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RESUMEN

En el presente trabajo de graduacion se caracterizé el sistema ternario de
isopropanol(IPA)-biodiesel-agua en equilibrio liquido-liquido experimentalmente a

nivel de laboratorio a temperatura ambiente (24+£1°C).

Se elaboraron las curvas de correlacion del indice de refraccion y densidad
en funcién de la composicion porcentual en peso, para cada serie de soluciones de
isopropanol en agua y en biodiesel, por medio de los métodos de picnometria y
refractometria. Se determind el equilibrio liquido-liquido del sistema, a partir de
soluciones de Isopropanol en agua tituladas con biodiesel y soluciones de
isopropanol en biodiesel tituladas con agua hasta la formacién de dos fases, por
medio de estos datos se graficé la curva binodal del sistema utilizando el programa
ProSim Ternary Diagram. A través de seis lineas de unién se obtuvo la curva de

distribucién del sistema y, asi se pudo determinar el punto de pliegue.

Como resultado de la investigacion realizada, se concluyé que
estadisticamente existe variabilidad significativa para el indice de refraccion y
volumen de disolvente adicionado en funcion de la concentracion en peso de
isopropanol en agua y en biodiesel respectivamente. Donde también se concluye
que la hipétesis nula es asertiva, ya que se determin6 que el sistema isopropanol-
biodiesel-agua se caracteriza por ser un sistema ternario tipo I. A la vez se
determind que en el biodiesel no es posible refinar el contenido de isopropanol,
puesto que la linea de amarre en el sistema para la especificacion de 0.20% en
peso maximo de alcohol residual en biodiesel no cumple segun la Norma EN
14214, debido a que la afinidad del Isopropanol es similar con el agua asi como

con el biodiesel.
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OBJETIVOS

General

Determinar la distribucion de solubilidad del sistema ternario isopropanol-

biodiesel-agua en equilibrio liquido-liquido experimentalmente.

Especificos

1. Realizar una correlacion entre los datos experimentales de indice de
refraccién en funcion del contenido porcentual en peso de soluciones de

isopropanol-biodiesel a temperatura ambiente.

2. Realizar una correlacion entre los datos experimentales de indice de
refraccién en funcion del contenido porcentual en peso de soluciones de

isopropanol-agua a temperatura ambiente.

3. Realizar correlaciones de los datos experimentales de densidad en
funcion del contenido porcentual en peso de soluciones acuosas de

isopropanol a temperatura ambiente.

4. Realizar correlaciones de los datos experimentales de densidad en
funcion del contenido porcentual en peso de soluciones de isopropanol

en biodiesel a temperatura ambiente.

XIX



Correlacionar los valores experimentales de las concentraciones
obtenidas de las soluciones en equilibrio de inmiscibilidad para el sistema
ternario isopropanol-biodiesel-agua, a partir de soluciones de

isopropanol/agua por adicion de biodiesel.

Correlacionar los valores experimentales de las concentraciones
obtenidas de las soluciones en equilibrio de inmiscibilidad para el sistema
ternario isopropanol-biodiesel-agua, a partir de soluciones de

isopropanol/biodiesel por adicién de agua.

Elaborar la curva de equilibrio ternario liquido-liquido en un diagrama en
coordenadas triangulares, a partir de los datos experimentales obtenidos
del sistema isopropanol-biodiesel-agua estudiado, para determinar el
tipo de sistema ternario obtenido, utilizando el programa ProSim Ternary

Diagram.

Determinar cual es la relacién optima biodiesel-agua, tiempo de contacto
y numero de ciclos de lavado requeridos para la refinacion del biodiesel
con una concentracion porcentual en peso de 15% de isopropanol a 400

rpm.

Evaluar la concentracion final de isopropanol en el biodiesel.
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HIPOTESIS

Es posible realizar una evaluacién experimental a nivel de laboratorio
para la generacién de datos de equilibrio de inmiscibilidad en el estudio del
sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua a temperatura ambiente y 640

mmHg.

HIPOTESIS ESTADISTICA

Para variable respuesta distribucion porcentual en equilibrio de

inmiscibilidad:

Hipo6tesis Nula

Ho: El sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua, se identifica con el sistema

ternario tipo | a temperatura y presion de estudio.

Hipotesis Alterna

Ha: El sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua, no se identifica con el
sistema ternario tipo | a temperatura y presién de estudio.
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INTRODUCCION

La extraccion liquido-liquido es la operacidén basica mas importante en la
separacion de mezclas homogéneas liquidas, la cual se basa en la separacion
de 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.

El estudio del sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua se realizé a
nivel laboratorio y su importancia radica en la determinacion del contenido de
agua necesario para lavar efectivamente el biodiesel sin que haya un
desperdicio de la misma; ya que ésta queda saturada de contaminantes que
son desechados en el drenaje.

En el proceso de manufactura de biodiesel se habla de un refinamiento
del mismo. El agua y el alcohol utilizados para la elaboracion del biodiesel
deben ser removidos y recuperados, evaluando el grado de eliminacion
mediante lavado con agua de alcohol isopropilico, producido durante Ia
transesterificacion para obtener biodiesel. Al realizar esta linea de investigacion,
esta la posibilidad de llevar a cabo el proyecto integral de refinamiento de
biodiesel, con la ayuda de los proyectos relacionados a la misma. Por lo que se
pretende continuar con las caracterizaciones de sistemas ternarios, empleados
comunmente en las extracciones liquido-liquido, representando los datos de
equilibrio del sistema ternario, en diagramas triangulares, siendo éstos la forma

mas tradicional de representar dicho sistema.
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La determinacion del equilibrio ternario isopropanol-biodiesel-agua se
baso en la interpretacion del contenido de soluto al equilibrio mediante técnicas
de picnometria, refractometria y titulacion. De esta forma se determiné las
concentraciones al equilibrio del sistema ternario, para una temperatura
ambiente, y hacer mas eficiente el proceso de refinamiento del biodiesel para
establecer la linea de amarre del sistema segun la especificacion del 0.20 % en
peso maximo de alcohol en biodiesel segun la Norma EN 14214,
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1. ANTECEDENTES

Existen ocho empresas que producen biodiesel en Guatemala y una
empresa que produce aceite de palma tratado para uso en motores:
Guatebiodiesel, ubicada en Ciudad de Guatemala con capacidad para producir
de 1000 galones/dia de biodiesel; Octagon, ubicada en la Ciudad de Guatemala
con capacidad para 1000 galones/dia; la Fuerza Verde, también ubicada en la
Ciudad de Guatemala, con capacidad para producir 50 galones/dia de biodiesel,
Biopersa, ubicada en carretera a la Antigua Guatemala, con capacidad para
producir 338 galones/dia de biodiesel; Biocombustibles de Guatemala, S.A.,
ubicada en la Ciudad de Guatemala con capacidad para 600 galones/dia de
biodiesel; Biodiesel Mazat Agui, ubicada en caserio Llanitos del departamento
de Escuintla; la Comunidad Nueva Alianza, ubicada en municipio de El Palmar,
departamento de Quetzaltenango con capacidad para 50 galones/dia de
biodiesel y la Helios, ubicada en Zacapa (Oriente) y con capacidad para
producir 290 galones/dia de aceite de palma tratado para uso en motores (no
hace la transesterificacion).

La empresa Guatebiodiesel (Combustibles Ecologicos S.A.) emplea
aceites usados (soya, maiz, girasol) cuando estan disponibles y busca obtener
semillas de tempate (Jatropha curcas) para poder crecer su produccién que hoy
es de alrededor de 2000 galones por mes. El biodiesel producido esta siendo
usado para pruebas en vehiculos propios y eventualmente se hace alguna

comercializacion en negociacion directa con el cliente.



Figura 1. Biodiesel producido por Guatebiodiesel

R
Fuente: bibliografia No. 23

La Empresa Octagon (o Biocombustibles de Guatemala) recibidé un
financiamiento de EUR 90000 de la Alianza en Energia y Ambiente (AEA) de
Finlandia para desarrollar la produccion de biodiesel a partir de tempate. El
proceso de produccion de biodiesel se hace en una etapa de reaccion, existe
recuperacion del metanol en exceso usado en el proceso, la fase de glicerina no
recibe ningun tratamiento y se estudian alternativas para usarla en quemadores
industriales. El biodiesel ya producido fue empleado en vehiculos propios
(B100), en una flota de camiones (mezcla B10), y probado en calderas que
trabajan en ambientes cerrados, hornos de panaderias y generadores eléctricos
estacionarios. La materia prima principal hasta ahora, es el aceite usado, pues
no existe produccion suficiente de jatropha. Segun el representante de la
empresa, alrededor del 80% del biodiesel producido fue originado de aceites
usados y alrededor del 20% de pifion.



La Empresa Fuerza Verde ya produjo biodiesel a partir de grasas
animales, de aceites de cocina usados y de palma, siempre de forma
experimental, no tiene clientes fijos y emplea el biodiesel producido para
pruebas en un vehiculo propio, en mezclas B20, B50 y puro (B100).

La Empresa Biopersa es una empresa dedicada al desarrollo,
implementacion e innovacion de procesos de produccion de energia renovable.
Se enfoca en la reduccion y eliminacion de emisiones contaminantes a la
atmosfera, integrando lineas de accion en busqueda de un desarrollo
sostenible. Para esto, la empresa esta realizando el proyecto “Reciclaje de
aceite quemado y su uso como biodiesel (B-20, B-50, B-100) en los vehiculos
de la Municipalidad de La Antigua Guatemala y el Hospital de Obras Sociales
del Hermano Pedro, La Antigua Guatemala, Sacatepéquez, Guatemala”, el cual
elabora biodiesel a partir de aceite quemado utilizado en las frituras que
realizan en los restaurantes y hoteles de dicha ciudad.

Figura 2. Planta de biodiesel Biopersa con su biodiesel producido

Fuente: bibliografia No. 23

Biocombustibles de Guatemala, S.A. elabora biodiesel en el ambito
agricola, industrial y renovable; produce biodiesel a partir de aceites vegetales
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entre los cuales se encuentran las semillas oleaginosas, siendo una de las
principales la Jatropha curcas |., comunmente conocida como pifidén. Con base
a la producciodn agricola de dichas semillas se obtiene la produccion industrial

que actualmente la piensan ampliar conforme el area agricola aumente.

Figura 3. Planta industrial de produccion de biodiesel de la empresa
Biocombustibles de Guatemala, S.A.

Fuente: bibliografia No. 4.

La Empresa Biodiesel Mazat Agui, también realiza biodiesel a partir del
piidn, ya que esta semilla se da en varios lugares del pais, y el impacto
ambiental de la extraccion del aceite de la semilla es positivo, asi mismo
aumenta el trabajo agricola en areas marginales, este biodiesel producido se

utiliza para pruebas en automoviles y también en maquinaria agricola.

La Empresa Comunidad Nueva Alianza es una cooperativa de
productores de macadamia que produce biodiesel para uso propio en motores

estacionarios. Como materias primas utiliza las semillas de macadamia



rechazadas, para comercializacion y aceite usado, pero esta empezando a

desarrollar siembras de higuerillo y tempate.

Figura4. Utilizacion de biodiesel de la Empresa Comunidad Nueva

Alianza

Fuente: bibliografia No. 21

La Empresa Helios produce alrededor de 2000 a 3000 galones por mes
de aceite de palma tratado, para uso directo en motores (no es biodiesel) con
fines de pruebas. La empresa no ve como producir biodiesel, pues no existen
aun materias primas con precios adecuados. Como estrategia, la empresa esta
en contacto con los productores de palma, y esta desarrollando conversiones
de vehiculos para el empleo de aceite de palma tratado, para eliminar metales y

silicio que causan dafos al motor.

Desde el punto de vista del proceso de produccién, las empresas que
producen biodiesel realizan la neutralizacion de la materia prima (cuando se
emplean aceites usados o grasa animal). La reaccién de transesterificacion la
hacen en una sola etapa en las empresas Fuerza Verde, la Comunidad Nueva
Alianza y Octagon, mientras que la Guatebiodiesel hace la reaccion en dos
etapas. Para purificacion del producto emplean lavado con agua vy

posteriormente secan el biodiesel, a excepcidbn de la Octagdbn y de
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Biocombustibles de Guatemala, S.A., las demas empresas aun no hacen la

recuperacion del metanol, por motivos de escala de produccién actual.

Existen varias investigaciones de tesis de graduacion de Ingenieria
Quimica referentes a la produccion de biodiesel a nivel laboratorio.

Durante el afio 2007 se realiz6 la investigacion de tesis del Ing. David
Antonio Mota Aguilar, asesorado por el Ing. Julio Francisco Villacinda
Maldonado y cuyo titulo es “Evaluacién del método Base — Base con etanol
para la obtencién de biodiesel a partir de aceite oxidado de pifidn (Jatropha

curcas l.) a nivel laboratorio”.

Durante el afio 2007 se realiz6 la investigacion de tesis del Ing. Nelson
Dario Barraza Lopez, asesorado por el Ing. José Eduardo Calderén y cuyo
titulo es “Analisis comparativo de la elaboracion de biodiesel, a partir de aceite
crudo de palma africana por medio de dos procesos, a nivel laboratorio y planta
piloto”.

El fundamento tedrico del proyecto sobre sistemas ternarios lo sustentan
las investigaciones de tesis de graduacién de Ingenieria Quimica anteriormente

realizadas.

Durante el afio 2002 se realiz6 la investigacion de tesis de la Inga. Ligia
Marilu Rivas Méndez para el sistema acetona-agua-hexano, asesorado por el
Ing. César Alfonso Garcia Guerra y cuyo titulo es “Evaluacion de un método
experimental de obtencion de datos que permitan caracterizar el equilibrio
ternario del sistema agua-hexano-acetona a dos temperaturas”. En esta

investigacion se determin6 que el sistema agua-hexano-acetona pertenece a la



clasificacion de sistemas ternarios tipo | (con formacion de un par de liquidos

parcialmente miscibles) dentro del rango de temperaturas de 28 + 7°C.

Durante el afio 2002 realiz6 la Inga. Olinda Margarita Lépez Velasquez,
la investigacion de tesis para el sistema etanol-agua-hexano, asesorado por el
Ing. César Alfonso Garcia Guerra y cuyo titulo es “Evaluacion de un método
experimental de generacion de datos para el estudio del sistema ternario etanol-
hexano-agua a dos temperaturas diferentes”. En dicha investigacion se llego a
determinar que el punto de pliegue experimental obtenido para el sistema
etanol-hexano-agua a 23°C es: 22% agua, 71% etanol, 7% hexano y a 43°C es
23% agua, 68% etanol y 9% hexano.

Durante el afio 2003 realizé el Ing. Marco Vinicio Pajarito Angel, la
investigacion de tesis asesorado por el Ing. César Alfonso Garcia Guerra y cuyo
titulo es “Evaluacion de un método experimental de generacion de datos para el
estudio del sistema ternario isopropanol-hexano-agua en equilibrio liquido de
inmiscibilidad, a tres temperaturas y a 640 mm Hg”. En la investigacion se
determind que existe una diferencia significativa entre las isotermas de
temperatura de 10°C y 50°C para el sistema de isopropanol-hexano-agua, a
partir de las curvas binoidales al equilibrio de inmiscibilidad y de los puntos de
pliegue obtenidos. De la cual se concluy6 que el sistema es del tipo . Con base
a este trabajo, se realizara una comparacion de los datos experimentales, al

utilizar un éster metilico en vez de un hidrocarburo apolar.

Durante el ano 2003 realizoé el Ing. Ramiro Antonio Prado Cordova, la
investigacion de tesis asesorado por el Ing. César Alfonso Garcia Guerra y la
Inga. Telma Maricela Cano y cuyo titulo es “Evaluacion del efecto de la
concentracion de cloruro de sodio en el sistema cuaternario agua-glicerol-1-

butanol-cloruro de sodio sobre la distribucion de equilibrio del glicerol para



determinar la factibilidad de un proceso alternativo de recuperacion de glicerina
en una planta de saponificacion”. En la investigacion se determind que el efecto
del factor glicerol sobre el coeficiente de distribucion del glicerol en el sistema
cuaternario agua-glicerol-1-butanol-cloruro de sodio, es tal que alcanza un
minimo cuando el porcentaje de glicerol es de 5% luego del cual se incrementa

al aumentar la cantidad de glicerol en el sistema.

Durante el afo 2005 se realiz6 la investigacion de tesis de la Inga.
Marisol Amado Rodas para el sistema Limoneno-etanol-hexano, asesorado por
el Ing. César Alfonso Garcia Guerra, con el titulo “Evaluacion de un método
experimental de generacién de datos a nivel de laboratorio para el estudio del
sistema ternario aceite esencial de terpenos del fruto de naranja (Limoneno)-
etanol-hexano en equilibrio liquido a dos temperaturas y 640 mm Hg". De la
cual se determin6 que el sistema es del tipo Il, con un punto de pliegue a 10°C
a 62% de A. E. limoneno, 33% de etanol y 5% de hexano y un punto de pliegue
a 25 °C a 54% de A. E. Limoneno, 40% etanol y 6% hexano.

Durante el afio 2006 se realizo la investigacion de tesis de la Inga. Krista
Ivonne Aguilar Ovando, asesorado por el Ing. César Alfonso Garcia Guerra, con
el titulo “Evaluacién de un método experimental de generacion de datos a nivel
de laboratorio para el estudio del sistema ternario aceite esencial de
cardamomo (elletaria cardamomum) - (alcohol isopropilico-agua)sos - benceno
en equilibrio a dos temperaturas diferentes y 640 mm Hg”. De la cual se

concluyo que el sistema es del tipo Il, con un error maximo aproximado del 2%.

Durante el afio 2008 se realizo la investigacion de tesis de la Inga. Maria
Gabriela Hernandez Castellanos, asesorado por el Ing. César Alfonso Garcia
Guerra, con el titulo “Estudio para la generacion de datos experimentales a nivel
de laboratorio del sistema ternario glicerol -biodiesel-agua en equilibrio liquido-



liquido a dos temperaturas Y 640 mm Hg”. De la cual se concluyé que el

sistema es del tipo Il.

Durante el afio 2010 se realizo la investigacion de tesis de la Inga. Nancy
Karina Diaz Fulgan, asesorado por el Ing. César Alfonso Garcia Guerra, con el
titulo “Generacion de datos experimentales a nivel de laboratorio, que permitan
caracterizar el sistema ternario metanol-biodiesel-agua en equilibrio liquido-
liquido a temperatura ambiente y 640 mm Hg”. De la cual se concluyd que el
sistema es del tipo Il, teniendo un refinamiento del biodiesel del 0.4543% de
metanol al inicio a un 0.1818% al final, con tres ciclos de lavado en una relacion
de 10:1 de biodiesel y agua con 10% de metanol.
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2. MARCO TEORICO

2.1. Extraccion liquido-liquido

En la extraccion liquido-liquido, ambas fases son quimicamente muy
diferentes, lo que conduce a una separacion de los componentes de acuerdo
con sus propiedades fisicas y quimicas. Este tipo de extraccion también es
llamada extraccién con liquido o extraccidon con disolvente. La extraccién
liquido-liquido es la separacién de una o varias sustancias disueltas en un
disolvente mediante su transferencia a otro disolvente insoluble o parcialmente

soluble al primero.

En la extraccion liquido-liquido se da la transferencia de materia, la cual
se alcanza 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 transferencias de este tipo, la solucion que se va a extraer se llama
alimentacion y disolvente se llama al liquido con el cual se pone en contacto la
alimentacion. El producto de la operacidn rico en disolvente se llama extracto; el

liquido residual de donde se separ¢ el soluto es el refinado.

2.1.1. Equilibrio de fases

La separacion de los componentes por medio de la extraccién liquido-
liquido depende basicamente de la distribucion del equilibrio termodinamico de

los componentes en las dos fases liquidas.
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2.1.1.1. Coeficientes de distribucion

El coeficiente de distribucion también es llamado coeficiente de reparto K
en el equilibrio de fases, en donde se refiere al cociente de la fraccion en peso
del soluto en la fase del extracto y dividida por la fraccidén en peso del soluto en

la fase de refinado x.

K=Y
X

2.1.2. 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.
21.3. Diagramas representativos del equilibrio ternario

En una operacion de extraccion liquido-liquido suele considerarse que el
refinado y el extracto se encuentran 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.

Los datos recabados de equilibrios liquidos se representan en diagramas
triangulares (triangulos equilateros), en donde cada uno de los vértices del
triangulo representa uno de los tres componentes puros (100%), un punto sobre
un lado correspondera a una mezcla binaria y un punto en el interior del

triangulo representa una mezcla ternaria, tal como se muestra en la figura 5 en
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donde la concentracion de cada componente en el diagrama se representa

como fraccidon molar o masica.

Figura 5. Diagrama de representacion del equilibrio ternario

Fuente: bibliografia No. 24

2.1.3.1. Sistema de coordenadas triangulares

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. Cada uno de los tres vértices representa un
componente puro A, B o C. Como se muestra en la figura 6 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 xa de A, y la distancia

a la base AC es la fraccidn de masa xg de B.
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Figura6. Coordenadas para un diagrama triangular
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xg = 0. 20—7 ;_chmén de masa de B

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

Q

Los diagramas triangulares liquido-liquido presentan la denominada
curva binodal o de solubilidad. Una mezcla representada por un punto situado
por encima de la curva binodal estara constituida por una sola fase. Por el
contrario, a una mezcla situada por debajo de la curva binodal le corresponden
dos fases. Las dos fases en equilibrio se encuentran ligadas por una recta de
reparto. La recta de reparto pasa por el punto mezcla y sus extremos sobre la
curva binodal indican la concentracion de las dos fases en equilibrio,

observandose esto en la figura 7.
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Figura7. Diagrama de equilibrio ternario

C

punto mezcla

curva binodal

recta de reparto

Fuente: bibliografia No. 24

21.4. Tipos de sistemas ternarios en la extraccion liquido-liquido

Al representar la extraccion en fase liquida en un sistema ternario, y si
los tres componentes se mezclan en todas proporciones con formacién de
soluciones homogéneas, el sistema carece de importancia para dicha
extraccion. Representando los sistemas ternarios en donde ocurre

inmiscibilidad en:

Tipo | formacién de un par de liquidos parcialmente miscibles
Tipo Il formacién de dos pares de liquidos parcialmente miscibles
Tipo Il formacién de tres pares de liquidos parcialmente miscibles

D N NI NN

Tipo IV formacion de fases sélidas
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2141. Tipo |. Formacion de un par de liquidos

parcialmente miscibles

En los sistemas de interés para la extraccién liquido-liquido los dos
disolventes implicados son inmiscibles o parcialmente inmiscibles entre si. Es
decir, su mezcla en las proporciones adecuadas puede dar lugar a la formacion
de dos fases. Ademas, la presencia de un soluto modifica la solubilidad de un
disolvente en otro. En la figura 8 se observa que el liquido C se disuelve
completamente en A y B, pero A y B sblo 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).

La curva LRPEK es la curva binodal de solubilidad, que indica el cambio
en la solubilidad de las fases ricas en Ay B al agregar C. Una mezcla fuera de
esta curva sera una solucidn 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 unidn, que rara vez son paralelas; por lo general, su pendiente cambia
lentamente en una direccién, como se muestra. La direccidén de la pendiente
de la linea de unidon cambia 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 unién 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.
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Figura 8. Sistema de tres liquidos, A y B parcialmente miscibles

Fuente: Robert Treybal. Operaciones de transferencia de masa

21.41.1. Ejemplos de diagramas tipo |

Figura9. Diagrama de fases ternario Etilenglicol-Furfal-Agua a 25°C

Etilenglicol

ﬁc‘au ' a‘é’a\
3 50 AT P N
27 RS S

" m?’ A‘V‘!’\&.
SIS,
DGR .

A B0 B0 70 3D 20 'II:I‘ B
100 -« —Fun‘uraJ
0D -Agua —-i"im

Furfurai

Fuente: Henley, E.J. Operaciones de separacion por etapas de equilibrio en ingenieria quimica
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Figura 10. Diagrama de fases ternario Alcohol-Benceno-Agua a 25°C

PVAVA
AN

B0 &

AVAVAVAS- VAV 3
VAVAVAVAVAVAVAS LS,

A 10 20 30 40 50 60 O B0 W0 B

Fuente: Henley, E.J. Operaciones de separacion por etapas de equilibrio en ingenieria quimica

Figura11. Diagrama de fases ternario Isopropanol-Hexano-Agua a 25°C

I=apropans

Fuente: bibliografia No. 12
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21.4.2. Tipo Il. Formacién de dos pares de liquidos

parcialmente miscibles

En este sistema ternario dos de los pares binarios resultan inmiscibles,
por ejemplo: cuando el soluto no es totalmente miscible en una de las fases
liquidas. Al observar la figura 12 A y C son completamente solubles, mientras
que los pares A-B y B-C presentan unicamente una solubilidad limitada. Los
puntos Ky J representan las solubilidades mutuas de Ay By los puntos Hy L,
las de 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 liquidas 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.

Figura 12. Sistema de tres liquidos, A-B y B-C parcialmente miscibles

ial 1&]

Fuente: Robert Treybal. Operaciones de transferencia de masa

v En la investigacion de trabajo de graduacién de la Inga. Maria Gabriela Hernandez Castellanos, asesorada por el Ing. César
Alfonso Garcia Guerra, se determind que el sistema glicerol-biodiesel-agua pertenece a la clasificaciéon de sistemas ternarios
tipo II.

v En la investigacién de trabajo de graduacion de la Inga. Nancy Karina Diaz Fulgan, asesorada por el Ing. César Alfonso Garcia

Guerra, se determind que el sistema metanol-biodiesel-agua pertenece a la clasificacion de sistemas ternarios tipo Il.
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21.43. Tipo lll. Formacion de tres pares de liquidos

parcialmente miscibles

El incremento en la temperatura puede cambiar un sistema, si se sobre
pasa la temperatura critica del sistema binario formado por el soluto y el
disolvente. Cuando los tres liquidos son parcialmente solubles entre si, se
producen tres curvas binodales (figura 13a), 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 13b
las curvas se intercepten, haciendo que el diagrama adopte la forma mostrada.

Figura 13. Diagramas de sistemas ternarios con tres pares parcialmente

miscibles
C C
Tipo isla
Tipo 111
A B A B
(a) (b)

Fuente: John H. Perry. Manual del ingeniero quimico
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21.4.4. Tipo IV. Formacion de fases sélidas

Estos sistemas pueden ser muy complejos en cuanto al numero de
equilibrios existentes. Y son de muy poco interés en las extracciones liquido-

liquido.

2.1.5. Propiedades deseables del disolvente

Las propiedades de un disolvente potencial se deben considerar antes de

la utilizacidon del mismo, en un proceso de extraccion liquido-liquido.

2.1.5.1. 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 o con respecto a la unidad, de forma similar a la
volatilidad relativa en destilacién. Por lo general, las concentraciones diluidas
de soluto proporcionan los factores mas elevados de separacion relativa.

2.1.5.2. Recuperabilidad

Por lo general, el disolvente de extraccion debe recuperarse de la
corriente de extracto y de la de refinado en un proceso de extraccién. Ya que,
a menudo se utiliza la destilacion, 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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2.1.5.3. Coeficiente de distribucion

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.

21.5.4. 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.

2.1.5.5. Solubilidad del disolvente

Una baja solubilidad del solvente de extraccion en el refinado suele dar
como resultado una alta volatilidad relativa en la separacién 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 por lo general a unos bajos costos en la recuperacion del

soluto.

2.1.5.6. Densidad

La diferencia de densidad entre las dos fases liquidas en el equilibrio
afecta las velocidades de flujo a contracorriente que se puedan lograr en el
equipo de extraccion, asi como 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 concentracién intermedia del soluto y

puede invertir las fases a concentraciones mas elevadas.
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2.1.5.7. Tension interfacial

Una tensidn superficial elevada en la interfase promueve una
coalescencia rapida y, por lo general, requiere una agitacion mecanica elevada
para producir gotas muy pequefas. Una tensién superficial pequefa en la
interfase permite la rotura de la gota con agitacion de poca intensidad, pero
también conduce a bajas velocidades de coalescencia. La tension superficial
de la interfase disminuye a medida que se incrementan la solubilidad y la

concentracion del soluto; asimismo, se reduce a cero en el punto triple.

2.1.5.8. 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 y no debe ser inflamable.

2.2. Biodiesel

El biodiesel (FAME) se define segun la American Standards for Testing
and Materials (ASTM), como ésteres monoalquilicos de &acidos grasos de
cadena larga derivados de lipidos renovables tales como: aceites vegetales y
que se emplea en los motores de ignicion de compresion (motores diesel), o en
calderas de calefaccion, incluyendo, ademas de los ésteres metilicos o etilicos,

otros ésteres de monoalcoholes como los ésteres isopropilicos, butilicos etc.
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El término "bio" se refiere a su naturaleza renovable y "diesel" se refiere
a su uso de motores de este tipo. El biodiesel posee las mismas propiedades
del combustible diesel que son empleados por automoviles, camiones, etc.,
puede ser usado en cualquier motor diesel de forma pura o mezclado con el
diesel, no es necesario efectuar ninguna modificacion en los motores para

poder emplear este combustible.

2.21. Materia prima

El biodiesel se puede producir de una gran variedad de reservas de
alimento, entre los cuales se incluyen verduras mas comunes en grasa (ej.,
soya, semilla del algodon, palma, cacahuete, girasol, coco) y gorduras del
animal (Normalmente sebo y de frituras). La opcion de reservas de alimento

depende principalmente del area geografica.

2.21.1. Aceites vegetales o animales

Uno de los mayores componentes de los aceites vegetales y las grasas
animales son los llamados triglicéridos, que quimicamente son ésteres de
acidos grasos con glicerol. Los triglicéridos de aceites vegetales y grasas
animales tipicamente contienen diferentes acidos grasos que son la columna

de un glicerol.
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Los aceites vegetales y grasas son lipidos, éstos 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 pequefas 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
por un puente de glicerina.

Otros aceites poseen otras composiciones, pero los aceites mas
empleados para producir el biodiesel estan fuertemente concentrados en acidos
con 16 6 18 atomos de carbon en sus cadenas, sean éstas saturadas o

insaturadas (acidos palmitico, estearico, oléico, linoléico o ricinoléico).
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Tabla I.

Principales acidos grasos conocidos en la naturaleza

Nombre Nombre IUPAC Simbolo Formula
Butirico Butandico C4:0 C,H,0,
Caproico Hexandico C6:0 C.H,,0,
Caprilico Octanodico C8:0 C.H,0,
Capricho Decanodico C10:0 C,,H1,0,
Otusilico Cis-4-decendico C10:1(n4) C,,H,s0,
Caproleico Cis-9-decendico C10:1(n9) C,H,0,
Laurico Dodecanoico C12:0 C,H,,0,
Lauroleico Cis-5-dodecendico C12:1(nb) C,H,,0,
Lindérico Cis-4-dodecenoico C12:1(n4) C,H,,0,
Miristico Tetradecanoico C14:0 C,,H,0,
Miristoleico Cis-9-tetradecendico C14:1(n9) C.H,O,
Tsuzuico Cis-4-tetradecendico C14:1(n4) C.H,O,
Palmitico Hexadecanoico C16:0 C,H,,0,
Palmitoleico | Cis-9-tetradecendico C16:1(n9) C,.H,,0,
Estearico Octadecandico C18:0 C,H,0,
Petroselinico | Cis-6-octadecendico C18:1(nb6) C,H,,0,
Oléico Cis-9-octadecenoico C18:1(n9) C,H,,0,
Eladico Trans-9-octadecendico C18:1(tn9) C,H,,0,
Vaccénico Cis-11-octadecendico C18:1(n11) C,H,,0,
Linoleico Cis-9-cis-12-octadecadiendico C18:2(n9,n12) C,H,,0,
Linolénico Cis-9-cis-12-cis-15-octadecatriendico | C18:3(n9,n12,n15) C,H,0,
Ricinoleico 12-hidroxi-cis-9-octadecendico C18:1(n9):0H(n12) C,H,,0,
Araquidico Icosandico C20:0 C,,H,,0,
Gadoleico Cis-9-icosenoico C20:1(n9) C,,H,0,

Fuente: bibliografia No. 19
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No todos los aceites son adecuados para la 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 substancias aromaticas) y poseen
muy alto valor econdmico por sus propiedades aromaticas.

Figura 14. Materia prima para produccién de biodiesel segun el
laboratorio de procesos quimicos y bioquimicos

integrados, Universidad Complutense de Madrid

ACEITES VEGETALE
DE SEMILLAS
Aceite de Girasol Crudo
Aceite de Girasol Winterizado
Aceite de Girasol Decolorado
Aceite de Girasol Neutralizado y Seco
Aceite deGirasol Refinado
Aceite de Colza Crudo
Aceite de Colza Refinado
Aceite de Orujo

ACEITES VEGETALES
ALTERNATIVOS
Brassica Carinata Estandar
Brassica Carinata (Bajo y Alto Ertcica

ACEITES VEGETALES
DE FINAL DE CAMPANA
Aceite de oliva crudo

ACEITES MODIFICADOS
GENETICAMENTE
Aceite de Girasol Alto Oleico

ACEITES
DE FRITURA

Fuente: bibliografia No. 11

2.21.2. Alcoholes

Los alcoholes que se pueden utilizar para la produccion de biodiesel son

los de cadena corta, entre ellos, metanol, etanol, propanol, butanol y alcohol
amilico.
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El metanol (CH3OH) y el etanol (CoHsOH) son los mas usados, debido
fundamentalmente al bajo costo y a sus propiedades. Aunque el etanol es
mucho menos téxico 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 restantes 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
freir vegetales, carne, pescado etc. La reaccion 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
jabon, y puede que retarde la reaccion un poco, pero aun es posible producir
biodiesel de buena calidad.

Aunque propanol es un alcohol de tres carbonos con la férmula general.
isopropanol, es frecuentemente utilizado como desinfectante y se considera que
es mejor desinfectante que el etanol, pero rara vez se utiliza como combustible.
Es un liquido incoloro como los otros alcoholes y es inflamable. Tiene un olor

acre que se aprecia en las operaciones de concentracién bajo como 3 ppm.

El isopropanol también se utiliza como disolvente industrial y en la
gasolina como aditivo para tratar los problemas de agua o hielo en las tuberias
de combustible; se produce tipicamente a partir del propeno del petroleo en
descomposicion, pero también puede ser producido de la fermentacion de
azucares; es comunmente utilizado para la sintesis quimicas como en la

produccion del biodiesel o un disolvente de todo el mundo.
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Figura 15. Esquema de la materia prima y produccion de biodiesel a
partir de aceites usados segun el laboratorio de
procesos quimicos y bioquimicos integrados,
Universidad Complutense de Madrid

|I'IE|iE.‘.-E de Saponificacion
Indice de Acidez

rg;r;:l:l Homogéneo
2 Propanol Hetarogénec

k | k
ALCOHOLES CATALIZADORES RENDIMIENTO
N * "
PROCESO
MATERIAS PRIMAS BIODESEL - BIODIESEL
}
CONDICIONES ESTERES
ACEITES VEGETALES EXPERIMENTALES ESTANDAR

L ]

Aceiltes Vegetales de semilzs

Acidez

Ac. Vegetales definal de campafia RT?mF?’ahaurl? Caontenidc en Metancl
Aceites Modifizados genéticamante el otar Glicaridos
Aceltes Vegelales Allemativos ‘3'3'me”tr;::"j;‘ﬁc“m"zadm Glicerina Libre
Aceites Fritos Usadaos r_‘_}‘l_ i incice de Yodo
Aceite de Orujo Agliacion

Contenido en Fasfcro

Laboratorio dz Procesos Quimicos y Bioguimizos Integrados

Fuente: bibliografia No. 11
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2.2.2. Transesterificacion del biodiesel

Al obtener el biodiesel los aceites vegetales y las grasas animales, estan
sujetas a una reaccion quimica llamada transesterificacion. En esta reaccion
los aceites vegetales y las grasas animales reaccionan en presencia de un
catalizador que usualmente es una base, con un alcohol que la mayoria de
veces es metanol, obteniendo el biodiesel y parientes de los aceites vegetales o

grasas animales tales como el glicerol.

A continuacion se presenta la reaccion general de transesterificacion.

1Triéster + 3Alcohol <> 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 CHs; proviene

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

biodiesel seran monoésteres etilicos del tipo R-COO-C,H. y en el caso del

isopropanol, las moléculas de biodiesel seran monoésteres isopropilicos del tipo
R-COO-C;H,.
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Figura 16. Reaccion de transesterificacion general del biodiesel

o
CH,-0-C-R CH,-OH
o (]

Catalyst
CH-O-C-R + 3 RROH -4 3 R-0-C-R + CH-OH

(]
CH,-O0-C-R _ CH,-OH
Tracyiglycerol  Alcohol Alkyl ester Glycerol
(Vegetable olf) (Blodiesel)

Fuente: referencia bibliografica No. 4

La reaccion real ocurre en etapas, en primer lugar ocurre la formacién de
triglicérido, luego la formacién de diglicérido, seguido de monoglicérido hasta

llegar finalmente a la glicerina.

Al tener la participacion del catalizador, en estos casos es comunmente
mas utilizado un catalizador alcalino (NaOH o KOH), en donde ocurre la
formacion del metdxido de sodio o potasio, mezclando para esto metanol; si se
mezclara etanol se formaria un etoxido de sodio o potasio o si fuera 2-propanol

se formaria un 2-protoxido de sodio o potasio junto con el catalizador.
H,C-OH+NaOH = H,C-0O"Na® +H,0

H,C — OH + NaOH = H,C - O Na* +H,0
H,C — OH + NaOH = H,C - O Na* +H,0
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Obteniendo la siguiente reaccion para la formacion de la glicerina a partir

de los grupos formados anteriormente:

Figura 17. Mecanismo de reaccion de la transesterificacion de aceites
vegetales.
?Hro-co-m i cleg-c'-c-n-m
O

CHO-CO-R; + R-0OH «— R,-OCOR; + CH-0-CO-R,

I k, I

CHyO-CO-R, CH,-OH

TRIGLICERIDO ALCOHOL ESTER DIGLICERIDO

CH,0-CO-R, CH,-OH

I k, I

ITH-D-CC'-R; + R - OH ~* R, -OCOR, {l;H-r:u-f,cu- R,

CHyOH k, CH,-OH

DIGLICERIDO ALCOHOL ESTER MONOGLICERIDO
CHy-OH CH,-OH
| i |
?H-OCG-RE " R-0H —* R,-0COR; ITHGH
CHxOH k; CH,-OH

MONOGLICERIDO ACOLIE £STER GLICERINA

Fuente: bibliografia No. 8

La reaccion de transesterificacion es reversible, por lo que es necesario
trabajar con exceso del alcohol a utilizar, 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% vy
siempre restan productos intermediarios o laterales de la reaccidn, tales como:
diglicéridos, monoglicéridos y acidos grasos libres (FFA). Esta es la razén por lo

gque es necesario hacer siempre la purificaciéon del biodiesel antes de su
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liberacién para uso final. Como se trabaja con exceso del alcohol, es importante

separar el alcohol del agua y reutilizarlo en el proceso.

2.2.3. Proceso integrado de produccion de biodiesel

En la figura 18 se muestra el proceso Lurgi de produccion en flujo
continuo de biodiesel. El aceite, metanol y catalizador alimentan el reactor 1,
donde son mezclados; con la reaccion 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
biodiesel es lavado con agua, que remueve la glicerina y metanol residuales,

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

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 recuperacién 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 concentracion de la glicerina, esta
mezcla va a un evaporador, donde el agua se evapora y es reconducida para la
columna de purificaciéon. La glicerina cruda posee una concentracion alrededor

del 80% y contiene las impurezas retenidas en el proceso.
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Las caracteristicas mas interesantes del proceso Lurgi son: puede ser
adoptado para muchas materias primas diferentes, opera a presion atmosférica
y con temperatura alrededor de 60°C, recupera metanol en exceso y el agua, la
separacidon de fases ocurre por gravedad (no emplea centrifugas). Su eficiencia

de conversion del aceite es de alrededor del 98%.

Figura 18. Proceso Lurgi de produccion continua

Biodiesel |
Aceite — L
1! ]
Catalizador Colund de
: ~ Purificacion
Metanol
_ ¢ Impurezas + metanol + glicerina  {

Recuperacion de liceri
: agua glicerina
metanol Evaporador g - g

Vapor de_
.. agua
y Glicerina y agua

Glicerina
E Cruda I

Fuente: bibliografia No. 19
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2.2.3.1. Factores del proceso de produccion

Lo mas importante en la produccién de biodiesel es la integridad de la
reaccion de transesterificacion. El proceso quimico que se produce durante la
reaccion, proviene con la formacién de los triglicéridos ésteres de glicerol y de
alquilo que se producen con cada paso a partir de un acido graso de éster de
alquilo. Incluso después de completar la reaccién de transesterificacion,
pequefias cantidades de tri-, di-, y monoacilgliceroles permanecera en el
producto el biodiesel. La porcion de glicerol de los acilgliceroles se refiere al
glicerol del envolvente. Cuando el glicerol del envolvente se agrega al glicerol
libre que queda en el producto, la suma es conocida como el glicerol total.
Limites para el glicerol y el total del envolvente se incluyen Normalmente en las
Normas de biodiesel. Por ejemplo: ASTM D6751 requiere <0,24% de glicerol
total biodiésel en el producto final, medida mediante una cromatografia de
gases (GC) método descrito en ASTM D6584.

2.2.3.11. Glicerol libre

El glicerol es esencialmente insoluble en biodiesel de forma que casi todo
el glicerol se elimina facilmente por decantacion o centrifugacion. Glicerol libre
puede permanecer ya sea como suspension de gotitas o como la cantidad muy
pequefa que se disuelve en el biodiesel. Los alcoholes pueden actuar como
cosolventes para aumentar la solubilidad del glicerol en el biodiesel. La mayoria
de glicerol se separa del producto de biodiesel durante el lavado con agua. El
lavado con agua es generalmente muy bajo en glicerol libre, especialmente si el
agua caliente se utiliza para lavar. El biodiesel destilado tiende a tener un
mayor problema con el glicerol libre debido a que el glicerol es aplazado
durante la destilacion. EI combustible con exceso de glicerol libre usualmente
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tiene un problema en tanques de almacenamiento, creando una mezcla muy
viscosa que puede tapar los filtros de combustible y provocar problemas de

combustién en el motor.

2.2.3.1.2. Alcohol residual

Los alcoholes como el metanol, etanol e isopropanol, asi como los
catalizadores alcalinos son mas solubles en el glicerol, la mayoria se eliminara
cuando el glicerol se separa del biodiesel. Sin embargo, el biodiesel contiene
tipicamente 2-4% de metanol después de la separacion, que pueden constituir
hasta un 40% del exceso de metanol a partir de la reaccién. La mayoria de los
procesadores recuperara este metanol mediante un proceso de extraccion al
vacio. Cualquier metanol que queda después de este proceso de extraccion
debe ser removido por el agua mediante un proceso de lavado. Por lo tanto, el
nivel de alcohol residual en el biodiesel debe ser muy baja. Un valor especifico
para el nivel admisible de alcohol se especifica en las Normas europeas de
biodiesel (0,2% en la Norma EN 14214), pero no esta incluido en la Norma
ASTM; sin embargo, la especificacion del punto de inflamacion en los dos
patrones limita el nivel de alcohol. Las pruebas demostraron que tan sélo el 1%
de metanol en el biodiesel puede reducir su punto de inflamacién de 170 ° C a
<40 ° C. Por lo tanto, al incluir una especificacion de un punto de inflamacién
de 130 ° C, la Norma ASTM limita la cantidad de alcohol a un nivel muy bajo
(<0,1%).
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Figura 19. Analisis del proceso integrado del biodiesel segun el
laboratorio de procesos quimicos y bioquimicos
integrados, Universidad Complutense de Madrid
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Fuente: bibliografia No. 11

2.2.3.2. Factores de postproduccion

2.23.21. Aguay sedimento

Estos dos temas son en gran parte los asuntos de cuidado para el
biodiesel. El agua puede estar presente en dos formatos: como el agua disuelta
o suspendida en gotitas. Aunque en general el biodiesel es insoluble en agua,
en realidad ocupa considerablemente mas agua que el combustible petrodiesel.
El biodiesel puede contener hasta 1500 ppm de agua disuelta, mientras que el
combustible diesel por lo general ocupa sélo ~ 50 ppm. Las Normas para el
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combustible diesel (ASTM D 975) y el biodiesel (ASTM D 6751) limitan la
cantidad de agua a 500 ppm. Para el combustible petrodiesel, este hecho
permite que exista una pequefa cantidad de agua en suspension. Sin embargo,
el biodiesel debe mantenerse seco, este es un desafio porque muchos tanques
de almacenamiento de diesel tienen agua en el fondo debido a la condensacion.
Suspendida el agua es un problema en los equipos de inyeccion de
combustible, ya que contribuye a la corrosion de las partes en estrecha
conexion en el sistema de inyeccion de combustible. El agua también puede
contribuir al crecimiento microbiano en el combustible. Este problema puede
ocurrir tanto en el biodiesel y el petrodiesel y puede dar lugar a acidos y lodos
de combustible que podra tapar los filtros de combustible. Los sedimentos
pueden consistir en particulas de suciedad o pueden ser, originarias del
combustible como compuestos insolubles formados durante la oxidacion de los

combustibles.

2.2.3.2.2. Estabilidad al almacenamiento

Se refiere a la capacidad del combustible para resistir los cambios
quimicos durante el almacenamiento a largo plazo, es un problema importante
con el biodiesel para que no exista la formacién de humedad dentro del
producto, ya que este debe mantenerse seco. El contacto con el aire,
estabilidad a la oxidacion y agua (estabilidad hidrolitica), son los principales
factores que afectan la estabilidad de almacenamiento. La oxidacion es por lo
general acompanada por un aumento en el indice de acidez y la viscosidad del
combustible, a menudo, estos cambios van acompafiados de un oscurecimiento
del color de biodiesel, a partir de color amarillo a marrén y el desarrollo a un olor

de una "pintura”.
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2.24. Calidad de biodiesel

Todas las instalaciones de produccion de biodiesel deben estar
equipados con un laboratorio, para que la calidad del producto final de biodiesel
pueda ser controlado. También es importante controlar la calidad de las
materias primas, que a menudo pueden ser limitados al valor de acidez y el
contenido de agua, pruebas que no son demasiadas caras. Otra estrategia
utilizada por muchos productores es extraer una muestra de aceite (o alcohol)
de cada entrega para producir biodiesel en el laboratorio. Esta prueba puede
ser bastante rapida (1-2 h) y puede indicar si los problemas graves se pueden

producir en la planta.
Los principales estandares de calidad son las Normas ASTM D6751-03
empleada en los Estados Unidos y la Norma EN 14214 usada en la Union

Europea.

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

exigidas para el biodiesel (B100) en el Reglamento Técnico Centro Americano:
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Tabla Il.

Especificaciones de Biodiesel del RTCA

Especificaciones ASTM D 6751 para Biodiesel

Caracteristicas Unidades Metqd.o.de Valores
analisis
Aditvos | e e Reportar
Contenido de ésteres *(% masa) EN 14103 96.5 min.
Contenido de metanol, etanol o | *(% masa) EN 14110 0.20 max.
isopropanol
Gravedad API a 15,56 °C (60 °API kg/m® ASTM D-287 Reportar
°F) o densidad a 15 °C ASTM D-1298
Estabilidad a la oxidacién, 110 h EN 14112 6.0 min.
°C
Punto de inflamacién (“flash °C ASTM D 93 130.0 min.
point”)
Agua y sedimentos **(% ASTM D 2709 | 0.050 max.
volumen)

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,50 |  --——--- ASTM D 130 N° 3 max.
°C
Numero de cetano | - ASTM D 613 47 min.
Punto de enturbiamiento °C ASTM D 2500 Reportar
Residuo de carbdn *(% masa) | ASTM D 4530 | 0.050 max.
Numero acido mg KOH/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 destilacién, °C ASTM D 1160 360 max.
temperatura equivalente
atmosfeérica, 90% recuperado
Sodio (Na) y potasio (K) mg/kg UOP 391 5 max.
combinados
Calcio (Ca) y magnesio (Mg) mg/kg EN 14538 5 max.
combinados

*fraccion de masa (% masa)

**fraccion de volumen (% volumen)

Fuente: Reglamento Técnico Centro Americano RTCA 75.02.43:06
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2.3. Alcohol isopropilico

El alcohol isopropilico es comunmente conocido como isopropanol o IPA;
es un alcohol secundario debido a que es un isémero del propanol. Es uno de
los alcoholes mas importantes, ya que sirve como reactivo en la sintesis de
varios compuestos organicos, tales como la acetona, el peréxido de hidrogeno y
actualmente en la produccion de biodiesel. También se utiliza como
desinfectante en aplicaciones meédicas, en la hidrogenacién de azucar y
gelatina, en la industria alimentaria y como disolvente de limpieza en la industria
de circuitos electronicos. La mezcla de isopropanol (80%) y agua (20%) causa
problemas ya que debido al agua, la reaccion quimica de obtencion de biodiesel
es incompleta, se forman emulsiones, y la recuperacion del alcohol es mas
dificil, debido a que se forma un azedtropo que se forma en las proporciones
en peso anteriormente descritas. Un azedtropo negativo representa la mezcla
de punto de ebullicion maximo, siendo en este caso a 80.55°C segun la figura
20.

Figura 20. Diagrama liquido-vapor del sistema isopropanol-agua a una
presion constante de 101.3 kPa
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Fuente: John H. Perry. Manual del ingeniero quimico. Pag. 13-15
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Tabla lll.

Propiedades fisicas y quimicas del isopropanol

General

Otros nombres

2-Propanol

Alcohol isopropilico
Isopropanol

Dimetil carbinol

Alcohol propilico secundario
Alcohol seudopropilico

Férmula semidesarrollada CH3CH(OH)CH3
Férmula molecular C3HsO
Propiedades fisicas
Estado de agregacion Liquido
Apariencia Incoloro
Densidad 786,3 kg/m>; 0.7863 g/cm®
Masa molar 60.09 g/mol

Punto de fusion

185 K (-87,9 °C)

Punto de ebullicidon

355 K (82,4 °C)

Temperatura critica

508 K (°C)

Viscosidad

2,86 cP a 288 K (15 °C)
2,08 cP a 298 K (25 °C)
1,77 cP a 303 K (30 °C)

Indice de refraccion

1,3756 (20 °C)

Propiedades quimicas

Momento dipolar

11,66 D

Peligrosidad

Punto de inflamabilidad

285 K (12 °C)

Fuente: elaboracién propia
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Variables independientes

o Cantidad porcentual en composicion del soluto isopropanol en agua y en
biodiesel

. Temperatura

o Presion atmosférica

Variables dependientes

o indice de refraccién: razén entre las velocidades de la luz en el vacio y
en el medio estudiado (soluciones de isopropanol)

o Densidad: razon entre la masa de una sustancia dividida en su volumen

o Concentracién real de porcentaje en peso: equivalencia de concentracion

en funcién del indice de refraccion medido
3.2. Delimitacién del campo de estudio

La parte experimental de la investigacion se llevd a cabo en la
Universidad de San Carlos de Guatemala en el laboratorio de quimica de la

Escuela de Ingenieria Quimica, ubicado en el edificio T-5, en un tiempo

aproximado de dos meses.
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3.3. Recursos humanos disponibles

Investigador: Wendy Lissette Serrano Mejia
Asesor: Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra

3.4. Recursos materiales disponibles

3.4.1. Reactivos

o Biodiesel obtenido de aceites de frituras utilizado en restaurantes Pollo
Campero (comprado en industrias Toledo)
o Isopropanol anhidrido (comprado en Quimica Técnica)

o Agua desmineralizada

3.4.2. Equipo

o 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

Figura21. Balanza analitica OHAUS

Fuente: elaboracion propia
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Plancha de calentamiento marca: SYBRON/Thermolyne

con agitacion: Modelo: Nuova Il, SP18425
Voltaje: 120 v
Amperios: 7.5 A

Potencia: 80 w

Figura22. Plancha de calentamiento con agitacion SYBRON

Fuente: elaboracion propia

Refractometro: Marca: Abbe
Modelo: 32200
Rango de temperatura: 0 a 70 °C
Precision: + 0.0002
Rango de medicion: 1.3000 — 1.7000

Figura 23. Refractémetro Abbe

Fuente: elaboracion propia
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3.4.3. Cristaleria

o Earlenmeyers tipo pirex de 250 ml

o Pipetas serologicas de 1,5y 10 ml

J Buretas de 25y 10 ml

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

J Tubos de ensayo de 5, 10 y 40 ml

J Picnémetro de 10 ml

J Picnédmetro de 1 ml

o Termometro [0-100 °C]

o Ampolla de decantacion de 250 y 500 ml

3.4.4. Material de laboratorio

o Pizetas de polietileno de 125 ml

o Soportes universales

o Anillos metalicos para ampollas de decantacion
o Agitador magnético

o Pinzas metalicas para buretas

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

El estudio se basdé en una observacion de los datos, en recabar
experimentalmente mediante pruebas de laboratorio para identificar el tipo de
sistema ternario al cual pertenece, todo esto conlleva a las técnicas de la
observacion, induccién, deduccion y evaluacion de los datos obtenidos en el
laboratorio, para formar dicho sistema; lo cual define que la técnica a utilizar

para dicho estudio es cualitativa, debido a que es una investigacion subjetiva,
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exploratoria, inductiva y descriptiva que comprende los datos mediante un

analisis exhaustivo y diverso.

Figura 24.
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3.6. Recoleccion y ordenamiento de la informacién

Para determinar el equilibrio liquido-liquido del sistema isopropanol-
biodiesel-agua, el cual se trabajé a una temperatura ambiente, se prepararon
soluciones de isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel a diferentes porcentajes

en peso.

Las soluciones que se prepararon fueron sujetas a un analisis de
densidad, indice de refraccion y titulacién con solvente puro para la distribucidon

de soluto en los solventes al equilibrio de inmiscibilidad.

La densidad se determind a partir de picnometria, evaluando el volumen
total de mezcla del solvente mixto, con respecto a la concentracion de las
especies quimicas que se estudiaron en el trabajo experimental, y también se

estudio el indice de refraccidn con respecto a dichas concentraciones.

Por medio de la titulacién se formé la curva de solubilidad del sistema en
el diagrama ternario, para la formacion de las curvas de union, se realizé un
estudio que se baso en el disefio experimental de forma factorial, consistié en la
asignacion de los tratamientos en estudio a las unidades experimentales, con el
propoésito de asegurar que un determinado tratamiento no presente sesgo. Por
otro lado, la aleatorizacion hace validos los procesos de inferencia y las pruebas
estadisticas.
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3.6.1. Método para la elaboracion de la curva de solubilidad

Determinacion de densidad

La densidad se determiné aplicando el método experimental de

picnometria segun la Norma ASTM D-45.

Determinacion del indice de refracciéon

Para medir el indice de refraccion se utilizd un refractometro Abbe

modelo 32200 por medio del siguiente procedimiento:

a)
b)

9)

Se ajusto la escala del refractometro;

Se comprobd que el prisma estuviera limpio. Utilizando una pipeta para
aplicar la muestra liquida al prisma. Se tuvo cuidado de no tocar el
prisma con el extremo de la pipeta, esto puede rasgufar el cristal suave
del prisma;

Se colocd de 2 a 3 gotas de solucidon en el centro de la superficie del
prisma;

Se cerrd cuidadosamente el prisma secundario;

Se encendid la lampara usando el interruptor en el lado izquierdo,
ajustando la lampara para asegurar el brillo adecuado en el prisma de
medicion;

Se observo por el ocular girando la perilla de compensacion de color,
hasta que aparecié una linea clara y definida en el campo de vision;

Se gir6 la perilla de medicion alineando la linea delimitadora con las

lineas de interseccion (ajuste claro y oscuro al centro);
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h)

Se movié la palanca de la parte inferior izquierda, leyendo en la escala
superior el indice de refraccidn y se repitio la operacion en funcién del
numero de soluciones que se utilizaron.

3.6.2. Procedimiento preparatorio para el lavado del biodiesel

El lavado de biodiesel se realizé para obtener un componente puro sin

alcohol por medio del siguiente procedimiento:

" ® oo T o

Se agreg6 agua al biodiesel en proporcion de 400% de agua en volumen,;
Se agitoé durante 30 minutos;

Se coloco la solucion anterior en una ampolla de decantacion;

Se dejo reposar hasta que la separacion de las fases estuvo completa;
Se decanté la solucién del inciso anterior;

Se realiz6 el mismo procedimiento hasta que el agua de lavado estuviera
completamente clara;

Se elimind el agua del biodiesel por medio de calentamiento a
temperatura de ebullicion del agua durante 10 minutos agitando

constantemente.

Figura 25. Detalle de la unidad de lavado de biodiesel

Fuente: bibliografia No. 6, pag. 143
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Figura 26. Detalle de la unidad de separaciéon del agua de lavado del

biodiesel

Fuente: bibliografia No. 6, pag. 143

Figura 27. Detalle de la unidad de secado de biodiesel

Fuente: bibliografia No. 6, pag. 144
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3.6.3. Procedimiento experimental para el sistema liquido-liquido

isopropanol-biodiesel-agua a una temperatura ambiente

Isopropanol-agua

a)

b)

9)

h)

Se prepararon soluciones de isopropanol en agua en proporciones de 5,
10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 85, 95% en volumen,;

Se tomaron tres alicuotas de cada solucién y se midi6 el indice de
refraccion;

Se tomaron tres alicuotas de cada solucion y se midio la densidad por
medio de un picnédmetro;

Se tomaron tres alicuotas de 3 ml de cada solucion y se agrego biodiesel
lentamente, manteniendo la temperatura y agitacion constante, hasta que
se completaron dos fases. Se anoté el volumen requerido;

Se construyé el domo de solubilidad para los datos obtenidos en los
incisos anteriores;

Se escogieron 6 puntos al azar por debajo del domo de solubilidad y se
prepararon las soluciones con las concentraciones respectivas;

Las soluciones preparadas en el inciso (f) se agitaron aproximadamente
por 25 minutos, luego se dejaron reposar por 30 min;

Se separaron las dos fases formadas en el inciso (g) de cada solucién y

se midio el indice de refraccion.

Isopropanol-biodiesel

a)

b)

Se prepararon soluciones de isopropanol en biodiesel en proporciones de
10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90 y 100% en volumen;
Se tomaron tres alicuotas de cada solucién y se midi6 el indice de

refraccion;
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9)

h)

Se tomaron tres alicuotas de cada solucion y se midio la densidad por
medio de un picnédmetro;

Se tomaron tres alicuotas de 3 ml de cada solucion y se agregé agua
lentamente, manteniendo la temperatura y agitacion constante, hasta
completar dos fases. Se anoté el volumen requerido;

Se construyé el domo de solubilidad para los datos obtenidos en los
incisos anteriores;

Se escogieron 6 puntos al azar por debajo del domo de solubilidad y se
prepararon las soluciones con las concentraciones respectivas;

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

Se separaron las dos fases formadas en el inciso (g) de cada solucién y

se midio el indice de refraccion.

Figura 28. Detalle de la unidad utilizada para la titulacion de las mezclas

binarias a temperaturas ambiente

Fuente: bibliografia No. 6, pag. 146
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacién

Los datos y resultados obtenidos experimentalmente de las soluciones
de isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel a temperatura ambiente, se
ordenaron en tablas y graficas con base en lo especificado en el protocolo del

trabajo de graduacion.
3.8. Anadlisis estadistico
Se aplico un analisis estadistico a los datos obtenidos del experimento y

asi se determinaron los resultados bajo el analisis de varianza ANOVA, el cual
se baso a la hipotesis planteada. (Apéndice 4).
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4. RESULTADOS

Figura29. Curva de correlacion para la densidad en funcién de la
concentraciéon de la mezcla binaria isopropanol-agua
a 24%1°C
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Fuente: elaboracion propia
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Figura 30. Curva de correlacion para la densidad en funcién de la
concentraciéon de la mezcla binaria isopropanol-
biodiesel a 2411°C
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Fuente: elaboracion propia
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Figura 31. Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion
de la concentraciéon de la mezcla binaria isopropanol-agua a
24+1°C
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Figura 32. Curva de correlacion para los indices de refraccion en funcion

de la concentracién de la mezcla binaria isopropanol-
biodiesel a 24+1°C

indice de refraccion (n)

indice de refraccion (N) en funcién de porcentaje en peso de
IPA en biodiesel (C) a 24 °C

1,4600

1,4500

1,4400 Medimer
1,4300
1,4200
1,4100

1,4000

1,3900 IR (N) = -0.0008C + 1.451

R2=0.998
1,3800 Mg

1,3700
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Porcentaje de IPA (% en peso)

Fuente: elaboracion propia
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Figura 33. Distribucién de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad en fraccion mol, obtenidos para el sistema
isopropanol-biodiesel-agua, a partir de soluciones
isopropanol-agua, mediante la adicidon de biodiesel a
24+1°C
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Fuente: elaboracién propia
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Figura 34. Distribucidon de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad en fraccion mol, obtenidos para el sistema
isopropanol-biodiesel-agua, a partir de soluciones
isopropanol-biodiesel, mediante la adiciéon de agua a
24+1°C
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Fuente: elaboracion propia
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Figura 35. Distribucién de los datos experimentales de equilibrio de
inmiscibilidad tipo | en fraccién mol, obtenidos para el
sistema isopropanol-biodiesel-agua a 24+1°C
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Fuente: elaboracion propia
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Figura 36. Domo de solubilidad tipo | de los datos experimentales en
fraccion mol para el sistema isopropanol-biodiesel-agua
a 24+1°C
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Fuente: elaboracion propia
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TablalV. Composiciéon del punto de pliegue en el sistema isopropanol-

biodiesel-agua a 24+1°C

Reactivo Proporciéon
Isopropanol 54%
Biodiesel 41%
Agua 5%

Fuente: apéndice 4

Tabla V. Valores de los coeficientes de distribuciéon (K) obtenidos a
partir del coeficiente, entre el porcentaje de isopropanol
distribuido en la fase de biodiesel y el porcentaje de

isopropanol distribuido en la fase acuosa a 24+1°C

Muestra AGUA BIODIESEL IPA K
(%) (%) (%)
1 60 10 30 0.1742
2 30 10 60 0.1664
3 60 30 10 0.1503
4 40 30 30 0.1398
5 20 30 50 0.1423
6 20 60 20 0.1223

Fuente: datos calculados, apéndice 3

* K=% de IPA en fase biodiesel / % de IPA en fase acuosa
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Figura 37. Curva de correlaciéon de los coeficientes de distribucion (K)
obtenidos en funcién de la relacion biodiesel: agua utilizada
para cada una de las seis muestras a 24+1°C
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Fuente: elaboracion propia

Coeficiente de particion correspondiente al punto de pliegue a
24*1°C.

K*=0.1060
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Figura 38. Lineas de amarre para distintas relaciones de mezcla
biodiesel: agua en el sistema ternario isopropanol-
biodiesel-agua, para la especificacién de 0.20% en
peso maximo de isopropanol en biodiesel, segun la

Norma EN 14214 para una muestra de 50 ml de
biodiesel al 15% de isopropanol, con agitacién
constante a 400 rpm durante 25 minutos a la
temperatura de 24+1°C (primer ciclo de lavado)
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Fuente: elaboracion propia

NOTA: Los datos experimentales expresados en la fig. 39 son datos dados en fraccién mol.
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Figura 39. Lineas de amarre para los distintos ciclos de lavado en la
relacién 10:1 de mezcla biodiesel: agua en el sistema
ternario isopropanol-biodiesel-agua, para la especificacion
de 0.20% en peso maximo de isopropanol en biodiesel,
segun la Norma EN 14214 para una muestra de 50 ml de
biodiesel al 15% de isopropanol, con agitacion constante a
400 rpm durante 25 minutos a la temperatura de 24+1°C

ISE!PRE!FI'IANE!L

1er. Ciclo de lavado

2do. Ciclo de lavado

3er..Ciclo’'de lavado 0.20% de IPA

Fuente: elaboracion propia

NOTA: Los datos experimentales expresados en la figura 41 son datos dados en fraccién mol.
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Figura 40. Lineas de amarre para los distintos ciclos de lavado en la
relacién 5:1 de mezcla biodiesel: agua en el sistema
ternario isopropanol-biodiesel-agua, para la especificacion
de 0.20% en peso maximo de isopropanol en biodiesel,
segun la Norma EN 14214 para una muestra de 50 ml de
biodiesel al 15% de isopropanol, con agitacion constante a
400 rpm durante 25 minutos a la temperatura de 24+1°C

ISOPROPANOL
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Fuente: elaboracion propia

NOTA: Los datos experimentales expresados en la figura 41 son datos dados en fraccién mol.
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Figura41. Lineas de amarre para los distintos ciclos de lavado en la

relacién 2.5:1 de mezcla biodiesel: agua en el sistema

ternario isopropanol-biodiesel-agua, para la
especificacion de 0.20% en peso maximo de isopropanol
en biodiesel, segun la Norma EN 14214, para una muestra
de 50 ml de biodiesel al 15% de isopropanol, con
agitacion constante a 400 rpm durante 25 minutos a la
temperatura de 24+1°C
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Fuente: elaboracion propia

NOTA: Los datos experimentales expresados en la figura 42 son datos dados en fraccién mol.
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v Concentracion final

de

isopropanol

en el

biodiesel

utilizado,

trabajando a una relacion de 5:1 y 2.5:1 de mezcla biodiesel: agua al

tercer ciclo de lavado con agua

Tabla VI.

%lsopropanol = 2.2550%

Resultado del analisis de varianza de un factor con varios

grupos, para la evaluaciéon del grado de diferenciaciéon

significativa en el sistema isopropanol-biodiesel-agua, a

partir de soluciones de isopropanol en agua a 24+1°C

Propiedades CDMy CDM, Fo20 Feo20 | F>F:. | Conclusion
indice de Existe
refraccion 1.389E-07 0.002571 | 18513.13 | 2.8400 Si Q|fe.r.enc.|a

significativa
Volumen de Existe
biodiesel 0.06604 2.70011 | 40.88318 | 2.8400 Si diferencia
adicionado significativa

Fuente: analisis estadistico ANOVA, apéndice 5
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Tabla VII.

Resultado del analisis de varianza de un factor con varios

grupos, para la evaluaciéon del grado de diferenciaciéon

significativa en el sistema isopropanol-biodiesel-agua, a

partir de soluciones de isopropanol en biodiesel a 24*1°C

Propiedades CDMy CDM, Fo20 Feo20 | F>Fc | Conclusion
indice de Existe
., 1.583E-06 0.006517 | 4115.869 | 2.8400 Si diferencia
refraccion o
significativa
Volumen de Existe
biodiesel 0.00187 0.06265 | 33.5619 | 2.8400 Si diferencia
adicionado significativa
Fuente: analisis estadistico ANOVA, apéndice 5
Donde:

CDMd: cuadrado de medias dentro de las muestras con determinado grado libertad.

CDMe: cuadrado de medias entre las muestras con determinado grado libertad.

F: valor calculado de la funcién F de cola, con sus respectivos grados libertad.

Fc: valor critico de la funcion, con sus respectivos grados libertad.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En el presente trabajo de graduacién se determinaron los datos para la
caracterizacion del equilibrio ternario del sistema isopropanol-biodiesel-agua a
temperatura ambiente (24+1°C), estableciendo el coeficiente de particion del
soluto (isopropanol), entre los disolventes biodiesel y agua. Asi como también
se determind si existe diferencia significativa entre los datos experimentales
correlacionados para la realizacion del domo de solubilidad del sistema, a la

temperatura analizada.

Para la obtencion de la curva binodal del sistema ternario isopropanol-
biodiesel-agua, se procedié a realizar mezclas para cada sistema binario
isopropanol-agua (5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 85, 95% de isopropanol), e
isopropanol-biodiesel (10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100% de isopropanol),
a las cuales se determinaron su densidad, indice de refraccion y distribucion del
soluto (isopropanol), a las distintas concentraciones de los solventes.

Correlaciones de densidades

Se elaboraron las curvas de correlacion para la densidad en funcion de la
composicidén porcentual en peso para cada serie de soluciones de isopropanol-
agua e isopropanol-biodiesel (figuras 29 y 30 seccién de resultados), a la

temperatura analizada.

Se realizé la determinacion de las densidades de las soluciones de
isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel, con los datos de los pesos de las

soluciones respectivas por medio del método de picnometria, las cuales
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sirvieron para la obtencién de las concentraciones reales de porcentaje en peso

de las soluciones antes mencionadas.

Para la figura 42, para el sistema isopropanol-biodiesel-agua, el
parametro de monitoreo de la densidad para las soluciones binarias
isopropanol-agua y para las soluciones isopropanol-biodiesel, se observa que la
variacion de la densidad disminuye, indicando asi, que la densidad es mas
variable en biodiesel que en agua en una relacion 20:1.

Figura42. Parametro de monitoreo de la densidad para las soluciones

binarias isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel

1,00
0,99 -
0,98 -
0,97 -

0,96 -
0.95 - p =-2E-05C? - 0.0003C + 0.9877

0,94 - R?=0.9942
0,93 -
0,92 -
0,91 -

8’:8 7 APyiodieser 8F — 04\ 20 Agua
B - be d%IPA | _(T°E — _=v —
088 1 "= | " dpugua "(—45—05)‘ 1

087 - A%IPA

0,86 - ipa
0,85
0,84 -
0,83 -
0,82 - p =-0.0008C + 0.8701
0,81 - R2=0.9768
0,80 -
0,79 -
0,78

Biodiesel

Densidad (g/ml)

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Porcentajede IPA

Fuente: resultados, figuras 29 y 30
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Se puede observar que en las figuras 29 y 30 para las soluciones
binarias isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel respectivamente, la densidad
disminuye al incrementarse la composicion porcentual en peso de IPA en
dichas soluciones, ajustandose la figura 29 en una funcién polindmica de
segundo grado y la figura 30 en una funcion lineal, mostrandose en cada caso
una relacién inversamente proporcional entre la concentracién y la densidad

(conclusion 1).

Correlaciones de indices de refraccion

A partir de las concentraciones reales y los indices de refraccién medidos
experimentalmente por medio del método de refractrometria, se elaboraron las
curvas de correlacidn del indice de refraccion en funcidn de la composicion
porcentual en peso para cada serie de soluciones de isopropanol-agua e
isopropanol-biodiesel (figuras 31 y 32 seccidén de resultados) a la temperatura

analizada.

Para la figura 31 las soluciones de isopropanol-agua a la temperatura
analizada, se observa que el indice de refraccion aumenta conforme se
incrementa la composicidn porcentual en peso, ajustandose la curva a una
funcién polindmica de segundo grado. En la figura 32 para las soluciones de
isopropanol-biodiesel a la temperatura analizada, el indice de refraccidon
disminuye conforme aumenta la concentracion porcentual en peso, ajustandose
a una funcién lineal, lo cual muestra una relacion inversamente proporcional
entre la concentracion porcentual en peso y el indice de refraccion (conclusion
2).

73



Para la figura 43 el sistema isopropanol-biodiesel-agua, el parametro de
monitoreo del refractometro (indice de refraccion), para las soluciones binarias
isopropanol-agua presenta una sensibilidad notable y para las soluciones
isopropanol-biodiesel el monitoreo presenta sensibilidad media, por lo que la
sensibilidad del refractometro disminuye. Lo cual indica que el indice de
refraccion es mas sensible la variacion en biodiesel que en agua en una

relacion 100:1.

Figura 43. Sensibilidad del parametro de monitoreo del refractometro
(indice de refraccion) para las soluciones binarias

isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel
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Fuente: resultados, figuras 31 y 32

Para los trabajos de graduacién relacionados con sistemas ternarios se

comparo el grado de respuesta de variacion del parametro de monitoreo (indice
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de refraccion), medido con el refractometro, en la siguiente tabla se observa
que las soluciones que presentan mayor sensibilidad son las preparadas con
agua, ya que éstas poseen mayor afinidad entre sus moléculas por su
naturaleza polar, siendo la solucion de glicerol-agua la que presentd mayor
sensibilidad en la medicion del indice de refraccion, debido a su naturaleza

altamente polar por sus enlaces de hidrogeno.

Tabla VIlIl. Comparacion del grado de respuesta de variacion del
parametro de monitoreo (indice de refraccion) para
los sistemas ternarios de trabajos de graduacion

estudiados anteriormente

AR Acetona /| IPA/ | Limoneno/ | Cardamomo/ | Glicerol | Metanol | IPA/
agua agua etanol benceno / agua / agua agua

Acetona / ++

hexano +

IPA / hexano

Limoneno / --

hexano -

Cardamomo / --

benceno ++

Glicerol / ++

biodiesel -

Metanol / ++

biodiesel +

IPA/ +

biodiesel ++

+++ Sensibilidad alta --- Sin sensibilidad
++ Sensibilidad media | - - Sensibilidad muy baja
+ Sensibilidad notable | - Sensibilidad baja

Fuente: elaboracion propia

75




Construccion del sistema ternario

La distribucion de los datos experimentales de equilibrio liquido-liquido
obtenidos para el sistema isopropanol-biodiesel-agua, se determiné a partir de
soluciones binarias de isopropanol-agua tituladas con biodiesel y soluciones
binarias de isopropanol-biodiesel tituladas con agua, hasta la formacién de dos
fases.

A partir de los datos obtenidos experimentalmente del volumen
adicionado en la titulacidon de las distintas soluciones, se determind la
composicion porcentual de las mezclas ternarias, realizando con estos datos la
representacion de la curva binodal del sistema a la temperatura analizada con
base a las correlaciones de indice de refraccién con respecto al porcentaje de
IPA.

En las figuras 33 y 34 se observa la alta afinidad molecular del
isopropanol en agua asi como también en el biodiesel, ya que abarca la

solubilidad casi en toda proporcion.

La figura 35 muestra la curva de equilibrio de inmiscibilidad del sistema
ternario isopropanol-biodiesel-agua, la cual se realizé uniendo las figuras 33 y
34 observando que el sistema isopropanol-biodiesel-agua a la temperatura
analizada pertenece a la clasificacion de sistemas ternarios tipo I, segun la
clasificacion de Treybal, por lo que se acepta la hipdtesis nula, en donde hay
formacion de un par de liquidos parcialmente miscibles, donde se observa que
existe parecida similitud en la afinidad del isopropanol con agua a bajos
contenidos y con biodiesel (conclusiones 3 y 4).
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A partir de la curva de equilibrio de inmiscibilidad del sistema ternario
isopropanol-biodiesel-agua tipo | se procedio a determinar el punto de pliegue a
la temperatura analizada, lo cual se llevo a cabo al seleccionar puntos al azar
de mezclas ternarias (IPA-biodiesel-agua) dentro de la curva binodal, los cuales
posteriormente se analizaron por medio de refractometria; obteniendo los
porcentajes de isopropanol en la fase de biodiesel asi como también en la fase
de agua por medio de las correlaciones obtenidas de las figuras 31y 32.

Con los porcentajes de isopropanol determinados en cada fase se
representaron los porcentajes de isopropanol en fase de agua y los datos de
porcentaje de isopropanol en fase de biodiesel, en el sistema de isopropanol-
biodiesel-agua (figura 36 seccion de resultados). Obteniendo de esta manera
las lineas de unién de equilibrio de dicho sistema, debido a la diferencia de
solubilidad del isopropanol en las dos capas, las lineas de enlace que conectan
a las soluciones conjugadas no son paralelas a la base de biodiesel-agua, lo
cual se puede observar en dicha figura, indicando asi que el isopropanol es mas
soluble en agua con respecto al biodiesel, llevando esta tendencia a un
determinado punto en donde ambas capas estan presentes aproximadamente
en la misma proporcion. Siendo este punto, el punto de pliegue, permitiendo
leer la composicion de la mezcla ternaria en ese punto de solubilidad limite.

(apéndice 4 y figura 37 seccion de resultados).

El punto de pliegue experimental obtenido para el sistema ternario
isopropanol-biodiesel-agua a la temperatura de 24+1°C fue de 54% de
isopropanol, 41% de biodiesel y 5% de agua (conclusion 5).

Se observa en la figura 20 la formacion de un azeoétropo en el diagrama
liquido-vapor del sistema isopropanol-agua empezandose a notar a partir de un
58% hasta un 80% de composicidn porcentual de isopropanol a una

77



temperatura de 80.55°C, lo cual nos fundamenta el punto de pliegue, debido a
que éste se encuentra aproximadamente a dicho rango con respecto a la

composicion porcentual del isopropanol.

Se determiné el coeficiente de distribucion para cada punto escogido al
azar, los cuales se obtuvieron al dividir el porcentaje de isopropanol en la fase
de biodiesel entre el porcentaje de isopropanol en la fase acuosa, indicando
estos valores que se requiere mas disolvente, en este caso agua para llevar a
cabo la extraccidon de isopropanol en el biodiesel (tabla V seccién de
resultados). Los cuales también fueron utilizados para poder determinar el
coeficiente de particion con respecto al punto de pliegue el cual da un valor de
0.1060, llevandose esto a cabo por medio del modelo matematico obtenido de
la figura treinta y siete que se representa por medio de una funcién potencial, la
cual indica que el coeficiente de distribucion es inversamente proporcional a la

relacion de biodiesel: agua de la mezcla establecida.

En la figura 38 se observan las lineas de amarre para las distintas
relaciones de biodiesel: agua correspondientes a la especificacién de la Norma
EN 14214 mencionada anteriormente; en esta curva de equilibrio de
inmiscibilidad se demuestra que es factible utilizar las relaciones 10:1, 5:1 y
2.5:1 de biodiesel: agua para el lavado de biodiesel, para lograr que el agua sea
un excelente disolvente extractor de isopropanol en el biodiesel, para minimizar

los costos del proceso.

Observando en las figuras treinta y nueve, cuarenta y cuarenta y uno,
que el agua no es un buen extractor de isopropanol en el biodiesel, ya que al
realizar tres ciclos de lavado (tabla XXX, datos calculados),no es suficiente para
la eliminacion del isopropanol (relacién 10:1, 5:1 y 2.5:1) para que se cumpla la
especificacion establecida segun la Norma EN 14214, realizando el lavado de
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biodiesel con agitacion constante de 400 rpm durante un periodo de tiempo de

25 minutos (conclusion 6).

Evaluacion estadistica

Se realizé una evaluacion estadistica por medio de un analisis estadistico
a través del método de ANOVA o analisis de varianza de un tratamiento con
varios grupos, para determinar si existe o no, variabilidad significativa entre
cada una de las propiedades de las muestras analizadas necesarias para la
construccion del domo de solubilidad, para el sistema isopropanol-biodiesel-
agua. Realizando dos analisis, uno para soluciones de isopropanol-agua
tituladas con biodiesel y otro para isopropanol-biodiesel tituladas con agua.

Para el primer analisis en el indice de refraccién se obtuvo un valor de F
calculada de 18513.13 y para el volumen de biodiesel adicionado el F calculada
es de 40.88. Para el segundo analisis se obtuvo un valor de F calculada para el
indice de refraccién de 4115.87 y para el volumen de agua adicionada un valor
de 33.56.

El valor tedrico de F para estos analisis es de 2.84, debido a que F
calculada para ambos analisis es mayor que la F tedrica; se dice que existe
diferencia significativa cuando se varia la concentracién en peso de isopropanol

en agua e isopropanol en biodiesel (conclusion 7).
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Impacto ambiental

Se realiz6 un analisis sobre el impacto ambiental que pudo ser generado
durante la presente investigacion (apéndice 7), en la cual los aspectos
ambientales que se tomaron en consideracion fueron el aire, agua, suelo,
biodiversidad, lo visual y social. Durante el desarrollo de esta investigacion se
determind que los aspectos ambientales que influyeron de forma significativa
fueron el aire, agua y suelo. Con respecto al aire para mitigar el impacto
ambiental de los gases que se generaron durante el experimento, se utilizé la
campana de extraccidon de gases; el impacto ambiental provocado por el
suministro de agua fue minimo, ya que se utiliz6 de manera racional,
exclusivamente para cubrir las necesidades de la investigacion y ademas (para
los aspectos ambientales agua y suelo), se hizo el manejo adecuado de
desechos liquidos para que el impacto no fuera significativo.
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CONCLUSIONES

Para las soluciones binarias de isopropanol en agua, las correlaciones no
lineales para la densidad y el indice de refraccion en funcion de la
concentracion porcentual en peso, representan funciones polinébmicas de
segundo orden y relacién inversamente proporcional y directamente

proporcional respectivamente a la temperatura de 24+1°C.

Para las soluciones binarias de isopropanol en biodiesel, las
correlaciones para la densidad y el indice de refraccion en funcion de la
concentracion porcentual en peso, representan funciones lineales y
relacion inversamente proporcional respectivamente a la temperatura de
24+1°C.

El sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua pertenece a la
clasificacion de sistemas ternarios tipo |, segun la clasificacion de
Treybal. Aceptando la hipotesis nula.

Segun las graficas del sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua se
demuestra que la afinidad del isopropanol es parecida a la del agua a
bajos contenidos de concentracién del isopropanol, asi como con el
biodiesel.

El punto de pliegue obtenido experimentalmente para el sistema ternario

isopropanol-biodiesel-agua a la temperatura de 24+1°C es de 54% de

isopropanol, 41% de biodiesel y 5% de agua.
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No es posible refinar el contenido de isopropanol en el biodiesel, puesto
que no se determind una linea de amarre en el sistema que cumpla con
la especificacion del 0.20% de alcohol maximo segun la Norma EN
14214, para las relaciones de biodiesel: agua analizadas a tres ciclos de
lavado durante 25 minutos de agitacion constante a 400 rpm.

Con base al analisis de varianza ANOVA existe diferencia significativa,
cuando se varia la concentracidén porcentual en peso del isopropanol en
agua e isopropanol en biodiesel en funcion del indice de refraccion y las
soluciones binarias de isopropanol en agua tituladas con biodiesel y las
soluciones binarias de isopropanol en biodiesel tituladas con agua.
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RECOMENDACIONES

Realizar un estudio de la distribucion de solubilidad del isopropanol en
agua y biodiesel producido a base de isopropanol, para determinar la
caracterizacion del equilibrio de inmiscibilidad de sus respectivos

sistemas ternarios.

Realizar un estudio de los sistemas de lavado del biodiesel del sistema
ternario isopropanol-biodiesel-agua, utilizando biodiesel producido con

isopropanol.

Realizar un estudio del sistema cuaternario (glicerol/alcohol)-biodiesel-
agua con el alcohol mas eficiente para el lavado de biodiesel y de esta
manera disponer de la suficiente certeza para realizar el refino completo

del biodiesel.
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APENDICE 1. DATOS ORIGINALES

Pesos de las soluciones de isopropanol-agua obtenidos a la temperatura

de 24+1°C
Concentraciéon nominal Pesos de las soluciones (g)
(% en peso) Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
5 38.094 38.137 38.094
10 37.870 38.031 38.027
20 37.930 37.905 37.987
30 37.887 37.896 37.909
40 37.733 37.745 37.745
50 37.555 37.560 37.603
60 37.294 37.488 37.294
70 37.070 37.129 37.129
85 36.719 36.754 36.795
95 36.295 36.324 36.295

Fuente: elaboracién propia
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Pesos de las soluciones de isopropanol-biodiesel obtenidos a la

temperatura de 24+1°C

Concentracién nominal Pesos de las soluciones (g)
(% en peso) Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
10 36.241 36.385 36.009
20 36.305 36.131 36.131
30 35.980 36.077 36.015
40 36.171 35.949 35.897
50 36.103 35.938 35.877
60 35.838 35.82 35.998
70 35.662 35.915 35.590
80 35.605 35.705 35.605
90 35.682 35.463 35.694
100 35.588 35.434 35.675

Fuente: elaboracion propia
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Valores de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones de

isopropanol-agua a la temperatura de 24°C

Concentracion nominal

indices de refracciéon (N)

(% en peso) Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
0 1.3333 1.3333 1.3333
5 1.3370 1.3370 1.3370

10 1.3390 1.3390 1.3390
20 1.3460 1.3460 1.3460
30 1.3540 1.3540 1.3540
40 1.3575 1.3575 1.3575
50 1.3620 1.3625 1.3625
60 1.3670 1.3670 1.3670
70 1.3705 1.3705 1.3705
85 1.3725 1.3730 1.3730
95 1.3750 1.3740 1.3745

Fuente: elaboracién propia

Valores de los indices de refraccion obtenidos para las soluciones de

isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24°C

Concentracion nominal

indices de refraccion (N)

(% en peso) Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3

0 1.4505 1.4505 1.4500
10 1.4440 1.4440 1.4440
20 1.4350 1.4345 1.4345
30 1.4300 1.4295 1.4300
40 1.4200 1.4200 1.4200
50 1.4135 1.4135 1.4135
60 1.4015 1.4045 1.4055
70 1.3955 1.3960 1.3960
80 1.3890 1.3885 1.3885
90 1.3835 1.3835 1.3835
100 1.3740 1.3740 1.3740

Fuente: elaboracién propia
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Datos de los volumenes de biodiesel adicionados para titular alicuotas de

3 ml de las soluciones de isopropanol-agua a la temperatura de 24+1°C

Concentraciéon nominal Volumen de biodiesel (ml)
(% en peso) Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
5 0.100 0.080 0.080
10 0.040 0.080 0.100
20 0.080 0.080 0.060
30 0.060 0.060 0.060
40 0.060 0.060 0.060
50 0.040 0.080 0.060
60 0.060 0.040 0.040
70 0.040 0.060 0.060
85 0.260 0.240 0.260
95 2.120 1.300 2.000

Fuente: elaboracién propia

Datos de los volumenes de agua adicionados para titular alicuotas de 3 ml

de las soluciones de isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24+1°C

Concentraciéon nominal Volumen de agua (ml)
(% en peso) Corrida 1 Corrida 2 Corrida 3
10 0.040 0.060 0.080
20 0.060 0.100 0.100
30 0.100 0.100 0.140
40 0.080 0.120 0.100
50 0.200 0.200 0.120
60 0.140 0.140 0.160
70 0.220 0.240 0.180
80 0.300 0.280 0.260
90 0.220 0.200 0.220

Fuente: elaboracién propia
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indices de refraccion obtenidos para cada par de soluciones conjugadas

(fase biodiesel y fase agua), obtenidas para cada mezcla ternaria

producida a la temperatura de 24°C

Agua Biodiesel | IPA indices de refraccién
Muestra Fase - - -
o o o Corrida | Corrida | Corrida
(%) (%) (%)
1 2 3
Biodiesel | 1.4395 | 1.4395 | 1.4400
1 60 10 30
Agua | 1.3710 | 1.3720 | 1.3720
Biodiesel | 1.4420 | 1.4420 | 1.4415
2 30 10 60
Agua | 1.3705 | 1.3705 | 1.3705
Biodiesel | 1.4455 | 1.4435 | 1.4450
3 60 30 10
Agua | 1.3610 | 1.3615 | 1.3615
Biodiesel | 1.4470 | 1.4470 | 1.4465
4 40 30 30
Agua | 1.3605 | 1.3605 | 1.3605
Biodiesel | 1.4475 | 1.4465 | 1.4470
5 20 30 50
Agua | 1.3560 | 1.3575 | 1.3570
Biodiesel | 1.4495 | 1.4495 | 1.4495
6 20 60 20
Agua | 1.3435 | 1.3445 | 1.3445

Fuente: elaboracién propia
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indices de refraccion obtenidos para las distintas relaciones biodiesel:

agua para una muestra de 50 ml de biodiesel con 15% de isopropanol con

agitacion constante a 400 rpm y durante un tiempo de 25 minutos a la

temperatura de 24+1°C

Relacion

Volumen de agua

indice de refraccion

indice de refraccion

fase biodiesel fase agua
biodiesel: agua (ml) 1 2 3 1 2 3
20:01 25 1.4425 | 1.4420|1.4420|1.3635|1.3650 | 1.3635
10:01 5 1.4445 |1.4435|1.4435|1.3590 | 1.3595| 1.3595
05:01 10 1.4460 |1.4460 |1.4460 | 1.3555|1.3560| 1.3560
2.5:1 20 1.4485 | 1.4485|1.4480|1.3480|1.3480 | 1.3480
1.5:1 33.33 1.4495 | 1.4495|1.4495|1.3435|1.3435|1.3435
01:01 50 1.4500 | 1.4500| 1.4500|1.3405|1.3410| 1.3410

Fuente: elaboracién propia
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indices de refraccion obtenidos para los distintos ciclos de lavado de

biodiesel de las relaciones biodiesel: agua para una muestra de 50 ml de

biodiesel con 15% de isopropanol con agitacion constante a 400 rom y

durante un tiempo de 25 minutos a la temperatura de 24+1°C

indice de refraccion

indice de refraccion

Relacion Lo
Cicl fase biodiesel fase agua
- . iclos Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida | Corrida
biodiesel: agua
1 2 3 1 2 3
1 1.4445 | 1.4435 | 1.4435 | 1.3590 | 1.3595 | 1.3595
10.1 2 1.4460 | 1.4460 | 1.4460 | 1.3525 | 1.3525 | 1.3525
3 1.4480 | 1.4475 | 1.4480 | 1.3475 | 1.3475 | 1.3480
1 1.4460 | 1.4460 | 1.4460 | 1.3555 | 1.3560 | 1.3560
5.1 2 1.4495 | 1.4495 | 1.4490 | 1.3460 | 1.3460 | 1.3455
3 1.4495 | 1.4495 | 1.4495 | 1.3405 | 1.3405 | 1.3410
1 1.4485 | 1.4485 | 1.4480 | 1.3480 | 1.3480 | 1.3480
2.5.1 2 1.4495 | 1.4495 | 1.4495 | 1.3430 | 1.3430 | 1.3430
3 1.4495 | 1.4495 | 1.4495 | 1.3370 | 1.3370 | 1.3370

Fuente: elaboracion propia
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APENDICE 2. MUESTRA DE CALCULO

Calculo de la media aritmética
o XX
X==_
N

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

N : nUmero de observaciéon

Calculo de la media aritmética de los pesos de las soluciones binarias de

isopropanol-agua al 5% (peso de solucidon + peso del picndmetro) a la
temperatura de 24+1°C.

« _ 38.094 g +38.1337 g +38.0940 _ ¢ 063 ¢

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

soluciones binarias de isopropanol-agua al 5% a la temperatura de 24°C.

< - 1.3370 +1.3370 +1.3370
3

=1.3370
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° Calculo de la media aritmética de los volumenes de biodiesel adicionados

a la solucién binara de isopropanol-agua al 5% a la temperatura de
24%1°C.

~0.10ml +0.08 ml +0.08 ml
3

X = 0.0867 ml

Los resultados para las siguientes corridas de la media aritmética de los
pesos de las soluciones binarias, indice de refraccion y volumenes de adicion

de los solventes se presentan en la seccion de datos calculados.

Calculo de las densidades de las soluciones

Donde:

p : densidad de la solucion (g/ml)
P : peso del picndmetro (g)
P, : peso de la solucién, mas el peso inicial del picnémetro (g)

V, : volumen del picnémetro (9.42 ml)
J Calculo de la densidad de la solucion binaria isopropanol-agua al 5% a la
temperatura de 24+1°C.

_ (38.1083g-28.3279)
9.92ml

=0.9860g/ml
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Los resultados para las siguientes corridas de las soluciones binarias
isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24+1°C, se
presentan en la seccion de datos calculados.

Calculo de las concentraciones reales de porcentaje en peso de las

soluciones

C= [plPAVSdXJ*lOO (3)
psoIVsoI

Donde:

Pea: densidad del Isopropanol a la temperatura analizada (g/ml)
V,, : volumen de la solucién preparada (50 ml)

P - densidad de la solucion (g/ml)

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

o Calculo de la concentracion real de la solucion binaria isopropanol-agua

al 5% a la temperatura de 24+1°C.

co [0.7829g/ml *50ml *0.05

*100 =3.9699%
0.9860g/ml *50ml

Los resultados para las siguientes corridas de las soluciones binarias
isopropanol-agua e isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24+1°C, se

presentan en la seccion de datos calculados.
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Determinacién de las curvas de correlacion de los parametros indice de

refraccion en funcion de la concentracion

Se determinaron al graficar los indices de refraccion contra las
concentraciones de isopropanol en los solventes utilizados por medio de una
hoja de calculo de Excel, con su respectiva ecuacion matematica y coeficiente

de correlacion.

o La ecuacion de correlacion del indice de refraccion contra concentracion
(porcentaje en peso) con su coeficiente de correlacion, para las
soluciones de isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24°C.

N = -0.0008 C + 1.4513
R? = 0.9975
. La ecuacion de correlacion del indice de refraccidon contra concentracion

(porcentaje en peso) con su coeficiente de correlacion, para las
soluciones de isopropanol-agua a la temperatura de 24°C.

N =-4E-06C?+0.0008 C +1.3323
R? = 0.9973

Donde:

N : indice de refraccion

C : concentracion (% en peso)

Los resultados de las siguientes corridas de las ecuaciones de
correlacidn y sus respectivos coeficientes de correlacion para las soluciones
binarias isopropanol-biodiesel e isopropanol-agua a las dos temperaturas
analizadas, se presentan en la seccidn de datos calculados.

100



Calculo de la composicion porcentual de las mezclas ternarias para

graficar la curva binodal

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

% Soluto = XV&AP'PA (5)

t

.. V
% Solvente adicionado = li/lipz (6)
t

9, Solvente] = (lesol K/IXlelpA) (7)

t
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 solucién a titular (ml)

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

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

Piea: densidad del soluto (isopropanol) (g/ml)

o Calculo de la composicion porcentual en peso de la mezcla ternaria
formada, para la solucion isopropanol-biodiesel al 10%, titulada con
agua, a temperatura de 24+1°C.

M, = (0.06ml *0.9972g/ml) + (3ml *0.8585g/ml) = 2.6352g

0.10 *3ml *0.7829 g/ ml
2.63529

% lsopropano | = *100 =8.9126%
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0.06ml *0.9972 g/ ml
2.63529

% Agua = *100 = 2.2704%

(3ml *0.8585g/ml)—(0.10 *3ml *0.7829g/ml)
2.6352¢

% Biodiesel = *100 = 88.8170%

o Calculo de la composicion porcentual en peso de la mezcla ternaria
formada, para la solucion isopropanol-agua al 5%, titulada con biodiesel,

a temperatura de 24+ 1°C.

M, = (0.0867ml *0.8741g/ml)+ (3ml *0.9860g/ml) = 3.0338g

0.05*3ml *0.7829 g/ ml
3.0338¢

% lsopropano | = *100 = 3.8708 %

(0.0867ml *0.8741g/ml)
3.0338¢

% Biodiesel = *100 =2.4971%

(3ml *0.9860g/ml)—(0.05*3ml *07829g/ml)
3.03389

% Agua = *100 = 93.6322%

Los resultados de las siguientes corridas de las composiciones
porcentuales en peso de las mezclas ternarias formadas con cada solucién se

presentan en la seccion de datos calculados.
Obtencion de la curva binodal

Se graficaron las composiciones porcentuales en peso para las mezclas
ternarias por medio del software ProSim Ternary Diagram, 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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o Calculo de la composicion porcentual en peso de las capas conjugadas
formadas a partir de mezclas ternarias, luego de agitar y reposar dichas

mezclas.

v Fase biodiesel: al sustituir el indice de refraccion leido para
dicha fase, se sustituye el valor en la ecuacion de correlacién
para soluciones binarias isopropanol-biodiesel, a la temperatura

analizada, asi se obtiene la composicién porcentual en peso.

v Fase agua: al sustituir el indice de refraccion leido para esta
fase, se sustituye el valor en la ecuacion de correlacion para
soluciones binarias isopropanol-agua, a la temperatura

analizada, asi se obtiene la composicién porcentual en peso.

o Calculo de la composicion de la fase de biodiesel formada para la mezcla
ternaria 1 (60% agua, 10% biodiesel, 30% IPA) a 24+1°C.

1.4447 =-0.0008C +1.4513
Despejando C de la ecuacion anterior se obtiene:

C =8.2967%

o Calculo de la composicion de la fase de agua formada para la mezcla
ternaria 1 (60% agua, 10% biodiesel, 30% IPA) a 24+1°C.

1.3568 = —4E - 06 C* + 0.0008 C +1.3323

Despejando C de la ecuacion anterior se obtiene:

C=37.8175%
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Los resultados de las siguientes muestras de las composiciones
porcentuales en peso de las mezclas ternarias se presentan en la seccion de

datos calculados.

Obtencion de las lineas de union

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.

Obtencion del punto de pliegue

Por medio del método grafico (apéndice 4) se procede a la obtencion de
la curva de distribucidon, graficando los datos de % de isopropanol en fase
biodiesel y los % de isopropanol en fase agua de los puntos obtenidos al azar
en el sistema ternario isopropanol-biodiesel-agua, para obtener las lineas de
unién de equilibrio. Las cuales indican el punto de pliegue en el diagrama
debido a su disminucién a medida que las soluciones de los dos liquidos se
hacen casi iguales, por lo que la linea de enlace se acorta y por ultimo se
reduce hasta un punto. El punto de pliegue sera el punto que queda libre de
linea de unidon en el diagrama triangular (% isopropanol en extracto = %
isopropanol en refinado). Esto también se puede observar en el diagrama
liquido vapor del sistema isopropanol-agua en donde se observa que el

azeotropo empieza de un 58% hasta un 80% aproximadamente.
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Calculo del coeficiente de distribucion

Donde:

k : coeficiente de distribucion

y : concentracion al equilibrio de isopropanol en fase organica

X: concentracion al equilibrio de isopropanol en fase acuosa

Calculo del coeficiente de distribucion para los datos obtenidos de la
mezcla 1 (60% agua, 10% biodiesel, 30% IPA) a 24+1°C.

0
K 14.5467% 01742
87.4169%

Los resultados de las siguientes corridas de las soluciones ternarias se
presentan en la seccion de datos calculados.

Calculo del coeficiente de particion para el punto de pliegue obtenido a
24+1°C.

K*=0.1391(8.2) "’ =0.1060

El resultado anterior se presenta en la seccion de resultados.
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APENDICE 3.

DATOS CALCULADOS

Pesos de picnémetro, indices de refracciéon y volumenes de titulacién

promedio para las soluciones de isopropanol-agua a la temperatura de

24+1°C
Concentracion | Peso del picnémetro | indice de refraccién Vg!ug:::eclie
nominal (9) (N) adicionade (ml)
(% en peso) Media | Desviacion | Media | Desviacion | Media | Desviacion
0 38.2025 0.0124 1.3333 0.0000 - -
5 38.1083 0.0405 1.3370 0.0000 0.0867 0.0189
10 37.9760 0.1499 1.3390 0.0000 0.0733 0.0471
20 37.9407 0.0655 1.3460 0.0000 0.0733 0.0189
30 37.8973 0.0165 1.3540 0.0000 0.0600 0.0000
40 37.7410 0.0113 1.3575 0.0000 0.0600 0.0000
50 37.5727 0.0429 1.3623 0.0005 0.0600 0.0283
60 37.3587 0.1829 1.3670 0.0000 0.0467 0.0189
70 37.1093 0.0556 1.3705 0.0000 0.0533 0.0189
85 36.7560 0.0552 1.3728 0.0005 0.2533 0.0189
95 36.3047 0.0273 1.3745 0.0007 1.8067 0.7165

Fuente: elaboracién propia
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Pesos de picnémetro, indices de refracciéon y volumenes de titulacién

promedio para las soluciones de isopropanol-biodiesel a la temperatura

de 241+1°C
Concentracion | Peso del picnémetro | indice de refraccion | Volumen de agua
nominal (9) (N) adicionado (ml)
(% en peso) Media | Desviacion | Media | Desviacion | Media | Desviacion
0 36.3647 0.0260 1.4503 0.0005 - ---
10 36.2117 | 0.28661 1.4440 0.0000 0.0600 0.0283
20 36.1890 | 0.16405 | 1.4347 0.0005 0.0867 0.0377
30 36.0240 | 0.07495 |1.4298 0.0005 0.1133 0.0377
40 36.0057 | 0.23382 | 1.4200 0.0000 0.1000 0.0283
50 359727 | 0.18432 |1.4135 0.0000 0.1733 0.0754
60 35.8853 | 0.15933 | 1.4038 0.0033 0.1467 0.0189
70 35.7223 | 0.27247 | 1.3958 0.0005 0.2133 0.0471
80 35.6383 | 0.09428 |1.3887 0.0005 0.2800 0.0283
90 35.6130 | 0.21213 |[1.3835 0.0000 0.2133 0.0189
100 35.5657 | 0.18620 | 1.3740 0.0000 - -

Fuente: elaboracién propia
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Datos de las densidades promedio de las soluciones binaria de

isopropanol-agua a la temperatura de 24+1°C

Concentracion nominal Densidad
(% en peso) (g/ml)
0 0.9972
5 0.9860
10 0.9727
20 0.9691
30 0.9648
40 0.9490
50 0.9320
60 0.9105
70 0.8853
85 0.8497
95 0.8042

Fuente: elaboracion propia

Datos de las densidades promedio de las soluciones binarias de

isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24+1°C

Concentracién nominal Densidad

(% en peso) (g/ml)
0 0.8741

10 0.8585

20 0.8561

30 0.8393

40 0.8374

50 0.8340

60 0.8251

70 0.8084

80 0.7998

90 0.7972

100 0.7924

Fuente: elaboracién propia
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Datos de las concentraciones reales de las soluciones binarias de

isopropanol-agua a la temperatura de 24+1°C

Concentraciéon nominal Concentracién
(% en peso) real (%)
5 3.9699
10 8.0487
20 16.1565
30 24.3445
40 32.9984
50 41.9990
60 51.5929
70 61.9006
85 78.3159
95 92.4814

Fuente: elaboracién propia

Datos de las concentraciones reales de las soluciones binarias de

isopropanol-biodiesel a la temperatura de 24+1°C

Concentracién Nominal Concentracién
(% en peso) Real (%)
10 9.1197
20 18.2887
30 27.9850
40 37.3969
50 46.9353
60 56.9324
70 67.7916
80 78.3087
90 88.3837
100 98.8044

Fuente: elaboracién propia
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Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias formadas a

partir de las soluciones de isopropanol-agua a la temperatura de 24+1°C,

necesarios para graficar la curva binodal

Concentracion | Volumen de Masa
nominal biodiesel total %IPA | % Biodiesel | % Agua
(% en peso) (ml) (9)
5 0.0867 3.0338 | 3.8708 2.4971 93.6322
10 0.0733 2.9821 7.8757 2.1495 89.9748
20 0.0733 2.9715 | 15.8080 2.1572 82.0348
30 0.0600 2.9467 | 23.9112 1.7798 74.3089
40 0.0600 2.8994 | 32.4015 1.8089 65.7896
50 0.0600 2.8485 | 41.2257 1.8412 56.9331
60 0.0467 2.7721 | 50.8337 1.4715 47.6948
70 0.0533 2.7026 | 60.8328 1.7250 37.4422
85 0.2533 2.7705 | 72.0563 7.9927 19.9510
95 1.8067 3.9918 | 55.8944 39.5614 4.5441

Fuente: elaboracion propia
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Datos de la composicion porcentual de las mezclas ternarias formadas a

partir de las soluciones de isopropanol-biodiesel a la temperatura de

241*1°C, necesarios para graficar la curva binodal

Concentracion | Volumen de Masa
nominal biodiesel total %IPA | % Biodiesel | % Agua
(% en peso) (ml) (9)
10 0.0600 2.6352 | 8.9126 88.8170 2.2704
20 0.0867 2.6548 | 17.6934 79.0514 3.2552
30 0.1133 2.6308 | 26.7828 68.9215 4.2957
40 0.1000 2.6118 | 35.9691 60.2131 3.8178
50 0.1733 2.6748 | 43.9025 | 49.6358 6.4617
60 0.1467 2.6214 | 53.7562 40.6648 5.5790
70 0.2133 2.6379 | 62.3247 | 29.6110 8.0643
80 0.2800 2.6786 | 70.1461 19.4303 10.4236
90 0.2133 2.6043 | 81.1644 10.6674 8.1682
100 0.0000 2.3771 | 98.8044 1.1956 0.0000

Fuente: elaboracion propia
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indices de refraccion promedio de las fases biodiesel y fase agua para los

puntos seleccionados por debajo del domo de solubilidad a la temperatura

de 24%1°C
Agua Biodiesel IPA
Muestra Fase | Media |Desviacion
(%) (%) (%)
Biodiesel | 1.4397 0.0005
1 60 10 30
Agua [1.3717 0.0009
Biodiesel | 1.4418 0.0005
2 30 10 60
Agua [1.3705 0.0000
Biodiesel | 1.4447 0.0016
3 60 30 10
Agua [1.3613 0.0005
Biodiesel | 1.4468 0.0005
4 40 30 30
Agua |[1.3605 0.0000
Biodiesel | 1.4470 0.0007
5 20 30 50
Agua |[1.3568 0.0012
Biodiesel | 1.4495 0.0000
6 20 60 20
Agua [1.3442 0.0009

Fuente: elaboracion propia
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Datos de las concentraciones de los pares de equilibrio (soluciones

conjugadas), para el establecimiento de las lineas de uniéon, obtenidas

para cada mezcla reproducida, a la temperatura de 24+1°C

Concentracion de IPA
(% en peso)
Muestra % IPA % Biodiesel | % Agua
Fase
Fase agua

biodiesel
1 30 10 60 14.5467 87.4169
2 60 10 30 11.8383 78.7868
3 10 30 60 8.2967 47.6391
4 30 30 40 5.5883 45.6861
5 50 30 20 5.3800 37.8175
6 20 60 20 2.2550 16.1350

Fuente: elaboracion propia

114




Datos del coeficiente de distribucién para las mezclas ternarias

isopropanol-biodiesel-agua a la temperatura de 24+1°C

Agua A Relacién
Muestra Biodiesel IPA biodiesel: K*
(%) (%) (%) agua
1 60 10 30 0.1667 0.1742
2 30 10 60 0.3333 0.1664
3 60 30 10 0.5000 0.1503
4 40 30 30 0.7500 0.1398
5 20 30 50 1.5000 0.1423
6 20 60 20 3.0000 0.1223

Fuente: elaboracion propia

115




Datos de las concentraciones para el establecimiento de las lineas de

unién, obtenidas para cada relacion biodiesel: agua, para una muestra de

50 ml de biodiesel al 15% de isopropanol con agitacién constante a 400

rpm y durante un tiempo de 25 minutos a la temperatura de 24+1°C

. - . Fase agua Fase biodiesel
Relacion biodiesel: agua %IPA %IPA

20.1 54.4478 11.4217
10.1 43.0644 9.3383

5.1 35.8387 6.6300
251 22.0577 3.7133
1.5.1 15.1472 2.2550

1.1 11.3058 1.6300

Fuente: elaboracién propia

Datos de las concentraciones de Isopropanol en agua para determinar la

cantidad de ciclos de lavado, para una muestra de 50 ml de biodiesel al

15% de isopropanol con agitacion constante a 400 rom y durante un

tiempo de 25 minutos a la temperatura de 24+1°C

Relacion Ciclos "::A en agua IPA residual
biodiesel: agua (% en peso) (% en peso)

1 43.0644 9.3383

10.1 2 29.6438 6.6300

3 21.5250 4.3383

1 35.8387 6.6300

5.1 2 18.6571 2.4633

3 11.0712 2.2550

1 22.0577 3.7133

2.5.1 2 14.4138 2.2550

3 6.0585 2.2550

Fuente: elaboracién propia
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APENDICE 4. DETERMINACON DEL PUNTO DE PLIEGUE

Domo de solubilidad tipo | de los datos experimentales en el sistema
isopropanol-biodiesel-agua a 24+1°C y diagrama liquido vapor del sistema

isopropanol-agua a una presion constante de 101.3 kPa
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Fuente: elaboracién propia
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APENDICE 5. ANALISIS ESTADISTICO ANOVA

Este analisis se realizara a través del método ANOVA o analisis de
varianza, denominado “Analisis de Varianza de Clasificacion Simple”, con la
cual se determinara, si existe o no, una diferencia o variabilidad significativa
entre cada una de las propiedades de las muestras analizadas. El

procedimiento es el siguiente:

Variacion dentro de las muestras

Para una muestra de n mediciones X1, Xa,..., X, se define como la suma
de los cuadrados de las diferencias entre los datos (particulas) de las

mediciones y su media X' correspondiente, dividida entre n menos uno, asi:

Donde:

D" : sumatoria

V, :variacion dentro de las muestras
X, :valor de la propiedad media

X' :valor de la media de propiedades
X' :valor de la media de propiedades

n : numero de mediciones
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J Se calcula el valor de la media de la muestras (Xm).

o Se calcula el cuadrado de medias dentro de las muestras (CDMd), con:

CDM, =" gl =h*(n-1) (10)

Donde:

Vi : valor de la variacién para cada muestra
gl : grados libertad

h : nimero de muestras

n: numero de propiedades
Variacion entre las muestras
Esta variacion se define como la sumatoria de los cuadrados de las

diferencias entre la media de propiedades y el valor de la media de la muestras
Xm, asi:

¢ h-1 (11)
Donde:
Ve : variacion entre las muestras
Xi ' : media de las propiedades de n mediciones
h : nimero de muestras

Xm : media de las muestras de h mediciones
o Se calcula el cuadrado de las medias entre las muestras (CDMe), asi:
CDM, =V, *(h—-1) con gl =(h-1 (12)

120



° Se divide el CDMeentre el CDMu, el cociente forma el valor calculado de

la funcidn F de cola, asi:

. _ CDM,
(-1)n(r-0)] = Cpp (13)
o Se compara el valor de F con el valor de Fc o valor critico de F para una

prueba de dos colas (referencia 6), utilizando la distribucién F-Fisher

(a/2) teniendo en cuenta los grados de libertad correspondientes y

utilizando una significancia de 5% (a = 0.05).

° Conclusiones

Si F <= Fc: no existe variabilidad significativa.

Si F > Fc: si existe variabilidad significativa.

En la siguiente tabla se resume el método.

Resumen del método ANOVA

Grados
Variabilidad CDM Varianza F
libertad
Entre las CDM
CDM gl =h*(n-1) V d
muestras ° ° CDM,
Dentro de las
CDMqy gl = (h_l) Vyq
muestras

Fuente: elaboracién propia
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Analisis de la variacion del indice de refraccion en soluciones de

isopropanol en agua de diferente concentracién nominal, variacién dentro

de las muestras (Vd) y entre las muestras (Ve) a la temperatura de 24 °C

Concentracion

nominal indice de Desviacion vd Ve
(% en peso) refraccién promedio (N)
(1]
5 1.3370 0.000000 |0.000000| 0.000286
10 1.3390 0.000000 |7.40E-32
20 1.3460 0.000000 |0.000000
30 1.3540 0.000000 |0.000000
40 1.3575 0.000000 |0.000000
50 1.3623 0.000471 |8.33E-08
60 1.3670 0.000000 |0.000000
70 1.3705 0.000000 |0.000000
85 1.3728 0.000471 |8.33E-08
95 1.3745 0.000707 |2.50E-07
Promedio 1.3581 2. Ve |4.47E-07

Fuente: elaboracion propia
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Analisis de la variacion del indice de refraccion en soluciones de

isopropanol en biodiesel de diferente concentracién nominal, variacion

dentro de las muestras (Vd) y entre las muestras (Ve) a la temperatura de

24°C

Concentracion

nominal indice de Desviacién vd Ve
(% en peso) refraccién promedio (N)

10 1.4440 0.0000 0.000000| 0.00072

20 1.4347 0.0005 8.33E-08

30 1.4298 0.0005 8.33E-08

40 1.4200 0.0000 0.000000

50 1.4135 0.0000 0.000000

60 1.4038 0.0033 4 .33E-06

70 1.3958 0.0005 8.33E-08

80 1.3887 0.0005 8.33E-08

90 1.3835 0.0000 0.000000

100 1.3740 0.0000 7.40E-32
Promedio 1.4088 2. Vs |4.75E-06

Fuente: elaboracién propia
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Analisis de la variacion del volumen de biodiesel adicionado en

soluciones de isopropanol en agua de diferente concentracion nominal,

variacion dentro de las muestras (Vd) y entre las muestras (Ve) a la

temperatura de 2411 °C

Concentracion

Volumen de

nominal biodiesel promedio Desviacion vd Ve
(% en peso) (ml)

5 0.0867 0.0189 | 0.00013 | 0.30001

10 0.0733 0.0471 0.00093

20 0.0733 0.0189 | 0.00013

30 0.0600 0.0000 0.00000

40 0.0600 0.0000 0.00000

50 0.0600 0.0283 | 0.00040

60 0.0467 0.0189 | 0.00013

70 0.0533 0.0189 | 0.00013

85 0.2533 0.0189 | 0.00013

95 1.8067 0.7165 | 0.19613
Promedio 0.2573 2 Ve | 0.19813

Fuente: elaboracion propia
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Analisis de la variacion del volumen de agua adicionado en soluciones de

isopropanol en biodiesel de diferente concentracién nominal, variacion

dentro de las muestras (Vd) y entre las muestras (Ve) a la temperatura de

24%1 °C

Concentracion

Volumen de

nominal biodiesel promedio Desviacion vd Ve
(% en peso) (ml)

10 0.0600 0.0283 0.00040 | 0.00696

20 0.0867 0.0377 0.00053

30 0.1133 0.0377 0.00053

40 0.1000 0.0283 0.00040

50 0.1733 0.0754 0.00213

60 0.1467 0.0189 0.00013

70 0.2133 0.0471 0.00093

80 0.2800 0.0283 0.00040

90 0.2133 0.0189 0.00013

100 0.0000 0.0000 0.00000
Promedio 0.1387 2 Va | 0.00560

Fuente: elaboracion propia
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Analisis de varianza del indice de refraccion en funcion de soluciones de

isopropanol en agua de diferente concentracién nominal, para la

evaluacion del grado de diferenciacion significativa en el sistema

isopropanol-biodiesel-agua a 24 °C

Grados
Variabilidad CDM Varianza F Fec
libertad
Concentracion
nominal (% en | 0.000286 9 0.000286 | 18513.13 | 2.8400
peso)
Repeticiones | 1.389E-07 20 4.17E-07

Fuente: elaboracién propia

Analisis de varianza del indice de refraccion en funcion de soluciones de

isopropanol en biodiesel de diferente concentracién nominal, para la

evaluacion del grado de diferenciacion significativa en el sistema

isopropanol-biodiesel-agua a 24 °C

Grados
Variabilidad CDM Varianza F Fe
libertad
Concentracién
nominal (% en | 0.006517 9 0.00072 | 4115.869 | 2.8400
peso)
Repeticiones | 1.583E-06 20 4.75E-06

Fuente: elaboracién propia
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Analisis de varianza del volumen adicionado de biodiesel a soluciones de

isopropanol en agua de diferente concentracién nominal, para la

evaluacion del grado de diferenciacion significativa en el sistema

isopropanol-biodiesel-agua a 24+1°C

Grados
Variabilidad CDM Varianza F F.
libertad
Concentracion
nominal (% en | 2.70011 9 0.30001 | 40.88318 | 2.8400
peso)
Repeticiones | 0.06604 20 0.19813

Fuente: elaboracion propia

Analisis de varianza del volumen adicionado de agua a soluciones de

isopropanol en biodiesel de diferente concentracién nominal, para la

evaluacion del grado de diferenciacion significativa en el sistema

isopropanol-biodiesel-agua a 24+1°C

Grados
Variabilidad CDM Varianza F Fe
libertad
Concentracién
nominal (% en | 0.06265 9 0.00696 | 33.5619 2.8400
peso)
Repeticiones | 0.00187 20 0.00560

Fuente: elaboracién propia
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APENDICE 6.

ANALISIS DE COSTOS PARA EL TRABAJO DE

GRADUCION DEL SISTEMA TERNARIO IPA-BIODIESEL-AGUA

Costo de reactivos

. . Costo . Costo
Reactivos Unidad Fuente unitario (Q) Cantidad total (Q)
Biodiesel 1 galdn Toledo 24.00 1 24.00
Isopropanol 3 litro Quimica 124.25 3 372.75
anhidrido Técnica
Agua 2 Emb.
destilada garrafones | Mariposa 15.00 2 30.00
Total 426.75
Fuente: elaboracion propia
Costo de equipo
Costo/
Equipo Descripcion . _Cc_>sto Depreciacion (Q) | 2 meses
inicial (Q) Q)
Balanza marca OHAUS,
analitica modelo AR1530 18,393.00 3,678.60 613.10
Plancha de
calentamiento | SYBRON/Thermolyne,
con agitacion | SP18425 3,280.00 656.00 109.33
marca ABBE, modelo
Refractometro | 32200 35,000.00 7000.00 1,166.67
Campana de
extraccion LABOTEC 36,952.00 7,390.40 1,231.73
Total 3,120.83

Fuente: elaboracion propia
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Costo de cristaleria

Costo

Cristaleria Descripcion Fuente unitario Cantidad Costo
Q) total (Q)
250 ml de
Earlenmeyers borosilicato DILAB 42.56 4 170.24
Pipetas 1ml DILAB 16.80 1 16.80
serolégicas
Pipetas 5 mi DILAB 16.80 1 16.80
serolégicas
Pipetas 10 ml DILAB 18.20 1 18.20
serolégicas
Varillade | vidrio de 8 x35 | ppqincA 10.50 1 10.50
agitacion mm
Bureta 25 ml PROINCA 323.75 2 323.75
Bureta 10 mi de boro DILAB 411.04 2 822.08
clase B
25 ml de
Beakers bomslicato DILAB 4111 2 82.22
50 ml de
Beakers borosiicato DILAB 41.44 2 82.88
250 ml de
Beakers borosiioato DILAB 41.44 2 82.88
1000 ml de
Beakers borosiicat DILAB 69.72 2 139.44
Ampolla de 250 ml DILAB 600.21 2 1,200.42
decantacion
Ampolla de 1000 ml DILAB 1,440.50 1 1,440.50
decantacion
Probeta 10 ml DILAB 37.35 1 37.35
Probeta 25 mi DILAB 38.64 1 38.64
Probeta 50 ml DILAB 41.44 1 41.44
Probeta 100 ml DILAB 51.52 1 51.52
Tubos de 10 ml DILAB 1.96 10 19.60
ensayo
Picnémetro 10 ml DILAB 602.84 1 602.84
. Rango de
Termometro 0-150°C DILAB 102.48 1 102.48
Total 5,300.58

Fuente: elaboracion propia




Costo de accesorios

Costo Costo total
Accesorios Descripcion Fuente unitario | Cantidad Q)
Q)
Pizetas de 125 ml PROINCA 23.72 1 23.72
polietileno
Soportes Metalicos DILAB 175.11 1 175.11
universales
Anillos hierode 7cm | DILAB 217.56 1 217.56
metalicos
Agitador Pequefio Quimica 42.00 2 84.00
magnetico Técnica
Total 500.39
Fuente: elaboracion propia
Costo de energia eléctrica
Eneraia eléctrica Potencia Cantidad kW-h Costo | Costo total
9 (watts) horas totales | kW-h (Q) (Q)
Balanza analitica 6 80 0.48 1.67 0.80
Plancha de
calentamiento con 900 80 72 1.67 120.24
agitacion
Refractometro 6 40 0.24 1.67 0.40
Campana de 900 10 9 1.67 15.03
extraccion
Total 136.47

Fuente: elaboracion propia




Costo de otros

Otros Fuente |Costo unitario (Q)| Cantidad Costo total (Q)
Papel parafim | PROINCA 245.00 1 245.00
Fotocopias USAC 0.15 200 30.00
CDs Paiz 2.50 2 5.00
Papel
mayordomo Paiz 12.50 6 75.00
Maskin tape Paiz 6.75 1 6.75
Guantes de
latex DILAB 48.72 1 48.72
Lapiceros Paiz 1.00 6 6.00
Tijeras Paiz 15.70 1 15.70

Total 187.17
Fuente: elaboracién propia.
Costos totales de la investigacion
Resumen Costo (q)

1. Reactivos 426.75

2. Equipo 3,120.83

3. Cristaleria 5,300.58

4. Accesorios 500.39

5. Energia eléctrica 136.47

6. Otros 187.17

Total 9,672.19

Fuente: elaboracion propia




APENDICE 7.

IMPACTOS AMBIENTALES QUE PUEDEN SER
GENERADOS DURANTE LA INVESTIGACION

Impactos ambientales que pueden ser generados por la investigacion

Gases

Gases

Secado de
biodiesel

Para mitigar el

impacto en aire
de los gases a
generar se utiliza
campana de
extraccion de
gases dentro del
laboratorio.

AIRE

Ruido

No aplica

No aplica

No aplica, pues
no se genera
ningun ruido
durante la

experimentacion.

Vibraciones

No aplica

No aplica

No aplica, pues
no se genera
ningun tipo de
vibracion.
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Continuacion impactos ambientales que pueden ser generados por la investigacion

Olores

1. No
perceptible
2. Muy
débilmente
perceptible
3. Débilmente
perceptible
Distinguible
Fuerte

Muy fuerte

N o o &

Extremada-
mente fuerte

e Lavado de
biodiesel (4)

e Secado de
biodiesel (5)

e Preparacién
de soluciones
(4)

o Medicion de
indice de
refraccion vy
densidad (4)

o Titulacion de
las soluciones

(4)

Realizar los
analisis en la
medida de lo
posible  dentro
de la campana

de extraccion.

AGUA

Abastecimiento

1. Realizacién
de la parte
experimental
dela

investigacion

e Lavado de
biodiesel(1, 3)

e Secado de
biodiesel(1, 3)

e Preparacién
de soluciones
(1,2, 3)

El  agua se
utilizara
racionalmente,
exclusivamente

para cubrir las

de agua e Medicion de | necesidades de
2. Lavado de - . C
indices de | la investigacion y
cristaleria L, .
refraccion y | no afectara a
densidad(1, seres humanos
3. Limpieza 2) ni al ambiente.
o Titulacién de
soluciones
(1,2)
A i | [ . .
guas residuales | No aplica, No aplica, pues | No aplica pues
ordinarias (aguas | porque las
no se genera | no se genera
residuales aguas - - .
ningun Impacto | ningin impacto
generadas por las | residuales estan . .
ambiental. ambiental.

actividades

conectadas  al
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Continuacion impactos ambientales que pueden ser generados por la investigacion

domésticas)

drenaje

principal.

Aguas residuales
especiales (aguas
generadas por
servicios publicos
municipales,
actividades de
servicios,
industriales,
agricolas,
pecuarias y

hospitalarias)

Si aplica, ya que
se generaran
aguas
residuales
provocadas por
el manejo de
desechos de

laboratorio.

Durante todo el
proceso de la
parte

experimental de

la investigacion.

Se realizara el

manejo de
desechos

adecuado para
que el impacto

ambiental sea
minimizado y por
lo tanto no sea

significativo.

Mezcla de las

aguas residuales

No aplica, ya
que no @ se

generaran

No aplica, pues

no se generara

No aplica, pues

no se generara

e Secado de la
cristaleria vy
limpieza del

laboratorio (1)

. mezclas de las | ningun impacto | ningun impacto
anteriores . .
aguas antes | ambiental. ambiental.
mencionadas.
No aplica, pues | No aplica, pues
. . no se generara | no se generara
Agua de lluvia No aplica . o
ningun Impacto | ningun Impacto
ambiental. ambiental.
e Durante la
realizacion de
la parte
experimental .
1. Papel g | Manejo de
e a
<_|3 Desechos solidos mayordomo . L desechos
3 w i investigacion o
o (basura comun) | 2. Papel solidos  dentro
» : (1,2) :
parafilm del laboratorio.
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Continuacion impactos ambientales que pueden ser generados por la investigacion

Desechos
peligrosos

(liquidos)

Corrosivos
Reactivos
Explosivos
Toxicos
Inflamables

o g M w DN =

Bioinfecciosos

Durante todo el
proceso de la
realizacion de
la parte
experimental de
la investigacion,
por la utilizacion
de biodiesel (2,
3,4y5).

Manejo de
desechos
liquidos dentro

del laboratorio.

Modificacioén del
relieve o
topografia del

area

No aplica, ya
que no @ se
alterara la
topografia  del

terreno.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

BIODIVERSIDAD

Flora (arboles y

plantas)

No aplica, ya
que no se

alterara la flora.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

Fauna (animales)

No aplica, ya
que no se
expondra la vida
de animales que
habitan los
alrededores del

area.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

Ecosistema

No aplica, ya

que no se

destruira el
habitat de
ninguna
especie.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.

No aplica, pues
no se generara
ningun impacto

ambiental.
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Continuacion impactos ambientales que pueden ser generados por la investigacion

No aplica,
porque no se
modificara ni la

topografia, ni el

No aplica, pues

No aplica, pues

minimizando

costos.

5 3:' Modificacion del | paisaje, ya que | no se generara | no se generara
(72} paisaje no se veran | ningun impacto | ningun impacto
> : : :

cambios ambiental. ambiental.
significativos en
el area de
trabajo.
Al terminar la
investigacion se
espera obtener | Se realizaran
un aporte | todas las
. industrial para | actividades de la
_, Cambios o 1. Cultural ) L
< L » el proceso de | investigacion

6 o modificaciones | 2. Politico
o . o lavado de | procurando
7] sociales 3. Econdmico Lo .

biodiesel de | causar el minimo
manera impacto
eficiente y | ambiental.

Fuente: elaboracién propia
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APENDICE 8. FOTOGRAFIAS DE LA INVESTIGACION

Detalle de la unidad de lavado de biodiesel

Fuente: elaboracion propia

Detalle de la unidad de separacion del agua de lavado

Fuente: elaboracion propia
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Detalle de la unidad de medicién de indice de refraccion a la temperatura
de24+1°C

Fuente: elaboracién propia

Detalle de las soluciones de isopropanol en biodiesel e isopropanol en
agua respectivamente a 24 + 1 °C

Fuente: elaboracién propia
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Detalle de la unidad utilizada para las mezclas ternarias de las relaciones

biodiesel: agua por agitaciona 24 1 °C

Fuente: elaboracion propia

Detalle de la unidad utilizada para la separacion de fases de las relaciones

biodiesel: agua a la temperatura de 24 £1 °C

Fuente: elaboracion propia
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ANEXO 1.

REQUERIMIENTOS ACADEMICOS

Requerimiento académico para la elaboraciéon de tesis de extraccion

liquido-liquido en la carrera de ingenieria quimica

(Ier paso) (Edo paso ) ( Aer paso ) ( 41o paso :]

( 5lo paso _) (ﬁm pasnj (Tmn nasn)—n( Bvo pash )
<

4 .
Camera Area Tema Tema Especificacion Problema Hipdlesis Temario
Genérico Especifico P a resolver P ) Tenlativo
Andlisis
Cuenttativ Meatodos analiticos Volumetrla g INDICE O
. ILLISTRACICNES
| Quimica LISTA DE SMBOLOS
GLOSARID
RESLMEN
Quimica Orgénica Bickios grasos Transes(erficaciin - Es posibl IDRETIOS
reglizaruna | (HIPGTESIS
8 Por medio dg | | @vebiacion | INTRODUCCIGH
4 A : ;
E Transferancia da i:':i?ﬁm?: :: ."I;)Husim malecular| | | U metado m::?; :'a 3 | Extractitn
o} | Mesa o4 H| ansler en flukdas aperimantal LiCUIDG-LInUIng
o ) masa J para la |t alai
'E Operecionss generarion de para la 2. BIODIESEL
= Uinitarizs ks 4 rivel ganaraciin da
g] Transheranci de I ) I —— dais de 1, CARACTERISTICAS
I |, Jmaza an atapas oa|  |Cantact intarfacial Extraccion M determminar &l aquiibrioda [ DELOS SOLVENTES
c cantacta continuo lquido-liguido liguido-liguide (| g inmiscibiided PURDE A UTILIZAR
a (125) \ F semaria del an &l ashido .
n el sictama | - VETODOLOG
3 slstema
i tscprepanck | | MR | e peclmapos
g - - Bindiess- Isu_prupanul-
g - Equiliria de Enuilbria temaria Diegramas | || Ague Biodssal- | g INTERPRETACION
3 R fases liquida-liguida ternarizs Aduaauna DE RESULTADOS
\ \, J fermparatura
amiiente. CONCLUSIONES
RECOMEMDACIONES
REFERENCLAS
Ciancias basicas ) BIBLIOGRAFICAS
oy Estadtca i Hipitesis NEXDS
complementarias Bscripirea WPENDICE
\ / \ AN AN S

Fuente: elaboracion propia
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ANEXO 2. DIAGRAMA DE CAUSA Y EFECTO (ISHIKAWA)

Diagrama de causa y efecto del sistema isopropanol biodiesel-agua

Condicianes] Ralacion

| Equipo ' [delemome solutolsolvente [Materlales)

Refractometro

Cristaleria

Earlenmeyers
De 250nl

Pizetas sorcldgicas
hgua Det, Sy f0ml
Buretas de 10ml

Plancha de Calentamiento Picnometro de f0ml

Beakers de
25,50,250ml

Alcohol Isapropanol

Ampolla de decantacion
De 250y 1000 ml

Volumen

ﬁ

Refractometria
& Refraccidn

Mediciones

Técnicas

Fuente: elaboracion propia
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