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RESUMEN

Se presenta un estudio experimental con el fin de evaluar algunos procesos de desacidificacion y

transesterificacion de aceite crudo de patma. Las varia

bles analizadas en el disefio de experimentos fueron,

cantidad de catalizador, relacion metanol/aceite ¥ temperatura de reaccion. La desacidificacion con alcali
difuido resultd ser la mejor al igual que 1a transesterificacion con 0,6% wiw de NaOH como catalizador, 12:1 de’

relacion molar y 40° C.

Palabras Claves: Aceite crudo de paima, Transesterificacion, Desacidificacion, Métil ester

INTRODUCCION

Con la problematica que S€ presenta por la
reduccion en las reservas de petroleo y la
contaminacion global se evidencia la necesidad de
buscar fuentes de energia renovables que
minimicen el impacto en la naturaleza.

El biodiesel se perfila como uno de los combustibles
renovables mas adecuados para reemplazar al
diesel, debido a la similitud en propiedades como
densidad, viscosidad, namero de cetano, calor de
combustién, etc. Ademas, su alta biodegradabilidad
y baja toxicidad lo hacen superior a su similar de
origen fosil M.

El bicdiesel es una mezcla de metil esteres (ME)
producidos a partir de aceite vegetal o grasa animal,
que se forma mediante la transesterificacion de los
triglicéridos, formando adicionaimente glicerina. El
biodiesel asi obtenido no contiene azufre, ni anillos ©
compuestos aromaticos, cumpliendo de este modo
con las exigencias ambientales.

Este trabajo se enfoca hacia la busqueda de
condiciones que permitan una mayor conversion de
aceite crudo de palma {ACP} a ME mediante la
reaccion de transesterificacion a partir de aceite
crudo de paima.

DESARROLLO EXPERIMENTAL
Caracterizacion del ACP utilizado

Las propiedades mas importantes que se deben
tener en cuenta para el ACP cuando se utiliza como
materia prima para la produccién de ME via
transesterificacion sen la humedad vy la cantidad de
acidos grasos libres (AGL) presentes. La presencia
de un alto porcentaje de humedad y acides grascs
libres conduce a la formacion  de  jabdn
disminuyendo por esto la produccion de ME y
dificultando la separacitn de las fases, ademas i0s
acidos grasos libres reaccionan con el catalizador
disminuyendc su eficiencia 2. Algunas de las
propiedades del ACP utilizado para este estudio se
presentan en la Tabla 1.

Tabia 1. Propiedades del Aceite Crudo de Palma.

% lmpurezas 0,032

Densidad (g/ml} 0,899
indice de refraccién (25° C) 41,4630
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Las caracteristicas de este ACP muestran que [a
humedad no es una variable de importancia pues su
contenido de 0,18% w/w estd muy por debajo del
limite para que afecte la produccién de jabones e

Caso contrario para el porcentaje de acidez que
presenta un valor de 2,99% y que aumenta debido al
almacenamiento como lo muestra la Figura 1.
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Figura 1. Variacion del porcentaie de acidez del ACP con respecto al tiempo.

Para disminuir el nivel de AGL se realizaron algunas
desacidificaciones basadas en meétodos vya
reportados por " como: 1a desacidificacion con alcali
diluido, con alcali concentrado v la esterificacion con
acido sulflrico.

Posterior a ta seleccion del proceso de
desacidificacion se reprodujeron diferentes métodos
para la transesterificacién del ACP: con hidroxido de
sodio, con hidrdxido de potasio y acido sulfdrico
como catalizadores * * 8. Se escogio el método que
presentd la mayor relacion de masa de metil ester
obtenido con respecto a la masa de ACP.

Las etapas generales dei desarrollo experimental se
muestran en el Figura 2.

Evaluzsian de procesos

de desacidificacion v Lessoidficacion

'

Eraluacitn de proceses

IV Transestenficzcion
de tansesterfisaciin i

k..

¥ ¥

Separavitn de ME v

Disefin de exparmentas .
glicerina

¥

Caraetenzacién ME

Figura 2. Etapas generales del desarrollo experimental.
Evaluacién de Procesos de Desacidificacion

En esta etapa se desarrollan los tres métodos
mencionados con el fin de determinar cual
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disminuye en mayor medida el nivel de acidez. Esta
determinacion se hizo con base en la norma técnica
colombiana (NTC) 282 segunda actualizacion.

u Desacidificacion con Soda

La desacidificacion con soda es una saponificacion
parcial del aceite en donde los AGL son retirados en
forma de jabon. Existen dos métodos para hacerto:
desacidificacion con aicali concentrado y con alcali
diluido. La reaccidon que procede es la siguiente:

RCOOH + NaOH — RCOONa + H,0 (1}

En & método de desadificacidn con soda diluida,
esta se adiciona en concentraciones que pueden ir
de 0,75 a 2 N, mientras que la desacidificacion con
soda concentrada tiene un intervalode 2a 5N M La
cantidad adicionada depende del nivel de AGL en el
aceite, y se recomienda una relacion molar de 1,5
mol de soda/mol de AGL. El proceso se realiza a
una temperatura entre 60-65°C, adicionando la
cantidad necesaria de soda con agitacion suave
durante 20 minutos; el proceso se realizd en un
moniaje con un baién de tres salidas, condensador,
termoémetro, agitador y bafio termostatado. Para la
desacidificacion con soda diluida se utilizd una
concentracion de 1 N y con soda concentrada se
utitizéd 5 N.

»  Esterificacion con Acido Sulfiirico

La esterificacion de los acidos grasos iibres, fue
realizada en el montaje mencionado. La reaccion se
realizd a 65° C durante 3 horas. Se adiciono 25% en
peso de metanol respecto al aceite y 0,1% en peso
de catalizador acido con respecto al aceite (Hz504)
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al 98% de pureza. La separacion de fa mezcla de
productos se realizé en un embudo de decantacion,
en donde la capa de metanol se ubicé en el tope y 1a
capa de aceite en el fondo. Se lavo el aceite
esterificado a 50° C por un tiempo de 30 minutos y
con agitacion, con 25% en peso de metanol
respecto al aceite utitizado.  Posteriormente se
separaron las fases.

Evaiuacion de Procesos de Transesterificacion

En este paso se evaluaron tres diferentes métodos
para la transesterificacion:

» Relacion molar metanol - aceite de 12:1; 0,6% en
peso de NaOH como catalizador, con respecto al
aceite; con agitacion vigorosa a 60° C durante 90

minutos il

« Retacion motar metanol aceite de 7:1; 1.1% en
peso de KOH como catalizador con respecto ai
aceite; con agitacion vigorosa @ 60° C durante 90
minutos Ul

£n ambos métodos se preparo el metoxido de sedio
que posteriormente  sé adiciona al aceile
precalentado. Transcurridos los 90 minutos, se
disminuyé la agitacion y sé permitio el enfriamiento
hasta temperatura ambiente, sé llevd a un embudo
de decantacién en donde permanecio por 3 horas
para después proceder a a separacion de las fases
(metil ester en el tope ¥ glicerina en el fondo).

s La transesterificacién acida se realizd a 80°C,
con acido sulfirico de 2,25 M en relacidn masica
0,14:1 con respecto al aceiie; simulianeamente, se
adicion6 metanol en relacion molar 6:1 con respecto
al aceite, se mantuvo una agitacion vigorosa durante
un tiempo de reaccion de 3 horas. Transcurrido este
tiempo se permitio el enfriamiento con agitacion
suave, se llevo a un embudo de decantacion y se
separaron las fases.

Al final de los procesos seé peso la cantidad de metil
ester obtenida y se utilizd como ctiterio  de
evaluacion la relacidn peso ME obtenido/peso de
aceite inicial.

Caracterizacion de los ME

Los ME obtenidos fueron sometidos a pruebas para
la determinacion de la densidad, viscosidad
cinematica, indice de refraccion, indice de acidez y
espectrometria de infrarrojo.

RESULTADOS Y ANALISIS
Desacidificacion

Al inicio del trabajo experimental el aceite
presentaba una acidez de 3,5%, la mayor reduccidn
de este valor la presento el método con élcali diluido
segun se muestra en la Tabla 2.

Tabla 2. Resuliados de prugbas de desacidificacion.

"PORCENTAJE
DE ACIDEZ
Neutralizacion con Alcall .
Concentrada[5N] 3.28%
Neutralizacion con Ajcali Diluido [1N] 0,16%

Esterificacion de los Acidos Grases 0,477%

 METODO DE DESACIDIFICACION

II

Como se aprecia €l proceso de mayor interés por el
alto rendimiento que presenta en la remocion de
acidos grasos libres €s la neutralizacién con soda
caustica diluida, ademas de colaborar en la
decoloracion del aceite, puesto que los jabones
formados ayudan al - arrastre de sustancias
generadoras de color. Las reacciones gue Se
presentan en la saponificacian son:

RCOOR' + H,0 - RCOOH + E'OH (2)
PCOOH + NaOH — RCOONa + H,0 (3}

Un exceso de agua causa que parte de los ésteres
se hidroticen v se produzca jabén, lo cual a su vez
puede arrasirar los acidos grasos libres que no
reaccionaron inicialmente 14 | 5 resultados muestran
que la neutralizacion con soda diluida es mas
efectiva que la asterificacion de los Acidos grasos
libres que se pretendia con el tratamiento &cido.

Evaluacion de Procesos de Transesterificacion

Los criterios para la seleccion del proceso de
transesterificacion fueron nombrados con
anterioridad. Los resuitados  sé muestran en la
Tabla 3.

Tabla 3. Razén masica ME/ACP.

_ _ o . Razon®
Proceso de Transesterificacion

Con NaQH
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El proceso en donde se utiliza NaOH como
catalizador es el de mayor producciéon de ME, por
esta razon este es el método empleado para el
disefio de experimentos. El NaOH utilizado tiene una
pureza superior al 97%, mientras que el KOH es del
85%. Ademds el exceso de alcohol utilizado en el
primer método es superior al del segundo método
(12:1 y 7:1), lo cual permite que el equilibrio se
desplace y los productos se favorecen en la primera
reaccion.

Con respecto a la transesterificacion con &cido el
producto obtenido fue similar en apariencia al ACP,
lo cual nos permite decir que no se presentd una
{ransesterificacion sino una esterificacion.

Disefio de Experimentos
El método empleado en esta fase es el de NaOH

como catalizador. Teniendo como variables y niveles
los citados en la Tabla 4.

Tabla 4. Variables y niveles en el disefio de experimentos.

PARAMETRO ALTO(+) | BAJO()
Temperaiura 60 °C 40 °C

Cantidad de Catalizador® 1,0% 0,6%

Razon molar Alcohol/Aceite 12:1 6:1

* Porcentaje en peso de NaOH con respecto al aceile

La Tabla 5 muestra las condiciones de reaccion para
cada ME.

Tabla 5. Condiciones de reaccion. RMA: refacién molar
alcohol-aceite, % cat: porcentaje en peso de NaOH con
respecto al aceite.

‘No. 10234 5 6|78

Temf’%?t“ra 60 | 60 |40 | 60 | 60 | 40 | 40| 40

RMA 122|612 6 {12 ] 6 | 6|12

%
catalwador | 1| 11 |08[{0806 1|06

La Tabla 6 muestra las relaciones de masa de ME obtenida con respecto a la masa de ACP original para cada

uno de los experimantos.

Tabla 6. Relacion masica ME/ACP.

No. 1 2 3

4 5 & 7 8

RM:ME/ACP | 0,9413 | 0,8372 | 0,9911

1,003 | 41,0271

0,9693 | 0,8442 | 1,0661

Los experimentos con mejores resultados fueron et
4, 5 y 8, siendo este (ltimo el de mayor relacidon
masica. Un aumento de la razén molar (RMA)
permite un pequefioc aumento en la cantidad de ia
fase de metil éster. El crecimiento no es muy
significativo si consideramos las producciones con
una misma cantidad de caializador; aungue se nota
una mayor variacion cuando el porcentaje de
catalizador es mas grande; por tanto, para &l
porcentaje alto de catalizador el parametro RMA es
limitativo.

Para la RMA mdés alta una disminucidn en la
temperatura de operacién aumenta la cantidad de
metil éster entre un 4 y 5% aproximadamente,
aunque puede no ser un valor significativo, merece
indicarse, pues demuestra como la temperatura de
operacion para unas condiciones de reaccion puede
afectar |la produccion de metil &ster.

Caracterizacion de los Metil Esteres (ME)
Los valores de las propiedades evaluadas para ios

ME, junto.con los valores para el bicdiesel y el diesel
del petroleo aparecen en la Tabla 7.

Tabla 7. Caracterizacion de ME.

1 2 ] 3 4 5 6 T 8 Biodiesel
Viscosidad {cp) 3,32 3,78 3,26 3,93 3,2 4,48 3,99 3,2 3,5-5,0
%Acidez 0,18 0,20 019 0,20 0,20 0,18 0,19 0,19 0,5 Max.
indice refraccion | 1,441 | 1,443 | 1439 | 1,443 | 1,438 | 1444 | 1444 | 1439 | 1,44-145
Densidad (kg/m®) | 870,12 | 870,12 | 860,12 | 870,12 | 860,12 | 870,12 | 860,12 | 860,12 | 860-900
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Los valores hallados para cada experimento S
encuentran dentro de los intervalos reportados en la
literatura. i

Los espectros obtenidos por medio de la
especiroscopia de infrarojo son similares al espectro
del metil oleato.

CONCLUSIONES

La experimentacic’nn preliminar reafirma 1o sefialado
por la mayoria de 1a fiteratura consuitada, es decir
que ‘a desacidificaidén con alcall diluido es ‘a de
mayor rendimiento al igual que fa transesterificacion
con NaOH.

Con base en el disefio factorial realizado se puede
concluir gue la mayor produccién de ME se alcanza
utilizando NaOH como catalizador en un porcentaje
de 0,6%, con una relacion molar alcohol aceite de
12:1 y una temperatura de 40° C. Bajo esas
condiciones $€ obtiene una razén ME/ACP de
1,0661. Sin embargo un aumenio de temperatura
con las demas condiciones constantes hace que
disminuya esta razon solo un 3,66%.

las propiedades evaluadas para el biodiese! se
encuentran en el intervalo  permitido segln 1a
normatividad internacional.

ABSTRACT

An experimental study with the purpose of evaluating
some  processes of desacidification and
transesterification of crude oif paim is reported. The
variables analyzed in the design of experiments
were; amount of catalyst, rafio metanol/oil and
temperature of reaction. The desacidification with
diluted alkali turned out to be the best uhder process
of transesterification with 0,6% Wiw of NaOH
catalyst, 1211 motar ratio alcoho! to oil and a
temperature of 40° C.
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