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Acido

Adsorcién

Alcali

Alcohol

Aspersion

Biodiesel

GLOSARIO

Cualquier sustancia que en disolucibn acuosa aporta

iones H+ al medio.

Se utiliza para eliminar de forma individual los
componentes de una mezcla gaseosa o liquida. El
componente a separar se liga de forma fisica o quimica a

una superficie solida.

Compuesto alcalino que tiene caracteristicas basicas.

Son compuestos organicos formados por atomos de
carbono, hidrégeno y oxigeno.

Esparcimiento de agua u otro liquido en forma de

pequefias gotas.

Biocombustible liguido que se obtiene a partir
de lipidos naturales como aceites vegetales o grasas
animales, con o sin uso previo, mediante procesos
industriales de esterificacion y transesterificacion, y que
se aplica en la preparacion de sustitutos totales o

parciales del petrodiesel o gaséleo del petréleo.



Catalizador

Centrifugacion

Ciclo

Decantacion

Densidad

Disolvente

Sustancia que esta presente en una reaccion quimica en
contacto fisico con los reactivos y acelera, induce o

propicia dicha reaccion sin actuar en la misma.

Método por el cual se pueden separar solidos de liquidos
de diferente densidad mediante una fuerza rotativa,
provocando la sedimentacion de los solidos o de las

particulas de mayor densidad.

Periodo en que se verifican una serie de acontecimientos
o fendbmenos hasta llegar a uno a partir del cual vuelven a

producirse en el mismo orden.

Proceso fisico de separacion de mezclas, pudiendo ser
estas de tipo liquido-liquido o sélido-liquido. Técnica que
se basa en la diferencia de densidades de los dos

componentes.

Cantidad de masa contenida en un determinado volumen
(g/ml).

Componente mayoritario de una disolucion habitualmente

liquido.



Efecto invernadero

Emulsién

Ester

Filtrado

Glicerina

Higroscopico

Término empleado para designar el hecho de que la
radiacion solar de ondas cortas puede pasar facilmente a
través de la atmoOsfera hasta la superficie terrestre
mientras que una parte del calor resultante es retenido en
la atmdésfera porque las ondas largas reflejadas hacia el
exterior no pueden penetrar tan facilmente en la

atmaosfera.

Mezcla de liquidos inmiscibles de manera mas o menos
homogénea. Un liquido (la fase dispersa)
es dispersadoen otro (la fase continua o fase

dispersante).

Compuestos organicos en los cuales un grupo organico
alquilo (simbolizado por R') reemplaza a un &tomo

de hidrégeno (0o méas de uno) de un acido oxigenado.

Proceso de separacion de solidos en suspension en un
liguido mediante un medio poroso, que retiene los solidos

y permite el pasaje del liquido.

Es un alcohol con tres grupos hidroxilos (-OH), su férmula

es la siguiente: (C3HgO3).
Compuestos que atraen agua en forma de vapor o de

liguido de su ambiente, por eso a menudo son utilizados

como desecantes.
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indice de refraccion

Intercambio i6nico

Jatropha curcas

Lavado

Nucleodfilo

Medida que determina la reduccion de la velocidad de la
luz al propagarse por un medio homogéneo. De forma
mas precisa, el indice de refraccion es el cambio de la

fase por unidad de longitud.

Intercambio de iones entre dos electrolitos o entre una
disolucién de electrolitos y un complejo. En la mayoria de
los casos se utiliza el término para referirse a procesos de
purificacion, separacion y descontaminacion de
disoluciones que contienen dichos iones, empleando para
ello solidos poliméricos 0 minerales dentro de dispositivos

llamados intercambiadores de iones.

Particula cargada eléctricamente constituida por un atomo

0 molécula que no es eléctricamente neutra.

Es una Euphorbiacea que tiene propiedades medicinales.
Las semillas contienen un aceite no comestible, que se
puede utilizar directamente para aprovisionar de
combustible o se puede transformar en biodiesel,
mediante un proceso de transesterificacion.

Remover impurezas de una sustancia por medio de un

disolvente.
Especie que reacciona cediendo un par de electrones

libres a otra especie combinandose y enlazandose

covalentemente con ella.
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pH

Porosidad

Refinacién

Refractometria

Regeneracion

Resina

Saturacion

Secado

Medida de la acidez o alcalinidad de una solucion. EI pH
indica la concentracion de iones hidronio [H30+]

presentes en determinadas sustancias.

Capacidad de un material de absorber liquidos o gases.

Proceso de purificacion de una sustancia quimica,

obtenida muchas veces a partir de un recurso natural.

Método para calcular el indice de refraccion (una
propiedad fisica fundamental de cualquier sustancia) de

una muestra para, conocer su composicion o pureza.

Capacidad de un material para reconstruir por medio de

agentes externos sus partes dafiadas o perdidas.

Adsorbente sintético, basado en polimeros. Posee
porosidades caracteristicas y en algunas ocasiones son

intercambiadores de iones.

Punto en que un componente no puede adsorber mas

cantidad de adsorbato de otro compuesto.

Proceso para separar pequefias cantidades de agua u
otro liquido de un material solido con el fin de reducir el
contenido de liquido residual hasta un valor

aceptablemente bajo.
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Transesterificacion

Triglicéridos

Proceso de intercambiar el grupo alcoxi de un éster por
otro alcohol. Estas reacciones son frecuentemente

catalizadas mediante la adicion de un &acido o una base.
Lipidos formados por una molécula de glicerol, que tiene

esterificados sus tres grupos hidroxilo por tres &cidos

grasos, saturados o insaturados.
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RESUMEN

Este estudio consistidé en refinar biodiesel producido a partir del
aceite de Jatropha curcas por medio de resinas de adsorcion. Para realizar
dicho estudio se procediéo a empacar una columna de vidrio con resinas y se

hizo circular el biodiesel sin refinar a través de ella a un determinado flujo.

El objetivo principal de este metodologia era el de determinar por medio
de otra alternativa el refinamiento del biodiesel y para poder comprobarlo se
monitorearon tres parametros importantes en la caracterizacion del biodiesel
tales como la densidad, el pH del agua de extraccion y el indice de refraccion
del agua de extraccion. Estos valores iban siendo comparados con los valores
estandar del refino convencional y con base en el comportamiento de los
mismos se definid si era posible refinar el biodiesel por medio de resinas de

adsorcion.

Luego de una serie de anadlisis en el proceso se obtuvieron como
resultados una densidad de 0,85g/ml £ 0,0072, un pH del agua de extraccion de
7,38 £0,18 y un indice de refraccion del agua de extraccion de 1,3350 +0,0024.
Valores con los que es posible determinar que si es posible refinar biodiesel
elaborado a partir de un aceite crudo por medio de resinas de adsorciéon. A su
vez se logré determinar el nimero de ciclos maximos necesarios para este

proceso de refino el cual es de 5.
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OBJETIVOS

General

Evaluar el proceso de refino del biodiesel producido a partir del Aceite de
Pifidn (Jatropha curcas) utilizando una resina de adsorcidbn comercial en
proporcion al volumen de biodiesel/resina, comparado con relacion al refino

convencional de tres etapas.

Especificos

1. Ajustar una columna para el refino de biodiesel a todas las
especificaciones necesarias, para llevar a cabo el proceso de refinacion
de biodiesel elaborado a partir del aceite de Jatropha curcas por medio

de resinas de adsorcién a nivel laboratorio.

2. Determinar el namero de ciclos de refino de un volumen de biodiesel a
través de la columna de resinas de adsorcion a un pH, densidad e indice
de refraccion estandar, con una relacion 2/1 (biodiesel/resina) a

temperatura ambiente.

3. Determinar los ciclos de refino de refino al punto de saturacion en la

columna de resinas de adsorcion para establecer el punto de corte.

XVII



1.

HIPOTESIS

Es posible refinar el biodiesel producido a partir del aceite de Jatropha

curcas mediante el uso de resinas de adsorcion.
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INTRODUCCION

En el proceso de elaboracion de biodiesel se llevan a cabo varias etapas,
de las cuales tres son de mucha importancia en el proyecto a realizar. Estas
etapas son las de lavado, secado y filtrado, las cuales hacen que el proceso de
refino se lleve a cabo en un tiempo muy prolongado. Por tales motivos resulta

indispensable investigar otro tipo de proceso que sea mas eficiente.

Para simplificar este proceso se plante6 la alternativa de refinar el biodiesel
con la ayuda de resinas de adsorcion y de esta manera comprobar si lo que se

conoce como adsorcion solido-liquido funcionaria para este caso en particular.

Para llevar a cabo este proceso de refino se definié una metodologia la cual
es detallada mas adelante. Las variables claves a controlar en el proceso fueron

el flujo del biodiesel a través de la columna y la temperatura de operacion.

Con este proceso lo que se buscaba era obtener valores de densidad, pH e
indice de refraccion iguales o menores a los parametros que presenta el
biodiesel refinado convencionalmente. Y por ultimo, para fines de este estudio,
con base en los resultados obtenidos de los parametros mencionados
anteriormente se midié la capacidad de las resinas en cuanto al nimero de

ciclos realizados a través de ellas en el proceso de refinamiento.
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1. ANTECEDENTES

1.1. Elaboracién de biodiesel a partir del aceite de Jatropha curcas

1.1.1. India

La India es el pais que ha trabajado mas con esta planta oleaginosa y a
la vez con la utilizacién del aceite en los vehiculos de motor. Los grandes
empresarios agropecuarios hindues, destinan para la siembra de éste cultivo
todas las tierras improductivas de sus propiedades, con la finalidad de cosechar
sus semillas y obtener su aceite. Toda la produccion de aceite es almacenada y
utilizada durante todo el afio como combustible para la maquinaria agricola y de

transporte.

1.1.2. Brasil

Los brasilefios durante décadas han estado investigando con etanol
obtenido de la cafia de azucar, para sustituir la gasolina o utilizarlo en la
mezcla con éste carburante. Ultimamente han desarrollado grandes
plantaciones en el nordeste del pais con higuereta, del cual extraen su aceite
para utilizarlo como biodiesel. En estos momentos estan prestando toda su
atencion al pifidn de leche, por la excelente calidad del aceite que se obtiene
de ésta planta y por la minima exigencia que presenta en cuanto a suelo y
necesidad de agua. Se ha comprobado que tiene mas resistencia a la sequia,
asi como también a la pobreza de los suelos que la higuereta, por lo cual se

estd utilizando en muchos paises para enfrentar la desertificacion.



Investigadores de este pais actualmente estan recorriendo varios paises
de América Latina, con la finalidad de obtener semillas de ésta planta en todas
sus variedades, para realizar ensayos en su pais sobre rendimientos de aceite,
mayor adaptabilidad a suelos pobres o marginales, mayor resistencia a sequia y

otras caracteristicas adicionales.

Los brasilefios siguen en la delantera de las investigaciones, con la
finalidad de obtener sustitutos a los carburantes fosiles, altamente
contaminantes del medio ambiente, de destruccion de la capa de ozono y de
agudizacion del efecto invernadero. Esta comprobado que la contaminacién del
biodiesel es minima y la emisién de CO, que produce, la pueden reciclar en las
extensas plantaciones de pifidn, sin incrementar su contenido en el ambiente,

como es el caso de los carburante fosiles.

1.2. Paises que desarrollan proyectos con el pifién

a) América Latina: México, Nicaragua, Belice, Brasil y Guatemala.

b) Africa: Etiopia, Egipto, Burkina Faso, Mozambique, Tanzania, Sudan y
practicamente todos los paises de ese continente.

C) Asia: Nepal, La India, China, Camboya, Indonesia, Laos, Madagascar y

otros paises.



1.3. Antecedentes de refinacidn del biodiesel con resinas de adsorcion

1.3.1. Latinoamérica

En 2008 una empresa argentina exporté una empresa llave en mano a
Uruguay, que incluye tanto los procesos de extraccion y refinacion del aceite
asi como también su posterior conversion a biodiesel. Esta sera una de las
primeras empresas en Sudameérica en contar con tecnologia de purificacion

de biodiesel por lavado seco.

1.3.2. Europa

Actualmente Espafia es otro de los paises que se dedica a suministrar
plantas llave en mano, las cuales traen ya la tecnologia de resinas de
adsorcion. En la etapa del lavado el biodiesel ya separado de la glicerina
mediante centrifugacién, es bombeado a través de 2 columnas situadas en
serie. Estas columnas contienen resinas de adsorciébn que adsorberan las

trazas restantes de agua, metanol y glicerina contenidas en el biodiesel.

El lavado mediante resinas no so6lo es mas econdmico que el lavado por agua
sino que ademas es respetuoso con el medio ambiente y evita problemas de
transporte de las aguas contaminadas a una EDAR (estacién depuradora de

aguas residuales).



Figural. Columnas conectadas en serie empacadas con resinas
de adsorcién (LEWATIT GF 202 ®GF-202)

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.

1.4. Aceite a partir de Jatropha curcas

Jatropha curcas Del griego iatrés = médico, y trophé = alimento, el
Jatropha curcas (Jatropha Curcas L.) es una oleaginosa de porte arbustivo,
perteneciente a la familia de las Euforbiaceas, que tiene mas de 3 mil 500
especies agrupadas en 210 géneros. Hasta hace poco tiempo el Jatropha
curcas era considerado un arbol aparentemente inutil y no muy atractivo. Este
arbusto sobrevive y crece en las tierras marginales y erosionadas, en las tierras
que ya no sirven para la actividad agricola. En pocas palabras, el Jatropha
curcas crece donde no crece casi nada y se puede adaptar a la inundacién y a
la sequia. En cuanto a la productividad, empieza a producir de manera rentable
al cabo de un afio de sembrado, su produccién se incrementa afio con afio
durante los primeros 5 afios y a partir de ahi se estabiliza en los 30-50 afios que

le quedan de vida.



Figura2.  Planta de Jatropha Curcas

Fuente: http://www.scribd.com/doc/7196527/ITDG-Opciones-Para-El-Biodiesel-en-El-Peru.

Fecha de consulta enero 2010

1.4.1. Extracciéon del aceite

El fruto del Jatropha curcas es comparable con una esfera de color café
claro en cuyo interior se encuentran varias semillas del tamafo, forma y
apariencia de una almendra. El fruto se pela y las peladuras se almacenan en
un tanque especial donde, mediante un proceso natural, se transforman en
biogés vy fertilizante liquido. En el primer paso, se obtienen las almendras, para
ello se secan las semillas en un horno especial. Del horno, la semilla pasa a un

molino, donde se separa la almendra de la cascarilla.


http://www.scribd.com/doc/7196527/ITDG-Opciones-Para-El-Biodiesel-en-El-Peru
http://1.bp.blogspot.com/_Jt8q5x0usOE/RkpBWjQyLjI/AAAAAAAABHE/d3ib1wCX12k/s1600-h/jatropha1+2.jpg

La almendra continla su proceso Yy la cascarilla regresa al horno de
secado, donde sirve también como combustible. Mientras tanto la semilla es
prensada y en este paso, se obtienen dos productos: a) El jugo de la semilla,
gue es un aceite vegetal que puede ser utilizado en la alimentacion humana y
b) una torta prensada, que es lo que queda de la almendra después de
exprimirla. Esta torta, que contiene algunos componentes toxicos, también es
muy util. Una vez eliminados los elementos peligrosos, se transforma en un
excelente alimento balanceado para el ganado, con un contenido proteinico
superior al 50%.

Figura3. Semillas de Jatropha curcas

Fuente: http://www.scribd.com/doc/7196527/ITDG-Opciones-Para-El-Biodiesel-en-El-Peru.

Fecha de consulta enero 2010

1.4.2. Caracteristicas del Jatropha curcas

El pifion (pifion de leche) es una planta originaria de América Latina,
de la familia de las Euphorbiaceae de nombre cientifico Jatropha curcas. De
este arbusto se obtiene el mejor aceite y en algunos aspectos, superior al aceite
de higuereta para ser usado como combustible, en sustitucion del gasoil o

diesel.


http://www.scribd.com/doc/7196527/ITDG-Opciones-Para-El-Biodiesel-en-El-Peru

El pifidn de leche es un pequefio arbol que alcanza una altura de 3 a 5
metros, con la ventaja que se desarrolla y produce bien en suelos marginales,
donde practicamente ningun otro cultivo podria desarrollarse. Resiste a la falta
de agua, desarrollandose en zona de muy baja pluviometria (menos de 400 mm

de lluvia por afno).

Se puede sembrar por semilla o por via vegetativa (estacas), cuando la
planta es obtenida por semilla tarda 2 afios para producir la primera cosecha.
Sembrado por estacas la primera produccibn se obtiene al afo.
La poda es importante como todo arbol o arbusto, que produce frutos y semillas
gue requiere generar muchas ramas laterales, para aprovechar bien la luz solar

y a la vez producir abundante floracién y luego la obtencién de frutos semillas.

1.4.3. Produccion de aceite por hectarea

El contenido de aceite de cada semilla esthd entre 35% y 37%. Esto
significa que tiene menor porcentaje de aceite que la palma africana, la
higuereta, el arbol de tung y otras plantas oleaginosas. Sin embargo su
resistencia a condiciones inapropiadas para cualquier cultivo, como por
ejemplo: su adaptabilidad a terrenos salinos, desérticos, pobres o marginales,
de pH extremos, hace de ésta planta la ideal para obtener el biodiesel de zonas

improductivas.



Una hectarea de terreno puede producir de 6-8 toneladas métricas de
semillas de pifion. La misma extensiéon sembrada de higuereta produce de 3-5
toneladas métricas de semillas. Traducida estas cifras a litros de aceite, se
tendrian de 2 100 a 2 800 en el caso del pifién de leche, la higuereta tendria
una produccion de 1 200 a 2 000 litros por hectarea. Ambos cultivos son
prometedores en cuanto a la produccion de biodiesel y sobre todo que permite
obtenerlo, sin desmedro de la disminucién de la extension de terrenos agricolas
productoras de alimentos, porque ambos cultivos son adaptables a terrenos

marginales, totalmente improductivos.

1.5. Lewatit GF 202 ®

Lewatit GF 202 ® se ha utilizado en la purificacién del biodiesel a escala
industrial desde 1996.

Numerosas compaiiias utilizan Lewatit GF 202 ® para purificar biodiesel
en Europa sin embargo se puede mencionar como pioneras las plantas situadas
en Milano, Italia. El primer batch de resinas Lewatit GF 202 ® fue utilizado por

siete anos.



2.  MARCO TEORICO

2.1. Proceso general de produccion del biodiesel

2.1.1 Transesterificacion

“Los triglicéridos en presencia de un alcohol mas base, promueven una
reaccion denominada  transesterificacion. De modo general, la
transesterificacion es la reaccion de un lipido con un alcohol, produciéndose un
éster y un subproducto, o glicerol (fig. 4). Si la reaccién es incompleta, habra tri,

’11

di y monoglicéridos mezclados.”” Cada uno de estos componentes todavia

contiene una molécula de glicerol que puede ser liberada.

Figura 4. Reaccion quimica de transesterificacion

CH,OCOR"™ CH,0OH R™COOR

I Catalizador |
CHOCOR" + 3ROH —» CHOH *+ R'COOR
J |
CH,OCCR’ CH,OH R'COOR

Triglicérido Alcohol Glicerol Esteres

Fuente: Modificado de Larosa, 2001.

! HERNANDEZ CASTELLANOS, Maria Gabriela. Estudio para la generacion de datos a nivel de
laboratorio del sistema ternario glicerol -biodiesel-agua en equilibrio liquido-liquido a os
temperaturas y 640 mmHg , para una muestra de biodiesel elaborado con aceites usados de
restaurantes de comida rapida. p. 37.



En esta reaccion, son necesarios 3 moles de alcohol por cada mol de
triglicérido. El desplazamiento de equilibrio favorece la produccion de éster
pudiendo ser obtenido a través de grandes excesos de alcohol o simplemente
retirando el glicerol (subproducto formado), siendo este ultimo el modo mas

atractivo desde el punto de vista econdmico.

Figura5. Elaboracion de biodiesel, etapa de

transesterificacion

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.
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2.1.2. Alcohol en la transesterificaciéon

La eleccion del alcohol estd generalmente relacionada con factores
econOémicos y aspectos técnicos del proceso de produccion, como la facilidad
de separacion de ésteres y de glicerina. Los mas utilizados son el metanol y el
etanol. EI metanol presenta ventajas sobre el etanol, destacando: a) requiere
menor cantidad de alcohol en exceso; b) posee mayor eficiencia de conversion
de aceites; c) requiere menores temperaturas de reaccion; d) posee menor

tiempo de reaccion; e) separacion de fases mas facil y f) recuperacion mas facil.

En tanto, la utilizacion de etanol puede ser atractiva desde el punto de
vista ambiental, dado que puede ser producido a partir de fuentes renovables vy,
al contrario del metanol, no posee grandes problemas de toxicidad. El principal
pardmetro a ser observado en la eleccion del alcohol es el contenido de

humedad y su forma de reaccionar ante ella.

2.1.3. Refinacion de ésteres

En la mayoria de los casos la reaccion de transesterificacion no consigue
ser completa, por lo que los productos obtenidos de la reaccion se encuentran
contaminados con otros compuestos. Estos compuestos pueden ser los
triglicéridos que no reaccionaron, alcohol, catalizador, mono y diglicéridos,
jabones y glicerol. Por esta razon, después de la transesterificacion es
necesario realizar una o mas etapas de purificacion. Convencionalmente se
llevan a cabo tres etapas para la refinacion de los ésteres las cuales se explican

brevemente a continuacion.
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2.1.4. Decantacion o separacion de fases

Después de la reaccion existen dos productos principales: glicerina y
ésteres. Estos dos productos tienen densidades diferentes. Los ésteres tienen
densidad del orden de 0,83 g/cm?®, mientras que el glicerol tiene una densidad
de orden de 1,05 g/cm® o mé&s.“ La densidad de la fase de glicerol depende de
la cantidad de alcohol, agua y nucledfilo que contenga. Debido a la baja

"2 Y la diferencia de

solubilidad del glicerol en el biodiesel, 12% maximo
densidad es posible que las fases puedan ser separadas por gravedad en un

decantador.

La glicerina arrastra consigo la mayor parte del jabdn, catalizador y
alcohol. Aun con esto, la tasa de separacion es afectada por diversos factores.
La mayoria de los procesos utilizan una agitacion intensa durante la reaccion, al
menos en su inicio para la incorporacion del alcohol en exceso en la fase de
aceite. Si este grado de agitacion se prolonga durante todo el tiempo de
reaccion, el glicerol se dispersard en el medio en particulas mas pequefas.
Esta dispersion conlleva un mayor tiempo de decantaciéon de las particulas en la

fase de glicerol.

2 HERNANDEZ CASTELLANOS, Maria Gabriela. 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 mmHg , para una muestra de biodiesel elaborado con aceites usados de restaurantes de comida
rapida. P. 53.
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Otro factor importante es el pH del medio de reaccion. Cuanto mas cerca
al neutro, mas rapida sera la separacion de fases. Esta es una de las razones
por las cuales se debe minimizar la cantidad de catalizador utilizado. La
presencia de alcohol en una o ambas fases también afectaria el proceso de
separacion. Esto se debe al hecho de que el alcohol es miscible en ambas

fases, tornando el éster soluble en glicerol y viceversa.

Figura 6. Elaboraciéon de biodiesel, etapa de decantacion

Fuente: elaboracién propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.

13



2.1.5. Lavado del biodiesel

“Los ésteres deben ser lavados para remover restos de nucledfilo de
jabon y de glicerol libre y ligado” 3. El lavado también tiene otras dos ventajas:
detiene el resto de la reaccion lenta que algunas veces ocurre (en el biodiesel
no lavado a veces puede observarse la glicerina asentandose durante un
periodo de meses 0 semanas, lo cual puede detenerse lavando el combustible y
removiendo el metanol o el catalizador) y provee informacion para el control de
calidad.

2.1.6. Métodos de lavado

Entre los métodos mas utilizados para lavar el biodiesel se encuentran:
a) lavado con burbujas, b) lavado mediante atomizacion c) lavado con agitacion
y d) lavado estatico. A continuacion se explica brevemente de que se trata cada

uno de ellos.

a) Lavado con burbujas: consiste en afiadir agua delicadamente al
biodiesel, agregar una piedra de aire de acuario y colocar una bomba de
aire en la porcion de agua (localizada bajo una capa flotante de
biodiesel) que burbujee el aire a través del agua. Las burbujas de aire
recogen una diminuta cantidad de agua y la transportan a través del

® HERNANDEZ CASTELLANOS, Maria Gabriela. 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 mmHg , para una muestra de biodiesel elaborado con aceites usados de restaurantes de comida
rapida p. 43.
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b)

biodiesel, creando una agitacion indirecta de los dos liquidos y

recogiendo jabones y otros contaminantes en el camino.

Cuando la burbuja explota en la superficie, deja caer el agua recogida, la
cual absorbe mas jabones y otros contaminantes a medida que se
hunde. El tiempo de saturacion dependera de la cantidad de agua que se

utilice, de cuantos lavados se han hecho y del sistema de burbujeo.

Lavado mediante atomizacion o aspersion: este sistema utiliza mas agua
y un equipo méas complicado. Se usa un atomizador suspendido sobre un
recipiente de biodiesel. Las minuUsculas gotas de agua que rocia el
atomizador caen y pasan lentamente por el biodiesel, agitando el
combustible menos que el lavado con burbujas y removiendo los
contaminantes gradualmente. El lavado se realiza por aspersion de agua
caliente (50 a 60 °C). La aspersion debe ser tal, que no promueva la
agitacion para prevenir la formacion de emulsion. La separacion de fases

entre el éster y el agua ocurre rapidamente y de forma bien definida.
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d)

Figura 7.  Elaboracion de biodiesel, etapa de lavado

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria

productora de biodiesel.

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

este tipo de lavado es que requiere de mucho tiempo.

Lavado con agitacion: este es el lavado més efectivo, aunque al mezclar

mecanicamente el biodiesel con agua se formara una emulsion si se
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intenta lavar combustible que no ha terminado de reaccionar. El tiempo
de agitacion necesario variara dependiendo del clima y la estrategia de
mezclar. Ademas, entre mas elevada y mayor sea el periodo de la

agitacion, es mas probable que genere una emulsificacion.

2.1.7. Secado

El biodiesel debido a la cantidad de agua utilizada durante la etapa de
lavado pasa por un proceso de secado antes de ser enviado para
almacenamiento. El biodiesel luego de ser lavado se transfiere a un secador en
el cual se lleva a una temperatura de 120°C, posterior ha esto es transferido a

otro reactor en donde se baja la temperatura hasta la temperatura ambiente.

2.1.8. Filtrado

Como etapa final del refinado el biodiesel ya lavado y secado se pasa a
través de un filtro (mesh de 5 y 10 micras aprox.) para que en el queden
aquellos solidos insolubles que no pudieron ser eliminados en las otras etapas

de refinacion.

2.1.9. Recuperacion del alcohol

En las reacciones de transesterificacion se utiliza un exceso de alcohol
de 100%. La razon para utilizar este exceso es que conduce la reaccion a

elevados niveles de rendimientos. Este exceso puede ser recuperado para su

posterior utilizacion por medio de destilacion.
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2.1.10. Parametros de calidad del biodiesel

Como cualquier producto en el mercado, este debe de cumplir ciertos
parametros de calidad. Tomando en cuenta que las materias primas con las que
se elabora el biodiesel no siempre provienen de la misma fuente, es necesario
tratar el biodiesel hasta que cumpla con las caracteristicas adecuadas para su

uso en motores diesel.

Los principales estandares de calidad estan basados en las normas
ASTM D6751-03 empleada en los Estados Unidos y la norma EN 14214 usada

en la Unién Europea.
A continuacién se detallan algunas especificaciones acerca de las

caracteristicas exigidas por la norma ASTM de biodiesel (B100) en el

reglamento Técnico Centro Americano.
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Tabla l.

Especificaciones de biodiesel del RTCA

Caracteristicas Unidades Método de Valores
anélisis
Aditvos | e e Reportar
Contenido de ésteres *(% masa) EN1413 96,5 min
Contenido de metanol o etanol *(% masa) EN14110 0,20 méax.
Gravedad APl a 15,56 °C (60°F) o ASTM D-287
densidad a 15 °C °API kg/m3 ASTM D-1298 Reportar
Estabilidad a la oxidacién, 110 °C H EN 14112 6,0 min.
Punto de inflamacion (“Flashpoint”) °C ASTM D 93 130,0 min.
Agua y sedimentos ** (9% Vol.) ASTM D 2709 0,050 max.
Viscosidad cinematica a 40°C. mm?/s ASTMD 445 1,9-6,5
Contenido de azufre total mg/kg ASTM D 5453 15 méx.
Corrosion tira de cobre, 3h, 50 °C | -------- ASTM D 130 N° 3 max.
Ndmero de cetano | - ASTM D 613 47 min.
Punto de enturbiamiento °C ASTM D 2500 Reportar
Residuo de carbon *(% masa) ASTM D 4530 0,050 méax.
NuUmero &cido mg KOH /g ASTM D 664 0,50 méx.
Glicerina libre *(% masa) ASTM D 6584 0,020 méax.
Glicerina total *(% masa) ASTM D 6584 0,240 max.
Contenido de fosforo *(% masa) ASTM D 4951 0,001 méax.
Temperatura de destilacion,
temperatura equivalente atmosférica, °C ASTM D 1160 360 max.
90% recuperado
Sodio (Na) y potasio (K) combinados
mg/kg UOP 391 5 méx.

Calcio (Ca) y magnesio (Mg)
combinados mg/kg EN 14538 5 max.

*fraccion de masa (% masa)

**fraccion de volumen (% volumen)

Fuente: Reglamento Técnico Centro Americano RTCA 75.02.43:06.
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Figura 8. Proceso del refino convencional del biodiesel

Agua 70°C

Agua y/o metanol

Biodiesel sin refinar Biodiesel sin nucledfilo, jabon

—_ > o glicerol -
Biodiesel

sin agua o metanol

residual
Aguas glicerosas
Alcohol
Jabon

Glicerina

A

Biodiesel refinado

Particulas en

por el método .
) Suspension
convencional

Fuente: elaboracion propia.
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2.2. Adsorcioén

“La adsorcion es el proceso mediante el cual un sélido poroso (a nivel
microscépico) es capaz de retener particulas ya sean liquidas o gaseosas en su

superficie tras entrar en contacto con éste” .

Figura9. Microporos en una muestra de carbon activo vista al

microscopio electrénico

Fuente:http://www.cnyn.unam.mx/~wencel/Cursos/Fenomenos%20de%20superficies/ADS
ORCION_Tatiana.pdf. Fecha de consulta junio 2010.

*ROHM and HASS (Amberlite). Dow Chemical, Bayer (Lewatit) Folletos Técnicos de resinas de
adsorcion. Purolite, Sybron (lonac). 2008. p. 4.
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El adsorbente dispone de microporos lo que se conoce como centros
activos, en los que las fuerzas de enlace entre los atomos no estan saturadas.
Estos centros activos admiten que se instalen moléculas de naturaleza distinta
a la suya, procedentes de un gas o un liquido en contacto con su superficie. La
adsorcién es un proceso exotérmico y se produce por tanto de manera

espontanea si el adsorbente no se encuentra saturado.

2.2.1. Quimisorcion

“La quimisorcién ocurre cuando un enlace quimico, definido en este caso
como un intercambio de electrones, se forma. El grado de intercambio y lo
simétrico que sea dependen de los materiales involucrados. A menudo hay un
paralelismo con las situaciones encontradas en quimica de coordinacién””. La
guimisorcion es particularmente importante en la catalisis heterogénea, la forma
mas comun en la industria, donde un catalizador sélido interacciona con un flujo
gaseoso, el reactivo o los reactivos, en lo que se denomina reaccién en lecho
fluido.

La adsorcioén del reactivo por la superficie del catalizador crea un enlace
quimico, alterando la densidad electrénica alrededor de la molécula reactiva y
permitiendo reacciones que nhormalmente no se producirian en otras

circunstancias. La corrosion es un ejemplo de ello.

® CHALE, Fabio. Adsorcion [en linea] México. Fecha de consulta 6 de enero del 2010. Disponible en

http://iww.cnyn.unam.mx/~wencel/Cursos/Fenomenos%20de%20superficiessADSORCION_Tatiana.pdf
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d)

2.2.2. Caracteristicas de la quimisorcion

Hay especificidad, sélo algunos sitios superficiales adsorben ciertas
moléculas.

Hay una interaccion de los estados electronicos del adsorbato (gas) y del
adsorbente (solido), lo que se traduce en la formacion de un verdadero
enlace quimico.

Como consecuencia de la reaccién quimica superficial (rompimiento y
formacion de enlace) se desprende una cantidad elevada de calor.

La quimisorcion requiere del suministro de una cierta cantidad de energia
para iniciar el proceso (energia de activacion). Proceso activado no

espontaneo.

2.2.3. Fisisorcion

“La fisisorcidn es la forma mas simple de adsorcién y es debida a débiles

fuerzas atractivas, generalmente fuerzas de Van der Waals. Dado que estas

fuerzas son omnipresentes, resulta que rapidamente cualquier superficie limpia

”6

expuesta al ambiente acumula una capa de material fisisorbido”°.

® CHALE, Fabio. Adsorcion [en linea] México. Fecha de consulta 6 de enero del 2010. Disponible en

http://www.cnyn.unam.mx/~wencel/Cursos/Fenomenos%20de%20superficiessADSORCION_Tatiana.pdf

23


http://es.wikipedia.org/wiki/Fuerzas_de_Van_der_Waals
http://www.cnyn.unam.mx/~wencel/Cursos/Fenomenos%20de%20superficies/ADSORCION_Tatiana.pdf

Caracteristicas de la Fisisorcion

a)

b)

d)

9)

El fendmeno es general y se produce en cualquier solido o de sistemas
de fluidos, a pesar que ciertas interacciones moleculares especificas
pueden ocurrir, especialmente derivadas de las propiedades
geomeétricas o electrénica del adsorbente y / o adsorcion.

Evidencia de la perturbacion de los estados electronicos del adsorbente
y adsorbato es minima.

Las especies adsorbidas son quimicamente idénticas a las de la fase
fluida, por lo que la naturaleza quimica de los fluidos no se ve alterada
por la adsorcién y desorcion posterior.

La energia de interaccion entre las moléculas de adsorbato y
adsorbente es del mismo orden de magnitud, pero suele ser mayor que
la energia de la condensacion de la adsorcién.

La etapa primaria en la adsorcién de una fase gaseosa no implica una
energia de activacion lenta, la temperatura de equilibrio puede resultar
determinante para la velocidad de los procesos de transporte.

En la adsorcion fisica, el equilibrio se establece entre el adsorbato y la
fase fluida. En los sistemas sélido / gas a presiones no muy altas el
grado de adsorcion aumenta con el incremento de la presion del gas y
por lo general disminuye con el aumento de la temperatura.

En condiciones apropiadas de presion y temperatura, las moléculas de
la fase gaseosa pueden ser adsorbidas por encima de quienes estan en

contacto directo con la superficie.
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2.2.4. Resinas de adsorcién

Los adsorbentes sintéticos, basados en polimeros, conocidos como
resinas se encuentran disponibles comercialmente en formas tipo gel o
verdaderamente porosas. Para fines de este estudio se estudiaran unicamente
las resinas verdaderamente porosas. “La porosidad interna de estas resinas,
varia en proporcion inversa con el grado de entrecruzamiento con el
hinchamiento y, por tanto la porosidad, es normalmente mas pronunciada en
disolventes con una constante dieléctrica alta. ElI ibn mantenido por el

"7 Asi el tamafio de

adsorbente influye también en el hinchamiento de la resina
las particulas de resina cambia durante el proceso de adsorcion cuando la
resina cambia de una forma a otra y este efecto es méas intenso para las resinas

con un grado de entrecruzamiento mas bajo.

Al producirse la adsorcion, la capacidad de la resina comienza a
decrecer, debido a que posee una capacidad limitada para la remocion de
adsorbatos de las soluciones y debido a esto, en un momento dado habra
llegado a su punto de saturacién y se producira un cierto pase de adsorbatos no
deseados en el fluido procesado. Por este motivo, cuando se disefla una
columna de adsorcion, se establece a priori la concentracion maxima admisible
de iones y/o adsorbatos indeseables en la salida del proceso. Cuando se llega a
la concentracion pre establecida, se debe proceder a regenerar la resina, para

poderla utilizar en un nuevo ciclo.

7PERRY, Robert. Manual del Ingeniero Quimico. p. 2.
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Figura 10. Distintas resinas de adsorcion

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.

Tabla ll.  Clasificacion de los tamafios de los poros de resinas
Tipo Didametro del poro Caracteristicas
Microporo w<2nm Potenciales de pared superimpuestos
Mesoporo 2nm< w<50nm Condensacion capilar
Macroporo w>50nm Efectividad de la pared plana hasta p

Fuente: Tabla No. Il Manual del Ing. Qco. Seccion 16-11.

2.2.5. Regeneracién de las resinas de adsorcion

La regeneracion de las resinas de adsorcion es el proceso inverso del
proceso de adsorcidn (desorcion) y tiene por finalidad devolverle a la resina de
adsorcion su capacidad inicial adsorbente. Esto se realiza haciendo pasar
soluciones que contengan el ibn movil original, el cual se deposita en la resina y

desaloja los iones captados durante el agotamiento.
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Para la regeneracion de las resinas de adsorcion se utiliza:

a)

b)

d)

Sal comun (cloruro de sodio) para regenerar resinas catidnicas de
acidosfuertes.

Acido clorhidrico o acido sulftrico (depende del costo y de la eficiencia):
para regenerar resinas cationicas de acidos fuertes y resinas cationicas
de acidos débiles.

Hidréxido de sodio o hidroxido de amonio: para regenerar resinas
anioénicas de bases fuertes y resinas anionicas de bases débiles. Una
vez regenerada la resina esté lista para un nuevo ciclo de adsorcién.
Metanol anhidro: Circula a través de la resina para desplazar el

compuesto de interés (glicerina).

2.2.6. Vida util de las resinas de adsorcién

Luego de una serie de ciclos las resinas de adsorcion sufren la pérdida

de sitios de intercambio activo o sufren la rotura de los enlaces transversales de

la resina, disminuyendo su capacidad adsorbente.

Las resinas cationicas fuertes, primero pierden su capacidad de

intercambio para captar cationes asociados a los acidos fuertes y las resinas

aniénicas fuertes disminuyen su capacidad de captar aniones débiles a baja

concentracion, tales como los carbonatos y silicatos.

La mayoria de autores de la especialidad asignan una vida Gtil esperada

de las resinas de adsorcién entre los 5 y los 10 afios.
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La utilidad de poder determinar la capacidad de adsorcion reside en

poder comparar las capacidades de varias resinas cuando se necesita escoger

una resina adecuada a las necesidades de operacion; asi mismo sirve para

saber el estado de la vida util de una resina que esta en uso y determinar en

qué momento necesita ser cambiada.

2.2.7. Ventajas de la refinacion con resinas de adsorcion

Mayor rendimiento de conversion

Procedimiento mas ecoldgico (no se trabaja con acido)

Se puede trabajar con aceites crudos, con cualquier valor de acidez
Mejor proceso de transesterificacion

Glicerina de mejor calidad

Menor inversion inicial

Tratamiento de secado menos intenso

2.2.8. Aplicaciones especiales del uso de resinas

Se han hecho multiples experimentos acerca del uso que se le puede dar

a las resinas de adsorcién y las mas recomendadas por los proveedores son las

siguientes:

a) Purificacion de agua de desechos
b) Purificacion de agua potable

C) Purificacion acida
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2.2.9. Purificaciéon de biodiesel con resinas de adsorcién Lewatit
GF 202®

Lewatit GF 202 ® remueve glicerina, jabones, sales, agua y metanol.

Puede reemplazar el agua de lavado convencional, eliminar el costo y

agotamiento de agua y reduce la inversion y gastos de funcionamiento.

Caracteristicas de Lewatit GF 202 ® en la purificacion del biodiesel

a)

b)

f)

Cumple con los requisitos de las especificaciones estrictas de la industria
del combustible.

Un litro de Lewatit GF 202 ® puede purificar hasta 10 toneladas/ afio de
biodiesel.

Son regenerables y poseen una vida util prolongada.

Se puede adaptar en las plantas existentes que utilizan lavado con agua.
Todas las cualidades del biodiesel, independientemente de la fuente de
triglicéridos puede ser tratada.

Es aplicable en las plantas que van desde 100 a 1 000 000

toneladas/ano.
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Figura 11. Purificacion de biodiesel a partir de resinas de

adsorcioén

Biodiesel + impurezas

Resinas de intercambio

Glicerol _ ¥ idnico LEWATIT GF-202

-

Alcali |2 -

impurezas

Alcohol

Agua

Toma de alicuota

Biodiesel refinado

Fuente: elaboracion propia.

2.2.10. Mecanismo de adsorcion de Lewatit GF 202 ®

El Lewatit GF 202 ® higroscopico y ademas forma fuertes enlaces de
hidrogeno con alcoholes y agua. La glicerina es un polihol y es posible
removerla eficientemente debido a la baja afinidad de los ésteres de biodiesel
por la glicerina.

Figura 12. Mecanismo de adsorcion de glicerina

Y ewenne T HO
Quemtt
g_o_ anns HO
GF 202 i Nat
o: ........... HO
Enlace de Hidrégena™  * OH

HO

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.
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Figura13.  Estructura microscépica de Lewatit GF 202 ®°

AA A A A A A AL

Estructura microscépica de la resina

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.

Figura 14. Estructura de Lewatit GF 202 ® Mecanismo de
adsorcién de sales y jabones®

Capa de glicerina Cama de resina

Impurezas de
biodiesel no refinado

GF 202

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.

®ROHM and HASS (Amberlite). Dow Chemical, Bayer (Lewatit) Folletos Técnicos de resinas de

adsorcién. Purolite, Sybron (lonac). p. 4.
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2.3. Refractometria

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

una disolucién o de su pureza si es un compuesto Gnico”°.

2.3.1. Teoria bésica

La refraccion es la desviacion que experimentan los rayos luminosos al
pasar de un medio transparente de densidad determinada a otro cuya densidad
es distinta de la del anterior. Si bien este fenGmeno se presenta generalmente
al paso de un medio a otro, existe un caso en el que dicho paso no implica
refraccion, que es cuando la incidencia se produce perpendicularmente a la

superficie de separacion de ambos medios.

La refraccion es fundamental para la explicacién de los procesos que
experimenta la luz en prismas y lentes de todo tipo. Mientras que la luz se
propaga con velocidades diferentes dependiendo de la densidad del medio por
el que lo hace, la intensidad del fenbmeno de la refraccion depende del grado

de la variacion de la velocidad de propagacion.

*HERNANDEZ CASTELLANOS, Maria Gabriela. Estudio para la generacién de datos a nivel de laboratorio
del sistema ternario glicerol -biodiesel-agua en equilibrio liquido-liquido a dos temperaturas y 640 mmHg ,
para una muestra de biodiesel elaborado con aceites usados de restaurantes de comida rapida. p.57.
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El fendmeno de la refraccién esta basado en el cambio de velocidad que
experimenta la radiacion electromagnética al pasar de un medio a otro, como
consecuencia de su interaccion con los atomos y moléculas del otro medio.

Dicho cambio de velocidad se manifiesta en una variacion en la direccion de

propagacion.

Figura 15. indice de refraccion

Fuente de Luz

Luz no absorbida
(COLOR)

Rayodeluz______~ ______ Rayo de luz reflejadc
incidente (BRILLO)
ARl ad & s S S d
4440044404+ Pigmento
*4444+9+ +44e
44440424044
LA AR R R R R LS
"-‘fRayo de luz refractado
(PODER CUBRIENTE)
Fuente: http://www.buscagro.com/www.buscagro.com/biblioteca/Alberto-Gonzalez/Que-es-el-

biodiesel.ppt#268,7,Especificaciones del biodiesel B=100 de Uso Puro. 3 de enero del 2010.

2.4. Densidad

“La densidad o densidad absoluta es la magnitud que expresa la relacion
entre la masa y el volumen de un cuerpo. Su unidad en el Sistema Internacional

es el kilogramo por metro cubico (kg/m?), aunque frecuentemente se expresa en

g/cm?®. La densidad es una magnitud intensiva” *°.

T

7

19 CARPI, Anthony. DAY, Martha Marie. Densidad, p.23.
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Donde p es la densidad, m es la masa y V es el volumen del determinado

cuerpo.

Figura 16.  Picnometro, instrumento de medicion de la densidad

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.

2.5. pH

El pH (potencial de hidrégeno) es una medida de
la acidez o alcalinidad de una solucion. El pH indica la concentracién de
iones hidronio [H;O"] presentes en determinadas sustancias. El pH ha sido
definido como el logaritmo negativo de base 10 de Ilaactividad de
los iones hidrégeno. Esto es:

pH = —log,, [a’HEG'l']

Desde entonces, el término "pH" se ha utilizado universalmente por lo
practico que resulta para evitar el manejo de cifras largas y complejas. En
disoluciones diluidas, en lugar de utilizar la actividad del ion hidrégeno, se le

puede aproximar empleando la concentracion molar del ion hidrogeno.
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El pH tipicamente va de 0 a 14 en disolucion acuosa, siendo acidas las
disoluciones con pH menores a 7 (el valor del exponente de la concentracion es
mayor, porque hay mas protones en la disolucion) , y alcalinas las que tienen
pH mayores a 7. El pH = 7 indica la neutralidad de la disolucién (donde el

disolvente es agua).
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Tabla lll.  Definicién operacional de las variables Refinacién de

biodiesel por medio de resinas de adsorcién

No. Variable Tlpp de Dimensionales
Variable
Numero de muestras a
1 . .
refinar Independiente
> | No. ci_clos en cada proceso Dependiente
de refino
3 | Densidad del biodiesel Respuesta g/ml
4 Indice de refracc;i,én del Respuesta
agua de extraccion
5 |pH del agua de extraccion Respuesta

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacion del campo de estudio

a) Industria: productora de biodiesel

b) Proceso: refinacion de biodiesel elaborado Unicamente a partir de aceite
de Jatropha curcas

C) Etapa: adsorcion de impurezas y neutralizacion de pH.

d) Equipo: nivel laboratorio

e) Alternativa evaluada:

f) Variacion del nimero de ciclos en el proceso de refinacién de biodiesel.

3.3. Recursos humanos disponibles

a) Investigador: Rosa Maria Lemus Fuentes
b) Asesor: Ingeniero Quimico César Alfonso Garcia.

C) Coasesor: Ingeniero Agronomo Marino Barrientos.
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3.4. Materiales
Tabla IV. Cristaleria utilizada en la etapa experimental del trabajo de
graduacion
Cristaleria
Nombre Especificaciones

Erlenmeyer 100 ml
Pisetas de polietileno 200 ml
Pipetas Serologicas 1,5y 10 ml
Buretas 25, 10 ml
Beaker pyrex 25, 50, 100, 200, 250, 1000 ml
Probeta 1,5, 10,25 ml
Picnémetro 10, 25 mi
Ampolla de decantacion 250 ml
Pinzas Metalicas para soportar columnas
Soporte universal No aplica
Vastagos No aplica
Anillo de soporte No aplica

Fuente: elaboracion propia.
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TablaV. Reactivos a utilizar en la etapa experimental del trabajo de

graduacion
Reactivos
Descripcion Especificaciones
Biodiesel Obtenido a partir de aceite de Jatropha curcas
Metanol Grado industrial Brenntag
Resinas Lewatit GF 202 ®
Agua destilada Grado industrial

Fuente: elaboracion propia.

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

Se llevaron a cabo técnicas cuantitativas para realizar las curvas de

rompimiento de las resinas. Tales técnicas son:
a) Medicion de densidades

b) Medicién del indice de refraccion del agua de extraccion

C) Medicion del pH del agua de extraccion

3.6. Metodologia experimental

3.6.1. Preparacion de la muestra

a) La transesterificacion del biodiesel se llevo a caboa una temperatura no
menor de 60°C.
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b) Se decant6 correctamente la glicerina del biodiesel en un tiempo no
menor de 2 horas.
c) Latemperatura a la que circul6 el biodiesel por la columna de adsorcion es

de 23°C aproximadamente

3.6.2. Método experimental para la refinacion de biodiesel
producido a partir del aceite de Jatropha curcas por
medio de resinas de adsorcién en proporcién al volumen

de biodiesel

Este método resultd ser una adsorcion sélido-liquido en la cual las resinas
de adsorcion (fase sélida) adsorbieron compuestos tales como glicerina,
metanol o bien otros compuestos insolubles que se encuentren suspendidos en
el biodiesel. Se empacé la columna con un lecho de resinas de adsorcién y se
hizo pasar a través de ella dos volimenes de biodiesel. El flujo de biodiesel iba
en direccion descendente, la toma de muestras se hizo en los tiempos
estipulados y estas se analizaron fisicoquimicamente dependiendo de los

pardmetros establecidos para el refinado.

Los resultados obtenidos se compararon con las propiedades
fisicoquimicas que presenta el biodiesel refinado por el método convencional.
Se hizo circular el biodiesel a través de la columna con resinas hasta que las
propiedades fisicoquimicas se igualaban o acercaban a las del proceso
convencional y a partir de este punto se volvia a circular el biodiesel a través de

la columna hasta encontrar el punto de corte del experimento.
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Figura 17. Columna prototipo para larefinacion de biodiesel
producido a partir del aceite de Pifidén (Jatropha curcas) a nivel

laboratorio

I

Biodiesel
Crudo %‘

Resinas de
intercambio I6nico

e ——
T T

Metanol —_—

\‘/

Biodiesel Refinado
Metanol para regenerar

Fuente: Experimental Protocol Lanxess.

3.6.3. Ajuste de la columna prototipo para el proceso de
refinacion de biodiesel elaborado a partir del aceite de

Jatropha curcas

De acuerdo a las especificaciones requeridas por el proveedor de resinas
de adsorcion, la columna prototipo para llevar a cabo la refinacion del biodiesel

fue disefiada de la siguiente manera:

a) Material de la columna, vidrio
b) Altura no menor de 3 pies

C) Diametro interno de columna 2,2 cm.
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d)

f)

La temperatura de operacion no debe ser mayor de 40 °C

Entrada de flujo de biodiesel de arriba hacia debajo de la columna

En la parte inferior de la columna antes de donde se encuentra la valvula
de salida del fluido se encuentra una trampa, que funciona como filtro

para evitar la salida de las resinas
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Figura 18.
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Fuente: elaboracion propia.
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4. RESULTADOS

Tabla VI. Parametros del Biodiesel a partir de aceite de Jatropha curcas

Pardmetro Biodiesel sin refinar Refino convencional
Densidad (g/ml) 0,8786 0,8622

pH 8,13 6,97

indice de Refraccién 1,3425 1,335

Fuente: elaboracion propia.

Tabla VIl. Pardmetros de refinado de biodiesel producido a partir del

aceite de Jatropha curcas mediante resinas de adsorcién

Descripcion Especificacion
Relacion biodiesel: resina 2:1
Volumen de resina por ciclo 100 ml
Temperatura de refino 23C
Caudal biodiesel 3,13 ml/s
Altura de lecho de resina 24 cm.
Medicion de pH e indice de refraccidén en extracto 11
acuoso

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 19.

refinacion en un lecho de resina de adsorcion segun condiciones

especificadas en tabla VIl
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0,88
0,875
0,87 ]
g 0,865 ﬂ XK\ K’( E ""H\ﬁ
S + XX \
o I I |- N1 I 7N\ | I I | -
I X \& \
2
o 0,855
e -
0’85 [ EUNE NN NN NN IFEEN RN NI NN EEREEEEEEERRE RN
0,845
0,84
0 10 15 20 25 30 35 40 45
NUmero de ciclos
Especificaciones del biodiesel
— | Densidad sin refinar 0,8786
Densidad refino convencional 0,8622
ssnnnnn | PDensidad refino con resinas 0,8522 + 0,0072

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 20. Evaluacion del pH de biodiesel en el curso de su refinacion en
un lecho de resina de adsorcion segun condiciones especificadas en tabla
VI
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 21. Evaluacion del indice de refraccion de biodiesel en el curso
de su refinacidén en un lecho de resina de adsorcion segun condiciones

especificadas en tabla VIl
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Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En relacion al objetivo general en el cual se planted evaluar el proceso
de refino de biodiesel en un lecho de resina de adsorcion se observo que el
lecho permitio realizar los ciclos de refino sin ninguna restriccion. El Gnico
factor que influy6é en ajustes fue el hinchamiento de resinas para lo cual se
tuvo que corregir el caudal nominal controlando la valvula de descarga en la

boquilla final.

Ademas se pudo observar que el caudal de biodiesel al ser refinado a
través del lecho de resina de adsorcion, este variaba en forma tal que por el
grado de compactacion de la resina no podria darnos una respuesta lineal
en la medicion si no que estaria influido por las resistencias que se
incrementarian de la parte superior de la resina hasta la parte inferior, por lo
gue se optd de realizar la evaluacion del caudal cuando estaba totalmente
cubierta la resina y cuando se llevaba 100 ml de biodiesel ya drenado. Con
estos datos obtenidos se establecid el modelo matematico con mayor
correlatividad y correspondi6 a un modelo potencial de la forma: Vol.

Biodiese I= 2,9061t1982% |o que nos da un caudal promedio de 3,13ml/s

En relacion a las especificaciones de BAYER en el cual el pardmetro
critico es el caudal, si fue posible mantenerlo y ajustarlo para cuando se
observaba que el hinchamiento de la resina reducia el caudal, como se
observa en la gréfica de densidad a partir de la cuarta muestra en donde se
puede observar que el avance en la refinacion estaba influido por el drenaje

de la columna al caudal referido. Al ajustar dicho caudal nuevamente la
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resina operaba en condicion de refino como en los primeros ciclos alcanzé

valores mas bajos que la especificacion establecida segun tabla XVIII.

En relacion del objetivo No.1 y No.2 en donde se evaluan la efectividad
de la resina en funcién de la reduccion de densidad. La masa promedio de
impurezas en biodiesel que se adsorbié por el lecho por mL fue de 0,0117
gramos y que en relacidon a los 200 ml de muestra que se utilizaba por ciclo
nos da un valor de 2,34 gramos por muestra refinada (Ref. Muestra de
calculo, Apéndice 3. Ec.1). Si ahora se evalla el rendimiento de la resina
refinando 7 muestras nos resulta que la resina adsorbe 16,38 gramos lo que
nos permitio observar la evolucion de la oclusién de la resina y que requirié

la correccién del caudal a mayor apertura de la llave de la columna.

De igual manera si evaluamos el comportamiento del refinado en
funcién del pH podemos realizar el mismo razonamiento. El valor promedio
de pH al inicio de cada muestra es de 8,13 y el pH final promedio para el
conjunto de muestras es de 7,4, por lo que el cambio de pH que es
equivalente a 0,746. La diferencia entre ambos valores nos da la cantidad de
mmol OH adsorbidos por mL por ciclo. Este valor multiplicado por 200 mL de
cada muestra nos da un valor 2,72E-0.8 total de iones OH adsorbidos por
muestra (Ref. Muestra de célculo Apéndice 3). Y como realizamos un refino
de 7 muestras de 200 mL. 1,90E-7 entonces este valor nos indica la

cantidad total de iones OH que adsorbié el lecho en total

En relacion al indice de refraccion monitoreado durante la refinaciéon
del biodiesel estudiado no se encontrdé variaciones notables en este
pardmetro medido ya que la variaciéon del indice de refraccién promedio fue

de 7 milésimas lo cual nos da una variaciéon insignificante de manera que
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evaluar el objetivo 2 en funciébn de este parametro no redunda en

interpretaciones importantes.

En relacion al objetivo No.3 podemos observar de la grafica de
densidad en funcion de los ciclos de cada muestra, que cuando se observa
la proyeccion de la séptima muestra refinada se presenta una zona de no
variacion de la densidad reflejo de la saturacion que sufre el lecho de la
resina de adsorcién por lo que se puede interpretar que la resina de
adsorcién ya menguo su capacidad y que por lo tanto el nimero de ciclos
qgue pudieran ser eficientemente utilizados para refinacién estarian entre 5y

6 ciclos Unicamente.

En referencia a la hip6tesis propuesta si podemos concluir que el
refinamiento de biodiesel producido a partir del aceite de Jatropha curcas
puede refinarse utilizando la resina de adsorcion comercial utilizada y puede
utilizarse para realizarse refinamientos consecutivos hasta 27 ciclos de

refinacion.
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CONCLUSIONES

Es posible refinar biodiesel producido a partir del aceite de Jatropha
Curcas por medio de resinas de adsorcion a una temperatura de 23°C,

un caudal de biodiesel de 3,13 ml/s y un volumen de 200 ml de muestra.

Las resinas de adsorcion son capaces de adsorber los jabones e
impurezas existentes adsorbiendo asi 2,34 + 0,0072 gramos de

impurezas por cada 200ml de biodiesel.

Las resinas de adsorcién pueden de igual manera hacer un intercambio
iGnico para neutralizar el biodiesel y obtener un pH del agua extraccion
de aproximadamente 7,4 sin embargo nunca se alcanza el 6,97 del refino

convencional.

El indice de refraccion del agua de extraccibn no es parametro de
medicién que ayude a monitorear el refino de biodiesel debido a que

presenta una minima sensibilidad entre la variacion de sus datos.
El nimero de ciclos de refino que dio mejores resultados en cuanto a
adsorcion de jabones e impurezas e intercambio de iones hidroxilo fue el

ndmero 5.

El nUmero maximo de volumenes de biodiesel que pudo la resina refinar
fue de 7.
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RECOMENDACIONES

Evaluar el uso de una bomba peristaltica en el sistema para tener un
control total en cuanto al caudal del biodiesel a través de la columna

empacada.

Variar el tiempo de residencia hidraulica del biodiesel en la columna de
resinas de adsorcion para analizar si en vez del numero de ciclos 6ptimo

se puede encontrar el tiempo 6ptimo para refinar biodiesel.

Al momento de activar las resinas de adsorcion, dejar de pasar metanol a
través de la columna hasta que el metanol salga incoloro en la boquilla

final.

Nunca dejar cargada la columna con biodiesel semi refinado, ya que al
variar demasiado el tiempo de residencia hidraulica crea variaciones en

las caracteristicas a analizar.

Crear un procedimiento que al ir drenando biodiesel a través de la
columna de resinas de adsorcion se elimine la presencia de burbujas de

aire lo que desciende la eficiencia del proceso.

Luego de realizar la extraccion liquido-liquido medir inmediatamente el

pH de la alicuota.

Asegurarse que los equipos con los que se realizaran los analisis estén

debidamente calibrados (balanzas, potenciémetro, refractémetro).
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APENDICES

Apéndice 1. Datos Originales

Tablal. CorridaNo.1. Refinacidon de biodiesel por medio de resinas de

adsorcion
Muestra No. Ciclos Densidad pH Ir Compactacion
(g/ml) (cm)
M1 1 0,8507 7,85 1,3400 24
M1 2 0,8486 7,63 1,3380 24
M1 3 0,8477 7,51 1,3360 24
M1 4 0,8457 7,34 1,3340 24
M2 1 0,8663 7,91 1,3415 24
M2 2 0,8635 7,86 1,3390 24
M2 3 0,8598 7,68 1,3375 24
M2 4 0,8576 7,50 1,3360 24
M2 5 0,8464 7,38 1,3340 24
M3 1 0,8667 7,87 1,3410 24
M3 2 0,8661 7,73 1,3385 24
M3 3 0,8658 7,65 1,3360 24
M3 4 0,8639 7,52 1,3355 24
M3 5 0,8538 7,46 1,3350 24
M3 6 0,8472 7,40 1,3345 24
M4 1 0,8673 7,89 1,3410 24
M4 2 0,8641 7,78 1,3395 24
M4 3 0,8609 7,70 1,3385 24
M4 4 0,8558 7,59 1,3360 24
M4 5 0,8503 7,50 1,3350 24
M4 6 0,8461 7,38 1,3345 24
M5 1 0,8650 7,88 1,3415 24
M5 2 0,8505 7,74 1,3395 24
M5 3 0,8500 7,65 1,3380 24
M5 4 0,8458 7,53 1,3370 24
M5 5 0,8456 7,45 1,3350 24
M5 6 0,8455 7,40 1,3345 24
M6 1 0,8680 7,90 1,3415 24
M6 2 0,8647 7,81 1,3390 24
M6 3 0,8646 7,74 1,3380 24
M6 4 0,8641 7,62 1,3365 24
M6 5 0,8462 7,49 1,3355 24
M6 6 0,8455 7,41 1,3350 24
M7 1 0,8696 7,92 1,3415 24
M7 2 0,8666 7,83 1,3395 24
M7 3 0,8666 7,76 1,3380 24
M7 4 0,8660 7,65 1,3365 24
M7 5 0,8659 7,58 1,3360 24
M7 6 0,8647 7,51 1,3360 24
M7 7 0,8641 7,44 1,3350 24
M7 8 0,8566 7,44 1,3350 24

Fuente: datos originales, elaboracion propia.

59



Tablall.  Corrida No.2. Refinacion de biodiesel por medio de resinas
de adsorcion

Muestra No. Ciclos Densidad bH Ir Compactacion

(g/ml) (cm)
M1 1 0,8662 7,89 1,3400 24
M1 2 0,8446 7,65 1,3385 24
M1 3 0,8465 7,54 1,3360 24
M1 4 0,8433 7,35 1,3340 24
M2 1 0,8663 7,90 1,3415 24
M2 2 0,8650 7,85 1,3395 24
M2 3 0,8600 7,70 1,3375 24
M2 4 0,8543 7,53 1,3355 24
M2 5 0,8470 7,39 1,3340 24
M3 1 0,8665 7,90 1,3410 24
M3 2 0,8655 7,75 1,3390 24
M3 3 0,8606 7,63 1,3375 24
M3 4 0,8604 7,50 1,3360 24
M3 5 0,8548 7,42 1,3355 24
M3 6 0,8477 7,39 1,3345 24
M4 1 0,8667 7,92 1,3410 24
M4 2 0,8644 7,79 1,3390 24
M4 3 0,8618 7,68 1,3380 24
M4 4 0,8550 7,56 1,3370 24
M4 5 0,8509 7,44 1,3355 24
M4 6 0,8465 7,37 1,3345 24
M5 1 0,8675 7,90 1,3415 24
M5 2 0,8653 7,77 1,3410 24
M5 3 0,8598 7,64 1,3385 24
M5 4 0,8578 7,55 1,3370 24
M5 5 0,8540 7,49 1,3355 24
M5 6 0,8431 7,41 1,3345 24
M6 1 0,8683 7,92 1,3415 24
M6 2 0,8647 7,79 1,3395 24
M6 3 0,8645 7,71 1,3380 24
M6 4 0,8643 7,65 1,3365 24
M6 5 0,8499 7,54 1,3360 24
M6 6 0,8469 7,42 1,3350 24
M7 1 0,8690 7,93 1,3415 24
M7 2 0,8658 7,83 1,3410 24
M7 3 0,8655 7,79 1,3385 24
M7 4 0,8652 7,70 1,3375 24
M7 5 0,8656 7,61 1,3365 24
M7 6 0,8646 7,52 1,3360 24
M7 7 0,8639 7,46 1,3350 24
M7 8 0,8568 7,46 1,3350 24

Fuente: datos originales, elaboracion propia.
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Tablalll. Corrida No.3. Refinacion de biodiesel por medio de resinas
de adsorcion

Muestra No. Ciclos Densidad bH r Compactacion

(g/ml) (cm)
M1 1 0,8657 7,88 1,3400 24
M1 2 0,8473 7,67 1,3385 24
M1 3 0,8469 7,52 1,3365 24
M1 4 0,8446 7,36 1,3340 24
M2 1 0,8658 7,93 1,3410 24
M2 2 0,8643 7,82 1,3395 24
M2 3 0,8597 7,71 1,3375 24
M2 4 0,8558 7,52 1,3355 24
M2 5 0,8471 7,37 1,3345 24
M3 1 0,8667 7,89 1,3415 24
M3 2 0,8656 7,77 1,3395 24
M3 3 0,8633 7,61 1,3375 24
M3 4 0,8579 7,55 1,3365 24
M3 5 0,8519 7,44 1,3355 24
M3 6 0,8477 7,38 1,3345 24
M4 1 0,8670 7,90 1,3415 24
M4 2 0,8661 7,77 1,3390 24
M4 3 0,8658 7,65 1,3385 24
M4 4 0,8652 7,53 1,3365 24
M4 5 0,8650 7,41 1,3355 24
M4 6 0,8640 7,36 1,3340 24
M5 1 0,8675 7,89 1,3410 24
M5 2 0,8654 7,75 1,3410 24
M5 3 0,8596 7,63 1,3385 24
M5 4 0,8570 7,58 1,3365 24
M5 5 0,8538 7,50 1,3365 24
M5 6 0,8428 7,38 1,3350 24
M6 1 0,8681 7,90 1,3410 24
M6 2 0,8646 7,77 1,3395 24
M6 3 0,8644 7,69 1,3385 24
M6 4 0,8642 7,61 1,3360 24
M6 5 0,8493 7,51 1,3360 24
M6 6 0,8462 7,40 1,3355 24
M7 1 0,8692 7,91 1,3415 24
M7 2 0,8662 7,81 1,3410 24
M7 3 0,8660 7,77 1,3385 24
M7 4 0,8659 7,69 1,3375 24
M7 5 0,8658 7,59 1,3365 24
M7 6 0,8648 7,52 1,3360 24
M7 7 0,8640 7,45 1,3350 24
M7 8 0,8565 7,46 1,3355 24

Fuente: datos originales, elaboracion propia.
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Tabla V. Corrida No.4. Refinacion de biodiesel por medio de

resinas de adsorcion

Muestra No. Ciclos Densidad bH Ir Compactacion

(g/ml) (cm)
M1 1 0,8650 7,88 1,3400 24
M1 2 0,8475 7,69 1,3384 24
M1 3 0,8472 7,51 1,3365 24
M1 4 0,8444 7,32 1,3345 24
M2 1 0,8656 7,89 1,3420 24
M2 2 0,8665 7,84 1,3390 24
M2 3 0,8663 7,72 1,3380 24
M2 4 0,8630 7,54 1,3365 24
M2 5 0,8625 7,36 1,3340 24
M3 1 0,8663 7,91 1,3415 24
M3 2 0,8660 7,77 1,3390 24
M3 3 0,8639 7,64 1,3370 24
M3 4 0,8625 7,53 1,3360 24
M3 5 0,8585 7,42 1,3350 24
M3 6 0,8560 7,41 1,3340 24
M4 1 0,8670 7,90 1,3420 24
M4 2 0,8668 7,77 1,3395 24
M4 3 0,8660 7,65 1,3380 24
M4 4 0,8654 7,55 1,3375 24
M4 5 0,8648 7,43 1,3365 24
M4 6 0,8642 7,37 1,3340 24
M5 1 0,8673 7,90 1,3425 24
M5 2 0,8650 7,77 1,3410 24
M5 3 0,8591 7,65 1,3390 24
M5 4 0,8573 7,56 1,3375 24
M5 5 0,8535 7,47 1,3360 24
M5 6 0,8437 7,40 1,3355 24
M6 1 0,8678 7,93 1,3400 24
M6 2 0,8645 7,78 1,3390 24
M6 3 0,8641 7,70 1,3380 24
M6 4 0,8639 7,62 1,3365 24
M6 5 0,8599 7,51 1,3360 24
M6 6 0,8467 7,42 1,3350 24
M7 1 0,8689 7,90 1,3410 24
M7 2 0,8657 7,79 1,3405 24
M7 3 0,8658 7,78 1,3390 24
M7 4 0,8655 7,67 1,3385 24
M7 5 0,8653 7,60 1,3370 24
M7 6 0,8644 7,51 1,3360 24
M7 7 0,8643 7,47 1,3355 24
M7 8 0,8565 7,45 1,3350 24

Fuente: datos originales, elaboracion propia.
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TablaV. CorridaNo.5. Refinacion de biodiesel por medio de resinas
de adsorcion

Muesira No. Ciclos Densidad bH r Compactacion

(g/ml) (cm)
M1 1 0,8659 7,87 1,3450 24
M1 2 0,8475 7,77 1,3390 24
M1 3 0,8473 7,50 1,3365 24
M1 4 0,8445 7,31 1,3350 24
M2 1 0,8668 7,98 1,3420 24
M2 2 0,8664 7,81 1,3395 24
M2 3 0,8660 7,70 1,3400 24
M2 4 0,8642 7,62 1,3360 24
M2 5 0,8620 7,31 1,3345 24
M3 1 0,8669 7,91 1,3425 24
M3 2 0,8660 7,78 1,3390 24
M3 3 0,8642 7,62 1,3385 24
M3 4 0,8638 7,56 1,3370 24
M3 5 0,8578 7,48 1,3350 24
M3 6 0,8550 7,36 1,3335 24
M4 1 0,8672 7,92 1,3430 24
M4 2 0,8665 7,80 1,3395 24
M4 3 0,8655 7,68 1,3380 24
M4 4 0,8650 7,50 1,3370 24
M4 5 0,8649 7,39 1,3365 24
M4 6 0,8639 7,33 1,3335 24
M5 1 0,8677 7,88 1,3420 24
M5 2 0,8651 7,79 1,3405 24
M5 3 0,8590 7,60 1,3390 24
M5 4 0,8582 7,55 1,3375 24
M5 5 0,8533 7,51 1,3360 24
M5 6 0,8422 7,40 1,3345 24
M6 1 0,8682 7,91 1,3420 24
M6 2 0,8656 7,81 1,3390 24
M6 3 0,8642 7,71 1,3380 24
M6 4 0,8640 7,63 1,3375 24
M6 5 0,8490 7,60 1,3370 24
M6 6 0,8460 7,42 1,3350 24
M7 1 0,8690 7,92 1,3450 24
M7 2 0,8660 7,83 1,3420 24
M7 3 0,8657 7,78 1,3390 24
M7 4 0,8655 7,71 1,3380 24
M7 5 0,8653 7,60 1,3365 24
M7 6 0,8647 7,54 1,3365 24
M7 7 0,8641 7,46 1,3340 24
M7 8 0,8575 7,32 1,3330 24

Fuente: datos originales, elaboracion propia.
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Apéndice 2.

Tabla VI.

Promedio de Pardmetros de refinacién de biodiesel en el

Datos Calculados

proceso de refinacion

Promedio
Muestra No. Ciclos Densidad Promedio pH| Promedio IR
(g/ml)

Muestra 1 1 0,8786 8,13 1,3425
Muestra 1 1 0,8627 7,874 1,341

Muestra 1 2 0,8471 7,682 1,33848
Muestra 1 3 0,84712 7,516 1,3363
Muestra 1 4 00,8445 7,336 1,3343
Muestra 2 5 0,8786 8,13 1,3425
Muestra 2 5 0,86616 7,922 1,3416
Muestra 2 6 0,86514 7,836 1,3393
Muestra 2 7 0,86236 7,702 1,3381
Muestra 2 8 0,85898 7,542 1,3359
Muestra 2 9 0,853 7,362 1,3342
Muestra 3 10 00,8786 8,13 1,3425
Muestra 3 10 0,86662 7,896 1,3415
Muestra 3 11 0,86584 7,76 1,339

Muestra 3 12 0,86356 7,63 1,3373
Muestra 3 13 0,8617 7,532 1,3362
Muestra 3 14 0,85536 7,444 1,3352
Muestra 3 15 0,850726 7,388 1,3342
Muestra 4 16 0,8786 8,13 1,3425
Muestra 4 16 0,86704 7,906 1,3417
Muestra 4 17 0,86558 7,782 1,3393
Muestra 4 18 0,864 7,672 1,3382
Muestra 4 19 0,86128 7,546 1,3368
Muestra 4 20 0,85918 7,434 1,3358
Muestra 4 21 0,85694 7,362 1,3341
Muestra 5 22 0,8786 8,13 1,3425
Muestra 5 22 0,867 7,89 1,3417
Muestra 5 23 0,86226 7,764 1,3406
Muestra 5 24 0,8575 7,634 1,3386
Muestra 5 25 0,85522 7,554 1,3371
Muestra 5 26 0,85204 7,484 1,3358
Muestra 5 27 0,84346 7,398 1,3348
Muestra 6 28 0,8786 8,13 1,3425
Muestra 6 28 0,86808 7,912 1,3412
Muestra 6 29 0,86482 7,792 1,3392
Muestra 6 30 0,86436 7,71 1,3381
Muestra 6 31 0,8641 7,626 1,3366
Muestra 6 32 0,85086 7,53 1,3361
Muestra 6 33 0,84626 7,414 1,3351
Muestra 7 34 0,8786 8,13 1,3425
Muestra 7 34 0,86914 7,916 1,3421
Muestra 7 35 0,86606 7,818 1,3408
Muestra 7 36 0,86592 7,776 1,3386
Muestra 7 37 0,86562 7,684 1,3376
Muestra 7 38 0,86558 7,596 1,3365
Muestra 7 39 0,86464 7,52 1,3361
Muestra 7 40 0,86408 7,456 1,3349
Muestra 7 41 0,85678 7,426 1,3347

Fuente: datos originales, elaboracion propia.
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Apéndice 3. Muestra de calculo

Célculo de los gramos adsorbidos por el lecho de resinas en cada

muestra refinada

g = (pnominal - pfinal promedio)*V uestra (EC-]-)

Ejemplo: calcular los gramos adsorbidos en el lecho de resina si la densidad
nominal es de 0,8667(g/ml) y la densidad final promedio es de 0,855 (g/ml). El
volumen de la muestra es de 200ml.

g =10,8667 (g/ml) — 0,855(g/ml)] » 200ml
g =234g
Calculo de la cantidad de milimoles OH- intercambiados en el lecho
de resina en la muestra refinada.
OH = 10—pH inicial _ 10—pH final (EC.Z)

Ejemplo: calcular la cantidad de milimoles intercambiados en el lecho de resina

si el pH promedio inicial es de 7,9 y el pH promedio final es de 7,4
OH  =10"7% —10774

OH =2,72E-0,8
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Apéndice 4.

Requisitos Académicos

1 paso 2 paso 3 paso 4 paso 5 paso 6 paso 7 paso
5 Tema Tema N Problema a| | Temario
Carrera Area L - Especificacion ]
genérico especifico resolver tentativo
. Concentracién z U
Soluciones y d
disoluciones € una — 5
solucion i 1. Parametros
Quimica 3y 4 . = establecidos
Propiedades _ z del biodiesel
intensiVas y| | Densidad <
extensivas
QUIMICA
2. Ndmero
acido
Andlisis Métodos Volumetria de dgﬁ;mldn:dang
Cuantitativo analitcos neutralizacion p

LICENCIATURA EN INGENIERIA QUIMICA

Analisis de

. Laboratorio de . indice de
FISICOQUIMICA fisicoquimica ErQopledades Refraccion
Contacto gdsoruoz,_
: dlido-liquido | | [nrereambio
OPERACIONES Transferencia S0 idnico
UNITARIAS de masa
M,anejo de Tamizado
soélidos
Analisis de Kruskal-Wallis
datos
CIENCIAS .
BASICAS Estadistica

Pruebas de
hipétesis

Aceptacion o
rechazo de
hipétesis

EVALUACION DEL USO DE RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO EN EL PROCESO DE REFINACIO

DE BIODIESEL PRODUCIDO A PARTIR DEL ACEITE DE JATROPHA CURCAS

LABORATORIO

titulacion  del
agua de
extraccion

3.Andlisis de
las
propiedades
fisicoquimicas
del biodiesel

4. Refinacién
de Dbiodiesel
por medio de
resinas de
intercambio
iénico

5.Andlisis
estadistico de
un conjunto de
datos

6.
Interpretacion
de datos

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Refinacion de biodiesel mediante el método convencional
utilizado por los productores de biodiesel

MATERIALES

METODO
CONVENCIONAL

Proceso poco eficiente
para la refinacion de
biodiesel.  Generando

» muchos residuos
daiiinos al ambiente.

Operarios
.

Cristalena £ i
ncargado de
Fm“’, — «—Produccion
Intercambiador
¢ de calor

EQUIPO PERSONAL

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 6. Técnica de refinacion del biodiesel por medio de una resina

de adsorcion

MATERIALES

PROCEDIMIENTO

DEREFINO MONITOREO  Medicion del

numero acido

Refino conresinas Medicion

Id_eilntercambiu indice de Medicionde a
fonicy  —— refraccion densidad
Lewatt No existe un proceso
P definido ni datos de
, . comparacion para este
Refractrometro ilros enla método de refino.

Volumen de boquilla de salida

Relleno

tesis Control e

fluio de salida

Cristaleria

EQUIPO PERSONAL COLUMNAS DE
REFINO

Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Anexo |l. Ficha de seguridad del Metanol
Tabla VIII.  Identificacion de la sustancia
Sinénimos Alcohol metilico
Hidrato de metilo
Hidroxido de metilo
Uso de la sustancia Solvente
Combustible
Aspecto Liquido incoloro
Olor débil de alcohol
Fuente: www.methanex.com/products/documents/MSDS_EUespanol.pdf
Tabla IX. Informacion reglamentaria
R11 Facilmente inflamable
R23/24/25 Toxico por inhalacion, por ingestion y en contacto con la piel
R39/23/24/25 Toxico: peligro de efectos irreversibles muy graves por
inhalacion, contacto con la piel e ingestion
S(01/02) (Consérvese bajo llave y manténgase fuera del alcance de los nifios)
S07 Mantener el recipiente bien cerrado
S16 Manténgase alejado de cualquier fuente de ignicién - No fumar
S36/37 Usese indumentaria y guantes de proteccion adecuados
S45 En caso de accidente o malestar, acuda inmediatamente al médico

Fuente: www.methanex.com/products/documents/MSDS_EUespanol.pdf
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Tabl

a X. Propiedades fisicas y quimicas

Punto intervalo de ebullicion 64.5°C
Punto de inflamacién 11 °C (TCC)
Limites de explosion 6 - 36 Vol%
Densidad relativa a 20°C 0,792
Hidrosolubilidad Completa

Soluble en Etanol, éter, acetona, cloroformo
Punto de fusién -97,8 °C
Concentracion de saturaciéon 166 g/m°

Fuente: www.methanex.com/products/documents/MSDS_EUespanol.pdf

Tabla XI. Informacion toxicoldgica

Vias de exposicion

= |ngestion
= |nhalacion
= Contacto ocular

= Contacto cutaneo

Efectos agudos/sintomas:

= Efectos tras dosis bajas: ndusea, cefaleas, dolores
abdominales, vémito y
perturbaciones visuales (visibn borrosa hasta
sensibilidad a la luz)

= |[nhalacién de concentraciones elevadas: irritacion de
las mucosas, cefaleas, somnolencia, nausea,
confusién, pérdida del conocimiento, trastornos
gastrointestinales y de la vision, muerte

= Alta concentracion de vapor/contacto con liquido:
irritacion ocular, lacrimacion y sensacion de ardor

= Puede ser absorbido por la piel en concentraciones
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téxicas o letales

Efectos cronicos: = Exposicion repetida por inhalacion y absorcion:
envenenamiento sistémico, trastornos cerebrales,
vision disminuida y ceguera.

= |Inhalacion del producto puede agravar condiciones pre-
existentes tales como enfisema y bronquitis

= Contacto repetido con la piel puede causar irritacion,

sequedad y grietas

Efectos en la | = Probable riesgo para el feto

reproduccion

Fuente: www.methanex.com/products/documents/MSDS_EUespanol.pdf

Tabla Xll. Consideraciones sobre la eliminacion

Métodos de eliminacion = | a incineracion es el método de
eliminacion recomendado

= | os residuos de metanol no son
apropiados para la inyeccion en el
subsuelo

= Disponer de los residuos de acuerdo
con las reglamentaciones nacionales,

regionales o locales

Fuente: www.methanex.com/products/documents/MSDS_EUespanol.pdf
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Anexo Il.  Ficha de seguridad resina de adsorcion (LEWATIT GF 202

®)
Tabla XIll.  Descripcion General
lonic form as shipped Neutra
Grupo Funcional Acido
Estructura Macroporo
Apariencia Opaca

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.

Tabla XIV. Propiedades Fisicas y Quimicas

Capacidad de adsorcién de glicerina | 250 g/L

con relaciéon 1-2 BV/h

Coeficiente de uniformidad 11

Densidad aparente 740 g/L
Densidad 1,24 g/mi
Tiempo de almacenaje 2 afios (Méximo)

Rangos de temperatura de | -20°C a 40°C

almacenaje

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.
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Tabla XV. Condiciones de operacion recomendadas

Temperatura de operacion 40°C max.
Velocidad lineal de flujo 2 m/h (max.)
Tasa especifica de flujo 2 BVH/h (max.)
Espacio libre para retrolavado 20% Vol.
Reactivo para regeneracion Metanol

Nivel de regeneracion 10 I/l aprox.
Velocidad lineal de regeneracion 2 m/h aprox.

Fuente: Guia de laboratorio Lanxess, energizing Chemistry, 2008.

Anexo lll.  Procedimiento experimental

Ajuste de la columna de adsorcion a las condiciones especificadas

a)
b)
c)
d)
e)

)

Material de la columna, vidrio

Altura no menor de 75 cm

Didmetro interno de la columna 2.5cm

La temperatura de operacion no debe ser mayor de 40°C

Entrada de flujo de biodiesel de arriba hacia abajo de la columna

En la parte inferior de la columna antes de donde se encuentra la valvula
de salida del fluido se encuentra una trampa, que funciona como filtro para

evitar la salida de las resinas
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Figural. Columna utilizada en la fase experimental del proceso de refino
de biodiesel por medio de resinas de adsorcion

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de
biodiesel.

Figura2. Boquilla de salida de flujo de biodiesel con sus respectivos
orins.

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de
biodiesel.
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Anexo IV. Pre acondicionamiento de las resinas

a) Agregar resinas a la columna segun la relacion 2:1 (biodiesel / resina) en

proporcion de volumen. (Pueden ser 100 ml de resina)

b) Circular a través de la columna 4 veces el volumen de resinas de metanol
(400ml de metanol) a un flujo de 17ml/min

c) Alternar después del acondicionamiento Unicamente biodiesel y metanol a

través de la columna ya sea para refinacion de biodiesel o bien para la
regeneracion de las resinas

Figura 3. Pre acondicionamiento de las resinas de adsorcién

METANOL
400ml

Columna

Resinas de intercambio
ionico. LEWATIT GF-202

100mil

| p METANOL
400ml

Fuente: elaboracion propia.
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Anexo V. Refinacién de biodiesel

a)

b)

Afadir el volumen de biodiesel requerido segun la relacion

biodiesel/resina estipulada (para este caso 200ml).

Regular el flujo de biodiesel a través de la columna a
3.13ml/s.

Tomar una alicuota de biodiesel y esperar.

Medir los parametros establecidos para monitorear el refino del biodiesel.

(indice de refraccién, densidad, pH).

Trazar las curvas de rompimiento para cada parametro, indice de

refraccion vrs # ciclo, densidad vrs. # ciclo, y pH vrs. # ciclo,

Figura4. Refinacion de biodiesel por medio de resinas de adsorcion

Biodiesel + impurezas ——

——

REFINACION Resinas de intercambio

Glicerol # ionico LEWATIT GF-202

-
-

Alcali
impurezas

Alcohol

Agua

Toma de alicuota

» Biodiesel refinado

Fuente: Elaboracion propia.
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Figura5. Columnade refino de biodiesel de la parte experimental (se

realizaron 2 corridas a la vez)

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.
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Anexo VI. Método para la elaboracion para las curvas de rompimiento

Determinaciéon de densidad

La densidad se determinar4 aplicando el método experimental de
picnometria segun norma ASTM D-45.

Figura 6. Medicion de densidad del biodiesel en cada ciclo de

refino

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.

Determinacion del indice de refraccion

Para medir el indice de refraccion se utilizard un refractbmetro Abbe

modelo 32200, por medio del siguiente procedimiento:

a) Ajustar la escala del refractometro.

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

)

h)

)

Colocar de 2 a 3 gotas de solucion en el centro de la superficie del
prisma.

Cerrar cuidadosamente el prisma secundario.

Encender la lampara usando el interruptor en el lado izquierdo. Ajustar la
lampara para asegurar el brillo adecuado en el prisma de medicién.
Observar por el ocular, girar la perilla de compensacion de color hasta
gue aparezca una linea clara y definida en el campo de vision.

Girar la perilla de medicién alineando la linea delimitadora con las
lineas de interseccidén (ajuste claro y oscuro al centro)

Mover la palanca de la parte inferior izquierda y leer en la escala superior
el indice de refraccion y repetir la operacion  en funcion del nimero de
muestras a usar.

Registrar el indice de refraccion. Después leer el termometro y registrar
la temperatura.

Después de terminar, limpiar el refractdmetro.

Figura7. Refractémetro utilizado en la etapa experimental del trabajo de

graduacion

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.
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Determinacion del pH

a)

b)

d)

Tomar una muestra de 5ml de biodiesel, agregar 5ml de agua
desmineralizada (relacion 1:1) con la ayuda de una jeringa desechable.
Agitar la mezcla por un par de segundos

Decantar la fase inferior y colocarla en un earlenmeyer

Medir con la ayuda de un potenciometro el pH hasta que el valor sea

constante

Figura8. Procedimiento parala medicién de pH de cada muestra

refinada

e - Dejardecantsria
Mezcla relacion 1:1 Agitarambasfases para solucion

biodiesel:agus lograris extraccion

liquido-liquido l

MedirelpHde la fase Extraerls fase mas
extraids denss (sgus)

Fuente: elaboracion propia. Fotografia tomada en laboratorio de industria productora de

biodiesel.
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