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RESUMEN

Los biocombustibles han ganado atencion a nivel global en la industria, debido a su
capacidad de ofrecer una alternativa sustentable y sostenible al desarrollo energético.
El biodiesel es una fuente de energia renovable, brinda la oportunidad de mejorar
aspectos econdmicos de la produccién, como también generar empleo en los campos.
En este sentido se encuentra la importancia de usar un catalizador heterogéneo
adecuado, ya que presentan diferentes ventajas como el bajo coste, baja
contaminacion, la propiedad de ser reutilizados y sobre todo la capacidad de alcanzar
una eficiencia mayor al 95% en la produccion de biodiesel, al disminuir la energia de
activacion y acelerar el proceso de conversion. La cascara de cacao es un desecho
poco aprovechado y proveniente del procesamiento de granos de cacao. En este estudio
se utilizé la cascara de cacao como catalizador para la obtencién de carbonato de
potasio y por consecuente la produccion de un combustible alternativo. La cascara de
la mazorca de cacao se trituré y se tamiz6 para obtener una granulometria media de 0,8
mm, luego fue incinerada en una mufla a 700 °C durante 4 horas, hasta convertirse en
ceniza. Se realiz6 la extraccion de los cristales de carbonatos de potasio, mediante el
lavado de 250 g de ceniza en 1 litro de agua destilada con agitacion constante durante
1 hora. A continuacion, se realizé el proceso de filtrado y este se evaporé a 140 °C
durante 3 horas para obtener los cristales de carbonato de potasio, mismos que hicieron
la funcidn de catalizador. En la sintesis de biodiesel, se mantuvo constante una relacion
molar metanol-aceite de 6:1, una temperatura de la mezcla de reaccién de 60 °C y un
tiempo de reaccion de 1 h. La velocidad de agitacion se fij6 en 250 rpm mientras se
estudio el efecto de la concentracion de catalizador en el rendimiento de produccion de
biodiesel, empleando tres concentraciones diferentes de 1%, 2% y 3%, manteniendo las
mismas condiciones de proceso. Segun el andlisis fisicoquimico de la muestra de aceite
usado, cumple con las caracteristicas adecuadas para ser empleado en el proceso de
transesterificacién, tales como el 0,62 % de acidos grasos libres. Basado en los
resultados de FTIR, se encontrd que la ceniza de la ciscara de cacao era adecuada
como potencial catalizador para la transesterificacion de aceite obtenido de residuos de
cocina por la presencia de K-O, como un indicativo de la presencia de carbonatos de
potasio, lo que lo hace activo al catalizador. Asi, también se observé la transformacion
de los grupos éster de la muestra de aceite usado en ésteres metilicos (CO-O-CHjs) del
biodiésel producido. En ultimo término, se obtuvo biodiésel a partir de aceites residuales
de cocina, empleando un catalizador de ceniza de cacao y se determiné que la
concentracion 6ptima de catalizador para obtener el mayor rendimiento (99 %) fue del 2
4



%. De esta forma, se logré obtener biodiésel que cumple con las especificaciones
adecuadas, de una manera sustentable y sostenible.

Palabras claves: biodiésel, aceite de cocina, transesterificacion, catalizador organico,

cascara de cacao, carbonato de potasio.



ABSTRACT

The production of biofuels has gained increasing interest among industrial companies
worldwide as a sustainable and environmentally friendly alternative to fossil fuels.
Biodiesel, a renewable energy source, offers the opportunity to improve production
economics and generate employment. To achieve high production efficiency, it is
important to use a suitable heterogeneous catalyst that can reduce activation energy and
accelerate the conversion process. Cocoa shell, a little-used waste from cocoa bean
processing, can be utilized as a catalyst for biodiesel production from waste cooking oil.
In this study, cocoa husks were crushed and sieved to obtain an average patrticle size of
0.8 mm, then incinerated at 700 °C for 4 hours until they turned into ash. The potassium
carbonate crystals were extracted by washing 250 g of ash with 1 liter of distilled water
and constant stirring for 1 hour. The filtering process was carried out, and the ash was
evaporated to obtain potassium carbonate crystals, which were used as the catalyst.
To produce biodiesel, a methanol-oil molar ratio of 6:1 was maintained, and the reaction
temperature was set at 60 °C. The reaction time and stirring speed were kept constant
at 1 hour and 250 rpm, respectively. The impact of catalyst concentration on the biodiesel
production yield was studied using three different concentrations of 1 %, 2 % and 3 %,
while keeping the process conditions constant. The used oil sample met the
characteristics suitable for use in the transesterification process, such as 0.62 % free
fatty acids. Based on the FTIR results, cocoa shell ash was found to be a potential
catalyst for the transesterification of oil obtained from kitchen waste due to the presence
of K-O, indicating the presence of potassium carbonates, which made the catalyst active.
The transformation of the ester groups of the waste oil sample into methyl esters (CO-
O-CHB3) of the biodiesel produced was observed.

Finally, biodiesel was produced from used cooking oils using a cocoa ash catalyst, and
the best percentage yield (99 %) was obtained at a catalyst concentration of 2 %. The
resulting biodiesel had the appropriate characteristics of a sustainable and renewable

fuel source.

Keywords: biodiesel, cooking oil, transesterification, organic catalyst, cocoa husk,

potassium carbonate.
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INTRODUCCION

Debido a la escasez de combustibles fosiles de varios paises, la produccion de
biocombustibles ha despertado el interés por desarrollar nuevas alternativas con
material inorgéanico u organico considerado desecho, enfocado hacia la reduccion de los
gases toxicos en el ambiente.

En la actualidad, el biodiésel se ha adoptado como combustible alternativo en maltiples
paises a nivel mundial. En Europa, paises como Alemania y Austria han logrado
implementar con éxito la utilizacion de biodiésel puro (B100), mientras que en Francia
se emplean mezclas de biodiésel en bajas proporciones (5%). En Estados Unidos, se
comercializan mezclas de biodiésel, mientras que en Japén se ha manifestado un gran
interés por la produccién y el uso de este biocombustible. En la regién latinoamericana
paises como Brasil, Ecuador y Argentina presentan un gran interés por el uso de
combustibles alternativos. *

La Republica del Ecuador ocupa el tercer lugar en Sudameérica en cuanto a produccion
de biocombustibles se refiere. Dicha produccion se lleva a cabo mediante la empresa
procesadora de aceites y grasas LA FABRIL, con sede en Manta, que se posiciona como
uno de los principales exportadores de este tipo de productos.?

Los aceites vegetales usados son residuos que pueden formar peliculas sobre la
superficie del agua lo que impide su oxigenacion e impiden la correcta depuracion.
Cuando no hay una remocion total de estos aceites vegetales usados, el agua residual
al volver al medio ambiente genera la contaminacién de rios, mar y los acuiferos. Asi es
como interfieren en la naturaleza y degradan el entorno. Asi mismo permiten la
proliferacién de microorganismos que pueden ser nocivos para la salud. Adicionalmente,
la reutilizacion prolongada de los aceites vegetales produce elementos que pueden
llegar a ser cancerigenos como los radicales libres y acrilamidas.®

En la provincia de El Oro, actualmente no se ha implementado un programa para la
recoleccién de aceites usados, lo que provoca un aumento de la contaminacion del agua
debido a su vertido en el sistema de drenaje y alcantarillado de las ciudades, asi como
en el suelo cuando se dispone de manera incorrecta en la basura. Los residuos
generados carecen de valor agregado, pero pueden ser transformados en un
biocombustible de alta calidad mediante procesos de transesterificacion, lo que
representa una alternativa energética sostenible para reemplazar los combustibles
fosiles. Esta opcidon es especialmente relevante dada la actual escasez de petréleo y

sus derivados en el mercado.*
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En la provincia de El Oro, existe un alto potencial de biomasa proveniente de cultivos
gue no esta siendo aprovechada. A pesar de esto, se han identificado tres tipos de
biomasa con mayor presencia en la provincia, los residuos sélidos urbanos, aguas
residuales y residuos agricolas. De todos ellos, los aceites usados representan una
oportunidad para la produccion de biocombustibles.

Ante la problematica expuesta, la produccién de biodiesel a partir de aceites usados es
una solucién viable gue puede generar impacto econdémico y social. La investigacion se
centra en encontrar la metodologia 6ptima para la conversion de aceites usados en
biodiesel, utilizando un catalizador basado en la cascara de cacao. La produccion de
biodiesel a partir de residuos oleosos, ademas de ser una alternativa sustentable, puede
mejorar la calidad de vida de los ciudadanos y contribuir a la preservacion del medio

ambiente y la salud publica.

14



OBJETIVOS

Objetivo General

Obtener biodiésel a partir de aceites residuales de cocina para disminuir la

contaminacién que produce este residuo, utilizando un catalizador de ceniza de cacao

proveniente de los desechos de la cascara de cacao.

Objetivos Especificos

Caracterizar el aceite comestible usado mediante los parametros establecidos en
las normas INEN.

Caracterizar el catalizador obtenido por medio de espectroscopia de infrarrojo con
transformada de Fourier para detectar la presencia de grupos funcionales en la
estructura molecular del catalizador.

Caracterizar el biodiésel obtenido a partir de aceite de cocina usado mediante la
técnica de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) para evaluar
la eficacia de la conversion y la calidad del producto.

Evaluar el rendimiento del biodiesel obtenido a partir del uso de un catalizador de
carbonato de potasio obtenido a partir de ceniza de cascaras de cacao en
comparacion con el rendimiento obtenido utilizando un catalizador comercial de

carbonato de potasio.

15



1. MARCO REFERENCIAL

1.1 Aceites

1.1.1 Generalidades. El aceite es una mezcla de ésteres de glicerol, conocidos como
triglicéridos, que contienen carotenoides y vitamina E de manera natural. Debido a su
combinacion de &cidos grasos insaturados y saturados y su rica calidad nutricional, se
aplica ampliamente en la industria alimentaria, y se utiliza para la fabricacién de
combustibles, cosméticos, detergentes, farmacos, plasticos y otras aplicaciones en el
desarrollo industrial. En consecuencia, sus propiedades lo convierten en una materia

prima muy deseable.®

1.1.2 Aceite Vegetal. Los aceites vegetales se han usado desde tiempos ancestrales
por la humanidad y su consumo ha incrementado en las ultimas décadas, siendo parte
importante de nuestra dieta. La composicién de los aceites vegetales varia en gran
medida segun su origen, que puede ser una especie vegetal, semilla, planta o fruto. Esta
variabilidad se refleja en la proporciéon de acidos grasos saturados, monoinsaturados y
poliinsaturados, en particular los acidos grasos omega-6 y omega-3. Los aceites
vegetales se pueden obtener de diversas fuentes, como la aceituna, soja, palma, girasol,

maiz, nuez, almendra, colza, entre otros.®

1.1.3 Aceites comestibles. Los aceites vegetales se usan principalmente como
aderezos de ensaladas, y fabricacién de otros derivados como la margarina, pan y
pastas para untar. La fabricacion y consumo de este producto ha crecido
sustancialmente durante los Ultimos afios. En el &mbito de los aceites comestibles, se
encuentra una amplia gama con notables variaciones en su composicion quimica, en
especial en su contenido de compuestos no glicésidos tales como fenoles, esteroles,
tocoferoles y escualeno, que ademas se caracterizan por su alto valor nutricional.
Debido a su amplia demanda, se prevé que la produccion de aceites comestibles
continte incrementando, siendo los aceites de soja y palma los lideres en el mercado

con una participacion cercana al 63 % de la produccién mundial de aceites vegetales.’

1.1.4 Clasificacion de los aceites. En la industria alimentaria se pueden distinguir dos

tipos de aceites: los aceites virgenes y los refinados. Los aceites virgenes son aquellos

obtenidos por medios mecanicos y/o fisicos, sin procesos quimicos que alteren su

calidad. Este tipo de aceite conserva sus propiedades nutricionales, sanitarias y
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organolépticas, lo que lo hace altamente valorado tanto por la industria como por los
consumidores finales. Ademas, su uso en la elaboracién de alimentos es una practica
comun debido a su alta calidad y a los beneficios que aporta a la salud.®

Por otro lado, se encuentran los aceites refinados, que han aumentado
considerablemente su produccion en los ultimos afios. Inicialmente, se promocionaron
estos productos como saludables y reemplazantes de grasas animales, no obstante,
con el transcurso del tiempo y los progresos cientificos, se ha comprobado que su

consumo esta relacionado con algunas patologias.®

1.1.5 Caracteristicas quimicas de los aceites. En general, los aceites vegetales
contienen una combinacion de triglicéridos (aproximadamente el 95 % en peso) y acidos
grasos libres (en torno al 5 % en peso), asi como otros componentes en menor cantidad,
como esteroles y ceras.!? El glicerol constituye el enlace de hasta 3 acidos grasos libres,
la molécula se denomina triacilglicérido o triacilglicerol.** A continuacién, en la Tabla 1
se describe una de las propiedades caracteristicas como lo es el indice de yodo en

diferentes tipos de aceites vegetales.

Tabla 1. indice de yodo de los aceites vegetales segln su clasificacion

Aceites Nombres indice de Yodo
Lauricos
Saturados Palmiticos 5-50
Esteéricos
Monoinsaturados Oleicos 50 — 100
Bi-insaturados Linoleicos 100 — 150
Tri-insaturados - > 150

Fuente: Legaz, 2011.%2

1.1.6 Almacenamiento y conservacion del aceite. El aceite vegetal es facil de
almacenar, transportar y utilizar. Los aceites refinados con un alto contenido de grasas
monoinsaturadas pueden ser almacenados por hasta un afio, mientras que aquellos
ricos en grasas poliinsaturadas pueden conservarse alrededor de seis meses. En el
caso de los aceites de oliva refinados, pueden ser almacenados durante varios afos.
Sin embargo, se conoce que los aceites deben estar alejados del calor, la luz y la
exposicion al oxigeno, para evitar que pierda sus propiedades organolépticas, las
mismas que nos pueden servir para darle otro uso industrial. Lo éptimo y recomendable

es mantener los aceites en un lugar fresco y seco.'?
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1.1.7 Aceite comestible usado. A través de una investigacién, se ha calculado que, en
el territorio ecuatoriano, el 54 % de la poblacién elimina el aceite usado en la basura,
mientras que el 24 % lo descarga directamente al agua o por las tuberias, el 21 % lo
utiliza como alimento para animales y solo el 1 % lo entrega a un gestor o lo deposita
en contenedores especiales.™®

El inadecuado manejo de los residuos de aceites usados constituye un serio problema
ambiental. Dado gue el aceite es menos denso que el agua, su disposicién a través de
los ductos de agua puede dar lugar a la formacion de grandes membranas delgadas
que impiden la oxigenacién del agua y como consecuencia, afectan la vida de las
especies acuaticas. Ademas, la reutilizaciébn de los aceites aumenta su grado de
oxidacién y enranciamiento, lo que conduce a la produccion de radicales libres y, en
algunos casos, a la formaciéon de acidos grasos trans. La ingestibn excesiva y
prolongada de estos compuestos puede provocar disfunciones hepaticas, cardiacas y
del sistema reproductor, cancer, envejecimiento celular, afecciones inmunitarias, artritis
y cataratas, entre otras.'*

Con el fin de abordar el manejo inadecuado de los residuos de aceite de cocina, se
sugiere el uso de métodos de gestion de residuos como la colocacién en contenedores
no reciclables y herméticos, seguido de la disposiciébn adecuada en un vertedero
sanitario o punto limpio autorizado.'? Como alternativa a la disposicion, los aceites
usados pueden ser reutilizados como materia prima en la produccién de surfactantes,
lubricantes, combustibles (especialmente diésel), detergentes, productos fitosanitarios,
jabones, cosméticos y velas mediante procesos de refinacibn y transformacion

especificos.?®

1.1.8 Caracterizacion de grasas y aceites utilizados para producir biocombustibles. La
identificacion de las propiedades fisicoquimicas de los aceites y grasas utilizados en la
preparacion de alimentos es un paso critico para determinar su idoneidad como materia
prima en la produccién de biodiésel. En la tabla 2, se presentan las caracteristicas de
diferentes tipos de aceites y grasas empleados en la coccién de alimentos, tales como
la densidad, el indice de acidez, el indice de yodo y el punto de humo. La evaluacion de
estos parametros es esencial para garantizar la calidad de los combustibles producidos

a partir de estos aceites y grasas.'®
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Tabla 2. Caracterizacion de materia prima

o indice o indice .
_ Indice de Indice de Indice de
Grasas y aceites de o de o
humedad _ Saponificacion Peréxido
Acidez Yodo
Grasa de pollo 15 1,5 - - 5,0
Aceite vegetal de
desecho (10 veces 0,1046 9,193 201,5 107,76 -
max.)
Aceite vegetal usado
(6 veces 0,0899 1,87 185,6 99,585 -
max.)
Aceite vegetal
fresco (0 veces 0,1526 1,07 160,1 93,95 -
max.)
Aceite vegetal usado
0,08 0,49 40,39 98,85 11,30
(pescaderia)
Manteca de cerdo 0,24 0,54 16 127,53 19
Manteca de cerdo y
_ 0,11 0,38 19,63 105 14,12
aceite usado 50/50
Manteca de cerdo y
. 0,18 0,44 16 109,76 18
aceite usado 80/20
Manteca de cerdo y
aceite usado 0,10 0,16 20 99 12,87

20/80

Fuente: Ramirez, 2018.%

1.2 Catalizador

1.2.1 Generalidades de un catalizador. Actualmente existen diversas investigaciones

donde se presenta la sintesis y uso de catalizadores heterogéneos provenientes de

diferentes tipos de aceites, de primera y segunda generacion para la produccion de

biodiesel.

En una investigacion previa, se evaluaron diversos catalizadores tales como hidréxido

de sodio (NaOH), hidroxido de potasio (KOH), acidos y fluidos supercriticos, con el

objetivo de obtener una 6ptima produccién de biodiésel. Los resultados indicaron que el

uso de NaOH y KOH permitié un mejor rendimiento en términos de consumo energético.
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Ademas, se encontré que el NaOH es una alternativa mas favorable debido a su menor
potencial de calentamiento global y consumo acumulativo de energia en comparacion
con el KOH.18

1.2.2 Caracteristicas del cacao como catalizador. La cascara del cacao como carbon
activado tiene el potencial de disminuir los niveles de &cido graso libre en los desechos
de aceite de cocina. Los poros en la superficie del carbon activado de la cascara de la
mazorca de cacao con activador HClI 2 M comienza a formarse a los 350 °C temperatura
de carbonizacion y logra disminuir los acidos grasos libres en el aceite de cocina usado
hasta el 86,7 %. La utilizacién de la cascara del cacao como catalizador en el proceso
de transesterificacion de aceite de cocina usado para producir biodiésel ha sido objeto
de investigacion. En este sentido, se ha evaluado la efectividad del carbonato de potasio
(K2CO3) obtenido a partir de la cascara del cacao como catalizador. Los resultados
obtenidos indican que el catalizador de K.CO3 obtenido de la ciscara del cacao permite
obtener un mayor rendimiento de biodiésel en comparacion con los catalizadores
comerciales de K,CO3 y KOH. Este hecho pone de manifiesto el potencial de la cascara
del cacao como fuente de materiales para la sintesis de catalizadores en la produccion

de biodiésel .®

1.3 Biocombustible

1.3.1 Ventajas del biocombustible. Los biocombustibles presentan una serie de
ventajas en comparacion con los combustibles derivados del petréleo. Una de las mas
importantes es que tienen menos efectos negativos en el medio ambiente, ya que
producen reducidas emisiones de gases corrosivos y de efecto invernadero. Ademas,
los biocombustibles son biodegradables, lo que significa que no contaminan el medio
ambiente. Esta es una alternativa sostenible que proviene de fuentes renovables y
reduce significativamente la emision de gases de efecto invernadero que contribuyen a
la contaminacion atmosférica. Otra ventaja es que los biocombustibles permiten mayor
competitividad entre los productores en comparacion con las fuentes tradicionales. Esto
se debe a que la produccién de biocombustibles puede ser mas barata y sostenible a
largo plazo. Ademas, los biocombustibles tienen bajo o nulo deterioro ambiental, lo que
significa que no dafian los ecosistemas naturales. Esto es importante para garantizar la
sostenibilidad a largo plazo. Por ultimo, los biocombustibles también permiten reducir
excedentes agricolas, ya que muchos de ellos se producen a partir de cultivos. De esta
manera, se pueden aprovechar los excedentes de produccion de alimentos para
producir energia renovable y sostenible.?°
20



1.3.2 Biodiésel. El biodiésel es un biocombustible que se obtiene a partir de la
transesterificacién de aceites vegetales y grasas animales. Es una alternativa sostenible
al diésel fosil, ya que se produce a partir de recursos renovables y puede reducir la
emision de gases de efecto invernadero en comparacion con los combustibles fésiles.?!
Este biocombustible sintético es producido a través de procesos de esterificacion y
transesterificacion industrial utilizando lipidos naturales, incluyendo aceites vegetales y
grasas animales, tanto nuevos como usados.??

El biodiésel es una alternativa al uso de combustibles fésiles en la industria del
transporte. Puede combinarse con el gaséleo en diferentes proporciones, lo que se
conoce como mezclas. Estas mezclas se identifican con codigos especificos, como
B100, que se refiere a la utilizaciéon exclusiva de biodiésel en la mezcla, o B5, B15, B30

o B50, donde el nimero indica el porcentaje por volumen de biodiésel en la mezcla.!?

1.3.2.1 Propiedades del biodiésel. El biodiésel posee una apariencia de color amarillo a
café claro, es biodegradable y no téxico.?® Entre otras caracteristicas, se origina de
diferentes aceites y azucares de primera generacion, asi como de hierbas u otras
materias naturales conocidas como de segunda generacion.?* De acuerdo con esto,
ciertas propiedades pueden variar dependiendo de su origen.

En comparacion con el diésel convencional, el biodiésel produce emisiones reducidas
de gases de efecto invernadero, tales como los 6xidos de azufre (SOx), didéxido de
carbono (CO2) y mondxido de carbono (CO). Esto se debe a su composiciéon quimica,
gue contiene menor cantidad de azufre y es capaz de oxidarse con mayor eficiencia en
el motor, lo que reduce la cantidad de gases emitidos a la atmésfera. Estas ventajas
hacen que el biodiésel sea una opcion atractiva y sostenible para la industria del

transporte.?®

1.3.2.2 Caracteristicas técnicas del biodiésel y diésel. Conforme a lo dispuesto por la
Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 1489:2012 referente a los productos derivados
del petréleo, en particular el combustible diésel, se definen los criterios que han de
cumplir los diésel premium. La Tabla 3 que se muestra a continuacion describe las
caracteristicas principales que este tipo de combustible debe poseer para estar en

conformidad con la normativa correspondiente.?
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Tabla 3. Requisitos del diésel premium

o _ _ _ Método de
Requisitos Unidad Minimo Maximo
ensayo
NTE INEN 1493
Punto de inflamacioén °C 51,0 - Procedimiento
A
¢ Contenido de agua vy
_ % - 0,05 NTE INEN 1494
sedimento
W contenido de residuo
carbonoso sobre el 10% del % - 0,15 NTE INEN 1491
residuo de la destilacion
W contenido de cenizas % - 0,01 NTE INEN 1492
Temperatura de destilacion
del 90% °C - 360 NTE INEN 926
Viscosidad cinematica a 40
oc mm2/s 2,0 5,0 NTE INEN 810
. ASTM 4294
Contenido de azufre ppm - 500

NTE INEN 1490

Corrosion a la lamina de

Clasificacion - No.3 NTE INEN 927
cobre
indice de cetano calculado - 45,0 - NTE INEN 1495
Contenido de biodiesel, ¢
% 5 10 EN 14078

Biodiesel*
*Se debe considerar este parametro siempre y cuando el diésel esté adicionado con
biodiesel.
Fuente: INEN, «Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 1489:2012 Productos

derivados del petréleo. Diésel. Requisitos». 2012.

La Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2482:2009 Biodiésel establece en la Tabla 4
las especificaciones técnicas necesarias que deben cumplir los biocombustibles (B100)
para su comercializacion. El cumplimiento de estas especificaciones es esencial para
garantizar un rendimiento adecuado del biocombustible y su compatibilidad con los

motores diésel convencionales.
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Tabla 4. Requisitos del Biodiésel

o . . . Métodos de
Requisitos Unidad Minimo Maximo
ensayo
Densidad a 15 °C kg/m3 860 900 ASTM D 1298
Punto de inflamacion °C 120 - ASTM D 93
¢ Agua y sedimento % 0,05 ASTM D 2709
Contenido de agua mg/kg 500 ASTM D 95
Viscosidad cinematica a 40 °C mm2/s 3,5 5 ASTM D 445
Cenizas sulfatadas %(m/m) 0,02 ASTM D 874
Contenido de azufre mg/kg 10 ASTM D 5453
Carbon residual % 0,05 ASTM D 4530
Corrosion lamina de cobre Clasificacion 3 ASTM D 130
Numero de cetano - 49 ASTM D 613
Temperatura de destilaciéon al
°C 360 ASTM D 1160
90 % recuperado
W Glicerina libre % 0,02 ASTM D 6584
W Glicerina total % 0,25 ASTM D 6584
W Contenido de ésteres % 96,5 EN 14103
indice de yodo g yodo/100 g 120 EN 14111
W Contenido de metanol/etanol % 0,2 EN 14110
Contenido de fésforo mg/kg 10 ASTM D 4951
Contenido de metales alcalinos
mg/kg 5 EN 14538
(Na+K)
Contenido de metales alcalinos
mg/kg 5 EN 14538
(Ca+Mg)
NuUmero de acidez mg KOH/g 0,5 ASTM D 664
Estabilidad a la oxidacién HORAS 6 EN 15751
Contaminacion total mg/kg REPORTAR EN 12662
Contenido de mono glicéridos %(m/m) 0,4 ASTM D 6584
Contenido de diglicéridos %(m/m) 0,1 ASTM D 6584
Contenido de triglicéridos %(m/m) 0,1 ASTM D 6584
Contenido de éster metilico de
o . % en masa 12 EN 14103
acido linolénico
Punto de nube °C REPORTAR ASTM D 2500
Punto de fluidez °C REPORTAR ASTM D 97
Temperatura de obturacién del
°C REPORTAR ASTM D 6371

filtro frio (CFPP)

NOTA 1. Debe ser determinado en 100% de la muestra

NOTA 2. Incluye ésteres grasos de cadena media y cadena larga

Fuente: INEN, Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 2482:2009 Biodiesel. Requisitos. 2009.
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1.3.3 Reaccion de Sintesis. La obtencion de biodiesel mediante la transesterificacion
de aceites o grasas es un método convencional que se lleva a cabo en presencia de un
catalizador, normalmente NaOH, y un alcohol de cadena corta, como el metanol. La
Figura 1 ilustra el proceso. Los aceites de origen vegetal como el girasol, la soja, la
palma, entre otros, se utilizan cominmente como materia prima en la produccion de

biodiesel.?”

Figura 1. Proceso catalitico de transesterificacion en la produccion de biodiesel

a partir de aceites o grasas en reaccion con un alcohol de cadena corta

T o)
0——C—R, R ——o—(‘:—rz /OH
HoC 0 R, —OH 0 H,C
‘ ‘ ‘ Catalisis ‘ ’ |
HC—O0—C—R; + R;—OH ————p» R,—0—C—R + HC—OH
l 0 0 ‘
H,C ‘ R; ——OH H,C
\O—(:—R, R;——0——C—R om
Aceite Alcohol Biodiesel Glicerol
Triglicérido

Fuente: Adaptado de Avagyan and Singh (2019)

1.3.4 Esterificacion. En la esterificacion, el carbonilo del 4cido carboxilico se protona
inicialmente con un catalizador 4cido. Con mas carga positiva de carbono carbonilo, la
reaccion nucleofilica del alcohol se lleva a cabo mas facilmente con la generacion de
intermediarios. Entonces el protdn se transfiere con H,O eliminacién, después de eso,
el proton finalmente se elimina con formacion de éster. Este proceso es similar al de la
transesterificacion catalizada por catalizador acido.?®

La esterificacion de &cidos grasos libres de aceite, cominmente se realiza en un
recipiente de 250 ml. que contiene 50 ml de &cidos grasos libres, metanol y
biocatalizador (2 % p/v). La reaccion se optimiza por temperatura (30—50 °C) relacion

molar de metanol a acidos grasos (1:1 a 5:1), y velocidad de agitacién (100 a 300 rpm).2°

1.3.5 Transesterificacibn. En la produccibn de biodiésel, la reaccion de
transesterificacién es un proceso clave en el cual se rompe una molécula de aceite para
producir una molécula de éster y una molécula de alcohol en presencia de un
catalizador. Como resultado, se obtienen metil ésteres (biodiesel) y glicerina. Existen
diversas opciones para la produccion de ésteres, siendo la reaccion de
transesterificacion con alcohol (usualmente etanol o metanol) en presencia de un

catalizador alcalino (usualmente NaOH o KOH) a partir de aceites vegetales la méas
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estudiada y recomendada en la literatura cientifica para obtener un biodiesel de alta
calidad. Los ésteres obtenidos (metil ésteres o etil ésteres) se denominan biodiesel
(Garcia, Sanchez, Labrada, Lafargue & Diaz; 2018). El proceso de hidrolisis de
triglicéridos, en presencia de un catalizador, tiene lugar en una serie de reacciones
reversibles consecutivas, donde los triglicéridos son convertidos en diglicéridos,

monoglicéridos y, finalmente, glicerol, tal como se ilustra en la Figura 2.%%3!

Figura 2. Transesterificacion: reacciones independientes y reaccion global como

suma de las reacciones independientes
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Fuente: Adaptado de Sequeira, Caceres, Gauna, Morales & Chamorro (2017).
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1.3.6 Materias Primas. En cuanto a la ampliacion de la diversificaciéon de las materias
primas para la produccion de biodiésel, se ha explorado el uso de diversas fuentes
renovables, incluyendo grasas animales, aceites de desecho comestibles y aceites
derivados de cultivos como ricino, palma aceitera, girasol, babasu, mani, jatrofa, nueces
souari, maripa palmas, soja y semilla de algodon. Ademas, se ha investigado el uso de
otras fuentes emergentes como microalgas, crambe, rabanos y guacamayos. Sin
embargo, para lograr la sostenibilidad ambiental en la produccion de biodiésel, se ha
propuesto el uso de aceites comestibles ya utilizados en restaurantes y hogares, lo que
implica un bajo costo de materia prima y un enfoque en la reutilizaciéon de residuos para

reducir la contaminacién ambiental.%
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2. METODOLOGIA

2.1 Reactivos, equipos y materiales

2.1.1 Reactivos

e Carbonato de potasio
e Metanol

e Agua destilada

e Fenolftaleina

2.1.2 Equipos

e Plancha de calentamiento con agitacion magnética
e Estufa

e Cocineta

e Mufla

2.1.3 Materiales

e Matraz Erlenmeyer
e Pipetas

e Varilla de agitacion
e Decantador

e Baldn volumétrico
e Bureta

e Probeta

e Vaso de precipitacion

2.2 Muestreo de la materia prima

Se obtuvo el aceite de cocina residual utilizado para la produccién de biodiesel a partir

de la recoleccién de residuos de restaurantes de comidas rapidas en la ciudad de

Machala. Por otro lado, las cascaras de cacao recolectadas en una finca cacaotera

ubicada en las afueras de la ciudad de Machala se utilizaron para la elaboracion del

biocatalizador.
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2.3 Preparacioén del catalizador

Se empled un equipo de secado para la eliminacion de la humedad en las cascaras de
cacao, posteriormente se procedié a su trituracion para obtener un polvo fino. Este
material fue sometido a un proceso de calcinacion en un horno tipo mufla, manteniendo
una temperatura de 700 °C durante 4 horas, logrando la obtencién de ceniza. Se llevé
a cabo la extraccion de los cristales de carbonato de potasio, mediante la agitacion de
250 g de ceniza con 1 litro de agua destilada durante una hora. Luego, se realizé un
proceso de filtracion para separar los cristales de carbonato de potasio de la ceniza
contenida en la solucion acuosa. El filtrado se sometié a un proceso de evaporacion a
140 °C durante 3 horas para obtener los cristales de carbonato de potasio. Finalmente,

los cristales fueron lavados con agua destilada hasta obtener un color blanco.

2.4 Montaje experimental

Para la sintesis de biodiesel, se utiliz6 el aceite residual recolectado el cual fue sometido
a reacciones de transesterificacion. La reaccion se llevo a cabo empleando metanol de
grado analitico como reactivo y cristales de carbonato de potasio obtenidos a partir de
la ceniza de céascara de cacao como catalizador. La reaccion se realizé en un vaso de
precipitacién colocado en una plancha de calentamiento con agitacion magnética para
simular un efecto similar al de un reactor de doble camisa, donde se control6 la
temperatura y la agitacion para optimizar el proceso.

Antes de la reaccion de transesterificacion, se llevé a cabo la precalentamiento del
aceite para facilitar la mezcla de las dos fases (oleina y estearina) que se encuentran
separadas a temperatura ambiente. Posteriormente, se procedié a la adicién del aceite
de cocina usado, metanol y catalizador en el reactor de vidrio. La relacién molar metanol-
aceite se mantuvo en 6:1 y la temperatura de reaccién se fij6 en 60 °C. El tiempo de
reaccion se establecié en 1 hora, y la velocidad de agitacion se mantuvo constante en
250 rpm. Después de la reaccidn, se separaron el biodiesel crudo y el glicerol utilizando
un embudo, y se cuantificaron las cantidades de cada fase a las 24 horas. Este mismo
proceso se realizé con el uso de un catalizador comercial de carbonato de potasio para

comparar los resultados obtenidos.

2.5 Disefio experimental

Se llevd a cabo un disefio experimental monofactorial para evaluar los efectos de la

concentracion de catalizador de cristales de cascara de cacao (variable independiente)

en la reaccién de transesterificacion del aceite de cocina usado. Este disefio fue

seleccionado para la evaluacion, andlisis e interpretacion de los datos experimentales,

con el fin de determinar la significancia de la variable independiente en la reaccion.
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Donde hemos establecido estudiar el rendimiento de biodiesel a partir del aceite de
cocina usado. El proceso de transesterificacion se realizd6 en tres concentraciones
diferentes de catalizador de 1 %, 2 % y 3 % en peso, ademas, se experimento con las
mismas variables usando catalizador comercial, con el fin de comparar y definir el mejor

rendimiento.

2.6 Andlisis fisicoquimicos

2.6.1 Determinacion de acidos grasos libres. La mediciéon de la cantidad de acidos
grasos libres presentes en el aceite se llevé a cabo siguiendo los procedimientos
estipulados por la normativa NTE INEN 210, la cual tiene como objetivo establecer el

indice de acidez en aceites y grasas vegetales.

2.6.2 Caracterizacion del aceite de cocina usado. La caracterizacion del aceite de
cocina usado se realiz6 mediante la aplicacion de los procedimientos establecidos en la
Norma Técnica Ecuatoriana NTE INEN 35 y 38, los cuales permiten determinar las
propiedades fisicoquimicas relevantes para su uso como materia prima en la produccion
de biodiesel.

Las propiedades fisicoquimicas del aceite obtenido se determinaron segun las normas
ASTM para el valor de acidez, el valor de pH, la viscosidad y la densidad. A continuacion,
en la Tabla 5 se describen los materiales, la técnica y los célculos utilizados para

determinar la densidad del aceite de cocina usado.
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Tabla 5. Determinacién de la densidad del aceite vegetal usado

Materiales

Técnica

Calculo

Balon volumétrico de 25 v° Tomar 25 ml de muestra

mi
Vaso precipitado de 50 ml

Balanza analitica

en un vaso precipitado
Colocar el balon
volumétrico vacio en la
balanza y anotar su peso
(P1)

Afadir

aceite a la probeta

la muestra de

Colocar la probeta con

g _P2-Pl

Vp
Donde:
d = densidad (g/ml)
P1 = probeta vacia (g) P2
= probeta con muestra
)
Vp =
probeta (ml)

volumen de la

muestra en la balanza y
anotar su peso (P2)

v' Realizar la diferencia de
pesos y dividir por la

capacidad de la probeta.

Fuente: Elaboracion propia

2.6.2.1 Determinacion de la viscosidad del aceite vegetal usado. Se determiné la
viscosidad con un viscosimetro giratorio marca Fungilab ViscoLead modelo ONE R +
PPR, empleando el husillo L1 a 50 RPM, v: 38,6 %, obteniendo asi una viscosidad
dinamica de 46,3 mPa - s. La viscosidad del aceite vegetal se obtuvo a una temperatura
de 40 °C.%2

2.6.2.2 Determinacion del indice de yodo del aceite vegetal usado. El indice de yodo es
una medida importante de la insaturacién de los &cidos grasos presentes en una
muestra de aceite y se calcula a través de un procedimiento estandarizado. En este
estudio, se realiz6 la determinacion del indice de yodo siguiendo el procedimiento

descrito en la Tabla 6.33
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Tabla 6. Determinacién del indice de yodo del aceite vegetal usado

Materiales Técnica Célculo
Aceite Pesar entre 0,1 a 0,2 IV=K
Cloroformo gramos. M
Metanol Afnadir 10 ml de una Donde:

Solucion de yodo
Matraz con tapon
Hidroxido de potasio

Agua destilada

SN N N N N

Tiosulfato de sodio

solucion de
cloroformo/metanol (3:1)
al matraz.

Afadir 0,5 ml de una
solucion de yodo en
cloroformo al matraz.
Tapar el matraz y agitarlo
durante 30 seg a una
velocidad moderada.
Afadir 10 ml de una
solucion de hidréxido de
potasio al 10 % al matraz
y agitar de nuevo durante
30 seg a velocidad
moderada.

Dejar reposar el matraz a
temperatura  ambiente
durante 30 minutos.
Afadir 50 ml de agua
destilada al matraz vy
agitar suavemente para
disolver la solucién.
Titular la soluciéon con
una solucién de tiosulfato
de sodio al 0,1 N hasta
que se alcance el punto
final.

Anotar la cantidad de
solucion de tiosulfato de
sodio utlizada en la

titulacion.

V: ml de solucion de tiosulfato
de sodio utlizado en Ila
titulaciéon x 0,1 N.

M: peso de la muestra de

aceite en gramos

Fuente: Elaboracion propia
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2.6.2.3 Determinacion de la insaturacion de las grasas en el aceite vegetal usado. El
indice de saponificacion corresponde a la cantidad de hidroxido de potasio necesaria
para saponificar una cantidad especifica de grasa o aceite. La metodologia utilizada
para la obtencién de la medida de insaturacion de las grasas se encuentra detallada en

la Tabla 7 del presente estudio.*

Tabla 7. Determinacién del indice de saponificacion en el aceite vegetal usado

Materiales Técnica Calculo
v' Aceite v' Pesar alrededor de 2-5 IS = |4
v" Hidréxido de potasio g en un matraz seco y ) M
v Hidréxido de sodio limpio. IS: Indice de saponificacion.
v" Varilla de vidrio v Afadir 25 ml de una V: ml de solucion de acido
v" Agua destilada solucién de hidroxido de clorhidrico utilizado en la
v’ Matraz potasio o hidréxido de titulacion x 0,5 N.
v Acido clorhidrico sodio al 0,5 N al matraz. M: Peso de la muestra de

aceite en gramos.
v' Calentar la mezcla 9

suavemente en un bafio
de agua caliente
durante  una  hora,
agitando
periddicamente con una
varilla de vidrio.

v Una vez que Ila
saponificacion ha
terminado, afadir 50 ml
de agua destilada al
matraz y agitar
suavemente para
disolver la solucion.

v' Titular la solucién con
una solucion de &acido
clorhidrico al 0,5 N.

v' Anotar la cantidad de
solucion de  &cido
clorhidrico utilizada en

la titulacion.

Fuente: Elaboracion propia
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2.6.2.4 Determinacion de la humedad en el aceite vegetal residual. La determinacién de
la humedad del aceite de cocina se puede realizar mediante un analisis gravimétrico

como se describe en la Tabla 8.

Tabla 8. Determinacién de la humedad del aceite vegetal usado

Materiales Técnica Célculo
v Papel filtro Pesar el papel filtro seco ol — (M —n) + 100
v" Embudo Tomar 10 ml de aceite M
v" Vaso precipitaciéon usado Y filtrarlo.
v' Balanza analitica Pesar el papel del filtrado Donde:
v Estufa (muestra) M= peso de la
v Pinzas El papel del filtrado se muestra (g)
v" Crisoles procede a ingresar a la n= peso de la
v' Cronometro estufa a una temperatura muestra seca (g)
v' Desecador de 110 °C por un tiempo

de 30 a 45 min
Sacar el papel de la estufa
y ponerlo en el desecador
por unos 5 min.
Sacar del desecador y

pesar el papel.

Fuente: Elaboracién propia
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2.6.2.5 Determinacion de la acidez del aceite vegetal residual. La determinacion de la

acidez del aceite vegetal usado se detalla a continuacién en la Tabla 9.

Tabla 9. Determinacién de la acidez del aceite vegetal usado

Materiales Técnica Calculo
v fti v i % * N x 28.2
Balanza analitica Se realiza una YAGL = ~NaoH y
v' Erlenmeyer de 250 ml valoracién acido-base.
v Vasos de precipitacion v* Como reactivo
. Donde:
v Bureta, soporte y pinza valorante se usa una
) . ., V= volumen de la
v" Pipetas disoluciobn de NaOH
. disoluciéon de NaOH
v' Probetas 0.1 N y fenolftaleina
como indicador utilizada (m).
N= normalidad de Ila
v Pesar con una
. ., lucion utiliz )
aproximacion de 0,01 g solucion utilizada
10 g de aceite en un P= peso del aceite (g)
Erlenmeyer,
previamente tarado.
v Afadir 5 ml de
fenolftaleina.
v' Cargar la bureta con la

disolucion de NaOH

0.1 N enrasar vy
comenzar la
valoracion, agitando

hasta viraje

Fuente: Elaboracién propia
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2.6.2.6 Determinacion del punto de fusion en el aceite vegetal usado. El punto de fusion
de un compuesto es el punto térmico , en donde, una sustancia en este caso el aceite
vegetal pasa de estado sélido al liquido, manteniendo ambas fases en equilibrio. El
punto de fusién de un compuesto esta influenciado por la presién. En el presente
estudio, el punto de fusion del aceite fue evaluado mediante una técnica descrita en la
Tabla 10.

Tabla 10. Determinacion del punto de fusién en el aceite vegetal usado

Materiales Técnica Consideraciones
v' Aceite v' Preparar una cantidad de v° El tubo capilar debe
v" Tubo capilar la muestra en un tubo estar completamente
v' Soporte metalico capilar de vidrio limpio y limpio y seco antes de
seco. insertar la muestra

v Sujetar el tubo capilarcon v° Latasa de aumento de

la muestra en un soporte la temperatura debe ser
metalico. controlada
v' Insertar el extremo cuidadosamente.

cerrado del tubo capilar
en un horno y elevar
gradualmente la
temperatura.

v" Observar la muestra en el
tubo capilar mientras se
calienta y se registra la
temperatura en la que la
sustancia comienza a
derretirse y se transforma

en liquido.

Fuente: Elaboracion propia

2.6.3 Caracterizacion del catalizador de cacao. La espectroscopia de Infrarrojo con
Transformada de Fourier (FTIR, por sus siglas en inglés) se posiciona como una técnica
analitica crucial en la caracterizacién de catalizadores. Esta técnica se utiliza para
identificar la presencia y cantidad de especies quimicas adsorbidas en la superficie del

catalizador, lo que permite la comprension de su estructura y composicién.
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En la investigacion de catalizadores, el andlisis por espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR) se emplea para caracterizar las bandas de absorcién en
la superficie del material, lo que permite identificar grupos funcionales especificos en la
estructura molecular del catalizador. Esto resulta crucial ya que los grupos funcionales
en la superficie del catalizador son los sitios activos donde se producen las reacciones
guimicas. El FTIR es una técnica util para determinar la cantidad y la distribucion de los
grupos funcionales presentes en el catalizador, lo que proporciona informacién sobre la

actividad y selectividad del catalizador en las reacciones quimicas de interés.

2.6.4 Determinacion del rendimiento del biodiesel. Al concluir la separacion de fases,
se obtiene en el decantador la separacion de biodiesel y glicerol, se conserva el
biodiesel en otro recipiente para impedir la presencia de jabones en el producto final. Se
evalia el rendimiento de todos los combustibles producidos, tanto biodiesel con
catalizador de cacao, como diésel con catalizador comercial, en sus diferentes
concentraciones. El rendimiento de la produccién de biodiesel se determiné mediante la
siguiente ecuacion.®®

o o Biodiesel producido (ml)
Rendimiento de Biodiesel (%) = - - * 100
Aceite de cocina usado (ml)

2.6.5 Caracterizacion de Biodiesel. En la Tabla 11 se presentan las propiedades del
biodiesel obtenido, las cuales se han evaluado siguiendo la Norma ASTM D6751-09.
Por otro lado, se ha utilizado un espectrometro FTIR equipado con un accesorio ATR de
punta de diamante para adquirir espectros infrarrojos de las muestras de biocarbén. La
técnica de transformada de Fourier (FTIR) se emple6 en el equipo Cary 630 FTIR de
Agilent Technologies para identificar los grupos funcionales presentes en las muestras

analizadas.
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Tabla 11. Caracteristicas del biodiesel acorde a la norma ASTM para biodiésel

D6751-09
_ Limite _ Método de
Propiedad i Unidad
Min Max Prueba
Punto de inflamacién 93 °C D93
Control de alcohol
Debe cumplir con una de las
siguientes:
) masa % °C en 14110
1. Contenido de 130 0,2
D93
metanol
2. Punto de
inflamacion
Agua y sedimento 0,050 % volumen D2705
NUmero &cido 0,50 mg KOH / g D664
Ceniza sulfatada 0,020 % masa D874
Corrosion lamina de cobre No. 3 D130
Residuo de carbono 0,050 % masa D4530
Viscosidad cinematica 1,9 6,0 mm2/s D445
NUmero de cetano 47 D613
Punto de turbidez Reporte °C D2500
Filtrabilidad de impregnado
i 360 segundos Anexo Al
en frio
Estabilidad de oxidacion 3 Horas en 14112
Glicerina libre 0,020 % masa D6584
Glicerina total 0,240 % masa D6584
Sodio y potasio,
) 5 ppm (Lo/g) en 14538
combinados
Calcio y magnesio,
) 5 ppm (K1g/g) en 14538
combinados
Azufre* 0,0015005 % masa (ppm) D5453
Contenido de fésforo 0,001 % masa D4951
Temperatura destilacion,
Temperatura atmosférica
360 °C D1160

equivalente, 90%

recuperado

* Diferentes limites de azufre para S15 (15 ppm azufre) y S500 (500 ppm azufre

combustible).

Fuente: Norma ASTM para biodiésel D6751-09
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3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Caracterizacion del aceite vegetal de cocina residual

Los resultados de la caracterizacion del aceite vegetal usado se presentan en la Tabla
12. Se encontrd que los valores de indice de yodo, indice de saponificacion y humedad
estan dentro del rango reportado por otros autores para aceites vegetales usados hasta
10 veces. Cabe destacar que las propiedades de un aceite residual de cocina pueden
variar significativamente segun su origen y la cantidad de veces que haya sido utilizado.
Es importante tener en cuenta estas variaciones al considerar el reciclaje de aceites

usados en aplicaciones industriales y de consumo.”3738

Tabla 12. Caracteristicas fisicoquimicas del aceite de cocina usado

Determinacion Resultados Unidades
Peso especifico 0,9101 -
Densidad 0,9101 g/mi
Viscosidad 46,3 mPa-s
indice de yodo 106,56 (%m/m)
indice de saponificacion 199,9 mg KOH/g
Humedad 3,6 % en peso
Porcentaje de Acidos
Grasos Libres 06204 %
Punto de fusion 33 °C

Fuente: Elaboracion propia

38



3.2 Comparativa del catalizador de carbonato de potasio (K.COs) obtenido de la
cascara de cacao versus un catalizador comercial de grado analitico

En la figura 3 se muestra claramente la produccion de las cenizas a partir de la
calcinacion del cacao. La formacion del pico en 1377 cm?®y 834 cm?, indican la
presencia de carbonatos, lo que coincide con los espectros de otras fuentes
bibliogréficas, donde se habla del carbonato de potasio como el principal activador de
funcién catalitica.®® Adicionalmente, vibraciones de tension en el area de 879 cm™ a 679
cm pueden indicar la presencia de K-O.° Que puede ser un indicativo de la presencia
de carbonatos de potasio.

Figura 3. Espectro del polvo y ceniza provenientes de la cascara de cacao

110
100
90
80
70
60
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Transmittance

40
3600 3100 2600 2100 1600 1100 600

Wave number /cm-1

Muestra cacao en polvo Ceniza cacao

Fuente: Elaboracion propia

En la figura 4 se observa que ambas muestras cumplen con las caracteristicas de un
espectro para carbonato de potasio. El catalizador comercial es un carbonato de potasio
de grado analitico y muestra similitud en el espectro con el catalizador obtenido a partir

del polvo de céscaras de cacao
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Figura 4. Comparacion de los espectros de un catalizador comercial y el

catalizador obtenido de la cascara de cacao
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Fuente: Elaboracién propia

3.3 Andlisis FTIR del biodiésel obtenido con catalizador comercial de carbonato
de potasio (K2COs3) de grado analitico

En la figura 5 todas las muestras 1, 2, 3 al 2% de catalizador cumplen con las
caracteristicas de un espectro de biodiesel. La region en el espectro entre 1500 y 900
cm-1 muestran las principales diferencias entre biodiesel y el aceite original. La
descomposicién del esqueleto de glicerol del aceite durante el proceso de
transesterificacion, la reduccion del grupo CH2-O- en el aceite y la formacién del grupo
funcional -O-CH3 en ésteres metilicos de acidos grasos se identificaron a partir de los
cambios en el pico caracteristico de 1176 a 1206 cm—1 en biodiésel confirmando la
conversion. Ademas, los picos de 1444 a 1466 cm-1 también confirman la
transformacion de los grupos éster de la muestra de aceite usado en ésteres metilicos
(CO-0O-CHB) del biodiésel producido. Investigaciones similares sobre FTIR en biodiesel
confirman los resultados obtenidos en esta investigacion, donde se muestra la
desaparicion del pico a 1206 cm?, mismo que indica la conversion de las grasas en

biodiésel.*°
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Figura 5. Analisis FTIR del biodiésel obtenido con catalizador comercial de

carbonato de potasio (K2CO3) de grado analitico
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Aceite Biodiesel puro BC1-2%  ==———BC2-2% = BC3-2%

Fuente: Elaboracién propia

3.4 Andlisis FTIR del biodiésel con biocatalizador de carbonato de potasio
(K2COs) obtenido de la cascara de cacao

En el caso de las muestras presentadas en la figura 6, si existe presencia de biodiesel.

Cambios similares en el espectro del aceite se observan en las regiones mencionadas

en el caso anterior. Sin embargo, estos picos no estan totalmente formados, lo que

puede significar que no existe un 100% de conversion. A pesar de eso, la muestra

namero 3, claramente muestra una mayor conversién de aceite hacia biodiesel, sin

embargo, no se puede definir el porcentaje.
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Figura 6. Analisis FTIR del biodiésel con carbonato de potasio (K.COs) obtenido

de la cascara de cacao
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Fuente: Elaboracion propia

3.5 Determinacion del rendimiento del biodiésel producido

A partir de un volumen inicial de 500 ml de aceite de cocina usado se pudo producir
biodiesel, como se muestra en la tabla 13, a diferentes concentraciones de
biocatalizador de cacao y catalizador comercial de carbonato de potasio. Se puede
observar que el mejor rendimiento en las tres concentraciones lo obtuvimos usando
biocatalizador de cacao, siendo que el rendimiento al 1 % de catalizador fue de 98,8 %,
al 2 % fue de 99,6 % y al 3 % fue de 99,2 %. Sin embargo, haciendo una comparacion
entre las concentraciones de ambos catalizadores pudimos notar que la cantidad optima
de catalizador a utilizar para tener mejores resultados es usando 2% de catalizador en
ambos casos, es decir, tanto con biocatalizador de cacao, como catalizador comercial,
puesto que, a dicha concentracién encontramos los rendimientos mas altos de
produccion de biodiesel, con biocatalizador de cacao 99,6 % y catalizador comercial de
carbonato de potasio 97,8 %. Basandonos en el volumen de biodiesel producido, puede
concluirse que el rendimiento de K.CO3 de la ciscara de cacao es mas eficaz porque
puede producir mayor cantidad de éster metilico de &cido graso (biodiesel) en

comparacion con el catalizador comercial. Esto esta relacionado con la presencia de
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elementos basicos activos de K20 y Al, O, K. Dichos compuestos activos pueden

ampliar la superficie activa para obtener mas esteres metilicos.*®

Tabla 13. Anédlisis del Rendimiento de biodiésel producido con biocatalizador de

cacao y catalizador comercial

Catalizador Concentracién (%) Rendimiento (%)
_ _ 1 98,8
Biocatalizador de cacao
i 2 99,6
(cristales de K2CO3)
3 99,2
_ _ 1 94,6
Catalizador comercial de
2 97,8
K2CO3
3 96,2

Fuente: Elaboracion propia
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4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 CONCLUSIONES

El aceite residual empleado en la produccion de biodiesel cubrid las especificaciones de
densidad, viscosidad, indice de yodo, indice de saponificacién, contenido de humedad,
punto de fusion y porcentaje de acidos grasos libres, en conformidad con las normas del
Instituto Ecuatoriano de Normalizacién (INEN), a fin de ser utilizado como materia prima
en la sintesis de biodiesel.

Se encontré que la ceniza de la cascara de cacao era adecuada como potencial
catalizador para transesterificacion de aceite obtenido de residuos de aceite de cocina.
En el andlisis FTIR se observé la presencia de K-O, como un indicativo de la presencia
de carbonatos de potasio, lo que lo hace activo al catalizador.

La region en el espectro entre 1500 y 900 cm-1 mostraron las principales diferencias
entre biodiesel y el aceite original. Ademas, los picos de 1444 a 1466 cm-1 también
confirman la transformacion de los grupos éster de la muestra de aceite usado en
ésteres metilicos (CO-O-CH3) del biodiésel producido.

Comparando los rendimientos de biodiesel obtenidos a partir de biocatalizador de ceniza
de cacao versus el catalizador comercial de carbonato de potasio, se encontré que la
cascara de cacao tiene potencial para ser utilizada como catalizador de carbonato de
potasio (K2COs) en el proceso de produccién de biodiesel a partir de aceite vegetal
residual. El uso del catalizador K.COs; de la cascara de cacao en el proceso de
transesterificacién es capaz de dar como resultado mayores rendimientos de biodiesel
(alrededor del 99 %) en comparacion con el catalizador comercial de K.CO3 (alrededor
del 97 %). Asi mismo, se determind que la concentracion ideal de catalizador para

obtener mayor rendimiento es al 2 % en ambos casos.
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4.2 RECOMENDACIONES

El aceite de cocina usado para el proceso no debe ser muy quemado para evitar
sobrepasar los limites de acidez y como consecuencia su contenido de acidos
grasos libres. Ademas, se debe eliminar impurezas mediante filtracion.

En el caso de que el aceite presente un alto porcentaje de acidos grasos libres, se
sugiere realizar una esterificacion previa para reducir dichos acidos y asi cumplir con
los requisitos para la obtencion del biodiésel. En caso contrario, si el contenido de
acidos grasos libres supera los limites establecidos, existe el riesgo de que se
produzca una saponificacion no deseada en lugar de la transesterificacion.
Asegurarse que el aceite de cocina usado no contenga agua, ya que esto también
podria alterar la reaccion deseada.

Tener todos los cuidados respectivos y usar la indumentaria adecuada (mascatrilla,
mandil, gafas de proteccion) para la manipulacién de reactivos téxicos como el
metanol.

Evaluar un analisis de rentabilidad econdmica acerca de la relacion costo-beneficio

para la obtencion de biodiésel.
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6. ANEXOS

Anexo 1. Cascaras de cacao recolectadas

Anexo 2. Cascaras de cacao trituradas
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Anexo 3. Pesado del polvo de cascaras de cacao obtenido
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Anexo 4. Ingreso del polvo de cascara de cacao a la mufla
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Anexo 5. Conversion del polvo de cascara de cacao a ceniza

Anexo 6. Filtrado del catalizador contenido en la solucién
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Anexo 7. Solucion previa al secado para la obtencion de carbonato de potasio

Anexo 8. Catalizador de carbonato de potasio obtenido del proceso de secado
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Anexo 9. Remocion de impurezas y humedad del aceite de cocina usado
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Anexo 10. Elaboracién de biodiésel
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Anexo 11. Separacién del biodiésel del glicerol
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