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Resumen

La Transesterificacion de aceites y grasas es un proceso que estd ganando mucho mas
interés en la industria de biocarburantes, esto debido, que en la actualidad suponen el
principal medio disponible capaz que reemplazar el uso de combustibles fosiles,
alcanzando aminorar las emisiones de gases de efecto invernadero. El presente estudio
tiene como objetivo transesterificar el aceite de ricino y realizar los respectivos andlisis
fisicoquimicos. Se obtuvo un biodiesel que no cumple con gran parte de los parametros
establecidos por la norma ASTM D-6751, como lo son la densidad y viscosidad
cinematica con una media 916.2 - 917.1 y 14.36 — 14.29 respectivamente; por otra parte,
los pardmetros como indice de acidez y humedad si cumplen con las especificaciones de
dicha norma, con una media de 0.47-0.56 y 0.043-0.027 sucesivamente. Concluyendo con
esto que el biodiesel producido a partir de aceite de ricino no puede ser usado
directamente en motores de combustion sino mas bien, deben de estar mezclados con
diésel para lograr que las caracteristicas fisico-quimicas estén dentro de norma.

Palabras clave: Transesterificacion, Biocarburantes, Efecto Invernadero, Alquilésteres.
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Abstract

The transesterification of oils and fats is a process that is gaining much more interest in
the biofuels industry, due to the fact that it is currently the main available means capable
of replacing the use of fossil fuels, reducing greenhouse gas emissions. greenhouse. The
present study aims to produce biodiesel from castor oil. A biodiesel was obtained that
does not comply with a large part of the parameters established by the ASTM D-6751
standard, such as density and kinematic viscosity with an average of 916.2 - 917.1 and
14.36 - 14.29 respectively; On the other hand, the parameters such as acidity and humidity
index do comply with the specifications of said standard, with an average of 0.47-0.56
and 0.043-0.027 successively. Concluding with this that the biodiesel produced from
castor oil cannot be used directly in combustion engines but rather, they must be mixed
with diesel to achieve that the physical-chemical characteristics are within the norm.

Keywords: Transesterification, Biofuels, Greenhouse Effect, Alkylesters.
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Introduccion

El mejoramiento de la calidad de vida de la sociedad, ha provocado el uso indiscriminado
de recursos naturales. Por tal motivo, existe un creciente interés hacia el desarrollo de
nuevas formas de energia alternativas y renovables (Garcia J. M., 2000).

En la actualidad, el ser humano presenta la necesidad de encontrar nuevas alternativas a
las energias fosiles debido a dos aspectos fundamentales: el primero, es que los
combustibles fosiles se estdn agotando dia a dia, y se requiere un combustible alternativo
para cumplir con la demanda de energia del mundo. El biodiesel es una de las mejores
fuentes disponibles para suplir esta demanda (Basha, Gopal & Jebaraj, 2009).

Como segundo aspecto esta la preservacion del medio ambiente; el hombre estd obligado
a contribuir con soluciones a la problematica ambiental y todos los dafios que conllevan
las actividades que realiza; por esto, los cientificos han puesto la mirada en los
biocombustibles y en especial en el biodiesel.

El biodiesel, estd actualmente ganando importancia cada vez mas como un combustible
viable debido a que los recursos fosiles se estan agotando. Quimicamente, el biodiesel es
producido por los acidos grasos presentes en las moléculas de triglicéridos derivados de
la obtencion de grasa vegetal y grasa animal. Se produce por el mecanismo de
transesterificacion lo que significa que el glicerol contenido en los aceites es sustituido
por un alcohol ante la presencia de un catalizador (Meher et al., 2004).

El biodiesel, es un biocombustible liquido que se obtiene a partir de lipidos naturales
como aceites vegetales y grasas animales, limpios o usados, mediante procesos
industriales de transesterificacion (Cornejo & Estrada, 2012).

Existen varios procedimientos para reducir la viscosidad del aceite vegetal; de esta forma,
puede emplearse como un combustible apto para motores diésel; los métodos empleados
generalmente son: dilucion con diésel, micro emulsion con alcoholes, descomposicion
térmica, cracking catalitico y transesterificacion (Demirbas, 2006).

Entre los métodos mencionados la transesterificacion, se destaca como el proceso de
modificacién de aceite mas viable, siendo la transesterificacion Alcali catalizada el
proceso comunmente empleado para la produccion de biodiesel a nivel comercial
(Demirbas, 2006).

La transesterificacion, se refiere a la reaccidon entre un aceite o grasa y un alcohol, para
producir ésteres alquilicos de acidos grasos (biodiesel) y glicerol. La reaccion, es una
reaccion de equilibrio en la cual se transforman las moléculas de triglicéridos, grandes y
ramificadas, en moléculas de ésteres alquilicos, lineales, no ramificadas, de menor
tamafio similares a las del diésel.

La reaccion de transesterificacion, se puede realizar con cualquier alcohol (metanol,
etanol, propanol, butanol, entre otros); generalmente, se emplea metanol o etanol debido
a que son técnica y econdmicamente mas convenientes (Demirbas, 2006).
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Para obtener biodiesel es necesario el proceso de transesterificacion, que tiene lugar
cuando los triglicéridos reaccionan con el metanol, (el cual es de los compuestos mas
utilizados, puesto que permite alcanzar un mayor porcentaje de ésteres metilicos y ademas

es econdmico); bajo la accion de KOH o NaOH (como catalizadores basicos que agilizan
la reaccion de transesterificacion), para obtener una mezcla de metilésteres de acidos
grasos y glicerina (Arias y Herrera, 2008).

Uno de los factores a considerar en la produccion de biodiesel es el tipo de materias prima
que se utilizara. El reto para cualquier pais o region es la implementacion de procesos de
produccion basados en materias primas con disponibilidad local (Garcia-Cota et al.,
2009).

La semilla de higuerilla se considera como una materia prima apropiada para la
elaboracion de este biocombustible por su alto contenido de aceite y las caracteristicas
del mismo, entre las que se destaca su alta solubilidad en alcohol a temperatura ambiente
(Barnes et al., 2009; Scholz & Nogueira, 2008).

El grano de higuerilla tiene alto contenido de aceite, entre 45 y 55%, comparado con el
girasol que contiene entre el 38 y 48%, la soja que tiene entre 40 y 47% y el algodén que
contiene entre el 15 y 19%, caracteristica que hace a la planta muy atractiva (Solis et al.,
2011; Rafael y Alfredo, 2013) para la extraccion de este producto.

El aceite de ricino posee una composicion quimica peculiar, debido al alto contenido (87-
97%) de acido ricinoleico (4cido cis-12-hidroxi octadeca-9-enoico). La presencia del
grupo hidroxilo provee de caracteristicas Unicas tanto al aceite de ricino como a sus
derivados: polaridad, alta viscosidad y gravedad especifica, ademés de permitir su
completa solubilidad en alcoholes (Garcia-Cota et. al., 2009).

La higuerilla, es considerada como materia prima en la produccion de bioenergéticas y
aceites industriales. La bioenergia es aquella energia generada por la biomasa o material
de origen bioldgico que se encuentra sobre la superficie (Pabon, 2010; Goytia et al.,
2011).

En el presente el principal objetivo fue la transesterificacion de aceite de higuerilla
(Ricinus communis) de la variedad Portoviejo -67, para luego realizarle los respectivos
andlisis fisicoquimicos en el laboratorio de quimica de la Universidad Técnica de Manabi.
De esta manera, se podra definir si el producto obtenido es viable para las diferentes
aplicaciones en la industria de los plasticos, cosméticos y también como la obtencion de
biocombustibles, lubricantes y entre otros usos industriales, rigiéndose mediante las
normativas ASTM (American Society for Testing and Materials) y NTC.
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Metodologia

Muestreo

Las muestras utilizadas para los distintos analisis fueron obtenidas en las instalaciones
de La Estacion Experimental Portoviejo del Instituto Nacional de Investigaciones
Agropecuarias (INIAP) donde a través de varios procesos quimicos se obtuvo el aceite de
higuerilla de la variedad PORTOVIEJO -67.

Pre-tratamiento de la muestra

Antes de utilizar los residuos grasos o aceites no convencionales en la produccion de
biodiesel, fue necesario determinar cudles son sus propiedades fisicoquimicas, esto para
evitar la presencia de residuos que interfieran en la reaccion de transesterificacion; por
ello, las materias primas en funcion de sus caracteristicas deben ser expuestas a un pre
tratamiento (Ramirez et.al, 2012).

Caracterizacion de la muestra

Se llevo a cabo una caracterizacion de la muestra con el fin de conocer la influencia de
los distintos andlisis fisico-quimicos del aceite de higuerilla (ricinus comunnis), segin lo
establecen las normas antes mencionadas.

Analisis fisico-quimicos realizados a 1a muestra y el biodiesel

Indice de acidez

Para la determinacion del indice de acidez se empled como patrén una solucion de NaOH
(hidréxido de Sodio) y como indicador una solucion de fenolftaleina.

Determinacion del Porcentaje de acidez

Para realizar la determinacion del porcentaje de acidez de la muestra se realiz6 un ensayo
por triplicado. Primero se procedio a utilizar un vaso de precipitacion de 250 ml, una
muestra de 2 g de aceite de higuerilla méas 10 ml de etanol, y para titular una solucién
estandarizada de NaOH al 0.0818 N. Dicha solucion estandarizada, se colocd en una
bureta de 25 ml con llave de paso de teflon. Se procedio a titular, para luego afiadirle a la
muestra 4 gotas de fenolftaleina y se neutralizo con una disolucién de NaOH al 0.0818
N, esto hasta que el color de la muestra en el vaso de precipitacién cambi6 a rosa.

La determinacion del porcentaje de acidez se realiza mediante la siguiente formula:
(Ec.1)

V XNXMeqx100
P

% de acidez = (Ec. 1)

En donde:

V: volumen de NaOH consumido en la titulacion

N: Normalidad del NaOH (0,0818 N)

Meq: Mili equivalente quimico del acido predominante en la muestra (4cido ricinoleico)
P: Peso de la muestra

Indice de acidez: (Ec. 2)

__VxNxEqKOH

1g muestra

(Ec. 2)
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En donde:

V: volumen de NaOH consumido en la titulacion
N: Normalidad del NaOH (0,0818 N)

Eq KOH: Equivalente quimico del KOH

1 gramo muestra

El indice de acidez (IA) o Valor acido se define como la cantidad de miligramos de NaOH
necesaria para neutralizar los 4cidos grasos libres presentes en un gramo de aceite o grasa
(Nielsen, 2003) y constituye una medida del grado de hidrdlisis de una grasa.
Empleando la féormula indicada, siendo las unidades expresadas en mg NaOH/g aceite, y
partiendo desde el porcentaje de acidos grasos libres se obtiene el indice de acidez (Garcia
Martinez et al., 2014).

Indice de peréxido

Para realizar el calculo del indice de peroxido, se procedio a preparar tres soluciones de:
acido acético-cloroformo (3:2 volumen-volumen), yoduro de potasio (KI), tiosulfato de
sodio(Na,S,05.5H,0) y un indicador de almidén soluble. Posteriormente, se pesaron
5g del aceite, en un matraz Erlenmeyer de 250 ml con tapon de vidrio, luego se anadieron
30 ml de la solucion preparada previamente de acido acético-cloroformo con agitacion
constante hasta disolver la muestra. Se colocd con una pipeta volumétrica 0,5 cc de la
solucion de KI; de la misma forma se agitd y se dejoé reposar en un lugar oscuro durante
I minuto. Transcurrido este tiempo, se afiadié 30 ml de agua destilada, y finalmente se
tituld con tiosulfato de sodio hasta que desapareci6 la coloracion amarilla de la solucién
de yodo. Finalmente, se procedi6 afiadir 2 gotas de la solucion indicadora de almidén y
se titulo otra vez hasta lograr que la coloracion azul desaparezca.

El calculo para determinar el indice de perdxido se realizé mediante la siguiente formula:
(Ec. 3)

(S—B)*N%1000)
peso de la muestra

Indice de peréxido= (Ec.3)

En donde:

S: mL de tiosulfato de sodio gastados en la titulaciéon de muestra

B: mL de tiosulfato de sodio gastados en la titulacion del blanco.

N: Normalidad del tiosulfato de sodio.

indice de Yodo

Para realizar este procedimiento fue necesario preparar los reactivos y soluciones que se
describen a continuacion:

Reactivo de Wijs:

Primeramente, se pesé aproximadamente 1.5 g de yodo, y se colocd en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL; a esto se le afiade 100 mL de 4cido acético glacial y se calentd
hasta que el yodo se disuelva, para luego filtrar la solucion a través de lana y se guarda
en un frasco color ambar con tapon esmerilado. Después de esto se procedio anadir 25
mL de la solucion anterior en un vaso de precipitacion; posteriormente, se colocd una
corriente de cloro a través del resto de la solucion hasta que desaparezca el color purpura
para luego agregar la solucion del vaso al frasco hasta que se haya eliminado el cloro libre
y haya un ligero exceso de yodo. Terminado este proceso es recomendable dejarlo en un
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lugar oscuro.

Obtencion de la corriente de cloro

Para esto se procedid a colocar en un kitasato de 250 mL con tapén de goma 8 g de
didxido de manganeso (MnQO,) y por la parte superior del mismo se ubica un embudo
separador en el cual se afiade 4cido clorhidrico gota a gota. El cloro gaseoso sale por un
lado a través de una manguerita que esta sujeta a un tubo hacia otro recipiente.
Preparacion de la solucion de yoduro de potasio.

Se pesa en un vaso de precipitacion 10 g de yoduro de potasio y se anade agua destilada
hasta llegar a los 100 g; se procede a disolver para obtener la soluciéon de yoduro de
potasio.

Determinacion del indice de yodo

Para determinar el indice de yodo en la muestra, se prepard una solucion de KI, Solucion
de Wijs, Cloroformo y la solucién indicadora de almidon. Una vez preparados todos estos
reactivos empezamos a pesar 0,13 a 0,15g de la muestra en un matraz Erlenmeyer de
250ml, para luego afiadir 20 ml de cloroformo para disolver el aceite; a continuacion, le
afiadimos 15 ml del reactivo de Wijs agitando el matraz rapidamente y cubriéndolo con
papel aluminio. Esto se lo hace para evitar el contacto con la luz. También preparamos
un blanco con el disolvente y reactivo de la misma forma, pero este es sin la muestra
problema. Se deben tener los matraces en la oscuridad durante 1h. Una vez transcurrido
este tiempo, afiadimos 20 ml de la solucién preparada de KI al 10% y 50 ml de agua
destilada a cada matraz. Para finalizar esta solucion, utilizamos tiosulfato de sodio para
titular hasta que se aprecie que el color amarillo producido por el yodo haya desaparecido
y este se vuelva amarillo tenue, luego anadimos de 3 a 4 gotas de la solucion de almidon
y continuamos titulando hasta que desaparezca el color azul.

El calculo del indice de yodo se realiz6 mediante la siguiente formula: (Ec. 4)

(a—b )*N%*12,69

peso de la muestra

Indice de yodo= (Ec.4)

En donde:

a: Volumen Na2S203 en ml del blanco

b: Volumen Na2S203 en ml de la muestra

N: Normalidad del tiosulfato de sodio 0.1.

indice de saponificaciéon

Primeramente, se peso 2g de muestra, luego se afiadié 40 ml de NaOH en solucion, se le
coloco una pastilla magnética y se llevo a 40°C durante una hora; se anadi6 cinco gotas
de fenolftaleina y se titulé con HCl al 0.13N. También se prepard una muestra de blanco
con 40 mL de NaOH y se titul6 con HCl al 0.13N.

El calculo del indice de saponificacion se realizéo mediante la siguiente formula: (Ec. 5)

(B-M)

Indice de saponificacion= T*N * Eq NaOH (Ec.5)
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En donde:

B: Volumen de HCI consumido por el ensayo en blanco.
M: Volumen de HCI consumido por la muestra problema.
N: Normalidad de la solucién de HCI.

P: Peso de la muestra.

Eq NaOH: 40

Densidad

Para obtener el calculo de la densidad del aceite, se realizaron 3 muestras utilizando el
equipo necesario, como lo es el picndmetro; posteriormente, se colocaron los picnémetros
en una balanza electronica TD50002A y se calibraron. Luego se adiciond el aceite hasta
el limite permisible y se dividié el valor obtenido de la balanza por 25, ya que es el
volumen del picnometro. La densidad se la obtuvo en g/ml, para posteriormente realizar
la conversion a kg/m?. Los valores de la densidad para los aceites vegetales a condiciones
normales de presion y temperatura varian entre 82 Kg/m? a 96 Kg/m?.

El calculo de la Densidad se realizo mediante la siguiente formula: (Ec.6)

Formula de densidad por el método del picnometro : p; = (ﬁ) Pw (Ec.6)
En Donde:
my: masa del picnémetro vacio
m,: masa del picnémetro con el aceite
m,: masa del picnémetro con agua
pw: densidad del agua

Viscosidad

Para el célculo de la viscosidad se necesitd del equipo necesario como es el viscosimetro
de Ostwald, un cronémetro, muestras, un gotero, calentador eléctrico THERMO
SCIENTIFIC SP 88857100, termometro digital JENWAY 3540 y agua destilada. Primero
se procedio a calentar el agua destilada hasta llegar a los 40 °C, luego, se llen6 la ampolla
inferior con la ayuda de un gotero; posteriormente, bombeamos el agua con una pera hasta
llenar la ampolla superior y cubrimos el lado donde se llend la ampolla para evitar que el
fluido descienda por gravedad. Con la ayuda de un cronémetro se determiné el tiempo
que tarda el agua en descender desde el punto A - B. El proceso se realiza para saber el
tiempo de cualquier tipo de fluido.

Para determinar la viscosidad dindmica se utiliza la siguiente formula: (Ec. 7)

Viscosidad = —2H20_=_PH20 120 (Ec.7)

Dfluido Pfluido tfluido

Doénde:
n = Viscosidad dindmica
p= Densidad
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t= Tiempo
Para el célculo de la viscosidad cinemadtica se realizé mediante la siguiente férmula:
(Ec. 8)

p="= (Ec.8)
p
Donde:
¢ = Viscosidad cinematica
p = Densidad

p = Viscosidad dinédmica.

Contenido de agua (Humedad)

Para determinar el contenido de agua; es decir la humedad, se procedio a colocar la
muestra en una capsula de porcelana previamente tarada y pesada; el peso de la muestra
que se coloco fue de 26,70g, seguidamente se coloco la capsula de porcelana en la estufa
de secado durante una hora. Una vez trascurrido este tiempo se retird la muestra de la
estufa y se procedio a pesarla de nuevo.

El calculo de la humedad se realiz6 mediante la siguiente formula:( Ec. 9)

% humedad= BA%C x100 (Ec. 9)

En donde:

A=muestra hiimeda

B= crisol + muestra himeda

C= crisol + muestra seca

Transesterificacion

La reaccion de transesterificacion (o alcoholisis) de un aceite vegetal es aquella en la cual,
una molécula de triglicérido, componente mayoritario en un aceite, reacciona con un
alcohol, generalmente ligero, bajo la accion de un catalizador, para producir una mezcla
de ésteres de acidos grasos y glicerina [Schuchardt et al, 1998].

O O

4cido o base
—

I ) I 2
R—C —OR' 4+ RO—H R—C —OR> + R'O—H

catalizador
Ester A Alocohol B Ester B Alcohol A

Fig. 1. Reaccion general de Transterificacion

(‘ll;—t)—(l‘—R: CH,OH R'COOCH,
| 0 KOH | L+
CH —U—("‘—R' + 3CH-0H CHOH + RCOOCH;
| 0 ‘ catalizador I : +
CH,—O0—C—R’ CH, OH R'COOCH;
I
O
Aceite (trighcéndo) Glicerina Biodwesd
(mezcla de metl ésteres)

Fig. 2. Reaccion de Transterificacion de triglicéridos mediante metanol.
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x|

1) Trnglicéndo(TG) + R'OH ‘_k—.- Diglicéndo (DG) + R'COOR,
k> . : -

2) Diglicérido (DG)y R'OH _—k_“—— Monoglicérido (MG) + R'COOR;
ky . ) . .

3) Monoglicérido (MG) + R‘()ll_——k‘ Glicerol (GL) + R'COOR;

Fig. 3. Secuencia de reacciones reversibles en la transterificacion de triglicéridos.

Preparacion del catalizador

Normalmente, los catalizadores basicos mas eficientes son los alcoxidos de sodio, pero
debido a su elevado coste son industrialmente menos utilizados. El metéxido de sodio ha
sido reportado como mas eficaz que el hidroxido de sodio, porque una pequefia cantidad
del agua es producida sobre la mezcla NaOH y MeOH. Sin embargo, el hidroxido de
sodio e hidroxido de potasio son también capaces de catalizar la transesterificacion y
debido a que son muy baratos, extensamente son usados en la industria de produccion de
biodiesel (Fukuda, 2001).

Para esta preparacion se colocd en un mortero, 1 g de NaOH diluido en 21,71g de metanol
obteniendo el metoxido.

Transesterificacion Alcalina

En el método de transesterificacion con metanol via alcalina, el catalizador (NaOH) es
disuelto en el alcohol en un pequefio reactor. El aceite es transferido al reactor de biodiesel
y después la mezcla catalizadora/alcohol. La mezcla se agitada a 60 °C de temperatura y
una presion ambiente (1 atm). Una reaccion de transesterificacion exitosa produce dos
fases liquidas: éster y glicerina cruda (Fukuda y et. al. 2001).

Para realizar el procedimiento de transesterificacion se utiliz6 una relacion molar de
metanol: aceite de higuerilla igual a 6:1 ; posteriormente se procedié a utilizar un matraz
de 500 ml y una pastilla de agitacion, en el cual se afiadieron 100 g del aceite de higuerilla
previamente pesados; luego se colocé dicho matraz en una plancha de calentamiento y se
agrego6 la pastilla de agitacion, para cuando esta solucion alcanzara la temperatura entre
50 °Cy 60 °C se agregara el metoxido de sodio y se procediera a tapar el matraz con un
tapon de caucho y se le ubico un termometro digital para llegar y controlar la temperatura
deseada hasta que este cumpliera el tiempo de operacion. Cabe indicar que la relacion del
catalizador, frente al aceite empleado fue del 1%.

Variable de operacion

La alcoholisis ocurre a variadas temperaturas dependiendo del aceite y alcohol empleado.
Aunque al incrementar la temperatura el rendimiento aumenta y el tiempo de reaccion se
reduce, se recomienda que la temperatura no exceda el punto de ebullicién del alcohol,
porque se vaporiza y forma burbujas que limitan la reaccion en las interfaces
alcohol/aceite/biodiesel (Liu y et.al.,2008).

Es importante saber que el metanol tiene una temperatura de ebullicion de 64,7 °C; es por
esto que las temperaturas utilizadas en los ensayos fueron de 50 °C y 60 °C medidas
constantemente con el termometro digital, y se realizaron replicas por triplicado en
intervalos de tiempo de 30, 45 y 60 min para cada temperatura.

La agitacion se regul6 en la placa de calentamiento a 600 rpm.
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Separacion del biodiesel obtenido y la glicerina
Para realizar la separacion del biodiesel obtenido y la glicerina, se procedi6 a utilizar el
método de decantacion. Este consiste en colocar el biodiesel en un embudo de

decantacion y dejarlo en reposo aproximadamente 24h. Luego de que las dos fases
estuvieran visiblemente separadas, se colocd un vaso de precipitacion y se procedio abrir
la llave del embudo y se separd la glicerina del biodiesel.

Lavado y secado del biodiesel

Primeramente, se procedié a lavar el biodiesel obtenido con agua destilada a 50 °C,
usando un embudo de decantacion y posteriormente colocando 1/3 de dicha agua en el
biodiesel, para luego agitarlo levemente y dejandolo en reposo 10 minutos para proceder
finalmente a retirar el agua. Dicho procedimiento se realizd 5 veces en cada muestra.
Luego de los lavados, se procedid a colocar la muestra en la estufa de secado a 100 °C
por aproximadamente una hora para eliminar posibles restos de agua presentes por medio
de la ebullicion.

Finalmente, el biodiesel obtenido se coloc6 en envases de vidrio color ambar
herméticamente cerrados para su posterior caracterizacion.

Resultados y Discusion

Resultados de la caracterizacion de la muestra

Tabla 1. Parametros de caracterizacion de la muestra inicial de aceite de higuerilla (Ricinus

Comunnis)
Parametros Resultados Referencia Unidad Método
Indice de acidez 0,62 2 Max. mgNaOH/gaceite NTC 2366
Indice de yodo 75,4 125 Max. g de EN 14111
yodo/100gaceite
Indice de 190,45 184 Max. mgNaOH/ggrasa ASTM
saponificacion D5558
Densidad 924 - kg/m? ASTM D
1217
Viscosidad 627 - mm?/s ASTM D445
Humedad 0,36 0,075 Max. % INEN 39

De acuerdo a la norma NTC 2366 que se tomo de referencia, el indice de acidez de la
muestra caracterizada fue de 0.62; una cantidad suficientemente baja como para permitir
la catélisis basica en la reaccion de transesterificacion (Canakci & Van Gerpen, 2011),
resultados similares se evidencian en Montoya (2009), en donde el indice de acidez fue
de 0,8. Rodriguez, Avila & Romero (2016) sefialan que el indice de acidez determina los
acidos grasos libres que tiene cada aceite, por consiguiente, entre menor nimero de acidos
grasos tenga el aceite es mejor, ya que estos pueden reaccionar con el catalizador
(metanol) para formar jabon.

Respecto al indice de yodo, se siguié la metodologia descrita en la norma EN 14111
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teniendo como resultado 75.4 g de yodo/100g; dado que las propiedades fisico-quimicas
que posee el aceite, le confiere un bajo indice de yodo (Scholz & Da Silva, 2008); en otras
palabras, Machuca et al., (2010) explica que el indice de yodo calculado presenta la

cantidad de este compuesto que puede absorber el aceite vegetal en los enlaces
insaturados, cuanto mayor sea el mismo mayor serd la adsorcion en los enlaces dobles
(Lopez, 2012).

Mientras tanto, la humedad contenida en la muestra de aceite demuestra ser menor del
1% tal como lo establece la norma INEN 39; que, a pesar de ser mayor en relacion de
otros aceites, es tolerable para la mayoria de los procesos de produccion de biodiesel (Van
Gerpen, 2004).

Con base en la norma ASTM D 1217, la densidad de la muestra fue de 924 kg/m?, un
valor bastante elevado comparado con otros aceites vegetales, esto debido a la formacién
de puentes de hidrogeno entre sus moléculas (Berman & Wiesman, 2011).

Por ultimo, la viscosidad cinematica obtenida a partir del aceite de higuerilla mediante el
uso de lanorma ASTM D445 fue de 627 mm?/s, mientras que Lozada & Velasquez (2009)
en su investigacion sefiala un viscosidad de 625 mm?/s; un valor bastante cercano al
nuestro puesto que esto se atribuye de igual manera a la presencia del grupo hidroxilo en
las moléculas del triglicérido, cuya peculiaridad contribuye a la produccion de biodiesel
en la reaccion de transesterificacion (Conceicao et al., 2007) debido a la alta polaridad y
solubilidad en alcoholes (Scholz & Da Silva, 2008).

Resultados de los analisis al biodiesel obtenido

De los 100 g de aceite de higuerilla utilizados inicialmente en el proceso de
transesterificacion se obtuvieron 67,04 g de biodiesel, esto como una medida de todas las
réplicas realizadas.

Tabla 2. Resultados de los parametros obtenidos posterior a la obtencion del
biodiesel del aceite de higuerilla (Ricinus Comunnis) a 50 °C.

Tiempo de reaccion
30 min 45 min 60 min
Parametros Replicas Replicas Replicas
1 2 3 1 2 3 1 2 3
Indice de 0.52 | 0,53 | 0,54 | 0,53 | 0,50 | 0,51 | 0,42 | 0,38 | 0,35
acidez(mgNaOH/ggrasa)
X= 0,53 X= 0,51 X= 0,38
Densidad 0.923 1 0.921 | 0.916 | 0.920 | 0.917 | 0.915 | 0.912 | 0.910 | 0.912
(kg/m’)
X= 0.920 X= 0.917 Xx= 0.911
Viscosidad (mm?/s) | 14,26 | 14,22 | 14,23 | 14,5 | 14,42 | 144 | 1441 | 144 | 1438
X= 14,2 X= 14,5 X= 14,4
Humedad (%) 0,03 | 0,05 [ 0,03 | 0,04 | 0,05 ] 0,03 ] 0,05 ] 0,05 | ,004
X= 0,04 X= 0,04 X= 0,05
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Tabla 3. Resultados de los parametros obtenidos posterior a la obtencion del
biodiesel del aceite de higuerilla (Ricinus Comunnis) 60 °C.

Tiempo de reaccion
30 min 45 min 60 min
Parametros Replicas Replicas Replicas
1 2 3 1 2 3 1 2 3
Indice de 0,55 0,52 | 0,53 | 0,62 | 0,64 | 0,62 | 0,52 | 0,55 | 0,50
acidez(mgNaOH/ggrasa)
X= 0,53 X= 0,63 X= 0,52
Densidad 915 | 922 | 912 | 926 | 924 | 918 | 915 | 912 | 910
(kg/m’)
X= 916,33 X= 922.67 X= 912,33
Viscosidad 14,3 | 14,18 | 14,24 | 14,40 | 14,35 | 14,30 | 14,4 | 14,27 | 14,25
Cinematica (mm?/s)
X= 14,25 X= 14,32 X= 143
Humedad (%) 0,04 0,03 | 0,03 | 0,03 [ 0,03 0,02 [0,03] 0,02 | 0,03
X= 0,03 X= 0,026 X= 0,026

Comunnis)

Analisis De Resultados Y Discusion
Caracterizacion de la muestra
Tabla 4. Composicion de acidos grasos presentes en el aceite de higuerilla (Ricinus

Acido Graso

Contenido de acido graso (% W)

Acido Ricinoleico 89.5
Acido Linoleico 4,2
Acido Oleico 3,0
Acido Palmitico 1,0
Acido Linolenico 0,3
Acido Estearico 1,0
Acido Araquidico 0,3
Acido 0,7
Dihidroxilestearico

= v

Fuente: (Comprehensive Castor Oil Report, 2010, p. 63)
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Biodiesel Obtenido
Tabla 5. Comparacion con la norma ASTM 6751 para la determinacion de las
propiedades y calidad del biodiesel.

N | Propiedad Unidades Precision Norma Técnica Biodiesel del Validacion
© ASTM aceite de
1 6751 higuerilla
50 °C 60 °C
Densi F 1
ensidad kg/m?3 +0,1 870 -890 | Picnometria | 9162 | 917.1 | fveradela
norma
- - i imet F 1
5 V.lsc0s1d:ad /s 0.1 1.9 6.0 Vlscormme r 14.36 14.29 uera de la
Cinematica ia norma
3 | [Puntode °C 0,1 130 min | -duPo . . .
inflamacion normalizado
A Equi Dent 1
4 gua y % +0,1 0,05 Quipo | 043 | gp7 | Dentrodela
sedimentos max. normalizado norma
Indice de mg Valoracion Dentro de la
+0,1 AX. ) 4 .
> acidez NaOH/ggrasa 0 0.8 max acido - base 047 0.56 norma

Los resultado obtenidos en la figura 4, indican que la densidad del biodiesel en los
tiempos de 30, 45 y 60 minutos de reaccion tanto para 50 °C (azul) y 60 °C (rojo) estan
fuera del rango de la norma ASTM D-6751 la cual establece un rango entre 870-890
kg/m?; esto debido a la presencia en su mayoria de ricinoleato de metilo (éster producido
por la reaccion ente el acido ricinoleico y metanol), es decir, contiene un grupo hidroxilo
y un doble enlace en su composicion que contribuyen mayor union entre las moléculas
causando una densidad més elevada (Conceicao et al., 2005). La densidad es al ser una
propiedad muy importante en los combustibles, un valor elevado puede ocasionar
inconvenientes en los motores de inyeccion, ademéas de que numerosas propiedades como
el nimero de cetano o el poder calorifico estan relacionados con la densidad (Tat & Van
Gerpen, 2000)

Figura 4. Densidad del biodiesel obtenido a 50 °C (azul) y 60 °C (rojo) a diferentes
tiempos de reaccion

925
a
g 920
S~
oo
X 915
° m50°C
3
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Como se observa en la figura 5, la media de la viscosidad cinematica medidos a 50 °C
(azul) y 60 °C (roja) se encuentran fuera de la norma ASTM D-6751 con un valor de
14.36 y 14.2 mm/s? sucesivamente, a causa de los ésteres mayoritarios presentes en el

biodiesel, pues seran quienes estimen un valor de este parametro en el biodiesel. Este
parametro es fundamental en el funcionamiento del motor, puesto que un biodiesel con
elevada viscosidad da lugar a combustiones incompletas en las camaras de combustion y
depositos de carbono en los inyectores (Alptekin & Canakci, 2008); al mismo tiempo, un
biodiesel con baja viscosidad produce poca lubricacion en las bombas de inyeccion lo que
resulta la aparicion de fugas o desgaste del motor (Knothe & Steidley, 2005).

Figura 5. Viscosidad cinematica del biodiesel obtenido a 50 °C y 60 °C a diferentes
tiempos de reaccion.

14,55
14,5 _—
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14,35
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14,25 m50°C
14,2 m60°C
14,15
14,1
14,05

Viscosidad cinemética (mm?/s)

30 45 60
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La figura 6 refleja la humedad obtenida en las muestras de biodiesel a 50 °C y 60 °C, las
cuales fueron de 0.043 y 0.027%, respectivamente, indicando estar dentro de la norma
ASTM D-6751 que especifica un volumen maximo de 0.05% de agua y sedimentos. Es
importante tener en cuenta que el alto contenido de agua en el biodiesel puede conllevar
problemas en los tanques de almacenamiento y el motor, en otras palabras, la
sedimentacion de agua en los tanques de almacenamiento puede ocasionar corrosion; asi
como también favorecer el crecimiento de microorganismos que puedan rellenar los
filtros del motor y provocar su deterioro (Prakash, 1998). Este pardmetro se encuentra
correlacionado con el tiempo de almacenamiento que se dé al biodiesel, dado que la
presencia del grupo hidroxilo en el ricinoleato de metilo hace que este biocombustible sea
mas higroscopico que el procedente de otras materias primas (Scholz & Da Silva, 2008).
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Figura 6. Humedad del Biodiesel obtenido a 50 °C (azul) y 60 °C (rojo) a diferentes

tiempos de reaccion.
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Respecto a la figura 7 el indice de acidez se obtuvo una media de 0,043 para la
temperatura de 50 °C y 0,0273 en los 60 °C; por otra parte, se estima que el tiempo optimo
de reaccion es de 60 minutos a 60 °C, ya que present6 un indice de acidez muy bajo en
todas las réplicas, lo que favorece a un mayor rendimiento y menor oclusiones en motores;
vale recalcar que ambos valores estan en el rango permitido segun las normas ASTM D-
6751 en donde se especifica un valor maximo de 0,8.

Figura 7. indice de acidez del biodiesel obtenido a 50 °C (azul) y 60 °C (rojo) en
diferentes tiempos de reaccion
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Conclusion

El biodiesel obtenido presenta propiedades fisicoquimicas muy buenas como indice de
acidez y porcentaje de humedad; sin embargo, presenta otras las cuales no estan dentro
de la norma ASTM D-6751 como son la densidad y viscosidad cinematica; por tanto, no
lo hacen apto para el uso directo en el motor, de manera que se recomienda adicionar
aditivos para disminuir estas caracteristicas o en el menor de los casos en el momento de
realizar las mezclas con el diésel u otro combustible, lograr que estas propiedades de la
mezcla sean lo suficientemente cercana a las normas técnicas antes mencionadas.
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