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Resumen

Titulo: Obtencidn de una base biolubricante a partir de aceites transesterificados de las grasas
animales (sebos) provenientes de la industria bovina”.

Autor: Carlos Alfredo Camargo Vila™

Palabras clave: Sebo bovino, acondicionamiento de sebo bovino, biodiésel bovino,

transesterificacion inversa, base biolubricante.

La busqueda actual de nuevas materias primas que sean renovables en el area de los biocombustibles ha hecho que
varios subproductos de la agricultura industrial tomen mayor importancia. Tal es el caso de las grasas animales como
el sebo bovino, el cual fue utilizado en esta investigacién como materia prima para la obtencidon de una base
biolubricante con el fin de generar una alternativa de elaboracion de biolubricantes, asi como el de proveer de mayor
valor agregado y utilidad a un residuo agroindustrial. Se llevé a cabo un acondicionamiento del sebo bovino crudo
(previamente analizado) en el que se logré disminuir su indice de acidez desde 3,98mgKOH/g sebo crudo hasta un
valor de 0,51 mgKOH/g sebo esterificado, mejorando su calidad para su posterior utilizacion en la obtencién de
biodiésel. Se obtuvo un biodiésel con un %FAME > 90% (cantidad de metil ésteres) con rendimientos mayores al
94% (gramos de biodiésel bovino/gramos de sebo bovino esterificado), lo que lo hace una materia prima apta para la
obtencion de biolubricantes. Finalmente, mediante el método de transesterificacién inversa se hizo reaccionar el
biodiésel bovino obtenido en la etapa anterior con un poliol (trimetilolpropano -TMP-) con el objetivo de obtener una
base biolubricante, para esto se implemento un disefio factorial central compuesto teniendo en cuenta la relacién molar
TMP: Biodiésel bovino, % de catalizador p/p (CH3zNaO) y tiempo de reaccion. Se clasificaron las muestras obtenidas
segun su viscosidad e indice de viscosidad seleccionando la muestra con alto rendimiento (g biolubrocante/g biodiésel
bovino), bajo porcentaje de catalizador y mayor reproducibilidad, el cual fue la base elaborada con una relacién molar
4 moles de TMP:1 mol de biodiésel bovino, 0,41% p/p de catalizador y 180 minutos de tiempo de reaccién con un
rendimiento del 88,53%. Se debe resaltar que se obtuvo una sustancia en dos fases (liquida y grasa), en la cual la
liquida fue analizada arrojando una viscosidad de 12,74 cSt a 40°C, un indice de viscosidad de 196 por lo cual puede
ser clasificada como un lubricante de tipo 1ISO VG 15 (lubricantes hidraulicos), presentando una temperatura de
oxidacion de 297°C, asi como un punto de inflamacién de 185°C y un punto de fluidez de 19°C, por lo que se deberia
afiadir un aditivo depresor de punto de fluidez para brindar la posibilidad de realizar pruebas de lubricacion en sistemas
hidraulicos del sector automotriz, industrial o agricola. Por otra parte, bajo las mismas condiciones de operacién se
obtuvo una base biolubricante grasa con una viscosidad de 300,17 cSt a 40°C clasificada como ISO VG 320,
temperatura de oxidacion de 263°C, punto de inflamacion >200°C, punto de goteo >120°C y penetracion de 270
(0,2mm) que la clasifica como grasa de grado NLGI 2, con posible aplicacion en cojinetes de maquinarias industriales.

* Trabajo de Grado

™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas Escuela de Ingenieria Quimica Maestria en Ingenieria Quimica. Director:
Fredy Augusto Avellaneda Vargas. Doctor en Ingenieria Quimica. Codirector: Héctor Joaquin Orozco Monroy.
Quimico.
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Abstract

Title: Obtaining a biolubricant base from transesterified oils of animal fats (tallow) from the
bovine industry”.

Author: Carlos Alfredo Camargo Vila™

Keywords: Bovine tallow, bovine tallow conditioning, bovine biodiesel, inverse

transesterification, biolubricant base.

The current search for new raw materials that are renewable in biofuels has made several by-products of industrial
agriculture take on greater importance. Such is the case of animal fats such as bovine tallow, which was used in this
research as a raw material to obtain a biolubricant base to generate an alternative to produce biolubricants, as well as
to provide greater value. aggregate and utility to an agro-industrial waste. A conditioning of the raw bovine tallow
(previously analyzed) was carried out in which it was possible to reduce its acidity index from 3,98mgKOH / g crude
tallow to a value of 0,51 mgKOH / g esterified tallow, improving its quality for its subsequent use in obtaining
biodiesel. Biodiesel was obtained with a% FAME> 90% (amount of methyl esters) with yields greater than 94%
(grams of bovine biodiesel / grams of esterified bovine tallow), which makes it a suitable raw material for obtaining
biolubricants. Finally, through the inverse transesterification method, the bovine biodiesel obtained in the previous
stage was reacted with a polyol (trimethylolpropane -TMP-) to obtain a biolubricant base, for this a composite central
factorial design was implemented considering the TMP: bovine biodiesel molar ratio, % catalyst w/w (CH3NaO) and
reaction time. The samples obtained were classified according to their viscosity and viscosity index, selecting the
sample with high yield (g biolubrocant/g bovine biodiesel), low percentage of catalyst and greater reproducibility,
which was the base made with 4 moles of TMP: 1 mole of bovine biodiesel molar ratio, 0,41% w/w catalyst, and 180
minutes reaction time with a yield of 88,53%. It should be noted that a substance was obtained in two phases (liquid
and grease), in which the liquid was analyzed by yielding a viscosity of 12,74 ¢St at 40 ° C, a viscosity index of 196
for which it can be classified as a lubricant of the 1ISO VG 15 type (hydraulic lubricants), presenting an oxidation
temperature of 297 ° C, as well as a flash point of 185 ° C and a pour point of 19 ° C, for which a pour point depressant
should be added to provide the possibility of lubrication tests in hydraulic systems in the automotive, industrial or
agricultural sectors. On the other hand, under the same operating conditions, a grease biolubricant base was obtained
with a viscosity of 300,17 cSt at 40 ° C classified as ISO VG 320, oxidation temperature of 263 ° C, flash point> 200
° C, dropping point> 120 ° C and penetration of 270 (0,1mm) that classifies it as NLGI grade 2 grease, with possible
application in industrial machinery bearings.

* Degree Work

™ Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas Escuela de Ingenieria Quimica Maestria en Ingenieria Quimica. Director:
Fredy Augusto Avellaneda Vargas. Doctor en Ingenieria Quimica. Codirector: Héctor Joaquin Orozco Monroy.
Quimico.
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Introduccion

En los dltimos afios ha incrementado la preocupacion por las alarmantes consecuencias que
esta trayendo consigo el cambio climatico, siendo los combustibles fésiles y sus derivados uno de
los principales protagonistas debido a sus métodos de extraccion y potenciales inconvenientes
durante su obtencion. Un producto particularmente destacado son los lubricantes, que tienen como
propdsito mantener una pelicula de aceite entre dos superficies que se encuentran en contacto,
evitando asi el desgaste excesivo y la malformacion de estas, ademas de prevenir la oxidacién y
actuar como aislantes de suciedad, agua y polvo (Dev Srivyas & Charoo, 2019)(lbeawuchi,
2016)

No obstante, los lubricantes traen consigo una gran desventaja, y es que, al ser obtenidos a
partir de destilados del petrdleo, su principal caracteristica es que no son degradables y, por lo
tanto, contribuyen a la contaminacién y las problematicas ambientales que afectan el entorno de
los seres vivos (Madankar et al., 2013). Esto ocurre cuando no se les da un uso adecuado a los
aceites lubricantes usados, puesto que en este punto adquieren concentraciones elevadas de metales
pesados como el plomo, que se originan durante el contacto de estos con las maquinarias, motores
o combustibles en los cuales fueron trabajados (Naranjo et al., 2018). Asimismo, estudios reportan
que cerca del 20% de los lubricantes usados en Europa son liberados al medio ambiente, teniendo
en cuenta que un solo kilogramo de estos puede llegar a contaminar hasta mil metros cubicos de
agua, es indispensable que se presenten alternativas a este producto y sus residuos (McNutt & He,
2016)(Garcés et al., 2011). Con relacion a la situacion local, segin el DANE (Departamento

Administrativo Nacional de Estadistica), en Colombia se consumen cerca de 1,8 millones de
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barriles de lubricantes cada afio (Departamento Administrativo Nacional de Estadistica, n.d.),
siendo aproximadamente un 90% obtenidos a partir de derivados del petroleo (Saboya et al.,
2017a).

Por otro lado, otra situacion que se une a la problematica ambiental es la inadecuada
disposicion de los residuos agroindustriales que se generan en plantas de sacrificio de ganado y
mataderos, como es el caso del sebo bovino, que posee una baja calidad y utilidad, por lo que en
su mayoria es vertido en rellenos sanitarios o en fuentes hidricas sin llevarle a cabo un correcto
tratamiento que permita disminuir su impacto ecoldgico (McGlashan, 2016)(Saboya et al., 2017b).
Estos residuos estan compuestos en su mayoria por sangre, visceras no comestibles, huesos, entre
otros componentes; la reaccion quimica que produce la mezcla de estos componentes da lugar a la
generacion de sustancias sulfurosas, asi como olores desagradables debido a su acelerado o
prolongado tiempo de descomposicion (Teixeira et al., 2009). Y, aungue en algunos casos estos
residuos son utilizados para la obtencion de otro tipo de productos como abono, alimento para
ganado o jabones (Nagappan et al., n.d.), en su mayoria son desechados e incinerados a cielo
abierto, generando gases contaminantes como dioxinas o furanos (He, 2016)(Andrea Maritza,
2010). Adicionalmente, segun FEDEGAN (Federacion Colombiana de ganaderos) en Colombia
se sacrificaron 3.257.033 cabezas de ganado bovino durante el afio 2020 (Sacrificio de Ganado
Bovino Cerr6 al Alza En 2020, Lo Que Indica Mejores Cifras En 2021 | Fedegan, n.d.);
considerando que el peso promedio de una vaca varia entre 400 y 500kg, dentro de lo cual es
posible extraer 90kg de sebo, se puede inferir que entre el 18% y 22,5% del total en peso
corresponde a residuos grasos (Andrea Maritza, 2010).

Con el objetivo de presentar una alternativa que impulse la regulacion y mitigacién del

impacto ambiental generado por este tipo de residuos, en los ultimos afios se ha estado fomentando
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la bdsqueda de procesos que permitan la obtencion y fabricacion de biolubricantes a partir de
aceites vegetales y animales (Hernandez-Cruz et al., 2017). Por lo que existen estudios en los
cuales se ha intentado obtener biolubricantes a partir de la sintesis de polioles ésteres (siendo los
polioles, alcoholes con mas de dos grupos hidroxilo), utilizando como materias primas los aceites
anteriormente mencionados (Saboya et al., 2017a). La propiedad singular que se espera explotar
en estos productos es el aprovechamiento de su potencial biodegradabilidad, caracteristica que
aventajaria significativamente a aquellos derivados del petroleo (segun ASTM, es aquella muestra
que puede convertir en al menos un 60% en CO: durante un periodo de 28 dias) (Hunaida Abd
Elbage Abazar Ahmed, 2019), ademas de una baja toxicidad (estan compuestos por sustancias no
toxicas a diferencia de los aceites minerales, tales como naftalenos o aromaticos) (Mobarak et al.,
2014)(Luna et al., 2015). Asimismo, con base a las estipulaciones del mercado en cuanto a las
propiedades fisicas y quimicas que deben tener los biolubricantes, las cuales se miden y son
estipuladas segin normas ISO 0 ASTM, estos estudios han arrojado que poseen buena fluidez a
bajas temperaturas (Heikal et al., 2017) y alta estabilidad oxidativa (Chan et al., 2018).

Sin embargo, los resultados que se han podido obtener en estos estudios han sido a escala
laboratorio y utilizando aceites vegetales como el de palma, soja, jatropha, entre otros (Mofijur et
al., 2013). Esto debido a los altos costos de produccidn que se tendrian si se quisiera llevar a cabo
a nivel industrial, puesto que la materia prima representa entre el 70 al 80% del costo total de
produccidn, obteniendo que aquellos que se sintetizan a partir de aceites vegetales cuestan
aproximadamente entre un 40 a 60% mas que los lubricantes a base mineral (Attia et al., 2020).
Por tal motivo, se ha contemplado la posibilidad de usar aceites animales (como aceite aviar o sebo
bovino) para la obtencién de biolubricantes, habiendo pocos o casi nulos estudios con relacion a

estos (Hernandez-Cruz et al., 2017), a pesar de que no harian competencia a la industria alimenticia
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y que su utilidad es méas limitada (Wang et al., 2014). Por lo que la posibilidad de elaborar
biolubricantes a partir de aceites animales residuales brind6 la oportunidad de proyectar un trabajo
de investigacion que se centrara en la obtencion de este tipo de productos con capacidad de
competencia en el mercado tanto por sus propiedades fisicoquimicas como por el costo de la
materia prima (Saboya et al., 2017Db).

Es necesario resaltar que a pesar de que han sido pocas las investigaciones llevadas a cabo
con relacién al uso de grasa aviar para la obtencion de biolubricantes, asi como practicamente
inexistentes con sebo bovino. En el grupo de investigacion INTERFASE de la Universidad
Industrial de Santander se llevaron a cabo estudios exploratorios con ambas materias primas con
el fin de obtener un analisis del procedimiento base que podria llevarse a cabo en futuras
investigaciones. Se tuvo como resultado la obtencion de una sustancia aparentemente lubricante a
la cual se le determind la viscosidad e indice de viscosidad; no obstante, no se llevé a cabo una
evaluacion de sus propiedades para concluir que se trataba de un biolubricante, dejando abierta la
posibilidad de llevar a cabo estudios mas profundos y concluyentes.

Cabe aclarar que la mayor dificultad que trae consigo la utilizacion del sebo bovino es su
propiedad de ser solido a temperatura ambiente, asi como el alto indice de acidez que reduce su
utilidad, y que depende también del lote de produccion. Adicionalmente, en los estudios donde se
utiliza el sebo bovino como materia prima, se reportan exigentes condiciones de operacion, como
lo son altas temperaturas, bajas presiones y prolongados tiempos de reaccion, por lo que se tuvo
como objetivo disminuir estas condiciones sin afectar las potenciales propiedades lubricantes de
los productos obtenidos.

Por lo tanto, para el desarrollo del proyecto fue necesario encontrar las condiciones de

operacion para el mejoramiento del sebo bovino crudo mediante un pretratamiento de catalisis
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acida con el objetivo de disminuir su indice de acidez y aumentar su potencial utilidad para su
posterior utilizacion en la obtencion del biodiésel, precursor de las bases biolubricantes. Asi como
el planteamiento de las mejores condiciones de operacion para la obtencién de una base
biolubricante, cualidad que fue evaluada mediante la determinacion de algunas de sus
caracteristicas mas importantes como lo son su viscosidad, indice de viscosidad, punto de fluidez,
punto de inflamacidn, estabilidad oxidativa, entre otras. La idoneidad de estas propiedades fue
estimada con base en las normas de clasificacion ISO 0 ASTM segun el caso (aceite o grasa) para
bases biolubricantes y su posterior comparacion con productos similares de base mineral y vegetal.
Obteniendo resultados satisfactorios que brindan un panorama alentador con relacién a la
oportunidad de presentar una alternativa a los lubricantes convencionales mediante la utilizacion
y valorizacion de una materia prima de bajo costo y de considerable impacto ambiental si no se le

da el tratamiento adecuado.

1. Marco Teérico

Un lubricante tiene como funcion permitir un suave deslizamiento y/o rodadura entre dos
superficies que interactuan, disminuir el desgaste y la friccidn generada, asi como el calor
resultante de esta Gltima, ademas de prevenir la oxidacion y actuar como aislante de suciedad,
polvo y agua (Naveed et al., 2021). Por lo general son obtenidos a partir de aceites minerales
derivados del petroleo, por ello tienen un valor agregado considerable y son un producto que no

compite con la industria alimenticia, sin embargo, son no renovables y toxicos, puesto que
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generalmente a sus residuos no se les da una adecuada disposicion, llegando a ser vertidos a
cuerpos de agua donde forman una pelicula sobre la superficie ocasionando dafios sobre las
especies al afectar la transferencia de oxigeno, ademas de convertirla en agua no potable (S, 2013).
En 2020 el consumo global de lubricantes alcanzé aproximadamente los 37 millones de toneladas
métricas (¢ Lubricants Demand Worldwide 2020 | Statista, n.d.), asi como un valor
aproximado de 125,81 billones de dolares (Lubricants Market Size, Share | Industry Report,
2021-2028, n.d.), de los cuales se calcula que aproximadamente un 50% de estos son liberados
al medio ambiente (Mobarak et al., 2014). Ante estos motivos, el interés por encontrar alternativas
a los lubricantes convencionales ha ido incrementado, estudiando la posibilidad de utilizar otro
tipo de materias primas para su elaboracion y capacidad de competencia en el mercado, con

especial atencidn en los aceites vegetales y animales (de Haro et al., 2018).

1.1 Bases lubricantes y aditivos

Los lubricantes estan compuestos por la mezcla de dos sustancias, una es la base lubricante
que es la encargada de dar las principales propiedades y la otra son los Ilamados aditivos, los cuales
ayudan a mejorar ciertas propiedades de la base segin vaya a ser su aplicacion en el mercado,
ademas de cumplir con las especificaciones técnicas necesarias. Por ejemplo, dos lubricantes
pueden llegar a tener la misma base lubricante, pero su diferencia estaria en la composicion final
que le dé el tipo de aditivo que se les haya suministrado, puesto que dependen del uso final para el
cual esta destinado (Obasi et al., 2014).

La funcion de los aditivos es la de intervenir en la composicion quimica de un lubricante

con el objetivo de mejorar o reforzar las propiedades de este. Todos los lubricantes que hoy en dia
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son utilizados en diferentes areas de las industrias deben pasar por un proceso de aplicacion de
aditivos, puesto que sin ellos no tendrian la capacidad de tener un rendimiento adecuado y ser
atiles en las aplicaciones para las cuales fueron elaborados. Las principales finalidades de los
aditivos son las de proteger las superficies metalicas, asi como el de mejorar las propiedades de la
base. Entre estos es posible destacar aquellos que cumplen las siguientes funciones: Mejoradores
del indice de viscosidad, depresores del punto de fluidez, antioxidantes, inhibidores de la

corrosion, dispersantes, entre otros (Fong Silva et al., 2017).

1.2 Propiedades de los lubricantes

Como se ha mencionado anteriormente, lo que define la utilidad de un lubricante més alla
que solo su capacidad de lubricar, son las propiedades de este, puesto que es lo que determina el
objetivo o el uso adecuado que se le debe dar a cada tipo de lubricante, algunos pueden ser mas
viscosos que otros, o tener un menor punto de fluidez, asi como punto mas altos de inflamacion,
propiedades indispensables al momento de evaluar su idoneidad segun sea la aplicacion que se les

requiera dar; algunas de estas son las siguientes:

1.2.1 Viscosidad

Se define como la resistencia que presentan los liquidos a fluir. Esto nos indica hasta qué
grado puede fluir un liquido segln sea su temperatura de una manera inversa a el valor de dicho
parametro. Asimismo, entre menor sea la viscosidad de una sustancia, mayor desgaste tendra la

superficie que busca lubricar, y si es muy alta la viscosidad, mayor energia requerira un



OBTENCION DE UNA BASE BIOLUBRICANTE | 20

componente lubricado para llevar a cabo su funcién, por lo que es indispensable que posea las

propiedades adecuadas (“Lubricant Properties,” 2014).

1.2.2 Indice de viscosidad

Nos indica la capacidad que posee un liquido para mantener su viscosidad ante cambios de
temperatura. Entre mayor sea este indice, menos sera el cambio en su viscosidad a medida que se
modifica la temperatura, por lo que se considera como un lubricante con mejor proteccion y
eficacia. Es quiza el parametro de mayor importancia al momento de elegir un lubricante, debido
a que si tiene un bajo indice de viscosidad podria tener la viscosidad apropiada a cierta temperatura,
pero esta podria disminuir considerablemente a medida que aumenta la temperatura, resultando en
el incremento de la friccion mecanica y desgaste por la pérdida de pelicula lubricante (“Lubricant

Properties,” 2014).

1.2.3 Andlisis termogravimétrico

Este analisis se encarga de analizar los cambios de masa de una muestra mientras esta es

calentada o enfriada en una atmosfera definida. Estos cambios en el % de peso pueden darse por

descomposicion, por deshidratacion, entre otros (de Blasio, 2019).
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1.2.4 Punto de inflamacion

Es la temperatura méas baja requerida a la que se debe calentar un lubricante para que al
contacto con el aire este se encienda con la mas minima exposicion a una flama. Ayuda a
determinar las condiciones de seguridad a las que se debe transportar un lubricante, asi como su

rango maximo de temperatura (“Lubricant Properties,” 2014).

1.2.5 Punto de fluidez

Esta propiedad es un indicador muy importante en los lubricantes, se define como la
minima temperatura a la cual un liquido podria fluir, es decir, donde aln le es posible comportarse

como un fluido (Sokolnikov et al., 2016).

1.2.6 Estabilidad Oxidativa

Indica la capacidad que tiene un aceite para resistir la degradacién, especialmente en

presencia de oxigeno, donde pueden llegar a intervenir la temperatura, el agua y otros catalizadores

(“Lubricant Properties,” 2014).

1.2.7 Gravedad API

Es una medida de cuanto pesa un producto derivado del petréleo con relacién al agua, es

decir, se considera como una densidad relativa. Para los lubricantes conviene tener una densidad
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baja en comparacion a la del agua, puesto que entre menor sea, menor sera el tiempo de
sedimentacion de particulas que se puedan encontrar en el lubricante, por lo tanto, menor tiempo
de exposicion del material a problemas de sedimentos, cavitacion o corrosién (Ossman et al.,

2015).

1.3 Lubricantes a base de aceite mineral

Hasta mediados del siglo XX los aceites naturales eran utilizados como aceites lubricantes,
es decir, las grasas animales, aceites vegetales y aceites marinos, eran los utilizados para lubricar,
los cuales eran mezclas de acidos grasos lineales de Cg-Co2. Estos aceites naturales presentaban
buenas cualidades lubricantes para la época, tales como un alto indice de viscosidad, alto punto de
inflamacién, entre otros. No obstante, poseen ciertas limitaciones en su rango de viscosidad debido
a su limitado rango estructura. Ademas de que poseen una baja temperatura de fluidez, poca
estabilidad térmica y oxidativa, dando lugar a una rapida descomposicion, asi como subproductos
no deseados o espesamiento de la sustancia, lo que impulso el estudio de nuevas tecnologias para
la formulacion de productos mas acordes a las necesidades. Sin embargo, cumplian su funcion
satisfactoriamente ante la falta de procesos industriales y productos como los hoy conocidos a base
de petréleo (Boyde, 2002).

Como se mencion6 anteriormente, esto trajo como consecuencias la busqueda de nuevas
materias primas y procesos de obtencidn de lubricantes, ademas de que la demanda de estos
comenzd a crecer con mayor rapidez que la oferta. Esto dio como resultado el descubrimiento de
que, durante procesos de refinamiento del crudo, era posible obtener sustancias lubricantes con

mayor estabilidad que los aceites naturales. No obstante, hasta finales del siglo XIX las
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propiedades de estos productos no superaban las de los aceites naturales, comenzando por el hecho
de que no todos los productos derivados del petroleo poseian las mismas caracteristicas, esto
debido a las diferencias entre los pozos de los cuales era extraidos, por ejemplo, algo que destacaba
eran las distintas distribuciones de los pesos moleculares de sus componentes, puesto que a menor
peso molecular, menor era el punto de inflamacion, condicion que no favorecia al material durante
su uso (Boyde, 2002).

Durante el siglo XX, dado que se estaba viviendo un rapido crecimiento de la industria
automotriz, asi mismo crecié la demanda de lubricantes, por lo que para el momento los avances
tecnoldgicos habian podido contribuir a la mejora de los procesos de obtencion de estos mediante
el uso de aceites minerales, logrando asi suplir la demanda mediante el mejoramiento de sus
propiedades. Este objetivo fue cumplido mediante la implementacion de un mejor control sobre la
composicion y las caracteristicas del fluido mineral. A su vez, el desarrollo tecnologico permitio
la utilizacion de agente quimicos que mejoraban considerablemente las propiedades del material,
ademas de tener la capacidad de especializarse en alguna de ellas, estos compuestos se denominan
aditivos y son muy importantes en la actualidad, conformando entre el 10 al 20% del total de la
composicién de un lubricante (Bart et al., 2013).

El mercado de lubricantes ha crecido aun mas en los afios recientes, siendo el sector
automotriz el responsable de aproximadamente un 60% del consumo global, siendo la produccion
anual de aproximadamente 40 millones de toneladas para el afio 2018 (Amiril et al., 2018)(Hamdan
et al., 2018). Sin embargo, el gran consumo de derivados del petroleo ha traido consigo una
variedad de problemas para el medio ambiente, tales como contaminacién de fuentes hidricas o
incremento de las emisiones de didxido de carbono. El proceso mediante el cual son obtenidos

estos procesos se conoce como refinacion (ya sea por destilacion, desulfuracion, refinacion acida,
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entre otros) (Fernandes et al., 2018). Los aceites obtenidos por el procesamiento del petroleo son
clasificados como refinados y compuestos residuales. Algunos de estos compuestos pueden llegar
a poseer altos valores de viscosidad (mayor a 45cSt a 100°C) (Bart et al., 2013).

Estos aceites minerales estan compuestos por mezclas de diferentes sustancias, las cuales
poseen una amplia distribucion de pesos moleculares, principalmente hidrocarburos C2o-Cso que
incluyen parafinas (alcanos o ceras lineales y alcanos ramificados, especies aliciclicas y olefinicas,
aromaticas y aromaticas policiclicas (PCA) o hidrocarburos aromaticos policiclicos (HAP), donde
estos Ultimos presentan una alta toxicidad para el ambiente (Mangas et al., 2014). Debido a esta
problematica, se ha limitado el uso de aceites de base nafténica a menos del 10% del total de aceites
minerales. Por otra parte, estos aceites no renovables a base de petréleo, que estan compuestos
principalmente de hidrocarburos (estructuras parafinicas, nafténicas y aromaticas) carecen de
funcionalidad quimica, es decir, no poseen caracteristicas quimicas semejantes en su totalidad.
Estos aceites minerales tienen bajos indices de viscosidad, bajos puntos de inflamacion y altos
coeficientes de friccion limite en comparacion con los aceites naturales (M. Srivastava et al., 2021).

La viscosidad de un aceite mineral depende en gran medida de su composicion, puesto que
una alta viscosidad puede ser asociada a mayores longitudes de las cadenas de sus componentes,
asi como la temperatura de procesamiento. Por ejemplo, las parafinas de largas cadenas no son
idoneas en la composicion de los lubricantes, dado que favorecen altos puntos de fusion, y, por lo

tanto, alto puntos de fluidez (Hutchings & Shipway, 2017).
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1.4 Problemas ambientales asociados

Los lubricantes comerciales sintetizados a partir del destilado del petréleo, los caracteriza
el no ser degradables y perjudiciales tanto para el entorno como para los seres vivos (Chauhan et
al., 2016). Estudios afirman que, en Europa cerca del 20% de las 5,2 millones de toneladas que se
consumen anualmente en esta region son liberados al medio ambiente, donde un solo kilogramo
de estos puede llegar a contaminar hasta mil metros cubicos de agua (McNutt & He, 2016). Por
otra parte, cabe resaltar que la demanda mundial de lubricantes en el afio 2020 segln Statista fue
de 37,4 millones de toneladas (» Lubricants Demand Worldwide 2020 | Statista, n.d.), siendo
cerca del 90% obtenidos a partir de derivados del petroleo (Saboya et al., 2017a) y de los cuales
aproximadamente 50 al 60% llegan a tener contacto con el suelo, aire y agua (Madankar et al.,
2013)(Parente et al., 2021).

Debido a esto, y a la l6gica concientizacion que se ha generado recientemente respecto a
los dafios casi irreversibles que esta sufriendo el medio ambiente la producciéon y uso
indiscriminado de este tipo de productos y sus similares, los gobiernos han comenzado a ejercer
presion mediante la regulacién de la obtencion de productos derivados del crudo. No obstante, en
muchos casos se ha evidenciado que las industrias mas alla de generar cambios en sus métodos de
obtencion y produccién han optado por utilizar denominaciones confusas que les permita ocultar
el hecho de que realmente no se han comprometido a ser amigables con el medio ambiente,
llegando a reemplazar palabras en sus etiquetas y especificaciones como peligroso, perjudicial,
toxico por términos como amigable, aceptable, entre otros (Bart et al., 2013)(Zulkifli et al., 2013).

Al mismo tiempo, Bartz afirma que ningun lubricante podria llegar a considerarse como

amigable o no tdxico para con el ambiente, sino que en la mejor de las situaciones podria llegar a
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ser una sustancia neutral ante este. En otras palabras, lo maximo a lo que se podria aspirar es que,
mediante tratamiento a los lubricantes usados, estos puedan llegar a causar el mas minimo dafio
ambiental (Bartz, 1998). Ahora bien, para que un lubricante sea amigable con el ambiente se debe
analizar su ciclo de vida completo, desde que su produccién no promueva el agotamiento de
recurso, ni generacion de residuos o emisiones toxicas, asi como que su disposicion final no sea
un problema, ademas de requerir un minimo consumo de energia, altamente biodegradable y que
no produzca riesgo a la salud. Evidentemente esta serie de exigencias no son sencillas de obtener,
especialmente si se siguen utilizando materias primas derivadas del petréleo, por lo que el reto de
disminuir el impacto y hallar nuevas alternativas genera cada vez mayor importancia, impulsando
asi la generacidn de mas propuestas e investigaciones con el objetivo de mejorar los resultados y
acercarse al equilibro ambiental, dando la posibilidad de llevar a cabo la transicion y mejorar las

condiciones del entorno de todos los seres vivos (Bart et al., 2013).

1.5 Biolubricantes como alternativa

Ante la situacion generada, ha aumentado la implementacion de nuevas legislaciones con
el proposito de regular y disminuir el impacto ambiental mediante la busqueda de nuevas
alternativas para la produccion de lubricantes, tomando mayor importancia el estudio para la
obtencion y uso de biolubricantes (S. C. Shi & Jiang, 2020). Estos pueden ser obtenidos a partir
de la sintesis de polioles ésteres, utilizando como materias primas aceites vegetales o animales
(Saboya et al., 2017a), lo que les brinda la etiqueta de biodegradables y amigables con el medio

ambiente debido a su baja toxicidad (S.-C. Shi & Jiang, 2020). Ademas, teniendo en cuenta las
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exigencias del mercado, estos biolubricantes presentan buena fluidez a bajas temperaturas y alta
estabilidad oxidativa (McNutt & He, 2016).

La presentacion de estas alternativas se da debido a la gran preocupacion que sigue
generando los dafios irreversibles que estan causando gran variedad de productos industriales. Por
tal motivo, uno de los principales objetivos es el de reemplazar paulatinamente los aceites
minerales por una nueva generacion de biolubricantes. Estos tienen el principal proposito de ser
amigables con el medio ambiente y que destaquen por su degradabilidad, asi como la capacidad
de competir en el mercado por su costo y desempefio (Salih et al., 2011).

Esta postura esta fuertemente ligada a los esfuerzos que estan siendo llevados a cabo en
paralelo en cuanto a la obtencion de combustibles renovables debido a la falta de recursos y el alto
precio que puede llegar a alcanzar el crudo. Esta puede ser una oportunidad que puede llegar a
impactar directamente la economia de las naciones, puesto que innovar en este campo rapidamente
podria traer consigo mayores inversiones e importancia en el mercado, siendo esencial promover
las investigaciones para encontrar bases bio para lubricantes comerciales (Wilson et al.,
2012)(Chauhan et al., 2016).

Muchas de estas investigaciones han tomado como punto de partida el uso de aceites
vegetales, los cuales han ido encontrando su lugar como lubricantes y hacia aplicaciones de
transporte. Poseen la ventaja de que son amigables con el medio ambiente y biodegradables, tal
como se ha mencionado anteriormente. Estos biolubricantes son en su mayoria elaborados a partir
de la formacion de polioles ésteres utilizando aceites vegetales como materia prima, siendo los
polioles mas estudiados el trimetilolpropano (TMP), pentaeritritol (PE) y el neopentilglicol (NPG).
Estas biobases ésteres proveen al biolubricante de una buena fluidez a bajas temperaturas, y aunque

no es posible su aplicacion a temperaturas extremadamente altas, si pueden ser usados a
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temperaturas no tan extremas (menores a 200°C) (Heikal et al., 2017)(Nagendramma & Kaul,
2012).

La mayoria de estas investigaciones se han llevado a cabo utilizando como materia prima
aceites vegetales como el de palma, soja, colza, jatropha, entre otros (Bart et al., 2013). En el
territorio colombiano predomina el uso de aceite de palma debido a su gran disponibilidad, siendo
el mayor productor a nivel de América Latina (Pequefios palmicultores en colombia ya tienen
soluciones a la medida, para avanzar en su camino a la sostenibilidad | Solidaridad South America,
n.d.). Mientras que otros aceites como el de cocina usados o grasas animales puede ser
considerados para su uso como materia prima para la obtencion de biodiesel (Gautam & Kumar,
2020), habiendo pocos o casi nulos estudios con relacion a estos Ultimos, a pesar de que seria una
materia prima gque no haria competencia a la industria alimenticia, ademas de presentar ventajas
econémicas en cuanto a su costo en comparacion con los aceites vegetales (Antonio Alfonso
Alvarez, n.d.)(Esteves et al., 2017). Esta consideracion debe ser tenida en cuenta ya que, en la
produccién de biolubricantes la materia prima representa entre el 60 al 80% del costo de
produccion, resultando en que aquello que se producen a partir de aceites vegetales terminan
costando entre un 40 a 60% mas que los hechos a base mineral (Attia et al., 2020).

A pesar de esto, la industria ha continuado con el apoyo a la busqueda de métodos de
sintesis mas econdémicos para la obtencion de biolubricantes a partir de aceites vegetales,
centrandose en disminuir los costos de produccién y explorando nuevos campos de aplicacion
(Heikal et al., 2017). Finalmente, en los ultimos afios ha estado tomando mayor interés el uso de
aceites animales como el aceite aviar y el sebo bovino para la obtencion de bioproductos como el
biodiésel o biolubricantes, puesto que es una materia prima de baja calidad y utilidad(McGlashan,

2016)(Saboya et al., 2017b). Este ultimo es generado en plantas de sacrificio animal y mataderos,
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sin embargo, estos establecimientos en su mayoria vierten los desechos a fuentes hidricas o
rellenos sanitarios sin llevarle a cabo ningun tipo de tratamiento, generando ciertas reacciones
quimicas que dan lugar a sustancias sulfurosas, con tiempos prolongados de descomposicion y
olores desagradables (Teixeira et al., 2009). Aunque en algunos casos estos residuos son utilizados
para la obtencion de abono, alimento para ganado, entre otros, en muchas ocasiones son
desechados e incinerados en crematorios o a cielo abierto, generando asi gases contaminantes
como dioxinas y furanos, fomentando un negativo impacto ambiental, asi como olores nocivos
para la salud (He, 2016).

Sin embargo, con relacion al uso de sebo bovino en la obtencidn de biolubricantes se han
llevado a cabo estudios preliminares en el grupo de investigacion INTERFASE de la Universidad
Industrial de Santander, en los cuales se logrado obtener una sustancia aparentemente lubricante
en dos fases, una liquida y una solida (grasa mas especificamente), a las cuales no se les determiné
nada mas que su viscosidad y a la que se les realizé un mayor estudio durante el desarrollo de la
actual investigacion por medio de la manipulacion de las variables de operacion, asi como la
determinacion de algunas de las propiedades mas importantes que pueden ayudar a especificar la

calidad del producto (Prasca Cuello & Ortega Diaz, 2018).

1.6 Método general para la sintesis de polioles éster (biolubricantes)

Para el proceso de elaboracion de biolubricantes se debe llevar a cabo en primera instancia
la obtencion de metil ésteres (biodiésel), estos provienen de recursos renovables como los aceites
vegetales, aceites animales, grasas animales o aceites de cocina usados como se ha mencionado

anteriormente (Leung et al., 2010)(Castellar et al., 2014). Estas sustancias estan formadas en su



OBTENCION DE UNA BASE BIOLUBRICANTE | 30

mayoria de una gran variedad de triglicéridos que son sometidos a un proceso de transesterificacion

(la figura 1 muestra un ejemplo simplificado) (Castellar et al., 2014).

Figura 1.

Transesterificacion de un triglicérido con alcohol
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(Un triglicérido) (Un alcohal) (Mezcla de ésteres de acides grasos) (Glicerol)

Nota. Tomado de: (Leung et al., 2010)(Castellar et al., 2014)

Como se indica en la reaccion, esta es reversible, por lo que el alcohol escogido debe ser
utilizado en exceso para desplazar el equilibrio de la reaccién hacia el producto deseado. El
metanol y el etanol son los alcoholes que cominmente se usan debido a su bajo costo y sus
caracteristicas fisicoquimicas. La transesterificacion podria simplificarse definiéndole como la
conversion paso a paso de triglicéridos a diglicéridos, monoglicéridos y finalmente a glicerol, en
donde en cada etapa se estaria generando un mol de alquiléster (Knothe & Razon, 2017).

Terminada esta fase de la obtencion del biodiésel, estos metil ésteres se hacen reaccionar
con el poliol deseado (TMP, NPG, entre otros) en presencia de catalizadores acidos como el acido
sulfurico, o catalizadores basicos como el hidroxido de potasio, metdxido de sodio, entre otros,

obteniendo como producto un poliol ester (ver figura 2) (Kamil et al., 2011).
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Figura 2.

Transesterificacion inversa de un metil éster con un poliol

CH-OH CHOCOR

CHCH c—CHOH ¢ IRCOOCH —= oy ——C—— CHOCOR + 3CH:OH

CHOH CHLACOR

T™MP METIL ESTER POLIOL ESTER METANOL

Nota. Tomado de: (Kamil et al., 2011).

Con relacién a los aceites animales utilizados para la obtencion de biolubricantes, el que
ha sido mas explorado es el aceite aviar, el cual tiene su origen en el tratamiento de las aguas
residuales provenientes de las industrias avicolas, el cual tiene un bajo costo y ademas no posee
gran utilidad més alla de su uso como iniciador de fertilizante o suplemento alimenticio para
ganado. Ademas, la oferta de esta materia prima es alta y no requiere de gran trabajo o inversion

adquirirla (Hernandez-Cruz et al., 2017)(Kirubakaran & Arul Mozhi Selvan, 2018).
1.7 Valorizacion de un biolubricante

Actualmente el panorama de los biolubricantes no es muy claro, puesto que su produccién
en masa sigue siendo ain mas costosa que la de aquellos a base mineral. Ante esta situacion, se
siguen realizando analisis de las posibles causas que estarian afectando la inmersion total de los

biolubricantes, siendo el costo de impuestos uno de los mayores obstaculos, por lo que es
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indispensable el impulso de politicas publicas que permitan el desarrollo econémico de este tipo
de productos (Parente et al., 2021).

A pesar de las limitaciones econdmicas que trae consigo la elaboracion de biolubricantes,
recientemente se han realizado estudios que demuestran que actualmente el mercado esta siendo
dominado por ésteres, los cuales son hidrocarburos renovables y que tienen grandes ventajas
debido a su mejorada estabilidad, asi como compatibilidad de infraestructura y compatibilidad a
los aditivos; lo cual motiva a continuar con su estudio y futura elaboracion en masa teniendo en
cuenta el costo que podria llegar a tener como producto (Ho et al., 2019). Por tanto, sumado a la
capacidad de valorizacion que podria llegar a tener un biolubricante, esta el potencial de una de
las materias primas como lo seria el sebo de vaca, puesto que ronda los $2.200 COP por kilogramo
(segln la Bolsa Mercantil de Colombia, 2021), por lo que la posibilidad de elaborar biolubricantes
a partir de esta sustancia seria un gran avance a los objetivos propuestos econémicamente (Bolsa

Mercantil de Colombia, 2021).

2. Estado del Arte

Hasta finales del siglo XIX eran utilizados aceites vegetales y animales como lubricantes
debido a su caracteristica viscosa, los cuales estan compuestos principalmente por acidos grasos y
sus triglicéridos. Estos lubricantes naturales eran obtenidos por métodos fisicos en los cuales las
semillas y frutos oleaginosos se sometian a procesos de prensado donde finalmente se extraia el

aceite producto de este, el cual era llevado a un tratamiento de refinado. Es interesante resaltar que
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para las necesidades lubricantes que se tenian para la época, los aceites cumplian
satisfactoriamente con su propdsito, esto teniendo en cuenta que no existia la tecnologia necesaria
para el mejoramiento de sus propiedades fisicoquimicas. Sin embargo, debido al creciente
desarrollo industrial, estas necesidades comenzaron a ser mas exigentes (Bart et al., 2013).

Desde mediados del siglo pasado, los requerimientos fueron mayores por lo que los
lubricantes pasaron a ser obtenidos en aproximadamente un 90% a partir de derivados del petroleo,
los cuales tienen la ventaja de ser destilados y condensados sin sufrir ningln tipo de
descomposicion. Para su obtencidn se implementaron gran variedad de sofisticados sistemas de
produccién entre los cuales destacan la eliminacion de compuestos sulfurados, eliminacién de
ceras, destilacién al vacio, hidrogenacidn, extraccion con solventes, entre otros. Estas bases tienen
la particularidad de ser sencillas de elaborar, pero, por el contrario, tienen una duraciéon mas
reducida y en algunos casos pueden no cumplir con la mayoria de los requisitos de regulacion
ambiental o disminucion de contaminacion (Bart et al., 2013)(Kermani & Ebadi, 2012).

Para finales del siglo XX comenzé a tomar mayor interés la bisqueda de métodos
alternativos con el objetivo de reemplazar los combustibles fdsiles debido a su evidente
protagonismo en el aumento de la problematica del cambio climatico. Ante esto, la atencion se
centré en el uso de fuentes de energia renovable como la biomasa para la obtencion de
bioproductos que permitieran reemplazar a mediano y largo plazo a los derivados del petroleo
(Espinosa et al., 2009)(A. Srivastava & Prasad, 2000).

Durante el afio 2000, Pasad et. al. resalta la importancia y la necesidad de la
implementacién de combustibles verdes con el objetivo de disminuir el impacto ambiental que
genera el crudo. Por lo que resalta que los combustibles diésel derivados de los triglicéridos

(aceites vegetales o animales), podrian ser una alternativa prometedora ante los combustibles
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fosiles. Asimismo, concluye que aquellos productos sobre los que se estaban prestando mas
atencion eran los esteres metilicos de acidos grasos, los cuales son obtenidos mediante
transesterificacion. Sin embargo, este tipo de procesos hasta el momento estaban arrojando
productos altamente viscosos, con baja volatilidad y alto punto de fluidez, de manera que se hacia
necesario continuar investigando en este campo de accién con el objetivo de mejorar los resultados
y plantear una base para el futuro. Ademas, plantea con base en su investigacion que las variables
potencialmente indispensables a tener en cuenta serian la temperatura de reaccion, tipo de
catalizador, pureza de los reactivos, tiempo de reaccion, entre otras (A. Srivastava & Prasad,
2000).

En el afio 2002 es publicado un articulo en el cual se expone un interesante resumen sobre
diversos estudios donde se discuten los beneficios que podria traer consigo la utilizacion de grasas
vegetales para la obtencion de biolubricantes, ya que, debido a su naturaleza quimica, triésteres de
glicerol (triglicéridos, TAG) de acidos grasos de cadena larga, esta propiedad les proporcionaria
excelentes propiedades lubricantes como lo son alto indice de viscosidad, alto punto de
inflamacién y baja volatilidad. Se concluye en esta investigacion que para considerar a los aceites
vegetales como un fuerte candidato en la elaboracion de biolubricantes, es necesario llevar a cabo
un estudio que tenga como finalidad mejorar el comportamiento lubricante a bajas temperaturas,
ademés de los temas relacionados con la oxidacion, puesto que tienden a polimerizarse y
degradarse (Kodali, 2002).

Posteriormente, en el afio 2005 Yunus et. al. publicaron un estudio sobre el uso del aceite
de palma como materia prima para la obtencidn de biolubricantes con un bajo punto de fluidez. En
este se comienza a observar el uso del poliol trimetilolpropano (TMP), el cual hicieron reaccionar

con un biodiésel de aceite de palma obteniendo excelentes resultados, puesto que lograron un
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rendimiento mayor al 96%, asi como reducir el punto de fluidez hasta -32°C. Demostrando el
potencial de los aceites naturales (especialmente vegetales) para la produccion de biolubricantes,
sugiriendo su continua investigacion y estudio (Yunus et al., 2005).

Para el afio 2008 surge una publicacién en la cual se llevé a cabo una revision de diversas
investigaciones en las cuales se han utilizado aceites naturales (tanto vegetales como animales)
para la obtencion de biolubricantes. En este se resalto especificamente el potencial de las grasas
animales debido a su contenido quimico (triglicéridos), lo que las convierte en una materia prima
apta para la obtencion de bioproductos como el biodiésel o biolubricantes. Ademas, se destaco el
aumento que ha tenido la produccidn de ésteres metilicos de acidos grasos (biodiésel) en la ultima
década, asi como su estudio para la obtencion de biolubricantes por medio de métodos de
transesterificacion (Petran, 2008).

Por otra parte, durante el afio 2016 se reporta un estudio sobre la utilizacion de aceite de
palma y jatropha para la obtencién de biolubricantes mediante dos fases de transesterificacion. La
primera de estas se basé en la produccion de biodiésel a partir de los aceites vegetales, y la segunda
consistio en la reaccion del biodiésel con un poliol (trimetilolpropano) en presencia de un
catalizador (metdxido de sodio) para la produccion de una base de aceite poliol éster
(biolubricante). Se obtuvieron excelentes resultados avalados por analisis ASTM para lubricantes,
encontrando gque poseian altos indices de viscosidad (140), asi como bajos puntos de fluidez (-
3°C), los cuales encajaban en la clasificacion para lubricantes de grado 1ISO VG46. Con esto,
concluyen que el potencial de los ésteres de TMP es bastante prometedor debido a las propiedades
obtenidas y se sugiere continuar con la investigacion (Heikal et al., 2017).

Asimismo, en ese mismo afio se realiz6 una investigacion sobre la utilizacion de sebo

bovino para la obtencion de biodiésel en el grupo INTERFASE de la Universidad Industrial de
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Santander. En ese trabajo las autoras buscaban disminuir el indice de acidez de un sebo de bovino
residual mediante un proceso de preesterificacion con acido sulfirico, sustentando asi lo planteado
por Garcia Colomer en 2011 sobre tipos de catalizadores para procesos de esterificacion y
transesterificacion (Garcia Colomer, 2011). Se obtuvo un indice de acidez cercano a 1mg KOH/g
sebo crudo y un rendimiento mayor al 90%, por lo que se utilizé para la obtencion de biodiésel
mediante una transesterificacion alcalina, donde se obtuvo un porcentaje FAME del 90%. Y
aunque fueron resultados exitosos basados en estudios anteriores, no es un biodiésel apto para su
comercializacion, surgiendo asi la necesidad de encontrar alternativas de uso en otro tipo de
procesos como por ejemplo la elaboracion de biolubricantes (Ramirez Garcia, 2016).

Para el afio 2017 se realizan estudios preliminares para la obtencién de una sustancia
lubricantes a partir de grasa aviar (UIS). Esta investigacion utilizo biodiésel obtenido a partir de
aceite aviar como materia prima para la elaboracion de biolubricantes, tomando como base
estudios anteriores donde se sintetizaban polioles ésteres mediante el método de transesterificacion
inversa (André et al., 2015). Durante el proceso tuvieron en cuenta variables como el tiempo de
reaccién, temperatura y agitacion de la muestra. Cabe resaltar que se obtuvo una sustancia en dos
fases, una liquida y una solida, habiendo sido caracterizada levemente la primera y que
aparentemente segun las propiedades que le fueron medidas (viscosidad e indice de viscosidad)
podria considerarse como una sustancia lubricante, pero sin llevar a cabo un estudio mas profundo
de esta (Alejandra et al., 2018).

Por tal motivo, en el afio 2018 se realizd un estudio exploratorio con el objetivo de evaluar
la posibilidad de obtener un biolubricante a partir de biodiésel de sebo bovino (UIS). Se logré
obtener una sustancia aparentemente lubricante, a la cual se le determiné nuevamente su

viscosidad e indice de viscosidad, concluyendo que podria poseer propiedades lubricantes. No
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obstante, no se realizaron mayores caracterizaciones (Prasca Cuello & Ortega Diaz, 2018),
como otro tipo de propiedades (punto de fluidez, punto de inflamacién, estabilidad oxidativa, entre
otras), abriendo la posibilidad de llevar a cabo nuevas investigaciones respecto al uso de sebo

bovino para la obtencion de biolubricantes.

3. Objetivos

3.1 Objetivo general

Obtener una base biolubricante (poliol éster) a partir de aceites transesterificados de las

grasas residuales (sebos) provenientes de la industria bovina.

3.2 Objetivos especificos

Establecer las condiciones de operacion para la obtencién del biodiésel y la base
biolubricante a partir del aceite de sebo bovino.

Obtener una base biolubricante a partir del biodiésel mejorado por medio del método de
transesterificacion inversa.

Comparar las propiedades fisicas y quimicas de las bases biolubricantes obtenidas con las

de un tipo de base lubricante comercial a base de petréleo.
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4. Metodologia

Figura 3.

Metodologia empleada en el proyecto de investigacion.
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Andlisis de la materia Analisis de las
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medio del método de
transesterificacion
inversa.

Acondicionamiento del
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Produccion de biodiésel a
partir de aceite de sebo
bovino.

Actividades: El avance de la metodologia de investigacion se llevo a cabo de acuerdo con

el desarrollo de cada uno de los objetivos especificos del proyecto:

4.1 Desarrollo del objetivo 1

Analisis de las
propiedades fisicas y
guimicas de la base

biolubricante.

Andlisis de las
muestras de bases
biolubricantes
obtenidas.

Comparacion de las

propiedades fisicas y
guimicas respecto a
lubricantes comerciales.
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Para el desarrollo del primero objetivo se realizaron las siguientes actividades:

4.1.1 Analisis de la materia prima obtenida de un proveedor regional (Harinagro S.A.)

El proveedor de sebo bovino fue la empresa HARINAGRO S.A. Entregaban las muestras
de aproximadamente un kilogramo en envases de un litro de volumen. Previamente el sebo era
acondicionado mediante calentamiento a 100-110°C, seguido de filtracion al vacio para la
separacion del material particulado que podia venir con la muestra. El sebo fue analizado mediante
la determinacion de las siguientes propiedades:

« Indice de acidez (mg KOH/g sebo crudo) segin norma UNE EN ISO 660 (version
2021).

 Viscosidad cinematica (cSt) a 40°C y 100°C segun norma ASTM D445
(version 2018).

« Indice de viscosidad segtin norma ASTMD2270 (version 2016).

« Analisis termogravimétrico mediante un 5500 DISCOVERY TA

INSTRUMENTS utilizando nitrégeno como fluido inerte.

4.1.2 Acondicionamiento del aceite de sebo

Para disminuir el indice de acidez del aceite extraido de la grasa residual se aplicé un
tratamiento de catalisis con acido sulfarico y metanol (ver Anexo A). Se implementd un disefio
central compuesto con tres factores a evaluar: relacion molar de moles de metanol: moles de sebo

crudo, cantidad de catalizador %p/p (H2SOs4) y tiempo de reaccion (min) ver Anexo A. Evaluando
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el indice de acidez y rendimiento (gramos de sebo esterificado/gramos de sebo crudo) como
variables de respuesta y de determinacion de las mejores condiciones.

Para la relacién molar, siendo 7,5 moles de metanol: 1 mol de sebo crudo el punto central
se escogieron puntos equidistantes (6,5 moles de metanol:1 mol de sebo crudo y 8,5 moles de
metanol:1 mol de sebo crudo); con el porcentaje de catalizador de 1,25% p/p (1,1% p/p y 1,4%
p/p); tiempo de reaccion de 150 minutos (120 minutos y 180 minutos); con una temperatura fija
de 60°C ya que segun literatura y estudios previos en el grupo de investigacion no es posible
disminuirla en mayor medida, especialmente por la necesidad de calor del sebo bovino para
derretirse adecuada y homogéneamente. ElI montaje (imagen de referencia) de reaccion utilizado
fue el mostrado en la figura 4.

Para cada muestra de sebo crudo se pesaron aproximadamente 50 gramos, los cuales eran
calentados en un balén de fondo plano de 100ml en bafio maria con un termémetro para controlar
la temperatura. Esto se realizo sobre una plancha de calentamiento con agitacion magnética de 500
revoluciones por minuto utilizando un condensador de reflujo total para evitar las pérdidas de

metanol por evaporacion.
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Figura 4.

Imagen de referencia del montaje experimental.
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Luego de finalizado el tiempo de reaccion, se dejé enfriar la muestra de sebo esterificado
durante dos horas con el objetivo de que este se solidificara y fuera posible remover el metanol en
exceso junto al acido sulfurico que no reacciond. Posteriormente se envasé para su andlisis y se

preparod para la obtencién del biodiésel.

4.1.3 Produccion de biodiesel a partir de aceite de sebo bovino

Con el fin de evaluar la produccion de biodiésel, se implementd nuevamente un disefio

central compuesto con dos variables de entrada: relacion molar moles de metanol: moles de sebo

esterificado y porcentajes de catalizador p/p (KOH) ver ANEXO B. Teniendo como variables a
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evaluar el rendimiento y el porcentaje FAME (porcentaje de ésteres metilicos de &cidos grasos).
Para la elaboracion del biodiésel se realizd nuevamente el montaje de la figura 4 utilizando 50
gramos de muestra de sebo esterificado en un balon de fondo plano en bafio maria, con un
termOmetro para controlar la temperatura de reaccion. Se realizd sobre una plancha de
calentamiento a 500 revoluciones por minuto y utilizando un condensador de reflujo total para
impedir la evaporacion del metanol.

Al finalizar el tiempo de reaccion, se llevd la muestra a un embudo de decantacién por 20
horas con el fin de separar la glicerina del biodiésel, ademas de realizar tres lavados de este ultimo
con agua acidulada y dos lavados con agua destilada. Posteriormente se llevé al horno a 105°C
durante dos horas y luego se centrifugé a 4500 revoluciones durante 8 minutos para remover los
excesos de agua que hayan podido permanecer, y finalmente se envasé para su analisis y utilizacién

en la obtencion de las bases biolubricantes.

4.2 Desarrollo del objetivo 2

Para el segundo objetivo se desarrollaron las siguientes actividades:

5.2.1 Analisis de las muestras de biodiesel obtenidas

Para el analisis de las muestras de biodiesel se puso a punto las siguientes técnicas:

- Indice de acidez (mg KOH/g biodiésel) segin norma UNE EN 1SO 660 (version 2021).

- Determinacion de los contenidos de ésteres metilicos de acidos grasos (contenido

FAME -lo cual indica su pureza-) segiin norma EN 14103 (version 2011).
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- Viscosidad cinematica (cSt) a 40°C y 100°C segun norma ASTM D445 (version
2018).
- Indice de viscosidad segtin norma ASTM D2270 (version 2016).

- Andlisis termogravimétrico (TGA).

4.2.2 Produccion de bases biolubricantes a partir del biodiesel obtenido

En esta actividad se realizaron experimentos para la transesterificacion del biodiésel de
sebo bovino obtenido en la etapa anterior siguiendo un disefio factorial central compuesto (ver
ANEXO C) tomando como referencias los valores de tiempo de reaccion (3 horas), temperatura
(120°C) y presion de vacio (50mbar) dados en estudios preliminares donde se obtuvieron mejores
resultados lubricantes, teniendo como variables de entrada la relacion molar moles de
trimetilolpropano (TMP -poliol escogido-): moles de biodiésel y cantidad de catalizador % p/p
(metdxido de sodio), los cuales fueron los que presentaron mejores resultados lubricantes en
estudios anteriores con otras materias primas (aceite de pollo). ElI punto central de la
experimentacién fue la de una relacion molar moles de TMP: moles de biodiésel bovino de 4:1,
cantidad de catalizador %p/p (CH3NaO) de 0,5% y tiempo de 180 minutos con puntos
equidistantes de 3,5 moles de TMP:1 mol de biodiésel — 4,5 moles de TMP:1 mol de biodiésel,

0,45% p/p - 0,55% p/p y 160 minutos — 200 minutos respectivamente.



OBTENCION DE UNA BASE BIOLUBRICANTE | 44

Figura 5.

Imagen de referencia del montaje experimental para la obtencion de bases biolubricantes.
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En la figura 5 se puede apreciar el montaje de reaccién para la obtencion de las bases
biolubricantes. Se utilizaron muestras de 50 gramos de biodiésel bovino en un balén de
evaporacion de 250 ml para vacio en un rotoevaporador conectado a una bomba de vacio, ademas
de un condensador para evitar pérdidas por evaporaciéon. Se peso la cantidad de poliol (TMP)
requerido y volumen de catalizador (CH3NaO), y se precalentaron hasta 60°C en el bafio de aceite
del rotoevaporador, cuando se alcanz6 esta temperatura se mezcl6 con el biodiésel bovino que
estaba siendo precalentado de igual manera a 60°C con el objetivo de evitar la formacién de
sustancias grumosas al inicio de la reaccion. Luego se llevo toda la mezcla hasta una temperatura
de 120 °C donde se empez0 a agitar a 80 rpm, luego se comenzd a aplicar el vacio cuidadosamente
para evitar el reflujo de la muestra en el condensador hasta que se alcanzé la presion de vacio

requerida (50 mbar) para dar comienzo al tiempo de reaccion. Terminado el proceso, se envaso el
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producto, el cual mediante centrifugacion se separ6 en dos fases, una liquida y una grasa para su

posterior analisis.

4.3 Desarrollo del objetivo 3

Finalmente, para alcanzar el tercer objetivo se llevaron a cabo las siguientes actividades:

4.3.1 Para el analisis de las muestras de bases biolubricantes obtenidos se determinaron

las siguientes propiedades:

- Viscosidad cinematica (cSt) a 40°C segin norma ASTM D445 (version 2018).

- Viscosidad cinematica (cSt) a 100°C segun norma ASTM D445 (versién 2018).

- Indice de viscosidad segtin norma ASTM D2270 (version 2016).

- Andlisis termogravimétrico (TGA).

- Punto de inflamacion (°C) segn norma ASTM D-92 (version 2018).

- Estabilidad oxidativa (temperatura de oxidacion) segin norma EN 15751 (version
2014).

- Punto de fluidez (°C) segin norma ASTM D-97-172 (versién 2017).

- Gravedad API segun la norma ASTM D-287-12b (version 2019).

- Indice de acidez (mg KOH/g base biolubricante) segtin norma UNE EN 1SO 660

(version 2021).
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4.3.2 Evaluacidn de las propiedades fisicas y quimicas respecto a lubricantes comerciales

Se llevd a cabo una comparacion de las propiedades fisicas y quimicas obtenidas
previamente con las de un tipo de base lubricante comercial a base de petroleo y dos a partir de
aceites vegetales (palma y jatropha) con el objetivo de elaborar un informe que permitiera

determinar la idoneidad de la base dentro del mercado de lubricantes.

5. Resultados y Andlisis

5.1 Andlisis del sebo crudo

El sebo crudo bovino se encuentra en estado sélido a temperatura ambiente (ver ANEXO
D), teniendo una consistencia dura y ligeramente viscosa, ademas de un color amarillo fuerte y un
olor a grasa desagradable. Trabajar con esta materia prima fue un gran reto debido a la dificultad
gue presentaba para su manipulacion por su consistencia compacta, por lo que era complejo extraer
la cantidad exacta de muestra en cada prueba, ademas de contaminar en muchos casos los
elementos de vidrio, aun asi, la posibilidad de encontrar una utilidad para este residuo contribuyé
al interés de continuar experimentando, teniendo siempre presente la experiencia que aportaria en
el desarrollo profesional.

Los resultados de indice de acidez, densidad y viscosidad a 40°C se encuentran en la tabla

1. El indice de acidez promedio registrado para el sebo bovino crudo utilizado durante el desarrollo
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del proyecto de investigacion fue de 3,98 mgKOH/g sebo crudo, siendo este un valor bajo y que
representa la buena calidad de materia prima que se adquiere del proveedor en comparacion a
estudios anteriores realizados en el grupo de investigacion, en los que se contaba con valores de
indice de acidez para el sebo crudo de 4,67 mgKOH/g sebo crudo (Prasca Cuello & Ortega
Diaz, 2018) y 38,13 mgKOH/g sebo crudo (Ramirez Garcia, 2016), asi como los valores en
estudios para la elaboracion de biolubricantes a partir de aceite de palma con un valor de 6,35 mg
KOH/ gramos de aceite de palma, aunque alto en comparacion a los 1,5 mgKOH/gramos de sebo
crudo en la implementacion de una planta piloto para la obtencién de biodiésel bovino ; estas
diferencias se deben a los lotes desde los cuales es obtenido el sebo bovino, debido a que dependen
en gran medida de las partes de la vaca de donde es extraido, como pueden ser sus visceras, huesos,
cuernos, entre otros, ademas del tipo de origen (animal o vegetal). Sin embargo, aunque era un
sebo de buena calidad, fue necesario un tratamiento para disminuir su indice de acidez con el
objetivo de obtener mejores resultados durante la obtencién del biodiésel debido a la naturaleza de
la reaccion (transesterificacion) el cual segin norma EN 14104 el indice de acidez de este ultimo
debe estar por debajo de 0,5 mgKOHY/g biodiésel, y de esta manera poder brindar la oportunidad
de utilizar este sebo tratado en la obtencidn de otro tipo de productos como abono o alimento para

ganado de mejor calidad.
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Tabla 1.

Comparacion de propiedades del sebo crudo con otras investigaciones.

[T €6 @i Densidad Viscosidad Indice de

Estudio Tipo  (mgKOH/ggrasa .\ 40ec (est)  viscosidad
cruda)
. L Sebo bovino
Esta investigacion 3,98 0,93 38,63 39,64
crudo
Estudio exploratorio .
(Prasca Cuello & Sebo b((j)vmo 4,67 0,94 - -
Ortega Diaz, 2018) erudo
Biodiésel bovino Sebo bovino
(Ramirez Garcia, crudo 38,13 0,92 35,78 -
2016)
Biodiésel planta .
piloto (da Cunha et Sebo b((j)vmo 1,5 - - -
al., 2009) erudo
Biolubricante aviar Aceite de
(Alejandra et al., 15,10 0,99 38,38 293
2018) pollo
Biolubricante vegetal  Aceite de 6.35 0.91 5213 ]

(Heikal et al., 2017) palma

Por otra parte, se puede observar que el sebo bovino crudo no presenta mayores diferencias
en sus propiedades (como la densidad o viscosidad) en comparacion a otros sebos en otros estudios
en los que también es utilizado, o, por ejemplo, en aquellos donde el aceite de pollo o el aceite de
palma fue la materia prima. En otras palabras, se podria decir que la calidad del sebo bovino crudo
es capaz de competir con otras materias primas, sin embargo, la propiedad de ser sélido a
temperatura ambiente es lo que presenta una desventaja respecto a sus competidores debido a la
dificultad que presenta su manipulacién, ademas de su valor de indice de viscosidad en
comparacion al aceite de pollo crudo, que es mucho menor, lo que indica que su viscosidad varia

considerablemente con los cambios de temperatura, siendo estas dos propiedades las razones por
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las cuales un sebo bovino crudo no puede ser utilizado como lubricante. Por tanto, aunque es una
materia prima con potencial, requiere de un acondicionamiento para mejorar sus propiedades,
especialmente su indice de acidez, el cual se recomienda tenga un valor menor a 2 mg KOH/ g de
sebo (Tacias Pascacio et al., 2016), esto debido a que, entre mayor sea el indice de acidez de un
producto, mayor es su tendencia a la descomposicion por la presencia de acidos grasos libres
saturados o insaturados, ademas de la formacion de productos indeseados como jabones durante

la reaccion de transesterificacion en la obtencion del biodiésel.

5.2 Analisis del sebo mejorado mediante pre-esterificacion con catalisis acida

Con el fin de disminuir el indice de acidez de la grasa residual se aplicé un tratamiento de
catalisis con é&cido sulfarico y metanol. Se llevo a cabo un disefio experimental mediante la
implementacién de un disefio central compuesto basado en el punto donde se obtuvo los mejores
resultados en estudios previos, los cuales contemplaban una relacion molar moles de metanol:
moles de sebo crudo de 7,5:1; porcentaje de catalizador igual al 1,25% p/p, un tiempo de 150
minutos a una temperatura de 60°C (ver ANEXO B). Esto se realiz6 con el objetivo de disminuir
las condiciones de operacion y/o masa de reactivos manteniendo un bajo indice de acidez, asi como
un alto rendimiento de reaccion.

Los resultados obtenidos para cada uno de los experimentos se encuentran expuestos en la
tabla 2, en la cual es posible observar subrayado en azul (experimentos 7 y 9) las condiciones
escogidas como punto central en esta experimentacién, y por lo cual se puede comprobar la
excelente reproducibilidad que tienen estas, puesto que presentan los valores mas bajos de indice

de acidez, asi como altos rendimientos (sebo esterificado/sebo crudo). No obstante, uno de los
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objetivos trazados para el acondicionamiento del sebo bovino crudo fue el de disminuir las
condiciones de operacion. Por tal motivo, el experimento 4 subrayado en amarillo fue el
seleccionado para continuar con el desarrollo del proyecto, dado que report6 una disminucion de
la relacion molar metanol: sebo crudo de 7,5:1 a 6,5:1, asi como el porcentaje de catalizador
(H2SOg4) de 1,25% a 1,10% y tiempo de reaccion de 150 minutos a 130 minutos, ademas de que
no presentaba gran variacion en su valor de indice de acidez (0,64 mgKOH/g sebo esterificado),
al igual que en su rendimiento (98,29%, el cual es incluso mayor), siendo aun asi apto para su
utilizacion en la obtencion del biodiésel bovino, el cual seria el precursor de las bases

biolubricantes.

Tabla 2.

Resultados de rendimiento e indice de acidez de las pruebas de acondicionamiento de sebo.

Rr?:(é)llcallin %6 plp Tiempo %6 Rendimiento Ir:jzli((;jzge
~ Catalizador T (°C) . (sebo est/sebo

(metanol: (H2504) (min) ) (mgKOH/

sebo crudo) g sebo est.)
1 7,50 1,25 60,00 116,36 99,77 0,72
2 6,50 1,40 60,00 130,00 93,79 0,66
3 8,50 1,40 60,00 130,00 98,50 0,58
4 6,50 1,10 60,00 130,00 98,29 0,64
5 7,50 1,00 60,00 150,00 87,69 0,67
6 8,50 1,10 60,00 130,00 87,84 0,66
7 7,50 1,25 60,00 150,00 96,37 0,53
8 7,50 1,50 60,00 150,00 93,54 0,68
9 7,50 1,25 60,00 150,00 96,79 0,59
10 5,82 1,25 60,00 150,00 98,31 0,77
11 8,50 1,40 60,00 170,00 98,06 0,65
12 9,18 1,25 60,00 150,00 99,02 0,58
13 8,50 1,00 60,00 170,00 96,55 0,64
14 6,50 1,40 60,00 170,00 97,59 1,03
15 7,50 1,25 60,00 183,64 98,12 1,04
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Relacion % plp . % Rendimiento Indl.ce de
molar . o Tiempo acidez
~ Catalizador T (°C) . (sebo est/sebo
(metanol: (H250%) (min) erudo) (mgKOH/
sebo crudo) S g sebo est.)
16 6,50 1,10 60,00 170,00 98,02 1,11

Cabe resaltar que, aunque, los valores de 1-1,10 mg KOH/g sebo esterificado (muestras
14,15 y 16) no son altos en comparacion al indice de acidez del sebo crudo, si presentan un mayor
valor respecto a los mejores resultados (0.53-0.66 KOH/g sebo esterificado). Se puede inferir que
la razén de estos resultados se debe a los prolongados tiempos de operacion, teniendo en cuenta
que la reaccion es reversible, por lo que puede suceder que a estos tiempos se comience a inclinar
nuevamente hacia los compuestos iniciales (acidos grasos libres y metanol), aumentando asi el
indice de acidez. Aun asi, se cumple con obtener un indice de acidez menor a 2 mgKOH/g sebo
esterificado (Tacias Pascacio et al., 2016), el cual era lo esperado para continuar con la obtencion
del biodiésel, el cual segin norma EN 14214 el indice de acidez de este ultimo debe estar por

debajo de 0,5 mgKOH/g biodiésel.
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Figura 6.

Rendimiento e indice de acidez de las muestras de sebo esterificado.
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Con el fin de comprobar la reproducibilidad de las nuevas condiciones de operacion para
el acondicionamiento del sebo encontradas en la muestra 4 (ver grafica 1), se llevé a cabo una
nueva prueba de preesterificacion en la cual se obtuvo un indice de acidez de 0.53 mgKOH/g sebo
esterificado, donde nuevamente se obtuvo un lote para las pruebas preliminares en la elaboracion
del biodiésel, el cual arroj6 un indice de acidez de 0.51 mg KOH/g sebo esterificado, observando
que entre mayor era la cantidad de muestra de sebo crudo esterificado, mejores resultados en el
indice de acidez eran obtenidos; esto puede ser debido a al aumento del volumen del recipiente,
asi como la longitud del agitador, lo que produce una mayor homogeneidad en la mezcla durante
la reaccion.

Por otra parte, con ayuda de la herramienta estadistica Statgraphics (ver grafica 2) se puede
observar la influencia de las distintas condiciones de operacién en el valor de indice de acidez del
sebo esterificado. Segun estos resultados se puede observar que a menor relacion molar moles de

metanol: moles de sebo crudo se aumenta el indice de acidez lo que puede deberse a que el exceso
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de metanol utilizado no es suficiente y se esta afectando el equilibrio de la reaccion (la cual es
reversible) llevando a que posiblemente no se lleve a cabo una conversion mayor de acidos grasos
libres a metil ésteres, aunque continle presentando bajos valores de indice de acidez. Por otra
parte, observando el comportamiento de la linea de tendencia podria afirmarse que a menores
valores de relacion molar seguird aumentando el indice de acidez, por lo que se recomendaria no
continuar disminuyendo este valor, aunque se podria considerar 6,5:1 el valor minimo de moles
de metanol que se podria utilizar con el fin de mantener los costos de produccién mas econémicos
sin perder calidad basados en el indice de acidez, el cual sigue teniendo un bajo valor que permite
su utilizacién para la elaboracion de otros productos.

Asimismo, respecto a los porcentajes p/p de catalizador (H2SO.), se puede observar que se
encuentran en un rango que podria considerarse 6ptimo, debido a que los valores de indice de
acidez no se ven afectados en gran medida con el cambio en el porcentaje, por lo cual se puede
recomendar mantener este en 1,1% p/p con el mismo objetivo del caso anterior, el de disminuir los
costos de operacidn. Cabe resaltar que respecto al tiempo si se confirmd que a prolongados tiempos
de reaccidn (teniendo en cuenta nuevamente que es reversible) la efectividad de esta se ve afectada

aumentando el indice de acidez.
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Figura 7.

Efecto de las variables principales en el indice de acidez del sebo esterificado.
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Por otro lado, respecto a la grafica 3 que muestra el efecto de las condiciones de operacion
sobre el rendimiento, se puede confirmar la tendencia a disminuir la efectividad de la reaccion a
menores porcentajes de catalizador p/p (H2SO4) y tiempo de reaccion donde se observa que el
rendimiento disminuye, aunque en este caso a menores valores de relacion molar se da un aumento
del rendimiento y ratifica la posibilidad de mantener ese valor minimo como el adecuado para la
reaccion de esterificacion. Con relacion al tiempo se da un efecto contrario debido a que a mayores
tiempos de reaccion se obtienen mejores rendimientos, pero lo cual no puede ser considerado por

el aumento del indice de acidez que genera.
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Figura 8.
Efecto de las variables principales en el rendimiento del sebo esterificado.
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Por otra parte, en la tabla 3 se observan nuevamente los valores de indice de acidez,
densidad, viscosidad para el sebo esterificado y sebo crudo de esta investigacién, asi como los de
otros estudios en los que se utilizé sebo bovino, aceite de pollo y aceite de palma, ya sea para la
elaboracion de biodiésel o biolubricantes. Es necesario resaltar que, durante los experimentos de
reproducibilidad a las condiciones escogidas con anterioridad por sus menores condiciones de
operacion, se logré disminuir el indice de acidez desde un valor de 3,98 mgKOH/g sebo crudo a

0,51 mgKOH/g sebo esterificado.
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Tabla 3.

Comparacion de las propiedades del sebo esterificado con otras investigaciones.

Estudio Tipo indice de Acidez |Densidad Viscosidad Indice de
(maKOH/aSebo) | (a/mD  40°C (cSt) viscosidad |
Esta investigacion Sebo_b_o vino 0,51 0,92 28,52 49,48
esterificado
. .., Sebo bovino
Esta investigacion 3,98 0,93 38,63 39,64
crudo
Estudio
Exploratorio .
Sebo b
(Prasca Cuello & © O. _ovmo 0,50 - - -
: esterificado
Ortega Diaz,
2018)
Biodiésel Bovino Sebo bovino
(Ramirez Garcia, esterificado 1,05 - 21,49 -
2016)
Biolubricante Aceite de
aviar (Alejandra et pollo 0,58 0,95 26,79 472
al., 2018) esterificado
Biolubricante .
. A
vegetal (Heikal et ceite de 6,35 0,91 52,13 -
palma

al., 2017)

En comparacion al estudio llevado a cabo para la obtencion de biodiésel a partir de sebo
bovino en el grupo de investigacion INTERFASE (Ramirez Garcia, 2016), se obtuvo mejores
valores de indice de acidez, comprobando la confiabilidad y reproducibilidad de los
procedimientos llevados a cabo con anterioridad. A su vez, se obtiene un mejor indice de acidez
que el aceite de pollo esterificado utilizado en la obtencion de un biolubricante, estudio llevado a
cabo de igual manera en el grupo de investigacion (Alejandra et al., 2018), ademas de un valor aun
mas bajo que el indice de acidez del aceite de palma, que, aungue no fue sometido a un tratamiento,
si fue utilizado para la obtencion de un biolubricante (Heikal et al., 2017). Respecto al indice de

viscosidad, se observa que aumento respecto al del sebo bovino crudo, lo cual es un indicativo
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favorable de que las propiedades lubricantes estan mejorando, pero adn sigue un indice bajo para
ser considerado como una sustancia lubricante, debido a que sufriria cambios significativos en su
viscosidad en funcion de la temperatura, siendo la razon principal que a temperatura ambiente el
sebo esterificado sigue siendo solido, con una consistencia mas blanda que el sebo bovino crudo
y un color amarillo mas claro (ver ANEXO E). Por lo que se puede asegurar que aln es necesario
aplicar otros procedimientos para obtener un producto de mayor calidad que pueda ser enfocado

en la obtencién de productos industriales como los lubricantes.

5.3 Andlisis del biodiésel de sebo bovino obtenido

Con el fin de evaluar la produccion de biodiésel de sebo, se realizaron experimentos para
la transesterificacion del aceite de sebo acondicionado en la etapa anterior, en la cual se logré
reducir las condiciones de operacion respecto a estudios anteriores, ademas de un bajo indice de
acidez y alto rendimiento (Ramirez Garcia, 2016)(Soldi et al., 2009). Para este caso también se
implemento un disefio central compuesto donde se tuvieron como variables de entrada la relacién
molar moles de metanol: moles de sebo esterificado y cantidad de catalizador % p/p de KOH
(debido a que sobre las variables temperatura y tiempo de reaccién se ha llevado un mayor control
en estudios anteriores, por lo cual se esperaba obtener un resultado variando las ya mencionadas
condiciones de operacion). Se evalud el rendimiento (medido como los gramos de biodiésel
obtenidos por cada 100 gramos de sebo esterificado utilizado). Como base se tom6 el punto donde
se registraron mejores resultados en estudios anteriores, como lo son las condiciones fijas de
temperatura de 60°C y tiempo de reaccion de 120min, asi como las variables para tener en cuenta

de relacion molar de 7,5 metanol: sebo pre-esterificado y 0,75% de catalizador (KOH). Se esperaba
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disminuir nuevamente las condiciones de operacion para esta etapa, manteniendo un alto
rendimiento y porcentaje FAME. Se tomaron puntos equidistantes a los puntos centrales, para el
caso del catalizador fueron de 0,6% y 0,9%, para la relacion molar fue de 6,5y 8,5 (ver ANEXO
C).

Se decidié analizar solo dos muestras (10 y 11) teniendo en cuenta los porcentajes de
rendimiento (ver grafica 2) gramos de biodiésel / gramos de sebo esterificado obtenidos, debido a
que se observaron bajos valores en aquellas muestras que no fueron elaboradas bajo las
condiciones utilizadas en estudios previos (relacion molar moles de metanol : mol de sebo
esterificado de 7,5:1 y 0,75% p/p de catalizador KOH), donde arrojaron resultados de %FAME
>90% (Prasca Cuello & Ortega Diaz, 2018), siendo este un parametro fundamental con relacion
a la cantidad de materia prima inicial que seria necesaria, y que permitia continuar con la
experimentacién y objetivo el cual era la elaboracion de bases biolubricantes, ademas, por ser el
punto central, fueron repetidas estas condiciones dando resultados similares de FAME de 90,70%
para la muestra 10 y 91,88% para la muestra 11, y aunque no es un biodiésel apto para su
comercializacion como biocombustible en el sector transporte, si puede ser utilizado como materia
prima para la obtencidn de bases biolubricantes; estas muestras tenian el olor caracteristico del

biodiésel sin perder el de su origen animal (olor a grasa -ver Anexo G-).

Tabla 4.

Resultados de rendimiento, densidad e indice de acidez de las muestras de biodiésel.

RM % Rendimiento indice de acidez

0, i [0)
# (metanol: ({Z(():Iit). (g Biod/G Sebo D?n/s;lndl;:\ d (mgKOH/g E Af/IE
sebo est.) est.) g Biod.)
1 6,50 0,60 75,91 0,92 0,16 -

2 6,50 0,90 72,68 0,92 0,10 -
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RM % Rendimiento indice de acidez

# (metanol: Zigilt)' (g Biod/G Sebo D?S/Srlndljl d (mgKOH/g E :f/IE
sebo est.) est.) Biod.)
3 6,09 0,75 58,80 0,92 0,17 -
4 7,50 0,96 12,85 - - -
5 8,91 0,75 9,33 - - -
6 8,50 0,60 73,33 0,92 0,33 -
7 7,50 0,75 96,23 0,91 0,28 -
8 7,50 0,53 77,48 0,92 0,27 -
9 8,50 0,90 3,25 - - -
10 7,50 0,75 94,42 0,92 0,32 90,70
11 7,50 0,75 97,36 0,92 0,29 91,88

Ademas, se puede observar que en tres casos (4,5 y 9) se obtuvo un rendimiento muy bajo
(ver gréfica 4), ya que se generaba una sustancia grumosa en el producto obtenido, condicion que
no es caracteristica del biodiésel por lo que se infiere que no se completd la reaccion correctamente.
Existe la posibilidad de que se formara otro tipo de productos como jabones o ceras, situacion que
se puede dar debido a la alta concentracion de metanol y/o catalizador, condiciones que se dan en
los tres casos. Por su parte, el indice de acidez de las muestras se redujo en mayor medida en esta
etapa del proceso, llegando a valores de incluso 0,10 mgKOH/g biodiésel, condicion muy deseada
y favorables para el biodiésel como lo indica la norma EN 14104 que estipula un indice de acidez
<0,50 mgKOH/g biodiésel, llegando incluso a superar los resultados obtenidos por Espinosa da
Cunha et. al. quienes obtuvieron valores promedio de indice de acidez para su biodiésel de 0,64
mgKOH/ gramos de biodiésel (Espinosa et al., 2009) o lo realizado por Frohlich et. al. quienes
obtuvieron un valor de 1,45 mgKOH/ gramos de biodiésel (Frohlich et al., 2010), lo que ademas
indica que los acidos grasos libres presentes en las muestras disminuyen a través del proceso y que

en su mayoria se habra formado metil ésteres, y que, aunque no era el objetivo principal de la
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investigacion, si se logra obtener una materia prima de calidad para la obtencién de las bases

biolubricantes.

Figura 9.
Rendimiento de las muestras de biodiésel obtenidas.
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5.4 Analisis de las muestras de bases biolubricantes obtenidas

En esta actividad se realizaron experimentos para la transesterificacion inversa del
biodiésel de sebo bovino obtenido en la etapa anterior siguiendo un disefio factorial central
compuesto tomando como referencias los valores de tiempo de reaccién (3 horas) y temperatura
(120°C), teniendo como variables de entrada la relacion molar moles trimetilolpropano (TMP -
poliol escogido-) a moles de biodiésel y cantidad de catalizador %p/p (metoxido de sodio), los
cuales fueron los que presentaron mejores resultados lubricantes en estudios anteriores con otras
materias primas como aceite de jatropha por Kamil et. al. (Kamil et al., 2011), aceite de palma por

Heikal et. al. (Heikal et al., 2017) o aceite de pollo (Alejandra et al., 2018). El punto central de la
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experimentacion fue la de una relacion molar TMP: biodiésel bovino de 4:1, cantidad de
catalizador (CHsNaO) de 0,5% y tiempo de 180 minutos con puntos equidistantes de 3,5:1 —4,5:1,
0,45% - 0,55% y 160 minutos — 200 minutos respectivamente. Los resultados de esta
experimentacion para los cuales se prepararon 50 gramos por cada muestra (biodiésel bovino) se

presentan en la tabla 5.

Tabla 5.
Resultados de viscosidad, indice de viscosidad y clasificacion ISO VG de las muestras de bases

biolubricantes.

RM % Cat. Tiempo Grasa/liquido % Rend. (g V Vv indice
# (TMP: (CHs (min) (%) BioLub/g 40°C 100°C de Visc.
Biod.) NaO) Biod.) (cSt)  (cSt) Lig.
17 400 050 146,53 58,90/41,10 88,79 1242 342 13987 15
10 400 058 180,00 70,00/30,00 87,21 12,11 348 159,07 15
12 450 055 200,00 26,69/73,31 86,73 11,67 342 16470 15
15 483 050 180,00 34,33/65,67 86,67 10,65 3,82 289,16 10
8 450 045 200,00 34,12/65,88 8598 11,06 3,57 217,10 10
2 450 055 160,00 44,67/55,33 84,73 11,17 3,42 18380 10
16 4,00 050 21346 22,95/77,05 82,91 1493 4,05 16460 15
9 400 041 180,00 28,41/71,59 82,24 16,34 438 17536 15
3 350 055 160,00 40,23/59,77 79,60 18,13 290  N/A
6 350 055 20000 11,46/88,54 7794 1675 270  N/A
13 450 045 160,00 21,07/78,93 76,86
5 400 050 180,00 14,58/85,42 75,62
4 400 050 180,00 29,88/70,12 73,60
1 350 045 160,00 26,17/73,83 73,21
7 400 050 180,00 29,86/70,14 72,28
14 350 045 200,00 38,19/61,81 69,76
11 3,16 050 200,00 19,71/80,29 65,04

ISO
VG

En la tabla de resultados se puede observar los resultados de rendimiento, el cual esta

dividido en dos partes, puesto que se obtiene una sustancia lubricante en dos fases, una grasay una
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liquida (ver ANEXO G). En esta etapa se considero caracterizar solo la fase liquida, a la cual se le
hallo la viscosidad a 40°C y 100°C con el objetivo de determinar su indice de viscosidad y
clasificarlas segin normas para lubricantes ISO VG (American Society for Testing and Materials,
n.d.). Asimismo, se escogieron las 10 mejores muestras segun su rendimiento para considerarlas
como viables para su posterior elaboracion; cabe aclarar que se tuvo en cuenta tanto la fase liquida
como la grasa para lo relacionado al rendimiento, dado que la grasa tiene una consistencia
aparentemente lubricante también. Por su parte, las muestras 3y 6 fueron descartadas debido a que
sus valores de viscosidad hacian que el indice de viscosidad fuera negativo, lo que puede ser sefial
de que su indice es inferior al valor utilizado como referencia, es decir, el valor cero (American
Society for Testing and Materials, n.d.). Por su parte, segun la viscosidad de cada muestra y la
clasificacion ISO VG para lubricantes, se pudo determinar que las muestras 15, 8 y 2 podrian ser
clasificadas dentro de la norma ISO VG 10, la cual requiere cumplir con una viscosidad a 40°C de
entre 9,00 y 11,0 cSt (American Society for Testing and Materials, n.d.). Asimismo, las muestras
17, 10, 12, 16 y 9 pueden ser clasificados como lubricantes de grado ISO VG 15, el cual exige una
viscosidad a 40°C entre 13,5y 16,5 cSt (American Society for Testing and Materials, n.d.) (ver
grafica 5). Todas las muestras poseen un alto indice de viscosidad, propiedad indispensable en los
lubricantes que demuestra qué tanto variara la viscosidad con los cambios de temperatura, por lo
cual, entre mayor sea este indice, menor sera el cambio de viscosidad en funcién de la temperatura.
Se debe resaltar que segun la clasificacién que obtuvieron estas muestras, podrian tener una
potencial aplicacién dentro del mercado de lubricantes hidraulicos (Crown Qil, 2021)(Petroleum
Service, 2021), aunque es necesario llevar a cabo un estudio méas profundo de sus propiedades

como se hace a continuacion.
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Figura 10.

Resultados de viscosidad, indice de viscosidad y clasificacion ISO VG de las muestras de bases

biolubricantes.
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En esta etapa se realizé nuevamente un analisis de las graficas de efectos de las condiciones
de operacion sobre los resultados de indice de viscosidad y rendimiento de las bases biolubricantes.
Para el caso del indice de viscosidad (ver gréafica 6) se observa que a mayor valor de relacion molar
moles de TMP: moles de biodiésel bovino se obtienen mejores valores de indice de viscosidad, la
cual es quiza la propiedad mas importante de un lubricante, esto puede ser que, debido al exceso
de TMP existe una mayor conversion de este a polioles ésteres al entrar en contacto con el biodiésel
bovino y el catalizador, teniendo en cuenta que esta también es una reaccion reversible, por lo que
el exceso podria estar favoreciendo la inclinacién de la reaccion hacia el producto deseado.
Respecto al porcentaje de catalizador p/p de CH3NaO se observa que segun la linea de tendencia
que se genera a menores cantidades, podria estudiarse la posibilidad de disminuir el porcentaje de
catalizador suponiendo que se obtendran mayores valores de indice de viscosidad. Finalmente,

evaluando la incidencia del tiempo sobre el indice de viscosidad se percibe un leve incremento a



OBTENCION DE UNA BASE BIOLUBRICANTE | 64

medida que aumenta la duracion de la reaccion, pero asi mismo lo harian los costos de produccion,
por lo que deberia realizarse un estudio econdmico que ayude a determinar la viabilidad de
priorizar un alto indice de viscosidad sobre un prolongado tiempo de reaccion segun sean los

requerimientos del producto.

Figura 11.

Efecto de las variables principales en el indice de viscosidad de la base biolubricante liquida.
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Por otro lado, con relacion al efecto de las variables de operacién en el rendimiento se
obtienen los resultados dados en la grafica 7. Se observa nuevamente que la variable que tiene
mayor incidencia es la relacion molar moles de TMP: moles de biodiésel bovino, presentando las
mayores variaciones segun cambian sus valores, lo cual puede deberse de igual manera a la
necesidad de exceso de TMP que incline la reaccion hacia los productos deseados (polioles éster),

por lo que a mayores cantidades de TMP, se obtienen mejores rendimientos. Respecto al porcentaje
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de catalizador (% p/p de CHzNaO) se observa que a mayores valores se obtienen mejores
rendimientos, pero que, segun la linea de tendencia a menores concentraciones de catalizador
podrian encontrarse mejores rendimientos de igual manera, abriendo la posibilidad de continuar
estudiando esta variable. Por otra parte, el tiempo de reaccion indica que a menores tiempos se
favorece el parametro de rendimiento, por lo que se recomienda ser estudiado en investigaciones

posteriores.

Figura 12.

Efecto de las variables principales en el rendimiento de la base biolubricante liquida.
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Por otra parte, con el fin de evaluar la reproducibilidad de la experimentacion, aunque todas
las muestras seleccionadas anteriormente presentaban valores similares de viscosidad y altos
indices de viscosidad, se escogieron dos muestras, la de menor tiempo de reaccion (muestra 17

con 143,53 minutos) y la de menor % de catalizador (muestra 9 con 0,41%), esto con el fin de
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priorizar la disminucion de las condiciones de operacion y/o masa de reactivos. Por lo tanto, se
realizaron nuevamente experimentos para la obtencion de bases biolubricantes bajo estas
condiciones con muestras de 200 gramos de biodiésel bovino, dando como resultados los valores

presentados en la tabla 6:

Tabla 6.
Resultados de viscosidad, indice de viscosidad y clasificacion ISO VG de las dos muestras de

bases biolubricantes seleccionadas.

RM . % Rend.(g V \ Indice
# TMP: (Cofl’sﬁzto) T(';Tn‘;o Gra:/;/Liq BioLub/lg 40°C 100°C de Visc.
Biod. Biod.) (cSt) (cSt) Lig.
oL 400 041 180,00 3648/6352 87,46 1467 430 202,62 15
17U 400 050 146,53 56454355 79,16 27,16 6,85 21880 22

I1ISO
VG

En esta etapa se obtuvo nuevamente dos sustancias lubricantes en dos fases, una liquida y
una grasa, siendo la primera a la cual se le hall6 nuevamente viscosidad a 40°C y 100°C con el fin
de obtener su indice de viscosidad, presentando una clasificacion similar a los de la primera
experimentacién para estas mismas condiciones de operacién, conservando un alto indice de
viscosidad, ademas, la muestra 9 continu6 bajo la clasificacion 1ISO VG 15, pero subiendo de escala
la muestra 17 a la clasificacion 1SO VG 22, esto debido a los valores cercanos de viscosidad para
esta clasificacion. Sin embargo, segun la clasificacién ISO VG estos productos se pueden seguir
catalogando dentro de la potencial aplicacion como aceites hidraulicos a pesar de subir un grado
ISO VG en el caso de la muestra 17.

Finalmente, se decidio llevar a cabo una Gltima experimentacién en la cual se escogieron
las condiciones de la muestra 9L, dado que fueron las condiciones de operacion mas consistentes

(resultados similares) en cuando a sus valores de viscosidad e indice de viscosidad, ademas de la
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necesidad de obtener mayor cantidad de sustancia para un analisis mas profundo del biolubricante,
por lo que trataron 375 g de biodiésel bovino; los resultados de esta prueba (9F) fueron los

siguientes (Tabla 7):

Tabla 7.
Resultados de viscosidad, indice de viscosidad y clasificacion ISO VG de la muestra de base

biolubricante final seleccionada.

RM . % Rend. (g V \Y; indice
0]
#  TMP: (Cﬁ Elzto) T(';rinn‘;o % Grasa/liq BioLub/lg 40°C 100°C de Visc. '\‘:’g
Biod. : Biod)  (cSt) (cSt)  Lig.
oF 4 0,41 180  37,38/62,62 8853 12,74 371 19684 15

Es destacable que una vez més se obtuvo valores de viscosidad similares a los de
experimentaciones previas, por lo que es factible asegurar que las condiciones de operacion
reproducen satisfactoriamente los resultados de viscosidad a 40°C y 100°C, ademéas de mantener
un alto indice de viscosidad, el cual ha ido en aumento a medida que aumenta la cantidad de
muestra utilizada, siendo la posible razon el hecho de que a mayor cantidad, mejor es la
homogeneidad de la mezcla y, por lo tanto, la efectividad de la reaccién. Es posible clasificar de
nuevo esta sustancia lubricante (fase liquida) dentro de la clasificacion 1SO VG 15 para
lubricantes, ademas, segun los resultados de su gravedad especifica posee un grado API de 25,72,
por lo que si se analizara desde una perspectiva de la clasificacion para crudos estaria situado en
la categoria de crudo medio o liviano, el cual contiene concentraciones medias de cadenas
hidrocarbonadas y se utiliza para obtener combustibles y como materia prima para la obtencion de
parafinas y polimeros, lo que genera otro potencial campo de aplicacién (Monteiro dos Santos et

al., 2018).
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5.4.1 Comparacion de las propiedades de la base biolubricante liquida seleccionada con

materias primas precursoras

Como se describio en la metodologia, se llevd a cabo la determinacion del indice de acidez
y la viscosidad a 40°C a cada uno de los productos que se iban obteniendo a medida que se
avanzaba en el proceso (ver ANEXO H), dando como resultado la siguiente comparacion (ver
tabla 8). Se observa en primera instancia como siguié disminuyendo el indice de acidez de las
muestras a medida que se sometian a los procesos de conversion, siendo el de la base biolubricante
seleccionada menor que el obtenido para el biolubricante a base de aceite de jatropha elaborado
por Heikal et. al. el cual fue de 0,52 mg KOH/g de biolubricante e incluso el del biolubricante
aviar el cual fue de 0,28 mg KOH/g de biolubricante.

Por otra parte, aunque en la densidad no se dan diferencias significativas, si ocurre con los
valores de viscosidad, puesto que va disminuyendo a medida que se transforma la materia prima,
donde para el biodiésel se tiene un valor de viscosidad de 5,18 cSt, el cual aumenta al ser
transformado en base biolubricante, que, aunque es bajo en comparacion a los demas estudios, es
posible clasificar como lubricante de grado 1SO VG 15 debido a su viscosidad y alto indice de
viscosidad. Estas diferencias solo determinan el posible uso que podria llegar a tener un lubricante,
mas no se refiere a la calidad de este, por lo que no descarta su aplicacion como tal, la cual estaria
enfocada como aceite hidraulico. Ante dicha situacion, cabe resaltar el alto indice de viscosidad
(196,84) que se obtuvo para la base biolubricante de sebo bovino en esta investigacion, siendo esta
mayor que la de la sustancia lubricante del estudio exploratorio y la del biolubricante a partir de
aceite de jatropha, confirmando asi que se estan obteniendo propiedades lubricantes en la base

biolubricante a partir de sebo bovino.
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Tabla 8.

Comparacion de las propiedades de la base biolubricante con las materias primas precursoras y

de otras investigaciones.

indice de Acidez Densidad Viscosidad Indice de

Estudio Tipo (mgKOH/gSebo)  (g/ml)  40°C (cSt) viscosidad
_ Esta ~ Sebobovino 3,98 0,03 38,63 39,64
investigacion crudo
. FEsta  Sebobovino 0,51 0,02 28,52 49,48
investigacion  esterificado
_ Esta  Biodicsel 0,30 0,92 5,18 358
investigacion bovino
_ Esa - Base 0,08 0,90 12,74 196,84
investigacion  biolubricante
Estudio
Exploratorio
(Prasca Sustancia ] ]
Cuello & lubricante 31,04 L
Ortega Diaz,
2018)
Biolubricante
aviar Biolubricante 0.28 0.97 3130 341
(Alejandra et Aviar ’ ’ ’
al., 2018)
Biolubricante
vegetal Biolubricante
. . 0,52 0,90 51,89 140
(Heikal etal.,  de jatropha
2017)

5.4.2 Analisis termogravimétrico

A continuacién, en la figura 6 se presentan los resultados del analisis termogravimétrico
que se realizo a las muestras que se obtuvieron durante el desarrollo de la experimentacion, desde
el sebo crudo, asi como el sebo esterificado, biodiésel y finalmente las muestras de bases

biolubricantes liquida y grasa. Se observa una resistencia térmica similar entre las muestras de
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bases biolubricantes y el sebo esterificado, sin embargo, el sebo esterificado comienza a perder
peso a una menor temperatura (ver tabla 9), mientras que el sebo crudo presenta una mayor
resistencia al comenzar con una descomposicion del 7,5% alrededor de los 275°C, ademas de
mantener la mayoria de su composicion (80%) hasta la temperatura mas alta (380°C) en
comparacion a las demas muestras, siendo el biodiésel el menos resistente (temperatura de
descomposicion total de 280°C), siendo esta razon por la cual el biodiésel no podria ser
considerado como una sustancia lubricante al tener tan baja resistencia a la descomposicion por
cambios de temperatura, esto a pesar de poseer un alto indice de viscosidad (358) como se observo

en la tabla 8.

Figura 13.

Anélisis TGA de las muestras obtenidas durante la experimentacion.
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Estas diferencias en la resistencia térmica de los productos obtenidos en cada paso

demuestran que su estructura ha estado variando conforme se ha llevado a cabo las reacciones de
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esterificacion, transesterificacion y transesterificacion inversa, puesto que, aunque son compuestos
derivados de la misma materia prima (sebo bovino), presentan distintos comportamientos de
descomposicion. El sebo bovino crudo sobresale debido a su estructura quimica, debido a que
presenta gran cantidad de acidos grasos compuestos de cadenas carbonadas de mayor longitud, las

cuales presentan mayor dificultad de rompimiento, mejorando la resistencia térmica.

Tabla 9.

Pérdida de peso de las muestras obtenidas durante experimentacion.

% Perdida S Crudo S Est. Biod. BBLiq. BBGrasa
7,5% (°C) 275 175 185 193 216
50% (°C) 412 268 240 265 280
100% (°C) 570 530 360 540 550

Por el contrario, el biodiésel al estar compuesto por cadenas mas cortas (mezcla de ésteres
de acidos grasos) presenta la mayor susceptibilidad a descomponerse por accion de la temperatura,
por lo que, a pesar de su alto indice de viscosidad, no podria ser utilizado como lubricante.
Asimismo, los resultados de la descomposicion aproximada de 7,5% de las muestras de bases
biolubricantes liquida y grasa (193°C y 187°C respectivamente) presentan resultados similares
comparadas con los obtenidos por Abdelkhalik et. al. en los cuales se estudiaron cuatro tipos de
lubricantes comerciales (Mobil, Shell, Total y Rheinol) (Abdelkhalik et al., 2018), asi como ocho
tipos de bases lubricantes minerales, en estos se comenzo a reportar una pérdida de este mismo
porcentaje (7,5%) aproximadamente en el rango de temperaturas de 170°C a 240°C, asi como una
descomposicion del 100% a 545°C aproximadamente para las bases biolubricantes de este estudio
y un rango de 240°C a 323°C para las del estudio por Abdelkhalik et. al. Por lo que podria afirmarse

que la estabilidad térmica de las bases biolubricantes liquida y grasas obtenidas en este estudio
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pueden compararse e incluso superar la de lubricantes y bases comerciales a partir de aceites

minerales, brindando un panorama satisfactorio en este ambito.

5.4.3 Analisis de estabilidad oxidativa

Con el fin de realizar un estudio de la estabilidad oxidativa de las muestras de base
biolubricante obtenidas (liquida y grasa), se utilizO un DSC que llevd las muestras desde
temperatura ambiente hasta 140°C en atmosfera de nitrogeno (25 mL/min) con una rampa de
calentamiento de 20°C/min, a esta temperatura se cambiaba automaticamente a atmaosfera de aire
(50 mL/min) hasta una temperatura de 300 °C a 5°C/min (Abdelkhalik et al., 2018), los resultados
obtenidos durante este analisis se muestran en las figuras 7 (liquida) y 8 (grasa).

El dato que se debia hallar era la temperatura a la cual se comenzaba a presentar la
descomposicion por oxidacion de la muestra, la cual es posible determinar mediante el cruce de
las tangentes a la primera curva moderada de decrecimiento, la cual se logra percibir desde una
temperatura aproximada de 267°C hasta una de 280°C, temperatura a la cual comienza un
crecimiento de la curva, indicando que el proceso de oxidacién de la muestra ha comenzado y a la
cual se le debe trazar nuevamente una tangente que corte con la primeray asi encontrar el valor de

temperatura de oxidacion (Tonset) (Delgado & Aperador, 2014).
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Figura 14.

Estabilidad oxidativa de la base biolubricante (liquida).

Estabilidad Oxidativa de la base biolubricante (Liguida)
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Segun los trazos marcados, se encontré una temperatura de comienzo de oxidacion de
297,3°C para la muestra liquida y de 263,21°C para la muestra de grasa. Comparando con estudios
realizados en la Universidad de Helwan, Egipto, los resultados de estabilidad oxidativa de las
muestras de bases biolubricantes (liquida y grasa) poseen una temperatura de oxidacion similar y
en algunos casos mayor que las de bases lubricantes comerciales, las cuales son de 283°C, 302°C,
322°C y 281°C en marcas como Mobil, Shell, Total y Rheinol respectivamente (Abdelkhalik et
al., 2018). Por lo que es posible aseverar que se obtuvo un resultado satisfactorio en cuanto a la
estabilidad oxidativa de las muestras, ademas, presentan mayores valores respecto a aceites
lubricantes comerciales de la APRC (Ameria Petroleum Refining Co) de Egipto, cuyos rangos

estan entre 187°C y 283°C para temperaturas de comienzo de oxidacion (Abdelkhalik et al., 2018).
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Figura 15.

Estabilidad oxidativa de la base biolubricante (grasa).

Estabilidad Oxidativa de la base biolubricante (Grasa)
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Estos resultados comprueban que, con relacion a la estabilidad oxidativa, se pueden obtener
excelentes resultados en la obtencion de biolubricantes a partir de grasas animales, como en este
caso lo es el sebo bovino. Esto continta con la necesidad de insistir en la elaboracion de
biolubricantes a partir de fuentes renovables, puesto que plantea una base experimental en cuanto
a la obtencion de resultados acordes a las necesidades de calidad actuales, ademas de contribuir en
la mitigacion del impacto ambiental al cual aportan este tipo de productos (lubricantes) producidos
a partir de combustibles fésiles, ademas de los desechos provenientes de la industria bovina

(sebos).

5.4.4 Andlisis infrarrojo

En las figuras 9 (liquido) y 10 (grasa) se encuentran los resultados del analisis infrarrojo a

los que fueron sometidas las muestras de bases biolubricantes obtenidas. Lo que se puede inferir
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al interpretar los picos representativos es que en ambos casos hubo una formacion de los grupos
funcionales representativos de un poliol éster, esto debido a los picos caracteristicos de los enlaces
C-H, los cuales son posibles encontrarlos en los rangos 2850-3200 cm™ (Merck, 2021), siendo este
grupo funcional el de mayor presencia, asi como enlaces C=0 que es posible encontrarlos en el
rango 1735-1750 cm™ especificamente para ésteres, y finalmente los enlaces C-O que se

encuentran en el rango 1000-1300 cm™ (Merck, 2021).

Figura 16.

Analisis infrarrojo de la base biolubricante en fase liquida.
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Ha sido formada una sustancia lubricante (poliol éster), siendo la diferencia la cantidad de
picos caracteristicos en la zona de rangos de 1600-600 cm™, presentando 5 picos caracteristicos
mas. Esto podria explicar el hecho que, aungue ambas son sustancias lubricantes, se encuentran en
diferente fase (liquida y grasa), esto a pesar de que se obtuvieron durante la misma

experimentacion y las mismas condiciones.

Figura 17.

Analisis infrarrojo de la base biolubricante grasa.

101 b e ™ BEFST —
%T 3 M\I‘/M/’N WW W
100 — by f
90— / ‘: \ I
98; - ) (\' ‘
i N K W\
a T e
= 8
95 —| 1 |
] | (AR
% ‘ | i 5
- 5 g8 [ g
: | Rl ||
92— l 5
= } =
= ) e’?;
%0 — (‘ g H
R e - | |
SQE g E(K 3
88— E ER) S
E 8%
87 — 3
86—
85— /
: 4
84— g
3 =
83— s
E | g
82— S : b
I 2 3
E 3 2
81— B
80—
79
3 L
P o
e &
774
76 —
75—
74—
L L L L L B L L L L L B I B L L L B IR B

3400 3200 3000 2800 2600 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 600
FTIR Measurement cm-1



OBTENCION DE UNA BASE BIOLUBRICANTE | 77

Adicionalmente, segn un analisis arrojado por el programa Spectrum donde compara los
resultados con una amplia base de datos, hay un 87,8% de compatibilidad entre los grupos
funcionales representativos de la base biolubricante liquida y el aceite de cocina, aunque con
mejores propiedades lubricantes que esta ultima, por lo que vale resaltar nuevamente que segin la
clasificacion que obtuvo esta base, tendria una potencial aplicacion en el mercado de aceites
hidraulicos. Asimismo, la base biolubricante grasa presenta un 82,7% de compatibilidad con la
cera de carnauba, la cual es utilizada para aplicaciones alimenticias como chicles o chocolates,
pero lo que le daria un mayor potencial valor agregado es que esta Gltima también se utiliza en la
industria automotriz, concretamente como proteccion de la lamina exterior de los automdviles

(Turtle Wax, 2021).

5.4.5 Comparacion de las propiedades del biolubricante grasa con dos de origen mineral.

Con relacion a la grasa biolubricante se obtuvieron los resultados dados en la tabla 10 en
la cual se puede observar que posee una viscosidad alta a 40°C en comparacién a la fase liquida
(12,74 cSt), a pesar de que fueron elaboradas bajo las mismas condiciones siendo separadas las
fases por centrifugacion. Sus propiedades se compararon con las de dos grasas lubricantes de
origen mineral (Chevron y Repsol) que poseen caracteristicas similares como lo son altas
viscosidades a 40°C y viscosidades similares a 100°C, destacando el alto indice de viscosidad
(88,71), el cual esta entre los rangos (79-164) para sustancias con viscosidad a 100°C entre 2,4 y
80 ¢St (American Society for Testing and Materials, 2016). Un punto de goteo (el cual es la
temperatura a la cual la grasa se torna totalmente liquida) de > 120°C (la cual fue determinada

experimentalmente durante la reaccion de transesterificacion inversa del biodiésel bovino, debido
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a que era la temperatura de operacion y se observaba una sustancia grasa -como la resultante- en
la muestra, por lo que podria ser mayor), siendo este un valor bajo en comparacion a los de los de
origen mineral (255 y > 260°C), esto puede darse debido a que esta grasa es obtenida bajo las
mismas condiciones que la fase liquida y durante la misma experimentacion, dando lugar a que
esta propiedad no tenga un valor alto en comparacion a las comerciales.

Por otro lado, se determiné que el punto de inflamacion era mayor a 200 °C, lo que sumado
a la prueba de estabilidad térmicay oxidativa (figura 6 y 8) se puede estimar que este biolubricante
grasa puede ser trabajado a altas temperaturas. Se determind también la penetracion trabajada a
25°C dando como resultado un valor de 270 mm la cual es similar a la de los de origen mineral
(280 mm), ademas, se pudo catalogar segun el Instituto Nacional de Grasas Lubricantes (NLGI
por sus siglas en inglés, el cual establece una clasificacion para grasas con base en su consistencia)
como una grasa de grado 2 (American Society for Testing and Materials, 2021), lubricantes
considerados de consistencia blanda y que son aplicados para trabajar con cojinetes (Catalys
Lubricants, 2021), siendo estos componentes importantes en maquinas de aplicaciones industriales

como motores, turbinas eolicas, etc (Li et al., 2020).

Tabla 10.

Comparacion de propiedades de la muestra biolubricante grasa

Muestra
Propiedad Unidades  Este estudio Este estudio Chevron Repsol
(qrasa) (i) (Chevron,  (Repsol,
g q 2017) 2018)
VISCOSoIdad a oSt 300,13 12,74 226 288-352
40°C
Viscosidad a oSt 22.31 3,71 20,70 -

100°C
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Muestra
Propiedad Unidades  Este estudio Este estudio Chevron Repsol
e (li) (Chevron, (Repsol,
g a 2017) 2018)
indice de 88,71 196,84 107 :
viscosidad
Punto de goteo °C > 120 - 255 > 260
Punto de °C > 200 185 274 :
inflamacion
Penetracion mm 270 - 280 280
Clasificacion ISO
VG - 320 15 220 320
Grado NLGI - 2 - 2 2

Asimismo, es posible analizar la diferencia entre las dos muestras de bases biolubricantes
(grasay liquida), que, a pesar de haber sido obtenidas durante la misma experimentacion presentan
diferencias tanto en su consistencia, como en sus valores de viscosidad, siendo significativamente
mayores las viscosidades a 40°C y 100°C de la grasa respecto a la liquida, donde se podria
considerar que la naturaleza de la materia prima (sebo bovino) representa mayor trascendencia,
aunque presentan un valor cercano de indice de viscosidad y punto de inflamacion.

Por tanto, aunque existen otras propiedades que podrian ser determinadas para la grasa
como temperatura de operacién, prueba de desgaste cuatro bolas, entre otras, segun los resultados
analizados se podria afirmar que la sustancia de consistencia grasa que se esta obteniendo durante

la reaccion de transesterificacion inversa del biodiésel posee propiedades lubricantes y tiene gran

potencial como objeto de estudio.
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5.4.6 Comparacion de las propiedades del biolubricante liquido con uno de origen mineral y

otro vegetal

Finalmente, en la tabla 10 se presenta la comparacion entre las propiedades de las muestras
de base biolubricante liquida seleccionada en esta investigacion, con las de un lubricante comercial
a base de petroleo (Global OIL) (Global Oil, 2018) y dos biolubricantes obtenidos a partir de aceite
de palma y aceite de jatropha (Heikal et al., 2017). Las propiedades que se evaluaron fueron las
viscosidades a 40°C y 100°C, indice de viscosidad, punto de fluidez, punto de inflamacién, indice
de acidez y clasificacién 1ISO VG.

Es posible observar que la base biolubricante que se obtuvo en el desarrollo de esta
investigacion cumple satisfactoriamente con las normas de clasificacion ISO VG 15 para
lubricantes comerciales, como lo es el lubricante ISO VG 15 de la marca Global Qil, llegando
incluso a tener un mayor indice de viscosidad, mayor punto de inflamacion y menor indice de
acidez, no obstante, su valor de punto de fluidez es bastante alto para los requerimientos del
producto, pero al ser considerado una base biolubricante la cual constituye entre el 70 — 80% del
total del lubricante, siendo el % restante correspondiente a los aditivos, se podria evaluar el uso de
un aditivo depresor del punto de fluidez (Sokolnikov et al., 2016), el cual ayudaria a mejorar el

valor de esta propiedad y asi competir directamente con el lubricante comercial.



OBTENCION DE UNA BASE BIOLUBRICANTE | 81

Tabla 11.

Comparacion de propiedades de las muestras lubricantes liquidas.

Muestra
BioLub BioLub
Propiedad Unidades Este Global OI.L Palma Jatropha
. (Global Oil, . ;
estudio 2018) (Heikal et al., (Heikal et al.,
2017) 2017)
Viscosidad a 40°C cSt 12,74 15 38,25 51,89
Viscosidad a 100°C cSt 3,71 3,45 7,58 8,53
indice de viscosidad - 196,84 105 171 140
Punto de fluidez °C 19 <-24 5 -3
Punto de inflamacion °C 185 > 180 240 296
indice de acidez MgKOH/g 0,08 <15 - 0,52
muestra
Clasificacion ISO VG - 15 15 32 46

Por otra parte, con relacion a los biolubricantes obtenidos a partir de aceite vegetal, estos
obtuvieron mayores valores de viscosidad a 40°C y 100°C, asi como menor punto de fluidez y
mayor punto de inflamacién, sin embargo, el indice de viscosidad de la muestra estudio sigue
siendo mayor, asi como su indice de acidez que es menor. Esto es un punto muy importante que
debe resaltarse, puesto que la materia prima de esta investigacion fue el sebo residual bovino, el
cual a temperatura ambiente es s6lido y presenta menores propiedades viscosidad antes de ser
tratado, asi como un alto indice de acidez, por tanto, no es un producto altamente comercial. Por
lo que la capacidad de transformar este sebo residual de baja calidad en un producto con una
perspectiva interesante y de alto valor agregado como lo es un biolubricante (ver ANEXO H)
plantea una base significativa para continuar con el estudio e investigacion para la elaboracion de
productos lubricantes, ademas de que seria una materia prima que no competiria con el mercado
alimenticio (como si lo hacen los aceites vegetales, los cuales tienen mayores aplicaciones

alimenticias) y que no es necesario llevar a cabo procedimientos adicionales para su obtencion
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(como el cultivo o procesamiento extra), ademas de ayudar a disminuir el impacto ambiental que
genera la inadecuada disposicion tanto de este tipo de residuos agricolas como el de los residuos
de lubricantes minerales, situaciones que ocasionan mayores problemas con relacion al cambio
climatico, preocupante realidad a la cual se le debe seguir tomando mayor importanciay con accion

inmediata para intentar detenerla a mediano y largo plazo.

6. Conclusiones

Fue posible acondicionar un sebo bovino crudo disminuyendo su indice de acidez desde
3,98 mgKOH/g sebo crudo hasta valores de 0,51 mg KOH/g sebo esterificado mediante un
tratamiento de catélisis acida con &cido sulfurico y metanol, reduciendo las condiciones de
operacion (relacién molar moles de metanol: moles de sebo crudo 6,5:1, % de catalizador H2SO4
de 1,10% p/p y tiempo de reaccion de 130min) respecto a otros estudios, obteniendo asi un
producto de calidad que puede ser utilizado posteriormente para la elaboracion de biolubricantes,
alimentos, surfactantes, fluidos de perforacion u otro tipo de productos industriales, ademas de
darle mayor valor agregado y utilidad a un residuo contaminante y nocivo para la salud.

Se obtuvo una base biolubricante liquida que cumple con la norma de clasificacion 1SO
VG 15 para lubricantes comerciales, ademas de poseer un alto indice de viscosidad (196), alto
punto de inflamacidn (185°C), alta estabilidad oxidativa (Tonset 297°C) y un alto punto de fluidez

(19°C), el cual puede ser mejorado mediante la incorporacion de un aditivo depresor de punto de
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fluidez. Este tipo de biolubricante puede ser utilizado en sistemas hidraulicos industriales y
maquinaria pesada del sector automotriz, industrial o agricola.

Se determind que la fase de consistencia grasa obtenida durante la reaccion de
transesterificacion inversa del biodiésel bovino puede ser considerada como base biolubricante
debido a las propiedades que posee, como su viscosidad a 40°C (300,17cSt) que la clasifica como
lubricante 1SO VG 320, asi como una alta estabilidad oxidativa (Tonset 263°C), punto de
inflamacién (>180°C), punto de goteo >120°C y una penetracién de 270 (0,1mm) que la cataloga
como una grasa de grado NLGI 2, que puede ser aplicada en cojinetes de uso industrial en
maquinarias como motores, turbinas edlicas, entre otros. Aplicaciones que al igual que la base
biolubricante liquida proporcionan un alto valor agregado a este tipo de productos e impulsa su

interés como objetos de estudio debido a su potencial.

7. Recomendaciones

Llevar a cabo un estudio de mayor profundidad que permita determinar la composicion y
estructura quimica de los biolubricantes obtenidos (liquido y grasa), asi como el grado de
degradabilidad con el fin de tener certeza del tipo de compuesto que se esta generando durante la
reaccién de transesterificacion inversa, asi como su posible disposicion posterior a su utilizacion.

Realizar un analisis econdmico de los costos de produccién de base biolubricante desde su
punto de partida, es decir, desde la obtencion del sebo bovino crudo, sebo mejorado, biodiésel

hasta las condiciones de operacion necesarias para la elaboracién de los biolubricantes.
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Evaluar la posibilidad de mejorar el punto de fluidez de la base biolubricante obtenida con
el fin de efectuar pruebas de calidad en sistemas hidraulicos que permitan comprobar la calidad
del producto formulado. O utilizando el mismo procedimiento, pero con otro tipo de aceite que
posea mejor comportamiento a bajas temperaturas como el ricino, el girasol o la jatropha.

Determinar otras propiedades mecanicas de la base biolubricante grasa que permita definir

con certeza los campos de aplicacion de esta.
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Apéndices

Apéndice A. Disefio experimental, calculo de referencia y mecanismo de reaccion del

acondicionamiento de sebo bovino

Tabla 12.

Disefo experimental para la obtencion del sebo esterificado

Relacion molar moles % pl/p

N° de experimento metanol: moles sebo Catalizador (r-lr_llienTtFZ) 2)
crudo H2S04
1 7,50 1,25 183,64
2 8,50 1,40 170,00
3 6,50 1,40 130,00
4 8,50 1,40 130,00
5 8,50 1,10 170,00
6 6,50 1,40 170,00
7 750 1,00 150,00
8 5,82 1,25 150,00
9 8,50 1,10 130,00
10 9,18 1,25 150,00
11 750 1,50 150,00
12 7,50 1,25 116,36
13 7,50 1,25 150,00
14 6,50 1,10 170,00
15 7.50 1,25 150,00
16 6,50 1,10 130,00

1 mol sebo crudo

e Volumen metanol = 71,30g sebo bovino crudo *
856,76 g sebo crudo

7,5 mol metanol " 32,04 g metanol " 1 ml metanol

= 25,25 ml metanol *
1 mol sebo crudo 1 mol metanol 0,79 g metanol
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1,259 H,S0, " 100g H;504
100g sebo crudo 97g puros H,S0,4

e Volumen H,5S0, = 71,30g sebo bovino crudo *

1ml H2504
1,84 g H2504

= 0,50 ml H2504
Mecanismo de reaccion: El objetivo es que los acidos grasos libres presentes en el sebo
bovino crudo reaccionen con el metanol en exceso en presencia de un catalizador acido como el

H>SO4, con el objetivo de formar metil ésteres y asi disminuir el indice de acidez del sebo,

buscando mejorar la calidad de la materia prima para la posterior obtencion de biodiésel.

Figura 18.

Mecanismo de reaccidn de preesterificacion.

H,SO )J\
)]\OH + 7 oH T 07+ H,O
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Apéndice B. Disefio experimental de la obtencion de biodiésel

Tabla 13.

Disefio experimental para la obtencion del biodiésel

N AT Relacion molar moles metanol: % p/p Catalizador

moles sebo esterificado KOH
1 6,50 0,60
2 6,50 0,90
3 6,09 0,75
4 7,50 0,96
5 8,91 0,75
6 8,50 0,60
7 7,50 0,75
8 7,50 0,53
9 8,50 0,90
10 7,50 0,75
11 7,50 0,75
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Apéndice C. Disefio experimental para la obtencién de la base biolubricante

Tabla 14.

Disefo experimental para la obtencion de las bases biolubricantes.

o 5 : :
N g emeriniei Relacion Molar moles Y% p/p Catalizador  Tiempo

TMP: Biodieésel (CHsNaO) (minutos)
1 3,50 0,45 160,00
2 4,00 0,50 180,00
3 4,50 0,55 160,00
4 3,50 0,55 200,00
5 4,50 0,45 200,00
6 4,50 0,55 200,00
7 3,50 0,55 160,00
8 4,00 0,50 180,00
9 4,50 0,45 160,00
10 3,50 0,45 200,00
11 4,00 0,50 180,00
12 4,00 0,58 180,00
13 4,00 0,50 146,53
14 3,16 0,50 180,00
15 4,84 0,50 180,00
16 4,00 0,42 180,00
17 4,00 0,50 213,47
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Apéndice D. Muestra de sebo crudo a 25°C.
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Apéndice E. Muestra de sebo esterificado a 25°C.
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Apéndice F. Muestra de biodiésel de sebo bovino a 25°C.
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Apéndice G. Muestra de base biolubricante liquida a 25°C.
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Apéndice H. Comparacion de todas las muestras obtenidas durante la experimentacion a

25°C.

Base biolubricante liquida Base biolubricante grasa

Biodiésel bovino

Sebo bovino esterificado

Sebo bovino crudo




