciones que poseen sus ésteres.

1.2.5.8 Punto de nube

Indica la temperatura a la cual empiezan a precipitar ciertos compuestos
del combustible (parafinas, materia insaponificable, etc.). Es una medida muy
importante a tener en cuenta cuando se usa el motor en climas frios. El valor
debe ser definido por el usuario, ya que depende del clima en el cual el motor

se utilice.
1.2.5.9 Aguay sedimentos
El agua se puede formar por condensacibn en el tanque de
almacenamiento. La presencia de agua y solidos de desgaste normalmente
pueden colmatar filtros y darle al combustible unas propiedades de lubricidad
menores. El biodiesel puede absorber hasta 40 veces mas agua que el diesel.

1.2.5.10 Residuo carbonoso

Da una idea de la tendencia del combustible a formar depdsitos

carbonosos.
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1.2.5.11 Numero acido, TAN

Determina el nivel de acidos grasos, o generados por degradacién, que
se presentan en el combustible. Si posee un alto grado de acidez se forman
una cantidad importante de depdsitos y también se producira mayor corrosion

en el sistema.

1.2.5.12 Contenido en metales (Na, K, P,..) y acidos grasos

Contribuyen al aumento del residuo carbonoso de manera notable y
también a las cenizas, generando residuos inorganicos parcialmente quemados.
Ademas, también pueden formar jabones que colmatan los filtros de

combustible.

1.2.5.13 Glicerina libre

Determina el nivel de glicerina no enlazada presente en el biodiesel. Su
presencia normalmente se debe a una mala purificacion del biodiesel. Niveles
altos pueden causar problemas de depdsitos en el inyector, asi como
colmatacion de filtros. Pueden dafar los sistemas de inyeccion debido a los

compuestos inorganicos y jabones que se acumulan en la glicerina.

1.2.5.14 Glicerina total

Determina el nivel de glicerina enlazada y no enlazada presente en el
combustible.  Niveles bajos significan que se ha producido un alto grado de
conversion en el aceite o grasa, y se han formado gran cantidad de
monoésteres.  Niveles altos de mono, di y triglicéridos pueden provocar la

colmatacion de los filtros, depdsitos carbonosos en los inyectores y pueden
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afectar adversamente a las propiedades a bajas temperaturas. Esto es debido
a que al poseer temperaturas de ebullicion superiores provocan que la

combustion sea bastante peor. Ademas, aumentan la viscosidad del biodiesel.
1.2.5.15 Contenido de alcohol

Puede provocar problemas de lubricidad y en el numero de cetano.
Desde el punto de vista de la seguridad el punto de inflamacion disminuye. Por
otro lado, junto a la presencia de alcohol puede venir asociada glicerina disuelta

en este con los consiguientes problemas antes comentados. (Ref. 18)
1.2.5.16 Balance hidroéfilo-lipofilo (BHL)

El balance hidrofilo-lipdfilo (BHL) es una medida de la solubilidad en agua
o en lipidos de un compuesto, y varia aproximadamente de 2 a 21: aquellos
emulsionantes con valores de BHL de 2 a 6 son mas solubles en aceites,
mientras que los de 8 0 mas son mas hidrosolubles: los primeros favorecen las
emulsiones de agua en aceite, y los segundos, las de aceite en agua. El BHL de
los diferentes emulsionantes se conoce, pero en caso de no ser asi, se puede

calcular por comparacion con compuestos de referencia.

En la literatura existen algunas ecuaciones matematicas que relacionan
el BHL con algun factor o caracteristica tipica de un determinado tipo de
emulsionante: éste es el caso de los mono y di glicéridos y otros ésteres de
acidos grasos, cuyos indices de yodo (A) y de saponificacion (S) se relacionan

asi:

BHL = 20(1— E]
A
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Igualmente, existe otra relacién como:

BHL — E+P

Donde E es igual al porcentaje en peso del polioxietiieno del
emulsionante y P, el porcentaje en peso del poliol empleado, ya sea sorbitol o

glicerina.

1.2.6 La calidad del biodiesel

Es muy importante fijar estandares de calidad para el biodiesel, teniendo
en cuenta que las propiedades del biodiesel varian de acuerdo con su origen
(materia prima). Ademas, en el proceso de fabricacién del biodiesel se pueden
formar contaminantes en el producto final que deben ser eliminados para que el
biodiesel producido tenga las caracteristicas adecuadas a su uso en motores

diesel.

Los principales estandares de calidad son las normas ASTM D6751-03
empleada en los Estados Unidos y la norma EN 14214 usada en la Unién
Europea. A pesar de tener muchos puntos en comun, estas dos normas

también presentan algunas diferencias importantes.

En la tabla lll se especifican las caracteristicas fisico-quimicas ASTM

exigidas para el Biodiesel (B100) en el Reglamento Técnico Centro Americano.

35



Tabla Il

Especificaciones de Biodiesel del RTCA

Especificaciones ASTM D 6751 para Biodiesel

METODO DE

CARACTERISTICAS UNIDADES ANALISIS VALORES
Aditvos | e e Reportar
Contenido de ésteres *(% masa) EN 14103 96.5 min.
Contenido de metanol o
etanol *(% masa) EN 14110 0.20 max.
Gravedad APl a 15,56 °C (60 ASTM D-287
°F) o Densidad a 15 °C °APl kg/m*| ASTM D-1298 Reportar
Estabilidad a la oxidacion,
110 °C h EN 14112 6.0 min.
Punto de inflamacion (“Flash
point”) °C ASTM D 93 130.0 min.

A
Agua y sedimentos volumen) ASTM D 2709 0.050 max.
Viscosidad cinematica a 40
°C. mm?%/s ASTMD 445 1.9-6.5
Ceniza sulfatada *(% masa) ASTM D 874 0.020 max.
Contenido de azufre total mg/kg ASTM D 5453 15 max.
Corrosion tira de cobre, 3 h,
S s ASTM D 130 N° 3 max.
Numerode Cetano | = --—--—--- ASTM D 613 47 min.
Punto de Enturbiamiento °C ASTM D 2500 Reportar
Residuo de carbon *(% masa) ASTM D 4530 0.050 max.
mg KOH /

Numero Acido g ASTM D 664 0.50 max.
Glicerina libre *(% masa) ASTM D 6584 0.020 max.
Glicerina total *(% masa) ASTM D 6584 0.240 max.
Contenido de fosforo *(% masa) ASTM D 4951 0.001 max.
Temperatura de destilacion,
temperatura equivalente
atmosférica, 90% recuperado °C ASTM D 1160 360 max.
Sodio (Na) y potasio (K)
combinados mg/kg UOP 391 5 max.
Calcio (Ca) y magnesio (Mg)
combinados mg/kg EN 14538 5 max.

*fraccion de masa (% masa)

**fraccion de volumen (% volumen)

Fuente: Reglamento Técnico Centro Americano RTCA 75.02.43:06
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1.3 Refractometria

Es una técnica analitica que consiste en la medida del indice de
refraccion de un liquido con objeto de investigar su composicion si se trata de

una disolucion o de su pureza si es un compuesto unico.

1.3.1 Teoria béasica

La refraccion es la desviacion que experimentan los rayos luminosos al
pasar de un medio transparente de densidad determinada a otro cuya densidad
es distinta de la del anterior. Si bien este fendmeno se presenta generalmente
al paso de un medio a otro, existe un caso en el que dicho paso no implica
refraccion, que es cuando la incidencia se produce perpendicularmente a la
superficie de separacion de ambos medios. La refraccion es fundamental para
la explicacion de los procesos que experimenta la luz en prismas y lentes de
todo tipo. Mientras que la luz se propaga con velocidades diferentes
dependiendo de la densidad del medio por el que lo hace (cuanto mayor es la
densidad de éste tanto mas lenta es la propagacién de la luz), la intensidad del
fendmeno de la refraccion depende del grado de la variacion de la velocidad de
propagacion (cuanto mayor es éste tanto mayor es la refraccion que
experimenta el rayo y en consecuencia tanto mayor es el poder de refraccion

del medio).

El fendmeno de la refraccion esta basado en el cambio de velocidad que
experimenta la radiacién electromagnética al pasar de un medio a otro, como
consecuencia de su interaccién con los atomos y moléculas del otro medio.
Dicho cambio de velocidad se manifiesta en una variacién en la direccion de

propagacion.
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La medida relativa de la variacién entre dos medios tomando uno fijo
como referencia se le conoce como indice de refraccion n y en general esta
expresado con respecto al aire. El instrumento para medir n, es basicamente
un sistema oOptico que busca medir el angulo que se ha desviado la radiacion,
utilizando para ello dos prismas: uno fijjo de iluminacion sobre el cual se
deposita la muestra y uno movil de refraccion. Los prismas estan rodeados de
una corriente de agua termostatizada, ya que la temperatura es una de las

variables que afecta a la medida.

En la actualidad la determinacion directa para analisis, ha sido superada
por la informacion obtenida por otras técnicas, no obstante es ampliamente
utilizada como herramienta de los detectores de muchos aparatos modernos

como cromatdégrafos, etc.

En toda las técnicas refractometricas es necesario realizar calibraciones
periodicas del instrumento. Como patrones para este fin se utiliza liquidos
puros como el agua (n = 1.3334), tolueno (n = 1.4969) y metil ciclohexano (n =
1.4231); estos dos ultimos compuestos pueden emplearse también como
referencia una pieza de vidrio de prueba, proporcionada con muchos
refractometros. El indice de refraccion del patrén y la lectura de la escala del
instrumento se aplica como una correccion aritmética en las determinaciones
posteriores. Alternativamente con el refractbmetro de abbe puede ajustarse
mecanicamente el objetivo del telescopio, de modo que el instrumento indique

el indice de refraccion apropiado para el patrén.

1.3.2 Leyes de larefraccion

El fendmeno de la refraccion se rige de acuerdo con dos leyes de las

cuales la primera afirma que tanto el rayo incidente como el refractado y la
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normal a la superficie de refraccion estan contenidos en un mismo plano. La
segunda ley, llamada también ley de Snell, afirma que para una luz con una
frecuencia determinada, el cociente entre el seno del angulo de incidencia y el
seno del angulo de refraccion es constante e igual al indice relativo de ambos
medios. Esta ley constituye el fundamento del funcionamiento de los
instrumentos llamados refractometros empleados para la determinacion de los
indices de refraccidén de los diversos materiales a partir de la medicion precisa

de los angulos de incidencia y refraccion.

1.3.3 indice de refraccion

Es la relacién entre la velocidad de la luz en el vacio y su velocidad en un
medio. Numéricamente se define como la relacién entre el seno del angulo de
incidencia y el seno del angulo de la onda refractada; esta relacion se denomina

ley de Snell.

En general, para todos los materiales la velocidad de la luz que los
atraviesa es menor que la velocidad de la luz en el vacio, por lo que sus indices
de refraccion son superiores o iguales a la unidad. La luz tiene una velocidad
dada por el producto entre la longitud de onda y su frecuencia, por lo cual un
medio tendra diferentes indices de refraccion para las diferentes longitudes de
onda de la luz que lo atraviesa. Este fendmeno se conoce como dispersion de

los indices de refraccion.

Un medio isétropo es aquél para el cual existe un uUnico indice de
refraccion, es decir, que el indice de refraccibn es el mismo
independientemente de la direccidon en que la luz lo cruce atravesado. Un medio
con mas de un indice de refraccidon permite el paso de la luz segun unas

direcciones determinadas, recibiendo el nombre de medio anisétropo. (Ref. 19)
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utilizar

Tabla IV

1.4 Caracteristicas fisicas y quimicas generales de los solventes puros a

Propiedades fisicas del agua desmineralizada

Nombre comun

Apariencia y olor

Punto de ebullicion

Punto de fusion

Densidad relativa

Constante dieléctrica a 25 °C
indice de refraccion
Viscosidad dinamica a 20 °C
Masa molecular

Férmula estructural

Agua

Liquido transparente sin olor
100 °C

0°C

1.00 g/cca 4 °C

81.22

1.33

0.952 mPa s

18.0148 g/mol

H.O

Tabla Vv

Propiedades fisicas del biodiesel

Glicerina total
Glicerina libre

Humedad

0.221 £ 0.001 %
0.019 £ 0.003 %
1,090 ppm
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Tabla VI

Propiedades fisicas y quimicas del glicerol

General

Nomenclatura IUPAC

1,2,3-Propanotriol

Otros nombres

Glicerol, Glicerina,
Propanotriol,
Propan-1,2,3-triol,
1,2,3-Trihidroxipropano

Foérmula molecular

Férmula semidesarrollada
Férmula estructural
Numero CAS

HO/Y\OH

OH

HOGH,-CHOH-CH,0H
C3HgO3
56-81-5

Propiedades fisicas

Estado de agregacion
Apariencia

Masa molecular
Densidad a 25 °C
Punto de fusién

Punto de ebullicidn

Liquido
Incoloro
92.09382 uma
1.26 g/ml

291 K (18 °C)
563 K (290 °C)

Peligrosid

ad

Punto de inflamabilidad

Temperatura de autoignicion

433 K (160 °C)
623 K (350 °C)
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2. METODOLOGIA

2.1 Recursos y materiales

2.1.1 Localizacién

La parte experimental de la investigacion se llevara a cabo en la
Universidad de San Carlos de Guatemala, en el laboratorio de quimica de la
Escuela de Ingenieria Quimica.

2.1.2 Recursos Humanos

Investigador: Maria Gabriela Hernandez Castellanos

Asesor: Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra.

2.1.3 Recursos materiales

2.1.3.1 Reactivos

¢ Biodiesel (proporcionado por Lic. Pedro Ordofiez)

e Glicerol grado reactivo 95.5% (comprado en Quimica Técnica)

e Agua destilada
2.1.3.2 Equipo y cristaleria
¢ Balanza analitica: Marca: OHAUS

Modelo: Adventurer, AR1530
Maxima capacidad: 150 g



Minimo valor de medicion: 0.001 g
Voltaje: 8 —14.5v

Potencia: 6 w

¢ Plancha de calentamiento Marca: SYBRON/Thermolyne
con agitacion: Modelo: Nuova Il, SP18425
Voltaje: 120 v
Amperios: 7.5 A

Potencia: 80 w

¢ Refractémetro: Marca: Abbe
Modelo: 32200
Rango de temperatura: 0 a 70 °C
Precision: £ 0.0002
Rango de medicion: 1.3000 — 1.7000

¢ Equipo de enfriamiento

¢ Earlenmeyers tipo pirex de 250 ml

¢ Pizetas de polietileno de 125 ml

¢ Pipetas seroldgicas de 1, 5y 10 mi

e Buretas de 25y 10 ml

e Soportes Universales

¢ Anillos metalicos para ampollas de decantacién
¢ Pinzas metalicas para buretas

¢ Beakers tipo pirex de 25, 50, 250 y 1000 ml
¢ Probetas de 10, 25, 50 y 100 ml

e Tubos de ensayode 5y 10 ml

¢ Agitador magnético



e Picnébmetro de 10 ml
e Termdémetro [0-150 °C]
¢ Ampolla de decantacion de 250 y 1000 ml

2.1.3.3 Material de escritorio

¢ Papeleria y utiles de oficina

e Computadora

e Impresora

e Software: Microsoft Word, Microsolft Excel, TriDraw 4.5, Adobe Reader
7.0.

¢ CD’s

¢ Dispositivo de almacenamiento masivo USB

¢ Fotocopias

2.2. Metodologia Experimental

Para determinar el equilibrio del sistema liquido-liquido de Agua-
Biodiesel-Glicerol, trabajado a dos temperaturas, 10 y 25 °C, se realizaran
soluciones de Glicerol-Agua y Glicerol-Biodiesel a diferentes porcentajes en
peso.

Las soluciones a realizar seran expuestas a analisis de densidad, indice
de refraccion y distribucion de soluto en los solventes en equilibrio. EI método
de picnometria se utilizara para evaluar el volumen total de mezcla del solvente
mixto y asi también con el indice de refraccion, la relacion con respecto a la

concentracion de las especies quimicas presentes en el trabajo experimental.
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2.2.1 Procedimiento experimental para el lavado del biodiesel

El lavado de biodiesel se debe realizar para obtener un componente puro

sin glicerol por medio del siguiente procedimiento:

a) Afnadir agua la biodiesel en proporcion de 400 % de agua en volumen.

b) Agitar durante 30 minutos.

d) Dejar reposar hasta que la separacion de las fases esté completa.

)
c) Colocar la solucion anterior en una ampolla de decantacion.
) Decantar la solucién del inciso anterior.

e

f) Realizar el mismo procedimiento hasta que el agua de lavado esté
completamente clara.

g) Secar el biodiesel por medio de calentamiento a una temperatura de

100 °C durante 10 minutos agitando constantemente.

2.2.2 Procedimiento experimental para el sistema liquido-liquido

glicerol-biodiesel-agua
A una temperatura constante de 25 + 5 °C.

a) Preparar soluciones de glicerol en agua en proporciones de 1, 5, 10, 20,
35, 40, 50, 75, 85, 90 % en volumen.

b) Tomar tres alicuotas de cada solucién y medir el indice de refraccion.

c) Tomar tres alicuotas de cada solucién y medir la densidad por medio de
un picnémetro.

d) Tomar tres alicuotas de 3 ml de cada solucion y agregar biodiesel
lentamente, manteniendo temperatura y agitacién constante, hasta

completar dos fases. Anotar el volumen requerido.
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e) Construir el domo de solubilidad para los datos obtenidos en los incisos
anteriores.

f) Escoger 8 puntos al azar por debajo del domo de solubilidad y preparar
las soluciones con las concentraciones respectivas.

g) Las soluciones preparadas en el inciso (f) se agitan aproximadamente
por 25 minutos, luego dejar reposar por 30 min.

h) Separar las dos fases formadas en el inciso (g) de cada solucion y
medirle indice de refraccion.

i) Los pasos anteriores se realizaran para la temperatura de 10 £ 5 °C.

A una temperatura constante de 25 + 5 °C.

a) Preparar soluciones de Glicerol en Biodiesel en proporciones de
0.10, 0.25, 0.30, 0.5, 1, 2, 3, 5, 6, 8 % en volumen.

b) Tomar tres alicuotas de cada solucion y medir el indice de refraccion.

c) Tomar tres alicuotas de cada solucion y medir la densidad por medio de
un picnémetro.

d) Tomar tres alicuotas de 3 ml de cada solucién y agregar agua
lentamente, manteniendo temperatura y agitacion constante, hasta
completar dos fases. Anotar el volumen requerido.

e) Construir el domo de solubilidad para los datos obtenidos en los incisos
anteriores.

f) Escoger 8 puntos al azar por debajo del domo de solubilidad y preparar
las soluciones con las concentraciones respectivas.

g) Las soluciones preparadas en el inciso (f) se agitan aproximadamente
por 25 minutos, luego dejar reposar por 30 min.

h) Separar las dos fases formadas en el inciso (g) de cada solucién y
medirle indice de refraccion.

i) Los pasos anteriores se realizan para la temperatura de 10 = 5 °C.
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2.2.3 Método para la elaboracién de la curva de solubilidad

2.2.3.1 Determinacion de densidad

La densidad se determinara aplicando el método experimental de

picnometria segun la norma ASTM D-45.

2.2.3.2 Determinacion del indice de refraccién

Para medir el indice de refraccidon se utilizara un refractdmetro Abbe

modelo 32200, por medio del siguiente procedimiento:

a) Ajustar la escala del refractometro.

b) Comprobar que el prisma este limpio. Utilizar una pipeta para aplicar su
muestra liquida al prisma. Tener cuidado de no tocar el prisma con el
extremo de la pipeta, esto puede rasgunar el cristal suave del prisma.

c) Colocar de 2 a 3 gotas de solucién en el centro de la superficie del
prisma.

d) Cerrar cuidadosamente el prisma secundario.

e) Encender la lampara usando el interruptor en el lado izquierdo. Ajustar
la lampara para asegurar el brillo adecuado en el prisma de medicion.

f) Observar por el ocular, girar la perilla de compensacién de color hasta
que aparezca una linea clara y definida en el campo de vision.

g) Girar la perilla de medicion alineando la linea delimitadora con las
lineas de interseccion (ajuste claro y oscuro al centro)

h) Mover la palanca de la parte inferior izquierda y leer en la escala
superior el indice de refraccion y repetir la operacion en funcion del

numero de soluciones a usar.
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i) Registrar el indice de refraccion. Después leer el termdmetro y registrar
la temperatura.

j) Después de terminar, limpiar el refractometro.

2.2.4 Método para la determinacion del balance hidréfilo-lipéfilo
(BHL)

2.2.4.1 indice de acidez basado en el método oficial AOCS Ca
5a—-40

El numero acidico caracteriza la presencia de acidos grasos libres en la
grasa. El numero acidico se expresa en cantidad de miligramos de hidréxido
potasico necesarios para neutralizar los acidos grasos libres en 1 g de grasa.

Se determina por medio del siguiente procedimiento:

a) Pesar aproximadamente de 5 a 10 g de muestra.

b) Adicionar 75 ml de alcohol etilico (95 % en volumen) caliente
neutralizado y 2 ml de fenolftaleina como indicador.

c) Titular la solucion estandar de hidroxido de sodio 0.25 N, agitando
vigorosamente hasta que aparezca el primer color rosado permanente,

el color debe persistir por 30 segundos.

2.2.4.2 indice de saponificacion basado en el método oficial
AOCS Cd 8-53

Numero de saponificacion se denomina el numero de miligramos de
hidréxido de potasio que se necesita para neutralizar todos los acidos grasos
(libres y ligados en forma de glicéridos) que se contienen en 1 g de grasa. Se

determina por medio del siguiente procedimiento:

50



a) Pesar 5 g de muestra y agregar 50 ml de solucion de hidréxido de
potasio alcohdlica (0.1 N) con una pipeta.

b) Preparar un blanco de forma simultanea a la muestra.

c) Colocar los balones (blanco y muestra) en el condensador hasta que la
saponificacion sea completa (aproximadamente 60 minutos).

d) Después obtener la muestra colectada, lavar el condensador con una
cantidad minima de agua destilada (1 a 2 ml)

e) Titular con la solucion de acido clorhidrico (0.5 N) utilizando como
indicador fenolftaleina.

f) Calcular el indice de saponificacion.

2.2.5 Analisis Estadistico

Se aplico un analisis estadistico a los datos obtenidos del experimento y

se determinaron los resultados bajo las pruebas de Fisher y Duncan.

2.2.6 Generaciéon de datos

Las tablas y graficas se realizaron en base a lo especificado en el

protocolo de trabajo de graduacion.

2.2.7 Manejo de desechos liquidos

Los agentes residuales en la investigacidn basicamente son soluciones

acuosas de glicerol y biodiesel.
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Tabla VIl

Manejo de desechos liquidos

Desecho

Método

Tratamiento

Restos
acuosos de
soluciones de

biodiesel

Método de
extraccion de
Soxhlet

1.

Acidular la muestra con HCI concentrado hasta un
pH < 2.

Preparar dos discos de tela de muselina del mismo
diametro que el papel de filtro.

Colocar el papel de filtro entre los dos discos de
tela, y usando el vacio pasar por el filtro 100 ml de
tierra de diatomea; luego, se lava con tres
volumenes de 100 ml de agua destilada. Se
prosigue el vacio hasta que no pase mas agua a
traves del filtro.

. Se filtra la muestra acidificada por la compresa

filtrante preparada, mediante vacio, que se

continta hasta que no pase mas agua por el filtro.

. Confeccionar un cartucho de papel de filtro.

Introducir en él algoddn con suficiente hexano.

. Se introducen en este cartucho los filtros utilizados

doblandolos con ayuda de unas pinzas en una
especie de rollitos.

Limpiar el interior y la tapa de la botella de muestra
y el interior del embudo de Buchner con algodon
impregnado en hexano para quitar toda la pelicula
de aceite e introducirlo en el cartucho. Una vez
realizada esta operacion, cerrar bien el cartucho.
Desecar el cartucho en estufa a 103°C durante 30
min exactamente.

Tarar un matraz de fondo redondo previamente

52




limpiado con mezcla crémica, para eliminar todo
resto de grasas, desecado en estufa durante 30
min y enfriado a temperatura ambiente en un

desecador.

10.Colocar el cartucho desecado en el cuerpo de

11.

extraccion de Sohxlet. Montar el dispositivo para la
extraccion, afiadiendo la cantidad de hexano
suficiente (unos 250 ml.).

La extracciéon debe hacerse con una frecuencia de
20 ciclos/h durante 4 horas que se miden desde el
primer ciclo. La temperatura debe mantenerse a
unos 70 °C.

12.Concluida la extraccién, eliminar el disolvente por

destilacion (en un rotoevaporador).

Restos
acuosos de
soluciones de

glicerol

Concentracion

1.

En un evaporador concentrar la glicerina hasta un

80 % para su reutilizacion.

Fuente: Referencia 22.
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4. RESULTADOS

Figura1l5 Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion

de la concentraciéon de la mezcla binaria glicerol-agua a 23 ° C
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1,4600
1,4400
1,4200
1,4000
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indice de refraccion (n)

1,3600

1,3400 y = 7TE-08x3 - 5E-06x? + 0,001x + 1,334

R2=0,999

1,3200
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
Porcentaje de glicerol (% en peso)

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figural6 Curvade correlacion paralos indices de refraccion en funcion

de la concentracion de la mezcla binaria glicerol-aguaa 10 ° C
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1,4200 -
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indice de refraccion (n)
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y = 4E-08x3 - 4E-06x? + 0,001x + 1,335
R2=0,999

1,3400
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Porcentaje de glicerol (% en peso)

1,3200

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figural7 Curvade correlacion paralos indices de refraccion en funcion
de la concentracion de la mezcla binaria glicerol-biodiesel a
25°C
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Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura1l8 Curvade correlacion paralos indices de refraccion en funcion
de la concentracion de la mezcla binaria glicerol-biodiesel a
10°C
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Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura1l9 Distribucion de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-
agua, a partir de soluciones de glicerol en agua, mediante la

adicion del solvente biodiesel a25+5 °C

Gilicerol

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura20 Distribucion de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-
agua, a partir de soluciones de glicerol en biodiesel, mediante

la adicidon del solvente aguaa25+5°C

Glicerol
100

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura2l Distribucion de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-
aguaa25+5°C

Glicerol

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura22 Distribucion de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-
agua, a partir de soluciones de glicerol en agua, mediante la

adicion del solvente biodiesel a1l0+5 °C

Glicerol

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura23 Distribucion de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad, obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-
agua, a partir de soluciones de glicerol en biodiesel, mediante

la adiciéon del solvente aguaa 10+5 °C

Glicerol
100

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura24 Distribucion de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-
aguaal0+x5°C

Glicerol

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura25 Comparacion de datos experimentales del equilibrio de
inmiscibilidad para el sistema glicerol-biodiesel-agua a las

dos temperaturas de estudio

Glicerol

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura26 Curvas de distribucion de los datos experimentales en el

sistema glicerol-biodiesel-agua a la temperaturade 25+ 5° C

Glicerol

Agua Biodiesel
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Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura27 Curvas de distribucion de los datos experimentales en el

sistema glicerol-biodiesel-agua a la temperaturade 10£5° C
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Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura28 Linea de amarre en el sistema ternario glicerol-biodiesel-agua

para la especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol
en biodiesel, segun la norma ASTM 6751 a la temperatura de

25+5°C

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura29 Linea de amarre en el sistema ternario glicerol-biodiesel-agua
para la especificacién de 0.24 % en peso maximo de glicerol
en biodiesel, segun la norma ASTM 6751 a la temperatura de
10£5°C

Glicerol

Agua Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Figura 30

Lineas de amarre para distintas relaciones de biodiesel:agua
en el sistema ternario glicerol-biodiesel-agua, para la
especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol en
biodiesel, segun la norma ASTM 6751, para una muestra de 40
ml de biodiesel al 10 %, con agitaciéon constante a 300 rpm

durante 15 minutos y a la temperaturade 25+5°C

Glicerol

Biodiesel

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.
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Tabla VIII  Valores de los coeficientes de distribucion obtenidos a partir
del porcentaje de glicerol distribuido en la fase de biodiesel,

dividido el porcentaje de glicerol distribuido en la fase agua

Muestra | % Glicerol | % Biodiesel | % Agua « «
T=23°C | T=10°C
1 10 70 20 0.1704 0.2150
2 20 40 40 0.2337 0.3063
3 30 20 50 0.2129 0.2758
4 30 50 20 0.1458 0.1799
5 50 10 40 0.1554 0.1579
6 20 30 50 0.2773 0.3672
7 40 30 30 0.1228 0.1443
8 5 20 75 1.4209 1.5873

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.

Punto de pliegue para el rango de temperaturade 25+5°C

% Glicerol = 10 %
% Biodiesel = 83 %
% Agua =7 %

Punto de pliegue para el rango de temperaturade 10+5°C
% Glicerol = 11 %
% Biodiesel = 76 %

% Agua =5 %
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Tabla IX Resultado del andlisis de varianza de dos factores, con varios
grupos, para la evaluacion del grado de diferenciacién
significativa en el sistema glicerol-biodiesel-agua, a partir de
soluciones de glicerol en biodiesel, a las dos temperaturas de
estudio.

Origen de Grados | Promedio Valor
las Sumade de de los critico
variaciones | cuadrados | libertad | cuadrados F Probabilidad | para F

Temperatura 0,0002 9|2,4421E-05 |2,8839 3,915E-08| 3,1788

Repeticiones| 7,566E-05 1| 7,566E-05

Error 1,9845E-06 9| 2,205E-07

Total 0,0002 19

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2.

Tabla X Resultado del analisis de varianza de dos factores, con varios
grupos, para la evaluacion del grado de diferenciacién
significativa en el sistema glicerol-biodiesel-agua, a partir de
soluciones de glicerol en agua, a las dos temperaturas de
estudio.

Origen de Grados | Promedio Valor

las Suma de de de los critico
variaciones |cuadrados |libertad | cuadrados F Probabilidad| paraF
Temperatura 0,0865 11 0,0078]2,6341| 6,8251E-05 2,8179
Repeticiones 8,1783 1 8,1783
Error 0,0062 11 0,0005
Total 8,2712 23

Fuente: Datos calculados. Apéndice 2. Tabla

72




4. DISCUSION DE RESULTADOS

En el presente trabajo de graduacion, se obtuvieron datos para la
caracterizacion del equilibrio ternario del sistema glicerol-biodiesel-agua a dos
temperaturas, de tal manera que con base en los resultados obtenidos fuera
posible la prediccién de la distribucion de un soluto (glicerol), entre los dos
solventes agua y biodiesel. Asi como determinar si existe diferencia
significativa en los datos experimentales correlacionados para la construccion
del domo de distribucidn del sistema a las temperaturas estudiadas. Ademas,
determinar la linea de amarre del sistema para la especificaciéon de 0.24 % en

peso maximo de glicerol en biodiesel, segun la norma ASTM 6751.

Para la obtencion de la curva binodal del sistema ternario glicerol-
biodiesel-agua, se procedié a realizar mezclas para cada sistema binario
glicerol-agua (1, 5, 10, 20, 35, 40, 50, 75, 85, 90 % de dglicerol) y glicerol-
biodiesel (0.25, 0.5, 1, 2, 3, 5, 6, 8 % de glicerol) a las cuales se determinaron
densidad, indices de refraccion y distribucion del soluto (glicerol), a las distintas

concentraciones de los solventes.

Se escogieron dos diferentes rangos de temperatura para cada sistema
binario; 25+ 5 °C y 10 £ 5 °C, con el objeto de determinar el comportamiento de

la curva de solubilidad entre los dos rangos de temperatura.
Se determinaron las curvas de correlacion entre el indice de refraccion

vrs la composicion porcentual en peso para cada serie de soluciones de

glicerol-agua y glicerol-biodiesel a cada temperatura analizada.
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Para ello, con los datos de los pesos de las soluciones de glicerol-agua y
glicerol-biodiesel obtenidos experimentalmente a cada temperatura por medio
del método de picnometria, se realizé la determinacion de las densidades de las
soluciones respectivas las cuales sirvieron para la obtencién de las
concentraciones reales de porcentaje en peso de las soluciones. A partir de las
concentraciones reales obtenidas y los indices de refraccion medidos
experimentalmente por medio del método de refractometria se construyo la

curva de correlacion mencionada anteriormente.

De la seccion de resultados, se pueden observar las primeras cuatro
figuras (15, 16, 17 y 18) que determinan la variacion del parametro indice de
refraccion respecto a la composicién porcentual en peso de glicerol, para las

soluciones glicerol-agua y glicerol-biodiesel a cada temperatura analizada.

En el caso de las figuras quince y dieciséis, se observa que para las
soluciones de glicerol-agua, a las dos temperaturas analizadas, el indice de
refraccion aumenta al incrementar la composicion porcentual en peso de dichas
soluciones, en una manera que se ajusta a una tendencia polinomial de tercer
grado, lo cual muestra una relacion directamente proporcional entre el
porcentaje en peso y el indice de refracciéon. (Conclusién 1) Sin embargo, se
observa al comparar las dos temperaturas, que el indice de refraccion
disminuye en la medida que la temperatura aumenta, puesto que los indices de
refraccion medidos a la temperatura de 23 °C fueron menores que los obtenidos

a la temperatura de 10 °C.

En el caso de las figuras diecisiete y dieciocho, se observa que para las
soluciones de glicerol-biodiesel, a las dos temperaturas analizadas, el indice de
refraccion permanece constante, debido a la baja sensibilidad del refractometro

con dichas soluciones binarias, lo cual muestra una relacién directamente
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proporcional entre el porcentaje en peso y el indice de refraccion. (Conclusion
2) Del mismo modo, se observa al comparar las dos temperaturas, que el
indice de refraccion disminuye en la medida que la temperatura aumenta,
puesto que los indices de refraccion medidos a la temperatura de 23 °C fueron

menores que los obtenidos a la temperatura de 10 °C.

Ademas, en dichas figuras se puede observar el limite de solubilidad del
glicerol en biodiesel, siendo de un 12.5 % para la temperatura de 23 °C y 13.6

% para la temperatura de 10 °C.

Para el sistema glicerol-biodiesel-agua el parametro de monitoreo del
refractometro (indice de refraccién) para las soluciones binarias glicerol-agua
presenta bastante sensibilidad. Por el contrario, para las soluciones binarias
glicerol-biodiesel el indice de refraccion se mantuvo constante, ya que el

refractobmetro no presenta sensibilidad por los residuos del biodiesel utilizado.

Figura31l Sensibilidad del parametro de monitoreo del refractometro
(indice de refraccion) para las soluciones binarias glicerol-

aguay glicerol-biodiesel

Biodiesel Glicerol

Agua

0 20 40 60 80 100

Fuente: Resultados, figuras 15-18.
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Para todos los sistemas ternarios de trabajos de graduacion estudiados
anteriormente se puede realizar una comparacién del grado de respuesta de
variacion del parametro de monitoreo (indice de refraccion) medido con el
refractometro y se puede observar en la tabla siguiente que aquellas soluciones
que presentaron mayor sensibilidad son las preparadas con agua, siendo la
solucion de glicerol-agua quien presentd mayor sensibilidad en la medicién del

indice de refraccidon que los demas sistemas estudiados.

Tabla XI Comparacion del grado de respuesta de variacion del
pardmetro de monitoreo (indice de refraccién) para los
sistemas ternarios de trabajos de graduacion estudiados

anteriormente.

AIR Acetona IPA Limoneno | Cardamomo | Glicerol
/ agua / agua / etanol / benceno / agua
acetona + +
/ hexano +
IPA +
/ hexano +
Limoneno - -
/hexano -
Cardamomo - -
/benceno + +
Glicerol +++
/ biodiesel ---
+++ Sensibilidad alta ---  Sin sensibilidad
++ Sensibilidad media - - Sensibilidad muy baja
+ Sensibilidad notable | - Sensibilidad baja

Fuente: Ref.1,2,9y 11.
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La distribucién de los datos experimentales de equilibrio de inmiscibilidad
obtenidos para el sistema glicerol-biodiesel-agua, se determiné a partir de
soluciones de glicerol-agua tituladas con biodiesel y de soluciones de glicerol-

biodiesel tituladas con agua, hasta la formacién de dos fases.

Para ello, con los datos obtenidos experimentalmente del volumen
adicionado en la titulacion de las distintas soluciones se realizé la determinacion
de la composicion porcentual de las mezclas ternarias. Con la obtencién de los
resultados anteriores, se realizd la representacion de la curva binodal del

sistema a cada temperatura.

La figura diecinueve muestra la “alta” sensibilidad del glicerol en agua a la
temperatura de 23 °C y se observa que esta abarca la solubilidad en toda

proporcion.

La figura veinte muestra la “baja” sensibilidad del biodiesel en agua a la

temperatura de 23 °C y se observa que la distribucion es inversa.

La curva de equilibrio de inmiscibilidad del sistema ternario glicerol-
biodiesel-agua (figura 21) se alcanzé uniendo la figura diecinueve y veinte. El
domo de solubilidad presenta un punto maximo estimado en 10 % de glicerol, 7
% de agua y 83 % de biodiesel. Este punto indica que son éstas las
proporciones de glicerol, biodiesel y agua que se deben utilizar para alcanzar la

solubilidad maxima a 23 °C.

Por lo cual, se observa que existe mayor afinidad entre el glicerol y el
agua, que entre el glicerol y el biodiesel (Conclusion 3), debido a esto, existe
un gasto mayor de biodiesel necesario para romper las fuerzas intermoleculares

que existen entre el glicerol y el agua.
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La distribucién de los datos de glicerol en agua a temperatura de 10 °C se
muestra en la figura veintidés, la cual tiene el mismo comportamiento que la
realizada a la temperatura de 23 °C. La figura veintitrés muestra los datos
obtenidos a partir de las soluciones binarias de glicerol en biodiesel y adicion
del solvente agua. Esta figura de la misma forma que la anterior no muestra
una diferencia significativa. La figura veinticuatro es la union de las figuras
veintidés y veintitrés, la cual representa la caracterizacion del sistema ternario

analizado a la temperatura de 10 °C.

En la figura veinticinco se observa la comparacion de las curvas de
equilibrio obtenidas a las dos temperaturas analizadas, en donde se muestra
que la curva de menor temperatura (10 °C), se caracteriza por un domo de
solubilidad mas pronunciado que la curva de mayor temperatura (25 °C), es
decir, se demuestra que a mayor temperatura, disminuye la regién de dos fases

debajo de la curva binodal (Conclusion 4)

Con la distribucion de los datos experimentales al equilibrio de
inmiscibilidad para el sistema glicerol-biodiesel-agua, se procedié a determinar
el punto de pliegue para cada temperatura analizada, para ello fue necesario
seleccionar puntos dentro de la curva binodal para posteriormente analizarlos y
obtener datos experimentales de indices de refraccion; con dichos resultados se

obtuvieron porcentajes de glicerol en fase agua y en fase biodiesel.

Al determinar dichos porcentajes, se procedié a graficar los datos de
porcentaje de glicerol en fase biodiesel contra el porcentaje de glicerol en fase
agua, junto con una linea de pendiente 1, esta se realiza para obtener la curva
de distribucién para el sistema glicerol-biodiesel-agua a las dos temperaturas

analizadas.
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Luego, se proyectaron los puntos de cada linea de unién en cada fase
desde el diagrama triangular, hacia la curva de distribucion obtenida. Para los
porcentajes de glicerol en agua se localizan en la curva de distribucion; los
porcentajes de glicerol en biodiesel, en la linea de pendiente 1. El punto de
pliegue se calculo cuando la curva de distribucion intercepta la linea de
pendiente 1, ya que en este punto el porcentaje de glicerol en biodiesel es igual
al porcentaje de glicerol en agua. Este punto se proyecta a la grafica triangular,
lo cual permite leer la composicion de la mezcla ternaria en este punto de

solubilidad limite.

El punto de pliegue experimental obtenido para el sistema ternario
trabajado a la temperatura de 25 £ 5 °C fue de 10 % de glicerol, 83 % de
biodiesel y 7 % de agua (Conclusién 5); mientras que el punto de pliegue
experimental obtenido para el sistema ternario trabajado a la temperatura de 10
+ 5 °C fue de 11 % de glicerol, 84 % de biodiesel y 5 % de agua (Conclusion
6). En las figuras veintiséis y veintisiete se observan las curvas de distribucion

para las temperaturas de 25+ 5 °Cy 10 £ 5 °C respectivamente.

El sistema glicerol-biodiesel-agua, segun las figuras veintiuno vy
veinticuatro a las dos temperaturas analizadas pertenece a la clasificacion de
sistemas ternarios tipo Il, segun la clasificacién de Treybal (Conclusion 7), en

donde hay dos pares de componentes parcialmente miscibles.

Se determiné el coeficiente de distribuciéon para cada punto reproducido,
el cual se obtuvo al dividir el porcentaje de glicerol en fase biodiesel en el
porcentaje de glicerol en fase agua, los valores obtenidos son menores que 1,
lo cual indica que la curva de distribucidn se representa en la parte inferior de la
curva de pendiente 1, tal como se representa en las figuras veintiséis y

veintisiete.
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Para comparar las dos curvas binodales para ambas temperaturas, fue
necesario realizar una evaluacion estadistica por medio de un analisis de
varianza de dos tratamientos con varios grupos. Se realizaron dos analisis,
uno para las soluciones binarias glicerol-biodiesel tituladas con agua y otro para
soluciones binarias de glicerol-agua tituladas con biodiesel. Para el caso del
primer analisis se obtuvo un valor de F calculada de 2.8839, y para el segundo
caso se obtuvo un valor de F calculada de 2.6341.

El valor tedrico de F es de 3.1788 para el primer caso, debido a que F
calculada (2.8839) es menor que F tedrica se dice que cuando se trata con
soluciones binarias de glicerol-biodiesel tituladas con agua, no existe diferencia

significativa cuando se varia la temperatura. (Conclusién 8)

Del mismo modo, para el segundo caso el valor tedérico de F es de
2.8179, debido a que F calculada (2.6341) es menor que F tedrica se dice que
cuando se trata con soluciones binarias de glicerol-agua tituladas con biodiesel,

no existe diferencia significativa cuando se varia la temperatura. (Conclusién 9)

En las figuras veintiocho y veintinueve se observa la linea de amarre
correspondiente a la especificacion del 0.24 % en peso maximo del glicerol en
agua segun la norma ASTM 6751 para la temperatura de 23 °C y 10 °C
respectivamente; en donde se determind graficamente que la concentracion al
equilibrio de agua para dicha especificacion a la temperatura de 23 °C fue de 50
% en peso (Conclusion 10) y a la temperatura de 10 °C fue de 52 % en peso.

(Conclusion 11)
La figura treinta muestra las lineas de amarre para distintas relaciones de

biodiesel:agua correspondientes a la especificacién de la norma ASTM 6751

mencionada anteriormente; demostrando que es factible utilizar una relacion
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10:1 de biodiesel:agua para el lavado del biodiesel (Conclusion 12), ya que el
agua es un buen solvente extractor del glicerol en el biodiesel, minimizando los

costos del proceso.

Del mismo modo, se determind que la cantidad 6ptima de ciclos de
lavado son de dos a tres ciclos (Tabla XL), siendo suficientes para la
eliminacion del glicerol (relacién 10:1) para que cumpla con la especificacion
establecida; siempre y cuando se realice un lavado con agitacién constante

(300 — 400 rpm) durante un corto periodo de tiempo (10 — 15 minutos).

Se determiné el balance hidrofilo-lipofilo (BHL, medida de la solubilidad
en agua o en lipidos de un compuesto) del biodiesel utilizado para el estudio del
equilibrio ternario; por medio de la determinacion del indice de saponificacion y
el indice de acidez. El indice de saponificacion se determiné por medio del
método oficial AOCS Cd 3-25, el cual consiste en pesar cinco gramos de la
muestra de biodiesel y luego agregar 50 ml de la solucion de hidroxido de
potasio alcohdlica 0.1 N; a la vez se preparé un blanco. Se procedié a la
saponificacion por medio de la ebullicién de la muestra por 60 minutos, después
se titulé con la solucién de acido clorhidrico 0.5 N utilizando como indicador

fenolftaleina, tanto para la muestra como para el blanco.

El indice de acidez se determind por medio del método oficial AOCS Ca
5a - 40 que consiste en pesar diez gramos de la muestra de biodiesel y luego
agregar 75 ml de alcohol caliente neutralizado y 2 ml de fenolftaleina; después

se tituld con una solucién estandar de hidréxido de sodio 0.25 N.

81



El BHL se puede representar por medio de la relacién entre el indice de

saponificaciéon (S) y el indice de acidez (A) determinada por la siguiente

ecuacion: BHL = 20(1—%].

Se determind que el biodiesel utilizado tiene un BHL de 16.406, el cual
indica que en el biodiesel favorecen las emulsiones de aceite en agua, es decir,
que los acidos grasos propios del biodiesel tienen mayor afinidad con el aceite

(lipdfilo) que con el agua (hidrdfilo).
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CONCLUSIONES

. El sistema dlicerol-biodiesel-agua pertenece a la clasificacion de

sistemas ternarios tipo Il, segun la clasificacion de Treybal.

. Para las soluciones binarias de glicerol en agua existe una relacion
directamente proporcional con el indice de refraccion, del mismo modo

para las soluciones binarios de glicerol en biodiesel.

. Las graficas del sistema ternario glicerol-biodiesel-agua muestran la alta

solubilidad del glicerol en el agua y lo contrario con el biodiesel.

. Con base al analisis de varianza, no existe diferencia significativa en la

curva binodal de solubilidad del glicerol en funcion de la temperatura.

. La linea de amarre para el sistema ternario glicerol-biodiesel-agua para
la especificacion de 0.24 % en peso maximo de glicerol en biodiesel,
segun la norma ASTM 6751 fue de 95.5 % de agua.

. Es factible utilizar una relacion 10:1 de biodiesel:agua con dos ciclos de
lavado para que cumpla la especificacion de la norma ASTM 6751, con

agitacion constante durante 15 minutos y a una velocidad de 300 rpm.
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RECOMENDACIONES

. Realizar un estudio de la distribucién de solubilidad del etanol/metanol en

agua y biodiesel.

. Realizar un estudio del efecto del salado “Salting out” para separar el

jabdn del agua en el lavado del biodiesel.

. Realizar un estudio del equilibrio ternario del sistema glicerol-biodiesel-

agua, atemperaturas superiores a la estudiada.

. Realizar un estudio de los sistemas de lavado del biodiesel con

soluciones salinas.
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APENDICE 1
DATOS ORIGINALES

Tabla XII Pesos de las soluciones de glicerol-agua, obtenidos para las

dos temperaturas analizadas

Peso solucion (g)

Concentracion
T=25+5°C T=10+5°C
Nominal
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida Corrida | Corrida
(% en peso)
1 2 3 1 2 3

0 28.640 | 28.626 | 28.641 | 28.670 | 28.686 | 28.754
28.766 | 28.760 | 28.813 | 28.800 | 28.816 | 28.874

28.862 | 28.837 | 28.887 | 28.884 | 28.888 | 28.876

10 28.921 | 28.930 | 28.933 | 28.986 | 28.962 | 28.971

20 29.175 | 29.179 | 29.187 | 29.273 | 29.204 | 29.245

35 20.439 | 29.433 | 29.444 | 29.629 | 29.563 | 29.621

40 20.663 | 29.654 | 29.635 | 29.905 | 29.693 | 29.700

30 29.815 | 29.843 | 29.826 | 29.892 | 30.041 | 30.053

75 30.622 | 30.554 | 30.552 | 30.564 | 30.607 | 30.568

85 30.914 | 30.928 | 30.918 | 31.172 | 31.131 | 31.108

90 30.990 | 31.046 | 31.005 | 31.558 | 31.380 | 31.572

100 31.332 | 31.323 | 31.367 | 32.534 | 32.543 | 32.565

Fuente: Balanza analitica marca OHAUS. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria
Quimica, USAC.

93



Tabla XIll  Pesos de las soluciones de glicerol-biodiesel, obtenidos para

las dos temperaturas analizadas

Peso solucion (g)

Concentracion
. T=25+5° T=10x£5°C
Nominal
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida Corrida | Corrida
(% en peso)
1 2 3 1 2 3

0 27.667 | 27.692 | 27.671 | 27.760 | 27.745 | 27.740

0.25 27.681 | 27.693 | 27.699 | 27.765 | 27.759 | 27.766
0.50 27.703 | 27.713 | 27.706 | 27.779 | 27.780 | 27.774

1 27.717 | 27.711 | 27.728 | 27.795 | 27.800 | 27.780

2 27.740 | 27.760 | 27.752 | 27.822 | 27.808 | 27.832

3 27.797 | 27.783 | 27.771 | 27.835 | 27.857 | 27.860

S 27.816 | 27.836 | 27.827 | 27.861 | 27.859 | 27.866

6 27.861 | 27.860 | 27.869 | 27.866 | 27.882 | 27.864

8 27.878 | 27.873 | 27.879 | 27.891 | 27.898 | 27.892

100 31.332 | 31.323 | 31.627 | 32534 | 32.543 | 32.565

Fuente: Balanza analitica marca OHAUS. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria
Quimica, USAC.
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Tabla XIV  Valores de los indices de refraccion, obtenidos para la

solucion de glicerol-agua a las dos temperaturas analizadas

. Indice de refraccion (n)
Concentracion
T=23°C T=10°C
Nominal
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida
(% en peso)
1 2 3 1 2 3
0 1.3331 | 1.3332 | 1.3332 | 1.3341 | 1.3341 | 1.3341
1 1.3369 | 1.3373 | 1.3370 | 1.3373 | 1.3374 | 1.3374
S 1.3416 | 1.3416 | 1.3415 | 1.3416 | 1.3416 | 1.3416
10 1.3475 | 1.3475 | 1.3476 | 1.3480 | 1.3480 | 1.3481
20 1.3618 | 1.3619 | 1.3619 | 1.3620 | 1.3621 | 1.3621
35 1.3753 | 1.3753 | 1.3753 | 1.3773 | 1.3773 | 1.3773
40 1.3838 | 1.3839 | 1.3838 | 1.3863 | 1.3863 | 1.3864
50 1.3974 | 1.3974 | 1.3974 | 1.3994 | 1.3995 | 1.3995
75 1.4315 | 1.4315 | 1.4315 | 1.4325 | 1.4325 | 1.4325
85 1.4462 | 1.4463 | 1.4462 | 1.4496 | 1.4496 | 1.4496
90 1.4524 | 1.4525 | 1.4524 | 1.4536 | 1.4536 | 1.4536
100 1.4717 | 14717 | 1.4717 | 14747 | 1.4747 | 1.4747

Fuente: Refractdémetro marca Abbe. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica,
USAC.
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Tabla XV Valores de los indice de refraccion, obtenidos para la solucién

de glicerol-biodiesel a las dos temperaturas analizadas

Indice de refraccion (n)

Concentracion
T=23°C T=10°C
Nominal
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida
(% en peso)
1 2 3 1 2 3

0 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

0.25 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637
0.50 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

1 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

2 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

3 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

S 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

6 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

8 1.4596 | 1.4596 | 1.4596 | 1.4637 | 1.4637 | 1.4637

100 14717 | 1.4717 | 1.4717 | 1.4737 | 1.4737 | 1.4737

Fuente: Refractdmetro marca Abbe. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica,
USAC.
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Tabla XVI Datos de los volumenes de biodiesel adicionados para titular
alicuotas de 3 ml de las soluciones de glicerol-agua a las dos

temperaturas analizadas

Volumen de Biodiesel (ml)
Concentracion
T=25+5°C T=10+5°C
Nominal
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida Corrida | Corrida
(% en peso)
1 2 3 1 2 3

0 0.100 | 0.100 | 0.100 0.080 0.100 0.080

1 0.100 | 0.120 | 0.100 0.100 0.120 0.140

S 0.140 | 0.160 | 0.140 0.120 0.160 0.140

10 0.180 | 0.200 | 0.160 0.160 0.180 0.160

20 0.200 | 0.200 | 0.220 0.180 0.180 0.180

35 0.240 | 0.220 | 0.220 0.200 0.200 0.200

40 0.240 | 0.260 | 0.240 0.220 0.200 0.200

50 0260 | 0.260 | 0.260 0.220 0.220 0.200

75 0.280 | 0.300 | 0.280 0.240 0.200 0.220

85 0.280 | 0.300 | 0.300 0.240 0.200 0.220

90 0.300 | 0.300 | 0.320 0.220 0.220 0.200

100 0.320 | 0.340 | 0.320 0.240 0.220 0.220

Fuente: Unidad de titulacién. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.
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Tabla XVII Datos de los volumenes de agua adicionados para titular
alicuotas de 3 ml de las soluciones de glicerol-biodiesel a las

dos temperaturas analizadas

Volumen de Agua (ml)
Concentracion
T=25+5°C T=10+5°C
Nominal
Corrida | Corrida | Corrida | Corrida Corrida | Corrida
(% en peso)
1 2 3 1 2 3

0 0.100 | 0.120 | 0.100 0.100 0.080 0.080

0.25 0.100 | 0.120 | 0.120 0.100 0.080 0.100
0.50 0.120 | 0.120 | 0.140 0.100 0.100 0.120

1 0.140 | 0.120 | 0.140 0.120 0.120 0.100

2 0.140 | 0.140 | 0.140 0.140 0.120 0.120

3 0.140 | 0.160 | 0.140 0.140 0.120 0.140

S 0.160 | 0.240 | 0.160 0.140 0.140 0.140

6 0.160 | 0.160 | 0.180 0.140 0.160 0.140

8 0.180 | 0.200 | 0.200 0.160 0.160 0.140

100 0.400 | 0.440 | 0.420 0.380 0.360 0.400

Fuente: Unidad de titulacién. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.
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Tabla XVIII indices de refraccién obtenidos para cada par de soluciones

conjugadas (fase biodiesel y fase agua), obtenidas para cada

mezcla ternaria producida a 23 °C

Indice de refraccion (n)

Porcentaje | Porcentaje | Porcentaje
Muestra . o Corrida | Corrida | Corrida
Glicerol Biodiesel Agua Fase
1 2 3

Biodiesel
1 10 70 20 1.4596 1.4596 | 1.4597
Agua 1.3954 | 1.3953 | 1.3954

Biodiesel
5 20 40 40 1.4597 1.4597 | 1.4596
Agua 1.3753 | 1.3753 | 1.3753

Biodiesel
3 30 20 50 1.4597 1.4596 | 1.4597
Agua 1.3798 1.3803 | 1.3802

Biodiesel
4 30 50 20 1.4597 1.4597 | 1.4596
Agua 1.4105 1.4109 | 1.4103

Biodiesel
5 50 10 40 1.4597 1.4597 | 1.4597
Agua 1.4040 | 1.4045 | 1.4030

Biodiesel
6 20 30 50 1.4597 1.4597 | 1.4596
Agua 1.3682 | 1.3683 | 1.3684

Biodiesel
7 40 30 30 1.4596 1.4596 | 1.4597
Agua 1.4340 1.4343 | 1.4342

Biodiesel
8 5 20 75 1.4597 1.4596 | 1.4597
Agua 1.3427 1.3429 | 1.3426

Fuente: Refractémetro marca Abbe. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica,

USAC.
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Tabla XIX

indices de refraccion obtenidos para cada par de soluciones

conjugadas (fase biodiesel y fase agua), obtenidas para cada

mezcla ternaria producida a 10 + 5°C

Indice de refraccion (n)

Porcentaje | Porcentaje | Porcentaje
Muestra . o Corrida | Corrida | Corrida
Glicerol Biodiesel Agua Fase
1 2 3

Biodiesel
1 10 70 20 1.4637 1.4636 | 1.4637
Agua 1.3964 | 1.3965 | 1.3968

Biodiesel
5 20 40 40 1.4637 1.4637 | 1.4636
Agua 1.3763 | 1.3763 | 1.3764

Biodiesel
3 30 20 50 1.4637 1.4637 | 1.4637
Agua 1.3813 | 1.3814 | 1.3811

Biodiesel
4 30 50 20 1.4637 1.4637 | 1.4636
Agua 14115 | 1.4110 | 1.4112

Biodiesel
5 50 10 40 1.4636 1.4636 | 1.4637
Agua 1.4240 | 1.4242 | 1.4240

Biodiesel
6 20 30 50 1.4637 1.4636 | 1.4637
Agua 1.3692 | 1.3692 | 1.3693

Biodiesel
7 40 30 30 1.4637 1.4637 | 1.4637
Agua 1.4340 1.4344 | 1.4341

Biodiesel
8 5 20 75 1.4636 1.4637 | 1.4637
Agua 1.3437 | 1.3437 | 1.3436

Fuente: Refractometro marca Abbe. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica,

USAC.
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Tabla XX Indices de refraccion obtenidos para las distintas relaciones
biodiesel/agua para una muestra de 40 ml de biodiesel con 10
% de glicerol, con agitacién constante a 300 rpm y durante un
tiempo de 25 minutos a la temperatura de 25 + 5°C
Volumen Relacion indice de refraccion | indice de refraccién
agua (ml) | Biodiesel:Agua Fase agua Fase biodiesel
2 20:1 1.4595 1.4595
4 10:1 1.3785 1.4595
8 5:1 1.3447 1.4595
16 2.5:1 1.3362 1.4595
32 1.25:1 1.3361 1.4595
40 1:1 1.3360 1.4595

Fuente: Refractdémetro marca Abbe. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica,

Tabla XXI

USAC.

indices de refraccion obtenidos para los distintos ciclos de

lavado de biodiesel para una muestra de 100 ml de biodiesel

con 10 % de glicerol, con agitaciéon constante a 300 rpm y

durante un tiempo de 25 minutos a la temperatura de 25 £ 5°C

Ciclo indice de refraccion
Fase agua
1 1.4064
2 1.3404
3 1.3306
4 1.3305

Fuente: Refractometro marca Abbe. Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica,

USAC.
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APENDICE 2
DATOS CALCULADOS

Tabla XXIl Pesos del picndmetro, indices de refraccion y volimenes de

titulacion promedio, para las soluciones de glicerol en agua a

temperaturade 25+ 5 °C

Concentracion
Nominal

(% en peso)

Peso del picndmetro indice de

(9)

refraccion (n)

Volumen de

biodiesel

adicionado (ml)

Media Desviacion | Media | Desviacién | Media Desviacion
0 28.6357 | 0.0137 | 1.3332 | 0.0001 | 0.1000 | 0.0000
1 28.7797 | 0.0471 | 1.3371 | 0.0003 | 0.1067 | 0.0189
5 28.8620 | 0.0354 | 1.3416 | 0.0001 | 0.1467 | 0.0189
10 28.9280 | 0.0099 | 1.3475| 0.0001 | 0.1800 | 0.0283
20 29.1803 | 0.0094 | 1.3619 | 0.0001 | 0.2067 | 0.0189
35 29.4387 | 0.0080 | 1.3753 | 0.0000 | 0.2267 | 0.0189
40 29.6507 | 0.0222 | 1.3838 | 0.0001 | 0.2467 | 0.0189
50 29.8280 | 0.0212 | 1.3974 | 0.0000 | 0.2600 | 0.0000
75 30.5760 | 0.0651 | 1.4315| 0.0000 | 0.2867 | 0.0189
85 30.9200 | 0.0113 | 1.4462 | 0.0001 | 0.2933 | 0.0189
90 31.0137 | 0.0457 | 1.4524 | 0.0001 | 0.3067 | 0.0189
100 31.3407 | 0.0372 | 1.4717 | 0.0000 | 0.3267 | 0.0189

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXIIl Pesos del picnémetro, indices de refraccion y volimenes de

titulacion promedio, para las soluciones de glicerol en agua a

temperaturade 10+ 5 °C

Concentraciéon
Nominal

(% en peso)

Peso del picnémetro indice de

(9)

refraccion (n)

Volumen de

biodiesel

adicionado (ml)

Media Desviacion | Media | Desviacion | Media | Desviacion

0 28.7033 | 0.0717 | 1.3341 | 0.0000 | 0.0867 | 0.0189
28.8300 | 0.0622 | 1.3374 | 0.0001 | 0.1200 | 0.0283

28.8827 | 0.0094 | 1.3416 | 0.0000 | 0.1400 | 0.0283

10 28.9730 | 0.0184 | 1.3480 | 0.0001 | 0.1667 | 0.0189
20 29.2407 | 0.0519 | 1.3621 | 0.0001 | 0.1800 | 0.0000
35 29.6043 | 0.0585 | 1.3773 | 0.0000 | 0.2000 | 0.0000
40 29.7660 | 0.1966 | 1.3863 | 0.0001 | 0.2067 | 0.0189
50 29.9953 | 0.1461 | 1.3995 | 0.0001 | 0.2133 | 0.0189
75 30.5797 | 0.0387 | 1.4325| 0.0000 | 0.2200 | 0.0283
85 31.1370 | 0.0495 | 1.4496 | 0.0000 | 0.2200 | 0.0283
90 31.5033 | 0.1744 | 1.4536 | 0.0000 | 0.2133 | 0.0189
100 32.5473 | 0.0250 | 1.4747 | 0.0000 | 0.2267 | 0.0189

Fuente: Datos originales.

104




Tabla XXIV Pesos del picndmetro, indices de refraccion y volimenes de

titulacion promedio, para las soluciones de glicerol en

biodiesel atemperaturade 25 +5 °C

Concentraciéon | Peso del picndmetro indice de Volumen de agua
Nominal (9) refraccion (n) adicionado (ml)
(% en peso) Media | Desviacién | Media | Desviacion | Media | Desviacion

0 27.6767 | 0.0217 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1067 | 0.0189
0.25 27.6910 | 0.0141 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1133 | 0.0189
0.50 27.7073 | 0.0080 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1267 | 0.0189

1 27.7187 | 0.0132 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1333 | 0.0189

2 27.7507 | 0.0151 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1400 | 0.0000

3 27.7837 | 0.0189 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1467 | 0.0189

5 27.8263 | 0.0146 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1867 | 0.0754

6 27.8633 | 0.0080 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1667 | 0.0189

8 27.8767 | 0.0052 | 1.4596 | 0.0000 | 0.1933 | 0.0189
100 31.4273 | 0.2824 | 1.4717 | 0.0000 | 0.4200 | 0.0283

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXV Pesos del picndmetro, indices de refraccion y voliumenes de

titulacion promedio, para las soluciones de glicerol en

biodiesel a temperaturade 10+ 5 °C

Concentraciéon | Peso del picndmetro indice de Volumen de agua
Nominal (9) refraccion (n) adicionado (ml)
(% en peso) Media | Desviacién | Media | Desviacion | Media | Desviacion

0 27.7483 | 0.0165 | 1.4637 | 0.0000 | 0.0867 | 0.0189
0.25 27.7633 | 0.0061 | 1.4637 | 0.0000 | 0.0933| 0.0189
0.50 27.7777 | 0.0052 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1067 | 0.0189

1 27.7917 | 0.0165 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1133| 0.0189

2 27.8207 | 0.0179 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1267 | 0.0189

3 27.8507 | 0.0222 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1333| 0.0189

5 27.8620 | 0.0057 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1400 | 0.0000

6 27.8707 | 0.0160 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1467 | 0.0189

8 27.8937 | 0.0061 | 1.4637 | 0.0000 | 0.1533 | 0.0189
100 32.5473 | 0.0250 | 1.4737 | 0.0000 | 0.3800 | 0.0283

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXVI Datos de las densidades promedio de las soluciones binarias

de glicerol-agua a las dos temperaturas analizadas

Concentracion Densidad (g/ml)
Nominal
(% en peso) T=10x5°C T=25+5°C

0 1.0109 1.0037

1 1.0243 1.0190
5 1.0299 1.0277
10 1.0395 1.0347
20 1.0679 1.0615
35 1.1065 1.0889
40 1.1237 1.1114
50 1.1480 1.1303
75 1.2100 1.2097
85 1.2692 1.2462
90 1.3081 1.2561
100 1.4189 1.2908

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXVII Datos de las densidades promedio de las soluciones binarias

de glicerol-biodiesel a las dos temperaturas analizadas

Concentracion Densidad (g/ml)
Nominal
(% en peso) T=10x5°C T=25+5°C
0 0.9095 0.9019
0.25 0.9111 0.9034
0.50 0.9126 0.9051
1 0.9141 0.9063
2 0.9172 0.9097
3 0.9203 0.9132
5 0.9215 0.9178
6 0.9225 0.9217
8 0.9249 0.9231
100 1.4189 1.3000

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXVIII

Datos de las concentraciones reales de las soluciones

binarias de glicerol-agua a las dos temperaturas analizadas

Concentracion Concentracion real
Nominal (% en peso)
(% en peso) T=10x5°C T=25+5°C
0 0.0000 0.0000
1 1.3853 1.2668
o 6.8887 6.2802
10 13.6503 12.4753
20 26.5741 24.3210
35 44.8822 41.4898
40 50.5105 46.4567
50 61.7992 57.1037
75 87.9467 80.0329
85 95.0266 88.0460
90 97.6252 92.4872
100 100.0000 100.0000

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXIX Datos de las concentraciones reales de las soluciones

binarias de glicerol-biodiesel a las dos temperaturas

analizadas
Concentracion Concentracion real
Nominal (o en peso)
(% en peso) T=10x5°C T=25+£5°C
0 0.0000 0.0000
0.25 0.3894 0.3572
0.50 0.7774 0.7131
1 1.5523 1.4242
2 3.0942 2.8378
3 4.6252 4.2404
S 7.6986 7.0325
6 9.2291 8.4030
8 12.2730 11.1869
100 100.0000 100.0000

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXX Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias

formadas a partir de las soluciones de glicerol-agua a

temperatura de 25 + 5 °C necesarios para graficar la curva

binodal
Concentracion Volumen de
Nominal biodiesel Masa total % Gilicerol | % Biodiesel | % Agua
(% en peso) (ml) @
0 0.1000 3.1012 0.0000 2.9081 97.0919
1 0.1067 3.1531 1.2282 3.0510 95.7209
0.1467 3.2154 6.0218 4.1138 89.8644
10 0.1800 3.2665 11.8553 4.9698 83.1749
20 0.2067 3.3709 22.9762 5.5293 71.4945
35 0.2267 3.4712 39.0464 5.8892 55.0644
40 0.2467 3.5568 43.5510 6.2547 50.1943
50 0.2600 3.6253 53.4102 6.4682 40.1217
75 0.2867 3.8875 74.7104 6.6505 18.6392
85 0.2933 4.0031 82.2273 6.6087 11.1640
90 0.3067 4.0449 86.1633 6.8376 6.9991
100 0.3267 4.1671 92.9301 7.0699 0.0000

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXI Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias

formadas a partir de las soluciones de glicerol-agua a

temperatura de 10 + 5 °C necesarios para graficar la curva

binodal
Concentracion Volumen de
Nominal biodiesel Masa total % Gilicerol | % Biodiesel | % Agua
(% en peso) (ml) @

0 0.0867 3.1108 0.0000 2.5127 97.4873
1 0.1200 3.1812 1.3381 3.4021 95.2598
5 0.1400 3.2160 6.6182 3.9261 89.4557
10 0.1667 3.2688 13.0226 4.5984 82.3790
20 0.1800 3.3661 25.2925 4.8228 69.8847
35 0.2000 3.4999 42.5691 5.1537 52.2772
40 0.2067 3.5574 47.8640 5.2394 46.8966
50 0.2133 3.6365 58.5294 5.2909 36.1797
75 0.2200 3.8286 83.3889 5.1824 11.4287

85 0.2200 4.0061 90.3201 4.9528 4.7271

90 0.2133 4.1167 93.0625 4.6736 2.2638

100 0.2267 4.4612 95.4177 4.5823 0.0000
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Tabla XXXII Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias
formadas a partir de las soluciones de glicerol-biodiesel a
temperatura de 25 + 5 °C necesarios para graficar la curva

binodal

Concentracion | Volumen de | Masa
Nominal biodiesel total % Gilicerol | % Biodiesel | % Agua
(% en peso) (ml) (9)

0 0.1067 | 2.8127 | 0.0000 96.1937 3.8063

0.25 0.1133 | 2.8239 | 0.3453 95.6267 4.0281
0.50 0.1267 | 2.8425 | 0.6860 94.8414 4.4725

1 0.1333 | 2.8528 | 1.3671 93.9420 4.6909

2 0.1400 2.8697 | 2.7181 92.3854 4.8965

3 0.1467 | 2.8869 | 4.0529 90.8480 5.0991

5 0.1867 | 2.9406 | 6.6314 86.9974 6.3712

6 0.1667 | 2.9324 | 7.9802 86.3152 5.7046

8 0.1933 | 2.9634 | 10.5289 82.9230 6.5481

100 0.4200 | 4.3217 | 90.2457 0.0000 9.7543

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXIIl Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias
formadas a partir de las soluciones de glicerol-biodiesel a
temperatura de 10 + 5 °C necesarios para graficar la curva

binodal

Concentracion | Volumen de | Masa
Nominal biodiesel total % Gilicerol | % Biodiesel | % Agua
(% en peso) (ml) (9)

0 0.0867 | 2.8161 | 0.0000 96.8890 3.1110

0.25 0.0933 | 2.8276 | 0.3764 96.2870 3.3367
0.50 0.1067 | 2.8456 | 0.7480 95.4629 3.7892

1 0.1133 | 2.8568 | 1.4900 94.4997 4.0102

2 0.1267 | 2.8795 | 2.9566 92.5968 4.4467

3 0.1333 | 2.8958 | 4.4099 90.9357 4.6544

5 0.1400 | 2.9062 | 7.3237 87.8066 4.8697

6 0.1467 | 2.9157 | 8.7598 86.1552 5.0849

8 0.1533 | 2.9297 | 11.6237 83.0857 5.2906

100 0.3800 | 4.6409 | 91.7230 0.0000 8.2770

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXIV indices de refracciéon promedio de las fases biodiesel y fase

agua, para los puntos seleccionados por debajo del domo de

solubilidad a la temperaturade 25+ 5 °C

% % % Fase Biodiesel Fase Agua
Muestra
Glicerol | Biodiesel | Agua
Media Desviacion | Media Desviacion
1 10 70 20 1.4596 | 0.0001 | 1.3954 | 0.0001
2 20 40 40 1.4597 | 0.0001 | 1.3753 | 0.0000
3 30 20 50 1.4597 | 0.0001 | 1.3801 | 0.0004
4 30 30 20 1.4597 | 0.0001 | 1.4106 | 0.0005
S 50 10 40 1.4597 | 0.0000 | 1.4038 | 0.0012
6 20 30 50 1.4597 | 0.0001 | 1.3683 | 0.0001
7 40 30 30 1.4596 | 0.0001 | 1.4342 | 0.0002
8 S 20 75 1.4597 | 0.0001 | 1.3427 | 0.0002

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXV indices de refraccion promedio de las fases biodiesel y fase

agua, para los puntos seleccionados por debajo del domo de

solubilidad a la temperaturade 10 + 5 °C

% % % Fase Biodiesel Fase Agua
Muestra
Glicerol | Biodiesel | Agua
Media Desviacion | Media Desviacion
1 10 70 20 1.4637 | 0.0001 | 1.3966 | 0.0003
2 20 40 40 1.4637 | 0.0001 | 1.3763 | 0.0001
3 30 20 50 1.4637 | 0.0000 | 1.3813 | 0.0002
4 30 50 20 1.4637 | 0.0001 | 1.4112 | 0.0004
S 30 10 40 1.4636 | 0.0001 | 1.4241 | 0.0002
6 20 30 50 1.4637 | 0.0001 | 1.3692 | 0.0001
7 40 30 30 1.4637 | 0.0000 | 1.4342 | 0.0003
8 S 20 75 1.4637 | 0.0001 | 1.3437 | 0.0001

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXVI Datos de las concentraciones de los pares de equilibrio
(soluciones conjugadas) para el establecimiento de las
lineas de unién, obtenidas para cada mezcla reproducida, a

latemperaturade 25+ 5 °C

Concentracion de glicerol
Muestra | % Glicerol | % Biodiesel | % Agua (% en peso)
Fase Biodiesel | Fase Agua

1 10 70 20 10 58.6762
2 20 40 40 10 42.7841
3 30 20 50 10 46.9664
4 30 50 20 10 68.6008
S 50 10 40 10 64.3364
6 20 30 50 10 36.0629
7 40 30 30 10 81.4335
8 o 20 75 10 7.0376

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXVII Datos de las concentraciones de los pares de equilibrio
(soluciones conjugadas) para el establecimiento de las
lineas de unidén, obtenidas para cada mezcla reproducida, a

latemperaturade 10+ 5 °C

Concentracion de glicerol
Muestra | % Glicerol | % Biodiesel | % Agua (% en peso)
Fase Biodiesel | Fase Agua

1 10 70 20 11 46.5221
2 20 40 40 11 32.6467
3 30 20 50 11 36.2602
4 30 50 20 11 55.6003
5 50 10 40 11 63.3321
6 20 30 50 11 27.2331
7 40 30 30 11 69.2821
8 5 20 75 11 6.3001

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXVIII Datos del coeficiente de distribucion para las mezclas
ternarias glicerol-biodiesel-agua a las dos temperaturas
analizadas

Muestra | % Glicerol | % Biodiesel | % Agua « «
T=23°C | T=10°C
1 10 70 20 0.1704 0.2150
2 20 40 40 0.2337 0.3063
3 30 20 50 0.2129 0.2758
4 30 50 20 0.1458 0.1799
5 50 10 40 0.1554 0.1579
6 20 30 50 0.2773 0.3672
7 40 30 30 0.1228 0.1443
8 5 20 75 1.4209 1.5873

Fuente: Datos originales.
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Tabla XXXIX Datos de las concentraciones para el establecimiento de

las lineas de unioén,

obtenidas para cada

relaciéon

biodiesel:agua, para una muestra de 40 ml de biodiesel al

10 % de glicerol con agitaciéon constante a 300 rpm vy

durante un tiempo de 25 minutos a 25 + 5°C

Relacién

Biodiesel:Agua

Glicerol en agua

(% en peso)

Glicerol en biodiesel

(% en peso)

201 0.1535 10
10:1 36.2543 10
5:1 56.8606 10
2.5:1 61.3878 10
1.25:1 61.4383 10
1:1 61.4899 10

Fuente: Datos originales.

Tabla XL Datos de las concentraciones de glicerol en agua para
determinar la cantidad de ciclos de lavado, para una
muestra de 100 ml de biodiesel al 10 % de glicerol con
agitacion constante a 300 rpm y durante un tiempo de 25
minutos a la temperatura de 25 + 5°C

Ciclo indice de Glicerol en Glicerol Glicerol

refraccion agua extraido residual
Fase agua (% en peso) (% en peso) (% en peso)
1 1.4064 72.1406 9.3782 0.6218
2 1.3404 6.5975 0.4750 0.1468
3 1.3306 3.3415 0.0317 0.1150
4 1.3305 3.4380 0.0312 0.0838

Fuente: Datos originales.

120




APENDICE 3
MUESTRA DE CALCULO

1. Calculo de la media aritmética
o 22X
X==~=—

N

Donde
X : media aritmética
X, : dato de la i-ésima observacion

N : numero de observacion

1.1 Calculo de la media aritmética de los pesos de las soluciones binarias de
glicerol-agua al 1% (peso de solucién + peso del picnometro) a la
temperatura de 25 + 5 °C.

T 28.766 g + 28.7:;30 g+288139g _ 28.7797 g
1.2

Calculo de la media aritmética de los indices de refraccion medidos para

solucion binaria de glicerol-agua al 1 % a la temperatura de 23 °C.

~1.3369+1.3373+1.3370
3

X|

=13371
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1.3  Célculo de la media aritmética de los volumenes de biodiesel adicionados

a la solucion binaria de glicerol-agua al 1% a la temperatura de 25 £ 5 °C.

_ 0.100 ml + 0.12:;) ml +0.100 ml —0.1067ml

X

Los resultados para las siguientes corridas de los pesos de las
soluciones binarias, volumenes de adicidn de los solventes y los indices de

refraccion se presentan en la seccion de datos calculados.

2. Calculo de las densidades de las soluciones

Donde:
p : densidad de la solucion (g/ml)
P, : peso del picnémetro (g)

P, : peso de la solucion, mas el peso inicial del picnémetro (g)

V, : volumen del picnometro (9.42 ml)

2.1 Caélculo de la densidad de la solucion binaria glicerol-agua al 1 % a la

temperatura de 25 + 5 °C.

287797 g-1.181g
B 9.42 ml

=1.0243g/ ml

Los resultados para las siguientes corridas de las soluciones binarias

glicerol-agua y glicerol-biodiesel a las dos temperatura analizadas, se presentan
en la seccion de datos calculados.
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3. Calculo de las concentraciones reales de porcentaje en peso de las

soluciones

Vg, X
C= pgllc sol 4 100 (3)
psolvsol

Donde:

Pqic - densidad del glicerol a la temperatura analizada (g/ml)
V,, : volumen de la solucién preparado (50 ml)

Po - densidad de la solucion (g/ml)

x : fraccion volumen del glicerol en la solucién (% en peso nominal)

3.1 Calculo de la concentracion real de la solucion binaria glicerol-agua al 1

% a la temperatura de 25 + 5 °C.

¢ (12908 g/ mi)(50m )(0.01)
~ (1.0190g/ m )(50ml)

*100=11.2668%

Los resultados para las siguientes corridas de las soluciones binarias
glicerol-agua y glicerol-biodiesel a las dos temperatura analizadas, se presentan

en la secciéon de datos calculados.

4. Determinacién de las curvas de correlacion de los parametros indice de

refraccion vrs. concentracion

Se determinaron ploteando los indices de refraccidn contra las
concentraciones de glicerol en los solventes utilizados por medio de una hoja de
célculo de Excel, con su respectiva ecuacion matematica y coeficiente de

correlacion.
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4.2

La ecuacion de correlacion del indice de refraccidon contra concentracion
(porcentaje en peso) con su coeficiente de correlacion, para las

soluciones de glicerol-biodiesel a la temperatura de 23 °C.

n=1E — 06C? —1E — 05C +1.4596
R?>=1

La ecuacion de correlacion del indice de refraccidn contra concentracion
(porcentaje en peso) con su coeficiente de correlacion, para las

soluciones de glicerol-agua a la temperatura de 23 °C.

n=4E —8C*® - 5E — 06C? + 0.001C +1.334
R? =0.999

Donde:
n: indice de refraccion

C : concentracion (% en peso)

Los resultados de las siguientes corridas de las ecuaciones de

correlacion y sus respectivos coeficientes de correlacion para las soluciones

binarias glicerol-biodiesel y glicerol-agua a las dos temperaturas analizadas, se

presentan en la seccion de resultados.

Calculo de la composicion porcentual de las mezclas ternarias para

graficar la curva binodal.

M, =V, p, +Vipgy (4)

XV, 0.
% Soluto = P9

t
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5.1

% Solvente adicionado = VaPy (6)

t

(lesm - lepglic)

t

% Solventel=

(7)

Donde:

M, : masa total de la mezcla ternaria (g)

V, : volumen del solvente de adicion (biodiesel o agua) (ml)
P, densidad del solvente de adicion (g/ml)

V, : volumen de alicuota de la solucion a titular (ml)

Po - densidad de la solucion a titular (g/ml)

x: fraccion volumen de la solucion (% en peso nominal)

Pgic - densidad del soluto (glicerol) (g/ml)

Calculo de la composiciéon porcentual en peso de la mezcla ternaria
formada, para la solucién glicerol-biodiesel al 0.25 %, titulada con agua, a

temperatura de 25 + 5 °C.

M, =(0.1133ml )(1.0037 g/ ml )+ (3.0000 ml )(0.9034 g/ ml ) = 2.8239 g

% glicerol ~(0:0025)(3.0000m )(1.3000g/m), )1 sy,
(2.8239 )

~(0.1133ml )(1.0037 g/ ml )
(2.82399)

% agua * 100 = 4.0281%

_(3.0000ml )(0.9034g / ml ) —(0.0025)(3.0000ml )(1.3000g / ml )

% biodiesel = * 100 = 95.6267%

(2.82399)
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5.2 Calculo de la composicion porcentual en peso de la mezcla ternaria
formada, para la solucién glicerol-agua al 1 %, titulada con biodiesel, a

temperatura de 25 + 5 °C.

M, =(0.1067 ml )(0.9019 g/ mi )+(3.0000 mi )(1.0190 g/ ml ) = 3.1531 g

% glicerol = (0.01)(3.0000 ml )(1.2908 g/ ml ), 100 = 1.2282%

(3.15319)

% biodiesel = (01067 M )(0.9019g/ml), 15 _ 5051006

(3.15319)

9 agua - (3:0000m )(1.0190g / m ) ~(0.01)(3.0000m )(1.29089/m),, 11 _ o 70904

3.1531¢g

Los resultados de las siguientes corridas de las composiciones
porcentuales en peso de las mezclas ternarias formadas con cada solucion, a
las dos temperaturas analizadas se presentan en la seccidon de datos

calculados.
6. Obtencion de la curva binodal

Se graficaron las composiciones porcentuales en peso para las mezclas
ternarias por medio del software TriDraw 4.5, en el cual se obtuvo la distribucion

de los datos experimentales de equilibrio de inmiscibilidad al equilibrio

representado en un diagrama triangular.
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7.1

7.2

Calculo de la composicion porcentual en peso de las capas conjugadas
formadas a partir de mezclas ternarias, luego de agitar y reposar dichas

mezclas.

« Fase biodiesel: al sustituir el indice de refraccién leido para dicha
fase, se sustituye el valor en la ecuacion de correlaciéon para
soluciones binarias glicerol-biodiesel, a la temperatura analizada, asi

se obtiene la composicién porcentual en peso.

« Fase agua: al sustituir el indice de refraccion leido para esta fase, se
sustituye el valor en la ecuacion de correlacidn para soluciones
binarias glicerol-agua, a la temperatura analizada, asi se obtiene la

composicion porcentual en peso.

Calculo de la composicion de la fase de biodiesel formada para la mezcla
ternaria 1 (10 % glicerol, 70 % biodiesel, 20 % agua) a 23 °C.

1.4596 = 1E — 06C* — 1E — 05C +1.4596

Despejando C de la ecuacion anterior, se obtiene:
C=10%

Calculo de la composicidon de la fase de agua formada para la mezcla
ternaria 1 (10 % glicerol, 70 % biodiesel, 20 % agua) a 23 °C.

1.3954 = 4E — 08C° — 5E — 06C* + 0.001C +1.334

Despejando C de la ecuacion anterior, se obtiene:
C =58.6762%
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Los resultados de las siguientes muestras de las composiciones
porcentuales en peso de las mezclas ternarias, a las dos temperaturas

analizadas se presentan en la seccién de datos calculados.

8. Obtencion de las lineas de unién

Se graficaron los datos de las composiciones porcentuales en peso,
obtenidas segun el inciso anterior para cada fase en el diagrama triangular
(inciso 6) y posteriormente, se unieron dichos puntos (para cada par de capas

conjugadas) mediante lineas de union.

9. Obtencion del punto de pliegue

Por medio del método grafico se procede a la obtencién de la curva de
distribucion, graficando los datos de % de glicerol en fase biodiesel vrs % de
glicerol en fase agua, juntamente con una linea de pendiente 1 en un sistema
de coordenadas rectangulares. Luego, los puntos de cada linea de union en
cada fase se proyectan desde el diagrama triangular, hacia la curva de
distribucion obtenida; los de % de glicerol en biodiesel se localizan en la curva
de distribucion y los de % de glicerol en agua se localizan en la linea a 45 °. El
punto de pliegue sera la composicién para la cual, la curva de distribucion
intercepte a la linea de 45 ° (% glicerol en extracto = % glicerol en refinado).
Este punto proyectado a la grafica triangular permite leer la composiciéon de la

mezcla ternaria en este punto de solubilidad limite.

10. Calculo del coeficiente de distribucion
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Donde:
k : coeficiente de distribucion
y : concentracion al equilibrio de glicerol en fase biodiesel

X : concentracion al equilibrio de glicerol en fase agua

10.1 Calculo del coeficiente de distribucion para los datos obtenidos de la

mezcla 1 (10 % glicerol, 70 % biodiesel, 20 % agua), a la temperatura de
23 °C.

58.6762

0.1704

Los resultados de las siguientes corridas de las soluciones ternarias a las

dos temperaturas analizadas, se presentan en la seccién de datos calculados.
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CALIBRACION DEL PICNOMETRO

APENDICE 4

Tabla XLI  Volumenes medidos para la calibracion del picnédmetro
VOLUMEN REAL (ml) VOLUMEN | VOLUMEN

No.| CORRIDA | CORRIDA | CORRIDA | PROMEDIO MEDIDO
1 2 3 (ml) (ml)
1 9.40 9.46 9.40 9.42 5.00
2 9.90 9.94 9.90 9.91 4.50
3 10.40 10.40 10.38 10.39 4.00
4 10.90 10.86 10.88 10.88 3.50
5 11.40 11.34 11.38 11.37 3.00
6 11.90 11.84 11.88 11.87 2.50
7 12.40 12.32 12.36 12.36 2.00
8 12.90 12.80 12.86 12.85 1.50
9 13.40 13.30 13.36 13.35 1.00
10 13.90 13.80 13.84 13.85 0.50
11 14.40 14.28 14.34 14.34 0.00

Fuente: Laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

Figura 32 Curvade calibracién del picnémetro
16
14
\—%12 1
= 10 -
()
— 8 |
&
g 6 1
E
S y = -0,984x + 14,33
2 - R2=1
0 T T T T T
0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 6,00
Volumen medido (ml)

Fuente: Tabla XLI. Calibracion del picnémetro.

131




132



S 30IAN3dV

0,850 Iviol
YR 0'06€'L 00'256'9¢ [8002/50/€Z| TVEASNI 03108V1 ITRRETNE)
L ap euedwe)
€5'¥0l 0Z'L29 009¢L’e [800z/S0/€2| TVESNI 0022¢ NEMSEEIEN]
o|opow ‘Jggy eolew
€€'601 00959 0008Z°€ [8002/€0/LZ| NOYM GZ¥8LdS uoioeyibe
‘auhjoway | INOHIEAS uo9 ojudlWeus|e?
ap eyoue|d
0L'€L9 09'829°€ 00°€6£'8L |800Z/€0/L0| NOYM 0€S 1y ojspow edljljeue ezuejeg
'SNVYHO edsew
(o) ©) (©)
S3S3AN Z IVIOINI | WHO34 |3IN3N4d| NOIOdINOS3a odino3 2
o1s0n | NOIOVIOFNAIA| oo
odinba ap 03s09 ||I7X elqeL
0v'195°L Iviol
0'Ge | 0.2l 8002/60/.2 esodueyy ‘qu3|[ uoeb | epe|jsop enby |
00'88Y'L | 0088} 8002/£0/82 BOIUD9 | BOIWIND ol | % G'G6
oAljoeal opelb |0120119
00'8% Z 00+ 8002/S0/0€ | Z8uopiQ 0ipad o[ seuojeb z [osaipoig
(o) IvioL () OI¥VLINN :
0105 | AYALLNVD 01505 VHO34 31N3Nd avainn SOAILOVIY 'L
SOAI}oeal 3ap 0)S0) 17X elqeL
01S3aNndnNs3yd

133



85°00¢°S aviOoL
8¥'20) | 8¥'201 800¢/60/6¢ aviial 9. 05l - 0 @p obuey 0J}PWoWId |
¥8'209 | #8209 800¢2/60/62 aviia Wl oljawoudld
096l 0l 96} 8002/60/6¢2 aviia [wol ofesus ap soqn |
25'LS | Z¢s'LS 8002/60/6¢2 aviia W 00l e}aqold
vy | 144 800¢2/60/62 avia W Qg elaqold
¥9'8¢ | ¥9'8¢ 800¢/60/6¢C avid |Ww ge elaqold
GE'LE | Ge'LE 800¢/60/6¢2 aviia Wl elaqold
0S'0v¥'L l 0Sov¥'L 800¢/60/62 aviida W 000} uoloejuEd9ap
ap ejjodwy
Zy00zZ'L 2 12009 800¢/60/6¢2 aviia W 0S2 uoloejuUEDSpP
ap ejjodwy
vrect C 2L'69 800¢/60/6¢C aviia ojedl|isoloq Sia¥esg
8p |W 0001
8828 Z (a4 800¢/60/6¢ dv11d| ojedljisoioq sp |w G2 siayeaq
88°¢8 Z iy 800¢/60/6¢ gav11d| 0ledljisoioq sp |w 0G Siayeag
[AAAS Z Ly 800¢/60/6¢ av1d| ojedljisoloq sp |w Gg Siaxeag
80228 Z Yo'l LY 800¢/60/6¢C gv1id| g osejd 0loqap |wW QL ejaing
GL'ECE C GL'EeCe 800¢/50/80 [ YONIOHd W Gg ejaing
0G0l | 050l 800¢/50/80 [ VONIOHd ww G¢ X g ap OLPIA uoioeyibe ap ejjleA
0zZ'8l I 0Z'8l 800¢2/01/20 aviia Wl seolbgjouss sejadid
089l 5 0891 800¢/60/6¢ avida jwg seolbojoies sejadig
089l I 0891 800¢/60/6¢2 aviid jwi seolbojoses sejadig
¥Z'0Ll 14 (eloRA4 800¢/60/6¢2 gv1d | ojesljisoioq sp |w 052 siaAawus|ie3
(o) V1ol (D) OI¥VLINN :
01S09 avdallNvO 01S09 VHO34d JIN3IN NOIOdINOS3a VId3IVISI™O ‘¢

BIIBEISLD 9P 0)SOD AITX Blqel

134



Ly'9EL aviol
€06l L9 6 0l 006 uolooelXxe ep euedwe)
0¥ 0 L9 ¥¢'0 oy 9 0J18WloBLY
ycocl 19| 2l 08 006 uoioey)ibe uoo ojusiWelus|ed ap BYoUue|d
080 L9) 8v0 08 9 eoljljeue ezuejeg
(D) Tvi0olL (o) s3viol SVYOH (s1Lvm) VOINL10313 VIO¥ANT 'S
0lS0D |Y-M3 0LS0D Y-MA AavallNvD VION3LOd
eo11}99)9 e1biaua ap 0Js0) |ATIX elgel
6€°00S Iv1i0l
008 Z 002 8002/£0/82 CRIVEETN ouanbad| oongubew Jopeyby |
eoIWwINY
9G'LLe } 96°L1e 800¢/60/6¢C avia wo sodlgjawl soj|luy
L / 9p oualy ap
LL'GLL I LL'GLL 8002/60/6¢C avia SOO|[e}oW | sajesiaAlun sapodos
CL'EC } cL'EC 800¢/L0/62 VONIOYd |Ww GZ| | ousLlod ap Seezid
(o) TviolL (D) OI¥VLINN .
01S0D avdailNvO 01SO9 VYHO34 3IN3N4 | NOIOdI¥OS3A | SOHOS3IIV ¥

SOLI0S8298 3p 0JS0D ATX elqel

135



AR 2N Iv.LOl

L1181 soJjO 9

Ly'9EL eoujog|e eibiauz g

6£°00G SO0SaddYy {7

85°00€'S elSeIS) ‘¢

0,7850C odinbg 'z

0¥’ 19G'L SOAIJOE3Y |

(o) 01502 NIWNSIH
ugroebiysaaul | ap sa|e}0} $03S09 [IIATX Blqel

L1'18) V.10l
0L'Gl | 0L'Sl 800Z/50/S0 zled sesall|
009 9 00'L 800Z/50/S0 zled sosa01deT
ZL'8Y ) ZL8Y 8002/60/62 avia| xaje| ap ssjueng
GL'9 ) GL'9 800Z/50/S0 zied adej upjsep
00'G. 9 0SZL 800Z/50/S0 zled | owoploAew |aded
00°S z 052 8002/50/S0 zled sado
00°0¢ 002 GL'0 8002/60/02 ovsnN se1d000j0 4
00'6¥Z | 00'G¥2 8002/.0/62 | VONIOYd wyyeled |jaded
(D) IV10L 01SOD| AVAILNVD (D) OIYVLINN OLSOD VHO34 31IN3NS SOY10 9

0130 9p 03s0D |IATX BlgEL

136



APENDICE 6

Tabla XLIX Impactos ambientales que pueden ser generados por la

investigacion

Tipo de impacto

ambiental (de

Actividades de la

Investigacion

Manejo ambiental

Indicar qué se hara

No. Asp.ecto Imp-acto acuerdo con la donde Aplica el para evitar el
Ambiental ambiental
descripcion del Impacto impacto al
cuadro anterior) Ambiental ambiente.
Para  mitigar el
impacto en aire de
Gases Gases 0 Secado los gases a generar
biodiesel se utiliza campana
de extraccion de
gases dentro del
laboratorio.
No aplica, pues no
Ruido No aplica No aplica se generara ningun
ruido durante Ia
experimentacion.
No aplica, pues no
Vibraciones No aplica No aplica se generara ningun
1 E impacto ambiental.
<
No perceptible 0 Lavado de
2.  Muy débilmente biodiesel (4)
Perceptible 0 Secado de | Realizar los analisis
Olores 3. Débilmente biodiesel (5) | en la medida de lo
Perceptible 0 Preparacién posible dentro de la
4. Distinguible de campana de
5. Fuerte soluciones. extraccion.
6. Muy fuerte (4)
7. Extremadamente] o Medicion de
Fuerte indice de

refraccion y
densidad (4)

137




o Titulacion de
las
soluciones
(4)
o0 Lavado del | ElI agua se utilizara
biodiesel (2) racionalmente,
1. Lavado de 0 Secado de | exclusivamente para
Abastecimiento Cristaleria biodiesel (1,2) | cubrir las
de agua 0 Preparacién necesidades de la
2. Limpieza de soluciones | investigacion y no
(1,2) afectara a personas
0 Medicién  de | ni al ambiente.
indices de
refraccion y
densidad (1,2)
o Titulacion de
las soluciones
(1.2)
g Aguas
(<'ED residuales No aplica, porque | No aplica, pues no | No aplica, pues no
ordinarias las aguas residuales | se generara | se generara ningun
(aguas estan conectadas al | ningun impacto | impacto ambiental.
residuales drenaje principal. ambiental.
generadas por
las actividades
domésticas)
Aguas
residuales Si aplica, pues se | o Durante todo
Especiales generaran aguas el proceso de
(aguas residuales investigacion.
residuales provocadas por el

generadas por
servicios
publicos

municipales,

manejo de desechos

de laboratorio.

Se realizara el
manejo de desechos
adecuado para que
el impacto ambiental

no sea sianificativo
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actividades de
Servicios,
industriales,
agricolas,
pecuarias,

hospitalarias)

Mezcla de las

No aplica, pues no

No aplica, pues no

No aplica, pues no

aguas se generaran | se generara | se generara ningun
residuales mezclas de las | ningln impacto | impacto ambiental.
anteriores. aguas antes | ambiental.
mencionadas.
No aplica, pues no | No aplica, pues no
Agua de lluvia No aplica se generara | se genera ningun
ningun impacto | impacto ambiental.
ambiental.

SUELO

0 Secado de la | Manejo de
Desechos Papel mayordomo cristaleria y | Desechos  Sdlidos
- limpieza de | dentro del
s6lidos
laboratorio laboratorio.
(basura
comun)
1. Corrosivos 0 Durante todo | Manejo de desechos
Desechos 2. Reactivos el proceso de | liquidos.
Peligrosos 3. Explosivos investigacion
(liquidos) 4. Toxicos por la
5. Inflamables utilizacion de
6. Bioinfecciosos biodiesel (4)

Modificacion del

relieve o

No aplica, pues no se

alterara la topografl’al se

No aplica, pues no

generara

No aplica, pues no

se generara ningun
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topografia del area

del terreno.

ningun impacto

ambiental.

impacto ambiental.

BIODIVERSIDAD

Flora (arboles,

No aplica, pues no

No aplica, pues no

No aplica, pues no

plantas) se alterara la flora. se generara | se generara ningun
ningun impacto | impacto ambiental.
ambiental.
No aplica, ya que no | No aplica, pues no | No aplica, pues no
se expondra la vida | se generara | se generara ningln
Fauna de animales que | ningun impacto | impacto ambiental.
(animales) habitan los | ambiental.
alrededores del area
No aplica, pues no | No aplica, pues no | No aplica, pues no
se destruira el | se generara | se generard ningun
Ecosistema habitat de ninguna | ningun impacto | impacto ambiental.
especie. ambiental.

No aplica, porque no

se modificara ni la

No aplica, pues no

No aplica, pues no

] Modificacién del | topografia, ni el | se generara | se generara ningun
% paisaje paisaje, ya que no | ningun impacto | impacto ambiental.
2 se veran cambios | ambiental.
significativos en el
area de trabajo.
Al final de Ia
investigacion se | Se realizaran todas
1. Cultural espera obtener un | las actividades de la
Cambio o 2. Politico aporte industrial | investigacién
2‘ modificaciones | 3. Econdmico para el proceso de | procurando causar
8 sociales. lavado de | el minimo impacto
n biodiesel efectivo | ambiental.

y minimizando
costos.

Fuente: Metodologia.
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Figura35 Detalle de la unidad de lavado de biodiesel

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

Figura36 Detalle de la unidad de separacion del agua de lavado del

biodiesel

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.
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Figura37 Detalle de la unidad de secado de biodiesel

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

Figura 38 Detalle de la unidad de calibracion del picnGmetro

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

144



Figura39 Detalle de launidad de medicion de indices de refraccion a la

temperatura de 23 ° C.

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

Figura40 Detalle de launidad de mediciéon de indices de refraccion a la

temperaturade 10 ° C.

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.
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Figura4l Detalle de la unidad utilizada para la titulacion de las mezclas

binarias a la temperatura de 23 ° C.

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

Figura42 Detalle de la unidad utilizada para la titulacién de las mezclas

binarias a la temperatura de 10 ° C.
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Figura43 Detalle de la unidad de separacion de las fases de las mezclas

ternarias luego de la agitacion.

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.

Figura44 Detalle de las fases de extracto y refinado durante el proceso

de separacién.

Fuente: laboratorio de quimica, Escuela de Ingenieria Quimica, USAC.
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