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Resumen
Titulo: Obtencion de biodiésel a partir de aceite de ricino mediante la aplicacion de ultrasonido*
Autor: Jhosman Esbleyder Capacho Suarez y Sergio Nicolas Villarreal Ardila**

Palabras Clave: biodiésel de ricino, ultrasonido, transesterificacion, catalisis basica, FAME,
metanolisis

Descripcion: Se estudio la sintesis de biodiésel a partir de la transesterificacion inversa del
aceite de Higuerilla (Ricinus communis), mediante la aplicacién de ondas de ultrasonido como
forma alternativa a la agitacion mecanica tradicional; usando metanol como reactivo en exceso, e
hidréxido de potasio KOH, como catalizador.

La metodologia involucrd la realizacion de pruebas experimentales, siguiendo un disefio
experimental central compuesto que se estructuré variando la razon molar de metanol, el
porcentaje p/p de catalizador (KOH) y el tiempo de reaccién, manteniendo temperaturas menores
a 35°C, después de este limite, se hace necesario la implementacién de una etapa adicional de
separacion para separar el glicerol del biodiésel resultante.

Se comprobéd que la aplicacion de ultrasonido reduce el tiempo de reaccion de
transesterificacion, pues se obtuvo biodiésel con 40 minutos de reaccion. Se realizd la
caracterizacion del biodiésel obtenido. Se analizaron los resultados referentes al contenido de
FAME, el rendimiento, y propiedades fisicoquimicas como el indice de acidez, densidad y
viscosidad.

Los resultados indicaron que Unicamente las interacciones individuales del tiempo de reaccién y
la razon molar de metanol (molMetanol:molAceite) tienen un efecto significativo sobre el
contenido de metil ésteres en el biodiésel resultante. Ademas de afectar el contenido de FAME’s,
la razon molar de metanol afecta el rendimiento de la reaccion.

Asi las cosas, la experimentacion permite concluir que para obtener biodiésel con un contenido
de FAME de 85,300% y con un rendimiento de aproximadamente 88,774%, es primordial
trabajar con relaciones molares de metanol mayores a la estequiométrica, y con tiempos de
reaccion elevados. Este tipo de biodiesel se utilizd como base para la produccion de
biolubricantes en otras investigaciones del grupo INTERFASE.

*Trabajo de grado

**Facultad de Ingenierias Fisicoguimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Dr. Fredy
Augusto Avellaneda Vargas. (favellan@uis.edu.co)
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Abstract
Title: Production of biodiesel from castor oil using ultrasound technology. *
Authors: Jhosman Esbleyder Capacho Suarez and Sergio Nicolas Villarreal Ardila **

Keywords: biodiesel, castor oil, ultrasound, reverse transesterification, basic catalysis, FAME
index.

Description: The synthesis of biodiesel from the reverse transesterification of Castor oil (Ricinus
communis) was studied, using ultrasound waves as an alternative to traditional mechanical
agitation; with methanol as the excess reactant and potassium hydroxide (KOH) as the catalyst.

The methodology involved conducting experimental tests based on a central composite
experimental design, which was structured by varying the methanol molar ratio, the p/p
percentage of the catalyst (KOH), and the reaction time, while maintaining temperatures below
35°C. Beyond this threshold, it becomes necessary to implement an additional separation step to
isolate glycerol from the resulting biodiesel.

It was confirmed that the application of ultrasound reduces the transesterification reaction time,
as biodiesel was obtained with just 40 minutes of reaction. The resulting biodiesel was
characterized, and the results were analyzed about FAME content, and physicochemical
properties such as acid number, density, and viscosity.

The results indicated that only the individual interactions of reaction time and the methanol-to-
oil molar ratio (molMethanol:molQil) have a significant effect on the methyl ester content in the
resulting biodiesel. In addition to affecting the FAME content, the methanol molar ratio also
influences the reaction yield.

Consequently, the experimentation allows us to conclude that to obtain biodiesel with a FAME
content of 85,300% and a yield of approximately 88,774%, it is essential to work with methanol
molar ratios higher than the stoichiometric ratio and with extended reaction times. This type of
biodiesel was used as a basis for biolubricants production in further research by the INTERFASE

group.

*Degree Thesis

**Faculty of Physicochemical Engineering, School of Chemical Engineering. Director: Fredy
Augusto Avellaneda Vargas, Ph.D. (favellan@uis.edu.co)
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1 Introduccion

Como especie, el humano ha evolucionado y sobrevivido, gracias a la utilizacion de la
energia; tanto en su forma natural, como en su forma transformada por la industria. Pasamos de
aprovechar unicamente la energia del esfuerzo fisico humano y del uso de animales, a depender
en gran medida del aprovechamiento del petréleo, del gas y del carbon. Dicha dependencia (80%
de la demanda energética actual) (Consejo economico y social de las Naciones Unidas, 2020) y
la generacion de residuos por la combustion de hidrocarburos, y derivados del petrdleo (2/3 de
las emisiones globales de CO) (Consejo econdmico y social de las Naciones Unidas., 2020),
arrojan en conjunto un panorama preocupante ante los ojos de la comunidad cientifica

internacional.

Es por lo que la sintesis de biocombustibles como el biodiésel, se posiciona como una de
las principales fuentes de diversificacion de la obtencion de la energia, esto con el fin de
desplazar gradualmente la dependencia a los combustibles tradicionales. Si se contintan las
tendencias actuales, la demanda energética mundial se duplicard para el afio 2050. (Consejo

econdmico y social de las Naciones Unidas., 2020)

Los principales biocombustibles producidos a escala industrial son el bioetanol y el
biodiésel, los cuales son utilizados en motores de combustion interna. El biodiésel producido a
partir de aceite de ricino (higuerilla) tiene ventajas sobre el diésel convencional, tales como:
naturaleza biodegradable, baja toxicidad, menores emisiones netas de gases de efecto
invernadero (Sanchez, 2015). Sin embargo, hasta la fecha es mas rentable econémicamente
producir diésel tradicional, debido a que la tecnologia para producir biodiésel aln se encuentra

en desarrollo (Trujillo-Mendoza, & Trujillo-Perilla, 2020).
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La transesterificacion del aceite de higuerilla se logra haciendo reaccionar, los acidos
grasos del aceite, con metanol, sin embargo, para que la reaccion se lleve a cabo, es necesario
vencer la interfaz que se crea entre estos dos liquidos inmiscibles. Para homogeneizar la
reaccion, se hace necesaria la aplicacion de un medio de agitacion. Tradicionalmente se utiliza
agitacion mecanica. Para lograr conversiones significativas por este método, se requiere de una

agitacion vigorosa y de un largo tiempo de reaccion. (Aproximadamente 90 minutos)

Por lo anterior, se han estudiado nuevas alternativas como la aplicacion de ultrasonido
como medio de agitacion; Que consiste en hacer actuar ondas acusticas en el volumen de
reaccion, con el fin de crear micro cavitaciones; cuyo principal objetivo es inducir la
transferencia de masa entre los liquidos inmiscibles (metanol-aceite), debido a que se forma una
emulsion donde no se evidencia alguna interfaz. Las cavitaciones y las turbulencias ocasionan
que las colisiones entre los reactivos aumenten, lo que a su vez causa que el tiempo de reaccion
disminuya. (Alvarez, & Montoya., 2015), y a su vez que la velocidad de reaccion aumente. Al

disminuir los tiempos de reaccion se logra una mayor eficiencia y un mejor beneficio.

De esta manera, la sintesis de biodiésel asistida por ultrasonido presenta ventajas

atractivas, sin embargo, esta tecnologia actualmente se encuentra en proceso de estudio

En virtud de lo anterior es posible preguntarse ¢Cudles serdn las condiciones mas
recomendables para disminuir el tiempo de reaccion en la obtencion de biodiésel a partir de

aceite de ricino mediante el uso de agitacion con ultrasonidos?
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2  Objetivos
2.1 Objetivo general

Obtener biodiésel a partir de la transesterificacion de aceite de higuerilla, mediante una

forma alternativa a la manera tradicional (ultrasonido).

2.2 Objetivos especificos

e Analizar la materia prima seleccionada mediante una caracterizacion fisicoquimica.
e Evaluar la influencia de las variables de operacion en la sintesis de biodiésel mediante
la aplicacion de ultrasonido.

e Estudiar las caracteristicas del biodiésel obtenido para analizar su calidad.
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3 Estado del Arte

El aceite de ricino o castor oil proviene de la planta de higuerilla (Ricinus Communis L.)
La planta Ricinus communis es un arbusto perenne originario del sudeste del mediterraneo,
Africa oriental e India. Sus semillas contienen entre un 40% y 60% de aceite de ricino,
dependiendo de la variedad y las condiciones de cultivo. Ademas, contienen una proteina toxica

Ilamada ricina. (Jin, Zeng, Huang, & Yu, 2006).

El cultivo de ricino es catalogado como invasor, y tiene la facilidad de crecer en
ambientes aridos y con condiciones poco favorables para los demas tipos de plantas oleaginosas.
Ademas, el aceite de ricino es una sustancia no comestible, y no compite con la produccion de
alimentos Luna, Salmin, Santiago, Maia, Silva, Mazzetto, & Cavalcante, (2019). La ley 939 de
2004 en su articulo 2 establece que los ingresos derivados de la venta de biodiésel producido en
Colombia estardn exentos del impuesto sobre la renta y complementarios, y en su articulo 4
establece una exencion del impuesto global o cualquier otro impuesto indirecto que recaiga sobre
el biodiésel cuando este sea utilizado para mezclar con combustibles fosiles (Ley 939 de 2004,
art. 2, art. 4). Por lo anterior el uso del aceite de ricino como fuente de energia renovable resulta

interesante.

El &cido ricinoleico C1gHz403 representa entre el 80-90% del contenido total de &cidos
grasos en el aceite de ricino, lo que le otorga caracteristicas atractivas para la produccion de
biodiésel, tales como: alta solubilidad en alcoholes (Sanchez, 2015), bajo contenido de yodo,
bajo punto de congelacion (Trujillo-Mendoza et al., 2020). Propiedades atractivas porque
favorecen la reaccion de transesterificacion. En la tabla 1 se muestra la composicion aproximada

del aceite de ricino.
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Tablal

Composicidon del aceite de ricino

Acido graso  Composicion [%em/m]

Palmitico 08-11
Estearico 0,7-1,0
Oleico 2,2-33
Linoleico 4,147
Linolénico 0,5-0,7
Ricinoleico 87,7-90,4

Nota: adaptado de Deep, Sandhu & Chander, (2016) y Zeng, (2021).

El biodiésel es un biocombustible quimicamente compuesto por ésteres mono-alquilicos
de acidos grasos de cadena larga (Sanchez, 2015; Bustamante, 2021). Tradicionalmente su
obtencién se lleva a cabo mediante la transesterificacion de los triglicéridos usando metanol
como reactivo en exceso, y en presencia de catalizadores basicos (NaOH, KOH), o &cidos

(H2S04, HCI) (Gonzalez, Soto, & Franco, 2019; Van Gerpen, 2005).

En este proceso, se evidencia una secuencia de tres reacciones, en donde un mol de

triglicéridos reacciona con tres moles de alcohol. Asi se obtienen diglicéridos, monoglicéridos y

en Gltimo lugar glicerol (Avellaneda, 2010)

Figural

Etapas en la reaccién de transesterificacion.

H2|C—OCOR'
ke
H(|3—OCOR" + CHOH == HzCc—OCOR
kz
H,C—0CoR"

Triglicérido Metanol Metiléster

H2|C—0H

+ H<|3—oc0R"

H,C—ocoRr"

Diglicérido

15



BIODIESEL MEDIANTE LA APLICACION DE ULTRASONIDO 16

H,C-OH H,C—0H
| ks |
H|C—OCOR" + CH,OH —— H,C—OCOR" + H(|3—OH
ka
H,C—o0CoRr" H,C —ocor"
Diglicérido Metanol Metiléster Monoglicérido
H,C—OCOR’ H,C—OH
ks
HC—OCOR" + CH.,0H =— H3C—OCOR" + HC—0H
) kg
H,C—OCOR" H,C—O0H
Monoglicerido Metanol Metiléster Glicerol

La catélisis basica mejora el rendimiento de la transesterificacion, aunque la catalisis
acida puede dar mejores resultados, siempre que el contenido de &cidos libres sea alto (Cervero,
Coca, & Luque, 2008), y para que la transesterificacion de los aceites pueda transformar una
cantidad considerable de triglicéridos, se requiere como minimo una relacién estequiométrica de

3:1 (3 moles de alcohol reaccionan con 1 mol de triglicéridos).

Uno de los retos para obtener biodiésel es la baja transferencia de masa en el seno de la
interfaz entre el aceite y el alcohol (Magalhées, & Steffen, 2019), por lo cual se hace necesario
homogeneizar la reaccion y facilitar el contacto intimo entre los reactivos. (Avellaneda, 2010).
Tradicionalmente al volumen de reaccion se le aplica agitacién mecénica. De este modo se logra
homogeneizar los reactivos y obtener biodiésel, pero con un tiempo de reaccion elevado, lo que
trae problemas como el excesivo costo energético (Gonzalez-Flores et al., 2019). En su trabajo,
Neupane (2023) afirma que la eficiencia de conversion del aceite en éster metilico de &cidos

grasos (FAME’s), es mayor con ultrasonido que con agitacion mecanica.
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La agitacion ultrasénica consiste en dar lugar a microcorrientes acusticas e implosiones
de burbujas, que aumentan la superficie de contacto entre los reactivos, lo que induce y/o acelera

la reaccion. (Pehnt, & Henkel., 2011)

Los reactores asistidos por ultrasonido han mostrado buenos resultados a escala
laboratorio, pero su escalabilidad a niveles industriales presenta desafios significativos. La
infraestructura necesaria para implementar ultrasonido a gran escala puede ser costosa y
compleja de controlar (Yusoff, Abdullah, & Hassan, 2015). Ademaés, el consumo energético
asociado con esta tecnologia puede no justificar su uso en comparacion con metodos
convencionales mas econdmicos como la agitacion tradicional (Stavarache, Vinatoru, Maeda, &
Asakura, 2005). La durabilidad de los equipos de ultrasonido tiende a ser menor, debido al
desgaste sufrido por la cavitacion y las vibraciones lo que trae consigo riesgos adicionales en
términos de seguridad, dado que las ondas de choque generadas pueden comprometer la
integridad de los reactores (Ji, Wang, Li, Yu, Xu, & Luo, 2006; Kumar, & Ali, 2012). Por ultimo,
la variabilidad en la intensidad del ultrasonido y la distribucion del reactor pueden afectar la
calidad y homogeneidad del producto final (Kawaguchi, & T. K., 2009). Como consecuencia,

actualmente el ultrasonido no es comunmente utilizado en la industria.

Factores como el contenido de acidos grasos libres en el aceite de ricino, la eficiencia de
la reaccion de transesterificacion, la relacion de exceso, y el tipo de catalizador son pardmetros

que afectan directamente a la calidad del biodiésel obtenido (Trujillo-Mendoza et al., 2020)
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4  Metodologia

Para llevar a cabo esta investigacion, como catalizador se utilizo KOH (catalizador
basico) y para desplazar el equilibrio de la reaccion se utilizaron relaciones molares mayores a la
estequiométrica. Asi, se establecieron tres etapas con el fin cumplir los objetivos y determinar las
mejores condiciones para aumentar el rendimiento y la conversion del biodiésel. Dichas

actividades se encuentran resumidas en la Figura 2

Figura 2

Diagramas de las etapas de investigacion
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4.1 Materialesy reactivos

En este apartado se determinan las propiedades fisicoquimicas mas importantes de las

materias primas involucradas en el proceso de produccion y analisis. Las materias primas
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empleadas en este proceso son: Aceite de ricino, metanol, hidroxido de potasio (KOH),

estandares y solventes (Ver Anexo M)
4.2 Caracterizacion de la materia prima. Para lograr el objetivo especifico 1

1.1 Aceite de ricino

El aceite de ricino fue adquirido de la empresa Laboratorios Ledn S.A. ubicados en la
ciudad de Bucaramanga. Una vez obtenido el aceite, se procedié a medir una serie de

propiedades para su caracterizacion.
Densidad: Se determind siguiendo la norma ASTM D4052-22.

Viscosidad: Fue medida con un viscosimetro de la marca Anton Paar modelo MCR 72 a
una temperatura de 40°C (Las especificaciones técnicas del viscosimetro son presentadas en el

anexo A) siguiendo las especificaciones de la norma ASTM D455 del 2021.

indice de acidez: Se determiné siguiendo las indicaciones y procedimientos consignados

en la norma UNE EN ISO 660 (Anexo B).

indice de saponificacion: Se determind siguiendo las indicaciones de la norma UNE EN

ISO 3657 (Anexo C).
1.2 Metanol

Se empled metanol grado analitico con pureza > 99,9 %, contenido de agua < 0,1%,

densidad 0,789 kg/L, referencia Merck.
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1.3 Hidroéxido de potasio

Se emple6 KOH como catalizador de la reaccidn en pellets, pureza > 85%, referencia

Merck.

4.3 Obtencion de biodiésel. Para lograr el objetivo especifico 2

1.4 Disefio experimental (Ver Anexo H)

Se optd por implementar un disefio experimental central compuesto, utilizando como
variables de entrada el tiempo de reaccion y la relacion molar (metanol:aceite), y como variables
de respuesta el rendimiento y el contenido de FAME. Se establecié un punto central con un
tiempo de reaccion de 30 minutos y una relacién molar de 6:1, con 5 réplicas en este punto,
realizando un total de 13 experimentos. Se planted el disefio segun lo descrito en el libro analisis
y disefio de experimentos (Gutiérrez y De la vara, 2012). Para la realizacion de los analisis del

disefio se emplearon los programas MINITAB y MATLAB

1.5 Montaje experimental

La reaccion de transesterificacion se llevo a cabo en un bafio de ultrasonido de la marca
ELMA serie E60H (Anexo D). Entre las variables que afectan la reaccion de transesterificacion
se incluyen la relacion molar (alcohol:aceite), el tiempo de reaccion, la temperatura, la
concentracion de catalizador y la frecuencia de ultrasonido, entre otras. En esta investigacion, se
optd por estudiar el efecto del tiempo de reaccion y la relacion molar (RM) y su posible
interaccion. En cuanto a las demas variables, se eligio una catalisis basica debido a que permite
alcanzar altas conversiones sin necesidad de elevadas concentraciones de catalizador, altas
temperaturas o tiempos de reaccion prolongados (Lam, Lee, & Mohamed, 2010). Se seleccion6

el KOH como catalizador a una concentracion fija del 1% (p/p), ya que se ha demostrado que, en
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comparacion con el NaOH, tiende a formar menos jabones, ademas, esta concentracion facilita la
separacion y purificacion del biodiésel (Encinar et al., 2007). Esto se confirma en el estudio de
Sanchez. (2015), sobre la transesterificacion del aceite de ricino y grasas animales, en donde se
compar6 el contenido de metil ésteres obtenido al usar tres concentraciones diferentes de
hidréxido de potasio como catalizador (0,5%, 1% y 1,5% p/p). Los resultados mostraron que la
concentracion de 1% (p/p) produjo el mayor contenido de metil ésteres con un valor de 93,6%,

frente 2 92,2% (a 0,5% p/p) y 89,8% (a 1,15% p/p).

Se decidié mantener la temperatura de la reaccion por debajo de 35°C debido a que no se
evidenciaban las fases de glicerol y biodiésel en la separacion. Otros pardmetros como la

frecuencia del ultrasonido venian fijas por defecto en el equipo.

La reaccion de transesterificacion se llevo a cabo en un sistema discontinuo tipo “batch”
gue consta de un reactor, sistema de agitacion y homogeneizacion y sistema de condensacion tal

y como se muestra en la Figura 3.

El reactor consistio en un balén de vidrio de fondo redondo, con una capacidad de 250 ml
de una boquilla; para evitar la pérdida de metanol por evaporacién, se conecté un condensador de
flujo contracorriente a la boquilla del bal6n usando agua como fluido de enfriamiento. Se utiliz6
un bafio de ultrasonido como sistema de agitacion y homogeneizacion a una frecuencia fija de 37
kHz. Para que la temperatura del bafio del ultrasonido se mantuviera a temperatura ambiente (27-
33°C) se opto por realizar reposiciones del agua que se encontraba en el interior del bafio cada 5

min.
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Figura 3

Montaje experimental de la reaccion de transesterificacion. (1: panel de control; 2:
tanque de acero inoxidable; 3: agua; 4: reactor de vaso esférico; 5: termostato; 6:
sistema de condensacién; 7: recogida de muestras.)

- - -
A continuacién, se detalla el procedimiento llevado a cabo para la reaccion.

Se pesaron aproximadamente 50 g de aceite de ricino.

Se precalentd la muestra de aceite en un horno a 110°C por una hora con el fin de
evaporar el agua presente en la misma.

Al mismo tiempo, se realizaron los calculos correspondientes para la preparacion del
metoxido de potasio, segin se establecié en el disefio experimental. En un vaso de
precipitado se vertio el metanol y cierta cantidad de hidréxido de potasio previamente
pesado; la muestra resultante fue llevada a una plancha de agitacion a temperatura
ambiente por un periodo de 5 minutos o hasta que la muestra estuviera completamente
homogeneizada.

El aceite crudo previamente calentado y enfriado fue introducido en el bafio de

ultrasonido a temperatura ambiente por un minuto, posteriormente se le afadio
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lentamente el metdxido de potasio y se sellé el sistema con el condensador, la mezcla
resultante se dejo reaccionar por un determinado tiempo segun el disefio experimental.

5. Terminado el tiempo, se llevaron los productos de la reaccion a un embudo de
decantacion para separar los subproductos de la reaccion del biodiésel. Para lograr esto,
se dejo reposar la muestra por un periodo de 24 horas.

6. Una vez obtenido el biodiésel, se procedio a realizar 2 lavados con agua acidulada y 4
con agua destilada para disminuir la basicidad del biodiésel y eliminar distintos residuos
como glicerol, metanol y aceite sin reaccionar.

7. Después de los lavados, el biodiésel fue llevado a un horno a una temperatura de 110°C
por un tiempo de dos horas para eliminar todo rastro de humedad presente en el mismo,
finalmente este fue almacenado en envases de color &mbar para su posterior

caracterizacion.
La figura 4 representa el procedimiento descrito anteriormente.

Figura 4

Etapas secuenciales de los experimentos.
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4.4 Caracterizacion del biodiésel obtenido. Para lograr el objetivo especifico 3

Se determino el rendimiento de la reaccion comparando la cantidad de aceite que se

utilizo, respecto a la cantidad de biodiésel obtenido (%p/p).

o Masa biodiesel
%Rendimiento = T 100 (Ec.1)
masa aceite

Determinacion de los ésteres metilicos de acidos grasos

El contenido en FAME (g de FAME/g de biodiésel) de cada una de las muestras de
biodiésel se determind siguiendo las indicaciones de la norma europea EN 14103 (Anexo E) en
un cromatografo Agilent 7890A acoplado con un detector FID, dotado de una columna capilar de
DB-WAX vy provisto de un inyector automatico. La longitud de la columna fue de 30m, un
diametro interno de 25 mm y un espesor de pelicula de 0,25um. En la tabla 2 se especifican las

condiciones del analisis.

Tabla?2
Condiciones del analisis cromatografico del biodiésel obtenido del aceite de ricino.

Condiciones cromatograficas

Programa de temperaturas
Temperatura horno de la columna

tiempo de espera (min) Rampa T final (°C) Gas portador: Helio

2 60 Gas auxiliar: H:

10 10°C/min 200 Gas combustible: Aire sintético
7 5°C/min 240 Caudal en la columna: 6,55 ml/min
Temperatura del inyector: 250 Caudal de aire: 400 ml/min
Temperatura del detector: 250 Caudal de Ha: 30 ml/min

Se fijo un Split ratio en el divisor de 20:1 y una presion de 24 psi. Se programaron 4

lavados con tolueno después de cada inyeccion de la jeringa y 6 bombeos.
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Adicionalmente, se determinaron distintas propiedades fisicas y quimicas a la muestra

obtenida con la mejor respuesta en el contenido de metil ésteres.
Densidad: Se determiné siguiendo el método descrito por la norma ASTM D4052-22.
Viscosidad: Se midio6 de la misma forma que la del aceite explicado anteriormente.

Indice de acidez: Se determin6 siguiendo las indicaciones y procedimientos consignados

en la norma UNE - EN ISO 660 (Anexo F).

TGA: Se le realiz6 un analisis termogravimétrico (TGA) a la muestra con la mejor
respuesta para conocer su estabilidad térmica (Anexo G) siguiendo la norma ASTM D97-

17b del 2022

5 Resultados y Analisis

En esta seccidn se exponen los resultados obtenidos durante cada una de las fases de la
investigacion, incluyendo la caracterizacion del aceite de ricino utilizado como materia prima, la

obtencién del biocombustible y su posterior caracterizacion y analisis.

5.1 Caracterizacion del aceite de ricino

El aceite de ricino que se us6 como materia prima, presentaba color amarillo con una
tonalidad traslucida y un olor caracteristico de este tipo de aceite. Para verificar su calidad, se le
midieron distintas propiedades fisicoquimicas. Una de esas propiedades es el indice de acidez;
este se midio un total de 2 veces y se calculd un promedio dando como resultado un valor menor
a 1, este valor indica que el aceite es de buena calidad por lo cual no es necesario realizar una

etapa de pre-esterificacion, esto se traduce en diversas ventajas tales como el ahorro de insumos,
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mejoramiento de la eficiencia de la reaccién y condiciones apropiadas para la obtencion de

biodiésel. El indice de acidez y las demas propiedades fisicoquimicas se muestran en la tabla 3.

Tabla3

Propiedades fisicoquimicas del aceite de ricino usado en el estudio.

Propiedad Unidad Este estudio Palmal Colza?
Densidad 20°C g/ml 0,937 0,920 0,913
Viscosidad cinematica 40°C mm?/s 253,061  11,450* 50,10
Indice de acidez mgKOH/g Ac 0,966 470 0,550
Indice de saponificacion ~ mgKOH/g Ac 181,00 - 180,00

Nota: Adaptado de 'Avellaneda (2010); 2Laajimi, Zorainy, Schieppati, & Boffito (2023); *la
viscosidad del aceite crudo de palma fue medida a 60°C.

La viscosidad cinematica del aceite de ricino crudo presenta un valor comparativamente
mayor a la de otros aceites como el de palma (11,45 mm?/s) (Avellaneda, 2010) o colza (50,10
mmz/s) (Laajimi, Zorainy, Schieppati, & Boffito, 2023) debido a la presencia del acido
ricinoleico, el cual es un &cido graso insaturado con un grupo hidroxilo (-OH) en su cadena de
carbono; la presencia del hidroxilo aumenta las fuerzas de atraccion intermoleculares entre las
moléculas de &cido ricinoleico, lo que incrementa notoriamente su viscosidad. Asi mismo, el
acido ricinoleico también es responsable del alto valor del indice de saponificacion, esto se debe
a su longitud, ya que esta constituido por una cadena larga de 18 carbonos y por un grupo
hidroxilo en el carbono 12 que aumenta la polaridad de la molécula, facilitando la interaccion
con el hidroxido de potasio (Cavalcante et al., 2021). El hidroxilo hace que el acido ricinoleico
sea mas reactivo, y pueda formar micelas méas facilmente en un medio acuoso, promoviendo la
saponificacion mas rapidamente en comparacion con otros &cidos grasos que carecen de este
grupo funcional.  (Carrino, Visconti, Fiorentino, Fagnano, 2020; Stamenkovi¢,

Velickovi¢, Veljkovi¢, 2011). El &cido de ricino también tiende a formar polimeros.
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5.2 Pruebas preliminares
Se realizaron distintos experimentos variando la temperatura en el reactor para

determinar la influencia de esta variable en la reaccion.

Tabla4

Influencia de la temperatura de reaccién en la sintesis de biodiésel

Temperatura (°C) NUmero de experimentos Descripcion
30 2 Se evidencid separacion de fases
35 2 Se evidencid separacion de fases
40 2 No se evidencio separacion de fases

Los experimentos descritos en la tabla 4 se realizaron con un tiempo de reaccién de una
hora, una relacion molar de 6:1, y un 1% en peso de KOH como catalizador. Se observé que, al
trabajar a una temperatura mayor de 35°C, no se evidenciaban las fases de glicerol y biodiésel
después de 24 horas de decantacién, lo que sugiere una alta sensibilidad del sistema a la
temperatura. Deep, Sandhu y Chander, (2016) encontraron que, en la transesterificacion del
aceite de ricino, temperaturas superiores a 30°C impedian la separacion de los productos,
requiriendo el uso de rotoevaporacién para la obtencion del biodiésel. De manera similar, Gandhi
& Gogate, (2021a) reportaron que la temperatura que permitié maximizar el rendimiento de la
reaccion fue de 30°C, debido a la composicion Gnica del aceite de ricino, que permite su

solubilidad en alcoholes a temperaturas moderadamente bajas.

La transesterificacion del aceite de ricino presenta particularidades que lo diferencian de otros
aceites usados en la produccion de biodiésel, especialmente en términos de los requerimientos energéticos

y las condiciones de proceso. Por ejemplo, en el caso de las grasas animales, la temperatura
adecuada para la transesterificacion se sitta entre 50°C y 65°C, segin Wang & Yang, (2017), un

rango que permite una conversion eficiente sin comprometer la estabilidad del proceso. En
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contraste, para el aceite de palma, investigaciones realizadas por Naju & Ahmad, (2012) y
Avellaneda (2010) han demostrado que la temperatura ideal se encuentra en 60°C, lo que resalta
las diferencias en los requerimientos térmicos de diversas materias primas en la produccion de

biodiésel.

5.3 Andlisis de la obtencion de biodiésel a partir de la transesterificacion del aceite de

ricino por ultrasonido.

En la tabla 5 se presenta el %FAME y el rendimiento obtenido en funcién de las variables
de entrada expuestas en el disefio experimental. La tabla proporciona el panorama de cémo las
variables del tiempo de reaccién y la relacién molar afectan el rendimiento y el %FAME en la
transesterificacion del aceite de ricino. Los resultados indican que un tiempo de reaccion
prolongado y una alta relacion molar son vitales para maximizar la produccion de biodiésel

facilitando asi una mayor conversion en la reaccion de transesterificacion del aceite.

Tabla5s

Resultados obtenidos de la transesterificacion del aceite de ricino asistido por ultrasonido a
temperatura ambiente y 1% KOH (%p/p).

Factores Respuesta
t %Rend %FAME
Exp. . RM - . .
(min) (gBiodiesel/gAceite) (gFAME/gBiodiesel)
1 40 71 88,774 85,300
2 20 7:1 83,472 79,600
3 20 51 75,197 75,740
4 40 5:1 76,760 81,240
5 44 6:1 87,631 81,960
6 30 741 92,501 80,590
7 16 6:1 87,683 72,080
8 30 461 77,870 75,460
9 30 6:1 86,296 79,200
10 30 6:1 85,808 76,940
11 30 6:1 84,996 78,610
12 30 6:1 89,894 76,770
13 30 6:1 91,370 77,210
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En este caso en particular, las condiciones que proporcionaron el mejor resultado fueron a
40 minutos de reaccion con una relacion molar metanol:aceite de 7 a 1. Estas condiciones se
destacan como las mas eficientes, proporcionando un %FAME de 85,3% Yy un rendimiento de
88,774%. Por otro lado, se aprecia que el %FAME vy el rendimiento son relativamente menores
en tiempos de 16 a 20 min y a RM menores a 6:1, lo que refuerza la importancia de estos

parametros.

En la Tabla 6 se presenta una comparacion entre la mejor muestra de biodiésel obtenida
en esta investigacion y los resultados de experimentos realizados por Encinar, Gonzales, &
Pardal. (2012), Gandhi et al. (2021) e Infante y Cristancho (2024). Encinar et al. (2012) y
Gandhi. et al. (2021) llevaron a cabo sus estudios bajo condiciones similares, mientras que
Infante et al. (2024) realizo6 la sintesis de biodiésel utilizando métodos tradicionales; proyecto
que se realizd en paralelo con este estudio en el grupo de investigacion INTERFASE de la

Universidad Industrial de Santander.

Tabla 6

Comparacion de pardmetros operacionales en la produccion de biodiésel a partir de aceite de
ricino bajo diferentes condiciones de transesterificacion.

Parametro Este Encinar et al. Gandhi et al. Infante et al. 2024
estudio 2012 2021
Contenido FAME (%) 85,30 90,80 56,00 84,69
RM (molMet:molAc) 7:1 6:1 6:1 6:1
Tiempo (min) 40 60 30 60
Catalizador (%p/p) 1 1 1 1
Frecuencia ultrasénica 37 25 20 Agitacion tradicional
(kHz) (1000 rpm)
Potencia de ultrasonido 0,100 0,250 0,100 0,018*
(KW)
Temperatura (°C) 27-33 20 30 30

Nota*: La potencia corresponde a la que consume el motor.
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El estudio de Encinar et al. (2012) se destaca con un contenido de FAME del 90,8%, el
maés alto entre los comparados. Para lograr esa conversién utilizaron una relacion molar de 6:1,
60 minutos de reaccidn, una frecuencia ultrasonica de 25 kHz, y una potencia de 0,250 kW. La
combinacion de una frecuencia moderada y una potencia adecuada parece haber sido clave para
lograr este rendimiento. En contraste, Gandhi et al. (2021a) reportaron un contenido de FAME
del 56,00%, conversién considerablemente menor que los otros estudios. Aunque también
utilizaron una relacion molar de 6:1, su tiempo de reaccién fue mas corto (30 minutos) sumado a
una frecuencia ultrasénica de 20 kHz con una potencia de 0,100 kW. Estos valores mas bajos de
frecuencia y potencia podrian haber sido insuficientes para promover una transesterificacion
efectiva, lo que explica el menor rendimiento.

El método de sintesis empleado por Infante et al. (2024), logr6 un contenido de FAME
del 84,69%. Aunque el tiempo de reaccion fue de 60 minutos, la eficiencia obtenida es
comparable a la de este estudio. Este resultado demuestra que, aunque la agitacion tradicional
sigue siendo efectiva, el ultrasonido tiene ventajas en términos de reducir el tiempo de reaccién
sin sacrificar la conversion.

En esta investigacion, se logré alcanzar un contenido de FAME del 85,30% en 40
minutos, utilizando una relacion molar de 7:1, una frecuencia ultrasonica de 37 kHz, y una
potencia de 0,100 kW. A pesar de emplear una potencia mas baja que Encinar, el uso de una
frecuencia ultrasdnica mas alta parece haber compensado, facilitando una cavitacién mas intensa
y una mejor transferencia de masa. Ademas, la flexibilidad de la temperatura ambiente (27-33°C)
sugiere que el proceso es eficiente sin necesidad de un control térmico estricto, lo que simplifica

la operacion.
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A grandes rasgos, Encinar et al. (2012) lograron el mejor rendimiento en FAME, pero a
un costo de mayor tiempo y energia. Gandhi et al. (2021a), por otro lado, muestran como la
reduccion de la potencia y la frecuencia ultrasonica puede comprometer significativamente la
eficiencia. Infante et al. (2024) demuestran que la agitacion tradicional es efectiva, sin embargo,
el ultrasonido puede lograr resultados comparables en menos tiempo. Este estudio muestra un
buen equilibrio entre tiempo, potencia, y frecuencia, logrando una alta conversion de FAME con

un consumo energético moderado y sin necesidad de un control estricto de la temperatura.

5.4 Andlisis ANOVA del modelo experimental

Se emplearon los softwares MINITAB STATICAL 22 y MATLAB como herramientas

estadisticas para la elaboracion del disefio experimental y su posterior analisis.

5.4.1 Significancia de las variables de entrada del disefio experimental sobre %FAME (g
FAME/qg biodiésel).
Para evaluar la significancia estadistica de las variables que influyen en el %FAME se
realiz6 una comparacion de los valores p. Los cuales si son inferiores a 0,05 indican que son

significativamente diferentes de cero y brindan un nivel de confianza del 95,0%.

Tabla7

Anélisis de varianza para %FAME

Fuente GL SC Ajust.  MC Ajust. Valor F Valorp
Modelo 5 113,821 22,7642 6,89 0,012
Lineal 2 107,991 53,9956 16,33 0,002
Tiempo 1 79,206 79,2064 23,96 0,002
RM 1 28,785 28,7848 8,71 0,021
Cuadrado 2 5,820 2,9098 0,88 0,456
Tiempo*Tiempo 1 0,972 0,9724 0,29 0,604
RM*RM 1 5,343 5,3428 1,62 0,244
Interaccion de 2 factores 1 0,010 0,0100 0,00 0,958
Tiempo*RM 1 0,010 0,0100 0,00 0,958
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Error total 12 136,963
R cuadrado ajustado 71,03%

El anélisis de varianza (ANOVA) revela que, entre las variables evaluadas, el tiempo de
reaccion y la razén molar (RM) son las Unicas que presentan un efecto significativo sobre el
contenido de FAME, con valores p de 0,002 y 0,021, respectivamente, lo que indica una
influencia estadisticamente relevante. Estas dos variables son clave para aumentar la conversion
de triglicéridos en ésteres metilicos durante la transesterificacion. Por otro lado, el resto de las
variables y sus interacciones no mostraron significancia estadistica, como lo evidencian sus
valores p superiores a 0,05. Especificamente, los términos cuadrados y la interaccion entre
tiempo y razén molar arrojaron valores p de 0,456 y 0,958, respectivamente, lo que sugiere que
su impacto sobre el rendimiento de FAME es minimo o inexistente dentro del rango de
condiciones experimentales evaluadas. Este resultado indica que la variabilidad en el contenido
de FAME no esta significativamente influenciada por estos factores adicionales, centrando la
atencion en el control preciso del tiempo de reaccién y la razén molar para mejorar el proceso.

(Ver anexo I).

Figura 5
Dispersion de los datos experimentales vs los predichos por el modelo
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El R? obtenido presenta un valor aceptable de 71,03%, indicando que cerca del 71% de
los datos obtenidos experimentalmente son compatibles con los datos predichos por el modelo.
En la figura 5, la linea de tendencia (en rojo) ilustra la relacion esperada entre el %FAME real y
el %FAME predicho. Los puntos cercanos a la linea sugieren una alta precision en las
predicciones del modelo, mientras que los puntos mas alejados indican areas donde el modelo
podria mejorarse. Este valor de R? sugiere que el modelo tiene una buena capacidad para

predecir los resultados experimentales, aunque ain hay espacio para mejorar la precision.

Figura 6

Estimacion de FAME con respecto al tiempo y RM
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En la figura 6 se puede apreciar que a mayores tiempos de reaccion y razon molar

(metanol: aceite), mayor es el %FAME obtenido. Esto indica que ambos parametros tienen un

efecto positivo en la cantidad de FAME obtenido para el rango estudiado.

Diversas investigaciones han recalcado la importancia de la relacibn molar en la
conversion del aceite a esteres metilicos. Sanchez (2015) en su investigacion sobre la

transesterificacion del aceite de ricino y grasas animales destaca la influencia de la relacion
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molar en la reaccién, obteniendo un mayor %FAME cuando se utilizaban relaciones molares
mayores a la estequiométrica tales como 6:1 para grasas animales y de 9:1 para el aceite de

ricino.

Otros estudios realizados por Avellaneda (2010) Aplicados al biodiésel de palma
demostraron que aumentar la relacion molar incrementaba significativamente el contenido de
FAME. El estudio concluyé que se pueden obtener altos porcentajes de FAME mediante
metanolisis basica de aceite crudo de palma con alta acidez, siempre que se agregue una cantidad

adecuada de catalizador para neutralizar los acidos grasos libres.

Tedricamente en una reaccion de transesterificacion estequiométrica, se necesita una
relacion de 3:1 (tres moles de metanol por cada mol de triglicéridos [aceite en este caso]) para
convertir completamente los triglicéridos en FAME. No obstante, en la practica, una relacion
molar mayor, como 6:1 0 9:1, es preferida para desplazar el equilibrio de la reaccion hacia la
formacion de ésteres metilicos, aumentando asi el rendimiento de FAME. Las investigaciones
hechas por Sanchez (2015) y Avellaneda (2010) respaldan esta afirmacién al demostrar que, al
utilizar una relacién molar superior a la estequiométrica, se obtienen mayores porcentajes de
FAME. Esto se debe a que un exceso de metanol asegura que haya suficiente cantidad de este
reactivo disponible para reaccionar con todos los triglicéridos presentes, superando cualquier

limitacion de masa que podria obstaculizar la conversion total en FAME.

En esta investigacion, donde la relacion molar maxima fue de 7,4:1, se observé que una
mayor cantidad de metanol permitié mejorar el rendimiento de FAME sin afectar negativamente
la separacion de fases. No obstante, utilizar una relacion molar excesivamente alta no siempre
resulta beneficioso. En estudios con aceite de ricino y otros aceites vegetales, se ha observado

que una relacion molar demasiado elevada puede tener efectos contraproducentes. Por ejemplo,
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un aumento excesivo de metanol puede diluir el sistema de reaccién, lo que dificulta la
separacion de las fases (biodiésel y glicerol), complicando la purificacién del producto final
(Leung et al., 2010). Ademas, un alto contenido de metanol puede generar pérdidas adicionales
de reactivo, incrementando los costos del proceso sin un aumento proporcional en el rendimiento

de FAME (Atadashi et al., 2011).

En el caso especifico del aceite de ricino, debido a su alto contenido de &cido ricinoleico
(alrededor del 90%), se ha reportado que una relacion molar muy elevada (mayor a 12:1) puede
llevar a la formacion de emulsiones estables que complican la separacion del biodiésel del
glicerol, afectando la eficiencia global del proceso (Borges & Diaz, 2012). Por lo tanto, aunque
una relacion molar moderadamente superior, como la de 7:1 utilizada en este estudio, puede
mejorar el rendimiento de FAME sin generar mayores inconvenientes, los beneficios de seguir
aumentando la relacién molar se ven limitados por factores como la eficiencia de la separacion

de fases, los costos adicionales del metanol y las dificultades operativas.

El tiempo de reaccion puede variar dependiendo el caso. Gandhi et al. (2021a) afirman en
su investigacion que el tiempo de reaccion es un parametro individual en la transesterificacion
del aceite de ricino asistida por ultrasonido. Alcanzaron una conversién maxima de 99% de
contenido de FAME a los 120 minutos de reaccion, una temperatura de 30°C, relacion molar de
1:15 (aceite: metanol), 1% (p/p) de KOH, duty cycle 40%, y una potencia ultrasonica de 100 W.
En otra investigacion sobre la sintesis de biodiésel a partir de mahua a base de aceite, Gandhi y

Gogate (2021b) encontraron que a 45 min la reaccion habia alcanzado la conversion éptima.

De forma general, un tiempo mayor permite una mayor exposicion de los triglicéridos al
catalizador y al metanol, lo que aumenta la conversién, pero también puede aumentar el consumo

energético. Por otro lado, para conseguir tiempos de reaccion mas cortos, es necesario optimizar
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los demas parametros de reaccién como los del ultrasonido para maximizar la eficiencia de la

cavitacion, lo que, a su vez, mejora la mezcla y acelera la reaccion.

De acuerdo con lo visto anteriormente, es correcto decir que el tiempo de reaccion
6ptimo depende de las condiciones especificas del proceso, y por ende no existe un tiempo
universalmente éptimo que aplique a todas las situaciones. Los estudios mencionados muestran
cémo diferentes combinaciones de parametros pueden llevar a variaciones significativas en el

tiempo necesario para alcanzar la conversién maxima.

Dado el comportamiento del contenido de FAME obtenido en esta investigacion en
funcién de los parametros estudiados, se puede afirmar que la reaccion ain no ha alcanzado el
equilibrio. Esto se puede apreciar en la figura 6, donde ambas graficas muestran una tendencia
creciente, sugiriendo que una mayor duracion de la reaccién podria seguir incrementando el
%FAME. Este comportamiento destaca la importancia de continuar estudiando los parametros de

reaccion para alcanzar la maxima conversion posible.

5.4.2 Significancia de las variables de entrada del disefio experimental sobre Rendimiento
(g biodiésel/g aceite).

Tabla8

Analisis de varianza para rendimiento

Fuente GL  SCAjust. MC Ajust. Valor F Valorp
Modelo 5 272,955 54,591 4,030 0,048
Lineal 2 215,675 107,838 7,960 0,016
Tiempo 1 5,765 5,765 0,430 0,535
RM 1 209,911 209,911 15,490 0,006
Cuadrado 2 53,785 26,893 1,980 0,208
Tiempo*Tiempo 1 12,683 12,683 0,940 0,366
RM*RM 1 46,524 46,524 3,430 0,106
Interaccion de 2 factores 1 3,494 3,494 0,260 0,627
Tiempo*RM 1 3,494 3,494 0,260 0,627
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Error total 12 367,824
R? ajustado (%) 55,78

En la tabla 8 se observa que solo el término lineal de la razon molar tiene un efecto
significativo sobre el rendimiento de la reaccion, con un valor p de 0,006 y un valor F de 15,49.
El término lineal también es significativo con un valor p de 0,016 y un valor F de 7,96. Esto
sugiere que la razdén molar es un factor critico en el rendimiento de la reaccion. Las demas
interacciones no influyen significativamente en la variable de respuesta, como lo muestran sus

altos valores p (Ver anexo J).

Figura7

Dispersion de los datos experimentales vs los predichos por el modelo.
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El R? obtenido fue de 55,78%, un valor relativamente bajo que indica que cerca del 56%
de los datos obtenidos experimentalmente son compatibles con los datos predichos por el
modelo. En la figura 7, la linea de tendencia (en rojo) ilustra la relacion esperada entre el
rendimiento real y el rendimiento predicho, donde la dispersion de los puntos alrededor de esta
linea muestra la precision del modelo. Los puntos mas alejados de la linea indican discrepancias

significativas, sugiriendo areas de mejora en el modelo predictivo o posibles valores atipicos
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ocasionados por posibles errores sistematicos o por el rango configurado de las variables de

operacion de este disefio experimental.

En este estudio, se observd un rendimiento méaximo con relaciones molares entre 7y 7,4
moles de metanol por mol de aceite, lo cual coincide con la tendencia general reportada en la
literatura. Sin embargo, no se descarta que, con relaciones molares superiores, variaciones en la
potencia, frecuencia y los ciclos del ultrasonido (duty cycle) o el tipo y cantidad de catalizador se

puedan mejorar tanto el rendimiento como la conversion.

En el estudio hecho por Encinar et al. (2012), se inform6 que la cantidad adecuada de
KOH es del 0,7% (p/p), bajo condiciones de relacién metanol: aceite de 6:1 y frecuencia de 45
kHz, resultando en una conversion maxima del 92,2%. Santana et al. (2016) utilizaron hidroxido
de sodio como catalizador y reportaron que el 0,75% es 6ptimo (con un rendimiento maximo del

86% a una temperatura de 50°C y relacion molar de 9:1).

Gandhi et al. (2021a), estudiaron la interaccion entre la potencia y el duty cycle en la
conversion, manteniendo constantes los otros pardmetros (tiempo, temperatura, relacion
metanol:aceite, cantidad de catalizador y frecuencia); Los resultados demostraron que para
alcanzar el maximo rendimiento, el duty cycle necesario era el minimo mientras que la potencia
requerida era la maxima. El rendimiento mas alto fue obtenido con un duty cycle del 40% y una
potencia de 100 W. Con un duty cycle mas alto, el proceso de generacion de cavitaciones es muy
rapido, lo que ocasiona que estas mismas no puedan crecer a una dimension significativa y

provoquen un colapso amortiguado con menor intensidad lo que compromete la conversion.

Para Encinar et al. (2012), la frecuencia del ultrasonido afecta el proceso desde un punto

de vista cinético. Observaron que a 45 kHz, el periodo de induccién es menor y la reaccion se
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completa mas rapido en comparacion con 25 kHz, aunque el rendimiento final de la reaccion fue
similar para ambas frecuencias. Las frecuencias mas altas producen burbujas de cavitacion mas
pequefias con una mayor relacion superficie/volumen, efecto que mejora la emulsificacion y la

tasa de reaccion del biodiésel.

5.5 Caracterizacion del biodiésel obtenido

Se midieron diversas propiedades fisicoquimicas de la muestra de biodiésel que mostro la
mejor respuesta tras 40 minutos de reaccion y una relacion molar de 7:1. Este biodiésel
presentaba un color amarillo brillante con una tonalidad translucida y un olor caracteristico (ver
Anexo K). A continuacién, se presenta el cromatograma obtenido para estas condiciones en

donde se aprecia el aporte de cada éster metilico al contenido de FAME total (Ver anexo L).

Figura 8.

Cromatograma obtenido de la muestra de biodiesel a 85,3% de FAME y su composicion
de esteres metilicos.
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En la Tabla 9 se presentan las propiedades fisicoquimicas medidas para este biodiésel,

comparandolas con el sintetizado por Encinar et al. (2012) e Infante et al. (2024).
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Tabla9

Comparacion de las propiedades fisicoquimicas del biodiésel de ricino obtenido por ultrasonido
y mediante agitacion tradicional.

Valor
Propiedad Unidad Este Encinaretal. Infanteetal. Limite  Norma
estudio (2012) (2024)
%FAME % plp 85,30 93,30 84,690 >096,5 EN 14103
. 0,86- EN ISO
Densidad g/ml 0,932 0,915 0,921 0,90 3675
Viscosidad EN ISO
cinematica 40°C cSt 14,230 15,80 8,240 3,5-5 3104
Viscosidad
dinamica 40°C cP 9,542 14,457 7,594
indice de acidez mg*Z%H’ 9 0,609 0,490 0,270 <05 EN 14104

A pesar de que el contenido en FAME obtenido en esta investigacion (85,3%) es inferior
al valor minimo que exige la norma (96,5%), no estd muy alejado de lo que han reportado otras
investigaciones. Infante et al. (2024) obtuvieron un contenido de FAME de 84,69% utilizando un
método tradicional de agitacion, con 60 minutos de reaccién y una relacion molar de 6:1
(metanol: aceite). Encinar et al. (2012) obtuvieron un contenido de FAME de 93,3%, superior
tanto al valor de este estudio como al de Infante et al. (2024) empleando ultrasonido como
método de agitacion a 45 kHz, 0,250 kW, RM de 6:1 (metanol:aceite) y KOH al 0,7% p/p. Estas
diferencias sugieren que, ademas del tiempo de reaccion y la relacién molar, otros factores como

la intensidad del ultrasonido podrian configurarse para mejorar el contenido de metil ésteres.

Gandhi et al. (2021a) reportaron porcentajes de FAME inferiores al 80% cuando el
tiempo de reaccion era inferior a 75 minutos, variando otros factores como la relacion molar y el
porcentaje de catalizador. Sin embargo, con 120 minutos de reaccion y una relacion molar de
15:1, alcanzaron un 99% (%p/p) de FAME. De manera similar, Luque de Castro, Dorado et al.

(2015) obtuvieron un %FAME maximo de 86,57% con 3 horas de reaccién, una relacion molar
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de 4,87 y un %Cat. de 1,4% (%p/p) a 20 kHz de frecuencia de agitacion. Estos estudios indican
que aun existen margenes de mejora en las condiciones de reaccién, y que el incremento del
tiempo de reaccion y/o la relacion molar manteniendo fijas las demas variables puede ser una

estrategia efectiva para aumentar el %FAME.

El contenido en FAME no permite que el biodiésel obtenido sea usado como
combustible. Sin embargo, el uso del biodiésel no se limita a ser un combustible convencional.
Benavides, Quintero, & Ariza, (2011) estudiaron la diversificacion del uso del biodiésel de aceite
de palma como fase continua en lodos de perforacion. Un area donde propiedades como la
densidad pueden ser aprovechadas de manera eficiente. O como lo proponen Séez-Bastante et al.
(2015), quienes plantean la opcion de no utilizar el biodiesel como biocombustible puro, sino

mezclado en bajas proporciones con gasoleo o biodiesel de distintos aceites vegetales

La densidad es una de las propiedades mas importantes de los combustibles, debido a que
los sistemas de inyeccion, bombas e inyectores deben suministrar el combustible con la maxima
precision, con el propdsito de que la combustion se produzca de forma adecuada (Dzida y
Prusakiewicz, 2008). Se sabe que esta propiedad depende tanto de la composicién de los ésteres
metilicos como de la pureza del combustible; de ahi que esta propiedad se vea influida
principalmente por la eleccién del aceite vegetal y, en cierta medida, por los pasos de

purificacién aplicados (Predojevic, 2008).

La densidad del biodiésel de aceite de ricino obtenido aplicando ultrasonido en este
estudio presenta un valor de 932,8 kg/m3, superior al rango de 860-900 kg/m?3 que establece la
norma europea. Tanto Encinar et al. (2012) como Infante et al. (2024) reportaron un valor similar
de 915 y 921,7 kg/m?3 respectivamente. Esto se debe a la presencia mayoritaria del ricinoleato de

metilo en el biodiésel. El ricinoleato contiene un grupo hidroxilo y un doble enlace en su
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composicion, que permiten una mayor union entre las moléculas, reflejandose en una densidad

maés elevada (Scholz y da Silva, 2008).

La densidad elevada limita su uso directo como combustible en motores convencionales,
por lo que no es recomendable. Gordillo (2014) en su estudio explica que los fluidos de
perforacion a base de aceite (emulsion inversa) se pueden preparar con biodiésel con densidad
entre 838,785 kg/m® y 2636,18 kg/m®. La alta densidad del biodiésel resulta Gtil, ya que los lodos
a base de aceite resultantes son mas facilmente controlados mientras se perfora. A mayor
profundidad del pozo, generalmente se requiere una densidad mayor del biodiésel para controlar
la presion de formacion, por lo cual se opta por utilizar densificantes en la mezcla agua:biodiésel
como: barita, hemalita, carbonato de calcio entre otros, dependiendo de los requisitos de

perforacion.

La viscosidad es una propiedad crucial para el uso del biodiésel, ya que influye tanto en
la eficiencia de la inyeccion como en la combustion en el motor. Una mayor viscosidad genera
mas arrastre en la bomba de inyeccion, lo que resulta en mayores presiones y volimenes de
inyeccion, especialmente a bajas temperaturas de funcionamiento del motor, lo que puede llevar
a un aumento de las emisiones de NOx debido a las temperaturas maximas de combustion mas

altas (Pinzi, Garcia., Lopez-Gimenez, Luque de Castro, Dorado, & Dorado, (2009).

En este estudio, la viscosidad cinematica del biodiésel de ricino a 40°C fue de 14,23 cSt,
similar a los 14,3 cSt y 15,8 cSt reportados por Deep et al. (2016) y Encinar et al. (2012)
respectivamente. Estos valores superan los limites de viscosidad entre 3,5 y 5,0 cSt establecidos
por la norma EN 14214, lo que hace que el biodiésel de ricino no cumpla con los requisitos
normativos para ser utilizado como combustible. Sin embargo, puede ser utilizado como materia

prima para producir biolubricantes como lo hicieron en su trabajo Infante et al. (2024) en donde
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sometieron el biodiésel de aceite de ricino a una segunda etapa de transesterificacién, con
trimetilpropano (TMP) como reactivo limite, para producir metanol y ésteres de piliol
(biolubricante). Estos Gltimos reportaron una viscosidad cinematica de 8,24 cSt en el biodiesel,
también por encima de los limites normativos, aunque inferior a la obtenida en esta

investigacion.

Al igual que la densidad, la alta viscosidad se debe al ricinoleato de metilo, el cual
contiene en su cadena carbonada un grupo OH capaz de formar puentes de hidrogeno (Berman,

Nizri, & Wiesman, 2011).

Para reducir la viscosidad y cumplir con los estandares, una opcién es mezclar el
biodiésel de ricino con biodiésel de otras fuentes menos viscosas, como el aceite de palma o soja,
lo que podria disminuir la viscosidad general del producto final (Agarwal, Das et al., 2010). Otra
posibilidad es modificar las condiciones de reaccion, aumentando la temperatura de reaccién o
utilizando un catalizador diferente para obtener ésteres metilicos con cadenas mas cortas y
menos ramificadas, lo que podria reducir la viscosidad, e incorporar aditivos como el acetato de

etilo o el etanol en pequefias cantidades (Leung, Wu et al., 2010; Knothe, 2006).

El indice de acidez es una medida de la concentracion de cidos grasos libres (AGL) que
puede verse afectada por la posible contaminacion del biodiésel con acidos minerales residuales.
La presencia de AGL en el biodiésel podria aumentar la capacidad de corrosién del combustible
y favorecer la formacion de depdsitos en el motor, particularmente en los inyectores, al catalizar
la polimerizacién en caliente; aunque por su caracter debil, presentan riesgos mucho mas bajos

que los &cidos minerales fuertes (Cvengros, 1998).
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En este estudio, el indice de acidez calculado fue de 0,609 mgKOH/gaceite, superando el
limite de 0,5 mgKOH)/gaceite establecido por la norma EN 14104, lo que hace que el biodiésel
no cumpla con los requisitos normativos, este valor pudo ser consecuencia de una eliminacion
incompleta de subproductos como &cidos grasos libres o restos de catalizador en la etapa de
lavado lo cual podria haber incrementado el indice de acidez. Por su parte, Encinar et al. (2012) e
Infante et al. (2024) obtuvieron un indice de acidez de 0,49 y 0,27 mgKOH/gaceite

respectivamente, cumpliendo con la norma.

Para reducir el indice de acidez y cumplir con los estandares, una opcion es realizar una
esterificacion previa de los AGL con un catalizador &cido (como el &cido sulfurico), lo que
podria disminuir significativamente el indice de acidez antes de la transesterificacion (Canakci y
Van Gerpen, 2001). Otra posibilidad es mejorar el proceso de purificacion, agregando etapas
adicionales o incluir un sistema de agitacion en el lavado para eliminar los AGL residuales y
otros compuestos acidos que se hayan formado durante la reaccion (Zhou y Boocock, 2006).
Ademas, el uso de catalizadores heterogéneos como la zeolita podria reducir la formacion de
subproductos acidos, disminuyendo asi el indice de acidez del biodiésel (Sharma, Singh, &

Gupta, 2011).

5.5.1 Analisis termogravimétrico del biodiésel y del aceite.

El analisis termogravimétrico (TGA) de la muestra de biodiésel obtenida a 40 minutos de
reaccion y una relacion molar de 7:1 y del aceite de ricino utilizado como materia prima,

proporciona informacién crucial sobre su estabilidad térmica y su susceptibilidad a la oxidacion.

El grafico de TGA del aceite de ricino revela que la descomposicion principal ocurre

entre 300°C y 450°C, lo que sugiere una estabilidad térmica notable a temperaturas inferiores.
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Este comportamiento es consistente con lo reportado por Baroutian, Aroua, Raman, & Sulaiman,
(2010)., quienes encontraron que los triglicéridos en aceites vegetales comienzan a
descomponerse significativamente a partir de los 300°C, con la degradacién de los acidos grasos

principales.

Figura 9
Prueba TGA del aceite de ricino y del biodiésel de ricino a 40 miny RM 7:1
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En comparacion, el biodiésel de ricino muestra una descomposicion principal entre
200°C y 300°C. Este comportamiento es caracteristico de los ésteres metilicos y esta en linea con
lo reportado por Sousa, Lucena, & Fernandes, (2010), quienes observaron que el biodiésel
derivado de diferentes aceites tiende a descomponerse mas rapidamente que sus aceites

originales debido a la menor estabilidad térmica de los ésteres metilicos.

Al comparar la estabilidad térmica del aceite y el biodiésel de ricino, se observan
diferencias clave que también han sido documentadas en estudios anteriores: El aceite de ricino,
con su estabilidad térmica a temperaturas mas elevadas, refleja la complejidad estructural de los

triglicéridos, como se ha sefialado en investigaciones de Demirbas, (2008). El biodiésel de ricino,
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con su descomposicion mas rapida a temperaturas mas bajas, confirma lo observado en estudios

como el de Atadashi, Aroua, & Aziz, (2010).

El comportamiento térmico observado en el TGA tiene importantes implicaciones para
las condiciones de almacenamiento del biodiésel de ricino. La rapida descomposicion a
temperaturas mas bajas indica que debe almacenarse cuidadosamente, evitando la exposicién a
altas temperaturas, para mantener su calidad. Estudios como el de Fangrui & Milford, (1999)
enfatizan la importancia de este manejo adecuado en la preservacion de la eficiencia del

biodiésel.

El analisis TGA del aceite y biodiésel de ricino, en comparacion con otros estudios,
confirma su comportamiento térmico esperado. El aceite de ricino muestra mayor estabilidad

térmica a altas temperaturas, mientras que el biodiésel de ricino es menos estable térmicamente.

6 Conclusiones

El aceite de ricino, también conocido como aceite de higuerilla, se presenta como una
opcion interesante para la sintesis de biodiésel debido a sus propiedades fisicoquimicas. Su bajo
contenido de &cidos grasos libres (AGL) permite su uso en la transesterificacion sin necesidad de
pretratamiento. Ademas, este aceite es beneficioso ya que la reaccién se puede llevar a cabo a
temperatura ambiente, lo que reduce los costos energéticos y mejora la sostenibilidad del proceso

de produccion de biodiésel.

El biodiésel obtenido no cumple con las condiciones requeridas para ser utilizado como
combustible. Sin embargo, se identificaron posibles aplicaciones para uso como materia prima
para la produccion de biolubricantes, como material de fase continua en lodos de perforacion de

emulsién inversa o como aditivo en biocombustibles provenientes de otros aceites vegetales.
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Tanto el aumento del tiempo de reaccion como de la relaciéon molar (RM) tuvieron un
efecto positivo en el contenido de ésteres metilicos de acidos grasos (FAME) en el biodiésel
producido mediante transesterificacion asistida por ultrasonido de aceite de ricino. No obstante,
podrian existir configuraciones alternativas de estas y otras variables que potencialmente

influyan de manera ain més significativa en el contenido de FAME.

Las condiciones experimentales que produjeron los mejores resultados para la sintesis de
biodiésel de aceite de ricino mediante la aplicacién de ultrasonido fueron 40 minutos de reaccion
y una relacion molar de 7:1, utilizando una concentracion de KOH del 1% (p/p), a temperatura
ambiente y una frecuencia de ultrasonido de 37 kHz. Bajo estas condiciones, se logré un
rendimiento de biodiésel respecto al aceite del 88,774% (p/p) y un contenido de metil ésteres del

85,30% (p/p).

La aplicacion de ultrasonido en la transesterificacion del aceite de ricino resulté en un
incremento del 0,61% en el contenido de FAME en el biodiésel, en comparacion con el proceso
tradicional de agitacion, ademas de reducir 20 minutos el tiempo de reaccién. Estos resultados
demuestran que el uso de ultrasonido no solo mejora la velocidad del proceso, sino que también
ofrece ventajas frente al método tradicional. Sin embargo, dado que no se alcanzé el equilibrio
quimico en las condiciones experimentales, existe un margen significativo para optimizar las

variables del proceso y mejorar el rendimiento global.
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7 Recomendaciones

Se sugiere que en futuras investigaciones se estructure un disefio experimental que
explore un rango mas amplio de las variables de operacion estudiadas. Ademas, seria beneficioso
considerar nuevas configuraciones de variables, como la potencia y frecuencia del equipo de
ultrasonido, el tipo y cantidad de catalizador, asi como la temperatura de reaccién, entre otras.

Estas adiciones podrian contribuir a optimizar el proceso de produccion de biodiésel.

Se recomienda probar el método de transesterificacion asistida por ultrasonido con otros
aceites vegetales, como el aceite de palma, aceite de soja y aceites de desecho, para evaluar la

versatilidad y eficacia del proceso en diferentes escenarios.

Es fundamental desarrollar un método de estandarizacion propio para determinar con
precision la cantidad de FAME en el biodiésel, ya que la norma EN 14103 puede presentar
dificultades al evaluar el contenido de metil ésteres en aceites vegetales con composiciones
particulares. Para lograrlo, se debe realizar una calibracién en el cromatografo utilizando un
patron interno, lo que permitira obtener una ecuacion especifica que facilite una medicion mas

exacta y confiable del contenido de FAME en diferentes tipos de aceites.
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9 Anexos

Anexo A.

Especificaciones técnicas del equipo utilizado para medir la viscosidad del aceite y del
biodiésel

Especificaciones Unidades MCR 72 | MCR 92
Copnete - Mecénico Alre
Motor EC (DC sin escobillas) con codificador éptico de alta resolucion - v v
Modo rotacién - v v
Modo oscilacién - Vi v
Control de la deformacion directo - v v
Control de esfuerzo directo - v v
Torque méaximo mNm 125 125
Torque minimo, rotacién pNm 200 1
Torque minimo, oscilacién pNm 200 1
Resolucién del torque nNm 100 100
Deflexiones angulares, valor fijo prad 1ae 1aee
Deflexiones angulares, resolucién Nrad 614 614
Velocidad por etapas, constante de tiempo Ms 100 100
Deformacion por etapas, constante de tiempo Ms 100 100
Velocidad angular minima @ rad/s 104 104
Velocidad angular méxima rad/s 157 157
Frecuencia angular minima @ rad/s 10-3 104
Frecuencia angular maxima rad/s 628 628
Velocidad minima (CSS/CSR) Rpm 103 103
Velocidad méaxima Rpm 1500 1500
Méximo rango de temperatura C -50 a 400 -50 a 400
SafeGap (Patente austriaca AT 517074), imitador de fuerza normal durante la ) v v
configuracién del gap

TruRay™ (Patente EP322012781) iluminacién que se puede atenuar del drea . = v

de la muestra

Conexiones USB, Ethernet, RS232, interfaces analégicas, puerto Pt100
Dimensiones Mm 380 x 660 x 530 380 x 660 x 530

Peso Kg 33 33
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Anexo B.

Procedimiento Experimental para la Determinacion del indice de Acidez segtn la Norma UNE
EN 1SO 660

Procedimiento Experimental
1. Preparacion de la muestra

e Pesar aproximadamente 10 gramos de aceite de ricino en un matraz Erlenmeyer
de 250 ml. Registrar el peso exacto de la muestra para su posterior calculo.

N

Adicién de solvente

o Afadir 50 ml de etanol al 95% al matraz Erlenmeyer que contiene la muestra de
aceite. Colocar una barra de agitacion en el matraz.

3. Calentamiento y agitacion

o Colocar el matraz Erlenmeyer en el agitador magnético y calentar suavemente
hasta que la mezcla esté completamente homogénea. Agitar continuamente
durante este proceso.

&

Adicion del indicador

« Afiadir 3-4 gotas de fenolftaleina a la solucion de aceite y etanol. La fenolftaleina
actia como un indicador, cambiando de color en el punto final de la titulacion.

o

Titulacion

e Llenar la bureta con la solucién alcohélica de KOH 0.1 M. Registrar el volumen
inicial de la bureta.

o Titular la mezcla de aceite y etanol con la solucion de KOH, afiadiendo
lentamente y agitando constantemente hasta que la solucion adquiera un color
rosado persistente durante al menos 30 segundos.

o Registrar el volumen de KOH utilizado al alcanzar el punto final de la titulacion.
6. Caélculo del indice de acidez

o Calcular el indice de acidez utilizando la férmula:
V «N *56,1
A=
m
Donde:

o Vesel volumen de la solucion de KOH 0.1 M utilizado (en ml).
o Neslanormalidad de la solucion de KOH.

e 56.1 esel peso equivalente de KOH.
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« mes lamasade la muestra de aceite (en gramos).
Anexo C

Procedimiento Experimental para la Determinacion del indice de Saponificacion segin la
Norma UNE EN ISO 3657

Procedimiento Experimental
1. Preparacion de la muestra

o Pesar aproximadamente 2 gramos de aceite de ricino en un matraz de bola de 250
ml. Registrar el peso exacto de la muestra para su posterior calculo.

2. Adicion de la solucion de KOH

e Afadir 25 ml de la solucién alcohédlica de KOH 0.5 M al matraz que contiene la
muestra de aceite. Colocar una barra de agitacion en el matraz.

3. Reflujo de la mezcla

o Conectar el matraz a un refrigerante de reflujo y calentar suavemente en un bafio
de agua caliente 0 manta calefactora. Mantener el reflujo durante 60 minutos,
agitando ocasionalmente para asegurar una mezcla homogénea.

4. Enfriamiento de la mezcla

o Después del reflujo, dejar enfriar la mezcla a temperatura ambiente.
5. Titulacion

« Afadir 1 ml de fenolftaleina como indicador a la mezcla enfriada.

« Titular la mezcla con acido clorhidrico 0.5 M, afiadiendo lentamente y agitando
constantemente hasta que el color rosa desaparezca.

o Registrar el volumen de HCI utilizado para neutralizar la mezcla.
6. Titulacion en blanco

o Realizar una titulacion en blanco siguiendo los mismos pasos, pero sin afiadir la
muestra de aceite. Afladir 25 ml de la solucion alcohdlica de KOH 0.5 M al
matraz, calentar y titular de la misma manera.

7. Calculo del indice de saponificacion

o Calcular el indice de saponificacion utilizando la férmula:
V * N * 56,1

m

IS =B —

Donde:
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o Besel volumen de la solucion de HCI 0.5 M utilizado en la titulacion en blanco (en ml).

e Vesel volumen de la solucion de HCI 0,5 M utilizado en la titulacion de la muestra (en
ml).

e Neslanormalidad de la solucion de HCI.
e 56,1 es el peso equivalente de KOH.

e mes lamasade la muestra de aceite (en gramos).
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Anexo D

60

Especificaciones técnicas del bafio de ultrasonido utilizado en la sintesis de biodiesel

Potencia de ultrasonido

Volumen

Dimensiones Externas (Ancho x Prof. x Altura)
Peso

Potencia de calentamiento

Consumo Total de Corriente

Dimensiones Gradilla

Capacidad de la Gradilla

Voltaje

Tomado de: Equipos y Laboratorio, n.d.

37 KHz

5751

365 x 186 x 264 mm
4.6 Kg

400 W

500 W

255 x 115 x 80 mm
5 Kg

115V /60 Hz
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Anexo E

Procedimiento Experimental para la Determinacion del Contenido de Esteres Metilicos de
Acidos Grasos segln la Norma EN 14103

1. Introduccion

La norma EN 14103 especifica un método para la determinacion del contenido de ésteres
metilicos de acidos grasos (FAME) en biodiesel. Este procedimiento experimental describe los
pasos necesarios para llevar a cabo esta determinacion.

2. Materiales y Reactivos
e Instrumental y Vidrieria:
o Jeringa de vidrio de 10 pl y 100 pl
o Matraz volumétrico de 10 ml y 50 ml
« Vial de inyeccion para cromatografia de gases (GC)
o Pipetas volumétricas de 1 ml y 5 ml
e Reactivos:

« Solucidn estandar de metil heptadecanoato o nonadecanoato en heptano/tolueno
(1 mg/ml)

o Heptano/Tolueno (grado cromatografico)
e Muestra de biodiesel
« Equipos:

o Cromatografo de gases (GC) con detector de ionizacién de llama (FID), con su
respectiva columna capilar y sistema de adquisicion de datos.

Procedimiento Experimental
1. Preparacion de la muestra
o Afadir 250 mg de la muestra de biodiesel en un matraz volumétrico de 10 ml.

e Afadir 10 ml de heptano al matraz volumétrico para diluir la muestra de
biodiesel.

e Mezclar bien la solucion para asegurar la homogeneidad.

2. Preparacion del estandar interno

o Preparar una solucién estandar interna pipeteando 0.1 ml de la solucion de metil
heptadecanoato en un matraz volumétrico de 50 ml.
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Donde:

« Afadir heptano hasta llegar a la marca de 50 ml y mezclar bien.
Preparacion de la muestra para GC

e Pipetear 1 ml de la solucién de muestra de biodiesel diluida en un vial de
inyeccion para GC.

o Afadir 100 pl de la solucién estandar interna al vial de inyeccion.
e Mezclar bien la solucion.
Configuracion del Cromatografo de Gases

o Ajustar las condiciones del cromatografo de gases de acuerdo con las
especificaciones recomendadas por el fabricante de la columna. O a lo revisado en
la literatura

Inyeccion de la muestra

o Inyectar 1 pl de la muestra preparada en el cromatografo de gases.

o Realizar al menos dos inyecciones para asegurar la reproducibilidad.
Anélisis de los resultados

o ldentificar y cuantificar los picos correspondientes a los ésteres metilicos de
acidos grasos en el cromatograma.

e Calcular el contenido de FAME utilizando la siguiente formula:

Y(Ax+R)— Wa
C = Agr * W * P x100
AEI

Ax, es el &rea del pico del éster metilico individual X identificado en la muestra de ensayo
(desde C6:0 hasta C24:1).

Rx,es el factor de correccion tedrico del detector de ionizacion de llama (TCF)
correspondiente al FAME X relativo al patron interno (C19:0).

Ag; es el &rea del pico correspondiente al éster metilico del &cido nonadecanoico.
P es la pureza del éster metilico del acido nonadecanoico.

Wer es la masa del éster metilico de &cido nonadecanoico que se utiliza como patron
interno (Mg).

W, es la masa de la muestra de ensayo (mg).
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Anexo F

Procedimiento Experimental para la Determinacion del indice de Acidez en biodiesel segtn la
Norma EN 14104

Procedimiento Experimental
1. Preparacion de la muestra

o Pesar 10 gramos de biodiesel en un matraz de Erlenmeyer de 250 ml. Registrar el
peso exacto de la muestra para su posterior calculo.

N

Preparacion de la solucion alcohdlica de KOH

e Preparar una solucion de KOH 0.1 M disolviendo la cantidad necesaria de
hidroxido de potasio en etanol al 95%.

w

Neutralizacion del etanol

o Afiadir unas gotas de fenolftaleina a 100 ml de etanol al 95% vy titular con la
solucion de KOH 0.1 M hasta que se observe un cambio de color permanente
(ligeramente rosado). Este etanol neutralizado se usara en el siguiente paso.

4. Disolucion de la muestra

e Afadir 50 ml de etanol neutralizado al matraz que contiene la muestra de
biodiesel. Colocar una barra de agitacion en el matraz y agitar hasta que la
muestra esté completamente disuelta.

5. Titulacion
« Afadir 3 gotas de fenolftaleina a la mezcla de biodiesel y etanol.
o Titular con la solucion de KOH 0.1 M, afadiendo lentamente y agitando
constantemente hasta que se observe un color rosado persistente durante al menos
10 segundos.
o Registrar el volumen de KOH 0.1 M utilizado para neutralizar la mezcla.
e Calcular el indice de acidez utilizando la siguiente formula:
V * N % 56,1
A= —
m
Donde:

o Vesel volumen de la solucion de KOH 0.1 M utilizado (en ml).
o Neslanormalidad de la solucién de KOH.
e 56,1 es el peso equivalente de KOH.

e mes lamasade la muestra de biodiesel (g).
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Anexo G

En un analisis termogravimétrico (TGA), se mide la cantidad y rapidez del cambio de la masa de
una muestra en funcion de la temperatura o del tiempo en una atmdsfera controlada. Esta
variacion puede ser una pérdida o una ganancia de masa debido a la descomposicion, oxidacién o
deshidratacion de la muestra.

Este anélisis fue realizado en el equipo Thermogravimetric analyzer TA Instruments 2050 con un
incremento en la temperatura de 10°C/min, atmdsfera inerte con flujo de aire de 50 ml/min, en un
rango de temperatura de 25 a 600°C.
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Anexo H
Planteamiento del disefio experimental

El disefio central compuesto (DCC) es un disefio de experimentos que se utiliza para ajustar
superficies cuadraticas y optimizar variables de respuesta con un numero minimo de
experimentos, con el fin de ver con es la interaccidn de cada una de las variables de operacién. El
disefio consta de 3 componentes: Una porcion factorial, una porcion axial y puntos centrales.

En este caso se realiza un DCC variando los siguientes parametros de operacion: Razén molar,
tiempo y temperatura.

N =2k + 2k + No
N, cantidad de experimentos
No, réplicas al punto central
K, nimero de factores del disefio
El ajuste de la distancia de los puntos axiales al punto central se realiza de la siguiente forma:
o= F/4

F =2k

o, distancia de los puntos axiales al punto central.

No = (WF +2)2 — F — 2k

A, constante que depende del nimero de factores k, aunque los puntos centrales se pueden
reducir minimo a 3.

Xi — Xo
tTx=
X
(-
X= 2
B+
B 2

, valor del punto axial (+),
nivel alto
(—), nivel bajo

Niveles del disefio experimental
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Niveles
Variables -0 | -1 0|1 a
Tiempo(min) | 16 | 20 | 30 | 40 | 44
RM 46:1 |51 |6:1|7:1]|74:1

Distribucion de la matriz del disefio experimental

Puntos Centrales | Puntos Factoriales Puntos axiales
Tiempo (min) | RM | Tiempo (min) | RM | Tiempo (min) | RM
30 6:1 40 7:1 44 6:1
30 6:1 20 7:1 30 74:1
30 6:1 20 5:1 16 6:1
30 6:1 40 5:1 30 4,6:1
30 6:1

66
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Anexo |

Diagrama de significancia de los parametros sobre el contenido de FAME

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
{la respuesta es FAME; o = 0,05)

Términa 2365
T

Factor MNombre
A Tiempao
B RM

4] 1 2 3 4 E

Efecto estandarizado

Se puede apreciar en el diagrama que solo las interacciones independientes de tiempo y RM son
las que tienen una influencia significativa sobre el contenido en FAME.
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Anexo J

Diagrama  de  significancia de los parametros sobre el

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es Rendimiente; o = 0,03)

Término 2365
T

Factor Nombre
A Tiempao
B RM

0 1 2 2 s
Efecto estandarizado

68

rendimiento

Se puede apreciar en el diagrama que la Unica interaccion significativa sobre el rendimiento es

RM.
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Anexo K

Evidencias fotogréficas

Separacion de fases Glicerol resultante

Biodiesel Himedo Biodiesel después del secado




BIODIESEL MEDIANTE LA APLICACION DE ULTRASONIDO 70

Anexo L
Cromatograma

Para cada experimento se obtuvieron dos cromatogramas y se calculo el %FAME siguiendo la
formula descrita en el anexo E. de los dos resultados obtenidos se calculd6 un promedio. A
continuacion, se presenta el cromatograma obtenido a 40 min de reaccion, una relacion molar de
7:1, temperatura ambiente y 1% Cat

(%p/p).

Additional Info : Peak(s) manually integrated

FID1 A, Front Signal (FAME'S BR JHOSMAN DIEGO, FELROSEC _BRJH_PFPA 2024.03-18 09-24-531107F0701.D)
pA ] o
&
900 £
- 2>
S [+
°©
800 2 .8
L") Q
: .-
= ~
700 1 E_‘
600 1
Oleato Nonadecanoato
500 <
400 Estearato
300
Palmitato <Linoleato
200+ 0,959% \
100 4
2 J IL Y Y = T T
0 5 10 25 30 35 ni
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Additional Info : Peak(s) manually integrated

FID1 A, Front Signal (FAME'S BR JHOSMAN,DIEGO. FELXX(SEC_BRJH_PFPA 2024-03-18 09-24-53\107F0701.D)
pA ] &)
] ’ &
900 L &
800 -
700
500
500 -
400 &
g X
300 S '»j‘,
] &
-0% " o
g X a N
200 4 o &
] 3| J&*
100 4 :
EEm L . | —
s e MR : — e -— —
0 5 10 15 20 25 30 35 i
Signal 1: FID1 A, Front Signal
Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] [min]  [pA*s] [pA] *
e Do P |=mmmeeee |nnnmmeeee |-=namee |
1 16.500 MF 9.0428 412.88098 160.64201 1.07284
2 19.130 MF ©.1051 469.85959 74.56813 1.22089
3 19.525 FM ©.1127 1332.94836 197.07272 3.46357
4 20.440 MM 9.1033 1764.68579 284.63858 4.58540
5 21.058 MM ©.1531 1897.55842 119.49581 2.85190@
GC 7898A 3/22/2024 9:27:83 AM SYSTEM Page 1 of 2

Data File C:\CHEM32\...R JHOSMAN,DIEGO, FELIX\SEC_BRJH_PFPA 2024-83-18 ©9-24-53\107F0701.D
Sample Name: BRIHExp#1AM7K1T27t4@minPF

Peak RetTime Type Width Area Height Area
# [min] I [min] l [pa*s] [pA] I %
I

6 34.622 MF ©.2983 3.34869%e4 1866.20996 86.88539
Totals : 3.8484%e4 2702.55923

*** End of Report ***
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Anexo M
Estandares y solventes

Los estandares se destinaron a la identificacion y cuantificacion de las sustancias de interés, para
esta investigacion se requirieron estandares para identificar y cuantificar los metil- ésteres
presentes en el biocombustible, ademas de un estandar de referencia o patron interno. Los
reactivos que se emplearon como estandares para el presente estudio son:

o Metil nonadecanoato grado analitico con una pureza del 98 % p/p
o Fenolftaleina referencia Merck.
o Solucién hidréxido de potasio al 0,1N.

o Tolueno para cromatografia referencia Merck.



