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RESUMEN

TITULO: DESARROLLO DE UN SISTEMA MEDIANTE TURBIDJMETR[A PARA LA EVALUACION
DE FORMACION DE HAZE A DIFERENTES TEMPERATURAS

AUTOR: CAMILA ANDREA PEDRAZA PARRA™

PALABRAS CLAVES: Biodiesel, precipitados, haze, turbidimetria, sedimentacion

DESCRIPCION:

La presencia de precipitados insolubles (haze) en el biodiesel de aceite de palma ocasiona el
taponamiento de filtros e inyectores en motores, por tal razén, es necesario indagar sobre métodos
para su cuantificacion. La turbidimetria puede ser utilizada para determinar la concentraciéon de
haze, puesto que, el andlisis turbidimétrico mide la disminucién de la intensidad de los rayos
incidentes causada por la dispersiéon de particulas presentes. Por lo tanto, la variacion de la sefial
de turbidimetria puede ser asociada a una variacién en la concentracion de material particulado
suspendidos en un liquido.

En este trabajo se desarrolla una unidad piloto para cuantificar el haze en el biodiesel usando
turbidimetria. Se encontraron las mejores condiciones de agitacién y altura de la sonda para medir
la concentracién de precipitados de manera reproducible, sin alteraciones en la sefial por presencia
de vortex y/o burbujas dentro de la matriz. En esas condiciones, se construyd una curva de
calibracién para relacionar la sefal de turbidez con la concentracién de haze (0 — 170 mg/L). La
curva fue probada a diferentes temperaturas y por analisis estadistico se encontré que la sefial de
turbidez no es afectada con esta variable.

Para la validacion del sistema se aplicaron las pruebas D7501 y D7321 a dos lotes de biodiesel
comercial provenientes de Ecoflores y conteniendo respectivamente, 157,7 y 104,3 mg/L. Se
encontrd que la cantidad de haze predicha por la curva de calibracion es inferior al obtenido por la
norma D7321, siendo la diferencia entre ellas mas importante para mayores concentraciones de
haze. La subestimacién de la concentracion de material particulado obtenida por turbidimetria se
explica por la existencia de problemas de sedimentacion en el sistema, los cuales son mas
importantes cuando la concentracion de material particulado es superior a 100mg/L.

" Proyecto de grado
Facultad de ingenierias fisicoquimicas. Escuela de ingenieria quimica. Director: Maria Paola
Maradei Garcia, Ph.D; Codirector: Liliana Cristina Mendoza Flérez, ingeniera quimica.



ABSTRACT

TITTLE: DEVELOPMENT OF A SYSTEM BY TURBIDIMETRY TO MONITORING HAZE IN PALM
BIODIESEL TO DIFFERENT TEMPERATURE

AUTHOR: CAMILA ANDREA PEDRAZA PARRA”

KEY WORDS: Biodiesel, turbidimetry, haze, sedimentation.

DESCRIPTION:

The insoluble precipitates (haze) in palm oil biodiesel cause the plugging of filters and injectors in
motors; therefore, it is necessary to inquire methods for haze quantification. Turbidimetry can be
used to determinate haze concentration because turbidimetric analysis measures the diminution of
intensity of incident rays, caused by the dispersion of present particles. Thus, variation in the
turbidimetric signal can be associated with a variation in the concentration of particulate material
suspended in a liquid.

In this job a system is developed to quantify the haze in the biodiesel using turbidimetry. . The best
conditions for mixing and high of the turbidimetry probe were found to measure the concentration of
precipitated reproducibly. Inside of the organic matrix was no presence of vortex and/or bubbles
that affect turbidity signal. A calibration curve was constructed under these conditions, the turbidity
signal was related to haze concentration (0-170 mg / L). The curve was tested at different
temperatures and a statistical analysis found that the turbidity signal is not affected by this variable.

To validate the system were applied the D7501 and D7321 tests to two lots of commercial biodiesel.
The biodiesel from Ecoflores. The haze was found 157.7 and 104.3 mg / L, respectively. It was
found that predicted quantity of haze using the adjusted model to the equation of the calibration
curve is lower than the obtained by the D7321 test, being more significant the difference at higher
concentrations of particulate material. The underestimation of the concentration of precipitates
obtained by turbidimetry could mean the existence of sedimentation problems in the system, which
are more important when particulate material is over 100mg/L.

 Project of grade
Physicochemical engineering faculty, School engineering chemical, Director: Maria Paola Maradei
Garcia, Ph.D; Codirector: Liliana Cristina Mendoza Flérez, ingeniera quimica.
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INTRODUCCION

Actualmente, la sociedad afronta una grave crisis ambiental que ha traido como
consecuencia el calentamiento global; este fenomeno climatico es causado por la
emision de gases de efecto invernadero debida, en gran parte, al uso intensivo de
combustibles fosiles. Para contrarrestar esta situacion se ha impulsado la
busqueda de alternativas energéticas, como la produccién de combustibles de

origen renovable.

El biodiesel se ha impuesto como fuente de energia sustituta al diesel,
reemplazando su uso en motores de combustién interna (Ong et al.,, 2011) y
aportando ventajas frente al diesel por su baja toxicidad, su elevado valor del flash
point (no inflamable), su biodregradabilidad, su bajo contenido de sulfuros y una
menor cantidad de sustancias contaminantes emitidas (compuestos aromaticos,
CO y material particulado) (DUNN, 2009). Estas ventajas han hecho que el
biodiesel se haya impuesto en el mercado mundial frente al uso de combustibles
de origen no renovable, provocando un aumento de su produccion de 342865
barriles en el afio 2001 a 1897202 barriles en 2011 (INDEPENDENT STATISTICS
& Analysis US. Energy Information Administration., 2012).

El biodiesel es un biocombustible obtenido por un proceso de transesterificacion a
partir de lipidos de origen animal o vegetal, los cuales reaccionan con un alcohol
de cadena corta, en presencia de un catalizador, produciendo una mezcla de
metilésteres de &cidos grasos (biodiesel o FAME, por sus siglas en inglés)
American Society for Testing and Materials (ASTM D6751, 2012).

A partir de 2004, Colombia se vincula a la produccion de biocombustibles

mediante la ley 939 que estimula la produccion y comercializacion de

11



biocombustibles para el uso en motores diesel. Adicionalmente, el 31 de marzo de
2008 se aprueba el documento CONPES 3510, el cual capitula los lineamientos
para la promocién de la produccion sostenible de biocombustibles (MINISTERIO
DE MINAS Y ENERGIA, 2008). Con las politicas establecidas en el pais y el
aumento de demanda de biodiesel en el mercado nacional e internacional, la
industria de biocombustibles ha orientado su produccion usando como materia
prima el aceite extraido de palma africana que ha demostrado técnicamente tener
un rendimiento de aceite mas alto por area sembrada con respecto a otro tipo de
oleaginosa (MESA Dishington, 2010). Como resultado, en el afio 2012 se alcanzé
una produccion de aproximadamente 490 kton de biodiesel de aceite de palma
segun estadisticas de la Federacion Nacional de Biocombustibles de Colombia
(FEDEBIOCOMBUSTIBLES, 2013).

El biodiesel puede ser utilizado puro (B100) o mezclado con diesel (BXX, dénde
XX designa el porcentaje en volumen de biodiesel en el diesel segun la norma
(ASTM D6751, 2012)). ElI B100 debe cumplir las especificaciones establecidas por
la ASTM D6751 o la EN14214 (Tabla 1) para garantizar su 6éptimo desempefio. Sin
embargo, la satisfaccién de dichos estandares de calidad se dificulta debido a las
propiedades y composicion del biodiesel, ademas del tiempo y las condiciones de
almacenamiento (presion y temperatura). Como se muestra en la Tabla 1, el
biodiesel de palma tiene un punto de nube relativamente alto, esto permite que la
formacion de sélidos se vea favorecida en ciudades o ambientes con temperaturas
alrededor de los 15°C.

La naturaleza de los compuestos minoritarios y agentes contaminantes que se
forman en el biodiesel difiere de la materia prima utilizada y del proceso de
transesterificacion y refinaciéon en su produccion. Los compuestos minoritarios son
componentes que naturalmente se encuentran en el aceite, mientras que los
agentes contaminantes se presentan durante el proceso de produccion del

biodiesel, ya sea como consecuencia de la transformacion incompleta del aceite
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en biodiesel o debido a reacciones alternas. Dentro de los compuestos
minoritarios se hallan tocoferoles, fosfolipidos, esteril glucésidos (EG), clorofila,
vitaminas solubles en grasa y algunos hidrocarburos (Dunn, 2009; Moser, 2009).
Por otro lado, los agentes contaminantes mas comunes son agua, monoglicéridos
(MG), é&cidos grasos libres, diglicéridos, triglicéridos, glicerol, alcohol, sales de
sodio o de potasio y material insaponificable (Moser, 2009; Dunn, 2012).

biodiesel

Tabla 1. Propiedades fisicas y quimicas del de palma vy

establecidas por las normas ASTM D6751 Y EN 14214 (Kim et al., 2012).

Propiedades Unidades Biodiesel ASTM EN 14214
de palma D6751
Densidad a 15°C kg/m® 879,3 860 - 900 860 - 900
Numero de cetano - 52 47 min. 51 min.
Viscosidad a40°C  mm?/s 4,9 1,9-6,0 3,5-5,0
Flash point °C 181 130 min. 120 min.
Punto de nube °C 15 -3alz -
Punto de °C 14 -15a10 -
congelacion
Poder calorifico kJ/kg 39,84 - -
Destilacion a 90% °C 335 360 max. -
Contenido de agua wit% 0,03 0,030 max. 0,050 méx.
Contenido de wit% 0,0066 0,020 max. 0,030 max.
cenizas
Carbén residual wit% 0,07 0,05 max. -
Acidez mgKOH/g 0,33 0,8 méx. 0,5 méx.
Contenido de mg/kg 1,1 10 max. 10 max.
azufre
Contenido de % 95 - 98 - 96,5 min.
FAME
Glicerina total wt % 0,15-0,28 0,24 0,25
Glicerinalibre wt % 0,007 0,02 méx 0,02 méx.
Monoglicéridos wt % 0,45 - 0.8 max.
Diglicéridos wt % 0,03-0,51 - 0,2 méx.
Triglicéridos wt % 0,04 - 0,2 max.
Fosforo mg/kg 0,19 10 méx. 10 max.
Contaminantes mg/kg 8,9 - 24 max.
totales
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Investigaciones realizadas han encontrado que los precipitados formados en
biodiesel de palma se componen principalmente de mezclas de MG (Tang et al.,
2008; Chupka et al., 2012), mientras que Bondioli et al. (2008) hallaron una mezcla
de EG en los precipitados. Estos ultimos, se siguen observando incluso después
de calentar el biodiesel hasta los 40°C y estar almacenados durante meses.

La presencia de agentes contaminantes como monoglicéridos saturados y
compuestos minoritarios como los EG hace que el punto de nube se eleve
significativamente y la formacion de precipitados se facilite. La combinacion de
dichos precipitados insolubles en el biodiesel se denomina haze. El haze es
responsable del taponamiento de filtros e inyectores en motores, por tal razon es

necesario su deteccion y posterior eliminacion.

En respuesta a la identificacion de la presencia de haze en el biodiesel se han
establecido diferentes métodos de prueba para la cuantificacion de estos
agregados (ASTM D7321, 2011) y la medicion del potencial de obstruccion de
filtros del biodiesel (ASTM D7501, 2012). Sin embargo, la viabilidad del método
propuesto por la norma ASTM D7501 (llamado Cold Soak Filtration Test o CSFT,
por sus siglas en inglés) es limitada debida principalmente a problemas de
reproducibilidad; la desviacion estandar puede alcanzar alrededor de 30%p, a
concentraciones de 70ppm de haze (Ortiz C., 2013, Pfalzgraf et al., 2007). A lo
anterior se suma que el tiempo de filtrado limitante para el uso del biodiesel como
combustible fue establecido empiricamente (DUNN, 2009) y sin tener en cuenta el
tipo de materia prima utilizada en la fabricacion de éste (segun la norma el tiempo

de filtracion no debe ser mayor de 360s).

Chupka et al. (2012) estudiaron la influencia de agentes contaminantes en las
propiedades del biodiesel de canola y soya encontrando que la presencia de MG
afecta significativamente las propiedades a bajas temperaturas, segun su

concentracion en el biodiesel. Altas concentraciones de MG causan la falla de la
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prueba de enfriamiento y filtrado (CSFT) (ASTM D7501, 2012) haciendo que el

tiempo de filtrado exceda el tiempo limite propuesto en la prueba.

Kim et al. (2012) estimaron un 49,16%p de &cidos grasos insaturados en biodiesel
de palma, que comparado con biodiesel de soya, canola, jatropha, colza, semilla
de algodén y residuo de aceite de cocina, tuvo la mayor temperatura para la
prueba de obstruccién de filtro. Ademas, evaluaron el comportamiento de biodiesel
de las diferentes fuentes y en mezclas de diferentes proporciones encontrando
gque mezclas de biodiesel de palma (B10 y B20) obstruyen los filtros de los

motores a -20 y -16 °C.

En su investigacion, Lin et al. (2011) evaluaron el impacto de los MG saturados en
la formacion de precipitados en el biodiesel de canola. Asimismo, indagaron la
influencia de los jabones, la glicerina y los MG en la prueba de enfriamiento y
filtrado, encontraron que con una concentraciéon de MG saturados por encima de
0,26%p, aumenta el tiempo de filtrado y disminuye la reproducibilidad de la

prueba.

Selvidge et al. (2007) encontraron que por encima de 0,45%p de MG, el biodiesel
de soja falla la prueba de enfriamiento y filtrado. Tras el almacenamiento a bajas
temperaturas y después de una evaluacion de los sélidos floculantes aislados en
el biodiesel, hallaron una concentracién hasta cien veces mayor de MG saturados
(monopalmitina y monoestearina) en el biodiesel en su forma liquida. Mientras
que, Pfalzgraf et al. (2007) sefialaron el aumento del punto de nube del biodiesel

de soja al aumentar la concentracion de MG, jabdén y agua en el biodiesel.

El conteo y la prediccion de dicho material suspendido pueden realizarse mediante
la técnica de analisis gravimétrico. Esta consiste en la separacion fisica de la fase
liquida y la fase sdlida. Sin embargo, aplicar esta metodologia requiere de mucho
tiempo y trabajo (PARSONS, 1963).

15



Por otra parte, dado que los componentes del haze se encuentran en
concentraciones de ppm, su deteccion y cuantificacion se dificulta, haciendo
necesaria la indagacion de métodos alternativos para su seguimiento. Los
métodos Opticos, como la turbidimetria, se caracterizan por no destruir la muestra,
ser poco invasivos, faciles de instalar y arrojar resultados rapidos y confiables
(Rabesiaka et al., 2011).

En este trabajo se propone usar el andlisis turbidimétrico como método
experimental para predecir la formacion y cuantificar dicho contaminante en el
biodiesel de aceite de palma. La turbidimetria puede ser utilizada para medir el
haze del biodiesel, ya que la presencia de soélidos sin disolver cambia las
propiedades Opticas del medio en el que se encuentran. Cuando un haz de rayos
luminosos incide paralelamente sobre una particula se produce la atenuacion de
éstos como consecuencia de la dispersion. Este fendbmeno no esta relacionado
con la pérdida de la intensidad de radiacion, sino con el cambio en la direccion de
propagacion. Las particulas suspendidas absorben, reflejan y transmiten la luz del
medio (Ver Figura 1) (BAZI, 2011). La suma de la energia absorbida por las
particulas, la difusion de la luz reflejada por las particulas y la transmisién debe

coincidir con la intensidad del rayo incidente (Bohren et al., 2004).
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Figura 1. Analogia entre los fenbmenos de reflexion y transmision y la

dispersion en una particula (Bohren et al., 2004).
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El analisis turbidimétrico mide la disminucion de la intensidad de los rayos
incidentes debido a la dispersion causada por las particulas (Morais et al., 2005)
de modo que depende de la cantidad de particulas suspendidas, de su tamafio y
de su forma, asi como de los indices de refraccion tanto de las particulas como del
medio. Es decir, cuando un rayo de intensidad lo atraviesa un medio de longitud L
y transmite posteriormente un rayo de intensidad I, la extincién de la intensidad de

la luz en la suspension, se describe por la expresion:

I
7, =L"1 logl—o
L

Doénde t; representa la medida de la turbidez del medio.

Con frecuencia, la turbidez mantiene una relacion lineal respecto a la

concentracion de particulas. Siendo posible aplicar la ley de Beer-Lambert:
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S =kLC

Doénde S: Absorbancia
k: coeficiente de extincién

C: concentracién de particulas

Estudios anteriores han utilizado la turbidimetria para la determinacion de la
distribucion del tamafio de particulas en suspensiones (Raphael et al., 1996), para
el seguimiento de la cristalizacion de soluciones (BAZI, 2011), también en la
determinacion de la curva de saturacion, la solubilidad y nucleacion primaria de

soluciones (Rabesiaka et al., 2011).

Schorsch et al. (1999) estudiaron la interaccion entre los componentes de un
sistema ternario conteniendo proteina de leche, goma de algarrobo y sucrosa;
sistema que se comporta como una emulsion de agua. La turbidimetria sirvio
como herramienta para la deteccion de la formacion de fases en el sistema debido

a la incompatibilidad entre sus componentes.

La turbidimetria también ha sido empleada como mecanismo para la estimacion
de la concentracion de sélidos suspendidos (Pavanelli et al., 2005) debido a que el
material particulado suspendido y el tamafio de particula son parametros de
control importantes en el transporte de corrientes y en el almacenamiento. El

método turbidimétrico mostro resultados con baja desviacion y alta repetibilidad.

Zohrehvand et al. (2005) usaron la turbidimetria para lograr la caracterizacion de
cristales formados en dispersiones de polimeros, tanto en sistemas abiertos, como
cerrados, confirmando resultados encontrados por otros métodos (reometria y

microscopia).
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Mediante la medida de turbidez también ha sido posible la construccion del
diagrama de fases en mezclas de polimeros y la determinacion del punto nube.
Esto ultimo, midiendo la temperatura a la cual la desviacion de luz captada por el

turbidimetro disminuye considerablemente (Friedrich et al., 1996).

Adicionalmente, se ha utlizado la turbidimetria para estudiar sobre la
fragmentacion de cristales en diferentes soluciones en un reactor agitado. El
registro continuo del espectro de turbidez permitié la determinacion del mecanismo

de fragmentacion (Crawley et al., 1996).

Teniendo en cuenta las ventajas ofrecidas por la turbidimetria y de acuerdo a la
problematica existente con la presencia de haze en el biodiesel de aceite de
palma, este trabajo tiene como objetivo desarrollar una unidad piloto a escala
laboratorio para andlisis y cuantificacion de la formacion de haze usando la
metodologia de turbidimetria. La validacion de una herramienta para la
cuantificacion de sélidos suspendidos seria de gran utilidad para el control de
calidad del biodiesel de palma.
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1. METODOLOGIA

Figura 2. Metodologia desarrollada
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La Figura 2 muestra en resumen las etapas desarrolladas para la ejecuciéon de

este trabajo.

1.1 ANALISIS BIBLIOGRAFICO

Para el disefio de la unidad utilizada en el experimento se tuvieron en cuenta
modelos previamente implementados por Crawley et al., (1996) y Zhu et al. (2003)
(Figura 3), acoplando el sistema a las condiciones bajo las cuales se aplica la
norma ASTM D7501 y las caracteristicas fisicas y operacionales de la sonda de

turbidimetria y del bafio termostatado utilizado.
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Figura 3. Montaje propuesto por Zhu et al. (2003).

A: Agitador

B: Condensador

- C: Termémetro D:
Bafio termostato

E: Computador F:
Material aislante
G: Turbidimetro

H: Cristalizador

1.2 DISENO Y MONTAJE DE LA UNIDAD PILOTO

1.2.1 Pruebas preliminares. Con el objetivo de encontrar las caracteristicas mas
adecuadas para llevar a cabo el experimento se evaluaron diferentes condiciones

de agitacion del sistema y la ubicacion de la sonda de turbidimetria.

1.2.1.1 Agitacion del sistema. Para evitar la sedimentacion de los solidos en el
sistema y garantizar una mezcla homogénea, se evaluaron tres tipos de agitacion:
agitacion magnética, por inyeccion de nitrdgeno y agitacion mecéanica, todos en un

sistema de agua y arena como material particulado.

Para la agitacion magnética se probaron dos tipos de agitadores, uno de 2,5cm y
otro de 3cm de largo, cada uno en los niveles de velocidad (1,5 y 2,0), en una
plancha de calentamiento marca IKA C-MAGHS7. Estos niveles de mezcla fueron

escogidos debido a que no se formaba vortice en el momento de la agitacion.
Al inyectar N, se ensayaron dos velocidades de flujo del gas, 0,1 y 0,04 L/min. Al

final del tubo de inyeccidén de N, en la tapa del reactor se adaptaron secciones de

manguera siliconada de diferente longitud, una de 3,5cm y en otra ocasion, una de
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7,0cm (Ver Figura 4). A la manguera de 7,0cm se le realizaron una serie de
orificios a una distancia de 2cm entre cada uno, ubicando los orificios en direccion
a la base del reactor como se realiza en los sistemas de aireacion. Esto con el fin
de hacer que el gas circulara desde diferentes lugares y asi evitar la

sedimentacion.

Figura 4. Sistemas de inyeccién de nitrégeno ensayados: a) manguera de

3,5cm y b) manguera de 7,0cm con agujeros ubicados hacia abajo.

En cuanto a la mezcla mecanica, utilizando un agitador de paletas, marca IKA
LABORTECHNIK RW20.n y una pala con hélices curvas de 3,5cm de largo
dispuestas en cruz, se probaron dos niveles de velocidad, 475 y 560rpm. La pala
se ubicd a aproximadamente 1cm de la base del reactor. Estas velocidades se
escogieron buscando que la agitacion no interviniera con la formacién de sélidos,
ya que si se usa una agitacion superior a 560rpm las medidas de turbidez serian
perturbadas constantemente, pues se observa la formacion de vortice y burbujas

que interfieren con la sefial del turbidimetro.

1.2.1.2 Ubicacion de la sonda de turbidimetria Al realizar algunos registros de
turbidez de un sistema de agua con diferentes tipos de material particulado como
arena y silicagel 60 (0,063 — 0,200mm, marca MERCK) se observé que la turbidez
medida variaba si la sonda se ubicaba a diferentes alturas en el reactor. Para
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seleccionar la altura adecuada para la medicién se tuvieron en cuenta dos niveles
(Figura 5); el primero denominado como la minima a 3cm del fondo del reactor,
puesto que era la altura minima necesaria para que el sensor quedara
completamente sumergido en el agua. La otra altura ensayada fue a 1cm por

debajo de la minima (a 2cm del fondo del reactor).

Figura 5. Esquema de la ubicacion de la sonda de turbidimetria segun la

altura: a) Altura minima y b) Sonda sumergida 1cm.

1.2.2 Unidad piloto La unidad implementada (Ver Figura 6) consta de un reactor
de vidrio de base redonda, con un diametro de 80mm, altura 140mm y con
capacidad de 670ml. La base redonda favorece la agitacion y asegura la
homogeneidad de la suspensién.

El reactor posee una chaqueta de calentamiento, también de vidrio de 104mm de
diametro y 170mm de altura. La chaqueta de calentamiento permite el control de
temperatura, utilizando un bafo termostatado marca LAUDA ref. LCK 4907, con

una mezcla etilenglicol-agua (50:50) como fluido refrigerante.

El reactor se encuentra suspendido en una base de acero inoxidable de alto por

ancho; 260x290mm. Ademas posee una tapa de acero inoxidable con un espacio
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céntrico circular, para la ubicacién de la sonda de turbidimetria. Asimismo, la tapa
tiene dos orificios de 11mm de diametro cada uno (los detalles del disefio de la

tapa se especifican en el Anexo A).

A través de uno de los orificios ingresa nitrdgeno al reactor usando una extension
cilindrica que llega a 12,5mm de la base del reactor. Este sistema tiene como
funcion asegurarse de que el gas inyectado burbujee en la suspension y asi
garantizar una atmésfera inerte durante la operacién de acuerdo con la norma
ASTM D7501. El otro orificio se utiliza para adaptar el sistema de agitacion. Este
consta de un agitador mecénico de acero inoxidable con hélice en cruz de 3,5cm

de largo que funciona a 560rpm.

Figura 6. Montaje de la unidad de seguimiento por turbidimetria

El monitoreo de la formacién de haze se realiza utilizando una sonda con sensor
de turbidimetria modelo HI-7639829 marca HANNA. El sensor funciona con un
sistema de espejos y posee una precision de + 0,3FNU. (Ver ANEXO E para

especificaciones de la sonda de turbidimetria)
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El reactor se encuentra aislado luminicamente utilizando un textil negro que lo
cubre, asegurando que la radiacion dispersa por las paredes y la luz externa no

interfiera con las medidas de turbidez.

1.3 PUESTA EN MARCHA DE LA UNIDAD PILOTO

Para la puesta en marcha se trabajo con biodiesel obtenido de Ecodiesel
Colombia S.A.

1.3.1 Destilaciéon de biodiesel La destilacion del biodiesel fue realizada usando el
montaje mostrado en la Figura 7, para garantizar la hermeticidad del montaje se
utilizé silicona de vacio y teflon en las uniones. La cantidad necesaria de biodiesel
destilado para las pruebas de turbidimetria fue alcanzada realizando varias
destilaciones, para cada una de ellas se utilizaron 100ml de biodiesel en el
sistema de destilacion junto con esferas de vidrio, las cuales permiten una
ebullicibn mas uniforme. La destilacién fue realizada a una presion de vacio de
85kPa y una temperatura de vapores de 228°C, logrando la destilacion del 90%

del biodiesel presente en el balén.

Figura 7. Montaje para la destilacion de biodiesel
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1.3.2 Curva de calibracién Inicialmente, el reactor se carg6é con 300ml de
biodiesel de palma destilado para después realizar su cierre de manera adecuada.
Posteriormente, se encendio el bafio termostatado para mantener una temperatura
de 25°C, cuidando que las mangueras estén debidamente conectadas a la entrada
y salida de la chaqueta de enfriamiento. Con el biodiesel destilado dentro del
reactor y sin adicionar haze, se activé el sensor de turbidimetria y se registré el

valor de la turbidez cada 30 segundos durante 15 minutos (valor inicial).

Pasado este tiempo se agregd una cantidad determinada y debidamente pesada,
de haze, el cual fue cargado mediante apertura del reactor y posterior cierre, como
se indicé anteriormente. Este procedimiento se realiz6 consecutivamente hasta
alcanzar una concentracién de 170mg/L en el reactor. Estas concentraciones se
eligieron de acuerdo con los resultados obtenidos por Ortiz, 2013 para material

particulado en el biodiesel de palma.

Después de cada etapa de carga, el turbidimetro fue puesto en marcha cada 30
segundos durante 15 minutos, registrando un valor de turbidez para cada

concentracién de haze analizada.

Los solidos se mantuvieron en suspension mediante agitacion mecanica
constante. Durante el proceso se inyectd nitrdgeno vigilando que las burbujas no
fueran percibidas por el sensor, ya que estas provocan datos erréneos de turbidez.
Para lograr esto ultimo, tanto la zona que emite el rayo de luz como la que lo
percibe, se ubicaron en direccidon opuesta a la de inyeccion de nitrdgeno y por

donde se observaba que éste circula.

Para terminar con el experimento se cierra la valvula de suministro de N,, se
apaga el sistema de agitaciéon y el bafio, se desconectan las mangueras y se retira
el liquido refrigerante de la chaqueta. Se retira la sonda, se destapa el reactor y se

retira el biodiesel.
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1.3.3 Efecto de la temperatura en la curva de calibracién Para determinar la
influencia de la temperatura sobre la sefial de turbidimetria a una concentracion
constante de material particulado, se realizaron experimentos a diferentes
temperaturas y bajo las condiciones de agitacion e inyeccién de N, estipuladas
para el sistema. Especificamente, se registré la turbidez del biodiesel destilado
dopado con material inerte; silicagel 60 (0,063 — 0,200mm) marca MERCK, en tres
cantidades (0, 46,7 y 100mg/L) a 25, 35 y 45°C. El uso del material inerte se
justifica ya que no presenta fendmenos de formacion de nicleos o crecimiento de
éstos durante el cambio de temperatura; lo cual es posible encontrarlo con el haze
imposibilitando la observacién del efecto aislado de la temperatura sobre la sefial

de turbidimetria.

1.4 VALIDACION DEL SISTEMA

Utilizando muestras de 300ml de biodiesel de palma de diferentes lotes obtenidos
de Ecoflores S.A., inicialmente se realizé la medida de turbidimetria del biodiesel
estudiado (durante 15 min en lapsos de 30s), luego se procedié con la prueba
CSFT propuesta por la norma ASTM D7501, usando el sistema disefiado en este

estudio.

La prueba CSFT propone en una primera parte, borrar el historial térmico, es decir,
eliminar cualquier traza de haze que pueda existir dentro del biodiesel, para esto el
biodiesel se somete a 40°C durante 3 horas en atmodsfera inerte. Luego del
calentamiento para homogeneizarlo, el biodiesel permanece durante 24 horas a
25°C para después enfriarlo con el fin de forzarlo a formar haze, para lo cual el
biodiesel permanece a 4°C durante 24 horas. Finalmente, un nuevo calentamiento

hasta temperatura ambiente durante 4 horas homogeneiza la mezcla.
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Finalizada la prueba CSFT se filtra el biodiesel segun la norma (ASTM D7321,

2011) con el fin de determinar la cantidad de sdlidos presentes.

De acuerdo con la norma, para filtrar el biodiesel se utiliza una membrana de fibra
de vidrio de 47mm de didmetro y tamafio de poro 0,7um, previamente activada
(para activarla se lleva al horno a 90°C en una caja de Petri semiabierta durante

30 minutos). El montaje del sistema de filtrado se muestra en la Figura 8.

Figura 8. Sistema de filtracién de biodiesel (Norma ASTM D7321).

Tubo de vacio Reservorio

T
- ———
—_——
~.

Pinzas

Extracion de vacio
con bomba

Tubo de vacio

‘‘‘‘‘

Trampa de vacio Erlenmeyer de recepcién

Para determinar la cantidad de material particulado extraido del biodiesel la
membrana se lavé con n-heptano, con el fin de retirar el biodiesel presente.
Finalmente, la membrana se colocé en el horno a 115°C durante 45 min con el fin

de evaporar el n-heptano, se dejo enfriar y posteriormente se peso.
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2. ANALISIS Y RESULTADOS

2.1 PRELIMINARES

Los ensayos realizados bajo diferentes condiciones de agitacion y de ubicacion de
la sonda de turbidimetria, permitieron concluir las caracteristicas del sistema bajo
las cuales se generan las mejores circunstancias para el estudio de la formacion

de haze en el biodiesel.

2.1.1 Agitacion del sistema Las pruebas realizadas utilizando 300ml de agua
empleando agitacion magnética permitieron observar que el agitador al rotar en la
base del reactor intervenia y perturbaba la turbidez detectada, ya que su
movimiento dentro del reactor cruzaba constantemente la zona del sensor.

Debido a esto la implementacion de agitacion magnética se descarto.

Al implementar el sistema de inyeccion de N, con la manguera de 7,0cm no fue
posible lograr que el gas saliera por los agujeros hechos en ésta, pues el flujo
volumétrico no era suficiente. Al aumentar el flujo del gas a 0,1L/min se generaban
gran cantidad de burbujas y estas alteraban la sefial de turbidez, pues el sensor
percibe las burbujas como a cualquier material suspendido que dispersa el haz de

luz emitido por él.

Se optd por mantener el flujo de N, a 0,04L/min a través de la manguera de 3,5cm
de longitud, ya que esta posibilitaba direccionar el gas a un lugar especifico y no
alteraba la medicion de la turbidez, evitaba la sedimentacién de sélidos en dicha
zona y garantizaba una atmosfera inerte, requisito para la aplicacion de la norma

D7501. Sin embargo, en las zonas mas alejadas del suministro de N, se
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presentaban depoésitos de las particulas, por lo tanto, se sugirid el uso de un

agitador mecanico que mejorara la distribucion de las particulas en la suspension.

Los resultados de los ensayos con agitacion mecanica a 475 y a 560rpm se
muestran en la Figura 9. En dicha figura se observa la variacion de la turbidez
medida en FNU (Unidades Nefelométricas de Formacina, unidades que indican
que la lectura se realiza con una fuente de luz infrarroja con el detector ubicado a
90°) versus la concentracion de arena en el agua. Se observo que una agitacion a
475rpm no era suficiente para mantener el sistema con los sdélidos en suspension
homogénea, puesto que al aumentar la cantidad de arena en una concentracion
superior a 80mg/L de arena, esta se depositd ocasionando la disminucion de la
medida de turbidez, como lo representa el ultimo valor observado en la Figura 9.
Por el contrario, a una velocidad de 560rpm se percibié6 sedimentacion en una
zona determinada de la base del reactor, pero con el tiempo y el movimiento
continuo del liquido los sdlidos volvieron a elevarse. Adicionalmente, los valores
registrados a 560rpm muestran una aproximacion lineal bastante buena
(R*=0,9464).
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Figura 9. Variacion de la turbidez en funcion de la concentracién de material
particulado para diferentes velocidades de agitacién mecanica a 475 y 560

rpm.

10,00
9,00
8,00
7,00
6,00 [
5,00 3
4,00
3,00
2,00
1,00

,00

@ 560rpm

Turbidez [FNU]

W 475rpm

0 20 40 60 80 100 120
Concentracion de material inerte [mg/L]

2.1.2. Ubicacién de la sonda de turbidimetria La Figura 10 presenta el valor de
turbidez versus la concentracion de arena en agua. Como se puede apreciar, las
medidas fueron mas estables cuando la altura fue la minima (Ver Figura 5.a)
puesto que a esta altura se observa una variacion lineal de la sefial de turbidez
con el aumento de la concentracion de arena en el agua. La desviacion estandar
observada en este registro fue de 14,1% con una muy buena aproximacion a la
tendencia lineal (R*=0,9058).

Por otro lado, al sumergir la sonda 1cm por debajo de la altura minima se observé
una significativa variacion de la desviacion de la sefal de turbidez (desviacion
estandar de 47%) y una muy baja influencia de la concentracibn de material
particulado sobre la sefial de turbidez (aproximacién lineal con R%=0,6953), como

se observa en la Figura 10; permitiendo descartar esta posicion.
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Figura 10. Variacion de la turbidez en funcion de la concentracién de material

particulado para diferentes alturas de la sonda.
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2.2 CURVA DE CALIBRACION

En la Figura 11 se presenta la variacion de la turbidez expresada en FNU versus
la concentracién de haze en el biodiesel expresada en mg/L, la cual presenta una

tendencia lineal con una buena aproximacion (R?=0,998).
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Figura 11. Curva de calibracion para la determinacion de la variacion de la

turbidez en funcién de la concentracién de haze.
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La Figura 11 también presenta los intervalos de confianza al 95% de cada uno de
los puntos de turbidimetria medidos, éstos varian entre +0,1FNU permitiendo
asegurar que la curva de calibracion tiene un bajo porcentaje de incertidumbre y el
disefio de la unidad provee resultados fiables. (Los datos de la curva de
calibracion se muestran en el ANEXO C).

La curva de calibracion fue ajustada a un modelo lineal representado por la
Ecuacion 1.

FNU = 0,047 * %de haze +4,8975 (1)
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2.3 EFECTO DE LA TEMPERATURA EN LA SENAL DE TURBIDEZ

Con el fin de determinar si existe un efecto de la temperatura sobre la sefial de
turbidez que deba ser tenido en cuenta en la curva de calibracion se procedié a
realizar pruebas a tres temperaturas diferentes. En la Tabla 2 se presentan los
datos del promedio de turbidez a diferentes temperaturas para tres

concentraciones de silicagel en biodiesel.

Tabla 2. Turbidez registrada a 25, 35 y 45°C con diferentes cantidades de
silicagel.

Turbidez [FNU]

emperatura [°C] 25 35 45
Material Inerte [mg
0 51 51 51
47 5,8 6,0 5,8
100 6,8 6,8 6,7

La Tabla 2 muestra que el biodiesel sin silicagel (Omg/L) no presento variacion de
la turbidez al aumentar la temperatura. Sin embargo, al aumentar la concentracion
los valores tienen una pequefa variacion (0,1-0,2 FNU) comprendida dentro del
rango de precision de la sonda que es de + 0,3FNU. Para verificar la existencia de
una posible (0 no) influencia de la temperatura sobre la sefal de turbidez se

realizé un analisis de varianza (ANOVA) comparativo entre grupos.

Estipulando que se evallan tres factores de temperatura (representados por i en
las ecuaciones, alcanzando un valor total de factores k) y tres niveles de
concentracion de silicagel (representado por j, hasta un valor de muestras n). El
analisis comienza calculando la descomposicion de la variabilidad total

representada por la ecuacion 2:
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Y —-YV)?2= (Y;-YDi-n L, Y,-Y?% (2
S.C.T. = S.C. L - S.C.E.

Donde: S.C.T.:Suma de cuadrados total
S.C.1.: Suma de cuadrados Intra — Grupos

S.C.E.:Suma de cuadradros Entre — grupos

Se divide la descomposicién de variabilidad por la varianza (o%) (Ecuacién 3):

SCT. _SCL SCE.
62 62 o2

3)
En el caso de la hipétesis nula, la variabilidad entre-grupos no debe superar la
variabilidad intra-grupos, asi que el cociente dado por la ecuacion 4 debe ser

menor al factor F de cada nivel de significacion (F,):

__ S.CE.
T scl

n-k
i )

Asi que si F > F, los datos tienen una diferencia significativa estadisticamente. Si

F < F, Se acepta la hipotesis nula, diciendo que no existe diferencia significativa.

En el andlisis estadistico, cuando el valor-p de la razén-F es mayor o igual que
0,05, no existe una diferencia estadisticamente significativa entre las medias de
las variables analizadas con un nivel del 95,0% de confianza. La Tabla 3 presenta

los resultados del ANOVA y de la prueba F entre las medias.
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Tabla 3. ANOVA y prueba F de los datos de turbidez a diferentes

temperaturas con cantidades determinadas de silicagel.

Material _ Desviacion
_ Temperatura [°C] | Varianza Razon-F | Valor-P
inerte [mg/L] Estandar
0 25 0,0028571 | 0,0534522 0,47 0,6262
46,7 35 0,0028571 | 0,0534522 3,07 0,0914
100 45 0,0014286 | 0,0377964 0,8 0,4647

Como se muestra en la Tabla 3, el valor-p para las tres concentraciones
analizadas es mayor a 0,05, lo que permite concluir que la medida de turbidez no
se ve afectada por un cambio de temperatura. (Los analisis mostrados en la Tabla
3 fueron proporcionados por el programa STATGRAPHICS Centurion XVI).

Adicionalmente para corroborar la inexistencia de la diferencias significativas entre
medias se aplico el método de diferencia minima significativa (LSD) de Fisher,

cuyos resultados se presentan en la Tabla 4.

Tabla 4. Analisis estadistico para las pruebas realizadas a diferentes

temperaturas.
Diferencia . . +/-
Contraste | Diferencia _
significativa Limites
25-35 NO -0,067 1,67024
25 -45 NO 0,033 1,67024
35-45 NO 0,100 1,67024

Se observa que al comparar los datos en todas las combinaciones de temperatura
posibles, nuevamente se concluye que no existe diferencia significativa entre la
turbidez medida a cada una de las temperaturas en las que se realizaron las
pruebas.
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El LSD es un método de comparacién multiple de las medias de los datos. Tras
realizar la prueba F (explicada anteriormente) se procede a realizar la
comparacion entre los promedios de cada muestra Hy: u; = y; por una pruebat al
nivel de significancia «. (Las demas ecuaciones utilizadas para encontrar los

resultados mostrados en la Tabla 4 se encuentran en el ANEXO B).

Los resultados aqui presentados permiten demostrar el uso de la unidad piloto de

turbidimetria en sistemas de evaluacion de la formacién de haze no isotérmicos y

transitorios.

2.4 VALIDACION

La Tabla 5 muestra los datos de material particulado obtenidos por la norma
D7321 y los datos predichos por el modelo ajustado a la ecuacion 1.

Tabla 5. Analisis comparativo entre la determinacion del material particulado

segun lanorma D7321 y la curva de calibracion obtenida en este estudio.

) Cantidad de
Cantidad de haze
haze segun la
Lote de obtenido por la Desviacion
o . curva de
Biodiesel prueba de filtrado _ . [%]
— calibracion
m
J [mg/L]
Lote 1 157,7 136,2 13,5
Lote 2 104,3 93,7 10,1

Se observa en la tabla 5 que la cantidad de haze predicha usando la curva de
calibracion es siempre inferior al obtenido por medio de la norma, siendo la
diferencia entre ellas mas importante para mayores cantidades de haze filtrado,

como lo confirma el porcentaje de desviacion aqui calculado. Esta desviacion fue
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determinada como la diferencia entre las dos medidas con respecto a la medida
obtenida por la norma D7321 ya que segun estudios previos, (Ortiz C., 2013), la
reproducibilidad de la norma es alta; el autor reporta una desviacion estandar de
1,55%p a 95% de confianza.

La subestimacion de la concentracibn de material particulado obtenida por
turbidimetria podria significar que existen problemas de sedimentacion dentro del
sistema desarrollado en este estudio, los cuales son mas importantes cuando la
concentracién de material particulado es mayor, y que conllevan a un calculo de
concentracion en el biodiesel inferior al realmente existente. En otras palabras, se
puede pensar que parte del material particulado permanece en el fondo del reactor

y por lo tanto no es detectado por el turbidimetro.
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3. CONCLUSIONES

El disefio de la unidad piloto de turbidimetria cumple los objetivos del proyecto ya
gue permite calcular concentraciones de haze en biodiesel con buena
reproducibilidad (intervalos de confianza de +0,1FNU en la curva de calibracién).
Sin embargo, el sistema subestima la cantidad de material particulado a altas
concentraciones de éste, llegando a obtenerse desviaciones con la norma D7321

de hasta 13% en este estudio.

Al evaluar la turbidez respecto a la temperatura se pudo apreciar la no
dependencia estadisticamente significativa entre estas variables para las
concentraciones de 0, 46,7 y 100mg/L de haze en el biodiesel destilado. Lo que
permite considerar el uso de la unidad piloto de turbidimetria en sistemas de

evaluacion de la formacion de haze no isotérmicos y transitorios.
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ANEXOS

ANEXO A. Detalles de disefio de la tapa del reactor
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Detalles del disefio de la base del reactor
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ANEXO B. Descripcion método LSD

La prueba de diferencia minima significativa se realiza en dos etapas:

Etapa I: Es probar % * #1 = fi2 =--= Hi por |a prueba F de tamafio , si el
valor F no es significativo el andlisis termina en esta etapa. En caso de que el

valor F sea significativo se procede con la etapa Il.

Etapa Il: Se realiza la comparacion entre las medias de cada muestra por la

prueba t en cada nivel de significancia «.
Ho D = g

Primero se aplica la prueba t de student para la diferencia entre dos medias

cuando las varianzas no son diferentes:

Ry—

Con los grados de libertad (gl) del cuadrado medio del error (CME) (en un
gl=r(t—1), Donde r:nimero de repeticiones)y en un bloque gl = (r — 1)(t —

1).

Esta prueba determina el valor minimo necesario para considerar diferentes dos
tratamientos y lo utiliza para comparar los diferentes pares de medias que se
deseen evaluar. Los pares de medias que se comparan son los que han sido

planeados antes de ejecutar el experimento, por ello es una prueba para
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comparaciones planeadas. Supongamos que después de haber rechazado la

hipotesis global, con base en una prueba F de analisis de varianza, se desea

probar que %o T Hi = fr | para ! * i Esto puede hacerse empleando la

estadistica t.

Y se rechaza la hipétesis nula fo * Hi = fir g

: 2
|}’:’. __}’:"_| Z T CMEEZ .?'_!1
=1

En forma general para probar cualquier C’=Zi Gt (1 =1,2,...... 1) se plantea

la hip6tesis modo HpC'=10 y se rechaza Hy g

‘Z ':'J'ﬁi
‘Z Ciﬁ:‘

E r.:r."ﬂ,g,l delmgcwmste- =

£
o2

= 3am,g1.d£1m CMerror 2 I,,r_z

=1

Dénde:

Far2 Seentranste. = diferencia minima significativa (DMS),

”
£ 00(1 ~ 2 t — student

=2 = Percentil de la distribucién con grados de libertad

dados por los grados de libertad del error experimental y
Sceonfranste. = Desviacion estandar del contraste que para el caso de la diferencia de

dos medias muestrales es dado por:

) CME

R

a7



Como vemos el DMS depende del percentil t de la distribucion t-Student, el CME y
el numero de réplicas r. Sir es grande entonces el LSD sera pequeiio y permitira
detectar diferencias significativas pequefias, por otro lado si el CME aumenta para
unr fijo entonces la LSD es grande y se tiende a no detectar diferencias

significativas.

48



Haze [mg/L]
Prueba 1

ANEXO C. Datos de la curva de calibracion

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90| 100 110 120 130 140 150 160 170
52 5,2 58 6,3 6,7 7,3 78 8,3 9,6
52 5,2 58 6,3 6,7 7,3 7,8 8,3 9,6
53 5,2 5,8 6,3 6,7 6,9 7,3 7,8 8,3 9,6
5,1 52 58 6,3 6,7 6,9 7,3 7,8 8,3 9,6 10,8 12,6
5,2 52 58 6,3 6,7 6,9 7,3 7,8 8,3 9,3 96| 104 10,8 11,9 12,6
5,2 53 58 6,3 6,7 7,0 7,3 7,9 8,4 8,8 9,3 96| 104 10,8 11,9 12,6
5,2 5,3 58 6,3 6,7 7,0 7,3 7,9 8,4 8,8 9,3 96 105 10,9 11,9 12,6
52 54 58 6,3 6,7 7,0 74 7,9 8,5 8,8 9,4 9,7 105 10,9 120 12,6
52 5,4 5,8 6,3 6,7 7,0 74 7,9 8,5 8,9 94 97/ 105 103, 11,0 121 127
5,2 5,4 58 6,3 6,7 7,0 74 7,9 8,5 8,9 9,5 98 105 103 11,0 11,7] 121 127
5,2 9,9 58 6,3 6,7 7,0 74 7,9 8,5 8,9 9,6 98/ 106| 103 M| 11,7 121 128
5,2 9,9 58 6,3 6,7 7,0 7,5 7,9 8,5 8,9 9,7 99/ 106| 103| 12| 11,7] 122 128
5,2 9,9 58 6,3 6,7 7,1 7,5 7,9 8,5 8,9 9,7 99/ 10,7 103 13| 119 122 128
52 55 58 6,3 6,7 7,1 7,5 8,0 8,5 9,0 9,7 99| 10,7 104 13| 119 123 129
5,2 9,9 58 6,4 6,7 7,1 7,5 8,0 8,5 9,0 97 100| 10,7, 105 11,3, 119 124| 130
52 55 58 6,4 6,7 7,1 7,5 8,0 8,5 9,0 98| 100 10,7 106| 113| 119 125 13,0
5,2 55 58 6,4 6,7 7,1 7,5 8,0 8,5 9,1 98| 100 108| 106| 114| 120 126| 132
5,2 55 58 6,4 6,7 7,1 7,5 8,0 8,6 9,1 98| 10,1 109| 108| 115 121| 127 133
52 55 58 6,4 6,7 7.2 7,5 8,0 8,7 9,1 98| 10,1 109| 108| 116| 121| 128| 134
52 9,9 5,8 6.4 6,7 1.2 7,6 8,0 8,7 9.2 99| 102 109| 108| 116| 121| 129| 134
52 55 58 6,4 6,7 7,2 7,6 8,0 8,7 9,2 10,2| 11,0 109 16| 122| 129| 134
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Prueba 2

52 5,5 58 6,4 6,7 7,2 7,6 8,0 8,8 9,2 11,0 10,9] 116 122] 129

52 9,5 58 6,4 6,7 7,2 7,6 8,1 8,8 9,4 109 11,8] 124 129

52 55 58 6,4 6,7 7,2 7,6 8,1 8,9 9,4 109 119 125

52 5,5 5,8 6.4 6,7 73 7,6 8,1 8,9 11,0 119 125

52 9,9 5,8 6.4 6,7 73 8,1 8,9 111 11,9 126

5,2 9,9 58 6,4 6,7 7,3 8,1 8,9 11,1

5,2 9,5 58 6,4 6,7 8,9 11,5

52 9,5 58 6,4 6,7 11,5

5,2 53 6,1 6,9 8,8 8,8 93| 102| 103| 10,7| 120 11,7| 124 125
5,1 53 6,1 6,6 6,9 7,6 8,9 8,8 93| 102| 103| 10,7 120 11,8] 121| 125
5,2 53 58 6,1 6,6 6,9 7,6 8,1 8,9 8,9 93| 102 103| 10,7 120 11,8 121| 126
5,2 53 58 6,1 6,6 6,9 7,6 8,1 9,0 8,9 93| 102| 104| 108| 120 118 121| 127
52 5,3 58 6,1 6,6 6,9 7,6 8,2 9,0 8,9 93| 102| 104| 108| 111| 118] 121| 128
5,1 5,3 5,8 6,1 6,6 6,9 7,6 8,2 9,0 8,9 94| 102| 104| 108| 118 119] 121 128
52 9,3 5,8 6,1 6,6 6,9 7,6 8,2 9,0 8,9 94| 103| 104| 109| 118 119| 122| 128
5,1 53 58 6,1 6,6 7,0 7,6 8,2 9,0 8,9 94| 103| 104| 109| 118 119| 122| 128
5,1 53 58 6,2 6,6 7,0 7,6 8,2 9,0 8,9 94| 103| 105| 109| 118 119| 122| 129
5,2 53 58 6,2 6,6 7,0 7,6 8,2 9,1 8,9 94| 103| 105| 109| 118 119| 122| 129
52 5,3 5,8 6,2 6,6 7,0 1,7 8,2 9,1 9,0 94| 104| 105 10| 11,7 120] 123| 129
5,1 5,3 5,8 6.2 6,6 7,0 1,7 8,2 9,1 9,0 94| 104| 105 11,1 11,7 120] 124| 129
5,1 53 59 6,2 6,6 7,0 1,7 8,2 9,1 9,0 95 104| 105, 111 1,7, 120 124 132
52 54 59 6,2 6,7 7,0 7,7 8,3 9,1 9,0 95| 104| 106 11,1 11,7 120 125 132
52 54 59 6,2 6,7 7,0 7,7 8,3 9,2 9,1 95| 104| 106 11,1 116| 120 126| 132
5,1 54 5,9 6,2 6,7 7,0 7,8 8,3 9,2 9,1 95| 104| 106 11,1 116 120 127 133
5,1 54 5,9 6,2 6,7 7,1 7,8 8,3 9,2 9,1 95| 104| 106 11,1 116 120 127 133
5,1 5,4 5,9 6,2 6,7 7,1 7,8 8,3 9.2 9,1 95| 105 10,7 11,2| 116 120 127 133
5,1 54 59 6,2 6,7 7,1 7,8 8,3 9,2 9,2 96| 105 10,7 11,2| 15| 120 127 133
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PROMEDIO
DESVIA.
ESTANDAR
INTERV.
CONF.

5,1 54 59 6,2 6,7 7,1 7,8 8,3 9,2 9,2 9,6 10,7 11,2 11,5 121 128| 133

52 54 59 6,3 6,7 7,1 7,8 8,3 9,2 9,2 9,6 108 11,2| 11,5 121 128| 133

5,1 54 59 6,3 6,7 7,1 7,8 8,3 9,3 9,2 9,6 109 12| 114 121 128

5,1 54 5,9 6,3 6,7 7,1 7,8 8,3 9,3 9.2 9,6 109 12| 114 121 128

5,1 5,4 5,9 6,3 6,7 7,1 7,9 8,3 93 9.2 9,7 109 12| 113 121 129

5,2 5,4 59 6,3 6,7 7,1 79 8,3 9,3 9,3 9,7 109 13| 113 122 130

5,2 54 6,0 6,3 6,8 7,1 7,9 8,3 9,3 9,3 9,7 109 11,3] 11,1 122] 13,0

5,2 54 6,0 6,3 6,8 7,1 7,9 8,4 9,3 9,8 11,0 114 111 122] 13,0

5,2 6,0 6,4 6,8 7,1 8,4 9,4 9,8 11,0 114 111 122] 123

5,1 6,0 6.4 6,8 9,4 11,0 111 12,2

5,1 6.4 9,4 11,0 12,2

52 54 58 6,3 6,7 7,1 7,6 8,1 8,8 9,1 95| 10,1 106| 109| 114| 120 124| 129
0,0482 | 0,0985 | 0,0616 | 0,1022 | 0,0515| 0,1102 | 0,1787 | 0,1781 | 0,3251 | 0,1845 | 0,1794 | 0,3016 | 0,2257 | 0,3269 | 0,343 | 0,2068 | 0,3424 | 0,2902
0,0125| 0,0264 | 0,0163 | 0,0264 | 0,0137 | 0,0304 | 0,0503 | 0,0491 | 0,0887 | 0,053 | 0,0546 | 0,0965 | 0,0695 | 0,1019 | 0,1043 | 0,068 | 0,1095 | 0,0941
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ANEXO D. Registro de turbidez de lotes de biodiesel

Lote 1 Lote 2

11,3 9,3
11,3 9,3
11,3 9,3
11,2 9,3
11,2 9,3
11,3 9,3
11,3 9,3
11,2 9,3
11,3 9,3
11,3 9,3
11,3 9,3
11,4 9,3
11,3 9,3
11,2 9,3
11,3 9,3
11,5 9,3
11,0 9,3
11,2 9,3
11,7 9,3
11,3 9,3
11,2 9,3
11,3 9,3
11,0 9,3
11,2 9,4
11,0 9,4
11,2 9,4
11,3 9,4
11,3 9,4
11,1 9,4
11,3 9,4

PROMEDIO 11,3 9,3

DESVIACION

ESTANDAR 0,22 0,04

INTERVALO DE

CONFIANZA 0,08 0,02




ANEXO E Especificaciones de la sonda de turbidimetria

TURBIDITY
Range 0.0 to 99.9 FNU;
100 to 1000 FNU
Resolution 0.1 FNU from 0.0 to 99.9 FNU
1 FNU from 100 to 1000 FNU
Accuracy +0.3 FNU or £2 % of reading,
whichever is greater
Calibration  Automatic 1, 2 or 3 points at 0, 20 and 200 FNU, or custo
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