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Absorbancia

Adsorbato

Adsorbente

Adsorcién

Alcohol

Biodiésel

GLOSARIO

Se define como el logaritmo (de base 10) negativo de

la transmitancia.

Sustancia adsorbida en la superficie de un
adsorbente: el adsorbato se adhiere sobre la
superficie del adsorbente por un proceso de

adsorcion.

Sustancia, generalmente sdlida, con una gran
capacidad de adsorcién. Suele tener estructura

porosa.

Fendmeno de acumulacion de particulas sobre una
superficie por atraccién por un cuerpo, moléculas o

iones de otro cuerpo.

Compuestos quimicos organicos que contienen un
grupo hidroxilo (-OH) en sustitucién de un atomo de
hidrogeno enlazado de forma covalente a un atomo

de carbono.

Combustible liquido que es obtenido a partir de
lipidos naturales como aceites o grasas animales, el
cual puede ser utilizado como sustituto total o parcial

del gasoleo obtenido del petréleo.
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Blanco

Caolin

Carbonato de calcio

Espectrofotometro

Espectroscopia

Agua, reactivo o matriz equivalente a lo que no se le
aplica ninguna parte del procedimiento analitico y

sirve para evaluar la sefal de fondo.

Suelo natural en el que abunda la caolinita, que le
aporta a menudo un color blanco. Es utilizada en
ciertos medicamentos y como agente adsorbente.
Cuando la materia no es muy pura, se utiliza en

fabricacion de papel.

Compuesto ternario, que entra dentro de la categoria
de las oxisales. Es una sustancia muy abundante en
la naturaleza. Se utiliza habitualmente como
suplemento de calcio, como antiacido y agente
adsorbente. Es fundamental en la produccién de

vidrio y cemento, entre otros productos.

Aparato que mide la cantidad de luz absorbida por
una sustancia en disolucién y compara intensidades

espectrales con respecto a una longitud de onda.

Procedimiento analitico que se fundamenta en la
medicion de la cantidad de energia radiante que
absorbe un sistema quimico en funcion de la longitud
de onda de la radiacion, basada en la interaccion

materia-radiacion electromagnética.
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Adsorcion por el cual un elemento o compuesto
quimico, se adhiere a una superficie, que puede
estar formada por el mismo tipo de compuesto o por
alguno diferente, y en el que la especie adsorbida

(fisisorbida) conserva su naturaleza quimica.

Alcohol con tres grupos hidroxilos (—OH). Se trata de
uno de los principales productos de la degradacion
digestiva de los lipidos. Junto con los &cidos grasos,
es uno de los componentes de los triglicéridos y los
fosfolipidos. Se presenta en forma de liquido a
temperatura ambiente de 25 grados Celsius y es

higroscépico e inodoro.

Glicerina remanente en el biodiésel.

Es la suma de la glicerina libre y la porciéon de
glicerina de un aceite o una grasa que no ha
reaccionado o que ha reaccionado parcialmente.
Ecuacion que relaciona la cantidad de sustancia que

se une a una superficie con concentracion en fase

gaseosa o en solucién, a temperatura fija.
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Isoterma de
Freundlich

Isoterma de

Langmuir

Lavado

Maceracién dinamica

Refinacién

Refractometria

Isoterma de adsorcidbn cuya curva relaciona la
concentracion de un soluto en la superficie de un
adsorbente, con la concentraciéon del soluto en el

liquido con el que esta en contacto.

Isoterma de adsorcién que relaciona la adsorcién de
moléculas en una superficie solida con la presion de
gas o concentraciéon de un medio que se encuentre
encima de la superficie sélida a una temperatura

constante.

Operacion que consiste en adicionar pequefas
cantidades de agua al biodiésel con la finalidad de
remover pequefias trazas de glicerina y reactivos

remanentes.

Proceso de extraccion solido-liquido. El producto
sélido posee una serie de compuestos solubles en el
liguido extractante que son los que se pretende

extraer.

Proceso de purificacibn de una sustancia quimica
obtenida muchas veces a partir de unrecurso

natural.

Método Optico de determinar la velocidad de
propagacion de la luz en un medio, la cual se
relaciona directamente con la densidad de este

compuesto.
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Transesterificacion

Transmitancia

Proceso de intercambiar el grupo alcoxi de un éster
por otro alcohol. Estas reacciones generalmente son
catalizadas mediante la adicion de un acido o una

base.

Magnitud que expresa la cantidad de energia que

atraviesa un cuerpo en la unidad de tiempo.
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RESUMEN

En este trabajo se tuvo como objetivo evaluar el tratamiento del biodiésel
mediante el uso de 3 diferentes adsorbentes (carbonato de calcio, caolin, talco).
Se realizaron variaciones en la concentracion y el tamafio de particula del
adsorbente, tiempo y velocidad de agitacién, donde se monitored el proceso
mediante la medicién del indice de refraccion y absorbancia del agua de lavado
en funcién del tiempo; se compard este valor con los valores de refinamiento
convencional y con base al comportamiento de las mediciones se determing si
es posible purificar biodiésel por medio de materiales adsorbentes. Ademas se
cuantificé el contenido de glicerina libre y total mediante el Método AOCS® Ca

14-56 durante la etapa de purificacion.

En el proceso de tratamiento del biodiésel se dosificé glicerina al 5 por
ciento masa-masa respecto al biodiésel. La mezcla se agité durante un tiempo
minimo de 15 minutos. Se realizaron pruebas con diferentes tipos (caolin,
carbonato de calcio, talco) y concentraciones de adsorbente (2, 4 por ciento
masa-masa) en intervalos de 15 minutos hasta obtener el punto de ruptura del

material adsorbente.

El biodiésel tratado fue enviado a las instalaciones del Ministerio de
Energia y Minas en donde se sometio a varios tipos de pruebas para determinar
sus propiedades fisicoquimicas, para comparar y verificar si cumple con las
normativas establecidas por el Reglamento Técnico Centroamericano RTCA
75.02.43:07.
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Los resultados obtenidos demostraron que es posible tratar el biodiésel
con adsorbentes minerales, ademas se evidencié que existen diferencias
significativas entre los adsorbentes minerales con las variables definidas en el
disefio experimental. El talco al 4 por ciento masa-masa a 800 revoluciones por
minuto, fue el mineral mas eficiente en la remocién de glicerina libre y total con
un porcentaje de remocién de 0,05y 0,14 por ciento respectivamente. Segun la
Norma ASTM 6751 los resultados fueron satisfactorios respecto a la remocion
de glicerina total, sin embargo, el contenido de glicerina libre se encontr6 fuera

de los parametros.
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OBJETIVOS

General

Evaluar el refino de biodiésel en funciébn del uso de tres diferentes
adsorbentes comerciales (caolin, carbonato de calcio y talco), para la remocion
de glicerina libre y glicerina total, con base al tiempo de contacto por

maceracion dindmica a escala laboratorio.

Especificos

1. Evaluar la reduccién del contenido de glicerina libre y total mediante el
contacto del biodiésel con tres materiales adsorbentes hasta cumplir la

especificacién de la Norma ASTM 6751.

2. Evaluar el contenido de glicerina libre y total presentes en el biodiésel
con los 3 adsorbentes seleccionados, durante el proceso de adsorciéon
segun el Método AOCS® Ca 14-56.

3. Evaluar el proceso de adsorcion de glicerina en funcién del tiempo
(monitorear), mediante la medicion de indice de refraccion o

absorbancia del agua de lavado del material adsorbente.

4. Comparar las caracteristicas fisicoquimicas del biodiésel tratado con
materiales adsorbentes y el obtenido mediante lavados con agua y

determinar sus diferencias significativas.
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5. Comparar el porcentaje de remocién de glicerina libre y glicerina total
utilizando tres materiales adsorbentes (caolin, carbonato de calcio y

talco) y determinar si existen diferencias significativas.

6. Realizar un estudio comparativo del proceso de adsorcidén con los tres
adsorbentes seleccionados mediante la correlacion de los datos

experimentales con los modelos de isotermas de adsorcion.

Hipotesis

El biodiésel obtenido a partir de aceite vegetal, puede ser tratado mediante
el uso adsorbentes a escala laboratorio y planta piloto, determinando su grado
de purificacion en el contenido de glicerina libre y total, variando el tipo (caolin,
carbonato de calcio y talco) y concentracion (2 y 4% m/m) del adsorbente y la
velocidad de agitacion (600 y 800 rpm).

Hipotesis nula:

Existen diferencias significativas en el porcentaje de remocion de glicerina
libre y total del biodiésel purificado con caolin, carbonato de calcio y talco a

diferentes concentraciones y velocidades de agitacion a escala laboratorio.

Hipotesis alternativa:

No existen diferencias significativas en el porcentaje de remocion de
glicerina libre y total del biodiésel purificado con caolin, carbonato de calcio y
talco a diferentes concentraciones y velocidades de agitacion a escala
laboratorio.
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INTRODUCCION

Para mantener los ritmos de crecimiento energético protegiendo el medio
ambiente y buscando la no dependencia del combustible diésel basado en el
petréleo, es que surge la necesidad de una fuente alternativa de energia; dando
especial interés a las energias renovables provenientes de fuentes no

convencionales (ERNC).

Los combustibles que se producen actualmente a escala industrial son el
bioetanol y el biodiésel, constituyéndose en los actores de mayor relevancia
mundial dentro de los biocombustibles. El biogas, con un desarrollo mas

modesto, completa esta terna de biocarburantes.

El biodiésel se obtiene del procesamiento de oleaginosas (soya, girasol,
canola, mani, lino, algoddn, palma, ricino, higuerillo), de grasa animal o aceite

vegetal usado, y se puede utilizar puro o mezclado con diésel 2D.

La ventaja que ofrecen con su utilizacion en motores de combustion,
sustituyendo a combustibles derivados de hidrocarburos fésiles, es la no

contaminacion global de la atmdsfera.

En paises con alto enfoque a las energias renovables, como Estados
Unidos y Francia, ya existe una produccion continua de biodiésel obtenido a
partir de las materias primas que mas les conviene, como aceite de soja o de

girasol.
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El biodiésel es el resultado de una transesterificacion de aceites
vegetales o grasa animal, dicha transesterificacion se hace con metanol en
medio alcalino; como resultado se obtienen los ésteres metilicos (biodiésel) y
como subproducto se obtiene glicerina, la cual puede quedar mezclada con el
biodiésel y provocar dafios en los motores. Para eliminar el exceso de glicerina
existen diferentes alternativas, una de ellas es mediante lavados con agua, otra
utiizando medio adsorbentes y la tercera es por métodos fisicos

(centrifugacion).

En apariencia, el lavado con agua es el método mas econdémico, ya que
aprovecha la caracteristica hidrofilica de la glicerina, sin embargo genera un
remanente de humedad en el biodiésel que causa serios problemas en los
motores, por lo que se hace necesario un procedimiento adicional de secado.
Este aunado al tratamiento posterior que debe darse a las aguas de lavado

elevan considerablemente el costo de produccion.

El presente trabajo de graduacion consiste en el tratamiento del biodiésel
mediante el uso de 3 diferentes adsorbentes (caolin, carbonato de calcio, talco),
sometidos a diferentes parametros de control (tiempo de agitacién, tamafio de
particula, concentracion del adsorbente, velocidad de agitacion) durante el
proceso de purificacion. El proceso se monitore6 mediante la medicion de
indice de refraccién y absorbancia. La cuantificacion de glicerina libre y total se
realiz6 mediante el método yodométrico-acido peryddico. El producto final se
caracteriz6 fisicoquimicamente para evaluar la eficiencia de la metodologia

empleada.

El biodiésel obtenido se sometié a un analisis de calidad cumpliendo con
el Reglamento Técnico Centroamericano, RTCA 75.02.43:07 el cual especifica

las caracteristicas fisicoquimicas que debe cumplir el biodiésel para ser
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utilizado o comercializado como carburante, especificamente en el contenido de
jabones y glicerina libre y total. El propdsito es establecer si, mediante el uso de
adsorbentes, es posible reducir la concentracion de glicerina libre al 0,02 por

ciento y la glicerina total al 0,24 por ciento como lo establece la Norma ASTM
6751.
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1. ANTECEDENTES

En el campo de estudio de biocombustibles se han realizado varios
estudios para la obtencion de biodiésel a partir de diferentes aceites y grasas de
origen animal como vegetal. De igual manera, se encuentran estudios
relacionados con el tratamiento del biodiésel como producto final. A

continuacion se presentan los mas destacados.

En Guatemala el biodiésel 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 biodiésel (B-20, B-50, B-100), en los vehiculos de Grupos Objetivo,
Guatemala, Centro Ameérica, 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 danesa

adaptada para la fabricacion de grandes cantidades.

El método de lavado y purificacion de biodiésel en el proceso de
biodiésel es variado, existiendo una gran cantidad de métodos para su
elaboracion. El método presentado por Josué Martinez Lara en su trabajo de
graduacion en la Facultad de Ingenieria de la Universidad Michoacana de San
Nicolas de Hidalgo, México en Mayo del 2008 quien realiz6 la investigacion de
tesis titulada Obtencidn de biodiesel a partir de aceite vegetal y uso de silice en
su purificacién. Se determind que el uso de silice remueve al igual que el agua

el contenido de jabdn que se forma durante la reaccion de transesterificacion.



El producto final cumplié con las especificaciones exigidas por la ASTM
para las pruebas fisicoquimicas, destacando que la estabilidad a la oxidacién
para los tratamientos con silice se mejor6 al doble comparado con los

tratamientos en donde se utilizé agua para la refinacion.

El tratado de cooperacion de patentes publico el 28 de Abril de 2010 la
patente titulada. Un método de purificacion de un combustible biodiésel, que
comprende: poner en contacto a dicho combustible biodiésel con al menos un
material adsorbente que comprende silicato de magnesio. La empresa
encargada de publicar la patente fue The Dallas Group of America INC, en los
Estados Unidos de America. Los resultados de la experimentacion arrojaron
gue es posible reducir el contenido de glicerina, jabones y agua con el material
adsorbente. Ademas se demostrd que las caracteristicas fisicoquimicas del
producto final no sufren cambios significativos cumpliendo con las

especificaciones seleccionadas por la ASTM para biodiésel.

En la Universidad de San Carlos de Guatemala se han elaborado
investigaciones realizando tesis relacionadas con el tema de biodiésel y su

tratamiento posterior.

En agosto de 2005, Herbert Roberto Romero Erazo, realiz6 el estudio de
tesis. Elaboracion, analisis y comparacion de biodiesel a partir de aceite de
palma usado (Elaeis guineensis) mediante dos procesos, a nivel de planta
piloto. Se llevaron a cabo las reacciones de transesterificacion y esterificacion
de Fischer a nivel laboratorio y a nivel de planta piloto para obtener el biodiésel.
El avance de la reaccion se determind por observacion y la verificacion,
mediante analisis de absorcién de infrarrojo para determinar grupos funcionales

en las muestras. Se obtuvo que el biodiésel obtenido, en mezclas de hasta 20



por ciento, funciona y las emanaciones son menos irritantes que las del aceite

combustible diésel automotriz.

En noviembre de 2007, Nelson Dario Barraza Lopez, realizé el estudio de
tesis denominado Analisis comparativo de la elaboracion de biodiesel, a partir
de aceite crudo de palma africana por medio de dos procesos, a nivel
laboratorio y planta piloto. Se efectuaron pruebas para obtener biodiésel a partir
de aceite crudo de palma africana por medio de dos procesos: esterificacion-
transesterificacion y solo transesterificacion, trabajando a nivel laboratorio
definiendo variables para su escalamiento a nivel planta piloto. Se llegd a la
optimizacién de los dos procesos, el primer proceso con la utilizacién de calor

en la primera etapa y el segundo proceso sin la utilizacion de calor.

En el informe de trabajo de graduacion realizado en el 2011 por Maria
Verodnica Espinal Corrales estudiante de Ingenieria Quimica de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad de San Carlos de Guatemala que tiene por titulo
Estudio para la generacién de datos a nivel laboratorio del sistema ternario
etanol-biodiesel-agua a temperatura ambiente y 640 mm Hg. Se caracterizo el
sistema ternario en equilibrio liquido-liquido con el objetivo de determinar cudl
es la relacion éptima de biodiésel y agua para el nimero de lavados requeridos
para la refinacion del biodiésel. Se estimo6 que el numero el nimero de ciclos de
lavado para refinar etanol de biodiésel es 6 a una relacion 2.5:1 de biodiésel:

agua.

En el 2012, Rosa Maria Lemus realizé la investigacion a nivel de trabajo
de graduacion Evaluacion del uso de una resina de adsorcién comercial en el
proceso de refinacion de biodiesel producido a partir de aceite de Jatropha
Curcas a nivel laboratorio. El objetivo de la metodologia era determinar la



factibilidad de refino del biodiésel mediante resinas de adsorcidon a través de

una columna de lecho empacado.

También existe un estudio de factibilidad econémica para el uso de
adsorbentes en la purificacion del biodiésel el cual fue realizado en Mayo de
2009 bajo el titulo Evaluacion econdmica de dos métodos para la purificacion de
biodiesel, por Clara Patricia Ramirez de Leodn estudiante de la Maestria en
Gestidn Industrial de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de San Carlos
de Guatemala. El objetivo del trabajo fue evaluar el tratamiento de biodiésel,
mediante el uso de adsorbentes minerales para la remocion de humedad y
glicerina. Luego de aplicar las pruebas se establecié cual de los minerales seria
el mejor, obteniendo resultados favorables con las zeolitas cationicas. Se
realiz6 un estudio de rentabilidad, costo y factibilidad de implementar dos de
ellos.



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 que busca ser aprovechada, por lo general son sustancias susceptibles
de quemarse con algunas excepciones. La principal caracteristica de un
combustible es su capacidad para desprender calor por la combustion completa
de una unidad de masa del combustible, el cual es llamado poder calorifico. En
el sistema internacional de medidas se mide en julios por kilogramo, los
combustibles mas frecuentes son los materiales organicos compuestos en su
mayoria por los elementos carbono e hidrogeno. 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 maguinas 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; 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 (onafta), biodiésel, 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, gasoéleos y hasta los gases se utilizan para motores de
combustion interna normalmente. Se le llama también combustibles a las
sustancias empleadas para producir la reaccién nuclearen el proceso de fusion,

aungue este proceso no es propiamente una combustion.

2.1.1. Combustibles fosiles

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 carbén 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 automoviles. El carbén es el
combustible méas utilizado para la generacibn 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.

2.1.2. Biocombustibles

Los biocombustibles provienen de la biomasa, obtenidos del
procesamiento de materia organica originada en un proceso bioldgico,
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
esta. 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 biodiésel; el etanol puede ser utilizado en
motores que utilizan gasolina, mientras que el biodiésel puede ser utilizado en

motores que utilizan diésel.

2.1.2.1. Biodiésel

El biodiésel es un combustible liquido que es 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
petrodiésel o gasoleo obtenido del petroleo. Se denomina biodiésel al éster que
se produce a partir de diversos tipos de grasas o aceites que pueden ser tanto
de origen vegetal (los aceites de soja, colza o girasol), como de origen animal,

(la grasa del pollo o el cebo de lares).

La ASTM lo define como ésteres monoalquilicos de acidos grasos de
cadena larga derivados de lipidos renovables tales como aceites vegetales y
gue se emplean en los motores de ignicidon de compresion (motores diésel) o en

calderas de calefaccion.

La elaboracién del biodiésel esta basada en la llamada transesterificacion
de los glicéridos, mediante la utilizacién 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 (biodiésel) se mezclan con el
combustible diésel convencional en cualquier proporcion o se utilizan como
combustible puro (biodiésel 100 por ciento) en cualquier motor diésel. El glicerol

desplazado se recupera como un subproducto de la reaccion.

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

indica el porcentaje por volumen de biodiésel en la mezcla.

El biodiésel tiene un sin numero de beneficios para el medio ambiente,
este combustible tiene 50 por ciento menos emisiones de mondéxido de carbono

y 78 por ciento menos emisiones de diéxido de carbono que el petrodiésel.

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

en el petréleo.



2.1.2.2. Origen del biodiésel

El biodiésel se origina de un sin nimero de productos organicos, ya que
su elaboracion puede partir tanto desde cascara de aguacate hasta semilla de
girasol, pero por las condiciones y las caracteristicas de cada producto es
recomendado extraer el biodiésel de plantas oleaginosas tales como:

o Soya

J Girasol

. Mani

. Colza

. Palma
. Lino

. Cartamo
. Nabo

Ademas, también se pueden utilizar aceites usados, grasas animales tales
como la manteca de cerdo, sebos y grasas amarillas, y otros vegetales que en

su semilla pueden generar aceites tales como:

. Algodon

. Maiz

Realmente el biodiésel no tiene definicion estricta, sino que simplemente
se obtiene de aceites vegetales, grasas animales y sus ésteres metilicos que se
utilizan después de un proceso, como combustibles. Sin embargo, la tendencia
es cada dia mayor hacia los ésteres alquilicos de aceites vegetales o grasas
animales y no a aceites o grasas solas, utilizados como combustible en los

motores diésel.



Por otra parte los quimicos definen el biodiésel como una mezcla de los
ésteres metilicos de los acidos grasos triglicéridos de los aceites vegetales y/o

grasas animales empleados como materia prima.

Estos ésteres grasos pueden mezclarse o no con diésel petrolifero. Al
porcentaje de biodiésel puro que se encuentra en el combustible se le

denomina porcentaje de biomasicidad o, simplemente, bioesteraje.

Asi, el biodiésel B30 tiene 30 por ciento de bioesteraje, es decir, un 30
por ciento de ésteres grasos y un 70 por ciento de diésel petrolifero. Este es el
tipo de diésel que han de consumir los coches que tengan mangueras de

caucho natural.

El biodiésel B100 tiene un bioesteraje del 100 por ciento, es decir, solo
contiene ésteres grasos (no contiene diésel petrolifero). Este tipo de diésel solo
lo pueden utilizar los coches que tengan mangueras de caucho sintético.
Légicamente, cambiandole al coche las mangueras de caucho natural por
caucho sintético o bien comprandolo de féabrica con las mangueras de dicho

material se podra consumir este tipo de biodiésel puro.

2.1.2.3. Siembra de plantas oleaginosas

Las plantaciones oleaginosas, y en especial la palma africana, han
pasado a ocupar una gran extensiébn en el territorio guatemalteco. Estas
plantaciones vinieron a sustituir las plantaciones de algodon que dejaron de ser
rentables por el alto costo de los plaguicidas utilizados para el control de

insectos devoradores.
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La palma africana mide en promedio 6 metros de altura y tiene un
diametro de tronco de 1,5 metros. Es muy parecida a la palma normal y se
siembra en hileras, a 3 metros de distancia entre cada una y tres metros de
distancia entre cada hilera. No requiere de ningun cuidado especial, salvo los

primeros 2 afios de riego y fertilizacion.

La planta da sus primeros frutos aproximadamente a los tres afios de
haber sido sembrada. El fruto es una gran semilla ovalada de medio metro de

largo por 40 centimetros de radio con un peso promedio de 16 libras.

El tiempo de vida productivo de la palma es de 22 a 25 afios y no
requiere ningun cuidado especial, salvo si es atacada por algun insecto se debe
de aplicar un insecticida. Pero esto no trae grandes gastos para los agricultores.
Realmente este es un cultivo que no requiere de grandes gastos y crea muy
buenos beneficios ya que todas las partes de la palma se utilizan, por lo tanto

no hay desperdicios.

Otro beneficio de este tipo de cultivos es que crea un ambiente forestal,
evita la erosién del suelo y se convierte en un pulmén, ayudando a la

elaboracion de oxigeno para un pais tan contaminado como Guatemala.

2.1.2.4. Extension de plantas oleaginosas en el

pais

El area sembrada actualmente con palma africana es aproximadamente
15 000 hectareas, principalmente en la costa sur, en los municipios de La
Gomera y Tiquisate del departamento de Escuintla. Esta actividad emplea
permanentemente mas o menos a 6 500 personas. El cultivo inicia su

produccion a los tres afios y puede explotare por veinticinco aflos mas.
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Produce dos tipos de aceite: de pulpa (llamado de palma) y de almendra
(lamado de palmiste). El primero posee dos fracciones: liquida (oleina) usado
en la elaboracion de aceites comestibles y soélida (estearina) utilizado en la
elaboracion de mantecas; el aceite palmiste es usado en la elaboracion de
jabon. Actualmente existen siete plantas distribuidas en Tecun Uman, Tiquisate,
Gomera, Retalhuleu, Coban y Mazatenango.

La produccién de aceite en el ambito nacional es de 336 600 quintales. El
costo total aproximado por hectarea para una produccién de ochenta quintales
es de Q 6 000. Este es el material oleaginoso de mayor produccion en el pais.

Mediante procesos mecéanicos y térmicos se extrae del fruto de la palma el
aceite crudo (de color rojo), el cual se incorpora a otros procesos para Su
fraccionamiento y asi obtener otros productos.

2.1.3. Lipidos

Los lipidos son un conjunto de moléculas organicas, la mayoria son
biomolecular, compuestas principalmente por carbono e hidrégeno y en menor
medida oxigeno, aunque también pueden contener fésforo, azufre y nitrégeno,
tienen como caracteristica principal el ser hidrofobias o insolubles en agua y en
solventes orgénicos 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.

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
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posean en su composicion acidos grasos (lipidos saponificables) o no lo posean

(lipidos saponificables).

2.1.4. Reaccion de transesterificacion

El método utilizado comercialmente para la obtencién de biodiésel es la
transesterificacion. Se basa en la reaccion de moléculas de triglicéridos (el
namero de atomos de las cadenas esta comprendido entre 15 y 23, siendo el
mas habitual de 18) con alcoholes de bajo peso molecular (metanol, etanol,

propanol, butanol) para producir ésteres y glicerina.

La reaccion de transesterificacion, figura 1, se desarrolla en una
proporcion molar de alcohol a triglicérido de 3 a 1, reaccionando en la
metandlisis 1 mol de triglicérido con 3 moles de alcohol (aunque se afiade una
cantidad adicional de alcohol para desplazar la reaccién hacia la formacion del
éster metilico). El triglicérido es el principal componente del aceite vegetal o la
grasa animal. Ademas, la formacion de la base de la glicerina, inmiscible con
los ésteres metilicos, juega un papel importante en el desplazamiento de la

reaccion hacia la derecha.
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Figura 1. Reaccion de transesterificacion

R.‘CD-OGISH, - ror [N Q?]—{e
P R
R.:CC)C)CIH -+ CTHOH e — RECOO{?‘H -+ R COOCH,,
R COOCH., R COCCH,,
TriglfcErido ovgifcerido

= ¥ H Cortafizador HO]CHa
R,COOCH + CH,OH = — HOCH + R,COOCH,
R COOCH,, RyCOCCTH,

g ifcErTdo AdonogiicErido

Fuente: http://www.patentados.com/patente/procedimiento-produccion-biocarburantes-

mediante-catalisis-heterogenea-empleando. Consulta: 11 de febrero de 2014.

2.1.5. Especificaciones del biodiésel

Los respectivos Comités Técnicos de Normalizacion o Reglamentacion
Técnica a través de los entes de normalizacion o reglamentacion técnica de los
paises miembros de la region centroamericana y sus sucesores han establecido
los parametros de calidad para el biodiésel mediante el Reglamento Técnico
Centroamericano, RTCA 75.02.43:07, biocombustibles, biodiésel (b100) y sus
mezclas con aceite combustible diésel. A continuacion se mencionan las

especificaciones.

2.15.1. Punto de inflamabilidad

Para que se produzca la reaccidbn de combustion, la mezcla de
combustible y comburente debe alcanzar una temperatura minima necesaria
que 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 ignicion y la reaccion continuard hasta que se

agote el combustible o el comburente.
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2.1.5.2. Contenido de azufre total, porcentaje masa

Es importante conocer el contenido de S de los combustibles ya que esto
determina la cantidad de SO, que aparecera en los humos, como resultado de
la combustion. El SO, se oxida lentamente a SO3 (tribxido de azufre) que es el
responsable de las llamadas lluvias acidas. Una forma de reducir la formacién
de SOj; es controlar el exceso de aire de forma tal que se emplee el minimo

exceso de aire posible.

2.1.5.3. 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.

2.1.5.4. Calor de combustion, MJ/kg

EL calor de combustién es la cantidad de calor que se libera cuando se
guema cierta cantidad de masa de un combustible; las unidades estan dadas en
energia por unidades de masa, es decir, kilojulios por kilogramo o kilocaloria por

kilogramo o Unidad Térmica Britanica (BTU) por libra.

2.1.55. Gravedad API, °API

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

petréleo.
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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.

2.1.5.6. Viscosidad cinematica

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) est4 en funcién 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.

2.15.7. Ceniza, porcentaje peso

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

eliminados en el proceso.

2.1.5.8. indice de cetano, calculado

La facilidad con la que se inflama el combustible en los motores diésel es
el indice de cetano. Guarda relaciébn con el tiempo que transcurre entre la
inyeccion del carburante y el comienzo de su combustién, 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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2.1.5.9. Agua y sedimentos, porcentaje volumen

El agua se puede formar por condensacibn 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 biodiésel puede absorber hasta 40 veces mas agua que el diésel.

2.1.5.10. Destilacién, 760 mm Hg con base a

recuperado °C

La destilaciéon (volatilidad) en los hidrocarburos tiene una gran importancia
en el desempefo especialmente en el caso de combustibles y solventes. El
rango de ebullicion nos brinda la informacién de la composicién, 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.

2.1.5.11. Glicerina libre y total

La glicerina libre es la cantidad de glicerina remanente en el combustible.
Mientras que la glicerina total es la suma de la glicerina libre y la porcion de
glicerina de un aceite o0 grasa que no ha reaccionado o que ha reaccionado

parcialmente.

2.1.6. Adsorcion

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

superficie tras entrar en contacto con este.
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El adsorbente dispone de microporos, 0o 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.

2.1.6.1. Quimisorcion

La quimisorcion 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
quimisorcion es particularmente importante en la catalisis heterogénea, la forma
mas comun en la industria, donde un catalizador solido interacciona con un flujo
gaseoso, el reactivo o los reactivos, en lo que se denomina reaccion en lecho
fluido.

La adsorcién del reactivo por la superficie del catalizador crea un enlace
qguimico, alterando la densidad electronica alrededor de la molécula reactiva y
permitiendo reacciones que normalmente no se producirian en otras

circunstancias, la corrosion es un ejemplo de ello.

Las caracteristicas generales de la quimisorcibn se enlistan a

continuacion:

o Hay especificidad, sélo algunos sitios superficiales adsorben ciertas

moléculas.
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o 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.

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

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

espontaneo.

2.1.6.2. Fisisorcion

La fisisorcion es la forma méas simple de adsorcion 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
expuesta al ambiente acumula una capa de material fisisorbido. Las

caracteristicas generales de la fisisorcion son:

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

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

o 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 adsorcion y desorcion posterior.

o 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 adsorcion.
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o La etapa primaria en la adsorcion 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.

o En la adsorcion fisica el equilibrio se establece entre el adsorbato y la
fase fluida. En los sistemas solido-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.

o 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.

2.1.6.3. Descripcion del proceso de adsorcién

El proceso de adsorcion se da en una serie de etapas sucesivas como se

muestra en la figura.

Figura 2. Etapas en el proceso de adsorcion

Etapa3d

Etaga 1 L Etapa 2 —_—

L

Fuente: http://www.scielo.cl/scielo.php?script=sci_arttext&pi =S0718-07642010000600016,
Consulta: 24 de febrero de 2014.
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o Etapa 1, difusion externa: el adsorbato se aproxima a la superficie externa
del sdlido, para lograrlo debe vencer la resistencia de una fina capa
acumulada alrededor del adsorbente (interface solido-fluido).

o Etapa 2, difusion interna: debido a que la superficie externa expuesta por
las particulas tiende a ser menor al 1 por ciento del total, el adsorbato
migra a través de la red porosa del sélido.

o Etapa 3, la adsorcidén del adsorbato: en esta etapa el adsorbato se adhiere

a la superficie del adsorbente.

2.1.6.4. Adsorcién de mezclas

En la aplicaciéon de la adsorcién al tratamiento de aguas residuales,
siempre se presentan mezclas de compuestos organicos. Ello suele provocar
un descenso de la capacidad de adsorcidon individual para cada uno de los
compuestos presentes si se hallan en una solucibn que contiene varios
compuestos, aungue la capacidad de adsorcién global puede ser superior a la
capacidad de adsorcion individual de cada uno de ellos. El grado de inhibicion
del proceso de adsorcién de cada uno de los adsorbatos depende del tamafio
de las moléculas a adsorber, de sus afinidades para la adsorciéon y de sus

concentraciones relativas.
2.1.6.5. Cinética de la adsorcion
El estudio de las isotermas de adsorcion nos permite determinar para un

sistema soluto-adsorbente dado, el grado de separacion que puede ser logrado
y la separabilidad del proceso respecto a la concentracion del soluto.
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Sin embargo, para el desarrollo del modelo de la adsorcion es necesario
poder establecer, mediante el empleo de coeficientes de transferencia de masa,

la velocidad de adsorcion o el tiempo necesario para alcanzar cierta separacion.

La velocidad efectiva de la adsorcion depende tanto de las condiciones de
operacion (flujo, temperatura, composicion y presion), como de la configuracion
del sistema (intermitente o de columna) y del tamafio del equipo donde se

realizara la operacion.

2.2. Mecanismos de transporte en la adsorcion

Para que una particula de soluto pueda ser adsorbida en la superficie del
adsorbente, el soluto tiene que pasar del seno de la fase liquida a la superficie
del adsorbente. Varias resistencias al movimiento del soluto existen en este

proceso que pueden visualizarse principalmente como:

o Resistencia de la pelicula del liquido que rodea al adsorbente: el soluto
se difunde desde el seno del liquido a través de la pelicula de liquido que
rodea a la particula de adsorbente.

o Resistencia a la difusion en el seno del adsorbente: el soluto se difunde a
través del seno del adsorbente.

o Resistencia a la difusion dentro del poro: la adsorcion se efectla
principalmente dentro del poro, por lo que el soluto se debe difundir a
través del liquido al interior de los poros.

o Resistencia a la reaccion en la superficie: el soluto se une al sitio de
adsorcion por medio de una reaccion de superficie, la cual es mas rapida

gue los procesos anteriores.
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2.3. Isotermas de adsorcion

Las isotermas de adsorcion son las funciones matematicas mas usadas
para describir los procesos de adsorcién. Se construyen relacionando la
capacidad de adsorcion del adsorbente (q) versus la concentracion o presion en
equilibrio de su precursor en el fluido, manteniendo constante las otras variables
involucradas (pH, masa del adsorbente, tiempo de contacto, entre otras). Esta
relacion depende considerablemente de la temperatura del sistema, por ello se
obtiene a temperatura constante. La seleccion de la temperatura es un factor
importante ya que se debe controlar para mantener las condiciones de
operacion. Generalmente se prefiere acondicionar la temperatura a condiciones

préximas a la temperatura ambiente.

Cuando el proceso de adsorcion se lleva a cabo en un sistema sélido-gas,
la isoterma nos ayuda también a determinar el area superficial del adsorbente,
el volumen de poros y la distribucion de estos por tamafio. Asi también,
proporciona informacion relevante sobre la magnitud del calor de adsorcion y la
adsortividad del gas o vapor sobre el adsorbente.

Los datos de adsorcion pueden ser representados por varios modelos de
isotermas que sirven para explicar las diversas formas que puede adoptar esta
isoterma. Entre estos, los mas importantes son los de Langmuir, Freundlich,

Temkin, Elovich, Brunauer-Emmet-Teller (BET) y Dubinin.

2.3.1. Isotermas de adsorcion en un sistema solido-liquido

La adsorcion en un sistema sélido-liquido es un proceso frecuente (ya que
muchos contaminantes se encuentran en solucién), pero a su vez es mas

complejo que en un sistema solido-gas. Esto se debe a que el solvente podria
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participar en el proceso de adsorcion (adsorcion cooperativa) compitiendo con
el o los solutos por ocupar los centros activos del adsorbente.

Las isotermas de adsorcidon en el sistema sélido-liquido se obtienen
relacionando la cantidad de soluto adsorbido por gramo de adsorbente (Qe)

versus la concentracion del soluto en el equilibrio (Ce).

La clasificacion de isotermas mas usada para los sistemas sélido-liquido
es la de Giles y Smith, en la que se propone cuatro clases de modelos: S, L, Hy
C, las cuales se diferencian por el comportamiento inicial de la isoterma. La del
tipo S es convexa y la del tipo L es concava en relacion al eje de concentracion
del soluto en la solucién, asemejandose a las del tipo Il y I, de la clasificacion
de la IUPAC.

La del tipo H se caracteriza por una fuerte adsorcion del adsorbato a bajas
concentraciones, mientras que la del tipo C presenta un comportamiento lineal

para bajas concentraciones, caracteristica de un sistema no competitivo.
Asi también, para mostrar las diferencias que se encuentran a altas

concentraciones de soluto se divide a las isotermas en los subgrupos 1, 2, 3, 4

y 5. La figura muestra las isotermas de acuerdo con la clasificacion de Giles.
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Figura 3. Tipos de isotermas
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Fuente: http://www.publicaciones.ua.es/publica/Detalles.aspx?fndCod=L19788479087227&idet,
Consulta: 24 de febrero de 2014.

Para describir las isotermas de equilibrio para un solo componente
existen muchos modelos de isotermas. Entre los mas usados para un sistema

sélido-liquido estan el de Freundlich, Langmuir, Temkin, Elovich, entre otras.
2.3.1.1. Isoterma de Freundlich

El modelo de Freundlich esta basado en la adsorcién sobre una superficie
energéticamente heterogénea; es decir, los sitios de adsorcién con la misma
energia de interaccion adsorbato-adsorbente se encuentran agrupados en
pequefias areas sugiriendo que los sitios de enlace no son equivalentes. Se

caracteriza por la siguiente ecuacion:

qe = KeC,/[Ec. 1]
Donde:
ge =concentracion del soluto retenido en el adsorbente en el equilibrio (mg/g)
Ce = concentracion de soluto en la solucion en el equilibrio (mg/L)

Ke = medida de la capacidad del adsorbente (L*mg?)
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n= intensidad de la adsorcion.

Los parametros K y n son determinados al graficar In(ge) vs. In(Ce)
Ing, = InKy + (1/n)ln(Ce) [Ec.2]
2.3.1.2. Isoterma de Langmuir
El modelo de Langmuir, en cambio, es valido para la adsorcion sobre una
superficie con un nimero finito de sitios idénticos, los cuales se consideran que

estdn homogéneamente distribuidos sobre la superficie del adsorbente. Se

expresa de la siguiente manera:

_ _9mCe
1+ bC,

Je [Ec. 3]

Donde:

gm y b= parametros de Langmuir relacionados a la méaxima capacidad de
adsorcién y la energia de enlace de la adsorcién, respectivamente.
ge = concentracion del soluto retenido en el adsorbente en el equilibrio (mg/g)

Ce = concentracion de soluto en la solucion en el equilibrio (mg/L)

La ecuacion precedente puede ser linealizada como se muestra a
continuacion:
C 1 1
— = (—) Ce + — [Ec. 4]
Je dm

Donde b y gnm son calculados al graficar (Ce/ge) versus Ce.

26



2.3.2. Area superficial

La mayor o menor utilidad de un determinado sustrato a la hora de llevar a
cabo un proceso dado de adsorcion, el cual puede ser una actividad catalitica,
de desecacion, de eliminaciobn de humos u otros contaminantes, se determina
apelando al concepto de area superficial; esto es, al area de la superficie
disponible por el solido para que tenga lugar la adsorcion. En particular son
determinantes las relaciones area superficial/ (volumen de sustrato) y area

superficial/ (masa de sustrato).

Como el area superficial depende no solo de las caracteristicas
geométricas del adsorbato (forma y nimero de particulas en que se encuentre
dividido) sino también del tipo de interaccion entre adsorbato y sustrato (mayor
o menor afinidad entre ellos), el area superficial de un sustrato es funcién de la

situacion de adsorcién particular.
2.4. Minerales adsorbentes
Los adsorbentes minerales son utilizados para limpiar derrames en

hidrocarburos y quimicos que pueden llegar a producir contaminaciéon en el

agua o el suelo. Existen diferentes tipos de adsorbentes basados en la arcilla.
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2.4.1. Caolin

El mineral caolinita es uno de los minerales mayoritarios en los diez
primeros metros de la corteza continental. Comparte la clasificacion en
abundancia con minerales como cuarzo, micas, feldespato y calcita. Solo en
contadas ocasiones posee todas las propiedades necesarias para que merezca

la pena su explotacion.

Caolinita es el nombre que recibe un mineral del grupo de arcilla, blanco,
silicato, aluminico hidratado. El término caolin es aplicado a productos
principalmente compuestos por caolinita (en algunos casos haloisita), el cual se
produce a partir de yacimientos minerales que contengan una cantidad
significativa de caolinita. Se podria definir como caolin a toda roca masiva con
un porcentaje variable de minerales de la arcilla, de composicién igual o
préoxima a la del mineral caolinita, que sean faciles de concentrar por separacion

de los restantes minerales.

Las arcillas caoliniferas son materiales de uso directo en la industria,
mientras que los caolines son procesados previamente para incrementar las

propiedades deseadas, que residen en las particulas mas finas.

Las razones para esta serie de aplicaciones derivan de un conjunto de
propiedades entre las que destacan las siguientes: blancura, inercia ante los
reactivos quimicos, atoxicidad, poder cubriente, resistencia mecanica tras la
coccion, elevada refractariedad, suspensiones de altas concentraciones en

sélidos y baja viscosidad, disponibilidad y bajo costo.

La utilizacion mas comun es la de cubriente y carga en la industria del

papel. Otros mercados incluyen catalisis, pinturas, plasticos y caucho. Los
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caolines hidratados (no calcinados) se venden atomizados y en suspensiones
(65-70 % contenido en solidos), y deshidratado (calcinado que esta disponible
como polvo y en suspensiones con un contenido en solidos entre 50-55 por

ciento.

Figura 4. Caolin, mineral pulverizado y tamizado

Fuente: http://procomin.co/portfolio-item/caolines/
Consulta: 15 de septiembre de 2014.

2.4.2. Talco

El talco es un silicato de magnesio hidratado, de color blanco o gris
verdoso. Teodricamente contiene 31,7 por ciento de 6xido de magnesio, 63,5 por
ciento de 6xido de silicio y 4,8 por ciento de agua.

El talco raramente se encuentra en forma pura, en grandes reservas
minerales esta asociado con otros varios minerales. El acompafante mas
comun es la tremolita, aunque otros minerales, tales como serpentina, clorita,
antofilita y actinolita, son a menudo encontrados en las rocas de talco. El talco
de mas alta pureza es derivado de las rocas sedimentarias de carbonato de

magnesio. El talco menos puro se obtiene de rocas igneas.
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La industria del papel es la principal consumidora de talco. Existen dos
usos principales de talco en esta industria como cobertura, y como carga. El
talco para uso en la manufactura del papel debe ser suave, quimicamente

inerte, alta reluctancia, siendo hidrofobico y organofilico.

El talco es afiadido a los cosméticos para facilitar la aplicacion del polvo y
su esparcimiento, y para impartir buenas propiedades de deslizamiento y
adhesion. Como el poder de cobertura y la capacidad de absorcién de la
humedad son relativamente bajas es combinado frecuentemente con otros
polvos como caolin y 6xido de zinc. El talco es ademas un ingrediente en la
produccion de shampu en seco que pueden ser empleados para remover la
grasa o suciedad del cabello dificil de lavar, y para algunos shampu de

mascotas.

Figura 5. Talco, mineral pulverizado y tamizado

Fuente: http://spanish.alibaba.com/product-tp-img/talco-300-qu-mico-108135409.html
Consulta: 15 de septiembre de 2014.
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2.4.3. Carbonato de calcio

El carbonato de calcio, principal componente de la piedra caliza, es una
enmienda muy utilizada para neutralizar la acidez del suelo y suministrar calcio
(Ca) para la nutricion de las plantas. El término cal puede referirse a varios
productos, pero en el uso agricola generalmente se refiere a la piedra caliza

molida.

La piedra caliza es una roca sedimentaria comldn que se encuentra
ampliamente distribuida en depdsitos geoldgicos. Se ha utilizado a lo largo de
la historia como material de construccion, como agente de cementacion, y en la
agricultura para mejorar los suelos acidos. Un material de encalado agricola (cal
agricola) se define, en general, como cualquier sustancia que contenga Ca o
magnesio (Mg) y sea capaz de neutralizar la acidez. Muchos materiales pueden

ser clasificados como cal agricola.

La cal agricola se extrae de canteras o minas y por lo general requiere de
trituracion mecanica. La granulometria de la cal agricola es importante en la
determinacién de la rapidez con que reacciona con la acidez del suelo. La
piedra caliza de tamafio de particula mas pequefia reacciona rapidamente ya
que posee mas superficie expuesta para la reaccidon quimica. Las particulas
mas grandes son mas lentas en reaccionar, pero constituyen una fuente
sostenida, a largo plazo, de neutralizacion de la acidez. Usualmente se indica

la medida del tamafio de particula en la etiqueta del producto.
La piedra caliza es uno de los materiales terrestres mas utilizados.

Ademas de su uso en la construccién, se utiliza en diversas aplicaciones como

el control de la contaminacion del aire, sistemas de tratamiento de agua potable
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y aguas residuales, la estabilizacién de suelos, medicamentos, antiacidos y

cosmeéticos.

Figura 6. Carbonato de calcio, mineral pulverizado

Fuente: http://mexico-distr.all.biz/carbonato-de-calcio-g45154#.VEXeTfmG980
Consulta: 15 de septiembre de 2014.

2.5. Espectroscopiay medicién de absorbancia y transmitancia

Se denomina espectroscopia a la medicion de la cantidad de energia
radiante que absorbe un sistema quimico en funcion de la longitud de onda de
la radiacién basada en la interaccion materia-radiacién electromagnética, y a las

mediciones a una determinada longitud de onda.

La teoria ondulatoria de la luz propone la idea de que un haz de luz es un
flujo de cuantos de energia llamados fotones. La luz de una cierta longitud de
onda esta asociada con los fotones, cada uno de los cuales posee una cantidad

definida de energia.

La longitud de onda, A, del movimiento ondulatorio por el cual es

transmitida la energia radiante varia en un intervalo extremadamente amplio, la
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magnitud de esta longitud sirve como medio comodo para clasificar las diversas
formas de radiacion electromagnética. En la figura 7 se muestra una

representacion esquematica del espectro electromagnético.

Figura 7. Espectro electromagnético

Fuente: http://www.ieec.fcr.es.com. Consulta: 25 de febrero de 2014.

La transmitancia y la absorbancia se miden en un instrumento llamado
espectrofotometro, la solucion del analito se debe contener en algun recipiente

transparente, tubo o celda.
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Figura 8. Comportamiento de un haz sobre una celda
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Fuente: http://www.ieec.fcr.es.com. Consulta: 25 de febrero de 2014.

Como se ve en la representacion, ocurre reflexion en las interfases: aire-
pared, tanto como en la pared-solucion. La atenuacién del haz resultante es
sustancial. Ademas, la atenuacién de un haz puede ocurrir por dispersion de las

moléculas grandes y a veces por absorcidon de las paredes del recipiente.

Para compensar estos efectos, la potencia del haz transmitido por la
solucion del analito P es comparada comunmente con la potencia del haz

transmitido por una celda idéntica que contiene solamente solvente, PO.

En un espectrofotometro la luz de una fuente continua pasa a través de
un monocromador (un prisma, rejilla de difraccién o filtro), el cual aisla las
radiaciones de las longitudes de onda deseadas a partir de las radiaciones
heterocromaticas que inciden o se reflejan desde el objeto, seleccionando asi
una banda estrecha de longitudes de onda de luz incidente. Esta luz
monocromatica atraviesa una muestra de espesor conocido, contenida en una
celda o cubeta fabricada con material que permite el paso de la radiacién en la
region espectral que interesa, para luego medir la potencia radiante de la luz

gue sale por medio de un detector.
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2.6. Refractometria

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

disolucion o de su pureza si es un compuesto Unico.

2.6.1. indice de refraccion

Cuando un haz de luz que se propaga por un medio ingresa a otro distinto,
una parte del haz se refleja mientras que la otra sufre una refraccion que
consiste en el cambio de direccion del haz. Para esto el indice de refraccion del
material sirve para determinar la diferencia entre el angulo de incidencia y el de
refraccion del haz (antes y después de ingresar al nuevo material). El indice de
refraccion es una magnitud exclusiva de cada compuesto y que cambia si se

diluye o mezcla con otras soluciones.

2.7. Purificacion de compuestos polares en el biodiésel

Este proceso consiste en neutralizar la cantidad excedente de &cidos
grasos libres y otras impurezas mediante una neutralizacién con una solucion al
20 por ciento de NaOH. Seguida de una remocion de los acidos grasos libres
convertidos ya en jabones mediante una serie de lavados en donde se elimina
ademas de jabdn, fosfatidos, trazas metalicas, compuestos carotenoides y
proteinas. Estos procesos son recomendables ya que mejora la calidad de los
aceites disminuyendo ademas los compuestos de oxidacion primaria y
secundaria a fin de obtener mejores conversiones para fines comerciales,

disminuye los requerimientos energéticos de la destilacién.
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El proceso a nivel industrial es de la siguiente forma: en un tanque de
mezclado homogeniza el aceite y puede ser agregado el acido fosférico para el
caso de materias primas que contengan fosfatidos no hidrolizables.
Posteriormente el aceite pasa a través de un mezclador donde se le va
agregando una solucion de sosa para llevar a cabo la neutralizacién de los

acidos grasos libres.

Una vez convertidos los acidos grasos en jabon son removidos del aceite
mediante una centrifuga primaria donde el producto al entrar contiene
aproximadamente entre 2 000 - 2 500 partes por millén de jabén (variable en
funcién de la calidad del aceite), en la centrifuga primaria se remueve la parte
pesada del jabon, mediante fuerza centrifuga. La segunda centrifuga recibe el
producto con aproximadamente 200 partes por millon de jab6n y son removidas
por fuerza centrifuga y agua para una remocion eficiente de estas trazas, la
cantidad de agua es aproximadamente 10 por ciento de agua en base al flujo de
a aceite tratado, en ocasiones ciertos procesos requieren centrifugas
secundarias. Finalmente se pasa el aceite a un tanque de vacio donde se

calienta hasta secar el aceite.

La remocién de jabones y otros compuestos polares también se puede
lograr mediante un proceso de adsorcion. En donde los materiales polares
disueltos o suspendidos en el aceite en concentraciones relativamente bajas, se
retienen sobre superficies de particulas sélidas en un material adsorbente.
Estas superficies tienen centros cargados eléctricamente, debido a las

heterogeneidades en las redes cristalinas que constituyen las particulas.

Las consideraciones anteriores muestran que la adsorcién de compuestos
esta regida en una forma importante por el numero de centros de adsorcion

disponibles, asi mismo, por la concentracion de material polar en el aceite.
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Dependiendo de la naturaleza de los compuestos que se adsorben y de la
naturaleza del adsorbente, puede haber diferentes grados de adsorcion que van
desde la adsorcion fisica en la que las fuerzas de Van der Waals, entre las
moléculas retienen materiales adsorbidos hasta la quimisorcion o incluso la
reaccion quimica, en la cual actua la formacion de enlace quimico de naturaleza
estable. Hasta que se establece un equilibrio entre materiales adsorbidos y

disueltos o suspendidos.

Los requerimientos recomendados para un correcto funcionamiento son:

o El contenido de humedad en el aceite a tratar debe de ser
aproximadamente de 0,2 a 0,5 por ciento y juega un papel importante ya
gue es responsable del transporte de compuestos polares a la superficie

de adsorcion.

o El tiempo de contacto recomendado es de 15 a 75 minutos.

Durante el proceso de secado la correcta operacion de un sistema de
vacio es clave para buenos resultados ya que el adsorbente funciona como una
esponja liberando el agua que contiene el material adsorbente y dejando

atrapados los componentes polares

2.7.1. Decantacién

Después de la reaccion de transesterificacidon existen dos productos
principales: glicerina y ésteres. Estos dos productos tienen densidades
diferentes. Los ésteres tienen densidad del orden de 0,83 gramos por
centimetro cubico, mientras que el glicerol tiene una densidad de orden de 1,05

gramos por centimetro cubico o mas.
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La densidad de la fase de glicerol depende de la cantidad de alcohol, agua
y catalizador que contenga. Esta diferencia de densidad es suficiente para que
las fases puedan ser separadas por gravedad en un decantador. Como
alternativa a la decantacion puede ser utilizada una centrifuga para separar
estos dos compuestos, siendo esta operacion mas rapida pero requiere de una
mayor inversién en equipos; o la utilizacion de aditivos que promuevan la
aglomeracion de moléculas de glicerol tornando el proceso mas rapido. La

glicerina arrastra consigo la mayor parte del jabén, catalizador y alcohol.

AUn con esto, la tasa de separacién 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 dispersara en el medio en particulas mas pequefas. Esta
dispersién acarreara un mayor tiempo de decantacion de las particulas en la

fase de glicerol.

Otro factor importante es el pH del medio de reaccién. 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.

2.7.2. Lavado del biodiésel

Los ésteres deben ser lavados para remover vestigios de catalizador, de
jabén y de glicerol libre y ligado. El lavado proporciona un medio para la adicién

de una solucién acida (acido fosforico o acético por ejemplo) con el objetivo de
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neutralizar el catalizador remanente en la mezcla formando una sal que es
eliminada conjuntamente con el agua de lavado. La separacion de fases entre

el éster y el agua ocurre rapidamente y de forma bien definida.

Existen diferentes tipos de lavado entre los que se pueden mencionar:

o Lavado con burbuja: el lavado con burbujas consiste en afadir agua en
pequefias cantidades al biodiésel (generalmente en proporciones de 1/3
de agua y 2/3 de biodiésel), agregar una piedra de aire de acuario y
colocar una bomba de aire en la porcién de agua (localizada bajo una
capa flotante de biodiésel) que burbujee el aire a través del agua. Las
burbujas de aire recogen una diminuta cantidad de agua y la transportan
a través del biodiésel creando una agitacion indirecta de los dos liquidos

y recogiendo jabones y otros contaminantes en el camino.

o Lavado de atomizacion: se usa un atomizador suspendido sobre un
recipiente de biodiésel. Las minusculas gotas de agua que rocia el
atomizador caen y pasan lentamente por el biodiésel agitando el
combustible menos que el lavado con burbujas y removiendo los
contaminantes gradualmente. Una agitacion moderada da menos lugar a

gue los jabones y los monoglicéridos y diglicéridos formen una emulsion.

o Lavado estatico: consiste en verter agua (preferiblemente caliente) en un
tanque de biodiésel y dejar que los liquidos reposen juntos. El contacto
entre la capa de agua en la base y la capa de biodiésel arriba crea un
efecto de limpieza lento y gentil debido a la polaridad del agua y a las
gentiles corrientes de conveccidon creadas a medida que la temperatura

se equilibra. Por ello, el lavado estatico es un lavado inicial excelente.
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o Lavado de agitacion: consiste en mezclar el biodiésel y el agua y agitar
(normalmente al transportar el biodiésel y el agua a través de una bomba
u otro aparato para mezclar). Los tiempos de lavado son de 5 a 30
minutos. La agitacion puede ser el método de lavado mas rapido, pero
tiene algunos peligros. Primero, el lavado es fuerte y tiene la mas alta

probabilidad de producir una emulsion.

2.7.3. Secado del biodiésel

Por dltimo el biodiésel sufre un proceso de secado antes de ser
enviado para almacenamiento. En algunos sistemas industriales se procede
aun a la destilacién del biodiésel con vista a la obtencion de un producto de

mayor pureza.

2.7.4. Recuperacion del alcohol

En las reacciones de transesterificacion se utiliza un exceso de alcohol de
100 por ciento. La razdn para utilizar este exceso es que conduce la reacciéon a
elevados niveles de rendimientos. Este exceso puede ser recuperado para su

posterior utilizacion por medio de destilacion flash.

2.8. Norma ASTM 6751 relacionada con el contenido de glicerina libre

y total

La Norma ASTM 6751 define que el contenido de glicerina residual no
debe superar el 0,02 por ciento y para la glicerina total 0,24 por ciento. La
cantidad de glicerina libre y total presentes en el biodiésel esta relacionada con
la calidad del mismo. Un alto contenido de glicerina libre puede causar

problemas durante el almacenamiento debido a la decantacion de la glicerina.
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Un alto contenido de glicerina total puede conducir a fallas en los inyectores y
también puede provocar incrustaciones en los inyectores, pistones y valvulas.
Las incrustaciones aparecen porque la glicerina por las altas temperaturas se

incendia y no llega a la camara de combustion en forma de gas.

2.9. Valoracion yodométrica

La yodometria es un método volumétrico indirecto donde un exceso de
iones yoduro son adicionados a una solucién conteniendo el agente oxidante
que reaccionard produciendo una cantidad equivalente de yodo que seréa
titulado con una solucién estandarizada de tiosulfato de sodio, y se utiliza

principalmente para la determinacién de reductores fuertes.

Los iones yoduro son reductores débiles que reducen oxidantes fuertes
cuantitativamente. Los iones no son usados directamente como titulante por
varias razones, entre ellas por la falta de un indicador visual apropiado y por

lenta la velocidad de reaccion.

En la titulacion yodométrica de agentes oxidantes, donde un exceso de
yoduro esta presente en la solucién, no se debe demorar mucho para empezar
la titulacion del yodo. El yodo es soluble en agua en la proporcion de 0,001
moles por litro, a temperatura ambiente, pero su solubilidad es aumentada en la
presencia de iones yoduro. Asi, la pérdida de yodo por volatilizacion es evitada
por la adicién de un gran exceso de iones yoduro, los cuales reaccionan con el
yodo para formar iones triyoduro. En titulaciones a una temperatura de
aproximadamente 25 grados Celsius, las pérdidas de yodo por volatilizacion son

despreciables.
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3.1.

Variables

3.

METODOLOGIA

Para el tratamiento del biodiésel obtenido a partir de aceites vegetales con

materiales adsorbentes se involucran las siguientes variables:

Tabla I. Cuadro de analisis de variables
Factor potencial de Estudio | Factores Perturbadores
No. Variable Dimensional No
Independiente | Dependiente |[Controlable Controlable
Andlisis de Ambiente Externo
1 Temperatura °C X X
2 Presion Atm X X
Analisis de Experimentacion
3 pH X X
4 Densidad 9 /i X X
5 |indice de refraccion X X
6 |Glicerina libre y total X X
6 Proporcion % (V/v) X X
; VeIoFidéd de RPM X X
Agitacién
8 Volumen L X X
9 |Tiempo de agitacion Min X X
10 Concentracion Mol/L X X
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Continuacion de la tabla I.

Concentracién del
11 %m/ m X X
adsorbente

Tipo de adsorbente y
12 R X X
tamafio de particula

Fuente: elaboracion propia.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

El estudio se limit6 al tratamiento de biodiésel con materiales adsorbentes
por maceracién dinamica a escala laboratorio. Se dosificd glicerina grado
reactivo (5% m/m) el cual serd sometido al proceso de adsorcion, variando el
tipo de adsorbente (caolin, carbonato de calcio y talco), la concentracién de los

mismos (2, y 4% m/m) y velocidad de agitacién (600 y 800 rpm).

Se monitored el proceso de adsorcion mediante la medicién del indice de
refraccién y absorbancia la cuantificacién de la glicerina libre y total se realizé
mediante el Método AOCS® Ca 14-56, en funcién del tiempo de contacto
sélido-liquido, hasta determinar el punto de ruptura o la saturacion del
adsorbente. Se caracterizé fisicoquimicamente el producto final para evaluar si
cumple con las especificaciones del Reglamento Técnico Centroamericano,
RTCA 75.02.43:07.

3.3. Ubicacioén

A continuacion se detallaran los lugares donde se llevd a cabo la

obtencion del biodiésel a partir de aceite vegetal de soya, el tratamiento de
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refino del biodiésel con materiales adsorbentes y la caracterizacion

fisicoquimica.

3.3.1. Lugar de obtencion del biodiésel a partir de aceite de

soya

El biodiésel obtenido a partir de soya materia fue producido en las
instalaciones del Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE),
Seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de la Facultad de
Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala, Ciudad Universitaria,

zona 12.

3.3.2. Lugar del tratamiento de refino del biodiésel

El proceso de tratamiento de refino del biodiésel mediante el uso de tres
diferentes adsorbentes comerciales se llevé a cabo en el Laboratorio de
Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE), seccion de Quimica Industrial
del Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria, Universidad de San

Carlos de Guatemala, Ciudad Universitaria, zona 12.

3.3.3. Lugar de caracterizacion fisicoquimica

La caracterizacion fisicoquimica del biodiésel obtenido a escala laboratorio
y el tratado mediante el contacto con adsorbentes se llevdo a cabo en el
Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales de la Seccidn de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria, Universidad de San
Carlos de Guatemala, Ciudad Universitaria, zona 12. La caracterizacion
fisicoquimicas del biodiésel obtenido mediante parametros establecidos por el

reglamento técnico centroamericano RTCA 75.02.43:07 se realizO en los
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Laboratorios Técnicos del Ministerio de Energia y Minas en la Seccion de
Hidrocarburos, ubicado en la zona 11 de la ciudad de Guatemala.

3.4. Recursos humanos

Para la realizacibn del presente estudio se conté con la asesoria
profesional del personal del Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales
de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria,

Universidad de San Carlos de Guatemala, Ciudad Universitaria, zona 12.

o Desarrollo del proyecto: Lee Stevens Hernandez Rivera
o Asesor: Ing. Mario José Mérida Meré

o Asesora: Inga. Telma Maricela Cano Morales

. Revisor: Ing. César Alfonso Garcia Guerra

3.5. Recursos materiales

El presente estudio fue necesario la adquisicidn de reactivos y materia
prima, las cuales fueron obtenidos por compra directa con diversos proveedores
y reactivos existentes en el Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales
de la Seccién de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria,

Universidad de San Carlos de Guatemala, Ciudad Universitaria, zona 12.

o Aceite vegetal de soya.
o Agua destilada.

o Agua potable.

o Acetona para limpieza del equipo y cristaleria.
o Etanol al 95 por ciento volumen-volumen para limpieza del equipo y
cristaleria.
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o Biodiésel obtenido a partir de aceite vegetal refinado.

o Etanol grado reactivo al 95 por ciento, marca Baker.

o Agua destilada.

o Solucion de fenolftaleina al 1 por ciento (porcentaje volumen-volumen).

o Carbonato de calcio grado comercial muestras proporcionadas por
PROMISA.

o Arena silice grado comercial muestras proporcionadas por PROMISA.

o Caolin grado comercial provisto por PROMISA.

o Glicerina grado reactivo marca QUIMIPROVA.

o Acido periyodico, grado reactivo marca Merck.
o Hidroxido de potasio, grado reactivo marca Merck.
o Cloroformo grado reactivo al 95 por ciento (porcentaje volumen-volumen)

marca Merck.

o Yoduro de potasio, grado reactivo marca Merck.

o Tiosulfato de potasio pentahidratado marca Merck.

o Acido acético glacial, grado reactivo al 99,5 por ciento Marca Baker U.T.
o Almidon soluble.

o Dicromato de potasio anhidro, grado reactivo marca Aldrich

3.6. Equipo y cristaleria

El equipo y cristaleria necesario para la ejecucion del disefio experimental
fue suministrado en su totalidad por el Laboratorio de Investigacién de Extractos
Vegetales de la Seccion de Quimica Industrial del Centro de Investigaciones de
Ingenieria, Universidad de San Carlos de Guatemala, Ciudad Universitaria,

zona 12.
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. Balanza analitica marca: adventur serie: G1231202040133

o Pipeta volumétrica de 10 mL

o Pipeta volumétrica de 5 mL

o Balon aforado

o Termometro

o Bureta con precision £ 0,01 mL

o Refractometro tipo abbé

. Espectrofotdmetro marca precision

o Campana de extraccion; marca Serproma de motor de % Hp
o Agitadores magnéticos

. Bomba de vacio marca: Gast, Modelo: O523-VAFG588DX

o Centrifuga marca Precision

o Vasos de precipitacion de 1000 mL
o Embudos de separacion

o Vasos de precipitacion de 100 mL
o Vasos de precipitacion de 50 mL

o Varilla de agitacion

o Matraces Erlenmeyer de 1000 mL
o Vidrio de reloj

o Probeta

o Tubos de ensayo

o Matraz de fondo redondo para calentamiento
3.7. Técnica cuantitativa

Se procedio a realizar el tratamiento de biodiésel mediante un disefio de
lotes de 25 mililitros de biodiésel para cada lote a escala laboratorio, en el

Laboratorio de Extractos Vegetales (LIEXVE), Seccién Quimica Industrial del
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Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San Carlos de
Guatemala; variando el tipo de adsorbente (caolin, carbonato de calcio y talco)
a utilizar en el proceso de purificacion del biodiésel, variando la concentracion
del material adsorbente (2, y 4% m/m), la velocidad de agitacion 600 Y 800 rpm
y el tiempo de contacto adsorbente-adsorbato (15, 30, 45, 60 y 75 minutos)
realizando para cada lote 2 repeticiones. La temperatura se mantendri
constante y acondicionada a 18°C+1. La seleccion de lotes se realizo al azar

escogiendo uno de los lotes entre las 24 opciones establecidas.

Durante el tratamiento del biodiésel se procedié a cuantificar el contenido
de glicerina libre y glicerina total mediante el Método AOCS® Ca 14-56, y para
monitorear el proceso de adsorcion se midié el indice de refraccion y la
absorbancia del biodiésel en intervalos de 15 minutos hasta definir el punto de
ruptura y saturacion del adsorbente.

3.8. Procedimiento

A continuacion se detalla el procedimiento seguido para cada uno de los
tratamientos realizados al biodiésel mediante el contacto con tres diferentes
adsorbentes. Asi como la metodologia para el monitoreo, analisis y

caracterizacion fisicoquimica del producto final.
3.8.1. Lavado y secado del biodiésel
Se lavo el biodiésel obtenido mediante lavados con agua para remover
glicerina, jabones y trazas de metanol. El sistema se dej0 decantar durante 3

horas para separar las fases. Se evaporé al vacio, con el fin de separar toda el

agua de lavado.
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3.8.2. Dosificacion de glicerina

Con la finalidad de evaluar el grado de adsorcion que poseen los
materiales adsorbentes a evaluar se dosificé glicerina grado reactivo al 5 por
ciento masa-masa respecto al biodiésel. La mezcla se agité durante 15 minutos

para homogenizar la solucion.

3.8.3. Purificacion y secado del biodiésel

El tratamiento del biodiésel con materiales adsorbentes y el secado del
biodiésel para llevarlo a una calidad O6ptima que cumpla con las
especificaciones técnicas consiste en separar los jabones y glicerol del
biodiésel; se lavo con diferentes proporciones de caolin, carbonato de calcio y
talco (2 y 4% m/m de biodiésel-adsorbente), con agitacion constante durante un
tiempo minimo de contacto de 15 minutos y se varid la velocidad de agitacion
(600 y 800 rpm). Después se dejo reposar hasta que se observé claramente la
separacion de las dos fases. El biodiésel limpio quedd encima y el adsorbente
con los jabones y glicerina disueltos se separ6 mediante una ampolla de

decantacion para su posterior filtracion al vacio.

El agua mezclada en el biodiésel se evaporo6, calentando lentamente hasta
que el biodiésel deje de borbotear.

3.8.4. Medicién del indice de refraccion
Durante el proceso de adsorcion se tomo una muestra de 0,1 gramos de

material adsorbente utilizado, el cual fue lavado con agua para remover los

materiales adsorbidos. Al agua resultado del lavado se le medié el indice de
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refraccion, el cual fue comparado respecto a la medicidn realizada del blanco de

agua desmineralizada.

A continuacion se describe el procedimiento llevado a cabo.

o Primero se verificO que el prisma esté limpio.

o Se agregaron dos gotas de la muestra liquida al prisma, esto se realizo

con una micropipeta.

o Se encendié la lampara usando el interruptor en el lado izquierdo y se

ajustd para asegurar el brillo adecuado en el prisma de medicion.

o Se observo por el ocular, se gir6 la perilla de compensacién de color hasta

que aparezca una linea clara y definida en el campo de vision.

o Se giré la perilla de medicion alineando la linea delimitadora, con las

lineas de interseccioén (ajustar claro y oscuro al centro).

o Se movié la palanca de la parte inferior izquierda y leer en la escala

superior el indice de refraccion.

o Se registro el indice de refraccion.

3.8.5. Medicién de absorbancia

Se encendio el espectrofotometro y se esperé el auto revision del equipo.

Se selecciondé el programa de lectura a una longitud de onda de 550

nanometros. La muestra de blanco (agua) se verti6 a una celda. Se tomé la

51



lectura correspondiente para la muestra de blanco y dicho valor se establecio
como 0 por ciento de absorbancia. De forma similar se vertiéo en una celda las
diferentes soluciones de agua de lavado, resultado del tratamiento de refino con
los diferentes materiales adsorbentes y se tomo la lectura correspondiente. Se
graficd el comportamiento de la absorbancia en funcion del tiempo de contacto
adsorbente-adsobato (en las ordenadas absorbancia y en las abscisas tiempo

de contacto adsorbente-adsorbato).

3.8.6. Caracterizacion fisicoquimica del biodiésel obtenido
segun el Reglamento Técnico Centroamericano RTCA
75.02.43:07

El biodiésel obtenido mediante el tratamiento de refino con diferentes
adsorbentes comerciales fue caracterizado de acuerdo a los métodos de
andlisis seleccionados en el Reglamento Técnico Centroamericano (RTCA)
75.02.43:07. Los analisis se realizaron al biodiésel lavado con agua y al
biodiésel tratado con el adsorbente mineral que presentd mayor porcentaje de
remocion de glicerina libre y total durante el proceso de adsorcion, con la
finalidad de establecer si existe diferencia significativa entre los diferentes

métodos de purificacion. Los analisis seleccionados del reglamento fueron:

o Punto de inflamabilidad (°C). Norma ASTM D-93

o Corrosion en la tira de cobre (3 horas a 50 °C). Norma ASTM D-130
o Poder calorifico superior (MJ/Kg). Norma ASTM D-240

o Viscosidad cinematica (50 °C, mm?/s). Norma ASTM D-445

o Agua y sedimento (% volumen). Norma ASTM D-1796
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3.8.6.1. Método  AOCS® Ca 1456  para
cuantificacion de glicerina libre y total

Previo a determinar el contenido de glicerina libre y total es necesario
preparar soluciones de reactivos. A continuacion se describe la metodologia

para su elaboracion.

o Solucion de &cido peryddico. Se disolvié 5,4 gramos de &cido peryddico
en 100 mililitros de agua destilada y adicionar 1 900 mililitros de acido
acético glacial, mezclando vigorosamente. Almacenar en un frasco

0Scuro o en un sitio apartado de la luz.

o Solucion de tiosulfato de sodio 0,1 normal. Disolver 24,8 gramos de
tiosulfato de sodio en agua destilada y diluir en un litro. La solucién se
estandariz6 como sigue: se tomé 25 mililitros de una solucién de
dicromato de potasio y se verti6 en un vaso de precipitados de 400
mililitros. Se adiciond 5 mililitros de &cido clorhidrico concentrado, 10
mililitros de la solucién de yoduro de potasio y se agitar para mezclar. Se
dej6 reposar por 5 minutos sin mezclado y se adicion6 100 mililitros de
agua destilada. La muestra se titul6 con solucion de tiosulfato de sodio,
agitando continuamente hasta que el color amarillo casi haya
desaparecido. Se afadid6 2 mililitros de solucion de almidon y se
continuar titulando, adicionando la solucién de tiosulfato lentamente,
hasta que el azul desaparezca. La concentracion de la solucion de

tiosulfato se expresé en términos de la normalidad.

25
Normalidad de Na,S,0,; = Ec. 5
ormatdad de [azo2ts = 1L de Na,S,05 requerido[ 3l
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Solucion de yoduro de potasio: se disolvieron 150 gramos de yoduro de
potasio en agua destilada y se diluy6 a un litro. Esta solucion se protegio

de la luz.

Solucion indicadora de almidén: se preparé haciendo una pasta
homogénea de 10 gramos de almidén soluble en agua destilada fria. Se
afadi6 esta pasta a un litro de agua destilada hirviendo, se agitd
rapidamente por unos segundos y se dejé enfriar. Para probar su
sensibilidad se vertieron 2 mililitros de solucion de almidon en 100
mililitros de agua destilada y se adicion6 0,05 mililitros de solucion de
yodo 0,1 normal. El color oscuro producido debe eliminarse con 0,05

mililitros de tiosulfato de sodio 0,1 normal.

Solucion estandar de dicromato de potasio 0,1 normal: se preparo
disolviendo 4,9035 gamos de K,Cr,O; finamente pulverizado y seco en

agua destilada aforando a un litro a 25 grados Celsius.

Solucién alcohélica de KOH: para prepararla se disolvio 40 gramos de
KOH en un litro de alcohol etilico al 95 por ciento. En caso de estar

turbia, filtrar la solucién antes de usar.
Se pesaron muestras de biodiésel duplicadas con una tolerancia de 0,1
gramos en un matraz Erlenmeyer. El tamafio de la muestra de biodiésel

se indica en la tabla Il.

Se adiciond la cantidad indicada de KOH alcohdlico referido en la tabla I,

conectar el condensador y hervir suavemente por 39 minutos.
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Se agrego la cantidad indicada de cloroformo (de acuerdo a la tabla 1) en
un matraz aforado de un litro con una tolerancia de 0,5 mililitros. Se

adicion6 25 mililitros de acido acético glacial.

Quitar del calor el matraz donde se realizé la saponificacion, desconectar
el condensador y transferir la muestra a un matraz aforado de 1 litro,

lavando el matraz con aproximadamente 500 mililitros de agua destilada.

Se agit6 vigorosamente el matraz aforado de 30 a 60 segundos.

Se aforé el matraz con agua destilada hasta la marca, se mezclo
completamente invirtiendo y alineando hasta que las fases acuosas y de

cloroformo se separaron.

Se adicion6 50 mililitros de acido peryddico en un vaso de 400 mililitros y
se prepararon dos blancos afiadiendo 50 mililitros de agua destilada a

cada uno.

Se tomd 50 mililitros de la capa acuosa obtenida en el matraz aforado de
un litro y se mezclé a un beacker de 400 mililitros que contenga 50
mililitros de &cido peryodico reactivo y se agitar hasta mezclar
completamente. Se cubrié con un vidrio de reloj y se dejé reposar por 30

minutos.

Se afadié 20 mililitros de la solucion de yoduro de potasio, se agitd la
muestra vigorosamente y se dejo reposar por un minuto antes de la
titulacion. Para evitar el contacto de la muestra con la luz solar se cubrio

el matraz con papel aluminio.
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Se diluyd la muestra en aproximadamente 200 mililitros de agua
destilada y se titulé con la solucién estandarizada de tiosulfato de sodio
(0,078 N). Se continud la titulacion hasta que el color café del yodo casi
hubo desaparecido. Se afiadieron 2 mililitros de solucién indicadora de
almidon titulacion hasta que el color azul del complejo yodo-almidon

desaparezca.

Se ley0 la bureta con una precision de 0,1 mililitros.

Se realiz6 la determinacidén en los blancos que contienen muestras de

agua, procediendo exactamente de la misma forma que con las muestras

de biodiésel.

Si la titulacion de la muestra es menor de 0,8 de la titulacion del blanco:

o Repetir la prueba usando porciones mas pequefas (50, 25,10 y 5
mililitros), hasta que la titulacion de la muestra sea mayor a 0,8 del

blanco.

Tabla Il. Mediciones para el procedimiento de cuantificacién de

glicerinalibre y total

Glicerol Total Peso de la Precision KOH CHCL3
(%) muestra (g) ) (mL) (mL)
10 a 40 2 0,001 50 99
5a20 4 0,003 50 96
2a8 10 0,01 100 91

Fuente: elaboracion propia.
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El procedimiento para cuantificar el contenido de glicerina libre se describe a

continuacion:

Se pes6 10 £ 0,01 gramos de muestra.

La muestra se fundié calentando cuidadosamente y se verti6 en un

matraz volumétrico de 1 litro con 90 mililitros de cloroformo.

Se afiadié aproximadamente 500 mililitros de agua destilada, se tap6 y

agité el matraz vigorosamente.

Se aforé con agua destilada, se tapo y mezclé completamente invirtiendo
continuamente el matraz hasta que las capas acuosas y cloroformo se

separen.

Se midid6 50 mililitros de &cido peryddico reactivo y se adicioné en
beackers de 400 mililitros; se prepararon dos blancos agregando 100

mililitros de agua destilada a cada uno.

Se tom6 100 mililitros de la fase acuosa que contiene la mezcla
cloroformo-biodiésel y se afiadié a beackerque contenga 50 mililitros de
acido peryddico reactivo, se agité hasta mezclar por completo. Se cubrio

con un vidrio de reloj y reposar por 30 minutos.

Se adicion6 20 mililitros de solucion de yoduro de potasio, mezclando por
agitacion y dejando reposar por un minuto (no mas de 5 minutos) antes
de la titulacion. La muestra debe mantenerse alejada de la luz brillante o

luz solar.
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o Se diluy6 la muestra aproximadamente 200 mililitros de agua destilada y
se titulé con la solucion de tiosulfato de sodio. Se continud la titulacion
hasta que el color café del yodo casi hubo desaparecido. Se afiadieron 2
mililitros de solucion indicadora de almidén y se continud con la titulacion

hasta que el color azul del complejo yodo-almidén desaparezca.

o Se ley0 la bureta con una precision de 0,01 mililitros.

° La determinacién en los blancos, se realiz6 exactamente de la misma

forma que con las muestras.

o Si la titulacion de la muestra (paso anterior) es menor de 0,8 la titulacion
del blanco, repetir la determinacién usando un tamafio de muestra mas

pequeno.

Reportar el glicerol total cercano al 0,1%

B—Sx*N=x*2.302
P

%glicerol total = [Ec. 6]

Donde:
S=mL de titulacién de la muestra
B= mL de titulacion del blanco
N= normalidad de la solucion de tiosulfato de sodio
P= peso de la muestra representado por alicuota (mL) tomada para el

analisis de la muestra en el procedimiento para glicerol total, en el cual;

__peso de la muestra * mL de la muestra
B 900

[Ec. 7]
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3.9. Disefio experimental

El disefio experimental es bifactorial completamente al azar obteniendo
como variable respuesta el porcentaje de glicerina libre y total en funcién del
tiempo de contacto adsorbente-adsorbato. Se evaluardn 3 diferentes
adsorbentes minerales comerciales (caolin, carbonato de calcio y talco), 2
velocidades de agitacion (600 y 800 rpm), 2 concentraciones en porcentaje
masa (2% y 4%, %m/m), 5 tiempos de contacto adsorbente-adsorbato (15, 30,
45, 60 y 75 minutos) y 2 repeticiones para cada una, dando como resultado 120

tratamientos experimentales.

3.10. Analisis estadistico

El anadlisis estadistico se lleva a cabo para determinar si existe una
relacion significativa entre dos variables o factores que influyen directamente en
los resultados de un estudio, para ello se lleva a cabo un andlisis de varianza
(ANOVA).

En este caso es importante determinar si existe una interaccion
significativa entre los dos factores, los cuales son: el tipo de material adsorbente
(a concentracion y velocidad de agitacion determinada), en funcion del tiempo
de agitacion.

La tabla Ill muestra el bosquejo de un disefio experimental de dos factores

para determinar si existen diferencias significativas entre las variables del

estudio (tipo de adsorbente y tiempo de contacto adsorbente-adsorbato).
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Tabla Il1.

Experimento de dos factores

Factor B _
Factor A : : : : : Total | Media
15 min {30 min (45 min| 60 min | 75 min
] Y111 Y121 Y131 Y141 Y151
Caolin 2%,
Y112 Y122 Y132 Y142 Y152 Ty, X1
%m/m, 600 rpm
Y113 Y123 Y133 Y143 Y153
Carbonato de Y211 Yo21 Y231 Yoa1 Y251
calcio 2% Y212 Y222 Y232 Y 242 Y 252 Ts. Xa..
%m/m, 600 mm Y213 Y223 Y233 Y243 Y253
Y311 Y321 Y331 Y341 Y351
Talco 2%,
Y312 Y322 Y332 Y342 Y352 Ts. X3..
%m/m, 600 rpm
Y313 Y323 Y333 Y343 Y353
Total T, T, T_3 T4 T_5 T... X...
Media X.l. X.2. Xlgl X.4. X.5 T... X
Fuente: elaboracion propia.
Donde:

T =suma de las observaciones para el i-€simo nivel del factor A

T

J

T... = suma de todas las abn observaciones

= suma de las observaciones para el i-ésimo nivel del factor B

X = media de las observaciones para el i-ésimo nivel del factor A
l..

X
i

X... = media de todas las abn observaciones

= media de las observaciones para el j-ésimo nivel del factor B

Factor A = tipo de material adsorbente (concentracion y velocidad de agitacion)

Factor B = tiempo de contacto adsorbente-adsorbato.
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Tabla IV.

Analisis de varianza para el experimento de dos factores

con n-repeticiones

Fuente de | Sumade | Grados de . F
o ' Cuadrado medio
variacion |cuadrados| libertad calculada
2 F12821/
A SSA a-1 S“=SSA/(a-1) s?
5 F2=822/
B SSB b-1 S%=SSA/(b-1) s?
Interaccion )
5 F3:S 3/
de dos SS(AB) |(a-1)(b-1)| S5=SS(AB)/(a-1)(b-1) s?
factores AB
Error SSE ab(n - 1) S%=SSE/ab(n - 1)
Total SST abn -1

Fuente: RAYMOND, Walpole. Probabilidad y estadistica. p. 488.

Formulas para el calculo de la suma de cuadrados:

a b n
SST = z Z Z T2ijk — T2 .../abn [Ec. 8]

i=1 j=1 k=1
SSA — LiTH.. T2 “ ke, o]
bn abn
Yb T2 T2,
ssp ===t ) _ [Ec. 10]
an abn
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) Zjb=1 TZij. _ oy T% _ l'b=1T2'j' + .. [Ec. 11]
bn an abn '

SS(AB) =

SSE = SST — SSA — SSB — SS(AB)  [Ec. 12]

Segun los resultados del andlisis de varianza (ANOVA) para evaluar el
rechazo de cada una de las hipotesis estadisticas planteadas se seguira una
distribucion de Fisher con un nivel de confianza del 95 por ciento para encontrar

la F critica y compararla con la F calculada siguiendo el siguiente criterio.

o Si la F calculada es mayor a la F critica se rechaza la hipotesis nula y se

acepta la hipoétesis alternativa.

o Si la F calculada es menor que la F critica se acepta la hipétesis nula y

se rechaza la hipétesis alternativa.

3.10.1. Analisis de varianza de dos factores para el contenido

de glicerinalibre

Se realizé el analisis de varianza de dos factores para evaluar el efecto del
tipo de material adsorbente (concentracion y velocidad de agitacion definidos) y
del tiempo de contacto adsorbente-adsorbato sobre el contenido de glicerina
libre, obteniéndose las matrices de experimentos de dos factores, para luego
proceder a realizar un analisis de ANOVA. A continuacion se presentan los

resultados obtenidos para cada uno de los tratamientos experimentales.
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Tabla V.

glicerina libre (2 % m/m, 600 rpm)

Experimento de dos factores para el porcentaje de

Factor B
Factor A 15 30 45 60 75 Total | Media
min | min | min | min | min
0,25 | 0,18 | 0,11 | 0,15 | 0,19
Caolin 2%, %m/m, 600 rpm 1,84 | 0,184
0,28 | 0,17 | 0,12 | 0,18 | 0,21
Suma 053|035 |0,23|0,33| 04
Carbonato de calcio 2%, 0,37 | 0,25 | 0,21 | 0,19 | 0,28
2,57 | 0,257
%m/m, 600 rpm 0,32 | 0,26 | 0,19 | 0,26 | 0,34
Suma 0,69 | 0,51 | 0,40 | 0,35 | 0,62
0,11 | 0,09 | 0,08 | 0,12 | 0,11
Talco 2%, %m/m, 600 rpm 1,05 | 0,105
0,13 | 0,1 0,1 | 0,09 | 0.14
Suma 0,24 | 0,19 | 0,18 | 0,19 | 0,25
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VI. Andlisis de varianza para el contenido de glicerina

libre (2 % m/m, 600 rpm)

Suma de
o Grados de | Cuadrado F )
Fuente de variacion | cuadrado ) ) F critica
libertad medio calculada
S

Tipo de adsorbente 0,11558 0,05779 4,59428 3,31589
Tiempo de contacto 0,04961 4 0,01240 0,98606 2,68963
Interaccién de dos

0,01759 8 0,00220 0,17477 2,26616
factores
Total 0,37146 29

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla VII. Experimento de dos factores para el porcentaje de
glicerina libre (4 % m/m, 600 rpm)
Factor B
F A Total | Medi
actor 15min|30min| 45 | 60 | 75 |Total|Media
min min min
0,16 0,18 | 0,19 | 0,22 | 0,18
Ve 0 0 b ) 1 1 )
Caolin 4%, %m/m, 600 rom =0 =0 5 1023 | 0.25 | 0.19 | 1,99 | 0.199
Suma 0,34 0,39 | 0,42 | 0,47 | 0,37
Carbonato de calcio 4%, 0,19 | 0,18 | 0,18 [ 0,17 | 0,22
%m/m, 600 rpm 0,2 0,17 | 0,17 | 0,15 | 0,23 | 1,86 | 0,186
Suma 0,39 0,35 | 0,35 | 0,32 | 0,45
0,07 0,06 | 0,08 0,09 | 0,1
O 0 ) ) ] ] ]
Talco 4%, %m/m, 600 rpm 0.08 0.06 01 | 012|014 | 09 | 0,00
Suma 0,15 0,12 | 0,18 | 0,21 | 0,24
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VIII. Analisis de varianza para el contenido de glicerina

libre (4 % m/m, 600 rpm)

L Suma de Grados Cuadrado F F

Fuente de variacion de ) ..
cuadrados . medio calculada | critica
libertad

Tipo de adsorbente 0,07089 2 0,03544 595,909 (331,589
Tiempo de contacto 0,0046 4 0,00115 0,19335 (268,963
Interaccion de dos 0,00988 8 0,00124 | 0,20764 |226,616
factores
Error 0,08922 15 0,00595
Total 0,17458 29

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla IX. Experimento de dos factores para el porcentaje de
glicerina libre (2 % m/m, 800 rpm)
Factor B
Factor A Total | Media
15 min [ 30 min 4.5 6.0 7.5
min min min
Caolin 2%, %m/m, 800 rpm 021 | 017 | 013 | 014 | 0,16
o 7omim, S8R TPM 176553 1 0,19 | 0,15 | 0,18 | 0,21 | 1,77 | 0,177
Suma 0,44 0,36 | 0,28 | 0,32 | 0,37
Carbonato de calcio 2%, 0,21 | 0,16 | 0,24 | 0,11 | 0,17
%m/m, 800 rpm 0,27 0,18 | 0,11 | 0,25 | 0,19 | 1,69 | 0,169
Suma 0,48 0,34 | 0,25 | 0,26 | 0,36
0,09 0,08 | 0,07 | 0,08 | 0,09
Talco 2%, %m/m, 800 rpm
0,08 0,08 | 0,07 | 0,09 ( 0,1 |0,83 (0,083
Suma 0,17 0,16 | 0,14 | 0,17 | 0,19
Fuente: elaboracion propia.
Tabla X. Analisis de varianza para el contenido de glicerina

libre (2 % m/m, 800 rpm)

., Suma de Grados Cuadrado F F

Fuente de variacion de . L
cuadrados . medio calculada| critica
libertad

Tipo de adsorbente 0,05432 2 0,02716 475,768 (331,589
Tiempo de contacto 0,01745 4 0,00436 0,76404 |268,963
Interaccion de dos 0,00761 8 0,00095 | 0,16671 |226,616
factores
Error 0,08563 15 0,00571
Total 0,16501 29

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XI. Experimento de dos factores para el contenido de
glicerina libre (4 % m/m, 800 rpm)
Factor B
Factor A Total [ Media
15 min |30 min 4.5 6.0 75
min | min | min
Caolin 4%, %m/m, 800 rpm 0,28 019 | 014 ] 0,16 | 0,23
0, Y ,
P 0,26 0,2 0,15 | 0,18 | 0,23 | 2,02 | 0,202
Suma 0,54 0,39 | 0,29 | 0,34 | 0,46
Carbonato de calcio 4%, 0,17 | 0,16 | 0,14 | 0,16 | 0,18
%m/m, 800 rpm 0,19 0,15 ( 0,13 | 0,28 | 0,2 | 1,66 | 0,166
Suma 0,36 0,31 | 0,27 | 0,34 | 0,38
0,06 0,05 | 0,07 | 0,09 | 0,12
0 0 ) 1) ) ) )
Talco 4%, %m/m, 800 rpm 0.05 0,05 | 0.08 | 0.11 | 0.13 | 0,81 | 0,081
Suma 0,11 0,1 0,15 | 0,2 | 0,25
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XII. Andlisis de varianza para el contenido de glicerina

libre (4 % m/m, 800 rpm)

.., Suma de Grados Cuadrado F F

Fuente de variacion de . .
cuadrados . medio calculada | critica
libertad

Tipo de adsorbente 0,07721 2 0,0386 5,269,041 | 331,589
Tiempo de contacto 0,01578 4 0,00394 0,53846 |268,963
Interaccion de dos 0,01536 8 0,00192 | 0,26206 |226,616
factores
Error 0,1099 15 0,00733
Total 0,21824 29

Fuente: elaboracion propia.
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3.10.2.  Andélisis de varianza para el contenido de glicerina total

Se realizo el andlisis de varianza para evaluar el efecto del tipo de

adsorbente (caolin, carbonato de calcio y talco, a una concentracion y velocidad

de agitacion definida) y el tiempo de contacto adsorbente-adsorbato (en

intervalos de tiempo de 15 minutos) sobre el contenido de glicerina total con un

nivel de confianza del 95 por ciento. Los resultados muestran el experimento de

dos factores y el analisis de varianza para cada adsorbente bajo las mismas

condiciones de concentracion (porcentaje masa/masa) y velocidad de agitacion

(revoluciones por minuto).

Tabla XIII. Experimento de dos factores para el contenido de
glicerina total (2 % m/m, 600 rpm)
Factor B
Factor A Total | Media
15 min | 30 min 4.5 6.0 7.5
min [ min | min
i 2,98 2,02 | 1,74 |1 1,98 | 2,02
Caolin 2%, %m/m, 600 rpm
3,05 214 | 1,83 | 1,92 | 1,94 |21,62| 2,162
Suma 6,03 4,16 | 357 | 3,9 | 3,96
Carbonato de calcio 2%, 269 ( 167 | 097 | 1,34 | 1,84
%m/m, 600 rpm 285 | 1,97 | 1,13 | 1,66 | 2,12 |18.24|1,824
Suma 5,54 3,64 2,1 3 3,96
1,05 091 | 085103 | 1,14
Talco 2%, %m/m, 600 rpm
0,98 09 (0,811,213 | 1,21 |10,06| 1,006
Suma 2,03 1,86 | 1,66 | 2,16 | 2,35

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIV.

Analisis de varianza para el contenido de glicerina
total (2 % m/m, 600 rpm)

L Suma de Grados Cuadrado F F

Fuente de variacion de ) L
cuadrados . medio calculada| critica
libertad
Tipo de adsorbente 0,07721 2 0,0386 5,269,041 | 331,589
Tiempo de contacto 0,01578 4 0,00394 0,53846 |268,963
Interaccion de dos 0,01536 8 0,00192 | 0,26206 |226,616
factores
Error 0,1099 15 0,00733
Total 0,21824 29
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XV. Experimento de dos factores para el contenido de

glicerina total (4 % m/m, 600 rpm)

Factor B
Factor A 15 min |30 min 4_5 6_0 75 Total | Media
min | min | min
i 1,95 0,85 | 1,04 | 0,93 | 0,78
Caolin 4%, %m/m, 600 rpm
2,01 0,91 (1,11 (0,99 | 0,84 [11,41]| 1,141
Suma 3,96 1,76 | 2,15 | 1,92 | 1,62
Carbonato de calcio 4%, 1,01 | 0,87 | 1,12 | 1,21 | 1,13
%m/m, 600 rpm 1,11 | 1,08 | 123|135 | 1,19 | 11,3 | 1,13
Suma 2,12 195 | 2,35 | 2,56 | 2,32
0,75 0,69 | 0,45 | 0,53 | 0,62
Talco 4%, %m/m, 600 rpm
0,81 0,61 | 0,42 | 0,58 | 0,67 | 6,13 | 0,613
Suma 1,56 1,3 0,87 | 1,11 | 1,29

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVI.

Analisis de varianza para el contenido de glicerina
total (4 % m/m, 600 rpm)

.., Suma de Grados Cuadrado F -
Fuente de variacion de . F critica
cuadrados . medio calculada
libertad
Tipo de adsorbente 1,820,646 2 0,910323 | 3,448415 |3,315829
Tiempo de contacto 0,759746 4 0,189936 | 0,719503 |2,689627
Interaccion de dos 1,317,053 8 0,164631 | 0,623644 |2,266163
factores
Error 3,959,746 15 0,263983
Total 7,857,193 29
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XVII. Experimento de dos factores para el contenido de

glicerina total (2 % m/m, 800 rpm)

Factor B

Factor A 15 min | 30 min r:l,:sn nislon rT7“5n Total | Media

Caolin 2%, %m/m, 800 rpm 313 | 2,77 | 102 ] 097 | 1,16
3,18 | 2,86 | 1,18 | 0,85 | 1,11 |18,23| 1,823

Suma 6,31 5,63 2,2 1,82 | 2,27

Carbonato de calcio 2%, 1,65 ( 0,97 10,84 | 1,03 | 1,08
%m/m, 800 rpm 1,72 | 0,84 | 0,61 | 0,93 | 1,17 |10,84| 1,084

Suma 3,37 1,81 | 1,45 | 1,96 | 2,25

0,88 0,69 | 0,45 | 0,53 | 0,62

Talco 2%, %m/m, 800 rpm

0,81 0,62 | 0,49 | 0,56 | 0,67 | 6,32 | 0,632

Suma 1,69 1,31 | 0,94 | 1,09 | 1,29

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVIII.

Analisis de varianza para el contenido de glicerina
total (2 % m/m, 800 rpm)

Grados

L., Suma de Cuadrado F "
Fuente de variacion de . F critica
cuadrados . medio calculada
libertad
Tipo de adsorbente 7,229,686 2 3,614,843 | 306,085 |3,315829
Tiempo de contacto 5,648,346 4 1,412,086 | 1,195677 |2,689627
Interaccion de dos 4,756,513 8 0,594564 | 0,503444 |2,266163
factores
Error 17,714,896 15 1,180993
Total 35,349,443 29
Fuente: elaboracion propia.
Tabla XIX. Experimento de dos factores para el contenido de

glicerina total (4 % m/m, 800 rpm)

Factor B
Factor A Total | Media
15 min [ 30 min 45 6.0 7.5
min | min | min
i 0,55 0,41 | 0,39 | 0,31 | 0,45
Caolin 4%, %m/m, 800 rpm
0,58 0,45 | 0,34 | 0,28 | 0,41 | 2,02 | 0,202
Suma 1,13 0,86 | 0,73 | 0,59 | 0,86
Carbonato de calcio 4%, 256 | 245 [ 139 | 1,78 | 2,02
%m/m, 800 rpm 2,41 239 | 1,45 | 1,67 | 1,95 [20,07| 2,007
Suma 4,97 484 | 2,84 | 3,45 | 3,97
0,28 0,19 | 0,14 | 0,16 | 0,23
Talco 4%, %m/m, 800 rpm
0,26 0,2 0,15 | 0,18 | 0,23 | 4,17 | 0,417
Suma 0,54 0,39 | 0,29 | 0,34 | 0,46

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XX. Analisis de varianza para el contenido de glicerina
total (4 % m/m, 800 rpm)

., Suma de Grados Cuadrado F -
Fuente de variacién de ) F critica
cuadrados . medio calculada
libertad
Tipo de adsorbente 19,441,166 2 9,720583 687,286 |3,315829
Tiempo de contacto 0,888046 4 0,222011 | 0,156971 |2,689627
Interaccion de dos 0,858333 8 0,107291 | 0,075859 |2,266163
factores
Error 21,215,146 15 1,414343
Total 42,402,693 29

Fuente: elaboracion propia.

3.11. Muestra de célculo para la comparacién de medias en la
determinaciéon de las caracteristicas fisicoquimicas del biodiésel

tratado con adsorbentes minerales

Para comparar dos muestras independientes con igual tamafio muestral y
varianza se hace uso de la prueba t-Student, la cual se calcula mediante las

siguientes ecuaciones:

X, —X,
t=—"2 [Ec 9]

2
SXle . \/;

[Ec. 10]

X1X2 -
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Donde:

X,= media aritmética del grupo 1

X, = media aritmética del grupo 2
Sxix,= varianza combinada

521: desviacion estandar del grupo 1
522: desviacién estandar del grupo 2

n = total de datos

t = prueba t-Student

Segun los resultados de la prueba t-Student, para evaluar el rechazo de
cada una de las hipétesis estadisticas planteadas se seguird una distribucion t-
Student con un nivel de confianza del 95 por ciento para encontrar la t critica, y

compararla con la t calculada siguiendo el siguiente criterio:

o Si la t calculada es mayor a la t critica se acepta la hipotesis nula y se

rechaza la hipétesis alternativa.

o Si la t calculada es menor que la t critica se rechaza la hipétesis nula y se

acepta la hipotesis alternativa.
La t critica se obtiene a partir del nivel de significancia definido en el
experimento y 2n-2 grados de libertad donde n es el namero de

repeticiones realizadas para cada ensayo.

Ejemplo: para comparar las medias del ensayo de punto de inflamabilidad

del biodiésel tratado con talco al 4 por ciento, porcentaje masa-masa, respecto

72



al biodiesel sin tratamiento, se obtuvieron los siguientes resultados con un nivel

de confianza del 95 % los resultados son los siguientes:

Datos:
X,=75°C
X, =71°C
S2.=0,25
S2,=0,18

n=>5

(0.25 - 0.18)
Sxix, = |5 = 0.1871

75-71
t=———=33.80

0.1871 - \/E
5

Comparando el valor de t calculado se procede a compararlo con el valor

de t critico, segun la distribucion t-Student.

Nota: de la misma forma se hicieron los célculos para la comparacién de
medias para los diferentes andlisis fisicoquimicos que se realizaron a las

muestras de biodiésel.
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4. RESULTADOS

A continuacion se presentan los resultados del porcentaje de remocién de

glicerina libre y total, el monitoreo del indice de refraccion y absorbancia en

funcion del tiempo de contacto; las isotermas de adsorcion obtenidas para cada

tipo de mineral adsorbente, a diferentes concentraciones y velocidades de

agitacion. Ademas se presenta la caracterizacion fisicoquimica del biodiésel

tratado con el mineral que presentdé mayor eficiencia en la adsorcion de

glicerina libre y total comparado con el biodiésel lavado con agua.

Tabla XXI. Contenido de glicerina libre en las muestras de biodiésel,
tratados con tres diferentes adsorbentes minerales al 2 %
m/m, a 600 rpm
Tiempo Glicerina libre (%) Glicerina total (%)
(min) Caolin Carbona_lto de Talco| Caolin Carbone}to Talco
calcio de calcio
15 0,27 0,35 0,12 3,02 2,77 1,02
30 0,18 0,26 0,1 2,08 1,82 0,93
45 0,12 0,2 0,09 1,79 1,05 0,83
60 0,17 0,18 0,1 1,95 1,5 1,08
75 0,2 0,31 0,13 1,98 1,98 1,18

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

75



Figura 9. Porcentaje de glicerina libre en funcion del tiempo contacto
para el tratamiento de biodiésel con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm
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Tiempo de contacto adsorbente-adsorbato (min)
Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXI.

Figura 10. Porcentaje de glicerina total en funcién del tiempo contacto
para el tratamiento de biodiésel con tres diferentes
adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXI.
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Tabla XXII. Contenido de glicerina libre y total en las muestras de
biodiésel, tratados con tres diferentes adsorbentes

minerales al 2 % m/m, a 800 rpm

Tiempo Glicerina libre (%) Glicerina total (%)
(min) Caolin Carbona_lto de Talco| Caolin Carbona_lto Talco
calcio de calcio
15 0,22 0,24 0,09 3,16 1,69 0,85
30 0,18 0,17 0,08 2,82 0,91 0,66
45 0,14 0,13 0,07 11 0,73 0,47
60 0,16 0,13 0,09 0,91 0,98 0,55
75 0,19 0,18 0,1 1,14 1,13 0,65

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 11. Porcentaje de glicerina libre en funcion del tiempo contacto
para el tratamiento de biodiésel con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXII.
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Figura 12. Porcentaje de glicerina total en funcion del tiempo contacto
para el tratamiento de biodiésel con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXII.

Tabla XXIII. Contenido de glicerina libre y total en las muestras de
biodiésel, tratados con tres diferentes adsorbentes
minerales al 4 % m/m a 600 rpm

Tiempo Glicerina libre (%) Glicerina total (%)
(min) Caolin Carbongto de Talco| Caolin Carbone}to Talco
calcio de calcio
15 0,17 0,2 0,08 1,98 1,06 0,78
30 0,2 0,18 0,06 0,88 0,98 0,65
45 0,21 0,18 0,09 1,08 1,18 0,44
60 0,24 0,16 0,11 0,96 1,28 0,56
75 0,19 0,23 0,12 0,81 1,16 0,65

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 13.

Porcentaje de glicerina libre en funcion del

tiempo

contacto para el tratamiento de biodiésel con tres

diferentes adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXIII.

Figura 14. Porcentaje de glicerina total en funcion del
contacto para el tratamiento de biodiésel con tres
diferentes adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracién propia, basado en la tabla XXIII.

79



Tabla XIV. Contenido de glicerina libre y total en las muestras de
biodiésel, tratados con tres diferentes adsorbentes

minerales al 4 % m/m a 800 rpm

Tiempo Glicerina libre (%) Glicerina total (%)
(min) Caolin Carbona_lto de Talco| Caolin Carbona}to Talco
calcio de calcio
15 0,27 0,18 0,06 2,08 2,49 0,57
30 0,2 0,16 0,05 1,54 2,42 0,43
45 0,15 0,14 0,08 0,99 1,42 0,37
60 0,17 0,17 0,1 0,86 1,73 0,14
75 0,23 0,19 0,13 0,79 1,99 0,33

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 15. Porcentaje de glicerina libre en funcion del tiempo
contacto para el tratamiento de biodiésel con tres
diferentes adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXIV.
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Figura 16.

contacto para el

Porcentaje de glicerina total

tratamiento de biodiésel

en funcién del

con

tiempo

tres

diferentes adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXIV.
Tabla XXV. indice de refraccién del agua de lavado obtenida mediante

el tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm

Tiempo indice de refraccion
(min) [Caolin (éaer 23&?;0 Talco
15 1,3405 1,3380 1,3402
30 1,3403 1,3380 1,3395
45 1,3360 1,3382 1,3395
60 1,3350 1,3382 1,3393
75 1,3370 1,3380 1,3395

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 17. indice de refraccién en funcién del tiempo contacto para el
agua de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino de
biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 2 %

m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXV.
Tabla XXVI. Absorbancia en las muestras de agua de lavado obtenida

del tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm

Tiempo Absorbancia
(min) Caolin Cartgc;rc?go de Talco
15 0,061 0,044 0,103
30 0,097 0,055 0,088
45 0,094 0,075 0,095
60 0,06 0,051 0,089
75 0,057 0,045 0,077

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 18. Absorbancia en funcidon del tiempo contacto para el agua
de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino de
biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 2 %

m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXVI.
Tabla XVII. indice de refraccién del agua de lavado obtenida mediante

el tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 800 rpm

Tiempo indice de refraccion
. .| Carbonato
(min) |Caolin de calcio Talco

15 1,3412 1,3398 1,3387
30 1,3413 1,3395 1,3388
45 1,3415 1,3365 1,3387
60 1,3417 1,3368 1,3387
75 1,3360 1,3365 1,3385

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 19.

indice de refraccién en funcion del tiempo contacto para

el agua de lavado obtenida mediante el tratamiento de

refino de biodiésel con tres diferentes adsorbentes

minerales al 2 % m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXVII.

Absorbancia en las muestras de agua de lavado obtenida

del tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 800 rpm

Tiempo Absorbancia
(min) Caolin Cart():;rceilgo de Talco
15 0,092 0,046 0,08
30 0,177 0,046 0,059
45 0,123 0,048 0,052
60 0,131 0,053 0,051
75 0,141 0,048 0,060

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 20. Absorbancia en funcidon del tiempo contacto para el agua

de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino de

biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 2 %

m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracién propia, basado en la tabla XXVIII.

Tabla XXIX. indice de refraccién del agua de lavado obtenida mediante

el tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm

Tiempo indice de refraccion
(min) |Caolin Cart():glnceil;o de Talco
15 1,3360 1,3385 1,3397
30 1,3368 1,3385 1,3392
45 1,3368 1,3385 1,3390
60 1,3363 1,3358 1,3390
75 1,3405 1,3350 1,3392

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 21. indice de refraccién en funcion del tiempo contacto para el

agua de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino de

biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 4 %

m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXIX.

Tabla XXX. Absorbancia en las muestras de agua de lavado obtenida

del tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm

Tiempo Absorbancia
(min) Caolin %aer EZFC?LO Talco
15 0,140 0,051 0,189
30 0,106 0,044 0,12
45 0,098 0,053 0,106
60 0,049 0,054 0,107
75 0,091 0,052 0,093

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 22. Absorbancia en funcion del tiempo contacto para el agua

de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino de

biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 4 %

m/m a 600 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXX.
Tabla XXXI. indice de refraccion del agua de lavado obtenida mediante

el tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800 rpm

Tiempo indice de Refraccion
(min) Caolin Céaer EZPC?LO Talco
15 1,340 1,339 1,342
30 1,340 1,339 1,342
45 1,340 1,339 1,342
60 1,340 1,336 1,342
75 1,340 1,335 1,342

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 23. indice de refraccion en funcién del tiempo contacto para el
agua de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino
de biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 4

% m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracién propia, basado en la tabla XXXI.
Tabla XXXII. Absorbancia en las muestras de agua de lavado obtenida

del tratamiento de refino de biodiésel, con tres diferentes

adsorbentes minerales al 4% m/m a 800 rpm

Tiempo Absorbancia
(min) | Caolin C;Iaer t():grceilgo Talco
15 0,185 0,048 0,196
30 0,814 0,050 0,122
45 0,664 0,047 0,175
60 0,838 0,050 0,164
75 1,029 0,047 0,146

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 24. Absorbancia en funcion del tiempo contacto para el agua
de lavado obtenida mediante el tratamiento de refino de
biodiésel con tres diferentes adsorbentes minerales al 4 %

m/m a 800 rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXXII.
Tabla XXXIII. Prueba de t-Student para el analisis de punto de
inflamabilidad (°C), asumiendo varianzas iguales
Punto de Inflamabilidad (°C)
Parametros Biodiésel tratado con | Biodiésel tratado con Talco al 4%
Estadisticos agua m/m
Media 75,5 71
Varianza 0,5 2
Grados de libertad 4
Estadistico t 4,022
P(T<=t) una cola 0,034
Valor critico de t 2.927
(una cola)

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Tabla XXXIV. Prueba de t-Student para el andlisis de corrosién en la
tira de cobre (3 horas a 50 °C), asumiendo varianzas

iguales

Corrosién en la Tira de Cobre (3 horas a 50 °C)
Parametros Biodiésel tratado con | Biodiésel Tratado con Talco al 4%
Estadisticos agua m/m
Media 1 1
Varianza 0,003 0,003

Grados de libertad 4

Estadistico t -1,226
P(T<=t) una cola 0,144
et

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Tabla XXXV. Prueba de t-Student para el analisis de poder calorifico
superior (MJ/Kg), asumiendo varianzas iguales

Poder Calorifico Superior (MJ/Kg)
Parametros Biodiésel tratado con Biodiésel Tratado con Talco al 4%
Estadisticos agua m/m
Media 39,94 39,92
Varianza 0,0016 0,0009
Grados de 4
libertad
Estadistico t -1,039
P(T<=t) una cola 0,179
Valor critico de t 2.132
(una cola)

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Tabla XXXVI. Prueba de t-Student para el analisis de viscosidad

cinematica (50 °C, mm?/s), asumiendo varianzas iguales

Viscosidad Cinematica (50 °C, mm?/s)
Parametros Biodiésel tratado con | Biodiésel Tratado con Talco al 4%
Estadisticos agua m/m
Media 5,8 5,8
Varianza 0,09 0,09
Grados de libertad 4
Estadistico t -0,204
P(T<=t) una cola 0,424
R

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Tabla XXXVII. Prueba de t-Student para el andlisis de agua y sedimento

(por ciento volumen), asumiendo varianzas iguales

Aguay Sedimento (% Volumen)
Parametros Biodiésel tratado con | Biodiésel Tratado con Talco al 4%,
Estadisticos agua m/m
Media 3,3 1,2
Varianza 0,16 0,16
Grados de libertad 4
Estadistico t 6,277
P(T<=t) una cola 0,002
Val?urncarlgglc;)de t 2132

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Tabla XXXVIII.

Relacién adsorbato-adsorbente, en funcion del cambio
de concentracion para el tratamiento de refino de
biodiesel con tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a
600 rpm

Caolin 2% m/m, 600 | Carbonato de calcio Talco 2% m/m, 600
rpm 2% m/m, 600 rpm rpm
AC

AC (mglL)|  d. (ma/L) d.  [AC(mgl)| g
1,985 0,993 0,080 1,980 1,060 0,780
0,935 1,460 0,060 0,880 0,980 0,650
0,295 1,608 0,090 1,080 1,180 0,440
0,165 1,525 0,110 0,960 1,280 0,560
0,04 1,510 0,120 0,810 1,160 0,650

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 25. Isotermas de adsorcion para el tratamiento de refino de
biodiésel con tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600
rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXXVIII.
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Tabla XXXIX. Relacion adsorbato-adsorbente, en funcion del cambio
de concentracion para el tratamiento de refino de

biodiésel con tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a

800 rpm
Caolin 2%, m/m, 800 Carbonato de calcio 2% m/m, Talco 2% m/m, 800
rpm 800 rpm rom

AC (mg/L) Je AC (mgl/L) Je AC (mgl/L) Je
1,845 0,923 3,315 1,658 4,155 2,078
0,340 1,093 0,780 2,048 0,190 2,173
1,715 1,950 0,180 2,138 0,185 2,265
0,190 2,045 0,255 2,010 0,075 2,228
0,225 1,933 0,145 1,938 0,100 2,178

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 26. Isotermas de adsorcion para el tratamiento de refino de
biodiésel con tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a 800

rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XXXIX.

93



Tabla XL.

Relacion adsorbato-adsorbente, en funcion del cambio de
concentracion para el tratamiento de refino de biodiésel

con tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm

Caolin 4% m/m, 600 Carbonato de calcio 4% m/m, Talco 4% m/m, 600
rpm 600 rpm rom

AC (mg/L) Qe AC (mg/L) Je AC (mg/L) Je
3,020 0,755 0,985 4,220 1,055 3,020
1,100 1,030 1,006 0,130 1,088 1,100
0,195 0,981 0,956 0,215 1,141 0,195
0,115 1,010 0,930 0,120 1,111 0,115
0,150 1,048 0,960 0,090 1,089 0,150

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 27. Isotermas de adsorcion para el tratamiento de refino de
biodiésel con tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600
rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XL.
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Tabla XLI. Relacion adsorbato-adsorbente, en funcion del cambio de
concentracion para el tratamiento de refino de biodiésel

con tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800 rpm

Caolin 4% m/m, 800 [Carbonato de calcio 4% m/m, 800 | Talco 4% m/m, 800
rpm rpm rpm

AC (mg/L) Qe AC (mg/L) Qe AC (mg/L) Qe
2,920 0,730 2,515 0,629 4,435 1,109
0,540 0,865 0,065 0,645 0,135 1,143
0,550 1,003 1,000 0,895 0,065 1,159
0,135 1,036 0,305 0,819 0,070 1,176
0,070 1,054 0,260 0,754 0,135 1,143

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 28. Isotermas de adsorcién para el tratamiento de refino de
biodiésel con tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800

rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XLlI.
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Tabla XLII. Parametros de las isotermas de Freundlich a 18 °C % 1,
para el tratamiento de refino de biodiésel con tres

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm

Caolin 2% m/m, 600 Carbonato de calcio 2% m/m, Talco 2% m/m, 600
rpm 600 rpm rpm
In(ge) In(Ce) In(ge) In(Ce) In(e) In(Ce)
2,000 1,991 2,000 2,230 2,000 3,997
0,640 0,942 0,597 0,950 0,041 0,091
0,183 0,303 0,39 0,771 0,048 0,102
0,108 0,174 0,257 0,452 0,128 0,251
0,026 0,041 0,318 0,481 0,050 0,091

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 29. Isotermas de Freundlich para el tratamiento de refino de
biodiésel con tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XLII.
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Tabla XLIII. Correlacién matematica de las isotermas de Freundlich a
18 °C + 1, para el tratamiento de refino de biodiésel con

tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm

Correlacion lineal: y = ax+b
Color Tipo de adsorbente| a b R?
Caolin 1,0105]-0,09940,9778

Carbonato de calcio |0,9911|-0,2548(0,9823

Talco 0,5018]| 0,0002 1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XLIV. Parametros de las isotermas de Freundlich a 18 °C * 1,
para el tratamiento de refino de biodiésel con tres

adsorbentes minerales al 2 % m/m a 800 rpm

Caolin 2% m/m, 800 Carbonato de calcio 2% m/m, Talco 2% m/m, 800
rpm 800 rpm rpm
In(qe) In(Ce) In(ge) In(Ce) In(qe) In(Ce)
2,000 1,850 2,000 3,320 2,000 4,160
0,311 0,340 0,381 0,780 0,087 0,190
0,880 1,720 0,084 0,180 0,082 0,190
0,093 0,190 0,127 0,260 0,034 0,080
0,116 0,230 0,075 0,150 0,046 0,100

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 30. Isotermas de Freundlich para el tratamiento de refino de

biodiésel con tres adsorbentes minerales, al 2 % m/m a 800

rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XLIV.
Tabla XLV. Correlaciéon matematica de las isotermas de Freundlich a

18 °C £ 1, para el tratamiento de refino de biodiésel con

tres adsorbentes minerales al 2 % m/m a 600 rpm

Correlacion lineal: y = ax+b
Color Tipo de adsorbente| a b R?
Caolin 0,85481-0,05770,7996

Carbonato de calcio |0,6116|-0,0384(0,9884

Talco 0,48231-0,0041 1

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XLVI. Parametros de las isotermas de Freundlich a 18 °C % 1,
para el tratamiento de refino de biodiésel con tres

adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm

Caolin 4% m/m, 600 | Carbonato de calcio | Talco 4%, m/m, 600
rpm 4%, m/m, 600 rpm rpm
In(qe) In(Ce) | In(ge) In(Ce) In(ge) In(Ce)
2,000 1,850 2,000 3,320 2,000 4,160
0,311 0,340 0,381 0,780 0,087 0,190
0,880 1,720 0,084 0,180 0,082 0,190
0,093 0,190 0,127 0,260 0,034 0,080
0,116 0,230 0,075 0,150 0,046 0,100

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.

Figura 31. Isotermas de Freundlich para el tratamiento de refino de
biodiésel con tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600

rpm
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Fuente: elaboracién propia, basado en la tabla XLIVI.
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Tabla XLVII.

Correlacién matematica de las isotermas de Freundlich a
18 °C + 1, para el tratamiento de refino de biodiésel con

tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 600 rpm

Correlacion lineal: y = ax+b

Color

Tipo de adsorbente a

b

Caolin 1,3317] -0,1151 | 0,991

Carbonato de calcio |1,0144( 0,0035 1

Talco 0,9273| -0,0068 1

Tabla XLVIII.

Parametros de las isotermas de Freundlich a 18 °C + 1,

para el tratamiento de refino de biodiésel con tres

Fuente: elaboracion propia.

adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800 rpm

Caolin 4% m/m, 600 Carbonato de calcio 4% m/m, Talco 4% m/m, 600
rpm 600 rpm rpm
In(ge) In(Ce) In(ge) In(Ce) In(9e) In(Ce)
4,000 2,920 4,000 2,515 4,000 4,435
0,624 0,540 0,101 0,065 0,118 0,135
0,549 0,550 1,117 1,000 0,056 0,065
0,130 0,135 0,372 0,305 0,059 0,070
0,066 0,070 0,345 0,260 0,118 0,135

Fuente: elaboracion propia, datos de apéndice 2.
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Figura 32. Isotermas de Freundlich para el tratamiento de refino de

biodiésel con tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800

rpm
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Fuente: elaboracion propia, basado en la tabla XLIVIII.
Tabla XLIX. Correlaciéon matematica de las isotermas de Freundlich a

18 °C + 1, para el tratamiento de refino de biodiésel con
tres adsorbentes minerales al 4 % m/m a 800 rpm

Correlacion lineal: y = ax+b
Color |Tipo de adsorbente| a b R
Caolin 1,39781-0,1045| 0,998

Carbonato de calcio |1,5952(-0,1353| 0,9852

Talco 0,9027 (-0,0034 1

Fuente: elaboracion propia.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS

El presente informe a nivel de trabajo de graduacion consistio en evaluar
el tratamiento de refino de biodiésel obtenido a partir de aceite de soya,
mediante el uso de tres diferentes adsorbentes comerciales (caolin, carbonato
de calcio, talco), para la remocion de glicerina libre y total a escala laboratorio.

Para realizar el estudio se procedio a sintetizar biodiésel a partir de aceite
de soya, mediante el método de transesterificacion alcalina, utilizando metanol
en una relacion molar metanol-aceite 6:1 e hidréxido de sodio, grado reactivo, a
una concentracion de 1,5 por ciento, porcentaje masa/masa respecto a la
cantidad de aceite vegetal. ElI proceso de separacion biodiésel-glicerina se
realiz6 mediante decantacion durante 4 horas. Para eliminar el exceso de
metanol se procedié a evaporar la muestra de biodiésel al vacio a una
temperatura de 65 grados Celsius durante un periodo de tiempo de 3 horas. El
rendimiento del producto final fue de 86,8 por ciento en base a la cantidad de

aceite inicial.

Durante la etapa de purificacién, el biodiésel obtenido se separé en dos
partes. La primera muestra se tratd6 mediante lavados con agua, con agitaciéon
constante (200 revoluciones por minuto) durante 10 minutos, agregando
pequefias cantidades de agua evitando la emulsion del biodiésel con agua. El
fendbmeno de adsorcion fue sujeto a evaluacion, con la segunda parte del
biodiésel, mediante el contacto con adsorbentes minerales (caolin, carbonato
de calcio, talco) utilizando el método de maceracién dinamica a diferentes
concentraciones y velocidades de agitacion. El tamafo particula promedio los
adsorbentes utilizados es fue de 1 200 micrometros.
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La metodologia de tratamiento de refino de biodiésel con adsorbentes
minerales se ejecutd de la siguiente manera: se tomé una muestra de 25
mililitros de biodiésel a la cual se dosificod glicerina grado USP al 5 por ciento
respecto a la masa de biodiésel; la muestra se agité durante 2 minutos o hasta
homogenizar la mezcla. Luego se adicioné el adsorbente mineral segun la

concentracion y velocidad de agitacion definidos en el disefio experimental.

El contenido de glicerina libre y total y el tiempo de contacto adsorbente-
adsorbato fueron una las variables analizadas. Los tiempos de contacto
evaluados fueron 15, 30, 45, 60 y 75 minutos. Para monitorear el proceso de
adsorcion en funcién del tiempo se tomaron muestras de 2 mililitros durante
cada intervalo de tiempo mencionado con anterioridad, las cuales se
almacenaron en tubos de ensayo. Las muestras se centrifugaron a 1 000
revoluciones por minuto durante 15 minutos para separar las fases de biodiésel

y mineral de adsorbente.

Se cuantificé el contenido de glicerina libre y total a la fase de biodiésel
por yodometria del &cidoperiyédico segin el Método AOCS® Ca 14-56. El
mineral adsorbente precipitado se lavd con agua, y para monitorear las
variaciones en dicho material durante el proceso de adsorcion se realizaron

mediciones de indice de refraccién y absorbancia.

Los porcentajes de glicerina libre y total en funcion del tiempo de contacto
para cada mineral adsorbente a diferente concentracién y velocidad de
agitacion se encuentran en las tablas XXI, XXII, XXIII, XIV. La tendencia del
porcentaje de glicerina libre y total en funcion del tiempo se puede visualizar en
el rango de figuras de la 9 a la 16. Exceptuando las figuras 13 y 14 se observa

gue el contenido de glicerina libre y total disminuye a medida que transcurre el
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tiempo, hasta que alcanza un punto de inflexion especifico, dependiendo el

adsorbente evaluado en donde se evidencia un crecimiento de la curva.

Los resultados descritos con anterioridad comprueban que el material
adsorbente retiene glicerina en la superficie hasta alcanzar la saturacion y el
punto de ruptura en donde el material pierde sus propiedades como adsorbente
y comienza el fendbmeno de desorcidn, es decir, la eliminacion de materia desde
un medio adsorbente. Ademas en la tabla XXIV se encuentra el mayor
porcentaje de remocion de glicerina libre y total el cual se obtiene con el mineral

talco al 4 por ciento, porcentaje masa-masa a 800 revoluciones por minuto.

Para el monitoreo del proceso de adsorcién se tom6 una muestra de 2
mililitros en intervalos de 15 minutos, la cual se centrifugd. La fase pesada
(mineral adsorbente) se decantd sobre el tubo de ensayo para luego ser
separada y lavada con 5 mililitros de agua destilada con agitacién constante

durante 10 minutos.

Las tablas XXV, XXVII, XIX, XXI muestran los resultados de la medicion
del indice de refraccion realizado al agua de lavado por cada mineral
adsorbente. El indice de refraccion es una medida que establece la reduccién
de la velocidad de la luz al propagarse por un medio homogéneo, ademas que
permite caracterizar fisicoquimicamente una sustancia quimica. El valor teérico
de indice de refraccion para el agua asciende a 1,3330, por lo que cualquier
desviacién hacia arriba o hacia debajo de dicho valor representa que ha sufrido

variaciones en su composicion.

Las tablas mencionadas con anterioridad muestran que todas las
mediciones realizadas con el refractdbmetro se desvian del valor teérico, lo cual

permite deducir que el agua analizada presenta trazas de otros materiales
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disueltos, considerando la premisa que el agua es totalmente soluble en
glicerina por ser ambos compuestos polares.

El comportamiento del indice de refraccion en funcién del tiempo de
contacto se muestra en las figuras 17, 19, 21 y 23. Analizando las gréficas se
visualiza tendencias ascendentes y descendentes, lo que confirma que durante
el proceso de adsorcion existen variaciones de concentracion en la superficie
del mineral adsorbente. El valor minimo reportado en las mediciones de indice
de Refraccion fue el del caolin al 2 por ciento, porcentaje masa-masa a 600
revoluciones por minuto después de 60 minutos de extraccion (1,3350) mientras
qgue el valor maximo se obtuvo con el talco 4 por ciento, porcentaje masa-masa

a 800 revoluciones por minuto después de 75 minutos de extraccion (1,3425).

De forma similar se tomé 2 mililitros de agua de lavado y se realizo la
medicion de absorbancia por medio del espectrofotometro. La metodologia para
medir absorbancia fue la siguiente: se tomé una disolucion de agua destilada
mezclada con glicerina al 5 por ciento, porcentaje masa-masa, la cual funcion6
como blanco; se realiz6 un barrido en el espectro visible para mostrar los
valores maximos de la curva y asi seleccionar el rango de longitud de onda que

represente menor error.

El rango de longitud de onda méximo registrado en la curva asciende a los
550 nanémetros. Se tom6 una muestra de agua destilada y se midié la
absorbancia y se ajusté a 0 por ciento de absorbancia. Definida la longitud de
onda se procedid a realizar mediciones de absorbancia a cada una de las

muestras de monitoreo.

Es importante hacer mencion que el objetivo de utilizar dicha metodologia

es para demostrar que las mediciones de absorbancia del agua de lavado
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presentan variaciones dependiendo del tiempo de contacto del mineral
adsorbente. Para fines del presente estudio, la medicion de absorbancia es un

indicador del comportamiento del fenbmeno de adsorcion.

En las tablas XXVI, XVIII, XXX y XXXII se muestran los resultados de las
mediciones de absorbancia, los valores confirman que las muestras analizadas
presentan valores diferentes de cero, lo cual confirma el supuesto de que

existen diferencias en la concentracion del agua de lavado.

Las figuras 18, 20, 22 y 24 muestran que las curvas de absorbancia en
funcién del tiempo de contacto no presentan una tendencia definida, ya que se
observan comportamientos ascendentes y descendentes. Este hallazgo
conjuntado con los valores obtenidos en las mediciones de indice de refraccion
confirman de que durante el contacto del adsorbente con el biodiésel ocurren
fendbmenos de adsorciéon y desorcion del adsorbato asociados con la saturacion

de la superficie del material adsorbente.

Con el propésito de explicar, fisicoquimicamente, el fenédmeno de
adsorcion se procedio a graficar las isotermas de adsorcion a 18 grados Celsius
con una tolerancia de +1 grado Celsius para cada adsorbente. Las figuras 25,
26, 27 y 28 grafican la relacion entre los gramos de adsorbato adsorbido por
gramos de adsorbente en funcion del cambio de concentracion de la glicerina

de las muestras de biodiésel.

En cada figura se compara los tres minerales absorbente en condiciones
iguales respecto a su concentracion y velocidad de agitacion. En los graficos se
observa un patron comun: durante los primeros minutos de la etapa de

adsorcion se observa una tendencia ascendente controlada, luego se observa
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un patron de crecimiento pronunciado hasta llegar a un valor méximo, y

después de alcanzar dicho valor, la curva empieza a descender.

Los perfiles de concentracion de las figuras mencionadas con anterioridad
tienen una explicacion coherente y sistematica. Segun la teoria de transferencia
de masa, durante la primera etapa de adsorcion el cambio de concentracion de
adsorbato sobre la superficie del adsorbente es lento y tiende a cero hasta que
empieza a elevarse hasta alcanzar al punto de ruptura que es donde se

manifiesta la transferencia de masa entre el adsorbente y el soluto.

El fendbmeno de adsorcion no es infinito ya que el material se satura de
adsorbato, por lo que el perfil de concentracion crece rapidamente hasta llegar
a un valor maximo. Si el adsorbente no se regenera en dicho valor maximo, la
consecuencia es que el material empieza a provocar desorcion, es decir,

eliminacién de adsorbato desde la superficie del adsorbente.

Las isotermas de adsorcion se obtienen relacionando la cantidad de soluto
adsorbido por gramo de adsorbente (ge) en funcién de la concentracion del
soluto en equilibrio (C¢). Existen diferentes modelos matematicos que permiten
obtener una relacién lineal entre las variables mencionadas con anterioridad y
de esta manera caracterizar la adsorcion. Los minerales utilizados en el
presente estudio se clasifican dentro de las arcillas, las cuales se caracterizan
por tener superficies heterogéneas, es decir, las areas de interaccion
adsorbato-adsorbente se agrupan en pequefias regiones sobre el material, por
lo tanto el modelo de isoterma de adsorcion que mejor adapta a las

caracteristicas de los materiales utilizado es la isoterma de Freuindlich.
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Las figuras 29, 30, 31, y 32 muestran las isotermas de Freundlich a una
temperatura 18°C + 1, resultado de graficar los logaritmos naturales ge versus
Ce. Se relacionaron las variables mediante el método de minimos cuadrados y
el modelo matematico-estadistico que mejor se ajusta es la regresion lineal, tal
como se puede visualizar en las tablas XLIII, XLV, XLVII y XLIX, ya que los

coeficientes de correlacion de las curvas analizadas tienden a 1.

Segun los resultados de la tabla XXIV, el mineral adsorbente que
demostré mayor eficiencia en la remocién de glicerina libre y total fue el talco
bajo las siguientes condiciones experimentales: 4 por ciento de concentracion,
porcentaje masa-masa bajo una agitaciéon constante de 800 revoluciones por
minutos. Los tiempos optimos de adsorcidén fueron los siguientes: 30 minutos
para glicerina libre (0,05 por ciento) y 60 minutos para la glicerina total (0,14 por
ciento). Segun la Norma ASTM 6751 el porcentaje de glicerina libre y total
presente en una muestra de biodiésel no debe exceder al 0,02 y 0,24 por ciento
respectivamente. Por lo que la muestra tratada con talco al 4 por ciento y 800
revoluciones por minuto cumple los parametros de remocién de glicerina total

mas no de glicerina libre.

El biodiésel tratado con talco al 4 por ciento, porcentaje masa-masa y 800
revoluciones por minuto se procedié a caracterizarlo fisicoquimicamente, para
analizar si cumple con las especificaciones del Reglamento Técnico
Centroamericano RTCA 75.02.43:07, y a la vez compararlo con la muestra de
biodiésel lavada con agua con el objetivo de determinar si existen diferencias
significativas. Los analisis fueron realizados en los Laboratorios Técnicos, Area

de Hidrocarburos del Ministerio de Energia y Minas de Guatemala.

La tabla XXXIll muestra la comparacién de medias utilizando la prueba

estadistica t-Student para el punto de inflamabilidad. Los resultados muestran
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que el biodiésel tratado con talco presenta un menor punto de inflamabilidad
comparado con la muestra tratada con agua. El analisis estadistico revela que
existen diferencias significativas entre las dos mediciones, sin embargo, ambos
valores no cumplen con la especificacion minima para el biodiésel (130 grados
Celsius). El punto de inflamabilidad es la menor temperatura en la que un
combustible puede mantener una combustién si una fuente de calor esta
presente. Los factores que pueden influir en un bajo punto de inflamabilidad
son: el método de sintesis de biodiésel, presencia de trazas de agua y

solventes organicos y las condiciones de almacenamiento.

Para cuantificar el contenido de hidroxido de sodio en una muestra de
biodiésel se realiza la prueba de corrosion en la tira de cobre, ensayo en el cual
se sumerge una tira de cobre en la muestra de biodiésel durante 3 horas a 50
grados Celsius. Esta prueba permite definir el grado de corrosividad del
biocombustible obtenido y es de suma importancia a considerar ya que ciertas
partes de los motores contienen piezas elaboradas de cobre. La especificacion
del biodiésel establece que el valor maximo no debe exceder al niumero de
clasificacion 3 (valor adimensional). En la tabla XXXIV, el valor obtenido en las
muestras analizadas es 1, por lo que ambas cumplen con la especificacién

ademas que no existe diferencia significativa entre ellas.

Cuando un biocombustible es combustionado en un motor la cantidad de
energia tedrica que se puede obtener se denomina poder calorifico. Para
cuantificarlo se procede a quemar una muestra en un recipiente aislado
conocido como calorimetro; se registra la cantidad de calor absorbido por el
agua dentro de este. El valor reportado de poder calorifico en las muestras de
biodiésel segun la tabla XXXV es 39,92 megajoules por kilogramo para la
muestra tratada con talco y 39,94 megajoules por kilogramo para el biodiésel

lavado con agua.
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El andlisis estadistico determiné que no existen diferencias significativas
entre las muestras de biodiésel. Comparando los valores obtenidos respecto al
rango de valores tedricos esperados segun la especificacion se puede afirmar
gue es tolerable ya que una muestra de biodiésel sintetizado debe tener un

poder calorifico entre 33 a 40 megajoules por kilogramo.

El adecuado funcionamiento de los equipos de combustion interna
depende de la adecuada Viscosidad Cinematica del combustible, ya que
determina el flujo correcto del fluido a través de las tuberias, valvulas de
inyeccion, entre otros. La especificacion para biocombustibles establece que el
valor minimo de viscosidad cinematica es de 1,90 milimetros cuadrados por
segundo mientras que el maximo es de 4,10 milimetros cuadrados por segundo.
Segun la tabla XXXVI el valor de viscosidad reportado en las dos muestras

analizadas excede el valor maximo.

En las muestras tratadas con talco al 4 por ciento, porcentaje masa-masa
y con lavados de agua es importante hacer mencién que previo a realizar el
proceso de adsorcion se dosifico glicerina grado USP (5% m/m), para controlar
y cuantificar el proceso de adsorcion, por consecuencia la viscosidad de la
mezcla aumentd. El andlisis estadistico segun la prueba t-Student muestra que

no existe diferencia significativa entre los valores reportados por los analisis.

Si un biocombustible es guemado en un motor de combustién interna es
importante conocer la materia extrafia dentro de él, ya que impurezas como
agua y sedimentos pueden afectar el funcionamiento del equipo. Por lo tanto es
importante definir que el porcentaje de agua y sedimentos no debe exceder a
0,05 por ciento, porcentaje volumen-molumen. Los resultados del analisis de
agua y sedimentos se muestran en la tabla XXXVII; ambas muestras exceden

considerablemente el porcentaje tolerado, esto se debe a que la metodologia de
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secado de biodiésel utilizada en el disefio experimental no permitié remover la

mayor cantidad de agua posible.

Sin embargo es importante realizar un analisis comparativode los
resultados de las muestras examinadas ya que se logré un menor porcentaje de
Agua y Sedimentos en la muestra de biodiésel tratada con talco. La prueba t-
Student mostrada en la tabla XXXVII, valida que existen diferencias
significativas en las mediciones, por lo que sustentados en los resultados se
puede afirmar que los minerales adsorbentes ademéas de adsorber glicerina

pueden retener en su superficie agua y sedimentos.

En las tablas VI, VIII, X, Xll, XIV, XVI, XVIIl y XX de la seccion se
presentan los resultados del andlisis estadistico para comprobar las hipotesis.
Para ello se hizo un analisis de varianza para determinar el efecto del tipo de
adsorbente y el tiempo de contacto adsorbente-adsorbato para la remocién de
glicerina libre y total. Para ello se utilizé de la prueba de Fisher para el andlisis
de dos factores con un nivel de significancia del 95 por ciento. Los valores
muestran que la F calculada es menor que la F critica, por lo tanto, para todos
los ensayos realizados en el presente estudio existen diferencias significativas
en la remocion de glicerina libre y total dependiendo del tipo de mineral
adsorbente (a concentraciones y velocidades de agitacion definidos) y el tiempo
de contacto.
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CONCLUSIONES

Existen diferencias significativas en el porcentaje de remocion de
glicerina libre y total en funcién del tipo de mineral adsorbente y el

tiempo de contacto adsorbente-adsorbato.

El adsorbente comercial que presenté mayor eficiencia para la remocion
de glicerina libre en las muestras de biodiésel es el talco al 4 por ciento,
porcentaje masa-masa y una Vvelocidad de agitacion de 800
revoluciones por minuto, en un tiempo de contacto de 30 minutos con

un porcentaje de glicerina libre asociado de 0,05 por ciento.

El valor minimo de glicerina total obtenido de las muestras de biodiésel
tratados con adsorbentes minerales es de 0,14 por ciento, el cual se
obtuvo con el mineral talco al 4 por ciento, porcentaje masa-masa y una
velocidad de agitacion de 800 revoluciones por minuto en un tiempo de

contacto de 60 minutos.

La metodologia experimental para el tratamiento de refino de biodiésel
con adsorbentes comerciales permite la reduccion del contenido de
glicerina libre y total, sin embargo, solo el contenido de glicerina total
logro cumplir con la especificacion de la Norma ASTM 6751. El

contenido de glicerina libre quedo fuera de parametros.

Los valores de indice de refraccion reportados para el agua obtenida a
partir del lavado del adsorbente en contacto con biodiésel son
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superiores al dato tedrico del agua destilada, por lo tanto, se deduce
gue las muestras contienen trazas de otros componentes disueltos. El
monitoreo del indice de refraccion evidencia que existen variaciones en

funcién del tiempo de contacto.

El monitoreo de la absorbancia del agua obtenida a partir del lavado del
adsorbente en contacto con biodiésel demuestra que los valores
presentan variaciones, y que estas dependen del tiempo de contacto
adsorbente-adsorbato. Todas las mediciones fueron superiores al O por
ciento de absorbancia, por lo que existe diferencias entre el agua

destilada y las muestras de agua de lavado.

No existen diferencias significativas entre las medias obtenidas en los
ensayos de corrosion en la tira de cobre, poder calorifico y viscosidad
cinematica, pruebas que forman parte de la caracterizacion
fisicoquimica del biodiésel tratado con talco al 4 por ciento, porcentaje
masa-masa a 800 revoluciones por minutos, y el biodiésel lavado con

agua.

Existen diferencias significativas entre las medias obtenidas en los
ensayos de punto de inflamabilidad y agua y sedimentos, pruebas de la
caracterizacion fisicoquimica del biodiésel tratado con talco al 4 por
ciento, porcentaje masa-masa a 800 revoluciones por minutos, y el

biodiésel lavado con agua.

La isoterma de adsorcion que mejor se ajusta al fenomeno de
transferencia de masa entre el adsorbente y el adsorbato es la isoterma
de Freundlich, ya que segun el analisis de regresion lineal el coeficiente

de correlacion para las curvas tiende a uno.
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RECOMENDACIONES

Realizar pruebas de tratamiento de refino de biodiésel con caolin,
carbonato de calcio y talco con tiempos de contacto mayores a 75
minutos para determinar si es factible reducir el contenido de glicerina
libre hasta cumplir con la especificacion de la Norma ASTM 6751.

Impulsar un nuevo proyecto de investigacion para el tratamiento de
refino de biodiésel en donde se sustituya los minerales adsorbentes
utilizados en el presente trabajo de graduacion.

Promover proyectos de investigacion donde se incursione en nuevas
tecnologias de purificacion de biodiésel, con el objetivo de conseguir

producto final con la menor cantidad de impurezas.

Realizar un escalamiento a planta piloto para comparar los resultados

con los ya obtenidos en este proyecto a nivel de trabajo de graduacion.
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APENDICES

1. Datos originales para las mediciones de indice de refraccién y
absorbancia del agua de lavado del mineral caolin
L indice de Refraccién para la muestra de biodiésel tratado con caolin
Andlisis
al 2%, m/m a 600 rpm
T'(fnr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 1,3405 1,3405 1,3405 1,3405 0,0000
30 1,3405 1,3400 1,3405 1,3403 0,0003
45 1,3360 1,3360 1,3360 1,3360 0,0000
60 1,3350 1,3350 1,3350 1,3350 0,0000
75 1,3370 1,3370 1,3370 1,3370 0,0000
s Absorbancia para la muestra de Biodiésel tratado con caolin al 2 %,
Andlisis
% m/m a 600 rpm
Tl(renr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 0,060 0,061 0,061 0,061 0,001
30 0,098 0,097 0,096 0,097 0,001
45 0,093 0,093 0,095 0,094 0,001
60 0,061 0,059 0,061 0,06 0,001
75 0,057 0,057 0,057 0,057 0,000

119




Continuacion del apéndice 1.

indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con caolin

Analisis al 2%, % m/m a 800 rpm
T'(fnr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 1,3415 1,3410 1,3410 1,3412 0,0003
30 1,3410 1,3415 1,3415 1,3413 0,0003
45 1,3415 1,3415 1,3415 1,3415 0,0000
60 1,3420 1,3415 1,3415 1,3417 0,0003
75 1,3360 1,3360 1,3360 1,3360 0,0000
Analisis Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con caolin al 2 %, %
m/m a 800 rpm
Tl(renninnp)o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 0,092 0,092 0,092 0,092 0,000
30 0,178 0,177 0,177 0,177 0,001
45 0,123 0,122 0,124 0,123 0,001
60 0,131 0,131 0,13 0,131 0,001
75 0,141 0,142 0,141 0,141 0,001
Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con caolin
al 4 %, % m/m a 600 rpm
Tl((ranr?n%o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 1,3360 1,3360 1,3360 1,3360 0,0000
30 1,3365 1,3370 1,3370 1,3368 0,0003
45 1,3370 1,3370 1,3365 1,3368 0,0003
60 1,3360 1,3365 1,3365 1,3363 0,0003
75 1,3405 1,3405 1,3405 1,3405 0,0000
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Continuacion del apéndice 1.

Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con caolin al 4 %,

Analisis % m/m a 600 rpm
T'(fnr?np)o R1 R2 R3 | Media Desviacién Estandar
15 0140 | 014 | 014 | 014 0,000
30 0,106 | 0,105 | 0,106 | 0,106 0,001
45 0,098 | 0,098 | 0,097 | 0,098 0,001
60 0,050 | 0,049 | 0,049 | 0,049 0,001
75 0,091 | 0,09 | 0,091 | 0,001 0,001

Analisis

Absorbancia para

la muestra de biodiésel tratado con caolin al 4%,
% m/m a 800

rpm

Tiempo

(min) R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 0,092 0,092 0,092 0,092 0,000
30 0,178 0,177 0,177 0,177 0,001
45 0,123 0,122 0,124 0,123 0,001
60 0,131 0,131 0,13 0,131 0,001
75 0,141 0,142 0,141 0,141 0,001
Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con caolin
al 4%, % m/m a 800 rpm
Tl((ranr?n%o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 1,3360 | 1,3360 | 1,3360 | 1,3360 0,0000
30 1,3365 | 1,3370 | 1,3370 | 1,3368 0,0003
45 1,3370 | 1,3370 | 1,3365 | 1,3368 0,0003
60 1,3360 | 1,3365 | 1,3365 | 1,3363 0,0003
75 1,3405 | 1,3405 | 1,3405 | 1,3405 0,0000

Fuente: elaboracion propia.
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2. Datos originales para las mediciones de indice de refraccion y
absorbancia del agua de lavado del carbonato de calcio

Analisis indice de Refraccion para Ia muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 2%, % m/m a 600 rpm
Tl(crenr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 1,3380 | 1,3380 | 1,3380 | 1,3380 0,0000
30 1,3380 | 1,3380 | 1,3380 | 1,3380 0,0000
45 1,3380 1,3385 1,3380 1,3382 0,0003
60 1,3380 | 1,3385 | 1,3380 | 1,3382 0,0003
75 1,3380 1,3380 | 1,3380 1,3380 0,0000
Analisis Absorbancia parala ml_Jestra de biodiésel tratado con carbonato de
calcio al 2%, % m/m a 600 rpm
Ti(renninnp)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 0,043 0,044 0,044 0,044 0,001
30 0,056 0,055 0,055 0,055 0,001
45 0,076 0,077 0,073 0,075 0,002
60 0,055 0,05 0,049 0,051 0,003
75 0,045 0,045 0,045 0,045 0,000
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Continuacion del apéndice 2.

indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis carbonato de calcio al 2%, % m/m a 800 rpm
T'(fnr?np)o R1 R2 R3 | Media Desviacion Estandar
15 1,3395 | 1,3400 | 1,3400 | 1,3398 0,0003
30 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 0,0000
45 1,3365 | 1,3365 | 1,3365 | 1,3365 0,0000
60 1,3370 | 1,3370 | 1,3365 | 1,3368 0,0003
75 1,3365 | 1,3365 | 1,3365 | 1,3365 0,0000
Analisis Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con carbonato de
calcio al 2%, % m/m a 800 rpm
Tl(%r?np)o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 0,047 0,046 0,046 0,046 0,001
30 0,046 0,046 0,046 0,046 0,000
45 0,048 0,048 0,049 0,048 0,001
60 0,055 0,053 0,052 0,053 0,002
75 0,048 0,048 0,047 0,048 0,001
Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 4%, % m/m a 600 rpm
Tl(?nr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
30 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
45 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
60 1,3355 | 1,3360 | 1,3360 | 1,3358 0,0003
75 1,3350 | 1,3350 | 1,3350 | 1,3350 0,0000
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Continuacion del apéndice 2

Analisis Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con carbonato de
calcio al 4 %, % m/m a 600 rpm
T'(fnr?np)o R1 R2 R3 | Media Desviacién Estandar
15 0,051 0,051 0,052 0,051 0,001
30 0,044 0,045 0,043 0,044 0,001
45 0,053 0,053 0,052 0,053 0,001
60 0,054 0,054 0,053 0,054 0,001
75 0,052 0,052 0,052 0,052 0
Analisis Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con carbonato de
calcio al 4%, % m/m a 800 rpm
Tl(%r?np)o R1 R2 R3 Media Desviacién Estandar
15 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
30 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
45 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
60 1,3355 | 1,3360 | 1,3360 | 1,3358 0,0003
75 1,3350 | 1,3350 | 1,3350 | 1,3350 0,0000
Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 4%, % m/m a 800 rpm
Tl(?nr?np)o R1 R2 R3 Media Desviaciéon Estandar
15 0,047 0,049 0,047 0,048 0,0010
30 0,050 0,050 0,050 0,050 0,0000
45 0,047 0,048 0,047 0,047 0,0010
60 0,050 0,050 0,050 0,050 0,0000
75 0,047 0,047 0,047 0,047 0,0000

Fuente: elaboracion propia.
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3. Datos originales para las mediciones de indice de refraccion y
absorbancia del agua de lavado del talco

Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con talco
al 2%, % m/m a 600 rpm
Tl(crenr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 1,3405 | 1,3400 | 1,3400 | 1,3402 0,0003
30 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 0,0000
45 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 | 13395 0,0000
60 1,3395 | 1,3390 | 1,3395 | 1,3393 0,0003
75 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 | 1,3395 0,0000
A Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con talco al 2%,
Anélisis
% m/m a 600 rpm
Tl(renr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 0,081 0,080 0,080 0,080 0,001
30 0,061 0,059 0,058 0,059 0,002
45 0,053 0,052 0,051 0,052 0,001
60 0,051 0,053 0,050 0,051 0,002
75 0,063 0,060 0,057 0,060 0,003
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Continuacion del apéndice 3.

Analisis

indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado

con talco al 2%, % m/m a 800 rpm

Tiempo (min) R1 R2 R3 Media | Desviacion Estandar
15 1,3385 | 1,3385 | 1,3390 | 1,3387 0,0003
30 1,3385 | 1,3390 | 1,3390 | 1,3388 0,0003
45 1,3385 | 1,3385 | 1,3390 | 1,3387 0,0003
60 1,3390 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3387 0,0003
75 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 | 1,3385 0,0000
Absorbancia parala muestra de biodiésel tratado con
Analisis talco al 2%, % m/m a 800 rpm
Tiempo (min) R1 R2 R3 Media | Desviacion Estandar
15 0,081 | 0,080 | 0,080 | 0,080 0,001
30 0,061 | 0,059 | 0,058 | 0,059 0,002
45 0,053 | 0,052 | 0,051 | 0,052 0,001
60 0,051 0,053 0,050 0,051 0,002
75 0,063 0,060 0,057 0,060 0,003
Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado

con talco al 4%, % m/m a 600 rpm

Tiempo (min) R1 R2 R3 Media | Desviacion Estandar
15 1,3395 | 1,3395 | 1,3400 | 1,3397 0,0003
30 1,3395 | 1,3390 | 1,3390 | 1,3392 0,0003
45 1,3390 | 1,3390 | 1,3390 | 1,3390 0,0000
60 1,3390 | 1,3390 | 1,3390 | 1,3390 0,0000
75 1,3395 | 1,3390 | 1,3390 | 1,3392 0,0003
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Continuacion del apéndice 3.

Andlisis

Absorbancia parala muestra de biodiésel tratado con talco al 4 %, %

m/m a 600 rpm
T'(fnr?np)o R1 R2 R3 | Media Desviacién Estandar
15 0,189 0,189 0,189 0,189 0,000
30 0,121 0,120 0,120 0,120 0,001
45 0,108 0,106 0,105 0,106 0,002
60 0,108 0,108 0,106 0,107 0,001
75 0,093 0,094 0,091 0,093 0,002
Analisis indice de Refraccion para la muestra de biodiésel tratado con talco
al 4%, % m/m a 800 rpm
Tl(renr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 1,3415 | 1,3415 | 1,3415 | 1,3415 0,0000
30 1,3415 | 1,3415 | 1,3415 | 1,3415 0,0000
45 1,3415 | 1,3415 | 1,3415 | 1,3415 0,0000
60 1,3420 | 1,3420 | 1,3420 | 1,3420 0,0000
75 1,3420 | 1,3420 | 1,3420 | 1,3420 0,0000
Analisis Absorbancia para la muestra de biodiésel tratado con talco al 4%, %
m/m a 800 rpm
Tl(renr?np)o R1 R2 R3 Media Desviacion Estandar
15 0,198 0,193 0,197 0,196 0,003
30 0,123 0,123 0,120 0,122 0,002
45 0,193 0,172 0,159 0,175 0,017
60 0,161 0,162 0,168 0,164 0,004
75 0,146 0,148 0,144 0,146 0,002

Fuente: elaboracion propia.
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4. Datos calculados para la cuantificacion del contenido de
glicerina libre y total para el caolin
Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de Biodiesel tratado con
caolin al 2%, % m/m a 600 rpm
Téfn’?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 16,80 34,10 0,49 17,30 2,98
30 14,70 25,80 0,57 11,10 2,02
45 8,80 18,90 0,47 10,10 1,74
60 10,25 21,75 0,47 11,50 1,98
75 12,70 24,45 0,52 11,75 2,02
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de Biodiesel tratado con
caolin al 2%, % m/m a 600 rpm
Térenr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 3,30 4,75 0,69 1,45 0,25
30 2,00 3,85 0,52 1,85 0,18
45 2,50 3,15 0,79 0,65 0,11
60 3,60 4,45 0,81 0,85 0,15
75 3,50 4,60 0,76 1,10 0,19

128




Continuacion del apéndice 4.

Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis caolin al 2%, % m/m a 800 rpm
Ti(fnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 16,3 34,5 0,47 18,20 3,13
30 14,0 30,1 0,46 16,10 2,77
45 9,70 15,6 0,62 5,90 1,02
60 12,8 18,4 0,70 5,60 0,97
75 7,1 13,8 0,51 6,70 1,16
Analisis Contenido de glicerina Ijbre parala muestra de biodiésel tratado con
caolin al 2%, % m/m a 800 rpm
Ti(ar?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMNVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 3,90 5,15 0,76 1,25 0,21
30 3,70 4,65 0,78 0,95 0,17
45 2,70 3,45 0,78 0,75 0,13
60 2,90 3,70 0,78 0,80 0,14
75 3,02 3,95 0,76 0,93 0,16
Analisis Contenido de glicerinat,otal parala muestra de biodiésel tratado con
caolin al 4%, % m/m a 600 rpm
Ti(renr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 10,2 21,50 0,47 11,30 1,95
30 3,45 8,40 0,41 4,95 0,85
45 4,60 10,65 0,43 6,05 1,04
60 3.00 8,40 0,36 5,40 0,93
75 7,30 11,80 0,62 4,50 0,78
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Continuacion del apéndice 4.

Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis caolin al 4 %, % m/m a 600 rpm
Ti(fnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMIVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 5,20 6,10 0,85 0,90 0,16
30 5,40 6,45 0,84 1,05 0,18
45 5,70 6,80 0,84 1,10 0,19
60 5,90 7,15 0,83 1,25 0,22
75 5,60 6,65 0,84 1,05 0,18
Analisis Contenido de glicerinat,otal parala muestra de biodiésel tratado con
caolin al 4%, % m/m a 800 rpm
Ti(ren”i“np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMIVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 7,70 19,45 0,40 11,75 2,02
30 8,70 18,80 0,46 10,10 1,74
45 10,60 16,10 0,66 5,50 0,95
60 7,90 12,35 0,64 4,45 0,76
75 6,35 11,05 0,57 4,70 0,81
Analisis Contenido de glicerina [ibre parala muestra de biodiésel tratado con
caolin al 4%, % m/m a 800 rpm
Ti(?nr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMNVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 4,80 6,45 0,74 1,65 0,28
30 3,85 4,95 0,78 1,10 0,19
45 3,40 4,25 0,80 0,85 0,14
60 4,10 5,05 0,81 0,95 0,16
75 4,80 6,15 0,78 1,35 0,23

Fuente: elaboracion propia.
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5. Datos calculados para la cuantificacion del contenido de
glicerina libre y total para el carbonato de calcio
Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 2%, % m/m a 600 rpm
Tzfn’?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 16,80 34,10 0,49 17,3 2,98
30 14,70 25,80 0,57 11,1 2,02
45 8,80 18,90 0,47 10,1 1,74
60 10,25 21,75 0,47 11,5 1,98
75 12,70 24,45 0,52 11,75 2,02
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 2%, % m/m a 600 rpm
Téfnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 3,3 4,75 0,69 1,45 0,25
30 2,0 3,85 0,52 1,85 0,18
45 2,5 3,15 0,79 0,65 0,11
60 3,6 4,45 0,81 0,85 0,15
75 3,5 4,6 0,76 1,10 0,19
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Continuacion del apéndice 5.

Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis carbonato de calcio al 2%, % m/m a 800 rpm
TE;Tnp)O VTM (mL) | VTB (mL) | VTIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 16,30 34,5 0,47 18,2 3,13
30 14,0 30,1 0,46 16,1 2,77
45 9,70 15,6 0,62 5,9 1,02
60 12,80 18,4 0,70 5,60¢ 0,97
75 7,10 13,8 0,51 6,7 1,16
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 2%, % m/m a 800 rpm
Téren”i“np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 3,90 5,15 0,76 1,25 0,21
30 3,70 4,65 0,78 0,95 0,17
45 2,70 3,45 0,78 0,75 0,13
60 2,90 3,70 0,78 0,80 0,14
75 3,02 3,95 0,76 0,93 0,16
Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 4%, % m/m a 600 rpm
TE?nTnF))O VTM (mL) | VTB (mL) | VTIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 10,20 21,5 0,47 11,3 1,95
30 3,45 8,40 0,41 4,95 0,85
45 4,60 10,65 0,43 6,05 1,04
60 3,00 8,40 0,36 5,40 0,93
75 7,30 11,8 0,62 4,50 0,78
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Continuacion del apéndice 5.

Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis carbonato de calcio al 4 %, % m/m a 600 rpm
T'(fnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VTIM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 5,2 6,1 0,85 0,9 0,16
30 54 6,45 0,84 1,05 0,18
45 5,7 6,8 0,84 1,10 0,19
60 5,9 7,15 0,83 1,25 0,22
75 5,6 6,65 0,84 1,05 0,18
Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 4%, % m/m a 800 rpm
T'(fnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VTIM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 7,70 19,45 0,40 11,75 2,02
30 8,70 18,80 0,46 10,10 1,74
45 10,60 16,10 0,66 5,50 0,95
60 7,90 12,35 0,64 4,45 0,76
75 6,35 11,05 0,57 4,70 0,81
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con
carbonato de calcio al 4%, % m/m a 800 rpm
T'(renr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VTIM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 4,80 6,45 0,74 1,65 0,28
30 3,85 4,95 0,78 1,10 0,19
45 3,40 4,25 0,80 0,85 0,14
60 4,10 5,05 0,81 0,95 0,16
75 4,80 6,15 0,78 1,35 0,23

Fuente: elaboracion propia.
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6. Datos calculados para la cuantificacion del contenido
de glicerinalibre y total para el talco

Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con
talco al 2%, % m/m a 600 rpm
T}fn’?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 8,15 14,25 0,57 6,10 1,05
30 4,70 9,95 0,47 5,25 0,91
45 3,50 8,45 0,41 4,95 0,85
60 5,40 11,35 0,48 5,95 1,03
75 6,80 13,45 0,51 6,65 1,14
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con
talco al 2%, % m/m a 600 rpm
Tzrenr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VTMIVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 1,80 2,45 0,7346939 0,65 0,11
30 1,60 2,10 0,7619048 0,5 0,09
45 1,40 1,85 0,7567568 0,45 0,08
60 1,50 2,05 0,7317073 0,55 0,10
75 1,55 2,20 0,7045455 0,65 0,11
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Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis talco al 2%, % m/m a 800 rpm
T'(fnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMNVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 6,65 11,75 0,56 51 0,88
30 4,05 8,05 0,50 4,0 0,69
45 4,25 6,85 0,62 2,6 0,45
60 6,90 9,95 0,69 3,05 0,53
75 5,05 8,65 0,58 3,6 0,62
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con
talco al 2%, % m/m a 800 rpm
T'(ﬁ]r?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VTM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 3,9 5,15 0,76 1,25 0,21
30 3,7 4,65 0,78 0,95 0,17
45 2,7 3,45 0,78 0,75 0,13
60 2,9 3,70 0,78 0,80 0,14
75 3,02 3,95 0,76 0,93 0,16
Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con
talco al 4%, % m/m a 600 rpm
T'(?nr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VTIM/VTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 5,90 10,25 0,57 4,35 0,75
30 5,40 9,40 0,57 4,00 0,69
45 3,50 6,10 0,57 2,60 0,45
60 4,70 7,80 0,60 3,10 0,53
75 4,75 8,35 0,57 3,60 0,62
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Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con

Analisis talco al 4 %, % m/m a 600 rpm
T}fnr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 5.2 6,10 0,85 0,90 0,16
30 54 6,45 0,84 1,05 0,18
45 57 6,80 0,84 1,10 0,19
60 5,9 7,15 0,83 1,25 0,22
75 5,6 6,65 0,84 1,05 0,18
Analisis Contenido de glicerina total para la muestra de biodiésel tratado con
talco al 4%, % m/m a 800 rpm
Tzrenr?np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMIVTB | VTB-VTM | % Glicerina Total
15 5,90 10,25 0,57 4,35 0,75
30 5,40 9,40 0,57 4,00 0,69
45 3,50 6,10 0,57 2,60 0,45
60 4,70 7,80 0,60 3,10 0,53
75 4,75 8,35 0,57 3,60 0,62
Analisis Contenido de glicerina libre para la muestra de biodiésel tratado con
talco al 4%, % m/m a 800 rpm
Tzfn”i“np)o VTM (mL) | VTB (mL) | VIMIVTB | VTB-VTM | % Glicerina Libre
15 1,75 2,20 0,79 0,45 0,08
30 2,00 2,35 0,85 0,35 0,06
45 1,90 2,50 0,76 0,60 0,10
60 1,65 2,35 0,70 0,70 0,12
75 2,00 2,80 0,71 0,80 0,14

Fuente: elaboracion propia.
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7. Costos del proyecto de investigacion

Descripcion Sub-Totales (Q)
Costos Obtencion de Materia Prima (Aceite vegetal
usado) Q 389.00
Costos de Reactivos para la Produccion de Biodiésel Q 6, 465.00
Costos de Cristaleria Q 1,149.75
Costos de Equipo a Utilizar Q 2,185.10
Costo de energia eléctrica Q 1,961.02
Costo por Andlisis (tipo de cambio 7.76 al 07/03/2014) Q 911.28
TOTAL Q 28,987.39

Fuente: elaboracion propia.
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8. Diagrama de requisitos académicos
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ANEXOS

1. Resultados de la caracterizacion fisicoquimica del biodiésel

tratado con agua de lavado

LABORATORIOS @ g
Gobierno de Guatemala LAB-REP-0191-14

TECNICOS

GUATEMALA, 07-02-14

RESULTADOS DE ANALISIS

MUESTRA: Biodiesel

PRESENTADA POR: Lee Stevens Hernandez Rivera

RESPONSABLE DEL MUESTREO: Lee Stevens Hernandez Rivera

PROCEDENCIA: Lee Stevens Herndndez Rivera. Muestra: Materia Prima sin tratar
LOCALIZACION: Prados de Villa Nueva, casa 145, Colonia Santa Ménica, Zona 2, Villa Nueva
FECHA DE MUESTREO: Desconocida

FECHA DE RECEPCION DE MUESTRA Y PAPELERIA: 31-01-14

FECHA DE ANALISIS: del 03 al 06-02-14

PRECIO DE ANALISIS: $ 44.00

ANALISTA: Hever Pérez

DESCRIPCION METODO DE ANALISE ESPECIFICACION (a) RESULTADOS (b)
PUNTO DE INFLAMABILIDAD, *C ASTM D-93 [ 75
CORROSION EL LA TIRA DE COBRE, 3 horas a 50° C ASTM D-130 [ 1
PODER CALORIFICO SUPERIOR, MJ/Kg ASTM D-240 [ (d)39.94
VISCOSIDAD CINEMATICA, 50 °C, mm®/s (c ) ASTM D-445 J— 5.8
AGUA Y SEDIMENTO, % volumen ASTM D-1796 — 3.30
OBSERVACIONES: a) En el Acuerdo Ministerial No. 399-2012 no existen especificaciones para este producto.
b) Los resultados son validos solo para el 1 de muestra p en este 0.

c) 1 mm?® /s es equivalente a 1 cSt.
d) El valor de 39.94 MJ/Kg es equivalente a 9540 Kcal/Kgya 17171 Btu/lb

SR
BORATORIOS ¢

NICOS T

—_—
LABORATORIOS
TECNICOS

—

e .
<. >* >
4

TemaLa. S

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

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

Fuente: Laboratorios Técnicos del Ministerio de Energia y Minas, Seccion de Hidrocarburos.

141



2. Resultados de la caracterizacién fisicoquimica del
biodiesel tratado con talco al 4% m/m a 800 rpm

PAGINA 1 DE (1)

Gobierno de Guatemala LAB-REP-0192-14
Energio y Minos ORDEN No. L-077-14

GUATEMALA, 07-02-14

LABORATORIOS
TECNICOS

RESULTADOS DE ANALISIS

MUESTRA: Biodiesel

PRESENTADA POR: Lee Stevens Hernandez Rivera

RESPONSABLE DEL MUESTREO: Lee Stevens Hernandez Rivera

PROCEDENCIA: Lee Stevens Hernandez Rivera. Muestra: Tratado con talco al 4%
LOCALIZACION: Prados de Villa Nueva, casa 145, Colonia Santa Ménica, Zona 2, Villa Nueva
FECHA DE MUESTREO: Desconocida

FECHA DE RECEPCION DE MUESTRA Y PAPELERIA: 31-01-14

FECHA DE ANALISIS: del 03 al 06-02-14

PRECIO DE ANALISIS: $ 44.00

ANALISTA: Hever Pérez

DESCRIPCION METODO DE ANALISI ESPECIFICACION (a) RESULTADOS (b)
PUNTO DE INFLAMABILIDAD, *C ASTM D-93 —————— 71
CORROSION EL LA TIRA DE COBRE, 3 horas a 50° C ASTM D-130 ——— 1
PODER CALORIFICO SUPERIOR, MJ/Kg ASTM D-240 ——————— (d)39.92
VISCOSIDAD CINEMATICA, 50 °C, mm’/s (¢) ASTM D-445 e 58
AGUA Y SEDIMENTO, % volumen ASTM D-1796 — 1.20
OBSERVACIONES: a) En el Acuerdo Ministerial No. 399-2012 no existen para este p
b) Los resultados son validos solo para el volumen de muestra p en este io.

c)1 mm? /s es equivalente a 1 cSt
d) El valor de 39.92 MJ/Kg es equivalente a 9535 KcallKgya 17164 Btu/Lb

cinda
IDROCARBUROS

Vo. Bo. Ing. e
COORDINADORA LABORATORIOS TECNICOS

ETpresente nforme no puede ser modiicado ni reproducido sin Zutonzacion del Laboralorio 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: Laboratorios Técnicos del Ministerio de Energia y Minas, Seccién de Hidrocarburos.
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3. Obtencion del biodiesel a partir del aceite de soya

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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4. Tratamiento de refino de biodiesel con adsorbentes minerales

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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5. Centrifugacion de las muestras de biodiesel

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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6. Medicién de Absorbancia e indice de Refraccion

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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7. Cuantificacion de glicerinalibre y total

d

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales (LIEXVE).
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