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LISTA DE SIMBOLOS

Simbolo Significado

AGL Acidos grasos libres

°API Grados API (Gravedad API)

°C/°F Grados centigrados / grados Fahrenheit
Kg/m? Kilogramo por metro cubico

Max Maximo

Mg/kg Miligramos por kilogramo de muestra
Mm?/s Milimetro cuadrado por segundo

Min Minimo

Min Minuto

% Porcentaje






Acidos grasos

ASTM

Biocombustible

Brown greases

Coeficiente de

distribucioén

Concentracion

Densidad

Ester

GLOSARIO

Grupo de acidos orgéanicos, con un unico grupo carboxilo
(RCOOH), entre los que se encuentran los acidos saturados
(hidrogenados) de cadena lineal producidos por la hidrélisis

de las grasas.

Sociedad Americana para Pruebas y Materiales

Cualquier combustible sélido, liquido o gaseoso producido a

partir de materia organica.
En espafiol, grasas grises, se refiere a las grasas que
contienen un porcentaje de acidos grasos libres mayor a

40%.

Relacion entre la proporcion de soluto en el extracto y en el

refinado.

Cantidad de soluto por unidad de volumen o masa de

disolvente o de solucion.

Peso especifico.

Compuesto formado (junto con agua) por la reaccién de un

acido y un alcohol.
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Esterificacion Proceso unitario que consiste en la produccion de un éster

por la reaccion de un alcohol con un &cido.

Plantas Plantas que de su semilla o fruto puede extraerse aceite, en

oleaginosas algunos casos comestibles o de uso industrial.
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RESUMEN

El presente estudio es una investigacion en la produccion de biodiesel a
escala laboratorio y a escala planta piloto en las instalaciones del Laboratorio
de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE) seccion Quimica Industrial
del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala, utilizando como materia prima aceite FH5 obtenido como
subproducto en el proceso de produccién de harinas provenientes de los
desechos del beneficiado del pollo, proporcionado por la empresa Avicola
Villalobos, S.A. realizando variaciones en el tipo de alcohol y el tiempo de

reaccion a utilizar para el proceso de esterificacion.

La empresa Avicola Villalobos, S.A., con el fin de aprovechar al maximo
los desechos del beneficiado del pollo, dando un valor agregado a éstos,
produce harinas, las cuales son empleadas para la produccion de concentrados
para animales, de donde se obtiene el aceite residual como subproducto, el cual

es utilizado como aceite combustible en las calderas de la empresa.

El aceite residual es de color oscuro y de olor caracteristico desagradable,
el cual contiene un alto porcentaje de acidez lo que dificulta en gran medida la
produccion de biodiesel por los métodos convencionales, por lo que se utilizé el
proceso de esterificacion en medio acido, obteniendo los mejores resultados al
aumentar el tiempo de reaccion. Los resultados obtenidos demuestran un
mayor rendimiento en la reaccion de esterificacion utilizando metanol
alcanzando un rendimiento de 97%, en comparacion a cuando se utilizé etanol,
donde se alcanz6 un rendimiento de 85%, en la reduccién de acidos grasos

libres en el aceite residual.
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En la produccion de biodiesel mediante esterificacion acida se obtuvieron
buenos resultados, pues se alcanzaron rendimientos de recuperacion de
biodiesel que van desde el 66,33% para un tiempo de reaccion de treinta
minutos hasta alcanzar un 96,33% para un tiempo de reaccion de noventa
minutos, para las pruebas efectuadas a nivel laboratorio. En las pruebas
efectuadas a escala planta piloto se alcanzaron rendimientos de recuperacion
de biodiesel de 80% y 92,50% de acuerdo al aceite residual utilizado al inicio

del proceso de esterificacion.

Se enviaron muestras del aceite residual y de biodiesel producido
utilizando metanol y etanol, al Laboratorio de Hidrocarburos del Ministerio de
Energia y Minas, donde se determinaron las propiedades fisicoquimicas de
cada una de las muestras segun normativas ASTM y luego fueron analizadas
obteniendo buenos resultados.
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OBJETIVOS

General

Evaluar la produccion de biodiesel a partir del aceite obtenido como
subproducto en el proceso de fabricacibn de harinas provenientes de los

desechos del beneficiado del pollo a escala planta piloto.

Especificos

1. Caracterizar fisicoquimicamente el aceite obtenido como subproducto del
beneficiado del pollo, identificado como FH5 en la produccién de harinas
en la empresa Avicola Villalobos, S.A. en Escuintla, como combustible
segun Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.

2. Evaluar la producciéon de biodiesel a partir de la reutilizacion del aceite
obtenido como subproducto del beneficiado del pollo, en la empresa
Avicola Villalobos S.A.

3. Caracterizar fisicoquimicamente el biodiesel obtenido de la reutilizacion
del aceite obtenido como subproducto del beneficiado del pollo, en la
empresa Avicola Villalobos S.A., cumpliendo con el Reglamento Técnico
Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.

4. Comparar las caracteristicas fisicoquimicas obtenidas del aceite y el

biodiesel obtenido y determinar sus diferencias significativas.
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5. Determinar el porcentaje de recuperacion de biodiesel a partir de la
produccion de biodiesel provenientes del aceite obtenido como
subproducto del beneficiado del pollo variando el tipo de alcohol (metanol
o etanol) y el tiempo de agitacion (30, 60, 90 minutos) en el proceso de

esterificacion.

6. Determinar el porcentaje de recuperacion de subproductos a partir de la
produccion de biodiesel proveniente del aceite obtenido como
subproducto del beneficiado del pollo variando el tipo de alcohol (metanol
o etanol) y el tiempo de agitacién (30, 60, 90 minutos) en el proceso de

esterificacion.

HIPOTESIS

El aceite obtenido como subproducto en el proceso de produccion de
harinas provenientes del aprovechamiento de los desechos del beneficiado de
pollo, puede ser utilizado como materia prima en la produccién de biodiesel
mediante el proceso de esterificacion acida a escala planta piloto, determinando

su rendimiento variando el tiempo de mezclado del aceite con metanol o etanol.
Hipdtesis nula
Ho: no existen diferencias significativas en las caracteristicas

fisicoquimicas del biodiesel producido con metanol y el biodiesel producido con

etanol, ambos a escala planta piloto.
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Hipodtesis alternativa
Ha: existen diferencias significativas en las caracteristicas fisicoquimicas

del biodiesel producido con metanol y el biodiesel producido con etanol, ambos

a escala planta piloto.
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INTRODUCCION

La investigacion en la produccion de biodiesel se realizo a partir del aceite
residual obtenido como subproducto en el proceso de produccion de harinas,
provenientes del aprovechamiento de los desechos del beneficiado del pollo de
la empresa Avicola Villalobos S.A. Durante la produccion de biodiesel se
estudiaron dos variables: una de ellas fue el tipo de alcohol a utilizar en la
reaccion variando entre metanol y etanol y en la otra variable el tiempo de

reaccion variando en treinta, sesenta y hoventa minutos.

El aceite residual es de color pardo oscuro con un olor caracteristico y a
altas temperaturas resulta desagradable, es un aceite combustible el cual es
utilizado como combustible en las calderas de la empresa en donde es
originado, solidifica a temperaturas por debajo del ambiente y durante el estudio
se determiné que posee un alto contenido de acidos grasos libres equivalente al
82%, por lo que fue necesario trabajar la produccion de biodiesel por el método

de esterificacion acida.

La produccién de biodiesel crecié a medida en que aumenté el tiempo de
reaccion durante el proceso de esterificacion acida, y se obtuvieron mejores
resultados después de noventa minutos de reaccion; alcanzando para el
biodiesel obtenido a partir de metanol, un 97% de rendimiento en la reaccion de
esterificacion, reduciendo el porcentaje de acidos grasos libres hasta un 2,57%,
obteniendo un porcentaje de recuperaciéon de 77,33% y para el biodiesel
obtenido a partir de etanol, un 85% de rendimiento en la reaccion de
esterificacion, reduciendo el porcentaje de AGL hasta un 12,22%, obteniendo
un porcentaje de recuperacion de 96,33% con base en el aceite residual inicial.
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La reduccién del porcentaje de acidos grasos libres en funcién del tiempo
de reaccién en el aceite residual mediante el proceso de esterificacion se ajusto
a modelos matematicos exponenciales negativos, los cuales cuentan con un
coeficiente de correlacion multiple de 0,97 para el biodiesel producido utilizando

metanol y 0,89 para el biodiesel producido utilizando etanol.

El aceite esterificado fue neutralizado con una solucion de hidréxido de
sodio y luego lavado con una relacién de 10:2 con agua con base en la mezcla
neutralizada, luego se separé el agua residual y el biodiesel. El biodiesel
obtenido de cada uno de los lotes fue lavado en dos ciclos, utilizando una
relacion 10:1 de biodiesel:agua para eliminar impurezas presentes obteniendo

un biodiesel con una mejor calidad.

Las muestras de biodiesel producido por los métodos de esterificacion en
medio acido, y el aceite residual proveniente del beneficiado del pollo fueron
trasladadas a las instalaciones de los laboratorios técnicos del Ministerio de
Energia y Minas en donde se determinaron sus propiedades fisicoquimicas,
para poder caracterizarlo, determinando que la viscosidad cinematica, el
porcentaje en masa de ceniza y el porcentaje en volumen de agua y sedimentos
en el aceite residual; que la viscosidad cinematica, la destilacién y el porcentaje
en masa de ceniza en el biodiesel producido a partir de metanol; y el punto de
inflamabilidad, la viscosidad cinemética y el porcentaje en masa de ceniza en el
biodiesel producido a partir de etanol estan por arriba de lo permitido en la
normativa establecida por el Reglamento Técnico Centroamericano RTCA
75.02.43:07.
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1. ANTECEDENTES

Actualmente, la produccion de combustibles alternativos de los fésiles a
partir de sustancias renovables, ha aportando una materia prima econémica en
los ultimos tiempos, causando gran interés, a escala mundial, la elaboracion de
biodiesel es una de estas alternativas, actualmente los paises con mayor
produccion de biodiesel son: Brasil, Estados Unidos, Alemania, Francia, entre

otros como: Argentina, Espafa e Italia.

En Guatemala, el biodiesel empez6 a desarrollarse con proyectos como el
de la Municipalidad de La Antigua Guatemala y la embajada de Suiza en
Guatemala, con el objetivo de implementar un proceso de energia renovable en
la ciudad colonial, el titulo del proyecto es: Reciclaje de aceite quemado y su
uso como biodiesel (B-20, B-50, B-100) en los vehiculos de grupos objetivo,
Guatemala, Centro América, en el 2009 participaban 190 restaurantes de
Antigua Guatemala y de la ciudad capital para proveer la materia prima y
permitir asi el reciclaje del aceite quemado, produciendo alrededor de 320 litros
cada hora a un ritmo de cinco tandas diarias en una maquinaria adaptada para
la fabricacion de grandes cantidades.

En la Universidad de San Carlos de Guatemala se han elaborado
investigaciones realizando tesis relacionadas con el tema de biocombustibles,
por ejemplo en el 2005, el Ing. Herber Roberto Romero Erazo realizo la
investigacion de tesis titulada: Elaboracién, andlisis y comparacion de biodiesel
a partir de aceite de palma usado (Elaeis Guineensis) mediante dos procesos, a

nivel planta piloto.



En la Universidad Rafael Landivar se elabord una investigacion por parte
de la Facultad de Ingenieria, realizando una tesis en el Departamento de
Ingenieria Quimica Industrial, realizada en el 2008, por el Ing. José Rodrigo
Cuéllar Martinez, titulada: Disefio de un proceso para producir biodiesel a partir

de grasa de cerdo para su utilizacion en vehiculos de distribucion.

La Asociacion de Combustibles Renovables en Guatemala (ACR),
describe a la industria del biodiesel como reciente en el pais, por lo que la
produccién aun se realiza a pequefia escala especialmente para autoconsumo
en motores estacionarios o vehiculos que usan diesel, Las materias primas para
la produccion local pueden ser la palma africana, Jatropha Curcas (pifion),

Reicinus Communis (higuerillo), aceites reciclados y grasas animales.

Sin embargo, en otras partes del mundo existe el interés por el tema de
produccion de biodiesel utilizando aceite de origen animal como lo demuestra
un equipo de ingenieros quimicos de la Universidad de Arkansas, en Estados
Unidos en enero del 2008, quienes desarrollaron un método para convertir la
grasa de pollo en combustible biodiesel; el biodiesel lo consiguieron usando
metanol supercritico en el proceso de produccion, obteniendo biodiesel con un
rendimiento del 89%, a una temperatura de 325 °C con una proporcién molar de

cuarenta a uno en lo que se refiere a la cantidad de metanol aplicada.

En Brasil, la empresa Intech Engenharia & Medio Ambiente comenzé a
producir biodiesel con base en la grasa de pollo en octubre del 2006, en Santa

Catarina al sur de este pais.



Para desarrollar el método de niamero de acidez que se realizara en el
proceso de produccion de biodiesel se propone el presentado por Karen
Véasquez Villeda, en su trabajo de graduacion en la Facultad de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala en mayo del 2012, quien realizé la
investigacion de tesis titulada: Caracterizacion del aceite de fritura obtenido de
la manufactura de productos de pollo y la evaluacién del proceso de

esterificacion de acidos grasos a escala laboratorio.

El método de lavado de biodiesel en el proceso de biodiesel es bastante
variado, existiendo una gran cantidad de métodos para su elaboracion, en este
caso se utilizé el método presentado por Maria Gabriela Hernandez Castellanos
en su trabajo de graduacion en la Facultad de Ingenieria de la Universidad de
San Carlos de Guatemala en mayo del 2009, quien realizé la investigacion de
tesis titulada: Estudio para la generacion de datos a nivel de laboratorio del
sistema ternario glicerol -biodiesel-agua en equilibrio liquido-liquido a dos
temperaturas y 640 mm Hg, para una muestra de biodiesel elaborado con
aceites usados de restaurantes de comida rapida. El cual establece la obtencion
del biodiesel con una calidad que satisface las especificaciones de la Norma
ASTM 6751.






2. MARCO TEORICO

2.1. Combustibles

Un combustible es cualquier cantidad de materia prima capaz de liberar
energia quimica por medio de una reaccion de combustion al oxidarse de forma
violenta, la cual busca ser aprovechada, por lo general son sustancias
susceptibles de guemarse con algunas excepciones, la principal caracteristica
de un combustible es su capacidad para desprender calor por la combustién
completa de una unidad de masa del combustible, el cual es llamado poder
calorifico, en el sistema internacional de medidas se mide en julios partido por
kilogramo, los combustibles mas frecuentes son los materiales organicos
compuestos en su mayoria por los elementos carbono e hidrégeno, La
importancia de los combustibles es que su energia quimica se puede convertir

en energia calorifica, eléctrica 0 mecanica con el equipo adecuado.

Existen combustibles sélidos, liquidos y gaseosos, entre los combustibles
solidos se encuentran el carbon, la madera y la turba. El carb6n se quema en
calderas para calentar agua que puede vaporizarse para mover maquinas a
vapor o directamente para producir calor utilizable en usos térmicos
(calefaccion). La turba y la madera se utilizan principalmente para la calefaccion
doméstica e industrial, aunque la turba se ha utilizado para la generacion de
energia y las locomotoras que utilizaban madera como combustible eran
comunes en el pasado. Entre los combustibles liquidos, se encuentran: el
gaséleo, el queroseno o la gasolina (o nafta), biodiesel, entre otros, y los
combustibles gaseosos pueden ser el gas natural o los gases licuados de

petréleo (GLP), representados por el propano y el butano, entre otros.
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Las gasolinas, gasoleos y hasta los gases, se utilizan para motores de
combustion interna normalmente. Se le llama también combustibles a las
sustancias empleadas para producir la reaccion nuclear en el proceso de fision,

aungue este proceso no es propiamente una combustion.

2.2. Combustibles foésiles

Los combustibles fésiles son sustancias ricas en energia que se han
formado a partir de plantas y microorganismos enterrados durante mucho
tiempo. Estos combustibles proporcionan la mayor parte de la energia que
actualmente mueve la moderna sociedad industrial, existen varios tipos de
combustibles fésiles como el petréleo, el carbdn y el gas natural, de los cuales
se obtienen subproductos como la gasolina o el gaséleo provenientes del
petréleo que son utilizados en su mayoria por los automéviles, el carbon es el
combustible méas utilizado para la generacion de energia eléctrica y el gas
natural es empleado sobre todo en la calefaccion, la generacion de agua

caliente y el aire acondicionado de edificios y residenciales.

2.2.1. Petréleo

El petréleo es una mezcla homogénea de compuestos organicos,
principalmente compuesto por hidrocarburos insolubles en agua, usualmente es
conocido como petréleo crudo o simplemente crudo. Es un compuesto de
origen fosil, producto de la transformacion de materia organica depositada en
grandes cantidades que posteriormente fueron enterradas bajo pesadas capas
de sedimentos. Es un liquido bituminoso espeso formado por muchos

compuestos en su mayoria parafinas, naftenos y aromaticos.



El petrdleo natural es sometido al proceso de refinamiento por medio de
destilacion fraccionada, en donde es separado en mezclas mas simples de
hidrocarburos que tienen usos especificos, de este proceso se obtienen
diferentes productos como: gasolina, queroseno, asfalto, diesel, aceite, entre
otros aprovechados en la industria para la fabricacion de nuevos productos y
como combustible para abastecer de energia a su maquinaria y equipo.

2.2.2. Diesel

El Diesel de petroleo, también llamado petrodiesel, o diesel fosil se
produce a partir de la destilacion fraccionada de petréleo crudo entre 200 °C y
350 °C a presion atmosférica, lo que resulta en una mezcla de hidrocarburos de
cadenas que normalmente contienen entre ocho y veintilin atomos de carbono

por molécula.

El diesel tiene un alto poder calorifico (48,81 MJ/kg) y presenta poca
volatilidad, propiedades que lo hacen un combustible mas eficiente que la
gasolina, que presenta un poder calorifico levemente menor (47,19 MJ/kg) y
presenta mayor volatilidad, la utilizacién de diesel en los motores de combustion
interna dio inicio en 1892 con la creacién del motor impulsado por diesel como

combustible, un motor mas eficiente que el impulsado por gasolina.

2.3. Biocombustibles

Los biocombustibles provienen de la biomasa, obtenidos del
procesamiento de materia organica originada en un proceso biologico,
espontaneo o provocado, es utilizado como fuente de energia y, a diferencia de

los combustibles fésiles, son una fuente de energia renovable.



Los biocombustibles fueron la primera fuente de energia que conocio la
humanidad, al utilizar la madera para producir energia mediante la quema de
ésta. Las fuentes de biocombustibles pueden ser biomasa tradicional quemada
directamente, tecnologia a base de biomasa para generar electricidad, y
biocombustibles liquidos para el sector de motores a combustion interna o
calderas y equipos industriales. Los biocombustibles liquidos mas utilizados en
la actualidad son el etanol y el biodiesel, el etanol puede ser utilizado en
motores que utilizan gasolina, mientras que el biodiesel puede ser utilizado en

motores que utilizan diesel.

2.3.1. Biodiesel

El biodiesel es un combustible liquido obtenido a partir de lipidos naturales
como aceites vegetales o grasas animales, luego de ser utilizados o sin usos
previos, mediante procesos industriales de esterificacion y transesterificacion, el
cual puede ser utilizado como sustituto total o parcial del petrodiesel o gaséleo
obtenido del petréleo. Se denomina biodiesel al éster que se produce a partir de
diversos tipos de grasas o aceites, que pueden ser tanto de origen vegetal,
como los aceites de soja, colza o girasol, como de origen animal, como la grasa

del pollo o el cebo de la res.

La ASTM lo define como: ésteres monoalquilicos de &cidos grasos de
cadena larga derivados de lipidos renovables tales como aceites vegetales y
gue se emplean en los motores de ignicion de compresiéon (motores diesel) o en

calderas de calefaccion.



La elaboracion del biodiesel estd basada en la llamada transesterificacion
de los glicéridos, mediante la utilizacion de catalizadores. Desde el punto de
vista quimico, los aceites vegetales son triglicéridos, es decir, tres cadenas
moleculares largas de acidos grasos unidas a un alcohol, el glicerol. En la
reaccion de transesterificacion, una molécula de un triglicérido reacciona con
tres moléculas de metanol o etanol para dar tres moléculas de monoésteres y

una de glicerol.

Estos ésteres metilicos o etilicos (biodiesel) se mezclan con el
combustible diesel convencional en cualquier proporcion o se utilizan como
combustible puro (biodiesel 100%) en cualquier motor diesel. El glicerol

desplazado se recupera como un subproducto de la reaccion.

El biodiesel puede mezclarse con gaséleo procedente del refino de
petréleo en diferentes cantidades. Se utilizan notaciones abreviadas segun el
porcentaje por volumen de biodiesel en la mezcla: B100 en caso de utilizar sélo
biodiesel, u otras notaciones como B5, B15, B30 o B50, donde la numeracion

indica el porcentaje por volumen de biodiesel en la mezcla.

El biodiesel tiene un sin namero de beneficios para el medio ambiente,
este combustible tiene 50% menos emisiones de monoxido de carbono y 78%
menos emisiones de diéxido de carbono que el petrodiesel.

Dado que los cultivos de plantas aceitosas usados para producir el
biodiesel absorben el dioxido de carbono presente en la atmésfera, el uso del
biodiesel tiene un promedio de cero emisiones de gases contribuyentes al
calentamiento global, dandole otra gran ventaja sobre los combustibles basados

en el petréleo.



2.4. Métodos de produccion de biodiesel

Actualmente existen muchos métodos de produccidén de biodiesel, entre
los cuales se pueden mencionar: la produccién por lotes, proceso supercritico,
reactor ultrasénico, método de microondas, enzimas lipasas, los cuales se

describen a continuacion:

2.4.1. Proceso de produccién por lotes

Preparacion: tener precaucion con la cantidad de agua y &cidos grasos
libres presentes en el lipido (aceite o grasa), si los niveles son muy altos, puede
ocurrir una saponificacion y obtener jabon. El catalizador es disuelto en el
alcohol usando un mezclador comun, la mezcla de alcohol y catalizador es
puesta en un contenedor y, mas tarde, el aceite o grasa, el sistema es cerrado

herméticamente para prevenir la pérdida del alcohol.

La mezcla se mantiene unos pocos grados abajo del punto de ebullicion
del alcohol (60 °C) para acelerar la reaccion, el tiempo estimado de finalizacion
es de 1 a 8 horas; bajo condiciones normales, el tiempo disminuye a la mitad
cada 10 °C incrementados. Se usa un exceso de alcohol para asegurar que la
reaccion se complete totalmente (generalmente en proporcion 4:1
alcohol:triglicérido), la capa de glicerina formada es mas densa que la del
biodiesel, por eso se pueden separar por gravedad a veces se usa un

centrifugador para separar los dos materiales mas rapido.
Una vez separados la glicerina del biodiesel, el exceso de alcohol en cada

capa es removido por destilacion, hay que cuidar que el alcohol extraido no

tenga agua.
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Los productos extraidos con la glicerina pueden ser separados para
obtener (glicerina pura, el biodiesel es a veces purificado lavandolo
cuidadosamente con agua tibia para remover los restos de catalizador y del

jabdn, luego se seca y se almacena.

2.4.2. Proceso supercritico

Un método alternativo de transesterificacion sin catalizador usa metanol
supercritico a temperaturas y presiones altas continuamente, en estado
supercritico, el aceite y el metanol forman una Unica fase y la reaccién ocurre
espontanea y rapidamente, ademas tolera que la materia prima contenga agua,
el paso de remocion del catalizador es suprimido, a pesar de las altas
temperaturas y presiones, los costes energéticos son similares y hasta menores

que el proceso anterior.

2.4.3. Reactor ultrasénico

En este método, las ondas ultrasonicas hacen que la mezcla produzca
burbujas que chocan entre si constantemente, esta cavitacion provee
simultdneamente el movimiento y el calentamiento requerido para la
transesterificacion, consecuentemente, usar un reactor ultrasénico reduce
significantemente el tiempo, las temperaturas y la energia necesarios, por
consiguiente, este proceso puede cubrir varias etapas en un mismo periodo de

tiempo en vez del proceso por lotes.
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24.4. Método de microondas

Se estéa investigando actualmente el uso de hornos de microondas para
proveer la energia necesaria en la transesterificacion, las microondas proveen
calor intenso concentrado que puede ser mayor que el mismo dentro del
recipiente en una reaccion por lotes. Un proceso de 6 litros por minuto con una
conversion de 99% ha demostrado que consume un cuarto de la energia
requerida en el proceso por lotes. El proceso sigue siendo para uso cientifico y

en etapa de desarrollo.

2.4.5. Usando enzimas lipasas

La lipasa es una enzima que se usa en el organismo para disgregar las
grasas de los alimentos para que se puedan absorber, se han hecho una gran
cantidad e investigaciones usando enzimas como catalizador. Las mismas

muestran que se pueden obtener un muy buen rendimiento.

2.5. Materias primas y productos de la produccion de biodiesel

Los aceites y las grasas constituyen las materias primas esenciales para
la produccion de biodiesel. El biodiesel puede ser producido a partir de
cualquier materia que contenga triglicéridos, la mayor fuente de materia prima
para la produccién de biodiesel a nivel internacional son los aceites extraidos de
plantas oleaginosas; sin embargo, existen otras fuentes de materias primas
como los aceites usados (aceites de frituras), en donde se reciclan los residuos
de las frituras, o las grasas de origen animal, que son subproductos de la

produccion de carne.
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2.5.1. Aceites y grasas de origen animal

En comparacion con los aceites vegetales, los aceites y las grasas
animales tienen costos mas bajos, pero su disponibilidad en el mercado es mas
limitada, pues son subproductos de la industria carnica, los mayores depdsitos
de grasas en animales se encuentran bajo la piel, ocupando espacios entre los
muslos y en la cavidad abdominal. La composicién quimica de dichas grasas
aun para la misma clase de animal puede variar, ya que depende de diversos
factores como el sexo, el tipo de alimentacién y las condiciones ambientales del

medio en que viven.

En la tabla | se presenta el perfil de acidos grasos de las grasas animales
mas representativas. El cebo de res y la manteca de cerdo son mas ricos en
acidos grasos saturados que la grasa de pollo, llegando a tener proporciones de
dichos acidos similares o superiores a las del aceite de palma y sus fracciones

semisolidas.
2.5.2. Propiedades fisicoquimicas de grasas y aceites
Los aceites y grasas pueden ser caracterizados segun sus propiedades
fisicas como: densidad, viscosidad, punto de fusién, indice de refraccién o por

sus propiedades quimicas como: indice de acidez, indice de yodo, indice de

peréxido, indice de saponificacion, indice de éster.
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Tabla l.

Perfil de acidos grasos de grasas animales

Tipo de 4cido graso Contenido de 4cidos gr(z‘;js)/;)en porcentaje por peso
Cebo deres Manteca de cerdo | Grasa de pollo
C10:0 0-0,1 0,1
C12:.0 0,1 0,1
C14.0 2,7-4,8 1,4-1,7 1,3
C16:0 20,9-28,9 23,1-28,3 23,2
Saturados C17:.0 1 0,5 0,3
C18:0 7,0-26,5 11,7-24,0 6,4
C20:0 0,9 0,2-0,3
C22:0 0-0,1 0-0,4
C24:0 O-trazas 0-0,5
Saturados totales 31,2
Cl14:1 0,8-2,5 0-0,1 0,2
Cil6:1 2,3-9,1 1,8-3,3 6,5
C18:1 30,4-48,0 29,7-45,3 41,6
o C20:1 0,317 0,813
C22:1 O-trazas Trazas-0,1
C24:1 0 0-0,5
Total 48,3
Poli Cios | 0307 [XE¥3 13
insaturados Total 20.2
Insaturados totales 68,5

Fuente: BENJUMEA, Pedro. Biodiesel: produccién, calidad y caracterizacién. p. 18.

El indice de acidez (IA) es el nimero de mg de KOH necesario para
neutralizar los acidos grasos libres de 1 g de aceite. Se determina mediante la
titulacion o valoracion del aceite disuelto en alcohol con una solucién estandar
de KOH. Un valor elevado para este indice muestra que el aceite contiene una
alta cantidad de acidos grasos libres, ya que ha sufrido un alto grado de

hidrolisis. Puede expresarse también como porcentaje de acido oleico, palmitico

2.5.2.1.

indice de acidez

o laurico, segun el acido graso que predomine en la grasa en cuestion.
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Este indice es particularmente importante para el proceso de produccion
de biodiesel (transesterificacion), ya que los acidos grasos libres reaccionan con
el catalizador de la transesterificacion (NaOH o KOH) formando jabones
(saponificacion), lo cual lleva a un menor rendimiento en la produccién de
biodiesel. La saponificacion no sdlo consume el catalizador necesario para la
transesterificacion, sino que ademas los jabones producidos promueven la
formacion de emulsiones que dificultan la purificacion de biodiesel. El valor de
acidez se define como el numero de miligramos de KOH o NaOH necesario
para neutralizar 1 g de muestra. Para convertir el porcentaje de acidos grasos
libres (como oleico) a valor de acidez, multiplicar el porcentaje de acidos grasos
libres por 1,99.

Tablall. Acidez aproximada de algunas materias primas baratas

Materia Prima Rango de Acidez
Aceites de cocina usados 2-7%
Grasas animales 5-30%
Grasas de trampas de grasa Cerca de 100 %

Fuente: CASTRO, Paula. Opciones para la produccion y uso del biodiesel en Peru. p. 115.

2.5.3. Lipidos

Los lipidos son un conjunto de moléculas organicas, la mayoria son
biomoléculas, compuestas principalmente por carbono e hidrégeno y en menor
medida oxigeno, aunque también pueden contener fosforo, azufre y nitrdgeno,
tienen como caracteristica principal el ser hidrofébicas o insolubles en agua y si
en solventes organicos como la bencina, el benceno y el cloroformo. En el uso
coloquial, a los lipidos se les llama incorrectamente grasas, ya que las grasas

son solo un tipo de lipidos procedentes de animales.
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Los lipidos cumplen funciones diversas en los organismos vivientes, entre
ellas la de reserva energética (triglicéridos), la estructural (fosfolipidos de las
bicapas) y la reguladora (esteroides). Los lipidos son un grupo muy
heterogéneo que usualmente se clasifican en dos grupos, atendiendo a que
posean en su composicion acidos grasos (lipidos saponificables) o no lo posean
(lipidos insaponificables).

2.5.4. Acido graso

Son las unidades basicas de los lipidos saponificables, y consisten en
moléculas formadas por una larga cadena hidrocarbonada con un namero par
de &tomos de carbono (12 — 24) y un grupo carboxilo terminal. La presencia de
dobles enlaces en el &cido graso reduce el punto de fusién. Los acidos grasos
se dividen en saturados e insaturados, saturados, sin dobles enlaces entre
atomos de carbono; insaturados, los acidos grasos insaturados se caracterizan
por poseer dobles enlaces en su configuracion molecular. Estas son facilmente
identificables, ya que estos dobles enlaces hacen que su punto de fusion sea

menor que en el resto, se presentan como liquidos, llamados aceites.

2.5.5. Acilglicérido

Los acilglicéridos o acilgliceroles son ésteres de acidos grasos con glicerol
(glicerina), formados mediante una reaccidbn de condensacion llamada
esterificaciéon, una molécula de glicerol puede reaccionar con hasta tres
moléculas de acidos grasos, puesto que tiene tres grupos hidroxilo. Segun el
namero de acidos grasos que se unan a la molécula de glicerina, existen tres
tipos de acilgliceroles: monoglicéridos, sélo existe un acido graso unido a la
molécula de glicerina; diacilglicéridos, la molécula de glicerina se une a dos

acidos grasos.
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http://es.wikipedia.org/wiki/Acilglic%C3%A9rido

Triacilglicéridos, llamados comunmente triglicéridos, puesto que la
glicerina esté unida a tres acidos grasos; son los mas importantes y extendidos
de los tres. Los triglicéridos constituyen la principal reserva energética de los
animales, en los que constituyen las grasas; en lo vegetales constituyen los
aceites, el exceso de lipidos es almacenado en grandes depdsitos en el tejido

adiposo de los animales.

Figural. Tipos de acilglicéridos

9’ @ 9
CH,OCE CH,OCR CH,OCR

0 9

CHOH CHOCE CHOCE
o

CH,OH CHyOH CHED':ljl -
managlicérida dighicdride. triglicérida

o o o
moanaaciiglicérido. diacilelicerida. triceiiglicérido.

Fuente: ARTEAGA, Yasiel; CARBALLO, Leila R. http://www.monografias.com/trabajos31/
lipidos/lipidos.shtml. Consulta: 22 de febrero de 2012.

2.5.6. Alcohol

En quimica se denomina alcohol a aquellos compuestos quimicos
organicos que contienen un grupo hidroxilo (-OH) en sustitucion de un atomo de
hidrégeno enlazado de forma covalente a un atomo de carbono, si contienen
varios grupos hidroxilos se denominan polialcoholes, los alcoholes suelen ser
liquidos incoloros de olor caracteristico, solubles en el agua en proporciones

variables y menos densos que ella.
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2.56.1. Metanol

El compuesto quimico metanol, también conocido como alcohol metilico o
alcohol de madera, es el alcohol mas sencillo, a temperatura ambiente se
presenta como un liquido ligero (de baja densidad), incoloro, inflamable y téxico
que se emplea como anticongelante, disolvente y combustible. Su férmula
quimica es CH3OH (CH,40).

2.5.6.2. Etanol

El compuesto quimico etanol, conocido como alcohol etilico, es un alcohol
gue se presenta en condiciones normales de presion y temperatura como un
liquido incoloro e inflamable con un punto de ebullicion de 78 °C, mezclable con
agua en cualquier proporcion; a la concentracién de 95% en peso se forma una
mezcla azeotropica, su férmula quimica es CH3-CH,-OH (C;HgO), principal
producto de las bebidas alcohdlicas como el vino (alrededor de un 13%), la

cerveza (5%) o licores (hasta un 50%).

2.5.7. Glicerina

La glicerina o glicerol, es un liquido incoloro e inodoro, de sabor dulce, el
termino glicerol proviene del vocablo glikis, que significa dulce. Los términos
glicerin y glicerina se utilizan comUnmente para describir soluciones
comerciales concentradas de glicerol en agua, la densidad del glicerol anhidro
es 1,261 kg/m® y sus puntos de ebullicién y fusién a presién atmosférica son
290 °Cy 18,17 °C, respectivamente.
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2.6. Esterificacion

Se denomina esterificacion al proceso por el cual se sintetiza un éster. Un
éster es un compuesto derivado formalmente de la reaccion quimica entre un
acido carboxilico y un alcohol, cominmente cuando se habla de ésteres se
hace alusion a los ésteres de acidos carboxilicos, substancias cuya estructura
es R-COOR', donde R y R' son grupos alquilo, sin embargo, se pueden formar
en principio ésteres de practicamente todos los oxacidos inorganicos. El
mecanismo de reaccion del proceso de esterificacion es una sustitucién

nucleofilica, catalizada por un &cido.

Figura 2. Reaccién de esterificacion

H 0 H H H O
1 11 | 1 1 11
R=C=C + O=C=C=H s H,0 4 R=C=C II4 H
| 1 1 I | 1
H H H H O=C=C=H
1 1
H H
Acido Graso Etanol Agua Ester efilico

Fuente: elaboracion propia.

El mecanismo de reaccion del proceso de esterificacion es una sustitucion
nucleofilica, catalizada por un acido, esto se debe a que el grupo carbonilo de
un acido graso, no es lo suficientemente electrofilico para poder ser atacado por
un alcohol, por lo que el catalizador acido protona al grupo carbonilo y lo activa
hacia el ataque nucleofilico, la pérdida de un protén forma el hidrato de un
éster, la protonacién de los grupos hidroxilo permite que se elimine como agua,
formando un cation estabilizado. La pérdida de un proton del segundo grupo

hidroxilo forma el éster, como se muestra en la figura 3.
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Figura 3. Mecanismo de reaccién de esterificacion en medio acido

Esterificacién en Medio Acido

e

{w &t + T
0 Qe H 0—H {\ *0—H
/ / “J . Acohol
t E:>R1 E:> R R, T o—n,
0 0 0 Sustrato 0 H/ Nucleofilo
/ / / /
H H H
Paso 1. Protonacion Paso 2. Adicion Nucleofilica

JO—H O—H O—H
R,
+ [
Y \
/N 0 \ / .
H H H H
Q Paso 3. Transferencia de Protones Intermedieante Tetraédrico
&t

0—H &t &+

R H5+ 0 H
T\ i Rl\ A E:>Rﬁ\ A =4 4<0/R2

Grupo Saliente

. O Agua . Ester o Biodiesel
/N Paso 5. Desprotonacién
H H

Paso 4. Deshidratacion

R = Radicales alquilo

Fuete: SEREDA, Grigoriy. http://people.usd.edu/~gsereda/Ester.html. Consulta: 24 de mayo de
2012.

2.7. Transesterificacion

Uno de los métodos mas utilizados para la obtencion de biodiesel es
mediante la reaccidén de transesterificacion, reaccion bien conocida y descrita
como hidrolisis alcalina, se basa en la reaccion de triglicéridos o triacilglicéridos,
en presencia de un alcohol de bajo peso molecular, de modo general, la
transesterificacion es la reaccion de un lipido con un alcohol, produciéndose un

éster y un subproducto, o glicerol.
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El proceso global de transesterificacion de aceites vegetales y grasas es
una secuencia de tres reacciones reversibles y consecutivas, en que los
monoglicéridos y los diglicéridos son los intermediarios, los triglicéridos son
convertidos a diglicéridos, los cuales son convertidos en monoglicéridos y

posteriormente, en glicerol.

Figura 4. Reaccion de transesterificacion

OH chk ch\k HaC
A0 ,;:D + i[ o :l Cﬂtalizadurk OIH N J,-D o _\(:D
ILHC-OH) =/ + _< +
Ry =, R R
R, J/ "N 2 R
n;ﬂ“ﬂo Metanol Glicerol E ster Metilico
Triglicérido

Fuente: FRANCO, Alexander. http://es.wikipedia.org/wiki/Biodiesel. Consulta: 07 de mayo de
2011.

Cada etapa produce una molécula de éster de un &cido graso. Si la
reaccion es incompleta, habra triglicéridos, diglicéridos y monoglicéridos
mezclados, cada uno de estos componentes todavia contiene una molécula de
glicerol que puede ser liberada, este glicerol se denomina glicerol ligado,
cuando este ultimo es sumado al glicerol libre obtenemos el glicerol total.

2.7.1. El proceso de transesterificacion

Es el proceso que convierte los aceites y grasas en biodiesel, para que la
reaccion quimica se produzca sin problemas, se calentara el aceite hasta
aproximadamente los 48-54 °C (120-130 °F).

21



El proceso de alcohdlisis (escision mediante un alcohol) de un éster se
denomina transesterificacion, es una reaccion de sustitucion nucleofilica en la
cual un alcohol actiia como reactivo nucleofilico en la esterificacion de un acido;

en la hidrolisis de un éster, un reactivo nucleofilico desplaza a un alcohol.

Si se tiene esto presente, no es de sorprender que un alcohol pueda
desplazar a otro de un éster, en esta reaccion un éster reacciona con otros
alcoholes en condiciones basicas para producir nuevos ésteres, transformando
un éster en otro éster de cadena carbonada mas corta, en este caso el
catalizador bésico es la base alcéxido del alcohol correspondiente, dependiendo
del lote en proceso, puede ser metdxido o etoxido de sodio, el mecanismo de
reaccion se dividird en tres etapas en las cuales el nucleofilo atacara a un
triglicérido, a un diglicérido y a un monoglicérido, obteniendo en cada etapa una
molécula de éster metilico o etilico, obteniendo como subproducto al finalizar la
reaccion glicerina, como se puede observar en la figura 9 que muestra el

mecanismo de reaccion de transesterificacion.
Durante la reaccion de transesterificacion se forman metilésteres (si se

utiliza metanol) o etilésteres (si se utiliza etanol), y el hidroxido de sodio

estabiliza la glicerina que es un subproducto de la reaccion.
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Figura5. Mecanismo de reaccién de transesterificacion en medio basico
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Fuente: elaboracion propia.
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2.8. Especificaciones del biodiesel

Los respectivos Comités Técnicos de Normalizacion o Reglamentacion
Técnica a través de los entes de normalizacidon o Reglamentacion Técnica de
los paises miembros de la region Centroamericana y sus sucesores, han
establecido los pardmetros de calidad para el biodiesel mediante el Reglamento
Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07, Biocombustibles. Biodiesel
(B100) y sus mezclas con aceite combustible diesel. Especificaciones, dichos

parémetros se resumen en los anexos.

2.8.1. Punto de inflamabilidad, °C

Para que se produzca la reaccion de combustion, la mezcla de
combustible y comburente debe alcanzar una temperatura minima necesaria,
gue recibe el nombre de punto de inflamacion o temperatura de ignicion. Una
vez que se alcanza dicha temperatura, el calor producido mantendra la
temperatura por encima de la de ignicién y la reaccién continuara hasta que se

agote el combustible o el comburente.

2.8.2. Contenido de azufre total, porcentaje de masa

Es importante conocer el contenido de azufre de los combustibles ya que
esto determina la cantidad de SO2 que aparecera en los humos, como
resultado de la combustién. EI SO2 se oxida lentamente a SO3 (tribxido de
azufre) que es el responsable de las llamadas lluvias acidas. Una forma de
reducir la formacion de SO3 es controlar el exceso de aire, de forma tal que se

emplee el “minimo” exceso de aire posible.
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2.8.3. Corrosion tira de cobre, 3 horas a 50 °C

La presencia de azufre o compuestos de azufre es indicado por la
corrosion o coloracion de la lamina de cobre expuesta a una temperatura y

comparada con una lamina recientemente pulida.

2.8.4. Calor de combustion, MJ/kg

El calor de combustion es la cantidad de calor que se libera cuando se
quema cierta cantidad de masa de un combustible, las unidades estan dadas en

energia por unidades de masa, es decir, KJ/Kg o Kcal/Kg 6 BTU/Ib.

2.8.5. Gravedad API, °API

La gravedad API es una medida de densidad que describe cuan pesado o
liviano es el petréleo comparandolo con el agua. Si los grados API son mayores
a 10, es mas liviano que el agua, y por lo tanto flotaria en ésta. La gravedad API
es también usada para comparar densidades de fracciones extraidas del

petréleo.
Por ejemplo, si una fraccion de petréleo flota en otra, significa que es mas

liviana, y por lo tanto su gravedad API es mayor, la gravedad APl es medida

con un instrumento denominado densimetro.
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2.8.6. Viscosidad cinematica, 40 °C, mm?/s

Se define como la resistencia a fluir de un fluido bajo la accion de la
gravedad, en el interior de un fluido, dentro de un recipiente, la presion
hidrostatica (la presion debida al peso del fluido) esta en funcion de la densidad.
La viscosidad cinematica puede definirse como el tiempo requerido por un

volumen dado de fluido en fluir a través de un tubo por accién de la gravedad.

2.8.7. Ceniza, porcentaje de peso

Los materiales que forman cenizas en un biodiesel se pueden presentar
de tres formas: soélidos abrasivos, jabones metalicos solubles, catalizadores no

eliminados en el proceso.

2.8.8. indice de cetano

La facilidad con la que se inflama el combustible en los motores diesel, es
el indice de cetano, que tiene al cetano como combustible de referencia, el
indice de cetano guarda relacion con el tiempo que transcurre entre la inyeccion
del carburante y el comienzo de su combustion, denominado intervalo de
encendido. Una combustién de calidad ocurre cuando se produce una ignicion
rapida seguida de un quemado total y uniforme del carburante. Cuanto mas
elevado es el numero de cetano, menor es el retraso de la ignicion y mejor es la

calidad de combustion.
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2.8.9. Aguay sedimentos, porcentaje de volumen

El agua se puede formar por condensacion en el tanque de
almacenamiento, la presencia de agua y solidos de desgaste normalmente
pueden obstruir filtros y darle al combustible unas propiedades de lubricidad
menores, el biodiesel puede absorber hasta 40 veces mas agua que el diesel.

2.8.10.  Destilacién, 760 mm Hg con base a recuperado, °C

La destilacion (volatilidad) en los hidrocarburos tiene una gran importancia
en el desempefio especialmente en el caso de combustibles y solventes, el
rango de ebullicién brinda la informacién de la composicion, de propiedades y
del comportamiento del combustible al ser usado en el futuro, la volatilidad es el
mejor determinante de la tendencia de un hidrocarburo que produce

potencialmente vapores explosivos.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Variables

Durante la produccién del biodiesel obtenido como resultado del uso del
aceite residual del beneficiado de pollo en la industria harinera, como materia
prima, se involucran las siguientes variables:
o Variables de operacion

o Temperatura

Las reacciones de esterificacion en medio acido se llevaron a cabo a

temperaturas dentro del rango de 55 - 60 °C.
o Presion
Se trabaj6 a la presion atmosférica local de 0,845 atm de la ciudad de
Guatemala a 1530 msnm, en el Laboratorio de Investigacion de Extractos
Vegetales (LIEXVE) seccion Quimica Industrial del Centro de Investigaciones
de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala (USAC).

o Volumen de control

El volumen de aceite utilizado por lote en el laboratorio fue de 500 mL y a

escala planta se utilizaron lotes de 20 litros.
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o Acidez
La calidad del biodiesel producido puede comprobarse midiendo su pH, el
biodiesel obtenido tuvo un pH dentro del rango de 7 — 7,5 luego de la
neutralizacion con hidroxido de sodio.
o Variables de proceso

o Volumen de reactivos

Las cantidades se trabajaron en porcentaje volumen/volumen de los

componentes de la mezcla: aceite, alcoholes, catalizador y aguas de lavado.

o Reactivos

Se utilizaron dos tipos diferentes de alcohol: metanol y etanol; los cuales

fueron sustituidos en el proceso de esterificacion.

o Tiempo de agitacion

El tiempo de agitacion se vari6 segun la muestra y tuvo una de tres

opciones entre treinta, sesenta y noventa minutos de reaccion.
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Tabla lll.  Cuadro de analisis de variables
Factor potencial de estudio Factores perturbadores
No. Variable Dimensional
Independiente | Dependiente | Controlable | No controlable
Andlisis de ambiente externo
1 Temperatura °C X X
2 Presion Atm X X
Analisis de experimentacion
3 Ph -—-- X X
i g
4 Densidad o X
5 Viscosidad Cp X X
6 Proporcion % (Y/v) X X
Velocidad de
7 o RPM X X
Agitacion
8 Volumen L X X
9 Tiempo Min X
10 Concentracion Mol/L X
Fuente: elaboracion propia.
3.2. Delimitacion de campo de estudio

Industria

El campo de estudio de esta investigacién esta delimitado a la empresa

dedicada al beneficiado del pollo Avicola Villalobos, S.A. ubicada en el Km 34,5

carretera al Pacifico, finca la Compafiia, colonia los Sauces, Palin, Escuintla,

Guatemala, proporcionando

elaboracion del estudio.

las muestras necesarias de aceite para la
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. Proceso

Produccion de biodiesel a escala laboratorio y a escala planta piloto a
partir de aceite animal residual proveniente del aprovechamiento de los
desechos del beneficiado del pollo por el método de esterificacion éacida

utilizando acido sulfurico como catalizador de la reaccion.

. Produccion

La produccion de biodiesel a partir de aceite obtenido en el beneficiado del
pollo se llevo a cabo en el laboratorio y la planta piloto de produccion de
biodiesel del Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE),
seccion Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de la Facultad de

Ingenieria, de la Universidad de San Carlos de Guatemala.

° Biodiesel obtenido

Las pruebas para la caracterizacion fisicoquimica del biodiesel obtenido se
realizaran en los laboratorios técnicos en la seccion de hidrocarburos del
Ministerio de Energia y Minas de Guatemala y las cromatografias de gases en
el Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada de la Universidad del

Valle de Guatemala
o Caracterizacion
Caracterizacion fisicoquimica del biodiesel obtenido se realizara mediante

los parametros establecidos por el reglamento técnico centroamericano RTCA
75.02.43:07.
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3.3. Recursos humanos disponibles

o Investigador: Erick Roberto Orellana Sandoval

o Asesora: Inga. Telma Maricela Cano Morales
Colegiado No. 433

o Asesor: Ing. Mario José Mérida Meré
Colegiado No. 1411

3.4. Recursos materiales disponibles

Durante la realizacién de ésta investigacion se utilizaron en el laboratorio y

a escala planta piloto los siguientes materiales:

Tabla IV. Cristaleria utilizada durante la etapa experimental

Descripcion Especificaciones
Beaker 100, 250 y 600 mL
Pipeta volumétrica 1,25y10mL

Varilla de agitacién

Condensador De bolas

Erlenmeyer 125, 250 y 1000 mL

Bal6n aforado 250 y 1000 mL

Probetas 5, 10, 25, 100, 250, 500 y 1000 mL
Vidrio de reloj

Embudos

Ampollas de decantacion 125, 250, 500, 1000 mL

Buretas 25y 50 mL

Reactor de tres bocas Con capacidad de 1 Litro

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla V.

Equipo utilizado durante la etapa experimental

Descripcion

Especificaciones

Marmita de agitacion

De
LAQUIPAR, con capacidad de 40

litros

acero inoxidable, marca

Caldera Columbia

Caldera piro tubular de 10 Hp

Campana de extraccion

Marca Serproma, modelo APV-655
serie 120, motor con capacidad de %
Hp

Planchas de calentamiento con

agitador

Marca VWR Hotplace/stirrer F10A de
250 v

Balanza analitica

Adventur, Serie

G123120204013

Marca

Cubetas de plastico

Con capacidad de 10, 15y 20 L.

Recipientes de plastico con tapa

Con capacidad de 50 L.

Soportes universales

De hierro

Potencidmetro

pH de 0,00 — 14,00

Bomba para agua de recirculaciéon

Marca CRYSTAL POND DPS8O0A,
120v, 60 Hz

Mascarilla Marca Dura Mask

Guantes De latex y para altas temperaturas
Bata de laboratorio De tela

Papel filtro

Espatula De metal con mango de madera
Agitadores Magnéticos

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VI. Reactivos y materia prima

Descripcion Especificaciones
, . . Aceite residual obtenido del aprovechamiento
Aceite residual de origen ' o
. de los residuos del beneficiado del pollo en
animal o .
fabrica de harinas
Metanol Grado reactivo con 99,93% de pureza
Etanol Grado industrial con 95% de pureza
Acido sulfarico Grado reactivo con 95-97% de pureza
Hidroxido de sodio Grado reactivo (ACS)
Agua desmineralizada Proporcionada por la empresa Salvavidas
Fenolftaleina Al 5% en peso en solucion de etanol
Fuente: elaboracion propia.
3.5. Técnica cuantitativa o cualitativa

En el transcurso de la investigacion se utilizaron técnicas cuantitativas y

cualitativas que facilitaron la elaboracién de la misma.

3.5.1. Técnica cualitativa

Se determinaron las cualidades y propiedades del aceite residual y del
biodiesel obtenido mediante esterificacion acida utilizando como reactivo
metanol o etanol, tales como punto de inflamabilidad, contenido de azufre total,
corrosion tira de cobre, calor de combustién, gravedad API, viscosidad
cinematica, ceniza, indice de cetano, agua y sedimentos, destilacion, entre

otras que rige el Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.
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3.5.2. Técnica cuantitativa

Se procedié a realizar la produccidon de biodiesel mediante un disefio de
lotes de medio litro de aceite (500 mL) para la etapa a nivel laboratorio y lotes
de 20 litros de aceite para la etapa a escala planta piloto, la produccién se
realizé6 en el Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE)
Seccion Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la
Universidad de San Carlos de Guatemala (USAC), en donde se produjo
biodiesel mediante el proceso de esterificacion en medio &cido, en el cual se
varié el tipo de alcohol a utilizar en el proceso, variando entre metanol y etanol
segun el lote evaluado, y a su vez se vario el tiempo de reaccion utilizando tres
tiempos, de treinta, sesenta, y noventa minutos, la reaccion fue catalizada por

acido sulfarico.

Luego de la reaccion se obtuvo un aceite con menor porcentaje de acidos
grasos libres disueltos en él, el cual fue neutralizado afiadiéndole hidréxido de
sodio a una concentracion de 5 N, obteniendo una solucién con un pH neutro, la
cual fue lavada con agua desmineralizada agitdndola constante durante un
periodo de tiempo, luego se deja decantar la solucidon y se separan las aguas
residuales del biodiesel, y este ultimo fue lavado mediante dos ciclos de lavado,
realizando para cada lote tres repeticiones; la seleccion de lotes se realizé al
azar escogiendo uno de los lotes entre las opciones establecidas, el orden con

gue se produjeron los lotes se detalla en la tabla XX.

Luego de la produccion de biodiesel se procedié a cuantificar los
productos obtenidos evaluando asi la cantidad de produccion de biodiesel
independientemente de cada lote, dichos resultados fueron analizados
mediante el andlisis de varianza, utilizando el método de Diferencia

Honestamente Significativa de Tukey (HSD de Tukey).
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Tabla VII.  Distribucién y ordenamiento de lotes escogidos al azar

Esterificacion
del aceite

Etanol

Fuente: elaboracion propia.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

La recoleccion y ordenamiento de los datos se llevd a cabo en el
Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE), seccion Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria, de la
Universidad de San Carlos de Guatemala (USAC).

Para determinar el niumero de corridas se utilizé el siguiente modelo

matematico, basandose en la siguiente ecuacién estadistica:

n= % (Ecuacion 1)
Donde:
n = ndmero de corridas
z = confiabilidad (90%) segun tablas (1,65)
p = probabilidad de éxito
g = probabilidad de fracaso

e = error a utilizar (20%)
Sustituyendo datos se obtiene:

_ (1L,65)2(95)(5)

=323 =3
(20)?

Por lo tanto se utilizaron 3 corridas, variando el tipo de alcohol y los
tiempos de reaccion de la mezcla. Los resultados obtenidos poseen un rango

de error del 20% con una confiabilidad del 90%.
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Figura 6. Diagrama de recoleccién y ordenamiento de los datos para la

reaccién con metanol

Muestra Il
Muestra I

— Metanol

Fuente: elaboracion propia.

Figura 7. Diagrama de recoleccién y ordenamiento de los datos parala

reaccién con etanol

Muestra Il

A

Fuente: elaboracion propia.
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3.6.1. Procedimiento parala produccion de biodiesel a base

de aceite animal

Etapa 1: pretratamiento del aceite residual utilizado como materia prima

para la produccién de biodiesel.

En la etapa de pretratamiento se calentd el aceite residual
eliminando el agua contenida en éste, y luego se filtré eliminando los

residuos solidos dentro del mismo.

o Calentar el aceite residual a una temperatura entre los 100 y 105
°C manteniendo esta temperatura hasta que se deje de observar

la formacion de burbujas.

o Agitar el aceite residual evitando que salpique aceite caliente
debido a la formaciéon de burbujas por la ebullicibn del agua

presente en el aceite.

o Luego se aumento la temperatura hasta un rango entre los 125y
130 °C durante 15 minutos y se dejé de calentar esperando que

disminuyera la temperatura lentamente.

o El aceite residual se filtr6 utilizando un filtro prensa (para planta
piloto) o un embudo con papel filtro de tamafio de poro entre 1y 5
micrometros a una temperatura entre los 50 y 40 °C (para el

laboratorio).
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o Etapa 2: determinacion de la acidez del aceite por medio del método
oficial AOCS Ca 52 — 40

La determinacion de la acidez del aceite es un punto muy importante pues
determinara si es necesario realizar la etapa de esterificacion acida del aceite,
puesto que si el aceite cuenta con un porcentaje de acidez menor o igual a el
2% se procedera a realizar la etapa de transesterificacion evitando realizar le
etapa de esterificacion.

o) Calentar la muestra de aceite residual hasta que esté

completamente liquida.

o) Pesar la muestra utilizando la tabla VIII; y colocarla en un
erlenmeyer.
o Agregar la cantidad de alcohol etilico neutralizado (al 95%) de

acuerdo a tabla VIII; y agregar dos gotas de fenolftaleina.

o Luego titular la muestra utilizando hidroxido de sodio de
concentracion indicada en la tabla VI, hasta que aparezca un

color rosado permanente.

o El porcentaje de &cidos grasos libres en la mayoria de tipos de
grasa y aceites se calcula como &cido oleico mediante la siguiente

ecuacion:

(mL xNx28.2)

% AGL = =

(Ecuacion 2)
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Donde:

%AGL = Porcentaje de acidos grasos libres

mL = mL de Solucién de NaOH empleados para la neutralizacion
N = Concentracion de la solucion de NaOH

28.2 = Peso Molecular del &cido oleico

PM = Peso de muestra en gramos

El valor de acidez se define como el nimero de miligramos de
hidréxido de sodio necesario para neutralizar 1 g de muestra. Para
convertir el valor de AGL a valor de acidez multiplicar el valor obtenido de
AGL por 1.99.

Tabla VIIl.  Relacion entre el porcentaje de acidos grasos libres y la

concentracion de la solucion

Concentracién
Rango AGL (%) [ Muestra(g) | Alcohol (mL) )
alcalina (N)

0,00a0,2 56,4 + 0,2 50 0,1
0,2a1,0 28,2+0,3 50 0,1

1,0a3,0 7,05 + 0,05 75 0,25
3,0a50,0 7,05 + 0,05 100 0,25a1,0
50,0 a 100 3,525 + 0,001 100 1

Fuente: MILLAR, James C. Estadistica para quimica analitica, p. 51.
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Etapa 3: esterificacion acida del aceite residual con variacion de

temperatura y variacion de alcoholes en la reaccion

La etapa de esterificacion acida del aceite residual fue realizada
para disminuir el porcentaje de acidos grasos libres en el aceite, variando
entre alcoholes reactantes, determinando el reactivo con mejor
desempefio para reducir los &cidos grasos presentes en el aceite,

obteniendo asi un aceite apto para la reaccion de transesterificacion.

o) Se colocaron muestras de 500 mL (para Laboratorio) o 20 L (para
planta piloto) de aceite residual (previamente seco Yy filtrado) en el
reactor de tres bocas o en la marmita y se calentaron hasta la
temperatura de reacciéon entre los 55 y 60 °C la cual se mantuvo

durante el resto de esta etapa.

o Se agregaron 60% del alcohol estudiado (metanol o etanol) con

respecto al volumen inicial de aceite, y se agito la mezcla.
o Se agrego el 5% de &cido sulfurico lentamente a la mezcla
anterior, con respecto al volumen inicial de aceite (precaucion, la

reaccion es exotérmica).

o Se agitd la muestra durante los tiempos de reaccion estudiados
(30, 60 y 90 minutos).

o Se dejo reposar hasta que la mezcla alcanzé la temperatura

ambiente.
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Etapa 4: neutralizacion de la solucion de aceite esterificado

La etapa de neutralizacion fue utilizada para neutralizar la solucién

obteniendo un pH neutro.

o Se agregaron pequefas cantidades de hidréxido de sodio con una
concentracion de 5 N, hasta que el potenciometro registrara una
lectura de pH entre 7,00 a 7,30.

Etapa 5: lavado de la solucion resultante

La etapa de lavado de la solucion fue utilizada para separar los
compuestos existentes en la mezcla tales como: jabones y sales de
sulfato, acelerando el proceso de separacion de las fases agua, jabones,

sales de sulfato y biodiesel.

o Se agregaron 180 mL de agua para las muestras a nivel
laboratorio y 7 Litros para las pruebas a nivel planta piloto,
tomando como base una relacién 10:2 referentes a cantidad de

mezcla:agua.

o Se agitd la mezcla durante 15 minutos a una velocidad de 500
rpm.
o Se dejo reposar la muestra toda la noche en una ampolla de

decantacion, en el caso de las pruebas a nivel laboratorio y en la
marmita en el caso de las pruebas a nivel planta piloto, y se
separaron las fases de aguas residuales y biodiesel al siguiente
dia.
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Etapa 6: lavado del biodiesel

La etapa de lavado del biodiesel se utilizo para eliminar la presencia
de jabdn en el biodiesel, obteniendo asi un biodiesel de mejor calidad.

o Se agreg0 agua a el biodiesel a una relacion de 10:1 con respecto

a biodiesel:agua, a 300 rpm

o) Se dejo reposar el biodiesel lavado en una ampolla de
decantacion por 3 horas y luego se separaron las soluciones de

aguas residuales y biodiesel lavado.

o Se realizdé un lavado de dos ciclos repitiendo el mismo proceso

anterior en una segunda etapa de lavado.

Figura8. Procedimiento parala produccion de biodiesel

Aceite
animal

l Almacén de geuasuhiten Hidroxidode sodio
7 alcohol l
Hitn {meatanol o l
etanol) H,S0;
l NaOH

‘_l l_’ b AR —
Evaporacion . 4 < HO

del agua en Esterificacion’ —_y. Neutralizacion v
del aceite

i del aceite
) - lavadodel — 5

l biodiesel - E — E :
Aguas
residuales

el aceite

Fuente: elaboracion Propia.
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3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

Los datos recolectados durante y al finalizar el proceso de produccion de
biodiesel fueron procesados y ordenados en tablas, procediendo al analisis y la
realizacion de gréaficas utilizando el programa Microsoft Office Excel con lo cual
se lleg6 a las conclusiones del estudio realizado.

3.8. Analisis estadistico

Para realizar el analisis estadistico se utilizé el método HSD de Tukey que
es una técnica de comparaciones multiples y, a la vez, de rangos, utilizada para
grupos equilibrados de datos y de varianzas similares. Es un test que se suele
utilizar cuando se quiere comparar cada lote con todos los demas y el nUmero
de lotes es alto (seis o mas). Los resultados del analisis se presentan a
continuacion:

Tabla IX. Pruebas de los efectos inter-sujetos

Variable dependiente % - . Variable dependiente agua
AGL Biodiesel obtenido (mL) residual del proceso (mL)

. Media . Media . Media .
Origen cuadratica F Sig. cuadratica F Sig. cuadratica F Sig.
Solvente 352,805 | 223,678 | 0,000 | 55001,389 | 825,021 | 0,000 | 22955,102 | 247,629 | 0,000
Tiempo 271,470|172,112|0,000| 2151,389| 32,271|0,000| 2740,922| 29,568 | 0,000
So_lvente 8,122 5,149 | 0,024 476,389 7,146 | 0,009 237,561 2,563|0,118

y tiempo
Error 1,577 66,667 92,699
R R cuadrado= 0,980 (R R cuadrado= 0,987 (R R cuadrado= 0,963 (R
cuadrado corregida= 0,971) cuadrado corregida= 0,981) cuadrado corregida= 0,948)

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Ing. Marino Barrientos.
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Tabla X.

Medias marginales

Varlal_ale % AGL Biodiesel obtenido (mL) Agua residual del
dependiente proceso (mL)
Solvente | Tiempo | Media .lel'te L|m|t'e Media .L'm'.te L|m|t.e Media .L|m|.te L|m|t.e
inferior | superior inferior | superior inferior | superior
30 25,76 | 24,183 | 27,343 |461,67|451,396|471,938| 789,2| 777,06 |801,278
Etanol 60 14,13 12,553 | 15,713 |473,33|463,062 | 483,604 | 767,3 | 755,22 | 779,445
90 12,22 {10,640 | 13,800 |481,67|471,396 | 491,938 | 760,2 | 748,06 | 772,278
30 15,09 | 13,507 | 16,667 | 331,67 | 321,396 | 341,938 | 874,3 | 862,16 | 886,378
Metanol 60 7,90| 6,320 9,480 366,67 | 356,396 | 376,938 | 836,2 | 824,06 | 848,278
90 2,57| 0,987| 4,147 |386,67 | 376,396 | 396,938 | 820,5 | 808,39 | 832,611
Error tipico 0,725 4,714 5,559
Fuente: elaboracién propia, con apoyo del Ing. Marino Barrientos.
Tabla XI. DHS de Tukey®”
Variable Biodiesel obtenido agua residual del
. % AGL
dependiente (mL) proceso (mL)
) Subconjunto Subconjunto Subconjunto
Tiempo | N
1 2 3 1 2 3 1 2
90 6 | 7,393 434,17 790,333
60 6 11,017 420,00 801,750
30 6 20,425 396,67 831,717
Sig. 1 1 1 1 1 1 0,142 1

Fuente: elaboracién propia, con apoyo del Ing. Marino Barrientos.
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4.

RESULTADOS

Los resultados obtenidos durante la investigacion en la produccion de

biodiesel a escala laboratorio y planta piloto, se presentan en las siguientes

tablas y figuras.

Tabla XII.

Aceite
residual

Resultados obtenidos en la determinacién del porcentaje de

acidos grasos libres en las muestras de aceite residual

1 7,0500 75 84,50 84,50 N
2 7,0600 75 20,30 81,08
3 3,5266 100 10,40 83,16
4 3,5259 100 10,15 81,18 81,99
5 3,5239 100 10,20 81,63

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Tabla XIlll. Resultados obtenidos del proceso de esterificacidén &cida,
variando el alcohol reactante y el tiempo de reaccién
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Figura9. Relacion entre la cantidad de NaOH utilizado para neutralizar

las muestras y el tiempo de reaccidn de esterificacion
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Figura 10. Relacion entre la cantidad de aguas residuales del proceso de

esterificacion y el tiempo de reaccién
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Tabla XIV.

Etanol

Resultados obtenidos de la determinacion del porcentaje de

AGL al finalizar la etapa de esterificacion del aceite

10 7,07 75 25,50 25,43

30 11 7,06 75 27,50 27,46 25,76% 69%
12 7,05 75 24,40 24,40
13 7,06 75 15,00 14,98

60 14 7,05 75 13,10 13,10 14,13% 83%
15 7,04 75 14,30 14,32

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Figura 11. Relacion del porcentaje de acidos grasos libres en el aceite y
el tiempo de reaccién de esterificacion utilizando metanol
como reactivo
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Figura 12. Relacion del porcentaje de acidos grasos libres en el aceite y
el tiempo de reaccién de esterificacion utilizando etanol
como reactivo
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Figura 13. Relacion del porcentaje de acidos grasos libres en el aceite y
el tiempo de reaccion de esterificacion
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Figura 14. Relacion entre el rendimiento de reaccion de esterificacion y

el tiempo de reaccion de esterificacion
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Tabla XV.

neutralizado

Lavado del biodiesel obtenido de esterificacién acida

1 ler. Lavado 35,50 300 15 345 45,50

2do. Lavado 34,50 300 15 335 44 50

30 2 ler. Lavado 35,00 300 15 340 45,00
2do. Lavado 34,00 300 15 330 44,00

3 ler. Lavado 34,00 300 15 335 39,00

2do. Lavado 33,50 300 15 330 38,50

4 ler. Lavado 38,50 300 15 375 48,50

2do. Lavado 37,50 300 15 370 42,50

Metanol 60 5 ler. Lavado 38,00 300 15 375 43,00
2do. Lavado 37,50 300 15 370 42,50

6 ler. Lavado 38,50 300 15 370 53,50

2do. Lavado 37,00 300 15 360 47,00

ler. Lavado 39,00 300 15 380 49,00

2do. Lavado 38,00 300 15 370 48,00

90 ler. Lavado 42,00 300 15 410 52,00
2do. Lavado 41,00 300 15 400 51,00

ler. Lavado 41,00 300 15 400 51,00

2do. Lavado 40,00 300 15 390 50,00

10 ler. Lavado 47,00 300 15 460 62,00

2do. Lavado 46,00 300 15 450 56,00

30 11 ler. Lavado 48,00 300 15 470 58,00
2do. Lavado 47,00 300 15 465 52,00

12 ler. Lavado 48,50 300 15 475 58,50

2do. Lavado 47,50 300 15 470 52,50

13 ler. Lavado 49,00 300 15 480 59,00

2do. Lavado 48,00 300 15 475 53,00

Etanol 60 14 ler. Lavado 49,00 300 15 480 59,00
2do. Lavado 48,00 300 15 475 53,00

15 ler. Lavado 48,50 300 15 475 58,50

2do. Lavado 47,50 300 15 470 52,50

ler. Lavado 49,50 300 15 485 59,50

2do. Lavado 48,50 300 15 480 53,50

9 ler. Lavado 50,00 300 15 490 60,00
2do. Lavado 49,00 300 15 485 54,00

ler. Lavado 49,00 300 15 485 54,00

2do. Lavado 48,50 300 15 480 53,50

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Etanol

Tabla XVI.

Tabla resumen de produccion de biodiesel

331,67

66,33%

788,77 | 874,27

10 450 118,00

30 11 465| 461,67 92,33% 110,00| 113,00 676,17| 789,17
12 470 111,00
13 475 112,00

60 14 475 473,33 94,67% 112,00| 111,67| 655,67 767,33
15 470 111,00

90

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Figura 15. Relacién entre la cantidad de agua residual obtenida del
proceso de lavado y el tiempo de reaccion
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Figura 16.

: elaboracién propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Relacion entre la cantidad de agua residual obtenida de la

produccion de biodiesel y el tiempo de reaccién

880.00
860.00
840.00
~820.00
§800.00
780.00
760.00

Cantidad de agua residual

740.00

I e=gmwEtanol

esjd=mMetanol

10 20

30 40 50 60 70 80 90 100
Tiempo de reacciéon (min)

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Figura 17. Relacion entre el porcentaje de recuperacion de biodiesel y el

tiempo de reaccion
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Figura 18. Relacion entre el biodiesel obtenido y el tiempo de reaccion
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Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Tabla XVII. Resultados obtenidos del proceso de esterificacidén &cida,

variando el alcohol reactante a nivel planta piloto

' 20000 12000 1000 | 4900 93,06% | 7000 18000 26900

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Tabla XVIIl. Resultados obtenidos de la determinacién de % AGL al
finalizar la etapa de esterificacion del aceite a nivel planta

piloto

Fuente: elaboracidon propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Tabla XIX. Lavado del biodiesel obtenido de esterificacion acida

neutralizado a nivel planta piloto

Metanol

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.

Tabla XX. Tablaresumen de produccion de biodiesel a nivel planta

piloto

Fuente: elaboracion propia, con datos obtenidos en el laboratorio LIEXVE.
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Tabla XXI. Resumen del analisis en cromatografia de gases efectuado al
biodiesel utilizando metanol

Ester metilico del acido (Z)-9eno-
0,
1 |66:30% | ctadecanoico (acido oleico) CaoH3602 e A

Ester metilico del 4cido

0, )
2 | 27.20% | |1ovadecanoico (acido palmitico) Ca7Ha402 - W

Ester metilico del acido (2)-8,-(2)-11-
dieno octadecanoico (&cido linoléico)

3 2,29% CioH3407 /"Y\/\/\,N/\/\/\/v

Ester metilico del &cido CaeHaO /OW
tetradecanoato (acido miristico) 151130572 0

Ester metilico (Z,Z,2)-9,12,15-Trieno -~
octadecanoico (&cido linoléico) C1oH3202 VY \‘/\/\/\)\n/

6 | 0,12% | Heptano o heptane C7Has M

7 1,95% | Otros ésteres metilicos

4 1,11%

5 | 0,99%

Fuente: elaboracion propia, con datos proporcionados por el laboratorio LIQA, UVG.

Tabla XXIl. Resumen del analisis en cromatografia de gases efectuado al

biodiesel utilizando etanol

Ester etilico (z)-9eno-octadecanoico T .
0, ]
1 65,82% (acido oleico) Ca0 Hss 02 _rfJ
Ester etilico del acido exadecanoico NN NN NN A
0,
2 | 2474%] (acido palmitico) Cie Has O2 g
3 | 4,309 | ESter metilico del acido 10eno- CioHss0s | oot
octadecanoico i
Ester etilico del &cido (Z,2)-9,12- AN
0 1 L
& 1.02% | jienooctadecanoico (4cido linoléico) Cie Hzz Oz T
5 2.34% | Otros ésteres etilicos
6 1.78% | Otros hidrocarburos de cadena larga

Fuente: elaboracion propia, con datos proporcionados por el laboratorio LIQA, UVG.
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Tabla XXIII.

Punto de Inflamabilidad,

los biodiesel a partir de metanol y etanol

Resultados de anédlisis fisicoquimicos del aceite residual y

°C ASTM D-93 > 120 143 106 130 min.
Azufre, % masa ASTM D-129 0,06 0,05 0,09 15 max.
Corrosion en lamina de .
cobre, 3 horas a 50 °C ASTMD-130 | --omer & 3 max.
Poder calorifico superior, ASTM D-240 39,08 39.81 39,54
MJ/Kg
?Arg‘l’edad AP1,15.56 °C, | AsTM D-287 25,00 27,80 28,40 Reportar
fgas"g?gd especifica, | AgTm D-287 0,9042 0,8883 0,8849 Reportar
Viscosidad cinematica,
40 °C, mm2/s ASTM D-445 25,00 6,80 7,20 1,9-65
Ceniza, % masa ASTM D-482 0,082 0,041 0,82 0,020 max.
Indice de cetano, ASTM D-976 | oo 45 45
calculado
Densidad, 15 °C, Kg/m3 | ASTM D-1298 904 888 884 Reportar
Aguay eedimentos, % | g1\ p.1796 7,00 <0,05 <0,05 0,05 méx.
Volumen
Destilacién, 760 mm Hg [ASTM D-86 |  ------- Volumen 06 | RECUPEIA00 | o men oy | Recuperado
con base a recuperado, Punto Punto
°C Inicial 202 Inicial 319
5 329 5 324
10 332 10 327
20 333 20 333
30 333 30 336
40 333 40 336 360 max.
50 335 50 339
60 335 60 342
70 336 70 345
80 353 80 356
90 369 90 359
Punto Punto
A 372 ) 359
inal Final

Fuente: elaboracion propia, con datos proporcionados por el laboratorio técnicos, MEM,

Guatemala.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En la investigacion realizada se evaluo, analizd, comparé y efectud la
conversion del aceite obtenido como subproducto en el proceso de produccion
de harinas provenientes del aprovechamiento de los desechos del beneficiado
del pollo a biodiesel, se trata de un aceite sélido a temperatura ambiente, de
color pardo oscuro y olor caracteristico (desagradable), que, segun la
terminologia americana, se catalogaria dentro del grupo de brown greases,
mediante el proceso de esterificacion acida, en la cual se vario el tipo de alcohol
entre metanol y etanol, y el tiempo de reaccién entre treinta, sesenta y noventa

minutos.

La obtencion de biodiesel, cominmente se realiza mediante una reaccion
de transesterificacion de los triglicéridos que constituyen las grasas y aceites
con un alcohol sencillo. En esta reaccién se generan ésteres, que constituyen lo
gue se denomina biodiesel y glicerina. Para activar el mecanismo de reaccién
de transesterificacion se agrega hidroxido de sodio a la mezcla de aceite y
alcohol, esta adicion plantea problemas cuando se opera con aceites de

elevada acidez, como pueden ser aceites de fritura usados o aceites animales.

En estos casos, los acidos grasos libres (AGL) reaccionan con el hidréxido
(reaccion de saponificacion) dando lugar a jabones. La formacion de jabones
inhibe la reaccion de transesterificacion y ademas dificulta la separacion de la
glicerina y el biodiesel. En la saponificacion de los AGL se forma agua, que
puede catalizar la formacion de mas jabones a partir de ésteres o hidrolizar los

triglicéridos para formar nuevos AGL.
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El empleo de materias primas de bajo costo para producir biodiesel, como
pueden ser aceites de fritura usados o grasas animales, plantea el
inconveniente de la elevada acidez que presentan estos materiales, tal es el
caso de la materia prima utilizada en esta investigacion, la cual presentdé un
82% de AGL (ver tabla XIll), lo que exigié un tratamiento previo de esterificacion
acida empleando como catalizador de la reaccion acido sulfurico, para obtener
un aceite con un contenido menor o igual al 2% de AGL apto para el proceso de
transesterificacion alcalina. Teniendo en cuenta la lentitud del proceso acido se
realizé la esterificacion a una temperatura entre el rango de 55 a 60 °C y se
trabajo a presion atmosférica local de 0,845 atm de la ciudad de Guatemala a
1530 msnm.

Para purificar el aceite residual se elimind la humedad por el método de
calentamiento elevando la temperatura hasta 130 °C y luego el aceite fue
filtrado, eliminando la materia insoluble presente en las muestras que

posteriormente fueron analizadas a nivel laboratorio y en planta piloto.

El estudio a nivel laboratorio se realizé6 mediante lotes que contenian 500
mL de aceite residual en un reactor de vidrio de tres bocas, en el cual se agita
la muestra por medio de un agitador magnético ajustado a una varilla de vidrio
suspendida desde la parte central de la tapa de la boca central del reactor, en la
segunda boca del reactor se introdujo, en un tapén de hule, un termémetro el
cual determiné la temperatura a la cual se efectuaba la reaccion y en la tercer
boca se colocd, mediante un tapén de hule, un condensador de bolas, el cual
permitia la recirculacion del metanol y otros gases condensables dentro del
sistema mientras transcurria la reaccion, los tapones de hule fueron reforzados
mediante la aplicacion papel parafilm en las uniones, el sistema fue calentado y
agitado mediante una plancha de calentamiento con agitador magnético marca

VWR Hotplace/stirrer F10A de 250 v, agitando la solucién a 600 rpm.
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El estudio realizado a nivel planta piloto se llevé a cabo utilizando una
marmita de agitacion de acero inoxidable con chaqueta de calentamiento,

utilizando lotes de 20 litros de aceite residual.

Para estudiar como afecta al proceso de esterificacion el tipo de alcohol se
tomaron como variables a estudiar los alcoholes metanol y etanol, utilizando un
60 % respecto al volumen inicial de aceite residual; en el caso de las muestras
a escala laboratorio se agregaron 300 mL de alcohol y 12 L para las muestras a
escala planta piloto, mientras que para las variables de tiempo de reaccion de
esterificacidbn se estudiaron tres tiempos: treinta, sesenta y noventa minutos
para las muestras a escala laboratorio y se trabajé con un tiempo de noventa
minutos para las pruebas a nivel planta piloto. Para activar el mecanismo de
reaccion de esterificacién se agregaron a cada una de las muestras la cantidad
de 25 mL de &cido sulfurico equivalente a 5% con respecto al volumen inicial de

aceite residual.

Inmediatamente después de completar el proceso de esterificacion acida
se tomaron muestras del aceite esterificado para determinar su porcentaje de
acidos grasos libres, obteniendo como resultado la reduccion del porcentaje de
acidos grasos en cada una de las muestras analizadas. Los mejores resultados
se dieron conforme aumenté el tiempo de reaccion asi como al utilizar metanol
en la reaccion (ver tabla XIV). La reduccion del porcentaje de AGL durante la
reaccion de esterificacidon utilizando metanol en funcién del tiempo de reaccién
se ajusta a un modelo matematico exponencial negativo con un coeficiente de
correlacion multiple de 0,97, como se puede observar en forma gréafica en la
figura 11, logrando obtener un rendimiento de 97% en cuanto a la reduccion del
porcentaje de AGL contenido en el aceite luego de noventa minutos de reaccion

detallado en forma grafica en la figura 14.
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Mientras que en la reaccion de esterificacion utilizando etanol, la reduccion
del porcentaje de &cidos grasos libres en funcion del tiempo de reaccion se
ajusta a un modelo matematico exponencial negativo con un coeficiente de
correlacion multiple de 0,89 como se puede observar en forma grafica en la
figura 12, logrando obtener un rendimiento de 85% en cuanto a la reduccion del
porcentaje de AGL contenido en el aceite luego de noventa minutos de

reaccion, detallado en forma grafica en la figura 14.

Determinando un mayor porcentaje de rendimiento en la reaccion de
esterificacion al utilizar metanol durante un tiempo de esterificacion de noventa
minutos, y mediante el analisis de varianza se determind que los solventes no
tiene ninguna relacién en cuanto a sus resultados, siendo el alcohol metanol
mejor que el etanol, y que el tiempo de reaccion no tiene similitud en los
resultados e influye significativamente dando mejores resultados luego de

noventa minutos de reaccion.

Posteriormente a la reaccién de esterificacion se procedié a neutralizar el
aceite esterificado, utilizando hidroxido de sodio a una concentracion de 5 N,
agregando pequefias cantidades de la solucién hasta obtener un pH entre 7 y
7,5, en donde se pudo observar la reduccién en la cantidad de hidréxido de
sodio utilizado para la neutralizacién conforme aument6 el tiempo de reaccion,
agregando la menor cantidad de solucién alcalina luego de noventa minutos de
reaccion, detallado en forma gréfica en la figura 9, esto se debi6 a que el
porcentaje de acidos grasos descendié con el aumento del tiempo de reaccién
de esterificacion. Debido a este descenso en la cantidad de solucion alcalina
utilizada para neutralizacion se obtuvieron menores cantidades de aguas
residuales en la produccion de biodiesel, determinando que los lotes en que se
emplearon noventa minutos de tiempo de reaccion, generaron menor cantidad

de aguas residuales.
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Al adicionar hidroxido de sodio al aceite esterificado los &cidos grasos que
no reaccionaron con el alcohol y que estaban disueltos en el aceite esterificado
reaccionaron obteniendo la formacion de jabones, y el resto de hidroxido de
sodio reaccion60 con el &acido sulfurico, catalizador de la reaccion de

esterificacion, formando sales de sulfatos de sodio més agua.

Luego de la neutralizacion se obtuvo una solucion de color café en la cual
se encontraban mezclados el biodiesel o los ésteres (de metilo o etilo), jabones,
sales de sulfato, acidos grasos y agua. Para lograr separar los compuestos
presentes en la solucion anterior, se procedié a realizar un lavado con agua
desmineralizada a una relacidon aproximada de 10:2 de solucion:agua,
agregando 180 mL de agua a cada lote, agitando durante quince minutos a una
velocidad de trescientas revoluciones por minuto, y luego se dejaron reposar las

muestras un minimo de doce horas.

Luego del reposo se observd la separacion de las fases debido a sus
diferentes densidades y pesos, en la fase mas densa o la que se encuentra en
el fondo se localiza el agua, las sales de sulfato y jabones (agua residual). Se
forma una emulsion entre las fases ocasionada por la formacion de jabones vy,
en la fase superior, se encuentra el biodiesel, el cual es menos denso que los
compuestos antes mencionados, las fases se separaron por medio de
decantacion obteniendo aguas residuales y biodiesel.

Con el objetivo de aumentar su pureza, el biodiesel fue lavado en dos
ciclos con agua desmineralizada, agregando una relacion 10:1 de
biodiesel:agua, y agitando durante quince minutos a trescientas revoluciones
por minuto, se esperé a que las fases de biodiesel y agua residual se separaran
y por decantacion se apartaron las fases dando como resultado agua residual y

el biodiesel purificado.

67



Luego del lavado de dos ciclos con agua desmineralizada, se concluyo
con la produccion de biodiesel, presentando aumentos en el porcentaje de
rendimiento en la produccion de biodiesel al aumentar el tiempo de reaccién de
esterificacion, obteniendo los mejores resultados luego de noventa minutos de
reaccion de esterificacion, dando un rendimiento en la produccion de biodiesel
utilizando metanol del 77,33% y un 96,33% utilizando etanol, obteniendo un
porcentaje de aguas residuales de 164,10% utilizando metanol y 152,03%
utilizando etanol para las muestras a nivel de laboratorio (ver tabla XVIII). En las
muestras a escala planta piloto se obtuvo un rendimiento de producciéon de
biodiesel de 80% utilizando metanol y un 92,5% utilizando etanol, obteniendo un
porcentaje de aguas residuales de 179,5% utilizando metanol y un 174,5%
utilizando etanol (ver tabla XX), en base a la cantidad de aceite residual inicial

en el proceso se produccion de biodiesel.

En donde se puede observar un elevado porcentaje de rendimiento de
produccion de biodiesel utilizando etanol, superando por un 19% al biodiesel
producido utilizando metanol en las muestras a nivel de laboratorio, asi como en
las muestras a nivel planta piloto donde se marca una diferencia de 12,5%. Se
obtuvo menor porcentaje de aguas residuales utilizando etanol, disminuyendo
un 12% que la producida con metanol en las muestras a nivel de laboratorio, asi
como en las muestras a nivel planta piloto donde se observa una reduccién del

5% utilizando etanol.

Al realizar el andlisis de varianza se determind que no hay similitudes
entre los dos alcoholes obteniendo mayor produccion de biodiesel al utilizar
etanol y que el tiempo de reaccion de esterificacion no influye significativamente
en los resultados con etanol, determinando que el mejor tiempo a utilizar para la
produccion es de treinta minutos, afiadiendo que al utilizar etanol se produce

menor cantidad de aguas residuales en el proceso de produccion.
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También se observd que el biodiesel obtenidos mediante los métodos
utilizados no solidifica a temperatura ambiente como el aceite residual inicial del

proceso.

Las muestras de los biodiesel obtenidos fueron enviadas al Laboratorio de
Instrumentacion Quimica Avanzada de la Universidad del Valle de Guatemala
en donde se les hicieron analisis mediante cromatografia de gases, obteniendo
muy buenos resultados, pues el biodiesel obtenido a partir de metanol contenia
un 99,88% de pureza (contenido de ésteres), lo cual se detalla en la tabla XXI,
especificando el porcentaje y detallando el nombre de cada uno de los
compuestos presentes en el biodiesel, con similares caracteristicas se obtuvo el
analisis del biodiesel producido a partir de etanol, el cual contenia un 98,22% de

pureza (contenido de ésteres), detallado en la tabla XXII (ver apéndice 3).

Por lo que se determind que los biodiesel producidos durante el estudio
realizado estan dentro de los parametros y cumplen con lo establecido en el
Reglamento Técnico Centroamericano RTCA 75.02.43:07, que especifica un
valor por arriba del 96,5% en contenido de ésteres.

Por medio del analisis cromatogréafico se pudo determinar que el contenido
de triglicéridos presentes en el aceite esterificado es del 0%, por lo que no
presentaba mas compuestos susceptibles a ser convertidos en ésteres, por lo
tanto no fue necesario realizar el proceso de transesterificacion, pues el método
de esterificacién fue suficiente para convertir a ésteres los acidos grasos

iniciales presentes en el aceite residual.
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Las propiedades fisicoquimicas del aceite residual (materia prima) y los
dos tipos de biodiesel obtenidos fueron determinadas mediante la
implementacion de métodos de analisis aprobados por ASTM, realizados en los
laboratorios técnicos del Ministerio de Energia y Minas del Gobierno de
Guatemala (ver apéndice 2). En la caracterizacion fisicoquimica del aceite
animal residual se determind que la viscosidad cinematica, el porcentaje en
masa de ceniza y el porcentaje en volumen de agua y sedimentos estan por
arriba de lo permitido y el punto de inflamabilidad, el porcentaje de azufre, el
poder calorifico superior y la densidad se encuentran dentro de los parametros
permitidos en el Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.

En la caracterizacion fisicoquimica del biodiesel utilizando metanol se
determind que la viscosidad cinematica, la destilacion y el porcentaje en masa
de ceniza estan por arriba de lo permitido y el punto de inflamabilidad, el
porcentaje de azufre, el poder calorifico superior, la corrosion en lamina de
cobre, el indice de cetano, la densidad, el porcentaje en volumen de agua y
sedimentos se encuentran dentro de los pardmetros permitidos en el

Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.

En la caracterizacién fisicoquimica del biodiesel utilizando etanol se
determind que el punto de inflamabilidad, la viscosidad cinematica y el
porcentaje en masa de ceniza estan por arriba de lo permitido y el punto de
inflamabilidad, el porcentaje de azufre, el poder calorifico superior, la corrosién
en lamina de cobre, el indice de cetano, la densidad, la destilacion, el
porcentaje en volumen de agua y sedimentos se encuentran dentro de los
pardmetros permitidos en el Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA
75.02.43:07.
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Con base en los datos obtenidos en la caracterizacion fisicoquimica se
pudo hacer una interpretacion subjetiva, determinando que las caracteristicas
con mayores varianzas en sus resultados fueron: el porcentaje en volumen de
agua y sedimentos, que disminuyeron desde un 7% en el aceite residual a
menor o igual a 0,05% en los biodiesel obtenidos; el porcentaje de ceniza, que
disminuyo significativamente de 0,082% en el aceite residual a 0,041% en el
biodiesel obtenido utilizando metanol; y la viscosidad cinematica, disminuyendo
de 25 mm?s en el aceite residual a 6,8 mm?s en el biodiesel obtenido

utilizando metanol y 7,2 mm?/s en el biodiesel obtenido utilizando etanol.

Se puede concluir que la conversion de aceite residual a biodiesel se debe
a que la viscosidad de los aceites es demasiado alta, la viscosidad cinematica
se limita a un maximo en los normativos por consideraciones de disefio y
tamafio de los motores de combustién interna, debido a que en las
caracteristicas del sistema de inyeccibn a mayor viscosidad se aumenta la

resistencia a fluir del combustible.
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CONCLUSIONES

Utilizando la infraestructura de la planta piloto del Laboratorio de
Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE) fue posible realizar la
produccion de biodiesel a partir del aceite FH5 mediante el método de
esterificacion acida.

En la caracterizacion fisicoquimica del aceite FH5 se determind que la
viscosidad cinematica, el porcentaje en masa de ceniza y el porcentaje
en volumen de agua y sedimentos estan por arriba de los limites
permisibles en el Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA
75.02.43:07.

En la caracterizacion fisicoquimica del biodiesel utilizando metanol se
determind que la viscosidad cinematica, la destilacion y el porcentaje en
masa de ceniza estan por arriba de los limites permisibles en el

Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.

En la caracterizacion fisicoquimica del biodiesel utilizando etanol se
determiné que el punto de inflamabilidad, la viscosidad cinematica y el
porcentaje en masa de ceniza estan por arriba de los limites permisibles

en el Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07.

Al comparar las caracteristicas fisicoquimicas del aceite y del biodiesel
obtenido utilizando metanol y etanol se determiné que existen diferencias
significativas entre ellas, destacando en los parametros de viscosidad

cinematica y porcentaje en volumen de agua y sedimentos.
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Se lograron alcanzar porcentajes de rendimiento de biodiesel a escala
laboratorio de 77,33% utilizando metanol y 96,33% utilizando etanol; y a
escala planta piloto se obtuvieron porcentajes de rendimiento de

biodiesel de 80% utilizando metanol y 92,50% utilizando etanol.

El menor porcentaje de aguas residuales producidas en la produccién de
biodiesel a escala laboratorio fue de 164,10% utilizando metanol y un
152,03% utilizando etanol; y a escala planta piloto un 179,50% utilizando

metanol y 174,50% utilizando etanol.
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RECOMENDACIONES

Si se desea producir biodiesel a partir de aceites residuales con alto
contenido de acidos grasos libres mayores a 80%, se debe producir por
el método de esterificacion, siendo innecesario el proceso de

transesterificacion.

Obtener biodiesel por medio de otros alcoholes, utilizando la reaccion de
esterificacion &cida, determinando su porcentaje de recuperacion y el

rendimiento de reaccion.

Realizar un estudio para el tratamiento de las aguas residuales del
proceso de produccion de biodiesel a partir de aceites residuales

mediante esterificacion acida.

Durante la produccion de biodiesel a altas temperaturas se debe utilizar
un sistema de reflujo, con el fin de recuperar el alcohol evaporado por las

altas temperaturas de trabajo.

Utilizar una solucion de hidréxido de sodio a 5 N, para neutralizar el
aceite esterificado debido a que se obtiene una mejor separacion de

fases entre biodiesel y agua residual.
Realizar un estudio comparativo de gases de chimenea al utilizar como

combustible el aceite residual o biodiesel producido con dicho aceite,

para evaluar el grado de contaminacion ambiental que se provoca.
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La produccion de biodiesel con este tipo de aceite FH5, puede ocasionar
un mayor impacto ambiental que el del mismo aceite, dado que se
obtiene una mayor cantidad de subproductos en el proceso, que pueden

ocasionar mayor contaminacion.
El aceite residual y el biodiesel obtenido pueden ser utilizados en

calderas pirotubulares y no es recomendado utilizarlos en motores de

combustién interna debido a su alta viscosidad.
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APENDICES

Apéndice 1. Muestra de célculo

1. Célculo del porcentaje de &cidos grasos libres. En la mayoria de tipos de

grasa y aceites se calcula como acido oleico mediante la siguiente

ecuacion:
% AGL = % (Ecuacion 1)
Donde:
%AGL = porcentaje de acidos grasos libres
mL = mL de Soluciéon de NaOH empleados para la neutralizacion
N = concentracion de la solucion de NaOH
28.2 = peso molecular del &cido oleico
PM = peso de muestra en gramos

El valor de acidez se define como el nimero de miligramos de
hidroxido de sodio necesario para neutralizar 1 g de muestra. Para
convertir el valor de AGL a valor de acidez multiplicar el valor obtenido de
AGL por 1,99.
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Continuacion del apéndice 1.
Relacion entre el porcentaje de &cidos grasos libres y la concentracion de

la solucion

Rango AGL (%) Muestra (g) | Alcohol (mL) | Concentracidn alcalina (N)
0,00a0,2 56,4 +£0,2 50 0,1
0,2a1,0 28,2+0,3 50 0,1
1,0a3,0 7,05 + 0,05 75 0,25
3,0a50,0 7,05 + 0,05 100 0,25a1,0
50,0 a 100 3,525 + 0,001 100 1
MILLAR, James C. Estadistica para quimica analitica, p. 51.

2.  Célculo de la media aritmética o promedio

X = % (Ecuacion 2)

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

N : nimero de observacion

2.1. Célculo de la media aritmética o promedio para el biodiesel
obtenido luego de treinta minutos de reaccion utilizando metanol.

3359 +330g+330g
3

X = =331.67 g

De esta forma se calcularon los promedios determinados en el

presente trabajo de graduacion.
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Continuacion del apéndice 1.

3.

4.

Célculo del porcentaje de recuperacion de biodiesel, el porcentaje de
recuperacion de biodiesel de determiné a partir del aceite residual inicial,

COMO Se muestra a continuacion:
BO .,
% Re = e 100 (Ecuacion 3)

Donde:
% Re : porcentaje de recuperacion de biodiesel
BO : cantidad de biodiesel obtenido al finalizar el proceso

AR  : cantidad de aceite residual al inicio del proceso

3.1. Célculo del porcentaje de recuperacion de biodiesel para el
biodiesel obtenido luego de treinta minutos de reaccién utilizando

metanol.

331.67
500

% Re = x 100 = 66.33

De esta forma se calcularon los porcentajes de recuperacion
determinados en el presente trabajo de graduacion.

Céalculo del porcentaje de rendimiento de reaccién de esterificacion, para
esto se tom6 como base la reduccion del porcentaje de acidos grasos
libres, tomando como 100% el porcentaje de acidos grasos libres inicial.

AGLi — AGLf

% RRE = AGLI

x 100 (Ecuacion 4)
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Continuacion del apéndice 1.

Donde:
% RRE
AGLI
AGLf

4.1.

: porcentaje de rendimiento de reaccion de esterificacion
: porcentaje de acidos grasos inicial del proceso de esterificacion

: porcentaje de acidos grasos final del proceso de esterificacion

Calculo del porcentaje de rendimiento de la reaccién de
esterificaciéon luego de treinta minutos de reaccién utilizando

metanol.

82-15.09

% RRE = x 100 = 82

De esta forma se calcularon los porcentajes de rendimiento de
reaccion de esterificacion determinados en el presente trabajo de

graduacion.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2. Andlisis de propiedades fisicoquimicas

Analisis de propiedades fisicoquimicas del aceite residual

PAGINA 1 DE (1)

LABORATORIOS
LAB-REP-1305-12

TECNICOS
ORDEN No. L-610-12

GUATEMALA, 02-10-12

RESULTADOS DE ANALISIS

MUESTRA: Aceite Residual

PRESENTADA POR: Erick Orellana

RESPONSABLE DEL MUESTREO: Erick Orellana

PROCEDENCIA: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC, Erick Orellana
LOCALIZACION: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC

FECHA DE MUESTREO: No indica

FECHA DE RECEPCION DE MUESTRA Y PAPELERIA: 20-09-12

FECHA DE ANALISIS: del 26-09-12 al 02-10-12

PRECIO DE ANALISIS: $ 66.00

ANALISTA: Hever Pérez

DESCRIPCION METODO DE ANALISIS] ESPECIFICACION (a) RESULTADOS (b)

PUNTO DE INFLAMABILIDAD, °C ASTM D-93 >120
AZUFRE, % masa ASTM D-129 0.06
PODER CALORIFICO SUPERIOR, MJ/Kg ASTM D-240 (d)39.08
GRAVEDAD API, 15.56 °C, °AP| ASTM D-287 25.0
GRAVEDAD ESPECIFICA, 15.56°C ASTM D-287 0.9042
VISCOSIDAD CINEMATICA, 40 °C, mm?/s (¢ ) ASTM D-445 25
CENIZA, % masa ASTM D-482 0.082
DENSIDAD, 15 °C, Kg/im® ASTM D-1298 904
AGUA Y SEDIEMNTO, % volumen ASTM D-1796 7.00
OBSERVACIONES: a) En el Acuerdo Ministerial No. 234-2011 no existen especificaciones para este producto.

b) Los resultados son validos solo para el volumen de muestra presentada en este laboratorio.
c) 1 mm? /s es equivalente a 1 cSt. )
d) El valor de 39.08 MJ/Kg es equivalente a 9333 Kcal/Kg y a 16800 Btu/Lb

Jvg

ET presente informe no puede ser modificado ni reproducido sin autorizacion del Laboratorio Tecnico

Ministerio de Energia y Minas
Diagonal 17, 29-78 zona 11 Las Charcas. Guatemala, Centroamérica.
Teléfonos: (502) 2419-6464 - www.mem.gob.gt

Fuente: elaboracion propia, con apoyo de los Laboratorios Técnicos del Ministerio de Energia y

Minas, Guatemala.
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Continuacion del apéndice 2.

Andlisis de propiedades fisicoquimicas del biodiesel utilizando etanol

LABORATORIOS I w

TECNICOS

PAGINA 1 DE (1)
LAB-REP-1294-12
ORDEN No. L-610-12

GUATEMALA, 02-10-12

RESULTADOS DE ANALISIS
MUESTRA: Biodiesel
PRESENTADA POR: Erick Orellana
RESPONSABLE DEL MUESTREO: Erick Orellana
PROCEDENCIA: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC. Muestra: A partir de Etanol
LOCALIZACION: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC
FECHA DE MUESTREO: No indica
FECHA DE RECEPCION DE MUESTRA Y PAPELERIA: 20-09-12
FECHA DE ANALISIS: del 26 al 28-09-12
PRECIO DE ANALISIS: $ 93.00
ANALISTA: Roderico Zapeta

DESCRIPCION METODO DE ANALISIS| ESPECIFICACION (a) RESULTADOS (b)
PUNTO DE INFLAMABILIDAD, °C ASTM D-93 106
AZUFRE, % masa ASTM D-129 0.09
CORROSION EN LA TIRA DE COBRE, 3 horas a 50 °C ASTM D-130 1
PODER CALORIFICO SUPERIOR, MJ/Kg ASTM D-240 (d)39.54
GRAVEDAD API, 16.56 °C, °API ASTM D-287 28.4
GRAVEDAD ESPECIFICA, 15.56°C ASTM D-287 0.8849
VISCOSIDAD CINEMATICA, 40 °C, mm®/s (¢ ) ASTM D-445 72
CENIZA, % masa ASTM D-482 0.082
INDICE DE CETANO, calculado ASTM D-976 45
DENSIDAD, 15 °C, Kg/m’ ASTM D-1298 884
AGUA'Y SEDIMENTO, % volumen ASTM D-1796 <0.05
DESTILACION, 760 mm Hg en base a recuperado, °C ASTM D-86 VOLUMEN RECUPERADO
Y% *C
PUNTO INICIAL 319
5 324
e 10 327
20 333
30 336
40 336
--------------- 50 339
60 342
70 345
80 356
.............. 90 369
PUNTO FINAL (e) 359
OBSERVACIONES: a) En el Acuerdo Ministerial No. 234-2011 no existen especificaciones para este producto.

b) Los resultados son validos solo para el volumen de muestra presentada en este laboratorio.
c)1 mm? /s es equivalente a 1 cSt.

d) El-valor de 39.54 MJ/Kg es equivalente a 9443 Kcal/Kg y a 16998 Btu/Lb.

«@)-Punto finalde ebullicion.

Jvg

ETpresente informe no puede ser modiicado Nni reproducido sin autorizacion del Laboratorio 1ecnico

Ministerio de Energia y Minas
Diagonal 17, 29-78 zona 11 Las Charcas. Guatemala, Centroamérica.
Teléfonos: (502) 2419-6464 - www.mem.gob.gt

Fuente: elaboracion propia, con apoyo de los Laboratorios Técnicos del Ministerio de Energia y

Minas, Guatemala.
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Continuacion del apéndice 2.
Andlisis de propiedades fisicoquimicas del biodiesel utilizando metanol

PAGINA 1 DE (1)
LABORATORIOS LAB-REP-1293-12
TECNICOS ORDEN No. L-610-12
GUATEMALA, 01-10-12
RESULTADOS DE ANALISIS
MUESTRA: Biodiesel
PRESENTADA POR: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC
RESPONSABLE DEL MUESTREO: Erick Orellana, Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC
PROCEDENCIA: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC. Muestra: A partir de Metanol
LOCALIZACION: Escuela de Ingenieria Quimica, Facultad de Ingenieria, USAC
FECHA DE MUESTREO: No indica
FECHA DE RECEPCION DE MUESTRA Y PAPELERIA: 20-09-12
FECHA DE ANALISIS: del 26 al 28-09-12
PRECIO DE ANALISIS: Colaboracion
ANALISTA: Roderico Zapeta
DESCRIPCION METODO DE ANALISIS| ESPECIFICACION (a) RESULTADOS (b)
PUNTO DE INFLAMABILIDAD, °C ASTMIDBE 0 e 43
AZUFRE, % masa ASTM D-129 0.05
CORROSION EN LA TIRA DE COBRE, 3 horas a 50 °C ASTM D-130 1
PODER CALORIFICO SUPERIOR, MJ/Kg ASTM D-240 (d)39.81
GRAVEDAD AP, 15.56 °C, °AP! ASTM D-287 278
GRAVEDAD ESPECIFICA, 15.56°C ASTM D-287 0.8883
VISCOSIDAD CINEMATICA, 40 °C, mm‘/s (¢ ) ASTM D-445 6.8
CENIZA, % masa ASTM D-482 0.041
INDICE DE CETANO, caloulado ASTM D-976 45
DENSIDAD, 15 °C, Kg/m’ ASTM D-1298 888
AGUA Y SEDIMENTO, % volumen " ASTM D-1796 <0.05
DESTILACION, 760 mm Hg'en base a recuperado, °C ASTM D-86 VOLUMEN RECUPERADO
% ‘©
PUNTO INICIAL 202
5 329
B 10 332
20 333
30 333
40 333
50 335
60 335
70 336
80 353
90 369
PUNTO FINAL (e) 372
[ OBSERVACIONES: a) En el Acuerdo Ministerial No. 234-2011 no existen especificaciones para este producto.
b) Los resultados son validos solo para el volumen de muestra presentada en este laboratorio.
c) 1 mm? /s es equivalente a 1 ¢St
d) El valor de 39.81 MJ/Kg es equivalente a 9509 Kcal/Kgy a 17117 Btu/Lb.
e) Punto final de ebullicion.
HIDROCARBUROS
ora Vilatoro |~
A LABO ATOR'Q‘SEESN@PS ey
Jvg
ETpresente Tforme no puede ser modiicado ni reproducido sin autorizacion del Laboratoro Tecnico -

Ministerio de Energia y Minas
Diagonal 17, 29-78 zona 11 Las Charcas. Guatemala, Centroamérica.
Teléfonos: (502) 2419-6464 - www.mem.gob.gt

Fuente: elaboracion propia, con apoyo de los Laboratorios Técnicos del Ministerio de Energia y

Minas, Guatemala.
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Apéndice 3. Analisis en cromatografia de gases
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

metanol, p. 1/4

LIOA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\
Data File : 110814-001.D

Title z

Acg On : 14 Aug 2012 9:54

Operator : AdeM

Sample : Muestrametanol

Misc : Muestrametanol

ALS Vial s 1 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: (6]

Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - events.e

Pki RT Area$ Library/ID Ref# CAS# Qual

1 T3NS 0.12 C:\Database\NISTO5a.L
Heptane 3885 000142-82-5 96
Heptane 3886 000142-82-5 95
Heptane 3887 000142-82-5 87

2 11.678 0.03 C:\Database\NISTO5a.L
Pentanoic acid, methyl ester 7930 000624-24-8 53
Pentanoic acid, methyl ester 7924 000624-24-8 50
Pentanoic acid, methyl ester 7932 000624-24-8 47

3 15.958 0.04 C:\Database\NISTOS5a.L
Heptanoic acid, methyl ester 20130 000106-73-0 80
Heptanoic acid, methyl ester 20131 000106-73-0 72
Octanoic acid, methyl ester 28925 0001 1T1L—11=—"5 72

4 26.952 0.05 C:\Database\NISTO5a.L
Cyclopentanetridecanoic acid, meth 122333 024828-61-3 72
yl ester
Cyclopentaneundecanoic acid, methy 104158 025779-85-5 64

1 ester

Decanoic acid, methyl ester 47246 000110-42-9 60
S 277212 0.03 C:\Database\NISTOS5a.L

Benzeneacetic acid, methyl ester 23501 000101-41-7 92

Benzeneacetic acid, methyl ester 23502 000101-41-7 70

Benzeneacetic acid, methyl ester 23500 000101-41-7 64

6 28.835 0.03 C:\Database\NISTO5a.L
Benzenepropanoic acid, methyl este 31861 000103-25-3 38
Cyclopentane, 1,3-dimethyl-2-(l-me 16452 061142-31-2 38
thylethenyl)-, (l.alpha.,2.alpha.,

3.beta.)~—

2-Hexyne, 4-methyl-— 2801 020198-4%9-6 38
7° 30.778 1.11 C:\bDatabase\NIST05a.L

Methyl tetradecanocate 86751 000124-10-7 96

Methyl tetradecanoate 86753 000124-10-7 91

Methyl tetradecanocate 86752 000124-10-7 91

8 31337 0.25 C:\Database\NISTO5a.L
7-Hexadecenoic acid, methyl ester, 104151 056875-67-3 95
(62) =
6-Octadecenoic acid, methyl ester, 122327 002777-58-4 87
(2) -
Methyl Z-ll-tetradecenoate 85339 1000130—-82—-8 83

OS2 10T 0.04 C:\Database\NISTOS5a.L

Methyl trans—9-(2-butylcyclopentyl 122337 108708-61-8 43

)nonanoate

9-Hexadecenoic acid, methyl ester, 104156 001120-25-8 38
(Zy =

6,9-Dimethyl-8, 9-dihydro-7H-[1,2,4 42503 1000147-15-9 38

ltriazolo[4,3-bl[1,2,4]ltriazepin—7

—one

glicerina.M Mon Aug 27 07:59:11 2012 Page: 1

Fuente: elaboracidn propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentacion Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

metanol, p. 2/4

LIOA Library Search Report
Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\
Data File : 110814-001.D
Title z
Acg On : 14 Aug 2012 9:54
Operator : AdeM
Sample : Muestrametanol
Misc : Muestrawetanol
ALS Vial = Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: (0]
Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - events.e
Pk RT Area% Library/ID Re f# CASH Qual

10 32. 556 0.12 C:\Database\NISTO05a.L
Pentadecanoic acid, methyl ester 96272 007132-64-1 58
Cyclopentaneundecanoic acid, methy 104158 025779-85-5 53
1l ester
Tetradecanoic acid, 12-methyl-, me 96284 005129-66-8 53
thyl ester

14 32.615 0.09 C:\Database\NISTOS5a.L

Pentadecanoic acid, methyl ester 96270, 007132—64~1 91
Hexadecanoic acid, methyl ester 105643 000112-39-0 90
Pentadecanoic acid, methyl ester 96272 007132-64-1 60

b2 34.394 27.24 C:\Database\NISTO0S5a.L
Pentadecanoic acid, 1l4-methyl-, me 105662 005129-60-2 98
thyl ester
Pentadecanocic acid, 1l4-methyl—, me 105659 0051292-60-2 97
thyl ester
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 97

13 36..09% 0.62 C:\Database\NISTOS5a.L
9—-Hexadecenoic acid, methyl ester, 104156 001120-25-8 90
(2) -
6—Octadecenoic acid, methyl ester 122301 052355-31—-4 49
10-Undecenoic acid, methyl ester 55673 000111-81-9 49

14 37.860 66.30 C:\Database\NISTO5a.L
9—Octadecenoic acid (Z2)—, methyl e 122323 000112-62—9 99
ster
9-—Octadecenoic acid (2)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
6—Octadecenoic acid, methyl ester 122301 052355-31-4 99

15 39.225 0.99 C:\Database\NISTO5a.L
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 119876 000301-00-8 99
hyl ester, (Z2,2,Z)—
cis,cis,cis-7,10,13-Hexadecatriena 81217 056797-43-4 87
9,12,15-Octadecatrien-1-0l, (2,%2,Z 101506 000506—-44-5 72
)._.

16 39.920 2.29 C:\Database\NISTOS5a.L
8, 11-Octadecadienocic acid, methyl 121092 056599-58-7 95
ester
8,11-Octadecadienocic acid, methyl 121095 056599-58-7 95
ester
9,12-Octadecadienoic acid (%2,2)-, 121107 000112-63-0 94
methyl ester

17 40.448 0.32 C:\Database\NISTO05a.L
8, 11-Octadecadienoic acid, methyl 121092 056599-58~7 96

ester

10, 13-Octadecadienoic acid, methyl 121100 056554-62-2 93

ester

1,E-8,2-10-Tetradecatriene 51353 080625-31-6 87
glicerina.M Mon Aug 27 07:59:11 2012 Page: 2

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

metanol, p. 3/4

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\
File : 110814-001.D

14 Aug 2012 9:54
ieM
Muestrawetanol
Muestranetanol

1 Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Da >ase\\NISTO5a.L Minimum Quality: 0]
Spectrum: Apex
tion Events: ChemStation |Integrator - events.e
Pk RT Area$ Library/ID Ref # CASH Qual

18 40.721 0.33 C:\bDatabase\NISTO05a.L
9,12-Octadecadienoic acid (Z,2)—, 121105 000112-63-0 83
methyl ester
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 121113 002566-97—-4 74
ester, (E,.E)—

11, 14—-Octadecadignoic acid, methyl 121099 056554-61-1 56

ester

glicerina.M Mon Aug 27 07:59:11 2012 Page: 3

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentaciéon Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

metanol, p. 4/4

File :C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\110814-001.D
Operator : AdeM
>d 9:54 using AcgMethod ACIDOS GRASOS HP88 SCAN 1

Instrument
Sample Name: Mu
v e ENnES
Vial Number: 1

~rawetanol
rawetanol

Abundance TIC: 110814-001.D\data.ms

3.4e+07
3.2e+07
37.859
3e+07
2.8e+07
2.6e+07
2.4e+07
2.2e+07
2e+07
1.8e+07
1.6e+07 34 ;92
1.4e+07
1.2e+07
1e+07
8000000
6000000

4000000
39.920

2000000 39223
30.779 46.001 Ao 3

7.376 11677 15957 s5gap 837 BE2H38

Time--> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

etanol, p. 1/5
LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\

Data File : 110814-002.D

Title :

Acq On : 14 Aug 2012 10:58

Operator : AdeM

Sample : Muestra etanol

Misc : Muestra etanol

ALS Vial = 5 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: (0]

Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - events.e

Pk RT Area% Library/ID Ref CASH# Qual
1 302 0.15 C:\Database\NISTO5a.%

Heptane 3885 000142-82-5 96
Heptane 3886 000142-82-5 95
Heptane 3887 000142-82-5 93

2 12.606 0.11 C:\Database\NISTOS5a.L
Pentanoic acid, ethyl ester 13045 000539-82-2 96
Pentanoic acid, ethyl ester 13036 000539-82-2 89
Butanoic acid, 3-methyl—-, ethyl es 13104 000108-64-5 86
ter

3 L7507 7 0.06 C:\Database\NISTOSa.L

Heptanoic acid, ethyl ester 28926 000106-30-9 87
Heptanoic acid, ethyl ester 28915 000106-30-9 86
Heptanoic acid, ethyl ester 28928 000106-30-9 86

4 29.450 0.04 C:\Database\NISTOS5a.L
Benzenepropanoic acid, ethyl ester 41449 002021-28-5 46

n-Butyl-.beta.-phenylpropionate 61284 020627-49-0 25

9-Tetradecenal, (Z)- 64379 053939-27-8 25
5 30.632 0.05 C:\Database\NISTO5a.L

Oleic Acid 113355 000112-80-1 11

Methyl 6-O-[l-methylpropyl]-.beta. 91574 1000126-15-7 10

—d—-galactopyranoside

n—Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 10
© 30.701 0.01 C:\Database\NISTO0S5a.l

9-Tetradecenal, (Z2)— 64379 053939-27-8 70

3,11-Tetradecadien—-1-ol 64381 1000131-36-2 55

E-9-Tetradecenal 64371 1000131-35-7 48

7 31.642 1.02 C:\Database\NISTO5a.L
Undecanoic acid, 2,8-dimethyl—, me 77324 055955-74-3 89
thyl ester
Dodecanocic acid, ethyl ester 77291 000106-33-2 87
Tetradecanoic acid, ethyl ester 96268 000124-06-1 87

8 32.147%7 0.21 C:\Database\NISTO5a.L
(E) —9-Octadecenoic acid ethyl este 131091 006114-18-7 70
E-9-Tetradecenal 64371 1000131-35-7 64
3,11-Tetradecadien-1-ol 64381 1000131-36-2 64

S 32.670 0.10 C:\Database\NISTOS5a.I
cis-11,12-Epoxytetradecen—-1-ol 105500 1000130-82-5 11
3-Hexen-2-one, 3—cyclohexyl—4—ethy 62952 1000150-19-1 10

9-Tetradecenal, (Z)- 64380 053939-27-8 10

10 I3 ST \Database\NISTOS5a.lL

9-hexadecenocate 113357 054546-22-4 42
9-decenoate 55625 067233-91-4 38
9-Octadecenoic acid, ethyl ester 131087 006512-99-8 25
glicerina.M Mon Aug 27 08:01:49 2012 Page: 1

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentaciéon Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

etanol, p. 2/5

LIOA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\
Data File : 110814-002.D

Title =
Acqg On : 14 Aug 2012 10:58
Operator : AdeM
Sample : Muestra etanol
Misc : Muestra etanol
ALS Vial = 2 Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NISTO05a.L Minimum Quality: (0]
Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - events.e

Pkit RT Area$% Library/ID Refi CASH Qual

L1 33.635 0.04 C:\Database\NISTOS5a.L
Heptadecanoic acid 105612 000506-12-7 35
3-Ethyl-4-oxohexanoic acid, ethyl 47042 061454-96-4 15
ester
Tetradecanoic acid 77276 000544-63-8 14

12 34.453 0.40 C:\Database\NISTOS5a.L
Methyl 5,9-dimethyldecanocate 67158 068043-22-1 18
Methyl cyclohexanepropionate 36099 020681-51-0 15
Hexadecanoic acid, methyl ester 105643 000112-39-0 11

63 35.176 24.74 C:\Database\NISTO05a.L
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114844 000628-97-7 97
Pentadecanoic acid, ethyl ester 105647 041114-00-5 93
Tetradecanoic acid, ethyl ester 96268 000124-06-1 93

14 36.032 0.18 C:\Database\NISTO5a.L
Phenanthrene, tetradecahydro- 51356 005743-97-5 11
Tricyclo[5.1.0.0(3,5)]octane-2, 6-d 51206 016650-33-2 11
ione, 1,3,5,7-tetramethyl—
1—Phenylthio—1—tert—buty1—3—acetox 111696 065302-94-5 10
y—2-propanone

15 36195 0.11 C:\Database\NIST05a.L
Cyclobutanecarboxylic acid, 2-meth 72767 1000299-13-3 10
yloct-5-yn—-4-yl ester
1—Acetoxy—1—(9—fluorenyl)ethane 93473 063839-88-3 ]
9-Tetradecenal, (2)- 64380 053939-27-8 9

16 36.405 0.28 C:\Database\NISTO5a.L
E-ll-Hexadecenoic acid, ethyl este 113379 1000245-71-9 44

Ethyl 9-hexadecenocate 113358 054546-22-4 20
CycLoundecanecarboxylic acid, 1l-me 75920 007362-89-2 11
thyl-, methyl ester

1:7; 36.828 0.48 C:\Database\NISTO5a.L
(E) —9-Octadecenocic acid ethyl este 131091 006114-18-7 18

9-Octadecenocic acid, ethyl ester 131087 006512-99-8 18

Ethyl 9-hexadecenocate 113358 054546-22-4 18
18 36.878 0.04 C:\Database\NISTO5a.L

Ethyl 9-decenocate 55625 067233-91-4 15

9-Octadecenoic acid, ethyl ester 131087 006512-99-8 11

Ethyl 9-hexadecenocate 113357 054546-22-4 11

19 36.932 0.18 C:\Database\NISTOS5a.L
l-Propanesul fonic acid, 3-chloro-, 142689 037169-07-6 10
3,5~dichloro—2,6-dimethyl-4—pyrid
Yyl ester
Phenanthrene, tetradecahydro-— 51356 005743-97-5 10
2-Butanone, 4—hydroxy—4—(5—methoxy 84333 1000163-29-7 9
—2-nitrophenyl) -

20 37.001 0.28 C:\Database\NISTOS5a.L

glicerina.M Mon Aug 27 08:01:49 2012 Page: 2

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

etanol, p. 3/5

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\
Data File : 110814-002.D

Title 5
Acg On : 14 Aug 2012 10:58
Operator : AdeM
Sample : Muestra etanol
Misc : Muestra 2tanol
ALS Vial G Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - events.e
Pkt RT Area$% Library/ID Ref# CASH Qual

(E) —9-Octadecenoic acid ethyl este 131091 006114-18-7 15
Phenanthrene, tetradecahydro- 51356 005743-97-5 10
2 (1H) -Naphthalenone, S,4,4a,5, 6,7 93343 024795-35-5 9
8,8a.alpha.-octahydro-5.alpha.-hyd
roxy—-4a.alpha.,7,7-trimethyl-, ace

tate

21 38.506 65.82 C:\Database\NISTOS5a.L
Ethyl Oleate 131052 000111-62-6 99
Ethyl Oleate 131053 000111-62-6 99
9-Octadecenocic acid, ethyl ester 131087 006512-99-8 94

22 39.816 1.40 C:\Database\NISTO5a.L
1,E-8,2-10-Tetradecatriene 51353 080625-31-6 11
Cyclobutanecarboxylic acid, 2-meth 72767 1000299-13-3 11
yloct—-5-yn—-4-yl ester

Phenanthrene, tetradecahydro- 51356 005743-97-5 11
23 40.485 1.20 C:\Database\NISTO5a.L

1,E-8,Z-10-Tetradecatriene 51353 080625-31-6 89

9-Octadecyne 92238 035365-59-4 89

10-Octadecynoic acid, methyl ester 121082 026543-36-2 81

24 40.526 1.70 C:\Database\NIST0S5a.L

1,E-8,2Z2-10-Tetradecatriene 51353 080625-31-6 93
9,12-Octadecadienocic acid, ethyl e 129833 007619-08-1 84
e

Linocleic acid ethyl ester 129810 000544-35-4 84

25 41.2371 0.17 C:\Database\NISTO05a.L
Oleic Acid 113355 000112-80-1 42
l-Buten-3-one, 1-(2-carboxy-4,4-di 52525 1000196-97-9 15
methylcyclobutenyl) —
2-Heptanone, 6-(3-acetyl-2-methyl— 72777 065868-86-2 11
l-cyclopropen-1-yl)—-6-methyl—

26 41 .344 0.14 C:\Database\NISTOS5a.L
9-Borabicyclo[3.3.1l]lnonane, 9-(2-p 41609 1000162-57-7 25
ropen—-l-yloxy) —
9-Tetradecenal, (Z2)- 64380 053939-27-8 20
Tricyclo[5.1.0.0(3,5)]octane-2,6-d 51206 016650-33-2 15
ione, 1,3,5,7-tetramethyl-

2 41.617 0.41 C:\Database\NISTOS5a.L
cis—-11, 12-Epoxytetradecen—1-ol 105500 1000130-82-5 25
3-Hexen-2-one, 3-cyclohexyl-4-ethy 62952 1000150-19-1 11
1-

9-Tetradecenal, (2Z)- 64380 053939-27-8 11
28 42.263 0.17 C:\Database\NISTO5a.L
1,5-Dimethyl-4-allylaminocytosine 42554 138002-90-1 38
Anthracene, 9,10-dihydro-9, 10-dime 85423 1000197-56-7 38
thanol
9,10-Propanoanthracen-11-0l1, 9,10- 92232 110163-81-0 27
glicerina.M Mon Aug 27 08:01:49 2012 Page: 3

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentaciéon Quimica Avanzada
de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

etanol, p. 4/5

LIQA Library Search Report
Data Path : C:\msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\
Data File : 110814-002.D
Title 2
Acg On : 14 Aug 2012 10:58
Operator : AdeM
Sample : Muestra etanol
Misc : Muestra etanol
ALS Vial a2 Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: (6]
Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator — events.e
Pk# RT Area$ Library/ID Ref # CASH# Qual

~— dih ydro—11-me thyl-—

29 42 .44] 0.22 C:\Database\NISTO05a.L

l-Buten—3-one, l1-(2-carboxy-4, 4—di 52525 1000196-97-9 25
methylcyclobutenyl) —

2-Heptanone, 6—-(3-acetyl-2-methyl-— 72777 065868-86-2 11
l-cyclopropen-1-yl)-6-methyl—
Benzyloxy(diisopropyl)silane 72664 1000279-90-4 10

30 42 .554 0.14 C:\Database\NISTO5a.L
2-Heptanone, 6—- (3—-acetyl—-2-methyl— 72777 065868-86-2 15
l-cyclopropen-1-yl)-6-methyl—
l1-Buten—3-one, l1-(2-carboxy-4, 4—-di 52525 1000196-97-9 11
methylcyclobutenyl)—
Acetamide, 2-amino-2-hydroximino-N 42529 220898-58-8 11

—phenyl-
31 43.491 0.02 C:\Database\NISTOS5a.L
Oleic Acid 113355 000112-80-1 15
l-Buten—-3-one, l1-(2-carboxy—-4,4-di 52525 1000196-97-9 11
methylcyclobutenyl) —
Heptadecanoic acid 105613 000506-12-7 10
glicerina.M Mon Aug 27 08:01:49 2012 Page: 4

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Continuacion del apéndice 3.
Andlisis en cromatografia de gases para el biodiesel producido utilizando

etanol, p. 5/5

File :C: \msdchem\1\DATA\SERVICIO\USAC\110814-002.D

Operator : AdeM

Acquired : 14 Aug 2012 10:58 using AcgMethod ACIDOS GRASOS HP88 SCAN |
rument =

>le Name: >stra etano
> Info : Muestra etanol
Vial Number: 2

Abundance TIC: 110814-002.D\data.ms

3.4e+07

3.2e+07
3e+07

2.8e+07

2.6e+07

2.4e+07

2.2e+07 38.508
2e+07

1.8e+07

1.6e+07

1.4e+07

1.2e+07

35.176

1e+07

8000000

6000000

4000000

2000000 539586
34 ;f
. 3164434 92
7.303 12.607  17.079 20 306

Time--> 5.00 10.00 15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00 50.00 55.00

Fuente: elaboracion propia, con apoyo del Laboratorio de Instrumentacién Quimica Avanzada

de la Universidad del Valle de Guatemala.
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Apéndice 4.

método HSD de Tukey

Pruebas de los efectos inter-sujetos variable dependiente: % AGL

Analisis estadistico de los datos obtenidos utilizando el

Suma de
cuadrados tipo Media
Origen 1 Gl cuadratica F Sig.
Solvente 352,805 1 352,805 223,678 0,000
Tiempo 542,939 2 271,470 172,112 0,000
Solvente * Tiempo 16,243 2 8,122 5,149 0,024
Error 18,927 12 1,577
Total corregida 930,915 17
a. R cuadrado = 0,980 (R cuadrado corregida = 0,971)

Variable dependiente: % AGL

Intervalo de confianza 95%
Solvente  Tiempo Media Error tip.
Limite inferior | Limite superior
30 25,763 0,725 24,183 27,343
Etanol 60 14,133 0,725 12,553 15,713
90 12,220 0,725 10,640 13,800
30 15,087 0,725 13,507 16,667
Metanol 60 7,900 0,725 6,320 9,480
90 2,567 0,725 0,987 4,147
DHS de Tukey®®
Subconjunto
Tiempo N 1 2 3
90 6 7,3933
60 6 11,0167
30 6 20,425
Sig. 1,000 1,000 1,000

97




Continuacion del apéndice 4.

Medias marginales estimadas de % AGL

Solvente

30.00-]
—— Etanol
Metanal

25.007]

20.00-1

15.00-]

10.00-]

Medias marginales estimadas

5.007]

.00

T
30 60 a0
Tiempo

Pruebas de los efectos inter-sujetos variable dependiente: biodiesel

obtenido (ml)

Suma de
cuadrados tipo Media

Origen Il Gl cuadrdtica F Sig.

Solvente 55001,389 1 55001,389 825,021 0,000

Tiempo 4302,778 2 2151,389 32,271 0,000
Solvente * Tiempo 952,778 2 476,389 7,146 0,009

Error 800,000 12 66,667
Total corregida 61056,944 17

a. R cuadrado = 0,987 (R cuadrado corregida = 0,981)

Variable dependiente: biodiesel obtenido (ml)

Intervalo de confianza 95%
Solvente  Tiempo Media Error tip. Limite inferior | Limite superior
Etanol 30 461,667 4,714 451,396 471,938
60 473,333 4,714 463,062 483,604
90 481,667 4,714 471,396 491,938
Metanol 30 331,667 4,714 321,396 341,938
366,667 4,714 356,396 376,938
386,667 4,714 376,396 396,938
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Continuacion del apéndice 4.

DHS de Tukey?®

Subconjunto
Tiempo N 1 2 3
30 6 396,67
60 6 420,00
90 6 434,17
Sig. 1,00 1,00 1,00

Medias marginales estimadas de biodiesel obtenido (ml)

L

500

4507

400

Medias marginales estimadas

3501

300

30

T
B0

Tiempo

Solvente

— Etanol

Metanol

Pruebas de los efectos inter-sujetos variable dependiente: total de agua

residual del proceso (ml)

Suma de
cuadrados tipo Media
Origen I Gl cuadréatica F Sig.
Solvente 22955,102 1 22955,102 247,629 0,000
Tiempo 5481,843 2 2740,922 29,568 0,000
Solvente * Tiempo 475,121 2 237,561 2,563 0,118
Error 1112,393 12 92,699
Total corregida 30024,460 17

a.

R cuadrado = 0,963 (R cuadrado corregida = 0,948)
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Continuacion del apéndice 4.

Variable dependiente: total de agua residual del proceso (ml

Medias marginales estimadas

a75.077

850.0-

825.07

800.0

77507

N\

30

60
Tiempo

100

a0

Solvente

— Etanol
Metanol

Intervalo de confianza 95%
Solvente  Tiempo Media Error tip. Limite inferior | Limite superior
Etanol 30 789,167 5,559 777,055 801,278
60 767,333 5,559 755,222 779,445
90 760,167 5,559 748,055 772,278
Metanol 30 874,267 5,559 862,155 886,378
60 836,167 5,559 824,055 848,278
90 820,500 5,559 808,389 832,611
DHS de Tukey®”
Subconjunto
Tiempo N 1 2
90 6 790,333
60 6 801,750
30 6 831,717
Sig. 0,142 1,000

Medias marginales estimadas de total de agua residual del proceso (ml)




Apéndice 5. Fotografias de la investigacion a escala laboratorio

Detalle de la unidad de secado vy filtrado del aceite residual

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC.

Detalle del aceite residual: A) Aceite residual, B) Aceite residual pre
tratado.

Germany

600 ml §| oo

20
400

»

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC.
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Continuacion del apéndice 5.
Detalle de muestras para determinacion del % AGL

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC.

Detalle del reactor de tres bocas, y los instrumentos utilizados en la
produccion de biodiesel

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC.
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Continuacion del apéndice 5.
Detalle del lavado del biodiesel. A) Primer lavado, B) Segundo lavado

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Continuacion del apéndice 5.

Detalle del proceso de: A) Esterificacion, B) Neutralizacion, C) Lavado

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC.

Detalle de la unidad de decantacion del biodiesel y el agua residual

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Apéndice 6. Fotografias de lainvestigacion a nivel planta piloto

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC

Detalle del tablero de mando o panel de control de la caldera

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Continuacion del apéndice 6.
Detalle de la caldera Columbia utilizada en la investigacion, caldera piro
tubular de 10 Hp

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Continuacion del apéndice 6.
Detalle de la marmita utilizada en la investigacién, marmita de agitacién de

acero inoxidable

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Continuacion del apéndice 6.

Detalle del proceso de esterificacién y neutralizacion

Y g

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacién de Ingenieria, USAC

Detalle del reposo y decantado del agua residual y el biodiesel

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Continuacion del apéndice 6.

Detalle de la separacion del agua residual del lavado del biodiesel

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC

Detalles del biodiesel obtenido a nivel planta piloto

Fuente: LIEXVE, Quimica Industrial, Centro de Investigacion de Ingenieria, USAC
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Tabla de Requisitos Académicos

Apéndice 7.
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Fuente: elaboracion propia

110



Arbol de problemas

Apéndice 8.
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Fuente: elaboracion propia
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Diagrama de Ishikawa

Apéndice 9.
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Fuente: elaboracion propia
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Especificacion de calidad para el biodiesel (B100)

ANEXO

Caracteristicas Unidades Metqd_o_de Valores
Analisis
Aditivos Reportar
Contenido de Esteres Fraccion de EN 14103 0.965 (96.5)
masa (%masa) min
Gravedad APl a 15.56 °C(60 °F) 0| o rmy. 3 ASTM D-287;
Densidad a 15 °C API; Kg/m ASTM D-1298 Reportar
Estabilidad a la oxidacion, 110 °C H EN 14112 6.0 min
Punto de inflamacién (“Flash point”) °C ASTM D 93 130.0 min
Fraccion de
Agua y sedimentos volumen ASTM D 2709 0'00050,
(0.050) max.
(%volumen)
Viscosidad cinematica a 40 °C mm?/s ASTM-D 445 1.9-6.5
. Fraccion de 0.00020
Ceniza sulfatada masa (%masa) ASTM D 874 (0.020) max.
Contenido de Azufre total mg/kg ASTM D 5453 15 méx.
Corrosioén tira de cobre, 3 h, 50 °C ASTM D 130 N° 3 max.
NUmero de cetano ASTM D 613 47 min.
Punto de enturbiamiento °C ASTM D 2500 Reportar
. , Fraccion de 0.00050
Residuo de Carbén masa (%masa) ASTM D 4530 (0.050) méx.
NUmero acido mg KOH/g ASTM D 664 0.50 méx.
L . Fraccion de 0.00020
Glicerina libre masa (%masa) ASTM D 6584 (0.020) méx.
L. Fraccién de 0.00240
Glicerina total masa (%masa) ASTM D 6584 (0.240) max.
. . Fraccion de 0.00001
Contenido de Fosforo masa (%masa) ASTM D 4951 (0.001) max.
Temperatura de destilacion,
temperatura equivalente °C ASTM D 1160 360 max.
atmosférica, 90% recuperado
Sodio (Na) y potasio (K) mg/kg EN 14538 5 max.
combinados
Calcio (Ca) y magnesio (Mg) mg/kg EN 14538 5 max.
combinados

Fuente: Reglamento Técnico Centroamericano RTCA 75.02.43:07
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