OBTENCION DE UN BIOLUBRICANTE POR CATALISIS HETEROGENEA
MEDIANTE LA TRANSESTERIFICACION DEL ACEITE DE HIGUERILLA CON
TRIMETILOLPROPANO

LAURA MAYERLY LAGOS CUELLAR

GERALDINE ROJAS ACOSTA

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOQUIMICAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
BUCARAMANGA

2018



OBTENCION DE UN BIOLUBRICANTE POR CATALISIS HETEROGENEA
MEDIANTE LA TRANSESTERIFICACION DEL ACEITE DE HIGUERILLA CON
TRIMETILOLPROPANO

LAURA MAYERLY LAGOS CUELLAR

GERALDINE ROJAS ACOSTA

TRABAJO DE INVESTIGACION PARA OPTAR AL TiTULO DE INGENIERO
QuimMICO

DIRECTOR
GUSTAVO EMILIO RAMIREZ CABALLERO

Doctor en Materials, Science and Engineering

CODIRECTOR
LUZ MARINA BALLESTEROS RUEDA

Doctora en Electroquimica, Ciencia y Tecnologia

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE INGENIERIAS FISICOQUIMICAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
BUCARAMANGA

2018



DEDICATORIA

En primer lugar, a Dios por su infinito amor, por haberme dado las
armas necesarias, la capacidad, la fortaleza, el conocimiento y la
sabiduria para culminar esta etapa de mi vida.

A mis padres Mireya y Antonio, por todos los esfuerzos y sacrificios,
especialmente a mi madvre por su apoyo, motivacion y amor
incondicional a lo largo de mi formacion académica, eres una mujer
super guerrera.

A mi hermana Angie mi compariera de vida y a mi Sobrina
Valentina por su amor, caririo y compresion.

A mis amados animales Ruffo y Princesa desde el cielo y a Mono,
Brisa y Nata por su gran amor y compania.

A mi familia por sus palabras de apoyo y sus consejos para guiarme.
A mis comparieros Aleja, Camila, Ingrid, Mavcela, Oscar y Jc por su
amistad, apoyo y todos los bonitos momentos que pasamos, esto no
hubiera sido igual sin ustedes.

A mi compaiiera de tesis Geval por su compania y gran trabajo

durante este proceso.

Laura Mayerly



DEDICATORIA

Quiero que mis primeras palabras sean para Dios, por estar a mi
lado siempre, por iluminar mi camino y no dejar de ver por mi.

A mi madre Liliana Acosta que la amo vy la adoro, gracias infinitas
por amarme, escucharme, aconsejarme y [levarme de su mano en las
diferentes etapas que vivi para llegar a ser la mujer de hoy.

A mi abuelita Martha Suarez que es la (uz de mis ojos le debo mi
vida, por amarme y hacerme sentir amada desde antes de nacer.

A mi padre Ricardo Rojas por hacerme veir siempre, cuidarme vy
acompariarme desde que tengo uso de razon. A mi abuelito por su
sabiduria y palabras en todo momento. A Santi simplemente gracias
por ser mi hermanito y quererme como soy.

A mis amigos Aleja, Ingrid, Camila y Jc por compartir conmigo
risas, parciales y comida durante toda la carrera. A mi compariera
de tesis Laura Lagos por su infinita paciencia, apoyo y trabajo en

equipo.

A mi mejor amiga Karen por escucharme, entenderme y nunca
dejarme sola. A Herndn que siempre me escucho cuando la vida
podia conmigo.

V a ti Jordan por enseiiarme a ver la vida con nuevos colores, a

escucharla en diferentes melodias vy a sentirla de formas
inexplicables.

Con amor. Geraldine Rojas



AGRADECIMIENTOS

A la universidad industrial de Santander y especialimente a la
escuela de Ingenieria Quimica por formarnos como persona,
estudiante y profesional para afrontar los retos que nos depara la
vida.

Al doctor Gustavo Emilio Ramirez Caballero, por su confianza,
orientacion, dnimo y dedicacion durante la rvealizacion de este

trabajo de grado.

A nuestra codirectora Luz Marina Ballesteros por darnos una
oportunidad y confiar en nosotras para iniciar y culminar este
proyecto.

A los integrantes del grupo de investigacion polimeros Karen, Belkys
y especialmente a Carolina Ardila por tendernos su mano
gentilmente y orientarnos en el momento que mds lo necesitamos.

A Diego por ayudarnos, guiarnos y apoyarnos con sus conocimientos

desde el principio hasta el fin de este proyecto.

Al centro de investigacion Catdlisis y especialimente a Ivan Mora
por compartir sus conocimientos, su tiempo y su guia en este camino.

Al laboratorio de procesos de ingenieria quimica por los servicios
prestados que permitieron la culminacion de este proyecto,
especialmente a Joaquin, Don Guillermo y Don Eduardo por su
disposicion y colaboracion.

Al parque tecnologico Guatiguara vy a su personal que amablemente
ofrecieron un buen ambiente de trabajo.



CONTENIDO

Péag.

INTRODUCCION ..ottt sttt ettt ee et e seene e enenens 17
1. METODOLOGIA ...ttt ettt e et e e e e e e e e s s aeeeeeeeaeannns 25
1.1 OBTENCION DEL BIODIESEL.......coiiteiiiiiinieiereesisesieesesesieseseseseeeeseneseens 26
1.1.1 Pruebas preliminares:.............uuuueiiiiiiiiiiiiii e 26
1.1.2 Andlisis de viscosidad y densidad ............cccuueeeeiiieiiiiniiiiiiiee e 28
1.1.3 Sintesis del biodiésel con las mejores condiCiONES............ccccvvvvvieeeennnn. 28

1.2 OBTENCION DEL BIOLUBRICANTE .....ccoeoieiieeieeieceeceeeee e, 28
1.2.1 pruebas preliminares ........ ... i 29
1.2.2 ANAlISIS de IR Y TGA .o 29
1.2.3 DiSefNo de eXPEriMENTOS........iiiieeeeeeieiiiiiie e e e e 30

1.3 ANALISIS DE PROPIEDADES FISICOQUIMICAS .......cccocooiiiiieiaieieeenee. 31
1.3.1 Analisis de densidad.............cccccouummmmmmmiimiiiiiiiii 31
1.3.2 AnAlisis de VISCOSIAAU .........uuuuuuuuuniiiiiiiiiiiiiiiiiiiieniieaaeraneanananananaennnanannne 31
1.3.3 Andlisis de indice de viscosidad............cccceeiummumiiiiiiiii . 32
1.3.4 Andlisis de estabilidad TErmICa ..........cccoeiuuummmmmnmiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeneeen. 32

2. RESULTADOS ...t e e e e e et e e e e e e e e e e e e eaanas 33
2.1 RESULTADOS PRELIMINARES BIODIESEL ......ccveoeiieeeeeeeeeeeeeee e, 33
2.2 RESULTADOS BIOLUBRICANTE .....ccttiiiiiiiiiiiiiiiieee e 35
2.2.1 Resultados preliminares ... e 35
2.2.2 Resultados disefio de experimentosS: ... 39

2.3 ANALISIS DE PROPIEDADES FISICOQUIMICAS .......ccoovieirieiiieieeieenen, 45
2.3.1 Andlisis de densidad............ccooeeeee i 45



2.3.2 ANAlISIS A€ VISCOSIHA .. ..ooeeeeeeee e e 46

2.3.3 ANALSIS A IV ..., 46
3. CONCLUSIONES ......cuuuuuuuuiiiuiiiuiuununninnnnnenraeeaeeeeeeaeeeaaeraaasasaassssrnsnnssnsssssnnnnnnns 48
4. RECOMENDACIONES......oottiiiiiiiiiiiiieiee et e e e e e e s ssbareee e e e e e e e e e nnnnneees 49
REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ...ttt e e 50
BIBLIOGRAFFI A L. e e e e e 57
Y AN 1 P 64

10



LISTA DE TABLAS

Pag.
Tabla 1. Variables de los experimentos preliminares.............cccooeoeeeiee, 27
Tabla 2. Factores y niveles del disefio de exXperimentos ............ccceeeeeeeeeeeeeeeeeeeenn, 30
Tabla 3. Propiedades fisicoquimicas del biodi€sel..............cccovvviiiiiiiiiiiiieciiiinn, 33
Tabla 4. Pérdida de peso para cada catalizador.................cooevvviviiiiniiee e, 36
Tabla 5. Propiedades fisicoquimicas analizadas ...............cccccceeeiiii e, 45

11



LISTA DE FIGURAS

Péag.
Figura 1. Estructura quimica del &Cido riCiNOIICO..........coocvviiiiiiiiiiie e 18
Figura 2. Reaccion de esterificacion entre TMP y 4cidos grasos libres................. 20
Figura 3. Reaccion de transterificacion entre TMP y FAMES...........ccoovvviiiiiiiieennn. 21
Figura 4. Diagrama de etapas de la investigacion .............ccccceeeeiieieeeeeeeiiiiccn e, 25
Figura 5. Diagrama de etapas para la obtencién de biodiésel..............cccccceernnnnn. 28
Figura 6. Termograma del biodiésel de higuerilla ...............ccccceeiiiiiiiiiiie 34

Figura 7. Termograma de experimentos preliminares para cada catalizador y el
blanco, comparado con el DIOAIESEl..........ccooviriiiiiiii e 36
Figura 8. Andlisis de IR de los experimentos preliminares de los POEs................ 38
Figura 9. Termogramas de los experimentos realizados con el catalizador MOR .39
Figura 10. Termogramas de los experimentos realizados con el catalizador AMB 40
Figura 11. Conversion para las reacciones con el catalizador MOR...................... 41
Figura 12. Conversion para las reacciones con el catalizador AMB....................... 42

Figura 13. Termograma de los mejores resultados para catalizadores AMB y MOR

12



LISTA DE ANEXOS

Péag.
Anexo A. Montaje de la reaccion para la obtencion de los POES ...........cccccvvvveeen. 64
Anexo B. Grupos funcionales caracteristicos de 10s POES............ccccoeeeevvvvviivinnnnn. 65

Anexo C. Termogramas del disefio de experimentos para el catalizador AMB .....66
Anexo D. Termogramas del disefio de experimentos para el catalizador MOR.....67

Anexo E. Porcentajes de pérdida de masa para experimentos preliminares y

(010 18] o] o= T a1 (S 68
Anexo F. Analisis de IR para el catalizador AMB: ...........cooeeeiiiiiiiiiiiiieeee e 71
Anexo G. Analisis de IR para el catalizador MOR:...........cccccoeiiiiiiiiiiiiiiieee e 72
Anexo H. Resultados analisis estadistico ANOVA para el disefio experimental:...73
Anexo i. Normas de métodos de pruebas: ..., 74
Anexo J. Norma ASTM E14214: 2008: ... 75
Anexo K. Clasificacion de viscosidad ISO: .........ccccccvvvviiiiiiiieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee 76

13



AH

AMB
C2HsONa
CHsNaO
DSC
FAMEs

LISTA DE ABREVIATURAS

Aceite de Higuerilla

Amberlyst 35 Dry

Etoxido de sodio

Metoxido de sodio

Calorimetria de Barrido Diferencial
Esteres Metilicos de Acidos Grasos
Espectroscopia Infrarrojos Por Transformada Fourier
indice de Viscosidad

Hidroxido de Potasio

Zeolita Mordenita

Hidroxido de Sodio

Poliolésteres

Esteres metilicos de Palma
Andlisis Termogravimétrico
Trimetilolpropano

Zeolita Y

14



RESUMEN

TITULO: 'OBTENCION DE UN BIOLUBRICANTE POR CATALISIS
HETEROGENEA MEDIANTE LA TRANSESTERIFICACION DEL ACEITE DE
HIGUERILLA CON TRIMETILOLPROPANO!?

AUTORES: LAURA MAYERLY LAGOS CUELLAR,
GERALDINE ROJAS ACOSTA.?

PALABRAS CLAVE: BIOLUBRICANTE, ACEITE DE HIGUERILLA,
TRIMETILOLPROPANO, 'TRANSESTERIFICACION, CATALISIS
HETEROGENEA, VISCOSIDAD, INDICE DE VISCOSIDAD.

DESCRIPCION: En los ultimos afios, se ha presentado un gran interés en
reemplazar los aceites minerales por aceites vegetables, para la produccién de
lubricantes. La produccion de estos biolubricantes se puede realizar por catalisis
homogénea o heterogénea, donde esta Ultima, despierta un interés por reducir
tiempo y costos, a la hora de separar y purificar el producto. Lo anterior, lleva a la
sintesis de un biolubricante a partir de aceite de higuerilla y trimetilolpropano por
medio de dos reacciones de transesterificacion: en la primera reaccion se obtuvo
biodiesel, y en la segunda reaccion, biolubricante.

Como catalizadores para la segunda reaccion de transesterificacion, se utilizaron
tres zeolitas: la mordenita (MOR), zeolita Y (ZY), zeolita ZSM-5 (ZMS-5) y una resina
cationica Amberlyst 35 Dry (AMB). A partir de estos catalizadores, se escogieron los
que obtuvieron mejor conversion con el fin de plantear un disefio de experimento
factorial 23 en el que se evalud tres factores: temperatura, cantidad de catalizador y
tipo de catalizador.

Los catalizadores que presentaron mayor conversion fueron MOR y AMB con una
conversion de 32.87% y 38.02% respectivamente. Por medio de un analisis
estadistico ANOVA, se encontré6 que los factores mas significativos fueron la
temperatura y el tipo de catalizador. En el disefio de experimentos, se encontrd que
las condiciones que obtuvieron la mayor conversion fueron 170°C y 0.6% p/p de
catalizador respecto a la masa de reaccioén, tipo de catalizador Amberlyst 35 Dry
obteniendo un bio-lubricante con un IV de 149.16, viscosidad de 35 mm?/s, densidad
de 0.960 g/mL y estabilidad térmica de 196.63 °C.

! Trabajo de grado.
2 Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Ph.D Gustavo
Emilio Ramirez Caballero.

15



ABSTRACT

TITLE: OBTAINING A BIOLUBRICANT BY HETEOGENEOUS CATALYSIS
THROUGH THE TRANSESTERIFICATION OF CASTOR OIL WITH
TRIMETHYLOLPROPANE.?

AUTHORS: LAURA MAYERLY LAGOS CUELLAR,
GERALDINE ROJAS ACOSTA.4

KEYWORDS: BIOLUBRICANT, CASTOR OIL, TRIMETHYLOLPROPANE,
TRANSESTERIFICATION, HETEROGENEOUS CATALYSIS, VISCOSITY,
VISCOSITY INDEX.

DESCRIPTION: In recent years, there has been a great interest in replacing mineral
oils for vegetable oils, in the production of lubricants. The production of these bio-
lubricants can be made by homogeneous or heterogeneous catalysis, which the
previous one generates an interest in reducing time and cost, in the moment of
separating and purifying the product. In the view of the above, leads to the synthesis
of a bio-lubricant from castor oil and trimethylolpropane by means of two
transesterification reactions: in the first reaction biodiesel was obtained, and in the
second reaction, bio-lubricant.

As catalysts for the second transesterification reaction, three zeolites were used:
mordenite (MOR), zeolite Y (ZY), zeolite ASM-5 (ZSM-5) and cationic resin
Amberlyst 35 Dry (AMB). Out of these catalysts, it was chosen the ones which gotten
the best conversion, in order to propose a factorial experiment design 23, in which
three factors were evaluated: temperature, amount of catalyst and catalyst.

The catalysts that presented the highest conversion were MOR and AMB with a
conversion of 32.87% and 38.02% respectively. By means of a ANOVA statistical
analysis, it was found that the most significant factors were the temperature and the
type of catalyst. In the design of experiments, it was found that the conditions that
presented the highest conversion were 170°C and 0.6% w/w of catalyst with respect
to the reaction mass, type of catalyst Amberlyst 35 Dry obtaining a bio-lubricant with
an VI of 149.16, viscosity of 35 mm?/s, density of 0.960 g/mL and thermal stability of
196.63 °C.

3 Bachelor Thesis

4 Facultad de Ingenierias Fisico-Quimicas. Escuela de Ingenieria Quimica. Director: Ph.D Gustavo
Emilio Ramirez Caballero
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INTRODUCCION

En los ultimos afios se ha presentado un gran interés en reemplazar el uso de
aceites minerales para la produccion de diésel y bases lubricantes, ya que se estan
presentando diferentes problematicas como la extraccion de petroleo, el aumento
de los costos de produccion, los precios de venta y la alta emisién de contaminantes
[1]. Por esto, los estudios se han centrado en aceites vegetales para la produccion
de biodiésel y biolubricantes ya que brindan algunas ventajas como una reduccién
de CO y particulas contaminantes al aire, ser una fuente de energia renovable,
econdémica y biodegradable, mayor punto de inflamacion, una estructura similar al

diésel convencional y un aumento en la calidad de ignicién [2,3].

Aceites vegetales como palma [4], jatropha [2], higuerilla [5], oliva [6], girasol [7],
colza [8], etc., son los mas reportados por tener propiedades como la alta
compatibilidad con los aditivos, bajo costo de produccion, baja toxicidad, altos
puntos de inflamacién, altos indices de viscosidad y amplias posibilidades de
produccion [9]. ElI AH esta compuesto por acido ricinoleico con 89,5% de los acidos
grasos, el porcentaje restante se reparte entre acido linoleico (4,2%), acido oleico
(3,0%), acido estearico (1%), acido palmitico (1%), acido dihidroxiestearico (0,7%),
acido linolénico (0,3%) y acido eicosanoico (0,3 %). El AH, al tener un alto contenido
de acido ricinoleico tiene una mayor viscosidad y humectacion respecto a otros
aceites. Esto se debe al grupo hidroxilo presente en la estructura del &cido
ricinoleico (figura 1), que proporciona una mejor humectacion que permite la facil
extension del aceite en la superficie, y la viscosidad hace que el lubricante a partir

del AH presente pocos cambios en un amplio rango de temperaturas [10, 11].
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El acido ricinoleico consta de una cadena con 18 carbonos, un grupo carboxilico en
el primer carbono que puede proveer esterificaciones o transesterificaciones, un
doble enlace cis entre los carbonos nueve-diez que puede ser alterado por
hidrogenacion, epoxidacion o vulcanizacion y un grupo hidroxilo en el carbono 12
que puede ser acetilado o deshidratado [9,12,13]. Este aceite se obtiene de la
planta de higuerilla (Ricinus communis) perteneciente a la familia Euphorbiaceae
por la extraccién o expresion de su semilla; su apariencia es viscosa, con color
amarillo claro, de baja volatilidad, sabor insipido, no secante y tdxico para las

personas en grandes cantidades [9].

Figura 1. Estructura quimica del &cido ricinoleico

R Y Ve VAN

Fuente: DA SILVA, José André Cavalcanti; HABERT, Alberto Claudio; FREIRE,
Denise Maria Guimarées. A potential biodegradable lubricant from castor biodiésel

esters. Lubrication Science, 2013. vol. 25, no 1, p. 53-61.

El AH es utilizado para la sintesis de diversos productos con aplicaciones
industriales, que van desde elastomeros de poliuretano [14], recubrimientos [15] y
adhesivos [16] hasta la sintesis de combustibles [17]. Se puede decir que una de
las aplicaciones mas importantes es la sintesis de biodiésel, por razones como la

problematica ambiental que se enfrenta actualmente. A pesar de que la mayor
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produccion de biodiésel proviene del aceite de palma, se ha estudiado el AH como
una materia prima alternativa [18]; por motivos como la buena produccion de litros
por hectérea, su resistencia a la sequia que permite su crecimiento en suelos
medianamente fértiles [19,20], sus caracteristicas estructurales y la no competencia
con los alimentos. Sin embargo, el AH presenta algunos inconvenientes como
limitaciones en el suministro de materia prima, pues el cultivo no abastece el total
de la demanda de produccion, implicando que el costo del aceite sea del 70 al 95%
del costo del biodiésel [21].

La sintesis de biodiésel se obtiene por una reaccion de transesterificacion entre los
triglicéridos del aceite de higuerilla y un alcohol de bajo peso molecular como
metanol, etanol, isopropanol, etc [22]. Su costo y facilidad en la etapa de separacién
hacen que el metanol sea el mas utilizado para esta reaccion, pues genera una
emulsion que desaparece con el tiempo mientras que, con otros alcoholes como el
etanol, permanece [23]. Para romper los enlaces del triglicérido y el alcohol se
requiere la presencia de un catalizador que puede ser acido o basico. Los
catalizadores basicos como NaOH y KOH son los mas utilizados por su precio
comercial, velocidad de reaccion mas alta respecto a la catalisis acida, relacion
molar alcohol:aceite mas baja y tiempos de reaccibn mas cortos, pero son mas
propensos a la saponificacion, mientras que los catalizadores acidos como el HCL

y el H2SO4 no presentan esta dificultad [24].

En la reaccion de transesterificacion del AH con metanol se obtiene como productos
principales glicerina y ésteres metilicos de acidos grasos (FAME). Este ultimo es el
compuesto principal del biodiésel que, en mezclas con diésel, se utiliza como
combustible [25]. También se puede utilizar como lubricante o como reactivo

principal para producir biolubricantes mejorados [26].
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Los biolubricantes se pueden obtener por diferentes rutas, entre las que estan la
esterificacion, la transesterificacion y la condensacion. La esterificacion es la
reaccion entre acidos grasos libres provenientes del aceite vegetal y un alcohol
superior (figura 2), dando como producto poliolesteres (POES) y agua. Por otro lado,
la transesterificacion tiene como reactivos FAMEs y un alcohol superior, dando
como productos metanol/etanol segun corresponda y POEs (figura 3) [27] vy la
condensacion tiene como reactivos dos acidos grasos libres diferentes y un alcohol
graso ramificado dando como productos estdlidos y agua, donde el estolido seria el
biolubricante [28]. Al seleccionar un lubricante se deben tener en cuenta las
propiedades mas importantes segun su aplicacion industrial como lo son la
viscosidad, 1V, estabilidad oxidativa y punto de fluidez e inflamabilidad, pues estas
propiedades caracterizan el comportamiento del lubricante a la hora de ser utilizado
[26].

Figura 2. Reaccion de esterificacion entre TMP y acidos grasos libres.

CH
A /’I‘m\_‘/"m\‘,f"\v V\:\\/H‘f\“/\
Ejﬁ

- \_E H/\/\/ RN P S

o
o SN N S s ST - R A AN

Fuente: AKERMAN, Cecilia Orellana, et al. Clean synthesis of biolubricants for low
temperature applications using heterogeneous catalysts. Journal of Molecular
Catalysis B: Enzymatic, 2011. vol. 72, no 3-4, p. 263-269.
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Figura 3. Reaccion de transesterificacion entre TMP y FAMESs.

OH
Ricinoleato de metilo (Biodiesel)
Trimetilolpropano
OH

=0

ACHOH o /\Ed O _ T
LCHZ \(\/V\/m
Metanol OY\C’/\/\/E/\]/\/\/\
o OoH
Ricinoleato de trimetilpropilo (Biolubricante)
Fuente: DA SILVA, José André Cavalcanti, et al. Enzymatic production and
characterization of potential biolubricants from castor bean biodiésel. Journal of

Molecular Catalysis B: Enzymatic, 2015. vol. 122, p. 323-329.

Para la esterificacion se utilizan acidos grasos libres como el acido ricinoleico [30],
acido valérico [27], acido caprilico [27], y acido oleico [31], mientras que para la
transesterificacion se utilizan aceites vegetales como el aceite de jatropha [2], aceite
de palma [4], AH [5], aceite de oliva [6] y aceite de girasol [7]. La seleccion del aceite
para la esterificacion o transesterificacion depende de las propiedades que se
deseen en el lubricante, ya que varian de acuerdo con el nivel de saturacion y la
presencia de ramificaciones; en general, cuanto mayor sea el grado de ramificaciéon
de éste, mejor sera su punto de fluidez y su estabilidad hidrolitica, pero menor sera
su IV. Mientras que, cuanto mayor sea la saturacién del aceite, mejor sera su
estabilidad a la oxidacion y peor serd su punto de fluidez (5), lo que lleva a la
importancia de la estructura quimica principal del POE pues, antes de considerar
una aplicacion de lubricacién particular, se debe hacer una evaluacion de estos

parametros [32].
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Los poliolésteres (POESs) son biolubricantes que se obtienen de la sustitucién del
glicerol presente en los acidos grasos del aceite vegetal, por la estructura de un
alcohol superior [32], ya que éste por tener un caracter radical se descompone
lentamente comparado con el glicerol [33]; el cual contiene atomos de hidrégeno
gue permiten la fragmentacién parcial de la molécula y la formacién de compuestos
insaturados a altas temperaturas, dando como resultado polimerizaciones, aumento
de viscosidad, precipitacion de la molécula, sensibilidad a la hidrdlisis, baja
estabilidad oxidativa y comportamiento insatisfactorio a bajas temperaturas [33,34];

razones por las que no es viable utilizar el AH directamente como lubricante.

Los alcoholes superiores mas utilizados para este tipo de reacciones son el
trimetilolpropano (TMP), pentaeritritol (PE) y neopentilglicol (NPG) [35]; donde el
TMP genera una capa unimolecular en la superficie del metal que lo protege de
desgastes, esto se debe a los atomos de oxigeno presentes en el éster. Padmaja
et al [34] realizaron esterificaciones con un derivado del AH y los tres polioles ya
nombrados. Se evalu6 cual ofrecia mejores propiedades como viscosidad, IV, punto
de fluidez, punto de inflamacion y estabilidad térmica, dando como resultado que
los ésteres de TMP fueron los mejores comparados con los ésteres de PE y NPG,
especialmente en el punto de fluidez, estabilidad oxidativa y estabilidad térmica,

caracteristicas importantes para un potencial lubricante industrial.

La transesterificacion se puede llevar a cabo por catalisis homogénea, heterogénea
0 enzimatica. En la catélisis enziméatica se han reportado estudios con lipasas, triacil
éster hidrolasas [32] y algunos microorganismos como la candida rugosa [12],
chromabacterium viscosum [27] y las pseudomonas fluorescens [36]. Entre los
catalizadores homogéneos pueden encontrarse los de caracter acido como el acido
fosforico, acido sulfarico y el P-toluenosulfonico o de caracter basico como NaOH,

C2HsONa y CHsNaO [12]. Para la catdlisis heterogénea Nagendramma et al [32]
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reporta como catalizadores solidos acidos resinas de intercambio i6nico y/o

cationico y aluminosilicatos como la zeolita mordenita.

Da Silva et al. [5] utilizé diferentes catalizadores entre los que se encuentra un
catalizador heterogéneo de caracter acido (Ambelita 15), y un catalizador
homogéneo de caracter basico (CHsNaO), con los que sintetizé biolubricantes a
partir de FAMEs de higuerilla y TMP. La temperatura de trabajo estuvo entre 120 y
170°C, la relacion molar FAMES/TMP entre 3:1y 3.2:1, el tiempo de reaccion entre
1-7 h y una presion de 0,01 bar. El catalizador que mejor resultados arrojo fue el
CHsNaO, ya que el biolubricante obtenido present6é un mayor IV respecto al AH con
un valor de 141, estabilidad oxidativa con un valor de 150 min y un rendimiento
molar del 70%. Por otro lado, Masood et al. [37] utilizé metoxido de calcio como
catalizador heterogéneo para medir el rendimiento de éste en la reaccion de
transesterificacion entre los ésteres metilicos del aceite de palma (POMES) y el
TMP, con una temperatura de reaccion de 180°C, 50 mbar de vacio, relacion molar
TMP:POME de 1:6, metoxido de calcio con 0,3% p/p de la mezcla de reaccién y
tiempo de reaccion de 8 h, con esto se encontraron resultados favorables para la
sintesis de POEs con un rendimiento del 92,38%. Producir un biolubricante
utilizando catélisis heterogénea tiene ventajas sobre la catélisis homogénea como
necesitar menos etapas de separacion y purificacion para obtener el producto final
y comparada con la catalisis acida homogénea da como resultado aceites base con

una menor acidez [13, 38].

De acuerdo a lo anterior, en el presente trabajo se estudiaron diferentes
catalizadores acidos heterogéneos para el estudio de la reaccion de
transesterificacion: tres tipos de zeolitas microporosas: zeolita mordenita (MOR),
zeolita ZSM-5y zeolita Y (ZY), ademas de una resina cationica. La zeolita mordenita

(MOR), es un aluminosilicato con alto contenido de silice con una relacién
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SiO2/Al203=20 y area superficial de 500 m?/g [39], la zeolita ZSM-5 tiene una
relacion SiO2/Al203=23 y un area superficial de 425m?/g [40], la zeolita Y (ZY) una
relacion SiO2/Al203=12 y area superficial de 730 m?/g [41] y finalmente la amberlita
(AMB) que es una resina de intercambio catiGnico mesoporosa con un area
superficial de 50 m?/g [42]. Todos los catalizadores nombrados anteriormente tienen

una acidez tipo Bronsted.

El objetivo de este proyecto es obtener un biolubricante por catélisis heterogénea
mediante la transesterificacion del aceite de higuerilla con trimetilolpropano. De
igual forma, seleccionar los catalizadores que ofrezcan buenos resultados para la
reaccion de transesterificacion en términos de la conversion y determinar
propiedades del biolubricante como densidad, viscosidad, indice de viscosidad y
estabilidad térmica, con el fin de comparar los resultados con los ya reportados para
catalisis homogénea y abrir un camino al uso de catalizadores heterogéneos acidos
para la sintesis de biolubricantes a partir del aceite de higuerilla.
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1. METODOLOGIA

Figura 4. Diagrama de etapas de la investigacion.
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El siguiente trabajo consistié en la sintesis de un biolubricante a partir de AH
utilizando catdlisis heterogénea acida. El proceso se llevo a cabo por dos reacciones
de transesterificacion: en la primera reaccion se obtuvo biodiésel; con éste se
realizaron pruebas preliminares para escoger las condiciones que cumplan con la
norma ASTM E14214 respecto a la viscosidad cinematica y densidad. En la
segunda reaccién se obtuvo el biolubricante a partir de biodiésel utilizando cuatro
catalizadores (MOR, ZSM-5, ZY, AMB) con los que se realizaron pruebas
preliminares. Los resultados de cada catalizador se analizaron por espectrometria
de infrarrojo (IR) y andlisis termo gravimétrico, (TGA) para escoger los que
presentaron mayor conversion. A continuacion, se realizd un disefio de
experimentos variando la cantidad de catalizador, la temperatura y el catalizador;
con el fin de encontrar las condiciones de sintesis que presentaron mayor

conversion. Finalmente se selecciono los mejores resultados para cada catalizador
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y se determinaron propiedades fisicoquimicas. El diagrama de la figura 4 muestra

un resumen de los pasos que se llevaron a cabo para la sintesis del biolubricante.

1.1 OBTENCION DEL BIODIESEL

En la obtencién del biodiésel se tuvieron en cuenta las condiciones de operacion
reportadas previamente en la literatura. Marchetti et al. [43] recomiendan agregar
un exceso de alcohol o retirar algun producto para que la reaccion se vea favorecida
hacia los productos, donde lo mas comun es agregar alcohol del que
estequiométricamente se requieren tres moles por mol de aceite. Segun Rojas et al.
[23] la relacion recomendada alcohol:aceite con un catalizador basico como NaOH
o KOH es 6:1, ya que proporciona una alta conversion; ademas, para estos
catalizadores se recomienda usar de 0,2 a 1,6% p/p del aceite. Al iniciar la reaccion
se encuentran dos fases, una de aceite y otra de alcohol/catalizador, por lo que se
debe implementar una agitacion magnética entre 360 y 600 rpm para que se
presente el contacto entre éstas [23].

La temperatura de reaccion debe estar por debajo del punto de ebulliciéon del
alcohol, que en este caso es metanol, para evitar que se evapore y produzca
burbujas que interfieran con la velocidad de reaccién; un rango de operacién entre
60 y 65°C favorece la cinética de la transesterificacion [23,44]. A partir de los
pardmetros reportados, se llevd a cabo la transesterificacién del AH empleando un
bal6on de 250 mL, una plancha de calentamiento, un agitador mecanico Heidolph
RZR 2041, un bafio de aceite y una termocupla para controlar la temperatura.

1.1.1 Pruebas preliminares: Se realizaron tres pruebas preliminares variando la
cantidad de catalizador (%p/p peso de catalizador/peso aceite), KOH, y el tiempo

de reaccion, manteniendo constante la temperatura, relacion molar alcohol: aceite
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y agitacion tal como se muestra en la tabla 1, para determinar las mejores

condiciones de operacién reportadas en otras investigaciones [22,23].

Tabla 1. Variables de los experimentos preliminares.

Tiempo Cantidad de
EXPERIMENTO )
[h] catalizador [%p/p]
1 2,5 1,5
1 3,0
2 1,5

Los experimentos preliminares se llevaron a cabo calentando el AH a una
temperatura de 60°C con relacion molar 6:1 a presién atmosférica con agitacion
mecénica de 300 rpm; simultdneamente, se calentdé una mezcla de metanol y KOH
a 55 °C que posteriormente fue afiadida al AH. Al finalizar la reaccion, se roto
evaporo para eliminar los residuos de metanol, después se neutralizé con HCI en
agua destilada a 80°C y luego se adicioné a la reaccion con una temperatura de
85°C, donde se dej6 agitar por 10 minutos e inmediatamente se decant6 hasta que
la mezcla llegd a una temperatura de 35 °C, temperatura a la que se separa el
biodiésel, el glicerol y el agua con sales formadas. Posteriormente, el biodiésel se
lava con agua destilada hasta llegar a un pH neutro, a continuacion, se mezclé el
biodiésel con sulfato de sodio anhidrido (Na2SO4) en una relacion de 1% p/p
respecto al peso del biodiésel para retirar el exceso de agua y finalmente se filtr6
para retirar el Na2SOa. En la figura 5 se observa el diagrama con un resumen de las

etapas que se llevaron a cabo para la obtencion del biodiésel.
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Figura 5. Diagrama de etapas para la obtencion de biodiésel.
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1.1.2 Andlisis de viscosidad y densidad: para determinar la densidad a 15y 40°C
se utilizé6 un picnémetro y una balanza analitica con una precision de 4 cifras
decimales, para el analisis a 15°C se refriger6 la muestra hasta alcanzar dicha
temperatura y para el andlisis a 40°C se utilizé una plancha de calentamiento. Por
medio del equipo Brookfield Programmable DV-IIl + Rheometer se determiné la
viscosidad cinemética a 40°C a partir de la viscosidad dinamica ofrecida por el

mismo.

1.1.3 Sintesis del biodiésel con las mejores condiciones: Se escogieron las
condiciones de operacién que dieron los parametros mas cercanos con la norma
ISO 3104 para viscosidad cinematica y densidad. Finalmente se realiz6 un analisis

de TGAy FTIR para evaluar la conversion de triglicéridos a ésteres.

1.2 OBTENCION DEL BIOLUBRICANTE
El biolubricante se sintetizé por una reaccion de transesterificacién entre los FAMEs

y el TMP. Se realizaron 4 pruebas preliminares y un blanco con el fin determinar la
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mayor conversion; las pruebas preliminares cada una con un catalizador diferente y

el blanco sin catalizador.

Para la sintesis de POEs por el método de transesterificacion, se debe generar
vacio para retirar el metanol que se va formando y asi aumentar el rendimiento. Se
encontraron condiciones de operacion importantes reportadas en articulos, como la
temperatura entre 120 y 220°C; relacion molar FAMEs: TMP entre 3:1 y 3,2:1,
tiempo de reaccibn de 1 a 7 h y presion de 0.01 bar a 10 mbar [ 5,27,45].

1.2.1 pruebas preliminares: EIl montaje para la reaccion consistia en un reactor
de 100 mL con tres bocas con un volumen de trabajo del 70%, éste se conectd a un
condensador de reflujo por el que se hacia circular agua a una temperatura
promedio de 12°C, una bomba de vacio que ofrecia una presién de 70 mbar para
retirar el metanol que se producia, una plancha de calentamiento con un bafio de
aceite a 170°C, relacién molar de biodiésel y TMP 3:1, relacion de catalizador 0,5%
p/p (peso catalizador/peso total de la reaccién), tiempo de reaccion de 7 horas
desde que se agrego el catalizador y finalmente para garantizar un buen contacto

entre reactivos se utilizd un agitador magnético a 350 rpm.

Los catalizadores utilizados fueron 3 zeolitas calcinadas a 550°C por 5 horas y una
resina de intercambio idnico, cuyas referencias se encuentran entre paréntesis,
entre las zeolitas esta la Mordenita (CBV21A), la ZSM-5 (CBV2314), la zeolita Y
(CBV712) y la resina ionica Amberlyst 35 DRY.

1.2.2 Analisis de IRy TGA: Se analizaron las muestras de biolubricante con los
catalizadores MOR, ZMS-5, ZY, AMB y el BLANCO por medio de IR y TGA para

determinar la conversion y observar si se generd actividad catalitica respecto al
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blanco. Para el analisis de espectrometria de infrarrojo se empled un equipo de
espectrometria de infrarrojo de transformada de Fourier modelo TENSOR 27
BRUKER y el analisis termogravimetrico se realizO en una Balanza
Termogravimetrica TA-Instrument MOD-2050 con un flujo de aire de 50 mL/min, con
una temperatura de inicio de 30°C y una rampa de calentamiento de 5°C/min hasta
una temperatura final de 600°C. La conversion se calculé tomando los pesos de los
reactivos antes y después de iniciar la reaccion, con estos pesos, el porcentaje de
masa perdido y la formula convencional de conversion se determinaron los

pardmetros equivalentes a cada experimento.

1.2.3 Disefio de experimentos: Se planted un disefio de experimentos factorial 2k
con k=3, los parametros se seleccionaron de la siguiente forma: para el tipo de
catalizador se tomaron los 2 mejores resultados preliminares, para la cantidad de
catalizador se tomd un valor por encima y otro por debajo respecto a los
experimentos preliminares en un valor de 0,1 y para la temperatura dos valores
pertinentes segun lo reportado en la literatura [5]. Los resultados del disefio de
experimentos se analizaron estadisticamente por medio de un ANOVA utilizando el
softward Desing Expert 11. En la tabla 2 se pueden ver los factores y niveles con

que se realizaron los experimentos.

Tabla 2. Factores y niveles del disefio de experimentos.

Factor Niveles
Temperatura 140 °C 170 °C
% p/p de
p.p 0,4 0,6
Catalizador
Catalizador | Catalizador 1 | Catalizador 2
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El montaje para el disefio de experimentos fue el mismo que para los preliminares
con una variante en el volumen de trabajo reducido al 50%, debido a la
disponibilidad de catalizador. Se trabajo la misma relacion molar de 3:1
(biodiésel:TMP) con base en la estequiometria y el volumen de trabajo; el
catalizador utilizado vario entre 0,4 y 0,6% p/p y la temperatura varié entre 140 y
170°C, el tiempo de reaccion y la agitacidon permanecieron constantes en 7 horas y

350 rpm respectivamente.

1.3 ANALISIS DE PROPIEDADES FiSICOQUIMICAS

Se escogi6 el biolubricante con la mayor conversion para cada catalizador y se
realizaron pruebas de viscosidad cinemética, densidad, indice de viscosidad y
estabilidad térmica para evaluar si cumple con los parametros de acuerdo con la
norma ASTM D445 - 17a, ASTM D1217, ASTM D2270 respectivamente y para
reemplazar el analisis de comportamiento térmico determinado en la nhorma ASTM
D93 se utilizé un analisis termo gravimétrico tal lo como lo reportan Mahmud et al.
[46] y Eychenne et al. [47].

1.3.1 Analisis de densidad: parala densidad se utiliz6 un picnédmetro, una balanza
analitica de cuatro cifras decimales y la definicion de densidad (masa/volumen) para

los calculos correspondientes a una densidad de 40 y 100 °C.

1.3.2 Analisis de viscosidad: Para la viscosidad cinematica se analizaron las
muestras de biolubricante a 40 y 100 °C utilizando el equipo Brookfield

Programmable DV-IIl + Rheometer.
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1.3.3 Analisis de indice de viscosidad: Para calcular el indice de viscosidad se
utilizé la expresion empirica de Dean y Davis con la siguiente férmula:

L —
L —

U
]*100

IV =
=

Donde L y H son correlaciones que se hallan con la viscosidad cinematica a 100°C,
estos parametros son equivalentes a tener una viscosidad cinemética a 40°C de un
aceite con indice de viscosidad cero y U es el valor de la viscosidad cinematica a
40°C.

1.3.4 Andlisis de estabilidad Térmica: Para la estabilidad térmica se utilizé la
herramienta de analisis Onset Point del software TRIOS v4.3.1 que determina la

temperatura a la que el compuesto empieza su degradacién térmica.
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2. RESULTADOS

2.1 RESULTADOS PRELIMINARES BIODIESEL

Se realizaron analisis de viscosidad cinematica a 40°C y de densidad segun la
norma ASTM E14214 a 15°C para cada experimento, con la viscosidad dinamica
que arrojaba el equipo y la densidad a 40°C se calculd la viscosidad cinematica. Los
valores para cada experimento se presentan en la tabla 3.

Tabla 3. Propiedades fisicoquimicas del biodiésel.

Viscosidad | Viscosidad Densidad Densidad
Experimento | dinamica | cinematica 40°C 15°C
[cps] [mm?/s] [g/ml] [g/mI]
78,933 85,333 0,925 0,945
2 73,067 74,941 0,975 0,965
3 23,467 26,367 0,89 0,91

De acuerdo a la norma ASTM E14214, el valor maximo aceptado para la viscosidad
cinematica a 40°C es 6,0 mm?/s, por lo que ningln experimento cumplié con el
pardmetro. Sin embargo, el experimento 3, con una temperatura de 60°C, 1,5% p/p
de catalizador, 2 h de reaccion, relacion molar alcohol:AH 6:1, KOH como
catalizador y una agitaciéon de 300 rpm se obtuvo un valor de 26,367 mm?/s que es
el mas cercano y similar a los resultados obtenidos en una investigacion previa del
grupo de investigacion, relacionada con sintesis de biodiésel a partir de AH,
Ceballos et al. [48] obtuvieron un biolubricante con viscosidad de 24,84 mm?/s. Para
la densidad a 15°C, el valor maximo permitido es 0,90 g/mL segun la norma ASTM
E14214. El experimento 3, con un valor de 0,91 g/mL se acerca considerablemente

a lo esperado.
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Estudios termo gravimétricos realizados para biodiésel de higuerilla por Farias [49]
determinaron que la primera etapa de degradacion que se presenta en un rango
aproximado de 151-297°C pertenece a los FAMEs sintetizados y la segunda etapa
de degradacion que se presenta en un rango aproximado de 260-395°C pertenece
al AH sin reaccionar. Teniendo en cuenta esto, se puede decir que la primera
pérdida de peso presentada de 140-292°C est4 relacionada con la degradacién de
biodiésel y la segunda pérdida de peso presentada de 292-450°C corresponde a la
degradacion del AH como se muestra en la figura 6. Se presenté una pérdida de
peso de 94,44% para la primera etapa y 4,95% para la segunda etapa, indicando
que la mayor cantidad de producto de reaccién esté relacionado con los FAMESs.

Figura 6. Termograma del biodiésel de higuerilla.
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2.2 RESULTADOS BIOLUBRICANTE

2.2.1 Resultados preliminares: En estudios realizados previamente se pueden
encontrar las temperaturas de inicio de descomposicion de los diferentes
compuestos presentes en el biolubricante, compuestos como biodiésel, TMP, AH,
mono, di y tri esteres de TMP. El biodiésel es el primero en empezar su
descomposicion con una temperatura aproximada de 151°C como se nombro
previamente [49], el segundo en aparecer es el AH con una temperatura cercana a
260°C [49], en este punto se presenta un solapamiento con la degradacién del TMP
que segun sus fichas técnicas tiene una temperatura de ebullicion alrededor de
304°C. También se pueden encontrar en este mismo punto monoésteres, de los
que, segun Eychenne et.al. [47] y Padmaja et.al. [34] aparecen en un rango
aproximado de 307 a 336°C. Este ultimo estudio asegura que se presenta una
descomposicion con valores ascendentes de temperatura para mono, diy tri esteres

de TMP con aceite de palmay jatropha.

Los resultados de TGA obtenidos presentaron cuatro etapas de degradacion (figura
7), la primera etapa inicia en aproximadamente 141°C y finaliza en un rango de 241-
260°C, que puede estar relacionada con el biodiésel sin reaccionar; en este mismo
rango inicia la segunda etapa de degradacion hasta una temperatura aproximada
de 330°C haciendo referencia a una mezcla de TMP, AH, y monoésteres de TMP y
en la tercera rampa que inicia en 330°C y llega hasta un estimado de 430°C se
presentan los diésteres de TMP. Finalmente encontramos una rampa entre 430 y
540°C donde estan presentes los triésteres de TMP correspondientes al biodiésel
no reaccionado. La sumatoria de estas tres ultimas rampas representa a los POEs

sintetizados en la reaccion de transesterificacion.
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Figura 7. Termograma de experimentos preliminares para cada catalizador y

el blanco, comparado con el biodiésel.
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En la figura 7 se puede observar que el termograma correspondiente al blanco,

presenta menor cantidad de POEs respecto a los termogramas de los cuatro (4)

catalizadores utilizados. En la tabla 4 se observa la pérdida de peso que tuvo cada

catalizador y el blanco, valores equivalentes a la sumatoria de las tres ultimas

etapas de degradacion. Con un valor de 35,50% la AMB fue el catalizador que logré

la conversiéon a la mayor cantidad de POEs, seguido del catalizador MOR con un

29,03%, convirtiéndolos en los mejores catalizadores de la experimentacion

preliminar. De esta manera los catalizadores seleccionados para el disefio de

experimentos fueron la AMB y la MOR.

Tabla 4. Pérdida de peso para cada catalizador.

Pérdida de peso total

Catalizador para las tres ultimas
etapas de degradacion
AMB 35,50%
MOR 29,03%
ZSM-5 28,20%
Y 25,21%
Blanco 22,68%

36



Mientras que el TGA ofrece un analisis cuantitativo de los experimentos, el IR ofrece
un andlisis cualitativo, donde se pueden identificar los grupos funcionales de los
productos de reaccion. En este caso, un indicativo de conversion son los grupos -
OH del TMP, que se encuentran en la banda de 3500-3200 cm* y 1070-990 cm™
[50]. En las muestras resultantes debe presentarse una disminucion de la intensidad
respecto a la muestra inicial (compuesta Unicamente por biodiésel y TMP). Otro
indicativo es el grupo -CHs perteneciente al metil-ester, que se encuentra en un
rango cercano a 1438 cm™ y debe presentar una disminucién que correspondiente
a la vibracion por deformacion, al pasar de la estructura del metil-éster a la del
metanol [43]. Interacciones como la del grupo C=C que se pueden ver en un rango
cercano a 3006 y 723 cm, las del grupo C=0 que se pueden ver en un rango
cercano a 1742 cm y las del grupo C-O que se pueden ver en un rango cercano a
1176 cm™ deben permanecer constantes pues pertenecen a la estructura del AH
que se conserva durante las dos transesterificaciones [50].

Los resultados obtenidos del IR que se pueden observar en la figura 8 indican una
posible conversion de biodiésel a biolubricante, ya que se presenta una disminucién
en los rangos 3500-3200 cm? y 1070-990 cm' que pertenecen al grupo
caracteristico de los alcoholes y una disminucién en el rango cercano a 1438 cm™
que pertenece al grupo funcional CH3 del metil ester. La disminucion de la
intensidad en los espectros se debe a que el metanol formado es retirado de la
reaccion. La interaccion de los grupos funcionales caracteristicos de los POEs se

presentan en el Anexo B.
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Figura 8. Analisis de IR de los experimentos preliminares de los POEs.
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2.2.2 Resultados diseiio de experimentos: Los resultados del diseiio de
experimentos 22 se analizaron por medio de un andlisis ANOVA en el software
Desing Expert 11 con el que se determiné el efecto de los factores temperatura,
cantidad de catalizador y tipo de catalizador sobre la variable de respuesta,
conversion. Segun esto, se encontré que el modelo es significativo, ya que, el valor
de probabilidad p es menor al nivel de significancia esperado (0,05). De acuerdo a
los resultados, los valores de significancia para cada factor y sus respectivas
combinaciones se encontro que las variables temperatura y catalizador son las mas
significativas del disefio. Estos resultados estan acordes con lo reportado por otros
autores como Akerman et al. [27], Yunus et al. [51] y Ozgulsiin et al. [52] que
encontraron que la temperatura de sintesis presenta un efecto positivo en la variable
de respuesta, conversion. Los resultados encontrados en el ANOVA se pueden ver

en anexo J.

Figura 9. Termogramas de los experimentos realizados con el catalizador
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Figura 10. Termogramas de los experimentos realizados con el catalizador
AMB.
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A partir de las figuras 9 y 10 en las que se pueden ver los termogramas para cada
catalizador, se obtuvo la pérdida de peso y con los pesos iniciales y finales de las
muestras para cada reaccion, se calculé la conversion. En la figura 11 se presentan
los valores obtenidos para el catalizador MOR de los cuales se puede corroborar
que la cantidad de catalizador no fue una variable significativa para las reacciones
hechas a 140°C, con una diferencia de conversion de 1,34% entre si. Mientras que
las conversiones obtenidas a una temperatura de 170°C presentan una diferencia
en la conversiéon de 7,55% entre experimentos, dejando ver el efecto positivo de la

combinacion temperatura-cantidad de catalizador encontrada en el ANOVA.
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Figura 11. Conversion para las reacciones con el catalizador MOR.
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El efecto positivo de la temperatura se presenta para ambos catalizadores, donde
los experimentos realizados a una temperatura de 170°C presentaron una mayor
degradacion térmica respecto a los realizados a la temperatura de 140°C. El efecto
del tipo de catalizador se ve reflejado en que uno presenta mayor conversion
respecto al otro. En los termogramas obtenidos se presenta una mayor pérdida de
peso en el rango de 260 a 600°C para el catalizador AMB respecto al catalizador
MOR, evidenciando una mayor actividad catalitica por parte del catalizador AMB
pues una mayor pérdida de peso en los termogramas de los POEs es equivalente
a una mayor conversion. También se encontraron los efectos que tenia la
combinacion de las variables, dando como resultado que las combinaciones
temperatura-cantidad de catalizador, cantidad de catalizador-tipo de catalizador y la
combinacion de las tres variables (temperatura, tipo de catalizador y cantidad de
catalizador) no son significativas para el modelo, tal como se puede observar en el

diagrama de pareto en el anexo H.

Los valores de conversion para el catalizador AMB se calcularon de igual forma que

los del catalizador MOR. Estos célculos se pueden encontrar en el anexo E y se
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muestran en la figura 12 de la que se puede ver que, al igual que con el catalizador
MOR la cantidad de catalizador no presenta un efecto positivo para las reacciones
llevadas a cabo a una temperatura de 140°C con una diferencia en la conversion de
0,64% entre si, donde la reaccién obtenida con 0,4% p/p de catalizador tiene mayor
conversion que la obtenida con 0,6% p/p de catalizador. Mientras que, cuando la
temperatura de reaccion asciende a 170°C este problema se reduce, dando una
conversion superior para la reaccion de 0,6% p/p de catalizador con una conversion
de 38,02% y una conversion de 34,01% para la reaccion con 0,4% p/p de

catalizador.

Figura 12. Conversion para las reacciones con el catalizador AMB.
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Tomando el peso final de los POEs, las pérdidas de peso obtenidas de los
termogramas, la cantidad maxima tedrica de producto deseado y la féormula
convencional de rendimiento se calcul6 el rendimiento que tuvo cada reaccion. La
mejor reaccion con el catalizador MOR tuvo un rendimiento de 25,46% y la mejor
reaccion para el catalizador AMB un rendimiento de 30,89%, esto deja ver que los
resultados obtenidos no fueron los esperados comparados con trabajos anteriores.

Masood et al. [37], que obtuvo un rendimiento de 91-92%, en tiempos de reaccion
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de 6 a 8 horas, con metdxido de calcio como catalizador, metilésteres de aceite de
palma y TMP como reactivos a 180°C y Silva et al. [5] a partir de AH con TMP,
temperatura de reaccién de 120°C, metéxido de sodio como catalizador y 1 a 7
horas de reaccién obtuvo un rendimiento de 70%. Esto se puede deber a la
diferencia en tiempos de reaccion, reactivos, temperatura de reaccion y

principalmente el tipo de catalizador.

Aunqgue los resultados con el AH tanto en otros estudios como en el presente son
menores respecto a la cantidad de producto deseado, este aceite presenta la
ventaja de no competir con la industria alimentaria, buena produccién de litros por
hectarea y mejores propiedades por su estructura quimica al presentar un grupo
OH, tal como se nombré anteriormente. De igual forma los catalizadores
heterogéneos acidos no ofrecen conversiones altas, pero tienen ventajas como la
no saponificacién del producto, separacion y purificacion del mismo mas facil y
menor toxicidad por corrosion en el biolubricante [53,54].

De las figuras anteriores se puede decir que las condiciones de operacion que
arrojaron los mejores resultados con una mayor pérdida de peso y una mayor
conversion para ambos catalizadores fueron 170°C y 0.6% p/p de catalizador. En la
figura 13 se hizo una comparacion de las curvas de degradacién entre los mejores
resultados del catalizador MOR vy el catalizador AMB, a partir de esto se puede ver
que el catalizador AMB presenta una mayor actividad catalitica respecto al
catalizador MOR con una diferencia en la conversion de 5,16% a favor del
catalizador AMB.
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Figura 13. Termograma de mejores resultados para catalizadores AMB y MOR.
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Al finalizar las reacciones se filtré el biolubricante obtenido para retirar y recuperar
el catalizador utilizado. Tanto el catalizador AMB como el catalizador MOR se
separaron segun sus temperaturas de trabajo y se lavaron con etanol para retirar
producto residual en su estructura. Al finalizar el lavado de catalizadores se realiz6
un andlisis de IR para verificar la estructura del catalizador antes y después de la
reaccion. El catalizador MOR presento menos cambios en su estructura después de
la reaccion, esto se debe a que este catalizador tiene una mayor estabilidad térmica
con una temperatura de trabajo maxima de 1000°C tal como se reporta en sus fichas
técnicas [39]. Mientras que el catalizador AMB presento mas cambios en su
estructura debido a que su temperatura maxima de trabajo reportada en sus fichas
técnicas es de 150°C [42].
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2.3 ANALISIS DE PROPIEDADES FISICOQUIMICAS

Las propiedades fisicoquimicas que se analizaron fueron: Densidad, Viscosidad, IV
y estabilidad térmica. Los analisis se realizaron a los biolubricantes obtenidos por
los catalizadores MOR y AMB a una temperatura de 170°C y 0,6% p/p de
catalizador, estos se compararon con el AH para verificar cambios en sus

propiedades. Los resultados obtenidos se encuentran en la tabla nimero 5.

Tabla 5. Propiedades fisicoquimicas analizadas.

Densidad Viscosidad v Estabilidad
Experimento [g/ml] | 40°C [mm2/s] térmica [C]
Aceite de
. . 0,950 257,6 79 307,35
Higuerilla
Biodiesel 0,910 22 187,72 214,74

Biolubricante 1

(obtenido con 0,960 35 149,16 196,63
catalizador AMB)

Biolubricante 2

(obtenido con 0,959 37 118,98 213,43
catalizador MOR)

2.3.1 Anélisis de densidad: como se puede observar en la tabla 5 la densidad del
AH, es muy cercana a la de los biolubricantes 1 y 2 debido a que la estructura del
AH es similar a la estructura de los biolubricantes obtenidos. Al hacer la sustitucion
del glicerol por el poliol no se presenta un cambio significativo en esta variable [55].
En cambio, al hacer la comparacion con el biodiésel se puede evidenciar un
aumento en el valor de 0,04 g/mL aproximadamente. El aumento de la densidad al

pasar de biodiésel a biolubricante puede ser un indicativo de la conversién al ser el
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valor parecido al del AH, pues la estructura del biolubricante es parecida a la del AH

y su peso molecular es similar.

2.3.2 Anélisis de viscosidad: al analizar la viscosidad se toma el valor obtenido a
40°C de los dos mejores lubricantes y el biodiésel. De la tabla 5 se puede ver que
el lubricante 2 tiene una mayor viscosidad, con un valor de 37 mm?/s que esta por
encima en un valor de 2 mm?/s respecto al biolubricante 1. Las viscosidades de los
lubricantes fueron superiores a las obtenidas para el biodiésel indicando la
presencia de POEs, debido a que a través de la segunda transesterificacion los
esteres pasan a formar un triéster de TMP con mayor viscosidad [26]. Con las
viscosidades obtenidas segun la norma ASTM D242-97 se clasificaron en el grado
de viscosidad ISO VG 32, que permite determinar las posibles aplicaciones

industriales.

Al comparar con otros lubricantes industriales que se encuentran en el grado de
viscosidad ISO VG 32 como los que fabrica BARDAHL DE MEXICO S.A. [56] serian
adecuados para sistemas hidraulicos tales como prensas, maquinas de moldeo de
plastico por inyeccién y soplado, maquinas de control numérico (NC), maquinas
herramientas, sistemas con servo valvulas, unidades de potencia, etc., es decir, en
equipos que requieran un alto nivel de proteccidén anti desgaste sin caracteristicas
de extrema presion. A pesar de que los biolubricantes 1 y 2 son aptos para estas
aplicaciones es importante realizar otros analisis que puedan determinar otras fallas

comunes, como la estabilidad oxidativa.

2.3.3 Analisis de IV: el indice de viscosidad que se ha reportado en varios articulos,
esta en un rango de 130-210, Da silva et al. [12], encontraron que un biolubricante

con un IV mayor a 130 puede encontrar una gran variedad de aplicaciones. Como
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se observa en la tabla 5, el IV de los biolubricantes 1 y 2 mejoré considerablemente
en comparacion con el AH y el biodiésel, siendo el biolubricante 1 con un IV de

149.16 mejor que el biolubricante 2 que tuvo un IV de 118.98.

2.3.4 Estabilidad térmica: la estabilidad térmica es un parametro que permite
medir la resistencia a la degradacion térmica de un compuesto. Mahmud et al. [46]
determinaron propiedades fisicoquimicas de un lubricante sintetizado a partir de
acido oleico, TMP y PE, tales como IV, punto de congelacion, punto de inflamacién
y estabilidad térmica, teniendo como resultado una buena estabilidad térmica de
189°C para ésteres de TMP y 177°C para ésteres de PE. A partir del analisis termo
gravimétrico se determind la estabilidad térmica del biolubricante 1 y 2 donde inician
su degradacion térmica a una temperatura de 213,43°C y 196,63°C
respectivamente, que comparados con los resultados de Mahmud et al. [46] se

considera una buena estabilidad térmica.
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3. CONCLUSIONES

Se sintetiz6 un biolubricante a partir de aceite de higuerilla y trimetilolpropano donde
el catalizador Amberlyst 35 Dry presentd la mayor conversion con un valor de
38,02%. Sin embargo, estos resultados de conversidon son inferiores a los

reportados con catdlisis tanto heterogénea como homogénea.

Para la reaccion de transesterificacion entre metilésteres de higuerilla y
trimetilolpropano por medio de un analisis estadistico ANOVA, se determiné que la
variable mas significativa fue la temperatura seguida del tipo de catalizador, sobre
la variable de respuesta, conversion. Es decir, mayores temperaturas favorecen la
formacion de poliolésteres y al emplear el catalizador Amberlyst 35 Dry se presentan

mayores conversiones comparadas con el catalizador zeolita mordenita.

Se encontré que el biolubricante sintetizado utilizando Amberlyst 35 Dry como
catalizador es el mejor, ya que presenta densidad de 0,960g/mL, viscosidad
cinematica a 40°C de 35 mm2/s, indice de viscosidad de 149,16 y estabilidad
térmica de 196,63 °C. A pesar de que el biolubricante sintetizado con zeolita
mordenita presenta mayor viscosidad cinematica y estabilidad térmica, sus valores
no difieren significativamente de los obtenidos con la resina; mientras que, el indice
de viscosidad si presenta una mejora considerable respecto al biodiesel sintetizado
a partir de aceite de higuerilla y el biolubricante sintetizado con el catalizador zeolita

mordenita.
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4. RECOMENDACIONES

Realizar un disefio de experimentos en el que una de las variables sea la presion
de trabajo y otra la relacibn molar alcohol:aceite para estudiar si hay efectos
positivos 0 negativos en la conversion de metilésteres a poliolésteres de

trimetilolpropano.

El mejor biolubricante se obtuvo con un catalizador mesoporoso, por lo que, se
recomienda utilizar catalizadores mesoporosos o macroporosos que faciliten el paso
de moléculas de alto peso molecular como lo son los poliolésteres de

trimetilolpropano a los sitios activos.

Para obtener una mejor identificacion de los compuestos presentes en el
biolubricante, se recomienda hacer un andlisis de cromatografia liquida de alta
resolucién, ya que es una herramienta mas precisa que permite cuantificar la

conversion del reactivo principal hacia mono, di y tri ésteres de TMP.

Analizar otras propiedades fisicoquimicas de los biolubricantes obtenidos como
estabilidad oxidativa, punto de fluidez, indice de acidez y biodegradabilidad para
determinar si se requiere afadir aditivos que mejoren sus propiedades

fisicoquimicas.
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ANEXOS

Anexo A. Montaje de la reaccion para la obtencion de los POEs

REFLUJO DE AGUA ST LS
PLANCHA DE CALENTAMIENTO CON AGITACION

El montaje para la segunda etapa de transesterificaciéon consistié en un reactor de 100 mL con tres bocas, un
condensador de reflujo. una bomba de vacio, una plancha de calentamiento con un bafio de aceite y un agitador
magnético.
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Anexo B. Grupos funcionales caracteristicos de los POEs

VIBRACION DE LA

TENSION
ONDA [cm]
3500-3200
O-H

1070-990

3006

Cc=C 1241

723

Cc=0 1742

Cc-O 1176

O-CHs 1438

DESCRIPCION

Pertenece a la molécula
del TMP y a la de biodiesel,
ya que la estructura tiene
grupos OH en el carbono
12.

Corresponde a la
estructura del AH, son las
vibraciones de
alargamiento, balanceo y
deformacién del grupo
funcional en posicién cis
en el carbono.
Corresponde a la
estructura del AH, es la
vibracién de alargamiento.
Pertenece a la vibracion
del alargamiento del metil -
éster.

Pertenece a la vibracion de
alargamiento del metil-

éster.
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Anexo C. Termogramas del disefio de experimentos para el catalizador AMB

Las graficas mostradas pertenecen a los resultados de TGA para el disefio de

experimentos con el catalizador AMB y su respectivas replicas.
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Anexo D. Termogramas del disefio de experimentos para el catizador MOR

Gréficas de los resultados obtenidos por TGA para el disefio de experimento del
catalizador MOR y su respectivas replicas.

170°C, 0.6% 170°C,0.4%
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Anexo E. Porcentajes de pérdida de masa para experimentos preliminares y

biolubricantes

170°C Biodiésel 70,97% 70,97%
MOR Mono-TMP 20,08% 29,03%
H [)
0,50% Di-TMP 3,07%
Tri-TMP 5,88%
170°C Biodiésel 71,80% 71,80%
ZSM-5 Mono-TMP 18,03% 28,20%
Ha o,
0,50% Di-TMP 4,35%
Tri-TMP 5,82%
170°C Biodiésel 77,32% 77,32%
o Mono-TMP 13,63% 22,68%
Di-TMP 3,76%
0,50%
Tri-TMP 5,29%
170°C Biodiésel 64,50% 64,50%
AMB Mono-TMP 22,76% 35,50%
Ha o,
0,50% Di-TMP 6,81%
Tri-TMP 5,93%
140°C Biodiésel 74,79% 74,79%
Blanco Mono-TMP 18,81% 25,21%
HA o,
0,50% Di-TMP 2,70%
Tri-TMP 3,70%
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170°C Biodiésel 67,02% 67,02%
BAN-1 Mono-TMP 23,63% 32,98%
R o,
0,60% Di-TMP 0,00%
Tri-TMP 9,35%
170°C Biodiésel 68,75% 68,75%
BANR-1 Mono-TMP 16,78% 31,25%
R o,
0,60% Di-TMP 6,63%
Tri-TMP 7,84%
170°C Biodiésel 65,20% 65,20%
A Mono-TMP 20,06% 34,80%
Di-TMP 8,50%
0,40%
Tri-TMP 6,24%
170°C Biodiésel 76,03% 76,03%
BANR-2 Mono-TMP 13,55% 23,97%
R o,
0,40% Di-TMP 4,11%
Tri-TMP 6,31%
140°C Biodiésel 80,80% 80,80%
BAN-3 Mono-TMP 11,66% 19,20%
Di-TMP 9
0,60% i 3,86%
Tri-TMP 3,68%
140°C Biodiésel 80,34% 80,34%
BANR-3 Mono-TMP 11,79% 19,66%
Di-TMP 9
0,60% i 3,96%
Tri-TMP 3,91%
140°C Biodiésel 79,45% 79,45%
BAN-4 Mono-TMP 11,46% 18,55%
HR o,
0,40% Di-TMP 3,09%
Tri-TMP 4,00%
140°C Biodiésel 82,40% 82,40%
BANR4 Mono-TMP 9,89% 17,60%
Di- 9
0,40% i-TMP 3,95%
Tri-TMP 3,76%
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S Biodiésel 72,31% 72,31%
B7-1 Mono-TMP 13,91% 27,69%
H o,
0,60% Di-TMP 8,49%
Tri-TMP 5,29%
170°C Biodiésel 74,75% 74,75%
BZR-1 Mono-TMP 17,21% 25,25%
H o,
0,60% Di-TMP 2,69%
Tri-TMP 5,35%
170°C Biodiésel 78,63% 78,63%
7 Mono-TMP 14,43% 21,37%
Di-TMP 2,26%
0,40%
Tri-TMP 4,68%
170°C Biodiésel 81,14% 81,14%
B7R-2 Mono-TMP 14,05% 18,86%
Ha o,
0,40% Di-TMP 2,03%
Tri-TMP 2,79%
140°C Biodiésel 85,81% 85,81%
B7.3 Mono-TMP 8,63% 14,19%
Di-TMP 2,569
0,60% . 6%
Tri-TMP 3,00%
140°C Biodiésel 84,85% 84,85%
BZR-3 Mono-TMP 10,58% 15,15%
Di-TMP 2,649
0,60% ! 64%
Tri-TMP 1,93%
140°C Biodiésel 87,57% 87,57%
B7-4 Mono-TMP 7,97% 12,43%
HA o,
0,40% Di-TMP 2,00%
Tri-TMP 2,46%
140°C Biodiésel 87,88% 87,88%
BZR-4 Mono-TMP 7,94% 12,12%
Di- 2,499
0,40% i-TMP ,49%
Tri-TMP 1,69%
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Anexo F. Andlisis de IR para el catalizador AMB:

En la siguiente grafica se puede encontrar: a) Catalizador antes de la reaccion, b) Catalizador después de la reaccion

a 170 °C, c) Catalizador después de la reaccion a 140 °C
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Se realizaron andlisisis de IR de la AMB antes y despues de la reaccion de los POEs a 140 y 170 °C para observar
posibles cambios en la estructura del catalizador. Para recuperar la MOR se paso la muestra de biolubricante por
papel filtro, en presencia de vacio para ayudar al paso del biolubricante por el papel, despues se lavo con etanol para
retirar biolubricante residual en la estructura del catalizador y se dejo secar por 24 h en el horno para eliminar los
residuos de etanol. Los picos resaltados como 1, 2 Y 3 son caracteristicos del los POEs, es decir, que hay residuos

de este en el catalizador después del proceso de lavado.
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Anexo G. Andlisis de IR para el catalizador MOR:

En la siguiente grafica se puede encontrar: a) Catalizador antes de la reaccion, b) Catalizador después de la reaccion

después de 170 °C, c) Catalizador después de la reaccion después de 140 °C
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Se realizaron analisisis de IR de la MOR antes y despues de la reaccion de los POEs a 140y 170 °C para observar
posibles cambios en la estructura del catalizador. Para recuperar la MOR se realizo el proceso de lavado de igual
forma que con la AMB. Los picos resaltados como 1, 2, 3 y 4 son caracteristicos del los POEs, es decir, que hay
residuos de éste en el catalizador después del proceso de lavado.
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Anexo H. Resultados analisis estadistico ANOVA para el disefio experimental.

Tabla H1. Andlisis estadistico ANOVA para la respuesta de conversion

Modelo 1323,96 189,14 25,07 <0,0001
A-Temperatura 1085,70 1 1085,70 143,92 <0,0001
B-Cantidad de 37,64 1 37,64 4,99 0,0560
catalizador

C-Catalizador 161,67 1 161,67 21,43 0,0017
AB 29,48 1 29,48 3,91 0,0834
AC 1,28 1 1,28 0,1693 0,6916
BC 7,59 1 7,59 1,01 0,3452
ABC 0,5929 1 0,5929 0,0786  0,7863
Error 60,35 8 7,54

Total 1384,31 15

Figura H1. Diagrama de Pareto
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Anexo |I. Normas de métodos de pruebas

Norma Nombre

Productos derivados del
a petréleo, liquidos transparentes y
opacos, determinaciéon de la
viscosidad cinematica y calculo
de la viscosidad dinamica.

ISO 310
1994

Petréleo crudo y productos
petroliferos liquidos ,

ISO 3675 determinacion de densidad en el
1998 . .
laboratorio, método del
hidrometro
ASTM
E14214 Norma Europea para biodiésel
2008
Método de prueba estandar para
AT | eeacn e eecosiac
D445-17 a .
transparentes y opacos (y calculo
de la viscosidad dinamica)
Método de prueba estandar para
ASTM densidad y densidad relativa

D1217-15 (gravedad especifica) de liquidos
por Bingham Picnométro.

Préactica estandar para calcular el

ASTM indice de viscosidad a partir de la
D2270 | viscosidad cinematicaa40°Cy
100°C
ISO 3448 . . . .
1992 Clasificacion de viscosidad ISO

Descripcion
Especifica el procedimiento para determinar
la viscosidad cinematica, al medir el tiempo
que un volumen de liquido fluye bajo
gravedad a través de un viscosimetro capilar
de vidrio calibrado. La viscosidad dindmica
se puede obtener multiplicando la viscosidad
cinematica medida por la densidad del
liquido.

Especifica el procedimiento que se debe
realizar para medir la densidad a 15 °C a
productos derivados del petréleo o liquidos
opacos.

Especifica los requisitos que debe cumplir el
biodiésel para ser un producto aceptado
comercialmente y los métodos de prueba

que se deben aplicar.

Especifica el método para medir la
viscosidad cinematica de productos
derivados del petrdleo, y algunos materiales
no relacionados con el petréleo que se usan
como lubricantes. Se utiliza para estimar las
condiciones 6ptimas de almacenamiento,
manipulaciéon y funcionamiento.

Especifica el método para medir la densidad
de hidrocarburos puros o destilados de
petrdleo con temperaturas de pruebas de 20
y 25°C, que se puede usar con otras
propiedades para caracterizar el producto.

Especifica el método para calcular el indice
de viscosidad de los productos derivados
del petréleo, como los aceites lubricantes, y
los materiales relacionados a partir de sus
viscosidades cinematicas a 40 °C y 100 °C y
correlaciones.

Establece un sistema de clasificacion de
viscosidad para lubricantes liquidos
industriales y fluidos. relacionados, incluidos
aceites minerales utilizados como
lubricantes, fluidos hidraulicos, aceites
eléctricos y para otras aplicaciones
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Anexo J. Norma ASTM E14214: 2008. Especificaciones del biodiésel.

Tabla 2. Morma Europea para Biodiésel en 14214 - 2008
Lirmile
Propiedad Unidad Método de prusha
Min Max

Comienido de &ster BES en 14103
Punto de inflamacidn 01 g €N is0 2713

&N 150 2574
Canlenido te metanal 02 % imim) B0 14110
Contenido de agua ] mgikg &0 i50 12937
Valr acido 0.5 mg KOH i g BN 14104
Centza suifatada (il  fmim) i50 07
Cormsitn [dmina de cobre a1 &1 i50 2160
R de carbano (10% residuo dist.) 0% % (mim) &N {50 10370
Cantaminacian icial H mgikg Bn 13
Denmdad 2 18°C BED ] kgma :2 :ﬁ?:::ﬁ
Viscosidad cnematica 18 L mmis &N {50 3104
himen de cetana L] &0 i50 5168
Estabildad de cxidacitn, 110°C E Foras an 14
(ilcenina libne fg20 % (mim) :2 ::E
Ghcenna total 0240 % (mim) BN 14108
Conienido de monoglicéridos 0.8 % (mim) BN 14108
Conienido de diglicéridos 02X % (mim) BN 14108
Canienido de trighcéndos 02X % (mim) BN 14108
indice de yoda 1@ gyoda/ 100 g &N 1411
Comienido te dcdo linglénico 12 % (mim) BN 1410
Comenido de fame con 2 4 enlaces dobles 1 % (mim)

en 14108
Medales Grupo | (Na + K) & mgi BN 14108

en 14538
Metales Grupo Il (Ca + Mg) 1 mgiy BN 1483
o o
Contenida de st 4 myig &N 14107

Fuente: KNOTHE, Gerhard. Calidad del combustible biodiésel y la norma astm.
Revista Palmas, 2010, vol. 31, no especial, p. 162-171.



Anexo K. Clasificaciéon de Viscosidad ISO

fﬁrgg;di?j Viscosidad cinematica a 40 °C
media min Max
mm2/s mm2/s mm2/s
ISOVG 2 2,2 1,98 242
ISOVG 3 3,2 2,88 3,52
ISOVGS 4.6 4,14 5,06
ISOVG7T 6.8 6,12 7.48
ISO VG 10 10 9 1
ISO VG 15 15 13,5 16,5
ISO VG 22 22 19,8 24,2
ISO VG 32 3z 28,8 35,2
ISO VG 46 46 41,4 50,6
ISO VG 68 68 61,2 74,8
ISO VG 100 100 a0 110
ISO VG 150 150 135 165
ISO VG 220 220 198 242
ISO VG 320 320 288 352
ISO VG 460 460 414 506
ISO VG 680 680 612 748

ISOWVGE1.000 1000 800 1100
ISOVG 1.500 1500 1350 1650

Fuente: MONTERO, Br Andreina Margarita Felix. Disefio, Desarrollo e
implementacion de un catalogo de aplicaciones industriales SKF.



