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RESUMEN

TITULO: EFECTO DE LOS COMPONENTES MINORITARIOS DEL BIODIESEL DE PALMA
SOBRE EL TIEMPO DE FILTRADO Y LA CONCENTRACION DE HAZE

AUTOR: CARLOS ANDRES ORTIZ BRAVO™

PALABRAS CLAVES: Biodiesel, masa de precipitados, tiempo de filtrado, componentes
minoritarios.

DESCRIPCION

El biodiesel ha presentado problemas de obstruccién de los filtros de combustible en motores
diésel a causa de material insoluble que se precipita en él. Estos precipitados referenciados en la
literatura como haze pueden estar presentes a temperatura ambiente y se conoce que son
causados por la presencia de componentes minoritarios del biodiesel como: monoglicéridos (MG),
esterilglucésidos libres (EGL), agua, entre otros. La American Society of Testing and Materials
(ASTM) desarrollaron dos pruebas que miden el potencial de obstruccion en funcion del tiempo de
filtrado norma ASTM D7501 y la masa de precipitados norma ASTM D7321. En este estudio se
investiga el efecto que tienen los minoritarios sobre el potencial de obstrucciéon y formacion de
haze, para esto, biodiesel destilado fue dopado con diferentes concentraciones de tres factores:
MG, EGL y agua, de acuerdo a un disefio experimental de composicion central, el cual permitié
generar dos modelos empiricos que relacionan los efectos de los factores sobre el tiempo de
filtrado y la masa de precipitados; variables que fueron medidas mediante la aplicaciéon de las
normas ASTM D7501 y ASTM D7321 respectivamente. Se utilizé6 un andlisis de varianza el cual
mostré que en el tiempo de filtrado tan sélo los EGL y el agua eran estadisticamente significativos,
de igual forma se encontrd relacion entre la concentracién de EGL y la reproducibilidad de la
norma. En cuanto a la masa de precipitados se hall6 que las concentraciones de los MGy EGL
eran quienes tenian efecto en la formacion de haze.

" Proyecto de grado
Facultad de ingenierias fisicoquimicas. Escuela de ingenieria quimica. Director: Maria Paola
Maradei Garcia, Ph.D; Codirector: Vladimir Plata, ingeniero quimico.
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ABSTRACT

TITLE: EFFECT OF MINOR COMPONENTS OF PALM BIODIESEL OVER TIME OF FILTRATION
AND CONCENTRATION OF HAZE

AUTHOR: CARLOS ANDRES ORTIZ BRAVO”

KEYWORDS: Biodiesel, mass of precipitates, time of filtration, minor components.

DESCRIPTION

Biodiesel has presented fuel filter blocking in diesel engines to cause insoluble material in pure
biodiesel. These precipitates referenced as haze can be present at room temperature and are
known to be caused by presence of minor components of biodiesel as monoglycerides (MG), free
steryl glycosides (FSG), soaps, water and others. American Society of Testing and Materials
(ASTM) developed two tests that measure the fuel filter blocking potential as a function of filtration
time called cold soak filtration test (CSFT) ASTM D7501 standard test method, and mass of
precipitated ASTM D7321 standard test method. This study investigates the effect between the
minor components to the fuel filter blocking potential and haze formation. Three factors: MG, FSG
and water was spiked into 100% distilled biodiesel palm, according to a central composite design
and tested in accordance with the ASTM D7501 and ASTM D7321 standard test method, with the
purpose of understanding the relationship between MG, FSG and water content, and biodiesel time
to filter. Multiple regression analysis was used to develop two empirical models capable of
predicting time to filter and mass of precipitates for concentrations that were not directly tested, with
reasonable precision. Factor interactions were analysed, and significant terms contributing to the
model were identified by analysis of variance which showed that only FSG and water were
statistically significant for filtration time, also was found a decrease in the reproducibility of the
CSFT with the increase in EGL. Regarding the mass of precipitate was found that the concentration
of MG and EGL had effect on the haze formation.

" Degree project
Faculty of Engineering physic-chemical. School of Chemical Engineering. Director: Maria Paola
Maradei Garcia, Ph.D; Co-director: Vladimir Plata, Chemical engineer.
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INTRODUCCION

El consumo de energia que actualmente contempla el estilo de vida de la
humanidad ha justificado los distintos esfuerzos desarrollados alrededor del
mundo por encontrar combustibles ambientalmente aceptables y econémicamente
competitivos. Colombia no es ajena a esta realidad y dentro de su Plan Energético
Nacional ha resaltado la importancia de los biocombustibles en este sector; de
hecho, Colombia proyecta sustituir el 5% de la demanda del ACPM por biodiesel
de palma [1], el cual ofrece una serie de ventajas con respecto al diésel tradicional

gue incluyen: baja toxicidad, superior lubricidad y biodegradabilidad.

Asimismo, en los ultimos afios el porcentaje de mezcla con diésel proveniente del
petréleo ha aumentado. Hoy en dia, en el pais se mezclan en proporciones que
oscilan entre el 2 y el 10%p, aunque se busca que exista uniformidad [2]. Este tipo
de medidas ha impulsado el aumento en su produccion y marca la relevancia de

este combustible para el desarrollo energético del pais.

Sin embargo, la precipitacion de material insoluble en el biodiesel puro que existe
a temperatura ambiente e incluso a temperaturas mayores que el punto de nube
(minima temperatura a la cual los ésteres aun estan en estado liquido) se ha
convertido en una preocupacion para sus productores ya que dicho material ha
sido asociado a problemas operacionales de taponamiento de los filtros de
combustible en los sistemas de suministro del motor y la formacion de depositos

en los inyectores [3].
Se sabe que el biodiesel es un combustible liquido obtenido de aceites vegetales o

grasa animal mediante transesterificacion, en presencia de un catalizador, usando

un alcohol monohidrico de cadena carbonada corta [3]. La reaccién remueve
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secuencialmente los acidos grasos de los triglicéridos (TG) presentes
mayoritariamente en estos aceites y los convierte en una molécula de éster de

acidos grasos monoalquilados.

El producto de reaccioén es lavado con agua con el fin de eliminar los jabones que
pudieron haberse formado a partir de la saponificaciéon del catalizador por los
acidos grasos libres presentes en el aceite, la glicerina, el alcohol y el catalizador
remanentes; sin embargo, los TG, diglicéridos (DG), y en mayor medida los
monoglicéridos (MG), provenientes de la conversion incompleta de la reaccion, no

son solubles en agua y por tanto se mantienen presentes en el biodiesel final [3].

Otro tipo de constituyentes naturales de los aceites vegetales son los
esterilglucosidos libres (EGL), cuya solubilidad en el biodiesel es reducida y
pueden ser producidos mediante la hidrdlisis de los esterilglucdsidos acilados
(EGA), presentes también en estos aceites, durante la reaccion de
transesterificacion. De esta manera, el producto comercial estard compuesto
principalmente de los ésteres de &cidos grasos monoalquilados y componentes
minoritarios como son: TG, DG, MG, agua y jabones provenientes del proceso, y
EGL cuya concentracion dependera basicamente del tipo de aceite que se utilice

como materia prima.

Estos componentes minoritarios constituyen los precipitados denominados en la
literatura como “haze”, responsables de los problemas operacionales
anteriormente mencionados [4]. En respuesta a ello la industria americana de
biodiesel junto con la American Society of Testing and Materials (ASTM)

desarrollaron dos pruebas:
e La prueba denominada cold soak filtration test (CSFT) que corresponde a la
norma ASTM D7501 [5], la cual identifica, a partir del tiempo de filtrado, el

biodiesel con potencial de obstruccion.
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e Lanorma ASTM D7321 [6], la cual, mide la formacion de haze con relacion a la

masa de precipitados (MDP).

Las dos estan incluidas en la especificacion estandar ASTM D6751 [7] para

biodiesel mezclado con combustible de destilados medios.

Aunque la bibliografia cientifica reporta numerosos estudios relacionados con el
biodiesel, pocos son aquellos que se concentran en la evaluacion de las
interacciones entre los componentes minoritarios del biodiesel y sus propiedades

de flujo.

Dentro de los resultados obtenidos en las investigaciones desarrolladas sobre la
influencia de los componentes minoritarios en el tiempo de filtrado, se encuentra el
realizado por Dunn [3] quien reporta los diferentes componentes minoritarios
existentes y su relacién con las propiedades de flujo del biodiesel y el tiempo de
filtrado.

Chupka y col. [8] examinaron el efecto de la concentracion de MG sobre el punto
de nube y la temperatura de fusion ultima del biodiesel de soya y de sebo vacuno,
y encontraron que ambos parametros experimentan un incremento marcado a
partir de una concentracion de MG especifica, y que dicho incremento obedece a
una transformacién polimoérfica de los MG de una forma cristalina de bajo punto de
fusion hacia otra de mayor punto de fusion. Estos mismos autores en un estudio
posterior [9] estudiaron el efecto de la concentracibn de MG saturados, EGL y
agua sobre el tiempo de filtrado del biodiesel de soya y de canola, encontrando
que los componentes minoritarios mas influyentes son los MG. Este hallazgo
contradijo los resultados obtenidos por Lin y col. [4], quienes generaron un modelo
polinominal en el que el tiempo de filtrado estaba en funcion Gnicamente de la
glicerina y los jabones ya que las contribuciones de los MG saturados habian

resultado insignificantes. A su vez, estos autores encontraron que la
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reproducibilidad de la norma ASTM D7501 para muestras con concentraciones de

haze elevadas era limitada.

Pfalzgraf y col. [10] investigaron el efecto de los MG, EGL, jabones y agua en el
tiempo de filtrado y el punto de nube del biodiesel de soya, encontrando que el
tiempo de filtrado es particularmente sensible a la concentracion de los EGL y
jabones, resultados similares en cierto grado a los registrados por Lin y col. [4],
quienes aclaran, sin embargo, que sus resultados no son extensivos a biodiesel
obtenido a partir de otra materia prima. En cuanto a la MDP, no se encontrd

ningun estudio reportado hasta el momento.

Es importante resaltar que estos estudios fueron realizados mayoritariamente
utilizando biodiesel obtenido a partir de soya; ninguno de los articulos consultados
describe el efecto de los componentes minoritarios sobre la filtrabilidad del

biodiesel de palma.

A pesar de que Colombia se perfila como uno de los grandes productores de
aceite de palma, junto a paises como Malasia e Indonesia [11], hasta el momento
no se han desarrollado investigaciones concernientes al tema. Hoy en dia el pais
cuenta con aproximadamente 150000 ha de palma africana sembrada y 7 plantas
productoras de biodiesel de palma con una produccion aproximada de 500000
t/afo [2], indicando la imperante necesidad de desarrollar trabajos investigativos

sobre la filtrabilidad del biodiesel de palma.

El presente trabajo tiene como fin realizar un estudio experimental de la influencia
de la presencia de compuestos minoritarios como MG, EGL y agua en el biodiesel
de palma en la formaciébn de haze. Se realizé un disefio experimental de
composicion central con el fin de determinar los efectos de los componentes
minoritarios estudiados sobre el tiempo de filtrado, denominado CSFT por sus

siglas en inglés, y la MDP mediante un analisis de varianza (ANOVA). Estas dos
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variables fueron calculadas usando la norma ASTM D7501 y la norma ASTM
D7321.
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1. DESARROLLO EXPERIMENTAL

La metodologia empleada en este estudio se muestra en la Figura 1.

Figura 1. Esquema de metodologia para el desarrollo del estudio

———— [ Generacion
> Aplicacion y validacion
Disefio del Preparacion de las de modelos
Caracterizacion plan de las normas matematicos
del biodiesel experimental muestras ASTM de
destilado. dedg'ggc'j?d D7501 y prediccion
. D7321. del CSFTy
~—— (__laMDP.”

Fuente: Autor

1.1 CARACTERIZACION DEL BIODIESEL DESTILADO

Se trabajo con biodiesel destilado proveniente del ICP-Ecopetrol, el cual fue
dopado con cantidades conocidas de los compuestos minoritarios en estudio: MG,
EGL y agua. El proceso de dopado se realiz6 teniendo en cuenta el disefio
experimental generado para el estudio. Con el fin de asegurar que los efectos
observados, tanto en CSFT como en la MDP, correspondian exclusivamente a las
cantidades de minoritarios agregados durante el estudio, el biodiesel destilado fue
previamente caracterizado mediante la aplicacion de la norma ASTM D6584 [7]
para determinar su composicion de glicerina libre y total presente, junto con un

método desarrollado por el ICP-Ecopetrol para la determinacion de EGL.
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1.2 DISENO DEL PLAN EXPERIMENTAL

En el presente trabajo se estudio el efecto de tres variables independientes, que
se denominaron factores (concentracion de MG, EGL y agua), sobre dos variables
de respuesta: CSFT y MDP.

El disefio experimental generado fue de composicion central, lo que permitié al
final poder ajustar un modelo de segundo orden de estructura semejante a la Ec.1,
relacionando no sélo los efectos lineales y de interaccion de los factores, sino a su

vez, los posibles efectos de curvatura existentes (cuadraticos).
Y=P8+ LiBixit+ iBuxP+ S SaByxx (1)

En la ecuacién, Y representa la respuesta (CSFT o MDP), B, la constante, B; los

efectos lineales, fB; los efectos de curvatura, y f;;los efectos de interaccion

presente entre los factores.

El disefio de composicion central generado consistié de 2k experimentos, en
donde k representa el numero de factores a dos niveles: uno mayor (+1) y uno
menor (-1), denominado porcién factorial, no repeticiones en el centro (0) para
medir la reproducibilidad del tratamiento, y dos puntos sobre cada eje a una
distancia a del origen (+a y — a), denominados porcién axial. De esta forma, el

namero total de corridas experimentales N esta dado por:
N=2k+2k+n, (2)

Con tres factores y tres repeticiones en el centro, el nimero de corridas fue 17. El
valor de los niveles (+1) y (-1) de los MG fue escogido teniendo en cuenta su
concentraciéon normal en el biodiesel de palma que oscila alrededor de 1000 y
3000ppm. Los niveles del agua se definieron entre un valor menor (-1) que el nivel
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maximo exigido por la normal colombiana [12] y un nivel mayor (+1)
correspondiente a la mas alta concentracion de agua que el biodiesel de palma
podria llegar a alcanzar debido a su caracter higroscopico. La resolucion 182087
del Ministerio de Ambiente, Vivienda y Desarrollo Territorial especifica como
maxima concentracién de agua permitida de 500mg/L. Los niveles de los EGL se
definieron teniendo en cuenta el trabajo realizado por Chupka y col. [9] quienes
escogieron como nivel maximo una concentracion no mayor a las 40 ppm. Aunque
normalmente el biodiesel de palma tiene una concentracion superior a 100ppm de
EGL, no se logré solubilizar esta cantidad en el biodiesel destilado, por lo que se

decidioé trabajar con una concentracion maxima de 30ppm.

Para un disefio con ortogonal, en el cual los coeficientes del modelo ajustado no
se correlacionen entre si, la distancia a es igual a a= (2%, es decir, 1,68.

Los valores de los niveles reales, asi como su distancia axial se encuentran en la
Tabla 1.

Tabla 1. Niveles de los factores estudiados y sus distancias axiales

Porcion axial | Minimo | Central | Maximo Porciéon axial
Factores _ _ _
inferior (-a) (-1) 0) Q) superior (+a)
MG (ppm) 318,21 1000 2000 3000 3681,79
EGL (ppm) 3,18 10 20 30 36,81
Agua (ppm) 24,14 265,42 619,32 | 973,22 1214,51

Fuente: Autor

El valor real de cada uno de los factores se calculé a partir de los valores
codificados (-1,68; -1; 0; 1 y 1,68) de acuerdo a la Ec.3. En la ecuacion, V.
representa el valor central real, V., el valor codificado, V; el valor real que

representa el valor codificado y V;, el valor minimo o maximo real. La matriz de
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disefio de experimentos se muestra en la Tabla 2, su primera columna

corresponde al orden aleatorio en el que se realizaron los experimentos.

®3)

VR—Vc
Ve=Vm

Vco =

Tabla 2. Matriz de disefio experimental de composicién central ortogonal
para tres factores y tres replicas en el centro

Corrida MG (ppm) EGL (ppm) Agua (ppm)
8 1000 (-1) 10 (-1) 265,42 (-1)
17 3000 (1) 10 (-1) 265,42(-1)

5 1000 (-1) 30 (1) 265,42 (-1)
3000 (1) 30 (1) 265,42 (-1)
4 1000 (-1) 10 (-1) 973,22 (1)
3000 (1) 10 (-1) 973,22 (1)
16 1000 (-1) 30 (1) 973,22 (1)
14 3000 (1) 30 (1) 973,22 (1)
3 318,21 (-a) 20 (0) 619,32 (0)
10 3681,79(+q) 20 (0) 619,32 (0)
11 2000 (0) 3,18 (-a) 619,32 (0)
9 2000 (0) 36,81 (+a) 619,32 (0)
15 2000 (0) 20 (0) 24,14 (-0)

6 2000 (0) 20 (0) 1214,51 (+a)
2,12, 13 2000 (0) 20 (0) 619,32 (0)

Fuente: Autor

1.3 ELABORACION DE LAS MEZCLAS DE BIODIESEL DOPADO

1.3.1 Secado y limpieza del biodiesel. Para garantizar los niveles de humedad
del biodiesel destilado, se le adicioné sulfato de sodio para desecarlo;

seguidamente se hizo fluir a través de un lecho de gel de silice, activada

21




previamente durante dos horas a 95°C, que sirvid no s6lo como otro agente
absorbente del agua, sino como filtro donde se retuvieron las impurezas propias
del almacenamiento. El producto final de este proceso fue denominado biodiesel
destilado seco (DPOBS).

1.3.2 Humidificacion del biodiesel destilado. Debido a que la adicién directa del
agua sobre el biodiesel causaba emulsificacion del mismo, se buscoé otra forma de
humidificarlo aprovechando su caracter higroscopico. Una porcion del DPOBs fue
por lo tanto mezclada con agua desionizada en un embudo de decantacion
agitando vigorosamente. La mezcla fue posteriormente dejada en reposo durante
5 dias, para obtener una mezcla de dos fases que no presentara problemas en su

separacion.

El producto final fue denominado biodiesel destilado humedo (DPOBh) y su
contenido de agua fue medido segun la norma ASTM E203 usando un analizador
Karl-Fisher en el laboratorio de caracterizacion y evaluacion de crudos del ICP-

Ecopetrol.

1.3.3 Preparacion de la solucién stock de EGL. Se utilizaron patrones de EGL
suministrados por Matreya LLC (Pleasant Gap, PA). Para mejorar su solubilidad
en el biodiesel se disolvieron en una mezcla de cloroformo:metanol 85:15 vol/vol,
conforme a lo realizado por Moreau y Scott [13]. Tanto el cloroformo como el
metanol fueron obtenidos de Carlo Erba (Milan, Italia). La solucion de EGL en la
mezcla de solventes se denomind solucion stock, la cual contenia una
concentracion de 1050ppm de EGL (mg/L), y sirvi6 como medio de transporte de

los EGL hacia el biodiesel.

La estabilidad de estos solventes, su elevada solubilidad con la mayoria de los

compuestos organicos y sus puntos de ebullicion bajos (61°C para el cloroformo y
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65°C para el metanol a presion atmosférica) permitieron que estos fueran
eliminados con relativa facilidad una vez realizada la mezcla con DPOBs.

Una vez mezclada la solucién stock con el DPBOs en cantidades especificas, se
elimind la mezcla cloroformo:metanol por medio de rotoevaporacion tal y como lo
realizaron Lin y col. [4], pero los resultados no fueron satisfactorios; por lo que,
debido a que no se ha reportado otro tipo de condiciones operacionales a las
cuales se deba realizar este procedimiento, se realizd una serie de rutinas

experimentales para lograr eliminar la mayor cantidad de solventes del DPOBs.

1.3.4 Adicion de MG al DPOBh. Los patrones de MG utilizados fueron mono
palmitina y mono oleina (MG saturado con 16 carbonos e insaturado con 18
carbonos respectivamente) suministrados por Nu-Chek Prep Inc. (Elysian, MN). Se
adicionaron en la misma proporcion en que se encuentran el metil palmitato y el
metil linoleato normalmente en el biodiesel (52 y 48% p, respectivamente), de

manera que su perfil de acidos grasos fuese similar al del biodiesel comercial [8].

La solubilidad de los MG en el biodiesel permitié diluirlos directamente sobre el
DPOBh sin necesidad de un medio de transporte, como en el caso de los EGL; sin
embargo, para asegurar su completa dilucién, la mezcla de patrones de MG y
DPOBh se calentd en un bafio a 65°C durante una hora en atmosfera de
nitrégeno, la cual se renovaba constantemente, esto con el fin de impedir la
oxidacion de los MG tras posibles rupturas de los dobles enlaces de la mono
oleina a causa de la temperatura. Al final de la operacién no se distinguieron

visualmente fases heterogéneas.
1.3.5 Mezclar las dos soluciones. Tanto la mezcla de DPOBh con MG como la

de DPOBs con EGL se mezclaron en un frasco de contenedor de 500ml para

obtener 300ml; la mezcla final resultante se denominé biodiesel destilado dopado.

23



1.4 APLICACION DE LA NORMA ASTM D7501 Y D7321

Se aplico la norma ASTM D7501 [5] para la determinacion del tiempo de filtrado
del biodiesel destilado dopado. La norma recomienda como primera medida un
paso denominado eliminacién del historial térmico, que consisti6 en colocar la
muestra en un bafio a 40+£0,5°C durante tres horas en atmoésfera de nitrdgeno,
para permitir que los minoritarios presentes en el biodiesel se solubilicen.
Seguidamente, el biodiesel se ubic6 en un bafio a 25+0,5°C durante 24h.
Posteriormente, se realizo la etapa de “soak” o incubacién a temperatura baja, la
cual consistié en trasladar el biodiesel a un bafio a 4+0,5°C durante 16h. Alli se
promovié la formacion de haze dentro del biodiesel. Finalmente el biodiesel se

traslad6 a un bafio de agua durante 4h a 25+0,5°C para su posterior filtracion.

El sistema de filtrado utilizado se muestra en la Figura 2, el cual consiste en un
conjunto de erlenmeyers sometidos a un vacio de 80kPa. El biodiesel fue vertido

sobre una membrana de fibra de vidrio con un tamafio nominal de poro de 0,7um.

La membrana que se utilizé fue previamente activada durante 45min en una estufa
a 115°C para finalmente ser pesada de acuerdo con lo recomendado por la norma
EN12662 [14] y a la norma ASTM D7321 [6].

Una vez el biodiesel se retir6 del bafio a 25+0,5°C, fue levemente agitado
manualmente y vertido sobre la membrana presente en el reservorio; al mismo
tiempo se activd el cronébmetro y la bomba de vacio hasta que la membrana
guedara sin biodiesel sobre su area. El precipitado es entonces retenido en la
membrana y el biodiesel libre de haze fue recuperado en el erlenmeyer

contenedor.
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Figura 2. Sistema de filtrado para el CSFT norma ASTM D7501
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Fuente: norma ASTM D7501

De acuerdo con la norma ASTM D7501, el CSFT corresponde al tiempo que tarda
el biodiesel en atravesar la membrana. Si el tiempo registrado contiene una

centésima de segundo mas, éste se aproximaba al siguiente segundo.

Posteriormente, para asegurar que todos los precipitados fueran retenidos sobre la
membrana, se procedié a lavar con n-heptano las paredes del frasco contenedor y
su contenido fue adicionado al reservorio, quien también fue lavado mientras la
bomba de vacio permanecia encendida, asegurando que el n-heptano atravesara

la membrana y fuera recuperado completamente en el erlenmeyer contenedor.

Con la bomba aun sin apagar y para impedir el movimiento de la membrana, se
abrieron las pinzas y se retir6 el reservorio. Posteriormente, la bomba fue
apagada, y la membrana, de acuerdo con la norma ASTM D7321, fue recuperada

y ubicada en un horno a 115°C durante 45min con el fin de evaporar el n-heptano
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presente. Posteriormente la membrana fue pesada. La MDP se determin6 por

diferencia de peso y es expresada en mg/L de muestra de biodiesel.
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2. RESULTADOS Y ANALISIS

2.1 CARACTERIZACION DEL BIODIESEL DESTILADO

La Tabla 3 reporta los resultados obtenidos en la caracterizacion del biodiesel
destilado tal y como se recibié. Estos resultados corroboran la ausencia de DG,
TG y EGL. Una pequefia concentracion de MG vy glicerina fue hallada, la cual, sin
embargo, estd por debajo del nivel a partir del cual comienza a afectar
significativamente el tiempo de filtrado (Lin y col. [4]) y, por lo tanto, no representa

un problema para este estudio. La Tabla 3 reporta asimismo el contenido de

humedad del DPOBh.

Tabla 3. Propiedades seleccionadas del biodiesel destilado y el DPOBh

Prueba Unidades DPOBs DPOBh
Contenido MG % p 2,4*10° -
Contenido DG % p No detectado -
Contenido TG % p No detectado -
Contenido de glicerina % p 8,4*107 -
Contenido EGL mg/L No detectado -
Agua mg/L - 1328

Fuente: Autor

2.2 ELABORACION DE LAS MEZCLAS DE BIODIESEL DOPADO

2.2.1 Determinacion de humedad del biodiesel dopado con agua. El biodiesel
destilado hiumedo (DPOBh) contiene 1328ppm de agua segun la norma ASTM
E203 [15] y usando un analizador Karl-Fisher.




2.2.2 Obtencion de las soluciones stock de EGL. Las soluciones stock
corresponden a mezclas de 1050ppm de EGL (mg/L) con una solucién
cloroformo:metanol de 85:15 vol/vol. Después de probar distintas condiciones de
operacion, se encontr6 que son necesarios 7kPa de presion y 65°C de
temperatura durante 2h para remover hasta el 96%p de la mezcla
cloroformo:metanol del DPOBs. Estas condiciones se mantuvieron constantes en

adelante durante la preparacion de las mezclas de biodiesel dopado.

2.2.3 Cantidades agregadas para la produccién de biodiesel dopado. Las
cantidades necesarias para alcanzar las concentraciones definidas en la matriz de
disefio experimental son mostradas en la Tabla 4; cada corrida contempla una

mezcla final de 300ml de biodiesel dopado con MG, EGL y agua.

Tabla 4. Cantidades agregadas para producir 300ml de biodiesel destilado

dopado con MG, EGL y agua para cada punto experimental

Corrida DPOBs DPOBh Solucidn stock Mono palmitina Mono oleina
(ml) (ml) (ml) (mg) (mg)

8 240 60 2,90 157,80 142,20
17 240 60 2,90 473,20 426,80
5 240 60 8,80 157,80 142,20
1 240 60 8,80 473,20 426,80
4 80 220 2,90 157,80 142,20
7 80 220 2,90 473,20 426,80
16 80 220 8,80 157,80 142,20
14 80 220 8,80 473,20 426,80
3 160 140 5,90 50,20 45,30
10 160 140 5,90 609,20 549,40
11 160 140 0,90 315,50 284,50
9 160 140 10,80 315,50 284,50
15 295 5 5,90 315,50 284,50
6 26 270 5,90 315,50 284,50

2,12,13 160 140 5,90 315,50 284,50

Fuente: Autor
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2.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES DEL CSFT Y LA MDP DEL BIODIESEL
DOPADO

Los resultados para cada una de las corridas se muestran en la Tabla 5; en ella se
pueden observar los diferentes efectos que tiene la variacion de las

concentraciones de los factores sobre las variables de respuesta.

2.3.1 Efecto de la concentracion de MG. Si se compara la corrida 8 con la 17 y
la 5 con la 1 (marcadas en azul en la Tabla 5) donde la concentracion de agua es
de 265ppm, se puede ver que el aumento en la concentracién de MG causa una
disminucion en el CSFT. Sin embargo, al comparar la corrida 4 conla 7 y la 16
con la 14 (marcadas en verde en la Tabla 5), donde la concentracion de agua es
de 973ppm, el CSFT aumenta.

Lo anterior sugiere que el efecto que tienen los MG sobre el tiempo de filtrado
depende de la concentracién de agua. Sin embargo, estas variaciones en el valor
del CSFT son menores que el valor de la desviacién estandar (52,67s) calculada
a partir de los puntos centrales, lo que impide concluir al respecto. En cuanto a la
MDP, el aumento en la concentracion de los MG generd una disminucion en la
MDP.

Tabla 5. Resultados para el CSFT y la MDP

corrida MG(ppm) EGL (ppm) | Agua (ppm) | CSFT (s) | MDP (ppm)

4 1000 (-1) 10 (-1) 973,22 (1) 117 91

3000 (1) 10 (-1) 973,22 (1) 127 68
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corrida MG(ppm) EGL (ppm) | Agua (ppm) | CSFT (s) | MDP (ppm)
16 1000 (-1) 30 (1) 973,22 (1) 158 89
14 3000 (1) 30 (1) 973,22 (1) 169 78
3 318,21 (-0) 20 (0) 619 ,32(0) 143 83
10 3681,79 (+a) 20 (0) 619,32 (0) 175 43
11 2000 (0) 3,18 (-a) 619,32 (0) 77 79
9 2000 (0) 36,82 (+a) | 619,32 (0) 168 100
15 2000 (0) 20 (0) 24,14 (-a) 102 68
6 2000 (0) 20 (0) 1214,50 (+a) 95 82
2 2000 (0) 20 (0) 619,32 (0) 214 78
12 2000 (0) 20 (0) 619,32 (0) 274 79
13 2000 (0) 20 (0) 619,32 (0) 169 73

Fuente: Autor

2.3.2 Efecto de la concentracion de agua y EGL. El efecto de la concentracion
del agua se puede apreciar al comparar los resultados de la corrida 8 conla 4y la
corrida 17 con la 7 (marcadas con letra roja sobre la Tabla 5, ambas con una
concentracion de EGL igual a su nivel inferior de 10ppm). Al pasar de 265 a
973ppm, se generd un aumento tanto del CSFT como de la MDP; sin embargo, al
analizar la corrida 5 con la 16, ambas con una concentracién de EGL igual a su
nivel superior (30ppm), el efecto sobre el CSFT y la MDP fue de disminucion. Esto
supone gue el efecto del agua sobre las variables de respuesta esta en funcion de
la concentracion de los EGL. A pesar de que la elevada desviacion estandar del
CSFT imposibilita afirmar la veracidad de esta conclusion, en el caso de la MDP si
es posible, ya que en todos los casos sus variaciones estan por encima del valor
de la desviaciéon estandar (3,21ppm). El efecto de los EGL sobre la MDP y CSFT
se puede ver de forma mas directa, ya que un aumento en su concentracion

conlleva directamente a un aumento en las dos variables de respuesta.
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2.4 MODELO MATEMATICO EMPIRICO PARA LA PREDICCION DE CSFT Y
MDP DEL BIODIESEL DE PALMA EN FUNCION DE LA CONCENTRACION DE
COMPONENTES MINORITARIOS

Se utilizé el software Statgraphics Centurion XV (Statpoint Technologies, Inc.
Warrenton, VA) para ajustar los resultados obtenidos a un modelo polinGmico
similar al propuesto en la Ec.1, capaz de predecir los valores de las variables de
respuesta (CSFT y MDP) a partir de las concentraciones de los componentes
minoritarios estudiados. La significancia estadistica de cada uno de los efectos
lineales, cuadraticos y de interaccion de los factores fue establecida mediante su

valor-p [16] a partir de un analisis de varianza, ANOVA.

2.4.1 Efecto de los MG, EGL y agua sobre el CSFT. Los puntos centrales
(corridas 2, 12 y 13) permiten determinar la reproducibilidad del estudio
experimental. La desviacién estandar obtenida para el CSFT fue de 52,68s para
una media de 219s, lo que indica un porcentaje de error, representado por el
intervalo de confianza a un 95%, de aproximadamente £27,22%. A partir de esto

se puede concluir que la prueba presenta baja reproducibilidad.

Resultados similares han sido obtenidos por otros autores, citamos por ejemplo el
caso de Pfalzgraf y col. [10] quienes en su estudio de la influencia de MG, EGL,
agua y jabones en el CSFT del biodiesel de soya, obtuvieron una desviacion de
42,4s para una media 400s, lo que indica un porcentaje de error, representado por

el intervalo de confianza a un 95%, de aproximadamente +11,97%.
De manera que la reproducibilidad de la norma varia con respecto al tipo de

materia prima utilizada para la obtencion del biodiesel tal y como lo habian

indicado Lin y col. [4].
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El alto porcentaje de error encontrado para el biodiesel de palma puede ser
explicado por la presencia de material insoluble después de salir de la primera
etapa contemplada en la norma ASTM D7501 denominada eliminacion del historial
térmico. De acuerdo a observaciones visuales realizadas durante el desarrollo de
este estudio, las condiciones de tiempo y temperatura de esta operacion no son
suficientes para disolver todos los precipitados presentes, lo cual afecta la cinética

de cristalizacion de los minoritarios, y en consecuencia, el tiempo de filtrado [9].

Los resultados para el CSFT descritos en la Tabla 5 fueron ajustados a un
polinomio de segundo orden mediante una regresién lineal multiple representada
por la Ec.4. La significancia estadistica de los efectos lineales (A=MG, B=EGL y
C=agua), cuadraticos (A% B?y C?) y los de interaccién (AB, AC y BC), asi como la
del modelo fueron determinados mediante un ANOVA, cuyos resultados se

pueden observar en la Tabla 6.

CSFT = 217,31 + 1,594 + 33,61B — 3,49C — 15,4042 — 28,30B2 — 36,79C% +
9,254C — 17,5BC — 4,5AB (4)

El modelo asi obtenido no resultd satisfactorio estadisticamente a un nivel de

confianza del 95% o superior (ver Tabla 6).

Por lo tanto, se procedio a simplificar el modelo mediante una “seleccion hacia
atras”, que consiste en eliminar secuencialmente los efectos cuyo valor-p sean
mayores que 0,05, con el fin de dejar sélo aquellos cuyas contribuciones logren
generar un modelo estadisticamente significativo y adecuadamente ajustado. Se
tuvieron dos criterios para seleccionar el modelo final: el valor-p de cada variable y
el valor del estadistico Rzadjustado. Este Ultimo permite comparar modelos con

diferentes grados de libertad.
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Tabla 6. ANOVA para la primera regresion del CSFT del biodiesel de palma

Fuente de

Sumade

Grados de

Cuadrado

Estadistico

variabilidad | cuadrados libertad medio de prueba F, Valor-p
Modelo 37946,81 9 4216,31 3,30 0,0650
A:MG 34,85 1 34,85 0,03 0,8736
B:EGL 15429,70 1 15429,70 12,06 0,0104
C:Agua 167,11 1 167,11 0,13 0,7285
A* 2674,21 1 2674,21 2,09 0,1915
B* 9032,90 1 9032,90 7,06 0,0326
o5 15259,70 1 15259,70 11,93 0,0106
AB 162,01 1 162,01 0,13 0,7324
AC 684,51 1 684,51 0,54 0,4882
BC 2450,01 1 2450,01 1,92 0,2089
Residual 8955,11 7 12793

Fuente: Autor

R? = 80,91% R%agjustado = 56,36%

Como se puede apreciar en la Tabla 7, el aumento en la exclusion de términos de
baja significancia estadistica mejora el valor-p del modelo; sin embargo, tan sélo la
exclusion de los efectos lineales A y C y del efecto combinado AB del modelo
inicial, genera el polinomio con el mejor R%justado CON respecto a las cuatro
regresiones realizadas. Vale la pena recalcar igualmente, que logra relacionar
estadisticamente las siete variables independientes con un nivel de significancia

superior al 99%.

Tabla 7. Determinacion del modelo CSFT "seleccion hacia atras”

Regresion | Términos excluidos valor-p R? (%) R? ajustado (%)
1 0 0,0650 80,91 56,36
2 A 0,0288 80,83 61,66
3 AyAB 0,0120 80,49 65,30
4 A, ,AByC 0,0045 80,13 68,21
5 A, AB,CyAC 0,0022 78,67 68,17
6 A, AB, C, ACy A? 0,0021 72,96 63,95

Fuente: Autor
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Se propone como modelo matematico para la cuantificacion de los efectos de los
tres componentes minoritarios sobre el CSFT del biodiesel de palma el polinomio
mostrado en la Ec.5, el cual fue obtenido a partir de la regresion No. 4. De acuerdo
con los resultados del ANOVA, mostrados en la Tabla 8, el modelo ajustado

permite explicar la variabilidad de la variable de respuesta en un 80,13%.

CSFT = 217,31 + 33,61B — 15,404% — 28,30B% — 36,79C% + 9,25AC — 17,5BC  (5)

Tabla 8. ANOVA del modelo ajustado para el CSFT del biodiesel de palma

Fuente de Suma de Grados de | Cuadrado | Estadistico de valor-p
variabilidad | cuadrados libertad medio prueba Fo
Modelo 37582,11 6 6263,68 6,72 0,0045
B 15429,70 1 15429,7 16,56 0,0023
A® 2673,63 1 2673,63 2,87 0,1212
B? 9031,82 1 9031,82 9,69 0,0110
c? 15258,7 1 15258,70 16,37 0,0023
BC 2450 1 2450 2,63 0,1360
AC 684,50 1 684,50 0,73 0,4115
Residual 14960,72 12 1246,72

Fuente: Autor
R? = 80,13% R%; = 68,21%

Por otro lado, de acuerdo con el ANOVA de este modelo, los efectos cuadraticos
de los EGL y el agua junto con los efectos lineales de los EGL son especialmente
significativos, resultados analogos a los obtenidos por Pfalzgraf y col. [10], quienes
encontraron una variacion predominante del CSFT en funcion de la concentracion
de los EGL. Del mismo modo Chupka y col. [8] reportaron la elevada influencia
gue tiene la concentracion de agua y su posible relacién con la formacién de una
fase a-gel hidratada metaestable de los MG en vez de la fase a que suelen
adoptar éstos cuando cristalizan en el biodiesel. Esta fase a-gel tiene menor punto
de fusion que la fase a y se vuelve estable en presencia de concentraciones

elevadas de agua; es decir, experimenta una transformacion polimérfica hacia una
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fase de mayor punto de fusion y menor solubilidad en el biodiesel. Por otra parte,
estos mismos autores, en una publicacion posterior [9], afirman que también los
MG saturados tienen consecuencias significativas sobre el tiempo de filtrado,
resultados que discrepan de los reportados en el presente estudio ya que no se
encontrd influencia estadistica de los MG sobre el CSFT. Este hallazgo, por el
contrario, coincide con lo observado por Lin y col [4], quienes reportaron la baja
significancia estadistica de los MG sobre el tiempo de filtrado. De otro lado, a
diferencia de los resultados obtenidos en el presente estudio, Chupka y col. [9] no
observaron un efecto significativo de los EGL sobre el tiempo de filtrado,
discrepancia que puede explicarse gracias a la patente reportada por Kass y col.
[17] la cual revela que la aplicacion de ultrasonido a muestras de biodiesel impide
la formacion de haze, técnica que utilizaron Chupka y col. [9] para la disolucién de
los MG y EGL en el biodiesel.

En la Figura 3 se muestra el diagrama de paridad que relaciona el valor predicho
por el modelo ajustado con respecto a los resultados experimentales de los 17
ensayos realizados al igual que los tres valores de validacién representados por la
letra “V” que se explicaran mas adelante.
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Figura 3. Diagrama de paridad del modelo ajustado para el CSFT del

biodiesel de palma
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Fuente: Autor

Se observa una dispersion de los puntos lo que va de la mano con lo indicado por
el estadistico R? presentado en la Tabla 7. Igualmente, la Figura 3 ilustra los
intervalos de confianza al 95% calculados a partir de la desviacion estandar
experimental, los cuales son de +27,22%, como dos lineas negras a lado y lado de
la linea azul central. De acuerdo a esta Figura, es posible afirmar que aunque el
modelo aqui propuesto permite explicar la variabilidad de los datos en tan sélo
80,13%, el ajuste realizado es apropiado puesto que todos los datos predichos se

encuentran dentro de la zona delimitada por el error experimental.

En otras palabras, la poca reproducibilidad de la prueba no permite la obtencion
de un mejor ajuste del modelo. La Figura 3 ilustra igualmente dos grupos de
pruebas demarcadas por el cuadro verde y el cuadro rojo. Las flechas sefialan el
valor de CSFT para las pruebas referenciadas en la Tabla 4. Se observo que
existe mejor correlacién de los datos para los puntos delimitados por el cuadro
verde con respecto a los delimitados por el cuadro rojo; estos Ultimos presentan
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una mayor dispersion alrededor de la linea azul. En la Tabla 9 se reporta el valor
experimental junto con el valor predicho por el modelo propuesto para las mismas
condiciones de ensayo (Ec.5). Igualmente se ilustra el porcentaje de desviacion

entre estos dos valores, para cada uno de los ensayos.

Tabla 9. Resultados experimentales agrupados de acuerdo a su dispersion

en el diagrama de paridad

CSFT o
. EGL Agua . CSFT Desviacion
corrida | MG (ppm) (ppm) (p%m) Exper(|Sr1)1entaI Predicho (s) (%)
5 1000 30 265,42 230 189,81 16,61
1 3000 30 265,42 185 193,01 411
16 1000 30 973,22 158 147,81 9,92
14 3000 30 973,22 169 151,07 4,23
9 2000 36,82 619,32 168 193,77 13,3
10 3681,79 20 619,32 175 176,41 0,71
3 318,21 20 619,32 143 171,01 17,74
11 2000 3,18 619,32 77 80,72 4,66
8 1000 10 265,42 100 87,63 5,37
17 3000 10 265,42 92 90,84 1,38
4 1000 10 973,22 117 115,66 4,95
7 3000 10 973,22 127 118,87 2,20
15 2000 20 24,14 102 119,18 9,90
6 2000 20 1214,50 95 107,39 16,12

Fuente: Autor

Segun la Tabla 9, los porcentajes de desviacion son mayores para la mayoria de
los puntos con concentraciones elevadas de EGL (sombreada de rojo) mientras
que los puntos con bajas concentraciones de EGL (sombreadas de verde)
presentan una desviacion baja. Ademas, si se comparan los resultados de las
corridas en las cuales exista la misma concentracion de MG y agua pero donde se
aumente la de EGL, en todos los casos este aumento trae implicito un aumento en
el porcentaje de desviacion; en consecuencia, se podria afirmar que el efecto de

los EGL atafie a la reproducibilidad de la norma.

2.4.2 Efecto de los MG, EGL y agua sobre la MDP. Los puntos centrales

(corridas 2, 12 y 13) permiten determinar la reproducibilidad del estudio
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experimental. La desviacidn estandar obtenida para la MDP es de tan soélo
3,22ppm para una media de 76,7ppm, lo que indica un porcentaje de error de
+4,74%, representado por el intervalo de confianza a un 95%. Al igual que para el
CSFT, los resultados de la MDP descritos en la Tabla 5 fueron ajustados a un
polinomio de segundo orden mediante una regresion lineal multiple representada
por la Ec.6. La significancia estadistica de los efectos lineales, cuadraticos y los de
interaccion, asi como la del modelo fueron determinados mediante un ANOVA,

cuyos resultados se pueden observar en la Tabla 10.

MDP = 76,57 — 11,814 + 5,95B + 4,21C — 4,50A% + 4,86B2 — 0,26C?2 + 3,25AC —
3,75BC — 0,254AB  (6)

Aunque el modelo asi obtenido tenia un buen ajuste de los resultados
experimentales (R? = 96,90%) y lograba relacionar estadisticamente las variables
a un nivel de significancia superior al 95%, no todos los efectos incluidos en el
modelo eran pertinentes debido a su elevado valor-p; por esta razén, mediante
una “seleccidon hacia atras” (ver Tabla 11) se llegé a un polinomio que tiene en

cuenta sélo aquellos factores cuyas contribuciones son relevantes.

Tabla 10. ANOVA del modelo ajustado parala MDP del biodiesel de palma

Fuente de Suma de Grados de Cuadrado Estadistico de Valor-p
variabilidad cuadrados libertad medio prueba F,

Modelo 3532,95 9 382,55 224,33 0,0002
A:MG 1904,43 1 1904,43 118,05 0,0000
B:EGL 484,19 1 484,19 30,01 0,0009
C:Agua 242,47 1 242,47 15,03 0,0061
A” 228,91 1 228,91 14,19 0,0070
B? 266,60 1 266,60 16,53 0,0048
c’ 0,78 1 0,78 0,05 0,8319
AB 84,50 1 84,50 5,24 0,0559
AC 112,50 1 112,50 6,97 0,0334
BC 0,50 1 0,50 0,03 0,8652
Residual 112,92 7 16,13

Fuente: Autor
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R? = 96,90% R’agjustado = 92,92%

A pesar de que la eliminacion de los efectos de elevado valor-p de la regresion No.
1 disminuye levemente el valor del estadistico RZ el valor del R*jusdo Mejora
considerablemente,

de manera que la regresion 3 ofrece un modelo

suficientemente ajustado y simplificado.

Tabla 11. Determinacién del modelo MDP "Seleccidn hacia atras"

Regresion | Términos Excluidos |  valor-p R* (%) R® ajustado (%)
1 0 0,0002 96,90 92,92
2 c? 0,0000 96,89 93,78
3 C2y BC 0,0000 96,87 94,43

Fuente: Autor

Se propone, por tanto, como modelo matematico para la determinacién de los
efectos de los tres componentes minoritarios estudiados sobre la MDP del
biodiesel de palma el polinomio mostrado en la Ec.7, el cual fue obtenido a partir
de la regresién No. 3. EI modelo permite explicar la variabilidad de los resultados
hasta en un 96,87%. De acuerdo a los resultados del ANOVA, mostrados en la
Tabla 12, asimismo relaciona estadisticamente los datos a un nivel de significancia

superior al 99%.

MDP = 76,57 — 11,814 + 5,95B + 4,21C — 4,504% + 4,86B? + 3,25AC — 0,25AB (7)

Tabla 12. ANOVA del modelo ajustado parala MDP del biodiesel de palma

Fuente de Suma de Grados de | Cuadrado | Estadistico valor-p
variabilidad | cuadrados libertad medio de prueba F,

Modelo 3531,67 7 504,52 39,76 0,0000
A:MG 1904,43 1 1904,43 150,70 0,0000
B:EGL 484,19 1 484,19 38,16 0,0002
C:Agua 242,47 1 242,47 19,11 0,0018
A® 242,21 1 242,21 19,09 0,0018

B? 301,52 1 301,52 23,76 0,0009

AC 84,5 1 84,5 6,66 0,0297
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Fuente de Suma de Grados de | Cuadrado | Estadistico Valor-p
variabilidad | cuadrados libertad medio de prueba F,
AB 112,5 1 112,5 8,87 0,0155
Residual 114,21 9 12,69

Fuente: Autor

R? = 96,87% R’agjustado = 94,43%

En la Figura 4 se muestra el diagrama de paridad que relaciona el valor predicho

por el modelo ajustado con respecto a los resultados experimentales de las 17

corridas al igual que los tres puntos de validacion representados por la letra “V” la

cuales seran explicados mas adelante. Se observa una pequefia dispersion

uniforme de los puntos en concordancia con el valor del estadistico R? reportado

en la Tabla 10.

Figura 4. Diagrama de paridad del modelo ajustado para la MDP del biodiesel

de palma

(ppm)

103

93

83

73

Experimental

63

53

Fuente: Autor

40

7
F’re::iir:hm3

83

93




De igual forma se ilustra los intervalos de confianza al 95% (x4,74%), calculados a
partir de la desviacion estandar experimental, como dos lineas negras a lado y
lado de la linea azul central. Se puede afirmar una vez mas que el ajuste predice
satisfactoriamente los valores de la MDP. El resultado también revela una buena
reproducibilidad del tratamiento en todas las regiones de las concentraciones

estudiadas.

Tan sélo un punto que corresponden al 5,88% de los datos, no es predicho dentro

del intervalo de confianza establecido para el tratamiento.

2.5 VALIDACION DE LOS MODELOS AJUSTADOS PARA EL CSFT Y LA MDP
DEL BIODIESEL DE PALMA

Con el fin de validar los modelos obtenidos, se realizaron tres corridas adicionales.
Las concentraciones de los factores de estas corridas se encuentran dentro de los
niveles establecidos para el estudio, se escogieron de manera aleatoria y se

relacionan en la Tabla 13.

Tabla 13. Validacion de modelos ajustados para el CSFT y la MDP

Corrida MG EGL Agua MDP.(ppm) MDP(ppm) % Desviacion
(ppm) | (ppm) | (ppm) | Experimental Predicho

V1 1000 30 619,32 96 94,51 1,55

V2 2000 20 973,32 84 80,45 4,23

V3 3000 10 265,42 50 47,77 4,46

. MG EGL Agua CSFT(s CSFT o

Corrida (ppm) | (ppm) (p?)m) Experim(erztal Predicho % Desviacion

V1 1000 30 619,32 225 207 7,90

V2 2000 20 973,32 189 180 4,49

V3 3000 10 265,42 95 76 19,52

Fuente: Autor
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Tal y como se observa en la Tabla 13, el porcentaje de desviacion de los valores
predichos con respecto a los experimentales se encuentran dentro de los
porcentajes de desviacion definidos para los dos tratamientos, +4,74% para la
MDP y +27,22% para el CSFT, de igual forma las corridas de validacién V1, V2 y
V3 caen dentro de la regién delimitada por los intervalos de confianza al 95% en
las Figuras 3y 4; es decir, los modelos empiricos ajustados en el presente estudio
permiten predecir los valor del CSFT y la MDP a partir de la concentracion de MG,
EGL y agua en el dominio de las concentraciones estudiadas de manera
satisfactoria.
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3. CONCLUSIONES

El estudio del efecto de los componentes minoritarios del biodiesel de palma sobre

el tiempo de filtrado y la concentracion de haze permitié concluir:

Tan solo el efecto lineal de la concentracién de EGL vy los efectos cuadraticos de la
concentraciéon de EGL y de agua, son estadisticamente significativos sobre el

tiempo de filtrado.

El comportamiento de la reproducibilidad de la norma ASTM D7501 varia con
respecto al tipo de materia prima utilizada para la obtencion del biodiesel. En el
caso de la palma, el uso de esta norma es ineficiente reflejado en la alta
desviacion (52,67s) hallada en este trabajo; a su vez, se encontrd que el aumento
en la concentracion de EGL, ademas de aumentar el valor del tiempo de filtrado,
disminuye la reproducibilidad de la norma.

En el estudio de formaciéon de haze se pudo ver que el efecto lineal de la
concentracion de MG, EGL y agua, asi como los efectos cuadraticos de la
concentraciéon de MG y EGL y sus interacciones con el agua, influyen de manera
radical sobre la concentracion de masa de precipitados; de igual forma se pudo
constatar que la norma ASTM D7321 ofrece una buena reproducibilidad para la
determinacion de la concentracion de haze en el biodiesel, a diferencia de la
norma ASTM D7501.
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