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RESUMEN

El actual proyecto se enfoco en el estudio del efecto de la relacion molar metanol a aceite y de la
concentracion de hidroxido de potasio sobre el rendimiento del proceso de transesterificacion,
para la obtencion de biodiesel a partir de aceite de semillas silvestres recolectadas en el Valle del
Mezquital, en el estado de Hidalgo. Se determind que las semillas de ricino recolectadas contienen

43.26 % de aceite, 21.97 % de proteina, 26.12 % de carbohidratos, entre otros.

Se realizo la extraccidn del aceite con un proceso que se desarrollo en dos etapas: mediante una
extraccion mecanica y posteriormente una extraccion con solventes en la torta residual de la
primera etapa, recuperandose 78.7 g de aceite. El rendimiento global del proceso de extraccion

fue del 90.96 % respecto al contenido de aceite en la semilla.

Una vez extraido el aceite se determinaron sus propiedades fisicas y quimicas para evaluar su
calidad, obteniéndose los siguientes resultados: densidad 0.961 g/ml, viscosidad dinamica 950
cP, indice de refraccion 1.4793, acidez 0.45 mg KOH/g aceite, indice de yodo 87 cg I/ g aceite,
indice de saponificacion 183 mg KOH/g aceite, insaponificable 0.69 %W, rancidez 1.04 meq y

02/kg aceite y humedad 0.136 %W.

Para la evaluacion del rendimiento del proceso de transesterificacion se aplico un disefio factorial
mixto 2 x 3 en el que las variables de operacion fueron la concentracion de catalizador y relacion
molar metanol a aceite, respectivamente. Se fijaron ademas la temperatura, gasto volumétrico en

60 °C y 0.84 L/min, respectivamente.



El metanol es el factor mas influyente en la reaccion de transesterificacion. La evaluacion de la
calidad de biodiesel como combustible se realizo en referencia a varios parametros establecidos

en la norma INEN 2482:20009.

La simulacion se llevo a cabo en el simulador comercial ASPEN PLUS. Las propiedades
termodinamicas de los diferentes compuestos se determinaron con el método de contribucion de
grupos Modelo UNIquac Functional group Activity Coefficient (UNIFAC) y como método de

referencia el Modelo Non Random Two Liquids (NRTL).

El objetivo de la simulacién es determinar las condiciones Optimas de operacion vy
especificaciones de los diferentes equipos que permitieran obtener un biodiesel que cumpla las
especificaciones de calidad establecidas actualmente en normas internacionales, principalmente
la pureza dada por la concentracion de esteres metilicos. La simulacion se realizé considerando
que la reaccidn se lleva a cabo en un reactor de mezcla completa y la separacion de los productos
se realiza en una columna de destilacion. En la columna de platos se recupera el metanol usado

en exceso.

La simulacion se dividié en tres etapas: mezclado, reaccion y recuperacion de metanol. Para
lograr el objetivo se realizo un analisis de sensibilidad de los pardmetros principales en cada una

de estas etapas.

Una vez determinadas las condiciones de operacion con las cuales se obtuvo un mayor
rendimiento, se procedio al disefio de un reactor tubular de 50.5 L de capacidad, con 25 m de

longitud y 0.0508 m de didmetro interior. Para incrementar la capacidad operativa del reactor se
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implementaron equipos auxiliares con los que es posible incrementar la produccién de biodiesel.

Asi mismo se fabricd el reactor tubular con base a los resultados obtenidos.
Finalmente, como resultado del analisis econdmico en base a los costos de las materias primas,

equipos de produccion y servicios industriales se establecio un costo de $5.42 por litro de

biodiesel.
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ABSTRACT

The current project focused on the study of the effect of the molar ratio of methanol to oil and
concentration of potassium hydroxide on the performance of the transesterification process, for

obtaining biodiesel from oil from wild seeds collected in Valle del Mezquital, in Hidalgo State.

It was determined that castor seeds collected contain 43.26% oil, 21.97% protein, 26.12%

carbohydrate, among others.

Subsequently oil extraction was performed with a process developed in two stages: first by a
mechanical extraction and then a solvent extraction on the residual cake from the first stage. 78.7
g of oil were recovered. The overall performance of the extraction process was 90.96% over the

oil content in the seed.

Once the oil was extracted, physical and chemical properties to assess its quality were determined.
The following are the results: density 0.961 g / ml, viscosity 950 cP dynamic, refractive index of
1.4793, acidity 0.45 mg KOH / g oil, iodine 87cg I / g oil, saponification value 183 mg KOH / g

oil, unsaponifiable 0.69% W, rancidity and 1.04 meq O2 / kg oil and moisture 0.136% W.

For performance evaluation of the transesterification process a mixed factorial design 2 x 3 was
applied in which the operating variables were the catalyst concentration and the molar ratio of
methanol to oil respectively. Temperature and volumetric flow were set to 60 ° C and 0.84 L/

min, respectively.



Methanol is the most influential factor in the transesterification reaction. Evaluation on the of
quality of biodiesel fuel was made in reference to several parameters established in the INEN

2482: 2009 standard.

The simulation was carried out in the commercial simulation software ASPEN PLUS. The
thermodynamic properties of the different compounds were determined with the group
contribution method, model UNIquac Functional group Activity Coefficient (UNIFAC) and as

the reference method the Non Random Two Liquids (NRTL) model.

The goal of the simulation is to determine the optimum operating conditions and specifications
of the different devices that allow obtaining a biodiesel that meets the quality specifications
currently established in international standards, mainly the purity given by the concentration of
methyl esters. The simulation was performed considering that the reaction is carried out in a
complete mixed reactor and product separation is carried out in a distillation column. In the plate

column overused methanol is recovered.

The simulation was divided into three stages: mixing, reaction and methanol recovery. To achieve

the goal a sensitivity analysis of key parameters in each of these stages was performed.

Once the operating conditions with which a higher performance was obtained, we proceeded to
design a tubular reactor of 50.5 L capacity, with dimensions of 25 meters long and 2 inches of

inner diameter.
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In order to increase the operational capacity of the reactor, auxiliary equipment with which it is
possible to increase the production of biodiesel was implemented. Likewise, the tubular reactor

was built based on the obtained results.

Finally, as a result of an economic analysis based on costs of raw materials, production equipment

and industrial services, a cost of $ 5.42 per liter of biodiesel was established.
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CAPITULO 1 - EL ACEITE DE RICINO, EXTRACCION Y
PROCESAMIENTO




Introduccion.

Los combustibles fosiles constituyen la mayor fuente energética en la actualidad, pero la demanda
energética se incrementa mientras que las reservas son cada vez méas escasas o dificiles de acceder,
por medios convencionales. Esto implica un costo mas alto en el proceso de extraccion y
consecuentemente en los precios de los combustibles. Como una alternativa frente a este problema
surge la investigacion en el campo de los denominados biocombustibles, que pueden resultar una
opcion viable, primero como alternativa para reducir emisiones de CO2 generadas por combustibles

fosiles, y segundo por ser una fuente de energia renovable®.

El biocombustible es un tipo de combustible que consiste de una mezcla de sustancias organicas,
conformadas a partir de &tomos de hidrégeno y de carbono, y que principalmente es utilizado en

aquellos motores conocidos como de combustion interna .

Los principales biocombustibles producidos a escala industrial son el bioetanol y biodiesel; estos se
producen mediante procesos de fermentacidn, transesterificacion, y digestion anaerobia. Una de las
ventajas en la produccion de biocombustibles es su facilidad de procesamiento, sin embargo la

materia prima empleada puede competir con el mercado alimentario .

Actualmente el bioetanol es el biocombustible de mayor produccion a nivel mundial. Se elabora a
partir de la fermentacidn de azucares de varios alimentos como maiz, trigo, cafia entre otros, y cuya
mezcla con gasolina resulta en un combustible con un alto poder calérico y con menor cantidad de

emisiones contaminantes @,
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El biodiesel tiene un futuro prometedor en el campo de los biocombustibles y puede ser una
importante alternativa como combustible, incluso més importante que el bioetanol debido a la
variedad de fuentes de materias primas a partir de las cuales se le puede fabricar, muchas de las
cuales no son comestibles para el ser humano. La produccién mundial de biodiesel aumenté de 2

millones de galones en 1991 a 5670 millones de galones en el 2012 “),

El biodiesel se produce cuando una grasa animal o aceite vegetal reacciona con un alcohol de cadena
corta. Esta reaccion se cataliza en medio basico, acido o heterogéneo y se obtiene el éster etilico o

metilico dependiendo del tipo de alcohol usado, y glicerina ©.

La planta de ricino se cultiva a nivel mundial debido a que es utilizada como materia prima en la
manufactura de lubricantes, jabones, cosméticos y productos farmacéuticos. La semilla de ricino

contiene aproximadamente 50% de aceite (.

En el presente estudio se pretende determinar la factibilidad de obtener biodiesel a partir del aceite
extraido de la semilla de ricino, planta cuyo potencial como materia prima para biocombustibles es

poco conocida a pesar de que constituye la base para elaboracion de diversos productos.

Uno de los inconvenientes para la obtencion de biodiesel es el método que se emplee para la
extraccion del mismo. En este estudio se combinan dos meétodos: la extraccion por prensado
hidraulico para luego obtener restos de aceite mediante extraccion con solventes; se determina
posteriormente el rendimiento en la recuperacion de aceite. Una vez que el aceite se extrajo y
recupero, se establecio una metodologia para la obtencion del biocombustible a traves de la cual se

determina las condiciones con las que se obtiene mayor cantidad de biodiesel.
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El trabajo se complementa con el disefio de un reactor tipo tubular que opera con las mejores
condiciones determinadas a través de la metodologia aplicada. El disefio implica tanto el
dimensionamiento, asi como el material de construccion, el sistema de agitacion y la

implementacion de equipos que mejoren la produccién de biodiesel.

La simulacion se llevd a cabo en el simulador comercial ASPEN PLUS. Las propiedades
termodinamicas de los diferentes compuestos se determinaron con el método de contribucion de
grupos de UNIFAC (Universal Functional Activity Group) y como método de referencia se uso el

método NRTL (Non Random Two Liquids) €.

El objetivo de la simulacion fue determinar las condiciones 6ptimas de operacion y especificaciones
de los diferentes equipos que permitieran obtener un biodiesel que cumpliera las especificaciones
de calidad establecidas actualmente en las normas internacionales ASTM D 6751 e INEN 2482,
principalmente sobre la pureza dada por la concentraciéon de esteres metilicos. La simulacion se

realiz6 considerando que la reaccion se lleva a cabo en un reactor tubular.

Esta propuesta tuvo como objetivo construir un reactor discontinuo para la obtencion de biodiesel a
partir del aceite de ricino a escala de planta piloto. Ademas, el reactor construido a bajo costo, puede
ser empleado para fines didacticos, con lo que se favoreceria la politica de conservacion y ahorro al
sustituir equipos costosos en la ejecucion de practicas, reduciéndose asi tanto los costos de

instalacién como de mantenimiento.

Finalmente se determina el costo del biodiesel a través del analisis econdmico que tendria la

implementacion del reactor y en funcion de las materias primas.
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Antecedentes

La produccion de biodiesel se ajusta dentro de los lineamientos de reduccion de gases de tipo efecto
invernadero (GEI), establecidos en el Protocolo de Kyoto y aplica como Mecanismos de Desarrollo
Limpio (MDL) “243) | Se ajusta también en la reduccion de dioxinas y sus derivados y furanos
(DLCs/Fs), y organicos persistentes volatiles (OPV), los cuales son originados por la combustion

del diésel derivado del petrdleo 4.

Los aceites vegetales se usan como combustibles desde hace mas de 100 afios, cuando Rudolph

Diésel desarroll6 la primera maquina diésel que fue corrida con aceite vegetal en 19119,

En 1912 Rudolph Diésel “® probd aceite de cacahuate en su motor de encendido por compresion y
comento: “El uso de aceites vegetales para combustibles de motor puede verse insignificante hoy,
pero los aceites, pueden en el transcurso del tiempo ser tan importantes como el petroleo y el

alquitran de hulla, productos del tiempo presente”.

El biodiesel es un combustible alternativo para el diésel del petréleo. Es producido principalmente
por una reaccion llamada transesterificacion, llevada a cabo entre un aceite y un alcohol en presencia
de un catalizador, para obtener los mono-alquil ésteres y glicerol, que luego se separan y se

purifican.

La transesterificacion fue conocida a principios de 1846 cuando Rochieder®® describié la

preparacion de glicol por etandlisis de aceite de ricino.




Bagby y Schwab “7) descompusieron térmicamente aceite de soya y de girasol, usando aire y
nitrégeno. Ali y Hanna®", estudiaron el efecto de mezclar etanol para reducir la viscosidad de los

metil ésteres (biodiesel) de cebo de res.

Muchas unidades de plantas de refinacion de aceites comestibles han sido transformadas para la
produccion de biodiesel “®. Sin embargo, los costos de produccion son todavia bastante altos debido
a las dificultades en el suministro y el gran contenido de acidos grasos libres (AGL o FFA por sus
siglas en inglés Free Fatty Acids). Ademas, los subproductos que se obtienen durante la produccién

del biodiesel necesitan tratamiento adicional.

Por ello resulta importante realizar estudios técnico-econdémicos para tratar de optimizar los costos

de produccion del biodiesel. Es aqui donde la simulacién juega un papel muy importante.

Diversos procesos continuos de produccion de biodiesel han sido evaluados econémicamente en
varias investigaciones. Por ejemplo Zhang et. al®® presentan la evaluacion de cuatro procesos
continuos a partir de aceite de canola, tanto virgen como de desecho, empleando el simulador
HYSYS™. Haas®? realiz6 la evaluacion econdémica de una planta que emplea aceite vegetal crudo
como materia prima. La planta fue disefiada empleando el simulador HYSYS™ describiendo en
detalle el proceso. En dicha investigacion se obtuvo un costo de produccion de biodiesel de US
$2.0/gal. También se encontrd que el costo de las materias primas constituye el factor de mayor
porcentaje en el costo global de produccidn, con un 88% del mismo. El trabajo incluye, ademas, un
analisis de sensibilidad que muestra el impacto de los precios del aceite y glicerina, sobre el costo

de produccion del biodiesel.




El presente trabajo abarca la simulacion de una planta piloto para la produccion de biodiesel a partir
de aceite ricino, empleando el simulador de procesos ASPEN PLUS. Los resultados de la simulacion
permiten conocer los efectos de las modificaciones de las variables, asi como las condiciones de
operacion que permitan la obtencién de un producto que cumpla con las especificaciones

internacionales ASTM D 6751 e INEN 2482.




Objetivo general.

Simular, disefiar y construir un reactor tubular para la transesterificacion de aceite de ricino

para la generacion de biodiesel.

Objetivos particulares.

Realizar la simulacion mediante ASPEN PLUS.
A patrtir de la simulacion con ASPEN PLUS disefiar un reactor tubular.

Construir el reactor tubular.

1.1. La planta de ricino.

La planta de ricino también conocida como castor, higuera infernal o palma Cristi, es un arbusto
generalmente pequefio que se desarrolla en climas célidos, a nivel del mar y hasta los 3000 m. Se la

encuentra en quebradas, a orillas de caminos y sembradas en cultivos; es originaria de Africa.

1.1.1. Descripcion botanica de la planta.

Figura 1.1 - Planta de ricino.




El ricino (Figura 1.1) es un arbusto perenne, de ciclo corto que puede crecer hasta los 4 m de altura.
Tiene hojas grandes en forma estrellada con 5 a 11 l6bulos dentados, de color rojo obscuro a verde.
El fruto, semillas con manchas cafés o grises, se encuentra en una capsula espinosa que se abre al

madurar ©,

Recalde y Duran (2009)® realizan la clasificacion taxondémica de la planta de ricino mostrada en la

Tabla 1.1.

Tabla 1-1 - Clasificacién taxondémica de la planta de ricino.

Reino Plantae
Division Magnoliophyta

Clase Magnoliopsida
Orden Euphorbiales
Familia Euphorbiaceae
Genero Ricinus L
Especie | Ricinus communis L

1.1.2. Toxicidad del aceite de ricino.

El aceite de ricino no es apto para consumo humano ni animal debido a su naturaleza tdxica y alto
contenido de ricina. Todas las partes de la planta de ricino son toxicas; la ricina, su principal toxina
se encuentra en una mayor concentracion en la semilla, es soluble en agua, termolabil y estable en

un amplio rango de pH ®.

La ricina es una proteina altamente toxica que dafa los ribosomas e impide la sintesis de proteinas,
lo que conlleva a la muerte celular. Los efectos en humanos varian dependiendo de la dosis y pueden
ser: nauseas, vomito, cansancio general, dolor de cabeza y convulsiones; se ha estimado que la dosis

letal es 1-20 mg ricina/kg de masa corporal 9.
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Para inactivar la ricina en semillas se probaron diferentes tratamientos como: prensado en caliente
y frio, calentamiento de las semillas con agua a ebullicién, tratamiento con varias soluciones y
extraccion junto con proteinas. Los resultados mostraron que el mejor tratamiento para
neutralizacion la toxina de la semilla fue el prensado en caliente, debido a que la torta obtenida no
contenia ricina. Este método se puede utilizar para extraer el aceite y simultdneamente neutralizar

la toxina @Y,

1.1.3. Semilla de ricino.

Las semillas son de forma elipsoidal de 0.5 a 1.5 cm, de color café con manchas grises o negras
dependiendo de la variedad. Tiene una cubierta dura llamada albumen, que es aceitoso y blando. En
la Figura 1.2 se observa una muestra de semillas recolectadas con sus componentes descritos en la

Tabla 1-2.

Figura 1.2 - Semillas de ricino utilizadas en la experimentacién [Santillan, 2015]
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Tabla 1-2 - Composicion porcentual de la semilla de ricino.

COMPONENTES | COMPOSICION %
Humedad 7.33
Proteina cruda 20.78
Fibra cruda 4.98
Grasa cruda 51.20
Cenizas totales 7.75
Materia soluble 7.96

1.1.4.Propiedades fisico - quimicas del aceite de ricino.

El aceite de ricino es una mezcla de triglicéridos cuyo mayor componente es el acido ricinoleico
(&cido 12-hidroxi-9-cis-octadecenoico) que se encuentra en un 80 a 90% del total de acidos grasos;
se caracteriza por su alta viscosidad y polaridad debido a la presencia de un grupo hidroxilo. La

estructura molecular de este 4cido se indica en la Figura 1.31%),

O
= OH

OH

Figura 1.3 - Estructura molecular del acido ricinoleico.

En la Tabla 1-3 se aprecian los principales acidos grasos que forman parte de la composicion del

aceite de ricino ¥,

Las propiedades fisico-quimicas del aceite dependen del tipo de semilla y del método usado para su
extraccion, pero en general las propiedades fisico-quimicas del aceite de ricino se encuentran entre

los valores que se presentan en la Tabla 1-4%4). indice




Tabla 1-3 - Composicion de acidos grasos del aceite de ricino.

ACIDO GRASO | PORCENTAJE (%W)
Ricinoleico 89.5
Palmitico 1.0
Oleico 3.0
Linoleico 4.2
Linolenico 0.3
Estearico 1.0
Araquidico 0.3
Dihidroxilestearico 0.7

Tabla 1-4 - Caracteristicas fisico - quimicas del aceite de ricino.

PROPIEDAD VALOR
Densidad relativa a 25 °C 0.952-0.965
Viscosidad, a 25 °C, cSt 6.3-8.9
indice de acidez, mg 2
KOH/g
indice de yodo, mgl/g 82-90
indice de saponificacion, 176-187
mgKOH)/g aceite
Material insaponificable, 0.8
%
indice de peroxido, 5
meq/kg
Indice de refraccion a 25 1.47
°C

1.1.5.Aplicaciones y usos del aceite de ricino

El aceite de ricino por su estructura molecular presenta tres grupos funcionales: el grupo carboxilo
necesario para reacciones de esterificacion, un sitio de instauracion para reacciones de
hidrogenacion y el grupo hidroxilo muy reactivo. En la Tabla 1-5 se muestran algunas reacciones

que pueden producirse y los productos obtenidos %,

El aceite de ricino ademas de ser conocido como laxante y por su estructura molecular, presenta

gran versatilidad como materia prima para industrias de pinturas, revestimientos, lubricantes.
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También es usado principalmente para sintesis de Nylon-11, poliuretanos, adhesivos y

recubrimientos, lubricantes, textiles antiestaticos, lapiz de labios, antitranspirantes, cosméticos

hidrofobicos, surfactantes y dispersantes, espumas aislantes 19,

Tabla 1-5 - Principales reacciones del aceite de ricino.

GRUPO TIPO DE REACTIVOS TIPO DE
FUNCIONAL REACCION PRODUCTOS
Ester Hidrolisis Acidos, enzimas Acidos grasos,
glicerol
Esterificacion Alcoholes primarios Esteres
Alcoholisis Glicerol, glicoles Mono y diglicéridos
Saponificacion Bases, sales metélicas | Jabones Solubles
Doble enlace Oxidacion, Oxigeno Aceites poliméricos
polimeracion
Sulfonacion H>SO4 Aceites sulfonados
Hidroxilo Hidrolisis Catalizador, calor Aceite de ricino

deshidratado, acido
octadecadienoico
Acido cebacico,
alcohol caprilico
Alquil, y aril esteres,
fosfato esteres.

Fusion caustica NaOH

Acidos acético,
fosforico, maleico,
ftalico, anhidros

Esterificacion

1.2. Métodos de extraccion de aceite de recino.

1.2.1. Métodos fisicos.

1.2.1.1. Prensado.

La primera prensa hidraulica usada para extraer aceite se remonta a 1795, y hasta hoy es el metédo
mas utilizado. Consiste en la compresion de la semilla entre dos planchas o émbolos, uno fijo y otro
movil. La presion empleada y el tiempo de prensado dependen del tipo de semilla con que se trabaje.

Con este método se puede extraer aproximadamente del 60 a 65% del contenido total de aceite 7, Indice



1.2.1.2. Extrusion.

En el proceso de extrusion las semillas circulan por un tornillo horizontal sinfin cuyo diametro
aumenta para presionar y comprimir las semillas. De esta manera se extrae su aceite que se recoge
en un canal, mientras que la pulpa sale por un extremo del tornillo. Con este método es posible

extraer del 68 al 80% del contenido de aceite; es ademéas un método de extraccidn continua, a

diferencia del prensado hidraulico 8,

1.2.1.3. Extraccién con solventes

La extraccion por solventes es un método por el cual se puede separar una sustancia deseada
contenida en un medio sélido por medio de un liquido en el cual es soluble. La eficiencia del proceso
depende del tamafio de particula del medio sélido, del tipo de solvente, de la temperatura, del tiempo

de contacto y agitacion con el solvente; este método es rentable a gran escala, con produccion de 50

toneladas de biodiesel por dia 7).

Refrigerante —=

Solvente puro
condensado

Tapon de
algodon
Enzanchatisnto

SHon—s—

Regreso del
solvente +extraido

Figura 1.4 - Descripcién y funcionamiento de extractor Soxhlet.

Salida de agua

.

Entrada de agua

Cartucho
poros o

Ascenso de

vapores

Calentador
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La extraccion Soxhlet es el método de este tipo que mas se utiliza (Figura 1.4). Este método se
empled originalmente para determinar la grasa de la leche. La muestra se coloca dentro de un
cartucho de celulosa o fibra de vidrio en el compartimiento de muestra. En la parte inferior se
encuentra un balon con el solvente el cual se evapora gradualmente, condensa y cae sobre la muestra
hasta que llena el compartimiento y alcanza el nivel de entrada del sifon. Este aspira el solvente
junto con el aceite diseulto en él y lo regresa al balon. Esta operacion se realiza hasta completar la
extraccion. El solvente usado depende del tipo de semilla, soliéndose utilizar hexano por su bajo
costo y toxicidad. El tiempo de opearacion varia entre 8 y 24 hr, trabajandose a la temperatura de

ebullicion del solvente. El rendiemiento del proceso es del 95 al 99% 19,

1.2.1.4. Extraccion por ultrasonido

Constituye un método barato, no utiliza solventes, es eficiente y reduce el tiempo de extraccién. La
generacidn de ondas sonoras que se propagan por un medio liquido producen ciclos de alta y baja
presion. Durante este ciclo se crean burbujas que cuando alcanzan un determinado tamafio colapsan
durante los ciclos de alta presion; este fenémeno se denomina cavitacion®V. La cavitacion aumenta
la permeabilidad de los tejidos de la semilla 'y como resultado se tienen microfracturas y disrupcion

de la pared celular, facilitando la liberacion del aceite.

El ultrasonido puede usarse como pre-tratamiento antes de la extraccion enzimatica, lo que aumenta

el rendimiento del proceso y disminuye el tiempo de extraccion @Y.

Indice



1.2.1.5. Extraccién enzimatica

La extraccion enzimatica es un método amigable con el medio ambiente que no usa solventes, sino

enzimas que atacan las paredes celulares debilitandolas y haciéndolas permeables para liberar el

aceite. El tipo de enzima depende del tipo de semilla, en particular de la composicion de los

polisacaridos de su pared celular.

El proceso depende de la temperatura, que no debe sobrepasar el rango de actividad méaxima de la

enzima entre 20 y 65 °C y pH que debe estar entre 4.5 y 5.5. El tiempo de residencia es de 2 hr y se

pueden tener eficiencias de aproximadamente 73% @2,

1.3. Proceso de obtenciéon de biodiesel.

1.3.1. Biodiesel.

El biodiesel es un tipo de combustible renovable que se produce mediante reaccion catélica entre

un aceite vegetal o animal con un alcohol; como resultado de la reaccidn se obtiene esteres metilicos

y se separa la glicerina. Este proceso se conoce como transesterificacion %, tal como se muestra en

la ecuacion 1.1.

o

Il
CH,-O-C-FR;

O
I
CH -O0-C-Fz: + 3CH:OH —
{Catalyst)
O
I
CH:-O-C-FR;
TRIGLICERIDO METANOL

o

Il
CH;-O-C-BR,

O CH, - OH
CH_—D-I:I__I'—R; + é'H-DH (1.1)
O éI—I; - OH
CH; -0 - g -B;
MEZCLA DE GLICERINA

ESTERES METILICOS




La reaccion de transesterificacion se inicia cuando el alcohol reacciona con el triglicérido y forma
un alquil ester del &cido graso y un diglicérido que nuevamente reacciona con el alcohol y produce
otro alquil ester del &cido graso y un monoglicérido que luego de reaccionar nuevamente con el
alcohol forma alquil ester del acido graso que se conoce como biodiesel, y como subproducto
glicerina. En general por cada molécula de triglicérido se forman tres de biodiesel y una de glicerina.
La reaccion de transesterificacion es reversible y tanto al inicio como al final de la reaccion el
sistema es bifasico. Los reactivos y productos son miscibles por lo que separar el biodiesel de la

glicerina resulta sencillo ?¥. La ecuacion 1.2 muestra lo mencionado anteriormente.
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1.3.2. Materias primas.

Para la produccion de biodiesel a escala industrial y a escala piloto existen diversos tipos de materias
primas como son aceites vegetales comestibles y no comestibles, grasa y aceites reusados o de
desecho que puedan estar formados por &cidos grasos saturados e insaturados. La eleccion de la

materia prima mas adecuada depende de costo de aceite, disponibilidad de la materia prima, indice



rendimiento del proceso y de la calidad del biodiesel que puede producirse de acuerdo al tipo de
aceite usado. En la Tabla 1-6 se muestran las posibles materias primas que pueden emplearse para

la produccion de biodiesel @,

Tabla 1-6 - Materias primas para produccion de biodiesel @9,

Algodon mexicano, pifion, albaricoque siberiano,
cardosanto, saguaro, croton, lila india, chicha,
arbol de aceite chino, etc.

ACEITES Mani, datil, mostaza, colza, coco, avellana, arroz,
VEGETALES | COMESTIBLES | pistacho, soya, semillas de meldn, palma africana,
girasol, nogal, ajonjoli, etc.

Algas, microalgas, aceites vegetales usados, grasas
animales, etc.

NO
COMESTIBLES

OTRAS FUENTES

1.3.3. Propiedades fisico-quimicas y normativa de biodiesel.

Desde que se empezd a fabricar biodiesel fue necesario establecer normas y pardmetros que
garanticen la calidad del mismo y su correcto desempefio en motores. Exiten normas internacionales
par caracterizar el biodiesel como son ASTM de Estados Unidos, DIN de alemania, EN de la
Organizacion Europea de estandarizacion. Sin embargo cada pais tiene sus propias normas, muchas

de las cuales estan basadas en estas normas internacionales pero adaptadas a su realidad.

En la Tabla 1-7 se comparan los parametros indicados en las normas ASTM D 6751 e INEN 24827,




Tabla 1-7 - Comparacion entre normas ASTM D 6751 e INEN 2482,

NORMA ASTM D 6751 | INEN 2482
PROPIEDAD LIMITES LIMITES UNIDAD
Densidad a 15 °C -- 860-900 kg/m?®
Viscosidad cinematica a 40 °C 1.9-6.0 3.5-5.0 mm?/s
Punto de inflamacion 130 min 120 min °C
Agua y sedimentos 0.05 max 0.05 max %V
Contenido de agua - 500 max mg/kg
Cenizas sulfatadas 0.02 max 0.02 max %W
Azufre 15 max 10 max mg/kg
Corrosion en lamina de cobre No. 3 max No. 3 max -
Numero de cetano 47 min 49 min -
Acidez 0.5 max 0.5 max mg KOH/g
indice de yodo -- 120 max gl/100g
Contenido de esteres -- 96.5 min %W
Glicerina total 0.24 0.25 max %W
Contenido de metanol -- 0.2 max %W
Temperatura de destilacion al 90% de 360 max 360 max oC

recuperado

1.4.Ventajas e inconvenientes de la produccion de biodiesel.

1.4.1. Ventajas.

El uso de biodiesel solo o combinado con diesel en distintas proporciones puede dismiuir la

produccidn de gases que causan el incremento del efecto invernadero y por tanto minimizan el dafio

a la capa de ozono y el calentamiento global. Ademas es un combustible renovable y biodegradable,

con un rendimiento similar al diesel comun. Contiene ademas una minima cantidad de azufre que

el diesel comdn y no se requieren cambios en un motor para ser utilizado ¢,




1.4.2. Desventajas.

Los aceites vegetales comestibles son un importante recurso para fabricar biodiesel, pero para
generalizar el uso del biodiesel se deben buscar otras materias primas que no compitan con los

productos alimenticios.

Como combustibles puede tener desventajas y ocasionar problemas debido a una elevada
viscosidad, alto punto de nube, altas concentraciones de compuestos nitrogenados, menos

capacidad caldrica, desgaste del motor y alto costo 9,
1.5. Factores que afectan la reaccion de transesterificacion.
1.5.1. Tipo de alcohol en el proceso de transesterificacion.

En la reaccion se puede utilizar cualquier alcohol, pero se prefiere metanol por que no forma
emulsiones y también por su bajo costo; incluso puede utilizarse bietanol previamente deshidratado.
También se utilizan alcoholes de cadenas largas y ramificadas para producir combustibles con

menor punto de congelacion.

La relacion del aceite al alcohol es de 1 a 3 pero es necesario agregar mayor cantidad de alcohol
para dirigir la reaccion al lado de los productos dada la naturaleza reversible de la reaccion de

transesterificacion €0,




1.5.2. Temperatura de reaccion.

La temperatura a la cual ocurre la reaccion depende del tipo de alcohol y del aceite empleado. Si se
eleva la temperatura se incrementa el rendimiento. La practica comun para este tipo de reacciones

es trabajar a temperaturas cercanas a la temperatura de ebullicion del alcohol @V,

1.5.3. Velocidad de agitacion.

El aceite y el metanol son inmiscibles entre si; la agitacion incrementa la mezcla entre ambas fases
y la velocidad de reaccion. A medida que la reaccion avanza y la conversién aumenta disminuye la
viscosidad de la mezcla y su velocidad se incrementa, hasta formarse una Unica fase. Cuando el
tiempo de reaccion esté por concluir la velocidad de reaccion se disminuye gradualmente para

facilitar la separacion de la glicerina®?.

1.5.4. Tiempo de reaccion.

La conversion de la reaccion crece con el tiempo. Al inicio la reaccion es lenta hasta que el metanol
se mezcle por completo con el aceite, y luego de 5 minutos la velocidad se incrementa. El tiempo

de la reaccion depende del tipo de aceite y puede variar entre 30 minutos y 2 horas como maximo®?,

1.5.5. Acidos grasos libres y contenido de agua.

Los aceites y grasas crudas siempre contienen acidos grasos libres junto con agua; durante la
reaccién estos acidos consumen el catalizador reduciendo su actividad, formando jabones que
dificultan la recuperacion de biodiesel y disminuyen el rendimiento del proceso, por lo que es

necesario secar y neutralizar el aceite antes de iniciar la reaccion @4, indice



1.5.6. Concentracion y tipo de catalizador.

La concentracion del catalizador esté limitada por el contenido de agua y acidos grasos libres que
contenga el aceite; dependiendo del tipo de catalizador empleado se tienen los siguientes tipos de

catalisis:

1.5.6.1. Catalisis homogenea alcalina.

Para es tipo de catéalisis se puede utilizar KOH, NaOH, que deben ser anhidros para evitar la accion
del agua y CO> por contacto con el aire. También se usan metdxidos como KOCHzs, NaOCH3 que
resultan ser mas eficientes que los anteriores. La concentracion del catalizador esté entre 0.5 y 1%

respecto al peso del aceite y el rendimiento de la reaccion esta entre 94 y 99 % ©5),

1.5.6.2. Catalisis homogenea &cida.

Se emplean acidos fuertes como sulfurico, clorhidrico, fosforico, cuyas concentraciones varian entre
0.5y 2.25 M, con un 10% de exceso de alcohol. Como ventajas estos catalizadores generan
rendimientos mayores que los basicos, producen esterificacion y transesterficacion simultaneas. En
medio &cido la presencia de agua y acidos grasos libres no afecta el rendimiento de la reaccién; pero
la velocidad de reaccion es mas lenta, la temperatura de reaccion es superior a los 100°C, necesitan

mayor tiempo y son corrosivos ©2),

1.5.6.3. Catalisis enzimatica.

Los biocatalizadores o0 enzimas tienen ventajas que pueden resultar mas Gtilies que los catalizadores
quimicos como son: mayor selectividad, menos toxicidad, biodegradalidad y condiciones de

reaccion menos severas, pero la reaccion es lenta y el metanol puede inactivar la enzima. También [ndice



el costo aumenta si se utilizan enzimas aisladas y su separacion presenta problemas. Las lipasas son
el grupo de enzimas hidroliticas que més se usan. Estas enzimas transesterifican tanto triglicéridos

como &cidos grasos libres para producir esteres 9,

1.5.6.4. Catalisis heterogenea

El catalizador en este caso es un compuesto activo o impregnado en la superficie de un soporte
poroso. La catalisis heterogena puede ser acida o basica. La catalisis heterogenea es favorable por
que el catalizador puede ser recuperado y reusado. El catalizador se separa facilmente por filtracion,
lo que facilita purificar el biodiesel, pero presenta limitaciones con la transferencia de masa dada la
naturaleza trifasica de la reaccién. Los 6xidos alcalinos y alcalinoterreos son los que mas se
emplean, particularmente el CaO. La actividad catalitica disminuye por la pérdida del catalizador y

por la contaminacion del mismo®).

1.6. Metodos de transesterificacion no convencionales.

1.6.1. Transesterificacién con co-solventes.

El sistema alcohol-aceite es insoluble entre si por lo que la transferencia de masa se dificulta; por
ello es interesante introducir otro solvente para aumentar la miscibilidad entre las fases. Se ha
empleado dimetil eter, dietil eter, terbutil metil eter y tetrahidrofurano en la transesterificacion
basica de aceite de girasol y se determind que se necesita la minima relacién co-solvente a metanol
para que el sistema: co-solvente, solvente y aceite sea miscible y llegar a la maxima conversion. El

exceso de co-solvente aumenta los costos operativos G
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1.6.2. Transesterificacion mediante ultrasonido.

Las vibraciones ultrasonicas de baja frecuencia pueden formar emusliones en liquidos inmiscibles
y por lo tanto incrementar la velocidad de la reaccidon, mediante la formacion de microburbujas que
mejoran el contacto entre los reactivos. Esto crea nuevos sitios activos para la reaccion. El
rendimiento del proceso esta relacionado con la energia aplicada, el tiempo de exposicion, el tipo
de catalisis y el tipo de alcohol. La radiacién ultrasdnica muestra ventajas como corto tiempo de
reaccion, minima relacion molar aceite a metanol, menor consumo de energia, menor cantidad de

catalizador y alta conversion ©8),

1.6.3. Transesterificacion mediante microondas.

Las microondas provocan una rapida generacion de calor al interactuar con el sistema reaccionante
por lo que se incrementa la velocidad de reaccion y facilita la separacion y purificacion del biodiesel.
Este proceso puede llegar a ser conveniente por el alto rendimiento, minimo gasto energético,

minima relacion alcohol a aceite, reduccién de subproductos y transferencia de calor mas eficiente

(38),

1.6.4. Transesterificacion en condiciones supercriticas.

Los reaccionantes de transesterificacion son inmiscibles pero en condiciones supercriticas como 10
MPa y 300 °C la mezcla se vuelve homogenea, entonces la velocidad de reaccion se incrementa y
en estas condiciones no se necesita catalizador. La presencia de acidos grasos libres y agua no

disminuyen el rendimiento y el tiempo de reaccion es minimo ¢4,
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CAPITULO 2 - DISENO DEL REACTOR TUBULAR Y
DESARROLLO EXPERIMENTAL




2.1. Especificaciones para el disefio de un reactor tubular.

2.1.1. Especificaciones de disefio.

2.1.1.1. Presién de disefo.

Un recipiente debe ser disefiado para soportar la presion maxima a la que sera sometido durante su
operacion. Esta presidn debe ser un 10% mas que la presion de operacion, tomando en cuenta la

presion hidrostatica y de vapor dentro del recipiente la cual resulta de 1647.8 kPa 9.

2.1.2. Temperatura de disefio.

Al incremetar la temperatura disminuye la resistencia de los metales lo cual varia para cada material.
La temperatura de disefio debe ser mayor a la temperatura de operacién, por tanto la temperatura
temperatura de disefio varia de 0-800°C para el acero inoxidable AISI 304, asi mismo la temperatura

de operacion sera de 60°C“9,

2.1.3. Materiales.

El reactor tubular se contruyo de acero inoxidable AISI 304, asi como el recipiente que lo contiene.

La eleccion del material depende de la compatibilidad con el proceso a utilizarse ¢,

2.1.4. Esfuerzo maximo permitido.

Para el disefio se escoge el valor maximo del esfuerzo permitido que puede soportar el material de

construccién. Ademas se incluye un factor de seguridad para cubrir los fallos se que pudieran




introducir durante la construccidn, por la calidad del material o mano de obra, el esfuerzo maximo

es de 430 MPat“9,

2.1.5. Eficiencia de soldadura.

La eficiencia de la soldadura depende del tipo y calidad de la soldadura y varia entre O y 1. El factor
1 indica que la junta tiene la misma resistencia que la placa virgen, el método de soldatura fue TIG

(Tungsten Inert Gas), con un electrodo recubierto E308(W30810) “0.8D,

2.1.6. Corrosion permisible.

Es el valor adicional del espesor de la pared del recipiente que incluye la perdida por corrosion y
erosion. No existen relaciones o reglas para estimar el grado de corrosion en todas las circunstancias
y se debe tener en cuenta el material de construccion utilizado en condiciones similares. Por eso
cuando se demuestra que la corrosién es minima, 0 no existe, no se necesita ningin margen de

corrosion, el acero utilizado es AIS| 304 (40.81),

2.1.7. Cargas de disefio.

Un equipo debe disefiarse para soportar la deformacién y un posible colapso bajo todas las
condiciones. Las posibles cargas a las que un recipiente de proceso estd expuesto son presion de
disefio, peso maximo del recipiente y su contenido en condiciones de operacion y prueba hidraulica,

carga del viento y sismicas, tensiones por accesorios internos y externos, cargas por aumento del
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contenido, cargas debido a variacion del la presion y temperatura, y tensiones por la dilatacion de

los materiales 9.

2.1.8. Espesor minimo de pared.
Es el espesor para el cual un recipiente es lo suficientemente rigido para soportar su propio peso y
las posibles cargas a las que puede estar expuesto. El codigo ASME Sec. VIII D.1 establece que el

espesor minimo es de 1.5 mm sin incluir el factor por corrosion®“?.

2.1.9. Tipos de fondos y tapas.

Existen varios tipos de fondos y tapas. Entre los tipos mas utilizados se puede mencionar los

siguientes:

a) Tapas y fondos planos: utilizadas para cerrar recipientes sujetos a presion interna o
atmosfeérica. Por su bajo costo se usan para almacenamiento, como indica la Figura 2.1.

b) Tapas y fondos toriesféricos: soportan presiones manomeétricas y son las mas usadas, por su
bajo costo. La Figura 2.2 muestra un esquema de este tipo de tapa.

c) Tapas y fondos semielipticos: soportan mayores presiones que las anteriores, tiene la forma
de una elipse 2:1, son mas costosas. En la Figura 2.3 se muestra un esquema de la misma.

d) Tapasy fondos semiesféricos: disefiada para altas presiones, tienen alto costo. La Figura 2.4

muestra un esquema de este tipo de tapa.
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Figura 2.2 - Cabezal Torisférico“?.
Figura 2.1 - Tapa plana®.

i - i ieliptico®V . o
Figura 2.3 - Cabeza tipo semieliptico™". Figura 2.4 - Tapa semiesférica®,

2.2. Experimentacion.

Para la extraccidon del aceite se partié de semillas de ricino previamente seleccionadas y peladas; la
extraccion de aceite se realizd mediante dos etapas, la primera mediante prensado hidraulico y la

siguiente mediante extraccion soxhlet.

En la etapa de extraccion mecanica se utilizo una prensa hidraulica con calentamiento, las placas se
precalentaron antes de la extraccion. De esta etapa se obtuvo una primera parte de aceite que se

almacen0 y una parte sélida, la pulpa de las semillas.




La pulpa del proceso anterior paso a la siguiente etapa de extraccién Soxhlet donde se utiliz6 hexano
como solvente para extraer el aceite remanente de la pulpa. La temperatura del proceso corresponde
a la temperatura de ebullicion del solvente utilizado, que para este caso fue hexano; el tiempo de

contacto se determin0 en base a las referencias bibliograficas consultadas y pruebas preliminares.

La separacion del aceite disuelto en hexano se realizé mediante destilacion en un rotavapor; el aceite
obtenido se adiciono al aceite extraido en la primera etapa y el hexano recuperado se almacend para

posteriores extracciones.

Se estudio el efecto de la cantidad de catalizador y la relacion molar aceite a alcohol sobre el
rendimiento de la reaccion y se establecieron las mejores condiciones de este proceso. Como

catalizador se empled hidréxido de potasio y como alcohol metanol.

Las condiciones del proceso de transesterificacion fueron establecidas de acuerdo a las referencias

bibliograficas consultadas(®?.

Una vez transcurrida la reaccion de transesterificacion los productos se dejaron decantar por 4 hrs,
tiempo después del cual se separd la fase glicérica del biodiesel. Para purificar el biodiesel obtenido
se realizaron cinco lavados con agua y luego se separé la fase acuosa. Finalmente el biodiesel se
secO para eliminar el agua remanente. Se realizé la caracterizacion del biodiesel con el fin de
determinar sus propiedades como combustible mediante los procedimientos descritos por las normas

ASTM y con la norma INEN 2482.
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Finalmente los resultados obtenidos en el laboratorio se utilizaron para crear un diagrama de flujo
del proceso de transesterificacion que optimice su rendimiento basado en el proceso desarrollado en
el presente trabajo. Luego del diagrama de flujo, se paso al disefio del reactor tubular de una
capacidad de 50.5 L. El disefio del reactor incluye el detalle del equipo, evaluacion econémica y

demas aspectos necesarios para la instalacion del mismo.

2.2.1. Extraccion y caracterizacion del aceite de ricino.

2.2.1.1. Caracterizacion de la semilla.

El fruto de la higuerilla estd formado por una capa externa conocida como falsas espinas y otra
interna la cual se rompe para liberar la semilla. Cuando la semilla esta madura el fruto se abre y la

semilla se suelta naturalmente.

Para obtener la semilla se procedié al descascarado por frotacion contra una superficie dura luego
de lo cual se retir6 la capa externa. Para el caso de las semillas cubiertas con capa interna se secaron
a la intemperie por 8 hrs diarias. Por accion del sol las semillas se liberaron naturalmente de la capa
interna y se recolectaron. Luego de recolectar las semillas se realizé su caracterizacion que consiste
en determinar humedad, cenizas, lipidos, proteinas, carbohidratos totales y fibra cruda de acuerdo a

las normas AOCS 934.01, 923.01, 920.85, 2001.11, FAO Ch. 2, ICC 113, respectivamente.
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2.2.1.2. Extraccién hidraulica y con solventes.

Para la extraccion del aceite se peso entre 200 g de semillas en una bolsa de lona. La bolsa se coloco
entre dos placas metélicas en una bandeja para recolectar el aceite extraido. La prensa se calent6
hasta 80 °C luego de lo cual se introdujo la bandeja con las semillas en la prensa, la bandeja
permanecio en contacto con las placas de la prensa por 5 minutos para homogenizar su temperatura,
luego se aplico una presion de 9807 kPa durante 20 minutos. Transcurrido este tiempo se recolectd
el aceite y la pulpa pasé a la siguiente etapa. Para la siguiente etapa se siguidé la siguiente
metodologia: Se colocaron 50 g de semillas trituradas dentro de cartuchos de celulosa y se pusieron

dentro del equipo de extraccion Soxhlet.

Como solvente se utilizé 250 ml de hexano y el equipo se mantuvo a 70 °C durante 6 hrs 2. Cuando
la extraccién termind, solvente y aceite se recuperaron por evaporacion en un rotavapor durante 30
minutos a 70 °C. Finalmente el aceite se secO en una estufa a 50 °C para eliminar trazas de

solvente®?,

Para determinar el rendimiento total de la extraccion del aceite de ricino se empleo la ecuacion (2.1).

Mey = 22+ 100 @.1)

N

donde:
n., = Rendimiento total de la extraccion.
W, = Cantidad de aceite que se obtiene.

W, = Cantidad total de aceite que se obtiene en ambas etapas.




2.2.1.3. Acondicionamiento y caracterizacion del aceite.

Antes de realizar la reaccion de transesterificacion se procedio al acondicionamiento del aceite para
eliminar impurezas, acidos grasos libres, olores desagradables y componentes no deseados.
Con esto se consiguio que el aceite sea mas resistente al deterioro durante su almacenamiento. El
procedimiento se realizé tal como se indica en la Figura 2.5. Mediante este tratamiento se busca

eliminar sdlidos y materia suspendida, neutralizar acidos grasos libres y desodorizar el aceite.

1 L Acette extraido

3% W H.O
respecto al Agitacidn (zoo rpm) y calentamiento ( :m”C}q
peso del L. 30 min Y,
aceite J'
[- Enfriamiento a 20 °C )—b Fase acuosa
b -
Acette
20,5 mL KCl Agitacidn (200 rpm) y calentamiento | :m”C}q
al 1%eW . 15 min y
J' Aceite
[ Enfriamiento a 2o °C J—» Fase acuosa
J' Aceite
17 ml NaOH "~ Calentamiento a 7o °C h
al 11.5% W L_ 20 min J

H,O —'( Lavado )—’ Fase acuosa
. 4

Secado gg °C
B0 min

Figura 2.5 - Diagrama de procesos para el acondicionamiento del aceite.

Para caracterizar el aceite extraido se determinaron los parametros fisico-quimicos, mostrados en la

Figura 2.6. indice
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+Indice de acidez
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*Viscosidad cinematica
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Figura 2.6 - Parametros fisico-quimicos para la caracterizacion del aceite de ricino.

2.2.2. Determinacion del efecto de la relacion alcohol/aceite de ricino, y peso de catalizador en

el rendimiento del proceso de transesterificacion para la obtencion de biodiesel.

2.2.2.1. Transesterificacién catalitica.

El rendimiento de la reaccion de transesterifiacion esta influenciado por factores como tipo de
alcohol, concentracion de catalizador, velocidad de agitacién, tiempo, temperatura, presencia de
acidos grasos libres y agua. Para este estudio las variables del proceso consideradas fueron la
relacion metanol/aceite de ricino y la concentracion de catalizador. Se utilizé el aceite de ricino
extraido, como alcohol metanol y como catalizador KOH. Se realizaron varias pruebas en las que
se vario la cantidad de metanol en 10, 20, 30% y la concentracion de KOH en 0.5 y 1% respecto al

peso de aceite usado®® 64




Para evaluar el rendimiento de la reaccion se realizo un disefio factorial mixto 3 x 2, un total de 6
experimentos y tres réplicas de cada uno. En la Figura 2.7 se muestra la interaccion entre los factores

y niveles seleccionados 2.

0.5 % W, KOH —T1

10 % W Metanol M

1% W KOH —T2

0.5 % W, KOH —+*T3

Rendimiento del
proceso de ; 20 % W Metanol 4
transesterificacion

1% W KOH —+ T4

0.5% W, KOH ——*T5

30 % W Metanol 4

1% W KOH L Ts

Figura 2.7 - Variables experimentales para la evaluacion del rendimiento de la reaccién de transesterificacion.

Previa a la reaccion de transesterificacion el catalizador se disolvio en el metanol y el aceite se
calentd a 30 °C. La cantidad de catalizador y la de aceite se determinan segln el numero de

tratamiento (T) correspondiente ),

Para iniciar la reaccion se colocaron 50 ml de aceite de ricino precalentados en un recipiente provisto
de agitacion, luego se afiadio toda la solucion de metoxido obtenida anteriormente. La reaccion se

efectud por 2 hrs a una temperatura de 50 °C y con una velocidad de agitacion de 200 rpm (©7:68),
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2.2.2.2. Purificacion de biodiesel obtenido.

Una vez concluido el tiempo de reaccion la mezcla se traslado a un recipiente donde reposo por 24
hrs para facilitar la separacion de fases. Transcurrido este tiempo se retira la fase glicérica. El
metanol que no reacciond se recuperd por destilacion en un rotavapor durante 30 min a 65°C.
Posteriormente el biodiesel se lavo con agua destilada a temperatura ambiente por 5 ocasiones hasta

que el agua de lavado fue neutra. Finalmente el biodiesel lavado se sec6 a 95 °C por 1 hr 69,

Para determinar el rendimiento del proceso se cuantificé la cantidad de biodiesel obtenido después

de secarlo con la cantidad inicial de aceite empleado, mediante la ecuacion (2.2).

_ Vaceite
Npiodiesel = Vbiodiesel * 100 (2-2)

donde:
Npiodieset = Eficiencia de obtencion aceite.
Vaceite = Volumen de aceite inicial empleado, ml

Vhiodieset = Volumen de biodiesel obtenido, ml

Luego de obtener el biodiesel purificado se realiz6 un anélisis de espectroscopia infrarroja, para
determinar la presencia de los ésteres metilicos en un equipo FTIR Perkin Elmer Spectrum,

equipado con un accesorio de reflectancia total atenuada (HATR) y un cristal de seleniuro de zinc.




2.2.3. Caracterizacion del biodiesel obtenido.
Una vez establecidas las condiciones de operacion se obtuvieron 2 L de biodiesel para realizar la

caracterizacion y evaluar sus propiedades fisicoquimicas como combustible.

Para la caracterizacion del biodiesel se consideraron los procedimientos indicados en las normas

INEN, ASTM Y AOCS. Las propiedades evaluadas se indican en la Tabla 2-1.

Tabla 2-1 - Parametros evaluados en el biodiesel obtenido.

ENSAYO METODO
Densidad ASTM D 1298
Punto de inflamacion ASTM D 93
Agua y sedimentos ASTM D 1796
Contenido de agua ASTM D 95
Viscosidad cinematica a 40°C ASTM D 445
Cenizas sulfatadas ASTM D 874
Contenido de Azufre ASTM D 1552
Corrosion en lamina de cobre ASTM D 130
NuUmero de cetano ASTM D 613
Temperatura de destilacién al 90% de ASTM D 1160
recuperado
indice de yodo INEN 37
Contenido de glicerina total y ligada AOCS CA.a 15-46

2.2.3.1. Cuantificacion de la fase glicérica.

Una vez separada la fase glicérica, se procedio a cuantificar la cantidad de glicerina total, libre y
ligada presente en la fase glicérica, después de 4 horas de sedimentacién, una vez que ocurrio la

separacion total de las fases, acorde al procedimiento enunciado en la norma AOCS Ca 14-56.




2.2.3.2. Purificacion del biodiesel.

Luego de que la reaccion de transesterificacion termina, se procedi6 a separar las fases formadas
mediante decantacidn por 24 horas, en un embudo de separacion de 500 ml hasta que las fases estén
completamente separadas y sean facilmente diferenciables. Luego de este tiempo se separo la fase
glicérica que se deposito en la parte inferior del recipiente, y se recolecto el biodiesel formado. El
biodiesel que se obtuvo posteriormente se lavo con 500 ml de agua destilada a temperatura ambiente
y se agitd vigorosamente, por 5 minutos. Se dejé que se separaren la fase acuosa del biodiesel, y se
retird la fase acuosa. Este paso se repitié hasta que el pH de la fase acuosa sea neutro, generalmente

luego de 4 a 5 lavados.

Finalmente el biodiesel separado, se secd en una estufa durante 1 hora a una temperatura de 100 °C,
se retird del horno, se dejo enfriar y se almacend. Posteriormente este biodiesel se caracteriz6 con

el fin de evaluar sus propiedades como combustible.

2.2.4. Disefio del reactor tubular.

El disefio de un reactor quimico se realiza tomando en cuenta las condiciones de conversién y el
rendimiento tanto de los productos como de los subproductos. Las condiciones de conversién se

basan en datos obtenidos experimentalmente.

Para optimizar el disefio también debe tenerse en cuenta el analisis econdmico; en la Figura 2.8 se
muestra un algoritmo del procedimiento general para el disefio de reactores ©?. Este algoritmo se

adapto a las condiciones experimentales del presente trabajo las cuales optimizaron el proceso de
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transesterificacion e incrementaron el rendimiento del proceso. Se realizé un disefio preliminar del

reactor y las condiciones necesarias para el adecuado funcionamiento del mismo.

La etapa o fase experimental es importante por el hecho de que es donde se obtiene la mayor parte
de informacion necesaria para el adecuado disefio y dimensionamiento de un equipo. Aqui también
se determinan las condiciones de operacidn 6ptimas con las que se logra un mayor rendimiento del
proceso. El disefio de un equipo también debe ser econdmicamente viable, de lo contrario es

necesario evaluar y corregir el disefio hasta que ademas de ser préactico, resulte econémico.

Obtencion de datos
necesarios
(Experimentalmente)

»-
- - - ¢ Y - -
Seleccion de las condiciones de reaccion optfimas que
incrementen la conversion y rendimiento

(Experimentalmente)

Determinacion del
material de construccion

L

Dimensionamiento
preliminar

<_ Demasiado costoso >

[ o

Elaboracion del diseno
detallado

SI

Figura 2.8 - Algoritmo del procedimiento general para el disefio de reactores. B
Indice



2.2.5. Evaluacion del costo aproximado de la obtencién de 1 L de biodiesel.

El analisis econdmico del proceso es de vital importancia para determinar la viabilidad del mismo,
y la posibilidad de llevarlo a cabo. Para estimar el costo de la produccion de biodiesel a partir de
aceite de ricino se determind el costo tanto de materia prima asi como de los reactivos empleados
en el proceso de extraccion, acondicionamiento y transesterificacion, ademas de los costos

operativos involucrados en cada proceso.

La inversion en los equipos se determino luego de haber establecido las capacidades de los mismos.
El principal costo de los reactores esta determinado por el costo de construccion de los mismos,
debido a que estos equipos son construidos de acuerdo al requerimiento del proceso. Para establecer
el costo por inversion de los equipos se determind con factores correspondientes a su

construcciont®.

2.3. Resultados y discusion.

2.3.1. Extraccion y caracterizacién de la semilla y aceite de ricino.

2.3.1.1. Caracterizacion de la semilla de ricino.

Los resultados de estos ensayos que se efectuaron en los laboratorio de la ESIQIE y UPFIM, se
presentan en la Tabla 2-2.

Tabla 2-2 - Resultado de la caracterizacion de la semilla de ricino.

PARAMETRO RESULTADO (% W) | METODO
Humedad 5.4 AOCS 934,01
Cenizas 3.25 AOCS 923,03
Contenido de aceite 43.26 AOCS 920,85
Proteina 21.97 AOCS 2001,11
Carbohidratos totales por diferencia 26.12 FAO
Fibra cruda 22.49 ICC #113




Los valores que se obtuvieron en la Tabla 2-2 son comparables con los obtenidos por Annongu y
Joseph (2008) ™ para proteina y humedad cuyo porcentaje es 20.78 y 7.03 respectivamente. El
contenido de aceite obtenido por los autores mencionados es aproximadamente 1.2 veces mayor que
el obtenido en la presente investigacion; esta diferencia respecto al contenido de aceite puede ser a

causa del método de cultivo o estado de madurez de la semilla.

El contenido de aceite de la semilla de ricino es similar al contenido del aceite de girasol y mayor
al contenido de aceite en la nuez de la palma, soya y mani; por tanto esta puede considerarse como

una materia prima alternativa viable para la fabricacion de biodiesel?.

2.3.1.2. Extraccion hidraulica y con solventes.

La extraccion del aceite de ricino se llevo a cabo de acuerdo a la metodologia mencionada, en las

que el aceite se extrajo por dos métodos cuyos resultados se presentan en la Tabla 2-3.

Tabla 2-3 - Rendimiento del proceso de extraccién hidraulica y por solventes de aceite de ricino.

PROCEDIMIENTO ACEITE RECUPERADO RENDIMIENTO EN LA
(9) RECUPERACION DE
ACEITE (%)
Extraccion hidraulica 40.37 46.66
Extraccion con solventes 38.33 44.30
Total 78.7 90.96

De acuerdo a la determinacion del contenido de aceite en la semilla, en 200 g de la misma hay 86.52
g de aceite, de los cuales se recuperd 78.7 g de aceite. Esto demuestra que es posible incrementar

los porcentajes de recuperacion de aceite a traves de métodos combinados. Mediante la extraccion




hidraulica las semillas se trituran y liberan parcialmente el aceite contenido en ellas; en la extraccion
con hexano se puede solubilizar y extraer el aceite remanente.
El rendimiento de la extraccion con prensa hidraulica y calor libera la mayor parte del aceite y

durante la extraccion con hexano se libera casi por completo el contenido de aceite.

Los resultados obtenidos muestran que se puede optimizar el proceso de extraccion de aceite al
combinar dos métodos distintos que al ser empleados independientemente producen un rendimiento

menor. Al final se recuperd un 90.96 % del aceite.

En la Figura 2.9 se indica una muestra del aceite de ricino que se extrajo de la etapa de prensado

hidraulico.

250 ml
PYREX®

Nao, 1004

Figura 2.9 - Aceite de ricino extraido mediante el proceso de prensado hidraulico.
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Se observa que el aceite de ricino extraido mediante la etapa mecanica presenta un color obscuro.
Esto se debe a impurezas presentes, como gomas, residuos de cascara y endosperma de la semilla.
Luego de 10 minutos después de la extraccion estas impurezas empiezan a sedimentar y depositarse

en el fondo del recipiente, lo cual facilita su separacion.

La Tabla 2-4 muestra los resultados obtenidos de la caracterizacion quimica del aceite extraido por
prensado hidraulico y por solventes, que indican que en el aceite de ricino obtenido presenta un
elevado valor del indice de acidez debido a que el aceite presenta acidos grasos libres. Este tipo de
acidos durante la reaccion de transesterificacion tienden a consumir el catalizador y formar jabones,

reduciendo el rendimiento de la reaccion.

Tabla 2-4 - Resultados de la caracterizacion quimica del aceite de ricino extraido por prensado hidraulico y
extraccion con solventes.

ENSAYO RESULTADO
Indice de acidez (mg KOH/ g aceite) 2.82
indice de rancidez (meq. O2/kg aceite) 6.82
Indice de yodo (cg de I/g aceite) 79
indice de saponificacion (mg KOH /g aceite) 166
indice de refraccion (n) 1.4782

La causa més frecuente para el deterioro de un aceite se debe a la acidez ocasionada por oxidacion;
un elevado indice de acidez indica que el aceite se puede deteriorar con mayor facilidad y producir
malos olores. El indice de yodo representa el grado de insaturacion, numero de dobles enlaces.
Cuanto menor sea el valor del indice de yodo el biodiesel que se produzca a partir de este aceite sera
de mejor calidad. El valor del indice de saponificacion esta relacionado con la tendencia a la

formacion de jabones. Un aceite con un bajo indice de saponificacion tiende a formar menos




jabones. El indice de refraccion caracteriza al tipo de aceite al igual que el indice de yodo; el indice

de refraccion disminuye al incrementarse el valor de yodo.

2.3.1.3. Acondicionamiento y caracterizacion del aceite de ricino.

La etapa de acondicionamiento del aceite extraido se realiz6 con el fin de eliminar las impurezas
del aceite, asi como reducir la concentracion de &cidos grasos libres presentes en el mismo. En la
Figura 2.10 se indica una muestra de aceite de ricino que se obtuvo después de la etapa de

acondicionamiento.

Se observa que la tonalidad del aceite de ricino se volvié mas clara respecto al aceite crudo. Esto se
debe a que en la etapa de acondicionamiento se eliminaron la mayor parte de impurezas presentes

en el aceite.

Figura 2.10 - Muestra de aceite de ricino obtenida luego de la etapa de acondicionamiento.
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Para determinar la calidad del aceite que se obtuvo se procedio a la evaluacion de los parametros de
acuerdo a la normatividad empleada en este trabajo y mostrada en la Tabla 2-5; se presentan los

resultados promedios de la evaluacion del aceite de ricino acondicionado.

Tabla 2-5 - Resultados de la caracterizacidn fisico-quimica del aceite de ricino extraido y acondicionado.

ENSAYO RESULTADO

Densidad (g/ml) 0.961
Viscosidad dindmica (cP. a 20°C) 950
indice de refraccion (n) 1.4793
Indice de acidez (mg KOH/ g aceite) 0.45
indice de yodo (cg de /g aceite) 85
Indice de saponificacion (mg KOH /g aceite) 183
Materia insaponificable (% masa) 0.69
Indice de rancidez (meq. O2/kg aceite) 1.04
Humedad y materias volatiles (% masa) 0.136

La densidad del aceite de ricino present6 un valor de 0.961 g/ml, el cual concuerda con los resultados
obtenidos por Madankar et al., (2013)®), y esta dentro del rango establecido en Comprehensive

Castor Oil report (2010)®).

El valor de viscosidad dinamica para el aceite de ricino es alto en comparacién al de otros aceites
vegetales a la misma temperatura, como el aceite de palma, girasol, soya, entre otros, cuyos valores
se encuentran entre 37.8 y 50 Cp. El alto valor de esta propiedad ocasiona pérdidas de lubricidad y
potencia. Esto se debe a la estructura molecular del aceite, con la presencia de grupos funcionales
polares que aumentan las fuerzas intermoleculares y por tanto las moléculas tienden a estar mas

unidas entre si y consecuentemente incrementan su resistencia a la fluidez.




El indice de refraccion obtenido concuerda con los resultados de Akpan et al. (2006)("®; este
parametro se determind para complementar la caracterizacion del aceite de ricino, debido a que este

valor no esta relacionado con la calidad del biodiesel .

El indice de acidez esta relacionado con la cantidad de KOH necesario para neutralizar acidos grasos
libres en un aceite; la determinacion de este parametro es importante debido a que los acidos grasos
libres reaccionan con el catalizador consumiéndolo y formando jabones, lo que disminuye el
rendimiento de la reaccion de transesterificacion. El valor de acidez obtenido indica que se deben

neutralizar los acidos grasos libres y concuerda con Madankar et al., (2013)®2),

El indice de yodo es un parametro relacionado con el grado de insaturacion (nimero de enlaces
dobles) de los acidos grasos en el aceite, por lo que este indice disminuye al aumentar la insaturacion
de los mismos. El grado de insaturacion esta inversamente relacionado con el punto de fusion del
aceite; al aumentar el grado de insaturacion disminuye el punto de fusion; y debido a que la
insaturaciéon se mantiene luego de la transesterificacion, un aceite con una insaturacién mas alta y
por tanto un mayor indice de yodo, producira un biodiesel con un bajo indice de cetano, propiedad
relacionada con la capacidad de ignicion del combustible. El valor del indice de yodo obtenido fue
de 87, valor que concuerda con el valor obtenido por Madankar et al., (2013)®® y se encuentra

dentro del rango indicado en Kirk y Othmer (2006)(.

El indice de saponificacion para el aceite de ricino esté entre 176 a 184 mg KOH/g de muestra segun
Kirk y Othmer (2006)"®). El aceite de ricino obtenido present6 un valor de 183 lo cual esta dentro

de este rango y por lo tanto la cantidad de jabon formada durante la reaccion de transesterificacion




es baja, y los efectos sobre el rendimiento de la reaccion por presencia de reacciones competitivas

son despreciables.

La materia insaponificable esta conformada por los compuestos que no reaccionan con KOH para
formar jabones. Pueden ser aceites minerales, pigmentos, fosfatidos y fosfolipidos. El aceite de
ricino tiene un 0.69 % de materia insaponificable, valor que esta dentro de las especificaciones segun
Kirk y Othmer (2006)®. Un elevado contenido de material insaponificable favorece la formacion
de emulsiones lo cual dificulta que la glicerina se separe luego de la transesterificacion en el lavado

del biodiesel lo que disminuye el rendimiento del proceso.

El indice de acidez esta relacionado con el grado de oxidacidn de un aceite. En la primera etapa de
la oxidacién de grasas y aceites se forman perdxidos por la reaccidn del oxigeno en los puntos de
insaturacion de las cadenas de carbono de los acidos grasos. Luego de la formacion de perdxidos
pueden ocurrir reacciones secundarias por las que se producen aldehidos, cetonas, alcoholes, etc. y
luego compuestos ciclicos aromaticos. La oxidacidn de aceites y grasas es la principal causa de su
deterioro, que genera olores y sabores desagradables, y los aceites con un mayor grado de

insaturacién son mas propensos a la oxidacion.

El valor obtenido de 1.04 indica que el aceite de ricino tiene una menor tendencia al deterioro por
lo que puede almacenarse por mayor tiempo antes de usarse sin que sus propiedades organolepticas

cambien.
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El aceite de ricino obtenido present6 un valor de humedad de 0.136 % el cual es un valor menor al
obtenido por Canoira, Garcia, Alcantara, Lapuerta y GarciaContreras (2010)7". Esto sin embargo
puede causar problemas durante la reaccion de transesterificacion debido a que una cantidad de agua

de incluso 0.1% puede reducir la conversion, por la formacion de jabon.

2.3.2. Determinacién del rendimiento del proceso de transesterificacion para la obtencion de

biodiesel.

2.3.2.1. Transesterifiacion catalitica.

A partir del aceite obtenido se procedié a la determinacion del efecto de la relacién metanol con
respecto al aceite y la cantidad de hidréxido de potasio en el rendimiento de la reaccion de
transesterificacion para la elaboracion de biodiesel. Los parametros que se mantuvieron fijos para
cada uno de los experimentos fueron el volumen de aceite, la velocidad de agitacion, tiempo y

temperatura de reaccion.

La transesterificacion se produce con una cantidad (molar) minima de alcohol de 3 veces respecto
a la cantidad de aceite; como es una reaccion reversible es necesario utilizar relaciones molares de
6 y 9 respecto a la cantidad de aceite para mover el equilibrio de la reaccion hacia el lado de los

productos.

El indice de acidez del aceite de ricino fue de 0.45 mg KOH/ g aceite, por lo tanto para neutralizar
los acidos grasos presentes en 48.08 g de aceite empleado fue necesario utilizar una cantidad minima

de 21.62 mg de KOH por cada gramo de aceite. En este estudio se utilizaron 240.25 y 480.50 mg




de KOH que corresponden al 0.5 y 1% respecto al peso del aceite. La cantidad restante sirvié como

catalizador de la reaccion.

En las figuras 2.11 a 2.13 se presentan las fotografias de los productos obtenidos luego de su
respectivo tratamiento; se muestra una fotografia para cada tratamiento. Ademas se observa la
separacion de dos fases, una inferior que constituye la fase glicérica y la fase superior

correspondiente a los esteres metilicos o biodiesel.

En la Figura 2.11 se muestran fotografias de los productos para los tratamientos T1 y T2. Estos
tratamientos se realizaron con una cantidad de metanol estequiométrica, es decir una relacién de
metanol aceite de ricino de 3 a 1. Se observa que la separacidn de fases no es total y ain existe cierta
turbiedad presente luego de 24 hrs de sedimentacion; por lo tanto para favorecer la formacién de

productos es necesario incrementar la relacién molar metanol aceite de ricino.

En las Figura 2.12 y Figura 2.13 el biodiesel presenta un color claro y se observa que la separacion
de fases fue total, tanto la fase glicérica y el biodiesel estan claramente diferenciadas. Ademas en la
Figura 2.13 se observa que la fase glicérica ocupa un mayor volumen que en el de la Figura 2.12.
Esto se produce debido al incremento de metanol empleado en la reaccion ya que el exceso de
reactivo desplaza el equilibro de la reaccion hacia el lado de los productos. Se determiné el

rendimiento de cada uno de los tratamientos y los resultados se muestran en la Tabla 2-6.




Figura 2.11 - Productos obtenidos para los tratamientos T1y T2.

Figura 2.12 - Productos obtenidos para los tratamientos T3y T4.




Figura 2.13 - Productos obtenidos para los tratamientos T5 y T6.

Tabla 2-6 - Rendimiento del proceso de transesterificacion para cada tratamiento realizado.

TRATAMIENTO | RENDIMIENTO DE BIODIESEL
OBTENIDO (%)
T1 69.18+1.12
T2 73.06£1.12
T3 76.29+2.24
T4 82.11+1.12
T5 84.05£2.96
T6 91.81+1.12

Los resultados muestran que el rendimiento se incrementa al aumentar la cantidad de metanol. Esto
se debe a que el exceso de metanol desplaza el equilibrio hacia el lado de los productos Murat,

Basak, Ersan y Ayse. (2013)(9),



2.3.2.1.1. Determinacion de la influencia de las variables empleadas en el proceso de

transesterificacion catalitica

Para la determinacioén del efecto de las variables seleccionadas en la reaccién de transesterificacion
para la elaboracién de biodiesel a partir de aceite de ricino, se ejecutd el analisis de varianza con

dos factores ANOVA; para el andlisis se asumi6 un nivel de confianza del 95 %.

Se muestran los resultados obtenidos en el programa STATGRAPHICS Centurion XV.I del disefio
experimental, usado en el proceso de transesterificacion. En la Figura 2.14 se presenta el efecto de

las variables experimentales en el rendimiento del proceso de obtencion de biodiesel.

A:Relacion Metanol 1+

B:Cantidad de catalizador

AB

0 3 6 9 12 15 18

Figura 2.14 - Diagrama de Pareto para efectos estandarizados de las variables experimentales sobre el
rendimiento de la reaccion de transesterificacion del aceite de ricino.
En la Figura 2.14 las variables experimentales se representan con barras horizontales, la linea
vertical determina qué efectos son estadisticamente significativos con el 95 % de nivel de confianza.

Es decir las variables que crucen la linea vertical de izquierda a derecha tienen un efecto indice



estadisticamente significativo en el rendimiento del proceso de transesterificacion. Se observa que
ambos factores afectan el proceso de transesterificacion y la relacién de metanol es la variable que
mas incide en la produccion, seguida por la concentracion de catalizador. Este resultado concuerda

con Cavalcante et al. (2010)@®9),

En la Figura 2.14 se indica que la interaccion de ambas variables (AB) no tiene efecto
estadisticamente significativo en el rendimiento del proceso. El color amarillo representa un efecto
positivo mientras que el color azul un efecto negativo de las variables sobre el rendimiento del
proceso de transesterificacion, en el caso de que este exista. El factor AA no tiene significado fisico,

es un parametro que ayuda al ajuste matematico del modelo estadistico.

El efecto de las variables al pasar de un nivel bajo a uno alto se muestra a continuacion, en la Figura
2.15. Este grafico representa el rendimiento del proceso en funcion de cada variable experimental.

El valor de -1,0 y 1,0 para cada variable representa el nivel inferior y superior respectivamente.

Se observa que para la relacion molar de metanol respecto al aceite, al pasar de un nivel bajo a uno
alto, el rendimiento del proceso se incrementa. Para la cantidad de catalizador se observa que cuando
la concentracion se incrementa, el rendimiento del proceso no aumenta significativamente. Esto
indica que para obtener el mismo rendimiento se puede utilizar una menor cantidad de catalizador.

Este resultado se debe a que el aceite utilizado para la reaccion presentd un bajo indice de acidez.
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Figura 2.15 - Efecto de las variables sobre el rendimiento del proceso de transesterificacion del aceite de ricino.
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Figura 2.16 - Interaccion entre la relaciéon molar metanol respecto a aceite de ricino y la cantidad de catalizador.
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Figura 2.17 - Interaccion entre la cantidad de catalizador y la relacién molar de metanol respecto a aceite de
ricino.

Las Figura 2.16 y Figura 2.17, muestran la interaccion de la relacién molar de metanol respecto al
aceite de ricino y la cantidad de catalizador, y viceversa. En cada figura los factores varian desde su
nivel méas bajo al mas alto. El signo positivo o negativo indica si el segundo factor esta en un nivel

superior o inferior, mientras se muestra la tendencia del primer factor en dichos niveles.

En la Figura 2.16 se aprecia que cuando la relacion molar de metanol se mantiene en el nivel mas
bajo y al emplear en primer lugar la menor cantidad de catalizador se obtiene un 69% de
rendimiento, y en segundo lugar la cantidad de catalizador més alta se obtiene 73% de rendimiento.
Cuando se utilizan por otra parte relaciones molares de metanol mayores y cantidades de catalizador
bajas y altas se obtiene entre 85 y 93% de rendimiento respectivamente. Este resultado confirma
que la cantidad de metanol necesaria para la reaccion debe ser mayor que la cantidad
estequiomeétrica, para que el equilibrio se desplace hacia el lado de los productos y por lo tanto se

incremente el rendimiento de la reaccién de transesterificacion.




En la Figura 2.17 se observa que cuando se emplea la minima relacion molar entre metanol a aceite
de ricino y al incrementar la cantidad de catalizador, el rendimiento de la reaccion varia desde 69 a
73 %; mientras que para una mayor relacion metanol aceite de ricino e igualmente al aumentar la
cantidad de catalizador se observa que el rendimiento se aumenta desde 85 a 92 %. Estos resultados
indican que el rendimiento de la reaccion esta relacionado en mayor medida a la cantidad de metanol
que se utiliza para la reaccion, debido a que al variar la cantidad de catalizador y fijar la minima y

luego la maxima cantidad de metanol, el rendimiento no se incrementa significativamente.

Las Figura 2.18 y Figura 2.19 representan los niveles medios de cada factor. Con esto es posible
establecer si los distintos niveles de cada factor son significativamente diferentes. Un par de
intervalos que no se traslapen horizontalmente indican que existe diferencia estadisticamente
significativa entre ellos y que tienen un efecto independiente dentro del intervalo de confianza

seleccionado.
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Figura 2.18 - Gréfico de medias del rendimiento respecto a la cantidad de catalizador.




En la Figura 2.18 se determina que con la menor concentracion de catalizador, nivel -1 se obtiene
un rendimiento aproximado de 77%; a medida que la concentracion aumenta al nivel 1 el

rendimiento de la reaccion de transesterificacion se incrementa.

Ademaés se observa que el rendimiento de la reaccion depende de la cantidad de catalizador que se
utilice: a menor cantidad de catalizador se tienen rendimientos bajos y viceversa. Esta relacion
puede determinarse graficamente al observar que cada nivel tiene su propia region horizontal y estas
no se traslapan o cruzan, por lo que ambos niveles para este factor son estadisticamente
significativos. Es decir que el emplear una determinada concentracion de catalizador se produce un

rendimiento propio para esa determinada cantidad de catalizador.

En la Figura 2.19 se presenta la influencia de los distintos niveles de la relacion molar de metanol

respecto al aceite de ricino sobre el rendimiento de la reaccion.

Tanto la concentracion de catalizador y los distintos niveles de la relacién molar de metanol respecto
al aceite son estadisticamente significativos. Las regiones conformadas por las medias de los tres
niveles, no se traslapan, es decir cada nivel afecta directamente el rendimiento de la reaccién, por
lo que para cada nivel se tiene un rendimiento determinado, y este se incrementa al aumentar la
cantidad de metanol. El incremento del rendimiento de la reaccion aumenta al incrementarse la

cantidad de metanol.
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Figura 2.19 - Gréfico de medias del rendimiento respecto a la relacion molar metanol aceite de ricino.

Ademas se determinaron los porcentajes de glicerina total, libre y ligada de la fase glicérica que
resultaron en cada uno de los tratamientos de acuerdo a la metodologia utilizada. Los resultados se

presentan a continuacion en la Tabla 2.7.

Tabla 2-7 - Porcentaje promedio de glicerina total libre y ligada en la fase glicérica obtenida en el proceso de
transesterificacién catalitica.

TRATAMIENTO % GLICERINA % GLICERINA % GLICERINA

TOTAL LIBRE LIGADA
T1 39.93+0.20 23.98+0.50 15.94+0.36
T2 41.39+2.20 26.38+0.61 15.02+1.92
T3 43.87+0.31 29.84+0.28 14.02+0.40
T4 42.32+1.58 30.19+0.53 12.13+1.11
15 46.91+0.67 36.53+0.38 10.38+1.02
T6 44.20+0.42 35.78+0.30 8.43+0.38

Un indicativo empleado para determinar el grado de conversion de una reaccion de

transesterificacion es el porcentaje de glicerina ligada, debido a que esta relacionada con los mono,




di y triglicéridos que no reaccionaron y contintan disueltos en la fase glicérica, por lo que un bajo

porcentaje de glicerina ligada indica una mayor conversion.

Para los tratamientos T1 y T2 los porcentajes de glicerina total y ligada son cercanos. Estos
tratamientos corresponden a los niveles mas bajos de metanol que se utilizaron. El incremento de la

relacion molar de metanol a aceite de ricino favorece la conversién a esteres metilicos.

Los tratamientos T3, T4, T5 y T6 presentan mayores porcentajes de glicerina libre y menores
porcentajes de glicerina ligada respecto a los dos primeros tratamientos. Esto debido al incremento
de la relacion molar metanol respecto al aceite de ricino lo cual mejord la conversion de la reaccién

de transesterificacion.

El resultado del porcentaje de glicerina ligada de los tratamientos T5 y T6 indican que al aumentar
la cantidad de catalizador del 0,5 al 1 % de peso respecto al peso del aceite, el porcentaje de glicerina
ligada disminuye de 10,38 % en el tratamiento T5 a 8,43 % para el tratamiento T6 respectivamente.
Al aplicar este tratamiento se obtuvo una mayor conversion.

Los resultados de la Tabla 2-7 muestran que al aumentar tanto la concentracion de catalizador, asi
como la relaciobn molar metanol respecto al aceite de ricino, se favorece la reaccion de

transesterificacion debido a que el equilibrio se desplaza hacia el lado de los productos.

2.3.2.1.2. Optimizacién del modelo.

Para optimizar los tratamientos con los cuales se produjé la reaccion de transesterificacion se utilizo

un modelo de superficie de respuesta que, en base a la combinacion de niveles de las variables indice



empleadas en el disefio experimental, maximice el rendimiento del proceso. La Figura 2.20 muestra

el grafico de superficie para el estudio del rendimiento de la reaccion de transesterificacion.
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Figura 2.20 - Superficie de respuesta del efecto de la cantidad de metanol y catalizador en el rendimiento de la
reaccion de transesterificacion.

En la Figura 2.20 se observa que al aumentar la cantidad de reactivo y catalizador el rendimiento
del proceso de transesterificacion también se incrementa, la superficie presenta valores maximos al

emplear los niveles mas altos de los dos factores que se utilizaron.

Tabla 2-8 - Condiciones 6ptimas para maximizar el rendimiento de la reaccion.

FACTOR NIVEL BAJO | NIVEL ALTO | NIVEL OPTIMO
RELACION METANOL -1.0 1.0 1.0
CANTIDAD DE CATALIZARO -1.0 1.0 1.0




De acuerdo con la Tabla 2-8 las condiciones éptimas que maximizan el rendimiento de la reaccion
de transesterificacion para la obtencion del biodiesel se producen al trabajar en los niveles mas altos
de las variables del proceso, esto es con una mayor cantidad de catalizador y metanol. Para el

catalizador 1 % en peso respecto al peso del aceite y para el aceite una relacion molar de 9 a 1.

2.3.2.1.3. Espectro de absorcion infrarroja del biodiesel obtenido para el nivel 6ptimo.

En la Figura 2.21 se presenta el espectro del biodiesel para el nivel 6ptimo, que corresponde al

tratamiento T6.
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Figura 2.21 - Comparacion del espectro de absorcion infrarroja del biodiesel de ricino del tratamiento T6 con el
estandar.
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Se presenta el resultado del espectro de los esteres metilicos. La linea roja representa el espectro del
estandar mientras que la linea negra el del biodiesel obtenido. La banda correspondiente al éster del
4cido carboxilico esta comprendida entre 1650 a 1800 cm™. La ubicacion del éster metilico se
encuentra aproximadamente en 1740 cm™. Como indica la Figura 2.21 a esa longitud de onda las
regiones del estandar y la muestra coinciden. La region de 3400 cm™ corresponde al grupo hidroxido
donde se observa que para la muestra este pico es mas ancho que el del estandar, esto se debe al

exceso de metanol a causa del tratamiento (/2 73,

2.3.2.2. Caracterizacion del biodiesel obtenido.

En la Figura 2.22 se aprecia una fotografia del producto obtenido, después de emplear las
condiciones dptimas para este proceso que constan en la Tabla 2-9 se muestra al biodiesel luego de

la etapa de lavado y su posterior secado, para finalmente obtener un biodiesel purificado.

Figura 2.22 - Muestra de biodiesel purificada.




Para la caracterizacion y evaluacion de las propiedades del biodiesel se procedié a transesterificar

250 ml aceite de ricino de acuerdo a las condiciones indicadas en la Tabla 2-9.

Tabla 2-9 - Parametros considerados para el proceso de transesterificacion catalitica a partir de 250 ml de aceite
de ricino para la obtencidén de biodiesel.

PARAMETRO VALOR
Temperatura de reaccion (° C) 60
Relacion molar (metanol/aceite ricino) 6
% W Catalizador (KOH/Aceite) 1
Tiempo de reaccion ( min) 60
Presion (atm) 1

Se procedi6 a realizar la caracterizacion de las propiedades del biodiesel obtenido de acuerdo los
procedimientos indicados en los métodos oficiales ASTM. Los resultados obtenidos se comparan

con la norma INEN 2482, que fija los parametros con que deben cumplir un biodiesel para ser

utilizado como combustible y cuyos resultados se presentan en la Tabla 2-10.

Tabla 2-10 - Resultados de la caracterizacién del biodiesel obtenido.

ENSAYO RESULTADO

Densidad a 15 °C (kg/m?®) 929
Punto de inflamacion (° C) 200
Agua y sedimentos (% V) 0.8
Contenido de agua (mg /kg) >800
Viscosidad cinematica a 40 °C (mm?/s) 17.8
Cenizas sulfatadas (% W) <0.01
Contenido de azufre (mg/kg) <0.005
Corrosion en lamida de cobre 1B
NUmero de cetano 34.72
Temperatura de destilacion al 90% de recuperado (°C) 335.4
Indice de yodo (cg de I/ g) 81

Se determind que algunos parametros cumplen con los valores limites de la norma INEN 2482. El
valor de la densidad del biodiesel de aceite de ricino esté sobre el valor determinado por la norma

INEN 2482. Esto se debe a que las propiedades de un biocombustible estan en funcion de las [ndice




propiedades de la materia prima que se emplea para su obtencidn. Para el aceite de ricino la
presencia de un grupo hidroxilo determina un alto valor de viscosidad y densidad; los grupos

hidroxilos permanecen luego de la reaccion de transesterificacion.

El valor de la viscosidad es importante por su efecto en la inyeccion del combustible. Una viscosidad
elevada ocasiona una mala atomizacion del combustible y por tanto gotas mas grandes, pobre
vaporizacién, taponamiento de filtros. Una viscosidad baja por otra parte ocasiona desgaste excesivo
en las bombas de inyeccion y pérdida de potencia. Cuando un combustible es muy viscoso es

necesario implementar un sistema de precalentamiento para la inyeccion, bombeo y atomizacion.

El punto de inflamacion o ignicion representa la temperatura minima a la cual los vapores del
combustible se vuelven inflamables; por seguridad es importante determinar el valor del mismo. Un
bajo punto de inflacién puede ocasionar que el combustible se inflame, provoque una explosion y
por lo tanto un incendio. Este parametro también esta relacionado con la cantidad de metanol que
no reacciond y aun permanece en el combustible. La presencia de metanol puede ocasionar dafios
en los equipos de bombeo. Un valor mayor a 130 °C asegura que la cantidad de metanol residual
sea menor que el 0.2 % en peso.La norma INEN 2482 establece un valor minimo de 120°C; el
biodiesel de ricino cumple con este parametro, y por lo tanto para su transporte y almacenamiento

no se requieren medias de seguridad més alla de las necesarias.

La presencia de agua en el biodiesel se debe a la etapa de lavado, y necesariamente debe seguir un
proceso de secado con el fin de eliminar el agua residual. El exceso de agua en el biodiesel puede
ocasionar hidrolisis y con ello aparicion de acidos grasos libres, ocasionar corrosion, y generar un

ambiente propicio para la proliferacion de microrganismos. La presencia de sedimentos depende del
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proceso de produccién. Un valor alto indica que existe materia insaponificable, jabones e impurezas

propias del proceso.

La norma establece un valor maximo de 0.05%, y el valor de agua y sedimentos para el biodiesel
de ricino fue de 0.8%. Este valor presenta un alto contenido de agua y sedimentos respecto a la
norma, y se debe en primer lugar a que el biodiesel es una sustancia higroscépica, por lo que tiende
a absorber agua del medio. Ademas que el proceso de secado no fue suficiente para eliminar el agua
por lo que presente, es recomendable almacenar el biocombustible en recipientes cerrados, evitar su
exposicion al medio y optimizar el proceso de secado.

Las cenizas sulfatadas son materiales que se encuentran presentes en el biodiesel en forma de
jabones metalicos solubles, sélidos abrasivos y catalizadores no removidos. Esto puede ocasionar
dafio en inyectores, filtros y provocar desgaste de pistones y depdsitos en el motor. Un combustible

de buena calidad presenta bajos valores de este parametro.

El biodiesel de ricino cumple con el valor establecido en la norma INEN 2482. De hecho, su valor
es menor que el 0.02 % que la norma permite para biocombustibles. Por lo tanto el biodiesel de
ricino presenta un bajo contenido de solidos abrasivos, por lo que cuando se utilice en un motor este

tipo de biodiesel no ocasiona ningun dafio al motor.

Para cuidar el sistema catalitico del escape es necesario determinar el contenido de azufre presente
en el biocombustible. El valor esta determinado por de la cantidad de azufre presente en el aceite
utilizado para elaborar el biocombustible. Altas concentraciones de azufre generan emisiones de
dioxido de azufre. La cantidad de azufre presente en el biodiesel de ricino es menor al 0.005 % y

por lo tanto cumple con el valor determinado por la norma; el contenido de azufre es bajo, por lo
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que cuando se combustione practicamente no generara didéxido de azufre gas que contribuye de

manera significativa al incremento de la contaminacion ambiental.

El nimero o indice de cetano es una medida utilizada para determinar las caracteristicas del
combustible y esta relacionado con la ignicién y la calidad de la combustién. Un alto valor indica
una mejor ignicion debido a que el tiempo transcurrido entre la inyeccion del combustible y el inicio
de la combustién es corto, lo que implica un rapido arranque del motor. Un valor bajo indica una
mala ignicion y por lo tanto se incrementa el tiempo de arranque, ademas de provocar depositos en
el motor e incrementar el desgaste de pistones y altas emisiones de gases. EI numero de cetano es
funcion de la materia prima y el grado de oxidacion del biodiesel, aumentando al incrementarse la
longitud de la cadena de acidos grasos y de grupos éster. EI nimero de cetano disminuye al

incrementarse el nimero de enlaces dobles.

El biodiesel de ricino presenta un nimero de cetano de 34.72, valor por debajo del parametro que
establece la norma. Este valor indica que el biocombustible obtenido presenta baja calidad de
ignicion, por lo que ocasiona el fendmeno denominado golpeteo, que se produce por la demora del
tiempo de combustidn. Este resultado es consecuencia de las propiedades del combustible, porque
un alto valor de viscosidad ocasiona que los sistemas de inyeccion no pulvericen el combustible de

una manera eficiente.

Para mejorar esta propiedad se pueden realizar pruebas con mezclas del biodiesel obtenido y el

diésel normal en diferentes proporciones, para establecer la proporcion éptima de ambos.
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La prueba de corrosién en la lamina de cobre se realiza con el fin de conocer la accion corrosiva del
biocombustible en materiales de bronce, zinc, laton o cobre que forma parte de los motores de los
vehiculos. La presencia de acidos o compuestos de azufre pueden manchar la lamina de cobre, por

lo que existe la posibilidad de que resulte corrosion en este material.

El biodiesel de ricino entrd en la clasificacion de 1B valor comparable al valor determinado® . El
limite que la norma establece como méaximo es la clasificacion en el grupo 3, por lo que el biodiesel
de ricino cumple con este pardmetro. ElI biocombustible obtenido no ocasionaria problemas de

corrosion durante su almacenamiento, transporte ni en el momento de ser utilizado en el motor.

La determinacion de la temperatura de destilacion, o temperatura al 90% de recuperado, es
importante para determinar la pureza del combustible, y si el combustible no esta contaminado con
sustancias de elevados puntos de ebullicion como aceites lubricantes. El biodiesel que se obtuvo

cumple con este parametro.

El indice de yodo esta relacionado con el numero de dobles enlaces, es decir expresa cuan
insaturados se encuentran los acidos grasos, e indica la estabilidad frente a la oxidacion del
combustible. Es indice depende tanto de la cantidad asi como del lugar donde se encuentren los
dobles enlaces. Valores altos de este parametro indican una alta tendencia del combustible a la
oxidacion pero no establece si se formaran depositos solidos en el motor. El biodiesel obtenido tuvo
un valor de 81, valor dentro de los limites establecidos por la norman INEN 2482. Por lo tanto este
combustible tiene poca tendencia a la descomposicion y puede almacenarse por largos periodos de

tiempo sin que se deteriore.
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2.3.3. Disefio del reactor tubular.

A continuacion se presenta el disefio de un reactor tubular de 50.5 L de capacidad. Los resultados
que se obtuvieron experimentalmente sirvieron de base para establecer las condiciones de operacion
del reactor. Para optimizar el proceso de transesterificacion se implementaron varios equipos
auxiliares. Estos constan de: un tanque agitado donde se produce la disolucion de hidroxido de
potasio en metanol denominado tanque de metdxido, y un tanque para los productos que se
obtuvieron del proceso. En este tanque se lleva a cabo: la separacién de la fase glicérica, el lavado

y secado del biodiesel.

2.3.3.1. Descripcion del funcionamiento del reactor y equipos auxiliares.

El proceso de transesterificacion en el reactor se completa en un tiempo aproximado de 60 min,
después de lo cual los productos se dejan en reposo por 4 hrs para que la separacion de fases sea
completa y el biodiesel se separe de la glicerina. Para aprovechar la capacidad operativa del reactor
se adiciona un tanque cuya capacidad es el triple de la capacidad del reactor, con el fin de reunir tres

lotes de producto.

El proceso inicia en el tanque de metdxido, donde se carga un volumen de aproximadamente 28.5
L de metanol. Se enciende el motor del agitador y se fija la velocidad en 200 rpm, se agregan 820 g
de hidroxido de potasio como catalizador; la etapa de mezclado finaliza cuando el hidréxido esté
completamente solubilizado, lo cual ocurre aproximadamente a los 10 min de iniciada la mezcla.

Antes de iniciar la reaccion de transesterificacion se agregan 85 L de aceite de ricino al reactor; el
aceite se precalienta hasta 30 °C; durante el calentamiento se enciende el motor del agitador y se

fija una velocidad de 100 rpm para que la temperatura del aceite se homogenice.




Tanto el tanque de metdxido, asi como el reactor, estan fijados sobre una estructura metélica. El
tanque de metoxido se ubica en un nivel superior de dicho soporte con el fin de transportar el
metoxido al reactor por gravedad. Se abre la valvula de paso del tanque de metoxido hacia el reactor
con la cual la mezcla de metoxido es adicionada gradualmente al aceite de ricino, la mezcla se
calienta hasta una temperatura de 60° C y ademas se eleva la velocidad de rotacion del agitador

hasta 200 rpm. EIl proceso se mantiene a estas condiciones durante 2 hrs.

Una vez que la reaccion llega a su fin, los productos son bombeados hacia el tanque de
sedimentacion, lavado y secado. Este tanque agitado tiene el triple de capacidad que el reactor con
el proposito de producir tres lotes durante un tiempo aproximado de 8 h, luego de lo cual el producto

se deja decantar por 24 hrs, para posteriormente retirar la fase glicérica del biodiesel.

Una vez que se retir0 la glicerina se procede a lavar el biodiesel, con una cantidad de agua igual al
50% del producto presente en el tanque. Esta operacion se la realiza 5 veces, a una velocidad de
agitacion de 100 rpm por 5 minutos con el fin de eliminar residuos de alcohol y glicerina presentes

en el biodiesel.

Para eliminar los residuos remanentes de agua presentes en el biodiesel, se realiza la etapa de secado,
a 100°C durante 1 hora, la cual tiene lugar en el mismo tanque, como medio calefactor se utiliza

una resistencia eléctrica.
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2.3.3.2. Dimensionamiento del reactor y equipos auxiliares.

El material que se escogio tanto para el reactor como para los tanques auxiliares es acero inoxidable

AISI 304 por su resistencia a la mezcla reaccionante y a sus productos.

Con referencia al dimensionamiento de los equipos, en la Tabla 2-11 se muestran las dimensiones

tanto del reactor asi como de ambos tanques.

Tabla 2-11 - Dimensiones de los equipos para el proceso de transesterificacion.

EQUIPO ALTURA (m) | DIAMETRO (m)
Reactor 0.90 0.0508
Tanque de metdxido 0.45 0.30
Tanque de almacenamiento 1.04 0.70
Torre de rectificacion 4.1 0.22

La Tabla 2-11 muestra las dimensiones de los equipos, este valor cumple el criterio de similitud
geomeétrica, el cual establece que las dimensiones entre en el prototipo y el modelo deben tener una
relacidn constante, y se encuentra acorde con Anyanwu, Mbajiorgu, Oparaku, Odigboh y Emmanuel
(2012)" quienes indican que la altura y el diametro de un reactor deben mantener una relacion
comprendida entre 0.75 y 1.5 respectivamente respecto a la altura del mismo.

En la Tabla 2-12 se presentan el volumen, nivel de operacién de los equipos y el volumen real de

dichos equipos.

Tabla 2-12 - Valores de disefio para los equipos del proceso de transesterificacion.

NIVEL DEL
CAPACIDAD DE LIQUIDO EN LA
EQUIPO CAPACIDAD (L) OPERACION(L) PARTE
CILINDRICA(m)
Reactor 50.5 50.5 n/a
Tanque de metoxido 31.40 28.56 0.37
Tanque de biodiesel 393.3 234.12 0.50 indice




La Tabla 2-12 muestra que el volumen de operacién de los tanques es aproximadamente el 90% de
la capacidad real de los equipos, y por lo tanto para cada recipiente existe un espacio libre o espacio
de cabeza que coincide con el reportado en Hall (2012)®) | donde se indica que el espacio libre debe

ocupar un 10% de la capacidad del recipiente.

El nivel de liquido en el reactor se determind en base a calculos estequiométricos de la reaccién de
transesterificacion y corresponde al volumen tanto de productos como de reactivos. El nivel en el
tanque de metdxido se establecid de acuerdo a la cantidad deseada de producto; las dimensiones y
nivel en el tanque de almacenamiento de biodiesel corresponden a las necesarias para acumular tres
lotes de producto.; el nivel del liquido en ambos equipos auxiliares corresponde a la consideracion

del 10% de espacio de cabeza.

El nivel de liquido en el reactor se determind en base a calculos estequiométricos de la reaccién de
transesterificacion y corresponde al volumen tanto de productos como de reactivos. El nivel en el
tanque de metdxido se establecié de acuerdo a la cantidad deseada de producto; las dimensiones y
nivel en el tanque de almacenamiento de biodiesel corresponden a las necesarias para acumular tres
lotes de producto; el nivel del liquido en ambos equipos auxiliares corresponde a la consideracion

del 10% de espacio de cabeza.

2.3.3.3. Dimensionamiento del sistema de agitacion para el tanque de metédxido.

En la Tabla 2-13 se muestran los resultados del dimensionamiento del sistema de agitacion para el

reactor y tanque de metoxido. La velocidad de rotacidén para ambos tanques es de 200 rpm.
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En la Tabla 2-13 se observa que el agitador escogido para el reactor y equipos auxiliares es, un
agitador tipo turbina de 4 aspas rectas. Esta clase de agitador crea un patron de flujo radial y una
buena turbulencia indispensable para obtener una adecuada mezcla. Se utiliza para viscosidades
bajas y su costo de fabricacion es bajo. El agitador se ubica cerca del fondo del reactor y del tanque
de metdxido para asegurar una buena mezcla; para disoluciones este tipo de agitador promueve la
circulacion desde el fondo del recipiente lo que evita la sedimentacion de solidos que ain no se han

disuelto.

Las dimensiones del agitador se determinaron en base al diametro interno del reactor y del tanque
de metoxido respectivamente y cumplen con las relaciones establecidas en McCabe (2004)@5 para
el disefio estandar de una turbina. El espesor determinado para los tres ejes asegura que cada uno es

capaz de soportar un torque de aproximadamente 12 Nm cuando gire a una velocidad de 200 rpm.

Tabla 2-13 - Dimensionamiento del sistema de agitacién para el tanque de met6éxido para una velocidad de
rotacion de 200 rpm.

EQUIPO
TANQUE DE TANQUE DE
METOXIDO BIODIESEL
Tipo de Turbina de 4 aspas Turbina de 4 aspas
agitador/impulsor rectas rectas
Diémetro del 10 23
agitador(cm)
Ancho de la 3.7 9.5
paleta(cm)
Alto de la paleta(cm) | 2.0 5.0
Longiud del eje (cm) | 55 114
Espesor del eje 0.19 0.19
Numero de potencia | 7 7
Potencia del motor 1/3 1/3
(HP)




El nimero de potencia esta directamente relacionado con la potencia necesaria para girar el impulsor
a una velocidad determinada. Para agitadores tipo turbina y nimero de Reynolds mayores a 10 000
el numero de potencia es practicamente constante e igual a 7. Por lo tanto para el sistema de reaccion
la potencia del motor se determina teniendo en cuenta la velocidad de rotacion de lo cual se calcula
que, para girar el impulsor a una velocidad de 200 rpm, se necesita un motor cuya potencia no sea

inferior a 1/3 de HP.

2.3.3.4. Dimensionamiento del sistema de transferencia de calor.

El sistema de transferencia de calor proporciona la energia necesaria para las siguientes etapas del
proceso de obtencion de biodiesel precalentamiento del aceite de ricino, calentamiento de la mezcla
reaccionante y sostenimiento de la temperatura para mantener la reaccion de transesterificacion, y

la posterior etapa de secado del biodiesel obtenido.

El sistema de calentamiento seleccionado es una resistencia eléctrica de tipo tubular de inmersion.
Esta resistencia se encuentra sumergida dentro del medio a calentar, utilizando la sustancia a
calentar como refrigerante, debido a que de no transmitir calor la resistencia se funde en poco

tiempo.

Para evitar cualquier tipo de corrosion en la resistencia el material de construccion es acero
inoxidable AISI 304. En la Tabla 2-14 se presentan las dimensiones y potencia de la resistencia

seleccionada.
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Tabla 2-14 - Especificaciones de la resistencia eléctrica para el reactor y tanque de biodiesel.

EQUIPO
REACTOR TANQUE DE
BANO BIODIESEL

NUmero de resistencias necesarias. 1 2
Potencia, KW 45 4.0
Longitud de inmersion. mm 570 745
Diametro de la rosca, mm 50.80 50.80
Numero de horquillas 3 3

Para la etapa de precalentamiento y calentamiento de la mezcla reaccionante en el reactor se necesita
una potencia aproximada de 3.9 kW durante 2 hrs; y 7.8 kW para el sistema de calentamiento del

tanque de biodiesel durante 1 hr. Los valores de las potencias expuestas en la Tabla 2-15 estan

referidos a valores comerciales mas comunes de resistencias.

Ambas resistencias se ubican en la parte de superior de cada equipo respectivamente; para el caso
del tanque de biodiesel se escogieron dos resistencias porque las dimensiones de una sola resistencia

que proporcione la misma potencia necesaria serian mayores que las dimensiones del equipo.

2.3.4. Andlisis econdémico del proceso.

2.3.4.1. Evaluacién preliminar del costo de produccién por un litro de biodiesel.

Para establecer el precio por un litro de biodiesel a partir de aceite de ricino se presentan los datos

generales de la produccion estimada durante un afio de operacion del reactor, que operaria en una

jornada de 8 hrs diarias. Estos datos se presentan a continuacion en la Tabla 2-15.

Tabla 2-15 - Datos Generales de la produccién de biodiesel de ricino en un afio, jornada de 8hrs al dia.

PARAMETRO VALOR UNIDAD
Capacidad de reactor 78550.2 kg/afio
Dias de operacion al afo dias/afo

Tipo de proceso

Liquido-Liquido




2.3.4.1.1. Costos de produccion.

Para determinar los costos totales de produccidon se consideran los costos de las materias primas, el
costo por mano de obra y costos por servicios industriales. Los costos por materias primas abarcan
el costo del aceite de ricino, metanol e hidroxido de potasio con cantidades requeridas de 245.05,

73.52 y 2.42 kg/dia respectivamente para cada reactivo.

Los costos por servicios industriales comprenden el gasto energético del sistema de agitacion cuya
potencia es de 1/4 HP que opera durante 12 horas, el sistema de calentamiento en el que se emplean
tres resistencias cuyo consumo energético corresponde a 18.31 kW/dia, y la potencia de la bomba

de 1/4 HP con un funcionamiento de 30 min al dia.

El agua como servicio industrial se utiliza Gnicamente para lavar el biodiesel y se emplean 1755.865

kg/dia de agua.

En la Tabla 2-16 se muestran los costos totales de produccion, donde Cq representa los costos de

materias primas y C representa los costos de servicios industriales y mano de obra.

Los costos totales de produccién se determinaron de la siguiente forma:

Co + C, = Costos totales de produccion (2.3)

Tabla 2-16 - Costos de produccion.

PARAMETRO VALOR($ PESOS MEXICANOS)
Co 452 726.39
CL 5975.93
Costos totales de produccion 458702.32




Tabla 2-17 - Requerimiento de materias primas y servicios industriales.

, g | vaLom @

PARAMETRO | VALOR | UNIDAD PESOS
PESOS | MEXICANOS)
MEXICANOS)

Aceite de ricino 245.05 kg/dia 4.68/kg 1146.83
Metanol 73.52 kg/dia 1.39/kg 101.97
Hidroxido de 2.45 kg/dia 0.40/kg 4.90
potasio
Consumo diario 36.68 kWh/dia 0.10/kWh 3.67
de energia
eléctrica
Agua 1755.86 kg/dia 0.72/m3 1.26

El detalle de los requerimientos de materias primas y de servicios industriales se detallan en la Tabla

El precio por litro de aceite se calcul6 mediante la ecuacion (2.4)

Costos totales de produccion
Produccion anual de biodiesel

(2.4)

$ por litro de biodiesel =

El precio que se obtuvo fue de $ 5.42 por cada litro de biodiesel producido.




CAPITULO 3-SIMULACION DE PROCESOS




La simulacion de procesos industriales es el estudio de un proceso o sus partes mediante
manipulacion de su representacion matematica o de su modelo fisico 2. La simulacion parte del
analisis de procesos industriales. Las utilidades concretas que proporciona la simulacion de procesos

son:

e mejora la competitividad detectando ineficiencias motivadas por la descoordinacién entre
secciones de una misma planta,

e estimay realiza analisis de regresion de propiedades fisicas,

e predice el comportamiento de un proceso utilizando principios de la ingenieria,

e realiza calculos de balances de materia y energia y equilibrio quimico y entre fases,

e analiza el comportamiento de un sistema y realiza estudios de optimizacion y sensibilidad,

e permite cambiar las condiciones de operacién y analizar los comportamientos,

e estima costos,

e permite generar como salida graficas o bien tablas de resultados.

3.1. Andlisis de procesos industriales.

El andlisis de procesos industriales se refiere a la aplicacion de métodos cientificos al
reconocimiento y definicion de problemas, asi como al desarrollo de procedimientos para su
solucion. En una forma mas concreta, esto implica (1) especificacion matematica del problema para
la situacion fisica dada, (2) analisis detallado para obtener modelos matematicos, y (3) sintesis y
presentacion de resultados para asegurar la total comprension del problema. El proceso representa
una serie real de operaciones o tratamiento de materiales, tal como es contrastado por el modelo,

que representa una descripcion matematica del proceso real 2,
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El anélisis de procesos industriales comprende un examen global del proceso, de otros procesos
posibles, asi como de sus aspectos econdmicos. Se hace resaltar el aspecto economico porque al
efectuar una seleccion de distintos esquemas posibles, los costos constituyen un elemento tan
importante que nunca se pueden ignorar. Si se ha de realizar una amplia seleccién, es preciso
conocer los costos de cada proyecto y compararlo con los demas. De esta forma, se pueden estimar
los beneficios de cada una de las alternativas con fines comparativos. La estimacion de costos para
distintos sistemas resulta vital, no solamente porque el ensayo de un nuevo sistema resulta muy
costoso sino porgue generalmente son numerosos los sistemas competitivos. Sin embargo, a pesar
de laimportancia de los factores econdmicos, tienen relevancia también los aspectos fisicoquimicos,

ingenieriles y matematicos 2.

3.2. Valor del anélisis y simulacién de procesos industriales.

Existen ciertas caracteristicas de los procesos industriales que las diferencian de otros tipos de
industrias, debido esencialmente a que hay una compleja estructura de muchas etapas, cada una de

las cuales consta a su vez de numerosos subcomponentes %),

Las ecuaciones que describen las relaciones entre las variables importantes oscilan desde unas muy
sencillas hasta otras muy complicadas. Teniendo en cuenta que interviene un elevado flujo de
materiales con un valor econémico relativamente alto, se comprende que pequefias modificaciones

en las caracteristicas de disefio y operacion pueden tener una importante repercusion economica ©).

Las caracteristicas de los subcomponentes del proceso todavia no son, en general, lo suficientemente
bien conocidas como para permitir al ingeniero basarse exclusivamente en la teoria para proceder

al disefio y control ®®. Es por ello que los ingenieros de las industrias de proceso se ocupan en dos
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principales tipos de trabajo: la operacion de plantas ya existentes y el disefio de plantas nuevas o

modificadas.

Por lo que se refiere a la operacion de instalaciones, tanto el control como la optimizacion
constituyen las dos funciones méas importantes de los ingenieros. Para que el ingeniero pueda
desarrollar con eficiencia su trabajo en estos campos debe estar en condiciones de poder realizar un
analisis sofisticado del proceso en si. Sera preciso programar los sistemas de calculo de forma que
se puedan combinar las relaciones que describen las partes individuales de la instalacion; habra que
evaluar los parametros basicos de estas relaciones, y, por Gltimo, sera preciso dar un contenido méas
cuantitativo a los aspectos cualitativos de los criterios de que se dispone. Por éstas y muchas otras
razones con ellas relacionadas, el control y optimizacidon tienen su base fundamental en el analisis

de procesos ¢,

El segundo tipo de trabajo de los ingenieros, que es el disefio, resulta en cierto modo mas dificil.
Por supuesto que los datos de la planta real no son conocidos de antemano, y, por esta razén, el
ingeniero tiene que utilizar una parte importante de su criterio intuitivo. Por otra parte, cuando se
modifican plantas existentes o se disefian plantas similares a otras ya construidas, el ingeniero puede

disponer de una importante experiencia ¢

De lo anteriormente expuesto se llega a la conclusion de que la construccion de modelos
matematicos teoricos o semitedricos constituye frecuentemente una necesidad preliminar. Tanto el
disefio como la operacion se pueden facilitar mediante la simulacion del proceso o de sus partes. En
primer lugar, es muy dificil que la direccion de la empresa permita a los ingenieros introducir

arbitrariamente cambios en una instalacion que opera satisfactoriamente por el simple hecho de ver
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qué es lo que ocurre. Ademas, los modelos matematicos de los procesos se pueden manipular mucho
mas facilmente que las plantas reales. Por ejemplo, se puede simular la operacién fuera de las
condiciones o intervalos normales, y también se puede hacer “reventar” la planta con el fin de

encontrar las condiciones de operacion prohibidas.

3.3.Ventajas del analisis y simulacion de procesos industriales.

Desde un punto de vista mas general, el analisis y simulacion de procesos industriales presentan las

ventajas que se sefialan a continuacion ¢4,

1. Experimentacion econémica. Es posible estudiar procesos existentes de una forma mas
rapida, econémica y completa que en la planta real. La simulacién puede aumentar o reducir
el tiempo real de una forma analoga a como una cdmara cinematografica acelera o retarda

las iméagenes; de esta forma se puede observar mas facilmente la operacion del sistema %),

2. Extrapolacion. Con un modelo matematico adecuado se pueden ensayar intervalos extremos
de las condiciones de operacion, que pueden ser impracticables o imposibles de realizar en

una planta real. También es posible establecer caracteristicas de funcionamiento ¢4,

3. Estudio de conmutabilidad y evaluacion de otros planes de actuacion. Se pueden introducir
nuevos factores o elementos de un sistema y suprimir otros antiguos al examinar el sistema
con el fin de ver si estas modificaciones son compatibles. La simulacion permite comparar
distintos disefios y procesos que todavia no estan en operacion y ensayar hipotesis sobre

sistemas 0 procesos antes de llevarlos a la practica ¥,
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4. Repeticion de experimentos. La simulacidn permite estudiar el efecto de la modificacién de
las variables y parametros con resultados reproducibles. En el modelo matematico se puede

introducir o retirar a voluntad un error, lo cual no es posible en la planta real ¢4,

5. Control de célculo. La simulacién constituye una importante ayuda material para el estudio

de los sistemas de control con lazos abiertos y cerrados ¢4,

6. Ensayo de sensibilidad. Se puede ensayar la sensibilidad de los pardmetros de costos y los
parametros basicos del sistema; por ejemplo, un incremento de un 10% en la velocidad de
alimentacion podra tener, segun los casos, un efecto minimo o un efecto muy importante

sobre el funcionamiento de la instalacion 4.

7. Estudio de la estabilidad del sistema. Se puede examinar la estabilidad de sistemas y

subsistemas frente a diferentes perturbaciones 9.

Por estas razones, se puede concluir que el analisis de procesos constituye un elemento muy

importante para tomar una decision mas cientifica y responsable a nivel industrial.

3.4. Ejemplos de aplicaciones practicados industrialmente.

Un breve examen de bibliografia revela numerosos ejemplos en los que se pone de manifiesto la

utilidad préactica del analisis de procesos.




Un ejemplo anterior de Woods describe la optimizacion de los sistemas de control en una columna
de fraccionamiento de monoetilenglicol . En este caso no se utilizé un modelo matematico como
tal, sino relaciones estrictamente empiricas. La columna era perturbada mediante una entrada de
escaldn con el fin de obtener sus caracteristicas dinamicas. El ahorro conseguido se estimé en unos

1750 dolares anuales.

Finalmente, se presenta un ejemplo descrito por Peiser y Grover ®9. Los experimentos sobre las
dificultades de operacion en una torre de fraccionamiento, originadas por un deficiente control del
componente mas ligero en el producto de colas. También se producia perturbacion procediendo a la
inundacion de la torre. Los habituales calculos de estado estacionario no arrojaron ninguna luz sobre
estos problemas, y, por esta razon, se procedid a efectuar un analisis dindamico, incluyendo los
aspectos hidrodinamicos de los platos. Mediante simulacion de la torre con el modelo se encontraron
y corrigieron las dificultades con modificaciones de disefio relativamente sencillas. Se encontr6 que

después, la columna operaba satisfactoriamente.

3.5. Principios generales del analisis de procesos industriales.

Para planificar, organizar, evaluar y controlar los complejos procesos de la moderna tecnologia es
preciso conocer los factores fundamentales que influyen en el funcionamiento del proceso. Una
forma de conseguir esto consiste en construir una réplica real, a pequefia escala, del proceso y
efectuar cambios en las variables de entrada mientras se observa el funcionamiento del proceso. Una
técnica de este tipo no solamente lleva tiempo y resulta cara, sino que ademas puede resultar

imposible de llevar a cabo en la practica. Con frecuencia resulta mucho mas conveniente y
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economico emplear (hasta donde sea posible) un método de representaciones conceptuales del

proceso. Este hecho recibe el nombre de “construccion del modelo” ©7),

Para un proceso y un problema determinados, el analista trata de establecer una serie de relaciones
matematicas, juntamente con las condiciones limite, que son isomdrficas con las relaciones entre
las variables del proceso. Debido a la complejidad de los procesos reales y las limitaciones
matematicas, el modelo desarrollado no deja de ser siempre altamente idealizado y generalmente
solo representa con exactitud unas pocas propiedades del proceso. El primer modelo es con
frecuencia sencillo, pero poco realista. Tomando como base este primer modelo, el analista intenta
encontrar sus principales deficiencias y construir otro modelo, que corrija las deficiencias
seleccionadas y que al mismo tiempo siga siendo lo suficientemente sencillo para su tratamiento
matematico. El ingeniero ensaya distintos modelos antes de encontrar uno que represente
satisfactoriamente aquellos atributos particulares del proceso que tienen interés. El ensayo de los
modelos es caro pero la construccidén de procesos a pequefia 0 gran escala resulta todavia mas

costosa 7,

Es evidente que la representacion conceptual de un proceso real no puede abarcar todos los detalles
del proceso, a pesar de los avances de las modernas técnicas de calculo y de los métodos del analisis
matematico. Tal como se ha indicado, solamente se pueden determinar algunos atributos y
relaciones del sistema, especialmente aquellos que son faciles de medir y tienen importancia desde
el punto de vista de su efecto sobre el proceso. Por consiguiente, el analista esté interesado en el
desarrollo de modelos de procesos que pueden ser facilmente manipulados, que sirven para un
elevado numero de variables e interrelaciones y que tienen una cierta seguridad de representar el

proceso fisico real con un razonable grado de confianza ©7).
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La estrategia general del analisis de procesos complejos sigue un camino relativamente bien

definido, que consta de las siguientes etapas ©7).

1. Formulacién del problema y establecimiento de objetivos y criterios; delineacion de las

necesidades de operacion.

2. Inspeccion preliminar y clasificacion del proceso con el fin de descomponerlo en

subsistemas (elementos).

3. Determinacion preliminar de las relaciones entre subsistemas.

4. Andlisis de las variables y relaciones para obtener un conjunto tan sencillo y consistente

como sea posible.

Cuando el proceso que se ha de evaluar no se puede ensayar en una forma totalmente operacional
(debido al coste, tiempo, riesgo, etc.), la base de evaluacion debe desplazarse hacia ensayos de
algunas aproximaciones del sistema, estudios en planta piloto, o bien los ensayos se pueden llevar
a cabo modificando las condiciones de operacion del proceso real. Tales simulaciones dan lugar a

nuevos problemas.

3.6. Simuladores comerciales.

Entre los simuladores comerciales se encuentran ASPEN PLUS, HYSYS, DESIGN, PROII,

etcetera, mismos que emplean modelos matematicos en el desarrollo de los calculos.
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Los modelos matematicos son el elemento esencial de un simulador de procesos como las leyes de
conservacion, termodinamica y restricciones de control y disefio. Los sistemas de ecuaciones

algebraicas y diferenciales dan forma al modelo matematico del proceso completo.

La resolucion en los simuladores comerciales parte de 2

e un modelo secuencial modular basado en subrutinas de calculo para cada unidad de proceso,
célculo de variables de salida en funcion de las de entrada y un procedimiento iterativo
(ciclos).

e un método orientado a ecuaciones de resolucion simultanea.

e un método modular simultaneo con ventajas de los métodos anteriores, implicando sistemas
de ecuaciones simplificados y modelos ingenieriles aproximados o representaciones lineales
de los modelos rigurosos.

e propiedades fisicas, termodinamicas y de transporte.

e eleccion del modelo con intervalos especificos de condiciones de acuerdo a los tipos de

sustancias.

También se toman en consideracion los siguientes criterios: la naturaleza de los componentes
(polaridad), idealidad o no idealidad de la mezcla; intervalo de composicion, temperatura y presion

y tipo de aplicacion (equilibrio Vapor-Liquido, Liquido-Liquido, una fase, etc).

3.7. Métodos termodinamicos.

Existe dentro del software del simulador una serie de métodos y sus aplicaciones varian de acuerdo

a las caracteristicas de las especies involucradas, como se muestra en la Tabla 3-1 y Tabla 3-2.
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Tabla 3-1 - Aplicacién de ecuaciones de estado y modelos de coeficientes de actividad.

Situacion Margules | Van Laar | Wilson | NRTL | UNIQUA | UNIFAC
Binarios L-V A A A A A A
Multicomponentes | AL AL A A A A
L-V
Azedbtropos A A A A A A
Equilibrios L-L A A NA A A A
Sistemas diluidos | ? ? A A A A
Extrapolacion ? ? B B B B
A: aplicable NA: no AL.: aplicacion B: ?: cuestionable

aplicable | limitada buena

Tabla 3-2 - Modelos de ecuaciones de estado y modelos de coeficientes de actividad.

MODELOS DE ECUACIONES DE
ESTADO

MODELOS DE COEFICIENTES DE

ACTIVIDAD

Ley de gas ideal

Electrolitos NTRL

Lee-Kesler(LK)

Lory-Huggins

Lee-Kesler-Plocker NRTL
Peng-Robinson(PR) Uniquac
Peng-Robinson-Tryje k-vera(PSRV) Unifac
Redlich-Kwong (RK) Van Laar
Redlich-Kwong-Soave (RKS) Wilson
API-Soave-Redlich-Kwong(API-SRK) Margules
RKS o PR con regla de mezclado Pitzer

Huron-Vidal-2 modificada(MHV)

RKS o PR con reglas de mezclado de
Wong-Sandler (WS)

METODOS ESPECIALES

RKS o PR con funcion alfa de Boston- BraunK-10
Mathias
RKS preditor (PRKYS) Chao-Seader

Sanchez-lacambe para polimeros

Grayson-Streed

Hayden-O’Connell

Kent-Eisenberg

Starling

Benedict-Webb-Rubin (BWR)-Lee-

Aminas

Schwartzentruber-Renon

Tablas de vapor




3.8. Simulador ASPEN PLUS®.

El simulador comercial ASPEN PLUS es una herramienta de modelado de procesos. Es lider en el
mercado para el disefio conceptual, la optimizacién y monitoreo del desempefio para la industria
quimica, polimeros, productos quimicos de especialidad, metales, minerales y la industria eléctrica
de carbén. ASPEN PLUS es un elemento central de Aspen Tech aplicaciones Ingenieria de

Procesos.

Aspen Plus incluye la mayor base de datos mundial de componentes puros y los datos de fase de
equilibrio para los productos quimicos convencionales, electrolitos sélidos y polimeros.
Actualizacion periddica de los datos de los EE.UU. por el Instituto Nacional de Estandares y
Tecnologia (NIST) que asegura el acceso facil a los mejores datos experimentales de propiedades,
permitiendo a los ingenieros de procesos salvar meses de esfuerzo en el desarrollo de modelos de
procesos quimicos. AspenTech y NIST han obtenido el prestigioso R&D 100 Award para la
innovacion de software en el reconocimiento de la importancia y el impacto en las industrias

quimicas de procesamiento.

ASPEN (Advance System for Process Engineering) desarrollado por Aspen Technology, Inc. es
flexible y facil de usar; emplea los algoritmos de célculo siguiente: método secuencial modular y

método orientado a ecuaciones.

ASPEN PLUS permite:
e Realizar regresion de datos experimentales.

e El disefio preliminar de los diagramas de flujo usando modelos de equipos simplificados.

—
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Realizar balances de materia y energia rigurosos usando modelos de equipos detallados.

Dimensionar piezas clave de los equipos.

Este programa determina propiedades termofisicas con base en:

Bases de datos de componentes puros y especificos de cualquier aplicacion.
Sistemas de estimacion para constantes de propiedades.

Bases de datos para parametros de interaccion binaria.

Sistemas de regresion de datos.

Sistemas para electrolitos.

También permite el empleo de herramientas como:

Debido a estas caracteristicas ASPEN PLUS ha sido seleccionado para llevar a cabo el presente

El anélisis de convergencia: rotura de ciclos, secuencia de soluciones.

Incluye Fortran y Excel. Acceso a Visual Basic.

Anélisis de sensibilidad: variaciones debidas a cambios introducidos.

Caso de estudio para simular con varias entradas.

Especificaciones de disefio para el calculo automatico de condiciones de operacion.

Optimizacion para maximizar rendimientos, consumo de energia, pureza, etcétera.

trabajo.
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CAPITULO 4 - SIMULACION DE PRODUCCION DE

BIODIESEL A PARTIR DE ACEITE DE RICINO.




4.1. Descripcion del proceso de produccion de biodiesel.

Las etapa de mezclado, reaccion y separacion del proceso de produccion de biodiesel se muestran

en la Figura 4.1.

7] Do - N [ 4= ‘ ‘SIMULACION HIGUERILLA TUBULAR-3_061015_2.apwz - Aspen Plus V8.8 - aspenQ...  — O X
Home Economics Dynamics Equaticn Oriented View Customize Resources | Madify ‘ Format Search aspenONE Exchange Bz @ =
i Rotate Reconnect” ¢ Join ﬂ] ¥ 3D Icons Temperature |, GLOBAL View Parent £ Export
1k Flip Horizontal | = Break ¥ Reroute Stream F'}‘} Heat/Work | (71 Pressure Dﬂ—‘ ¥ Show All View Child % Move Selection
in ispla
4 Flip Vertical T Insert |= Align Object % Show Status~ | || Vapor Fraction Opthng. (5 Lock Flowsheet | | Import
Flowsheet Unit Operations | Stream Results I« Section Hierarchy
Simulation < | Economics Energy EDR Exchanger Feasibility =
Al ltems Capital Cost Utility Cost Available Energy Savings Unknown OK At Risk
» [ HIGUERIL — — — — 0 0 0 ®.
» [ METANOL UsD USD/Year MW % of Actual
» CgPROD Blocks " Main » | B (RadFrac) - Results Control Panel B1 (RadFrac) BIODIESE (MATERIAL) B1 (RadFrac) - Results ' RECIR (MATERIAL) Results Summary - Run Status hd
4 [[gRECIR N
[@] Input | RECR
Grewe e
¥ EO Variables
Stream Results (Cus
» @17
4 [ Blocks ——>
4 g
b L@ Specifications
I+ L& Cenfiguration
I g Sizing and Rating
I+ L& Rate-Based Modelir =
m »
T : HIGUERIL
* Properties E;l
- v
Je safety Analysis r 5
49 Energy Analysis Model Palette v X
. Mixers/Splitters Separators Exchangers Columns Reactors Pressure Changers IManipulators Solids Solids Separators User Models
e [ 4 ] ]

Figura 4.1 - Descripcién del diagrama de flujo de proceso.

El proceso comienza con la alimentacion de aceite vegetal y metanol, los cuales se mezclan en el

mezclador M-1.

La mezcla se alimenta al reactor R-1, el cual opera a una presion cercana a la atmosférica y una

temperatura normalmente por debajo del punto de ebullicion del metanol (aproximadamente 60 °C

en la Ciudad de México, esto es a 585 mmHg). En este reactor se logran conversiones de aceite

vegetal en ésteres cercanas al 90%.
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Por razones econdémicas es importante recuperar el metanol en exceso. Esto se lleva a cabo en la
columna de destilacion B-1. El destilado de esta columna consiste en una mezcla rica en metanol.
El producto de fondo de B-1, que contiene biodiesel, glicerol, triglicéridos, diglicéridos,

monoglicéridos.

La fase rica en FAME (por sus siglas en inglés Fatty Acid Methyl Ester) o también es llamado éster
metilico se envia a una columna de destilacién T-1. Con la cual se recupera biodiesel con una alta
pureza, cercana al 98% peso. El residuo de esta columna es una mezcla de triglicéridos, diglicéridos

y monoglicéridos (aceite). La mezcla de glicéridos se puede reutilizar como carga al proceso.

4.2. Quimica del proceso.

Como anteriormente se explico, el biodiesel se puede obtener por medio de la transesterificacion de

aceite vegetal con metanol en presencia de catalizador alcalino.

La reaccién global de transesterificacion usando triricinoleina y metanol para producir oleato de

metilo y glicerol es la reaccion (4.1)

o
0y
CH;— O — C— CyHa CH, —CD0 —C 5 Hy, CH O
| MatiH |
CH— O — C— CyHy o ZCH,OH * CH, —CD0O —C, H, , CH—OH
(a}
| Il CH,—OH
CH,— O — C— € Hy CHy, —CO0 —C 5 Hyy
(4.2
triricinoleina metanol Oleato de metilo glicerol
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Esta reaccion se lleva a cabo realmente en forma secuencial por medio de los pasos siguientes:

O
[

CHy=— O E CirHu CHy~ OH

| 1 by o | I

CtH— 00— C— C,H, , CH,OH C(H— 0O —C— C,H, , CH,—COO0—C,,H,
0 e o

o M 0 -l

CH,— O — C— T, Hy CH,— O — C— C,,H,

triricinoleina metano diricinoleina Oleato de metilo

CH— OH CH,— OH
| I by |
CH— 0 — C— CyHy , CHOH ~ " CH— OH , CH,—COD —C,,H,
| v R v
CHy— O — C— CysHg CHy— O — C— CyyHg
diricinoleina metanol monoricinoleina Oleato de metilo
CH:— OH CH:— OH
[ kL
CH — OH , TH,OH M — OH . CH, —COO —C,, Hy,
o :
| T |
CH— 0 — C— C,, H,, CH,— M
monoricinoleina metanol glicerol Oleato de metilo

Inicialmente un mol de triricinoleina reacciona con metanol en presencia de un catalizador alcalino
(KOH), produciendo un mol de diricinoleina y una mol de oleato de metilo. Como la reaccion es
reversible la diricinoleina en presencia de metanol en exceso produce moricinoleina y una segunda
mol de oleato de metilo. Finalmente, la moricinoleina con metanol reaccionan para producir un mol

de glicerol y una tercera mol de oleato de metilo. Estas tres reacciones son las que se consideran

para la obtencién del modelo cinético.
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4.3. Cinetica del proceso.

Para la simulacion la cinética de la reaccion de transesterificacion de aceite de ricino se basa en el
modelo cinético obtenido previamente por Noureddini y Zhu®®. El valor de los parametros cinéticos
se muestra en la Tabla 4-1. Los valores de las constantes de reaccion (k) se obtuvieron a una
temperatura de 60 °C usando como catalizador KOH en concentracion de 1.0% peso con respecto
al peso de aceite alimentado. El alcohol utilizado fue metanol con una relacion molar 6:1 mol/mol

de aceite.

Las ecuaciones para la velocidad de reaccion son las siguientes:

Ltristicerts _ e [7]14) + ey £]1D]

dcdgd% = ky[T1[A] = k,[E1ID] = ks[DI[A] + ky[E1[M]

deO”;gt’ice”'d" = ks [DI[A] — ka[E1IM] — ks[M][A] + ke[E1[G]

dCZStt” = k;[T1[A] — kz[E][D] + k3[D][A] — ko [E1[M] + ks[M][A] — ke[E1[G]
% = —k1[T1[A] + k2 [E][D] — k3[D][A] + ko[E1IM] — ks[M][A] + ke[E1(G]

Tabla 4-1 - Energias de activacion y constantes de velocidad de reaccion de aceite de ricino a 60 °C.

Constantes [L/mol.seg] Energia de activacion [cal/mol]
Primera reaccion

K1 125.69 El 2691.00812
K2 0.884912 E2 2081.95182
Segunda reaccion

K3 132099.143 E3 4260.61393
K4 11513.3047 E4 3863.64505
Tercera reaccion

K5 10437.5844 ES5 3435.6971
K6 6.5505857 E6 2310.32311




4.4. Estimacion de propiedades termodinamicas.

ASPEN PLUS V8.8 tiene incorporados métodos comunes como: Van Laar, Margules, Wohl,
Redlich and Kister, Scatchard and Hamer, Bonham, Black, Wilson, NRTL, ASOG, UNIQUAC y
UNIFAC®?, Los altimos cinco métodos son los mas dificiles de utilizar, pero los resultados
obtenidos son mas precisos en la obtencidén de datos termodinamicos de los componentes. Sin

embargo, no todos los datos termodindmicos necesarios para este trabajo son incluidos.

El aceite de ricino consiste en 89.5% de &cido ricinoleico, 3.0% de &cido oleico, 4.2% &cido
linoleico, 1.0 % acido palmitico, 0.7% acido dihidroxiestearico, 1.0% &cido estearico, 0.3% acido
linolenico y 0.3 &cido araquidico. Aungue la mayoria de los triglicéridos en el aceite de ricino se
componen de acido ricinoleico y oleico, solo el &cido ricinoleico (triricinoleina Cs7H10409) forma
parte de la base de datos termodinamicos disponibles en el software de simulacion ASPEN PLUS
V8.8. El &cido triricinoleina es una molécula de triglicéridos que se compone de tres cadenas de

acido ricino. Por ello en la simulacién el aceite de ricino se representa por triricinoleina.

Para poder especificar los compuestos triricinoleina, diricinoleina y monoricinoleina, es necesario
elaborar sus estructuras empleando el software CHEM OFFICE. Estas estructuras se guardan con

la extension *.mol y posteriormente se importan a ASPEN PLUS V8.8.

Una vez incluidas las moléculas en el simulador, sus propiedades termodinamicas se estiman con el

método de UNIFAC, que es un método de contribucién de grupos.



El modelo UNIFAC (UNIversal Functional Activity Coefficient) proporciona los mejores
resultados en la prediccion del equilibrio Liquido-Vapor para sistemas no ideales y no electroliticos.

Como método de referencia se utilizé el método NRTL.

4.5. Lista de equipos.

Para llevar a cabo la simulacién consideramos las condiciones de los equipos a utilizar.

Tabla 4-2 - Lista de equipos.

CANTIDAD | NOMENCLATURA | EQUIPO CARACTERISTICAS
1 R-1 Reactor tubo de 2 pulgadas de diametro
Tubular interior, longitud de 25 mts, espesor
de pared 0.109 pulgadas, capacidad
50.5litros
1 B-1 Torre de Altura de 4.10 metros. Diametro de

rectificacion | 0.22 metros. Namero de platos 17.
Distancia entre platos de 0.152
metros. Relacion de reflujo minima
calculada= 2.56 Acero inoxidable.

4.6. Datos para la simulacion del proceso.

Es importante resaltar que durante toda la explicacion referente a la simulacion de dicho proceso se
referira a FAME por sus siglas en inglés Fatty Acid Methyl Ester o con sinénimos como “metil

éster”, “éster”; en los respectivos balances de materia el FAME esté representado por la corriente

de éster.
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4.7. Alimentacion.

El diagrama que representa la seccion de mezclado se muestra a continuacion:

o
\N_1
o]

Figura 4.2 - Seccion de mezclado.

En esta etapa el metanol y aceite vegetal se alimentan en una relacion molar estequiometrica (6:1,

respectivamente).

Experimentalmente se ha observado que la conversion de aceite en biodiesel con un catalizador
alcalino se lleva a cabo en un periodo desde 30 minutos hasta 2 horas, a temperaturas cercanas a 60
°C. Por ello, en este trabajo se consideran el tiempo de residencia en el reactor tubular de una hora.
Con el reactor disponible con una capacidad de 50.5 litros, el intervalo estudiado del flujo de
corriente de alimentacion fue de 0.847 L/min, considerando una capacidad al 85% de volumen del

reactor.

Tabla 4-3 - Datos de alimentacion.

COMPUESTO TEMPERATURA PRESION
RICINO 25°C 1 ATMOSFERA
METANOL 25°C 1 ATMOSFERA




4.8. Seccién de reaccion.

La etapa de reaccion esta constituida por un reactor tubular como se muestra a continuacion:

Figura 4.3 - Seccion de reaccion.

Los datos para el reactor se muestran en la Tabla 4-4.

Tabla 4-4 - Datos especificados para los reactores.

Equipo R-1
Presion 1 Atmosfera
Temperatura 60 °C
Fases de reaccion | liquido-liquido
Espacio tiempo 60 minutos.

Ademas, se ingresan las respectivas reacciones y las constantes de velocidad de reaccion antes

mencionadas.

4.9. Recuperacion de metanol.

El exceso de metanol se recupera y recircula a la seccién de reaccion, aprovechando que la
volatilidad del metanol es mayor que la de los demas componentes. EI punto de ebullicion del
metanol es 65°C a 1 atmosfera de presidn, mismo que esta por debajo del punto de ebullicién del
Oleato de metilo (aproximadamente 320 °C a 1 atmdsfera de presién) y del glicerol (300 °C a 1

atmosfera de presion).



En la Figura 4.4 se observa la seccion de recuperacion de metanol y las corrientes que involucra:

RECIR
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Figura 4.4 - Seccién de recuperacion de metanol.

En la Tabla 4-5 se presentan las especificaciones basicas para la columna de destilacién B-1:

Tabla 4-5 - Datos especificados para B-1.

Datos
Tipo de calculos Equilibrio
Numero de etapas reales | 19
Condensador Total
Reboiler Kettle
Fase Liquido-Vapor
Etapa de alimentacion 7
Presion 1 atmosfera

4.10. Resultados de la simulacion.

Los resultados que a continuacion se muestran representan los valores optimos de las diferentes
variables (flujo de alimentacion, relaciones de reflujo minimo, grados de pureza de biodiesel,
glicerol y metanol), que se han obtenido con el objetivo de conseguir un producto de alta calidad a
un menor costo. Primero se muestran los resultados de las diferentes corrientes y posteriormente los

resultados de los equipos.



4.11. Corrientes.

La Tabla 4-6 muestra los resultados de las corrientes de la simulacion partiendo de las
alimentaciones frescas de triricinoleina de 35.4179 kg/h y de metanol de 3.8450 kg/h
(alimentaciones molares estequiométricas de 0.04 kmol/h de triricinoleina y 0.12 kmol/h de
metanol). Con una produccidn posterior a la etapa de reaccion de 34.2633 kg/h de oleato de metilo

(éster) y 3.4972 kg/hr de glicerol. Ademas de mostrar las propiedades de presion y temperatura de

cada corriente.

Tabla 4-6 - Flujos masicos de las corrientes de proceso.

Compuestos | METANOL | RICINO | RI-ME | BIODIESEL | RECIR PROD
[kg/h] [ka/h] [ka/h] [ka/h] [ka/h] [kg/h]
Triricinoleina 0.0 35.4179 | 35.4179 0.7069 0.0 0.7069
Dirinoleina 0.0 0.0 0.0 0.5065 0.0 0.5065
Monoricinoleina 0.0 0.0 0.0 0.1467 0.0 0.1466
Ester 0.0 0.0 0.0 34.2633 0.0 34.2632
Glicerol 0.0 0.0 0.0 3.4972 0.0 0.0
Metanol 3.8450 0.0 3.8450 11.6773 11.5351 0.0
Agua 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0 0.0
Total 3.8450 35.4179 | 36.2629 50.7982 115351 | 35.6232
Presion (atm) 0.98 0.98 0.98 0.98 0.98 0.9
Temperatura 25 25 25 60 63.58 150.0
(°C)
4.12. EQUIPQOS.
4.12.1. Seccion de reaccion.
Tabla 4-7 - Resultados de R-1.
VARIABLE CANTIDAD UNIDADES

Temperatura 60 °C

Calor requerido -391.2739 cal/seg

VVolumen 49.08 L

Fase liquida 49.08 L

Tiempo de residencia 60.24 minutos




4.13. Flujo de carga al reactor.

Inicialmente se estudio el flujo de alimentacion al proceso, mismos que fueron sometidos a un
analisis limitado por la capacidad del reactor con el que se cuenta en la planta piloto; ademas,
considerando la regla heuristica que enuncia como sigue: “El volumen apropiado del liquido en un
reactor tubular, debe tener una altura igual a la longitud del diametro del recipiente” ®8). Por ello se

considera un maximo volumen de llenado del 80%.

Los reactores usados en el presente trabajo tienen una altura de 0.90 metros y un diametro interno
de 0.76 metros. Esto cual representa un volumen de 49.08 litros. Este analisis se realizé haciendo
modificaciones en las alimentaciones considerando una relacién molar estequiometrica de 6:1 de
alimentacion fresca metanol/triricinoleina y un espacio tiempo de 60 minutos. El intervalo estudiado

del flujo de corriente de alimentacion de triricinoleina fue de 35.4179 kg/h.

4.14. Diseino de un reactor tubular

Este tipo de reactor se construye con solo un tubo continu6 o con varios tubos en paralelo. Los
reactivos penetran por un extremo del reactor y el producto sale por el otro, con una variacion
continua en la composicion de la mezcla de reaccion entre estos dos puntos. La transferencia de
calor hacia el reactor o desde este, se logra por medio de una camisa o disefio de tubos y carcasa.
Los tubos del reactor pueden estar empacados con granulos de catalizador o sélidos inertes. El
reactor tubular tiene aplicacion en casos en lo que es indeseable el retro mezclado de la mezcla

reaccionante en la direccion del flujo.



Definiremos el tiempo espacial como el lapso transcurrido para procesar un volumen de
alimentacion al reactor en condiciones especificas. Dicho de otra manera, un tiempo espacial de 1.5
horas implica que se necesitan 1.5 horas para procesar un volumen de alimentacion al reactor en

condiciones conocidas.

Para nuestro caso utilizaremos las siguientes ecuaciones.

14

T= E (41)

Vzg*DZ*L (4.2)
donde:
T = Espacio tiempo
D = Diametro interno del tubo
L = Longitud del tubo
V = Volumen
G = Gasto
Sustituyendo la ecuacion 4.1 en la ecuacion 4.2 obtenemos lo siguiente:

_ o 43

T= Gasto ( ' )

Para obtener la longitud del tubo se despeja de la ecuacién 4.3, queda de la siguiente forma

| = roastort (4.4)

D2+
Pero se sabe que la reaccion de transesterificacion se realiza en 60 minutos. Se obtuvo ademas como
resultado en la simulacion en Aspen Plus un diametro de 2 pulgadas de diametro interno 6ptimo, y

la longitud resulto ser de 25 metros, a calcular el volumen del reactor tubular:

litros
= 50.5 litros

i i
V= -D%= Z(Z.O * 2.54/100)% = 0.0020268 m? * 25 m = 0.0505 m? * 1000

4 m3
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De la ecuacion 4.1, obtenemos el gasto (lts/min):

Volumen 50.5 litros
T=——=60minutos = ——
Gasto Gasto

Despejando el gasto de la ecuacion anterior se tiene

50.5 litros
G = —— = 0.8416 litros/minuto
60 minutos

Los datos que se obtuvieron experimentalmente sirvieron como base para el disefio de un reactor
tubular de 50.5 L de capacidad, para producir. Ademas, estos datos permitieron determinar las

condiciones de operacién con las cuales el rendimiento era mayor.

Para producir un lote de producto, se necesitan aproximadamente 60 minutos, luego de lo cual se
deja que las fases formadas decanten y se separen. Transcurrido este tiempo se separa la fase
glicérica, el biodiesel se lava por cinco ocasiones, se retira la fase acuosa y el biodiesel se seca para

eliminar el agua restante.

Para el proceso de produccion es necesario disefiar un tanque mezclador, donde se mezclaran el
catalizador y el metanol para formar metdxido que después sera incorporado al aceite para dar lugar

a la reaccioén de transesterificacion.

4.15. Dimensionamiento del reactor tubular.
Para el dimensionamiento del reactor se considerd similitud geométrica, cinética y dindmica
respecto al reactor utilizado en el laboratorio, es decir que las dimensiones sean proporcionales y

tenga similares condiciones hidraulicas.
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4.15.1. Dimensiones del reactor a escala de laboratorio.

Hexp=Altura del reactor a escala de laboratorio = 25 m.

Dexp=Diametro del reactor a escala de laboratorio = 0.0508 m.

El volumen sobre el cual se realizd el dimensionamiento corresponde Unicamente a la parte
cilindrica del reactor, por lo que el volumen de las tapas y fondo se toma como factor de seguridad
y como espacio libre de la cabeza. ElI material de construccion del reactor es acero inoxidable

AISI304, debido a que se trabajan con soluciones basicas.

4.15.2. Determinacion de la presion hidrostatica.

Py = pm*g*hp (4.5)
donde:

Pm = Densidad de la mezcla
g = gravedad
h,, = Nivel del liquido del reactor

kg

Py = 147537 5«

m
9.8 S—Z*ZSm = 362 kPa

4.15.3. Determinacion de la presion de vapor del metanol a 60 °C.

Se determind la presion de vapor del metanol a la temperatura de reaccion mediante la relacion de

Antoine®”:

B
lOgPU =A—- m (46)
donde:

Pv = presién de vapor )
T = Temperatura Indice



Las constantes de la ecuacion de Antoine para el metanol son:

A =5.20277

B = 1580.08

C=2395
logPv = 5.20277 1580.08
0grv = - 239.5 + 60

Pv =1.13 bar = 1136 kPa
Presion interna = Ph + Pv = 362 + 1136 = 1498 kPa
El valor de la presion interna es menor que el valor recomendado en bibliografia por lo que se
asumira una presion de disefio de 1498 kPa, y se utilizard un factor de seguridad del 10% del valor
de la presion de disefio (Megysey, 1992, p.15) ©9).

Pp = Presion de Disefio = 1.1 * 1498 kPa = 1647.8 kPa
Pb = Presion de Disefio = 1.648 N/mm?

4.15.4. Célculo del espesor minimo para el reactor.

Para calculo del espesor se utiliz6 la relacion descrita en Sinnott, R. (2005, p.815’ €9,

P Dy
e = ij——P (4-7)
donde:

e=espesor de pared, mm

P = presion interna disefio, en N/mm?

J = eficiencia de la junta

f = esfuerzo del material, en N/mm?

Dix = diametro interno del reactor, en mm

El material de construccion seleccionado es acero inoxidable 304, debido a que presenta una
adecuada resistencia quimica a los reactivos con los cuales va a estar en contacto. El valor del
esfuerzo del material depende de la temperatura. En el proceso de transesterificacion la temperatura

de reaccion no supera los 60 °C, por seguridad entonces se tomé un valor de esfuerzo para una

temperatura de 200 °C.
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Para juntas a tope hechas por doble corddn de soldadura corresponde una eficiencia de 0.85.

El margen de corrosion sera de aproximadamente 2 mm (Megysey, 1992, p.15) ¢9),

B 1.648 * 50.8
"~ 2%0.85%115— 1.648

e

e = 043186 mm

4.15.5. Determinacién de la potencia para la resistencia eléctrica.

Para determinar la potencia necesaria para precalentar el aceite y elevar su temperatura hasta la
temperatura de reaccion se determina de acuerdo a la siguiente relacion:

Qre = Mg CPqc (Ti - Tf) (4.8)
donde:

Q.. = calor de la reacciéon para calentamiento

m,. = masa del aceite

Cpqc = capacidad calorifica del aceite

T; = temperatura inicial

Ty = temperatura final

La capacidad calorifica se determind de acuerdo a la siguiente relacion para aceites vegetales:

CPue = J%i +0.007(T — 15) (4.9)

d,. = densidad del aceite

Para la determinacion de la potencia necesaria de calentamiento durante el proceso de
transesterificacion se asume que el aceite ingresa al proceso a 18 °C, se calienta hasta 30 °C en 30
minutos y se lleva a la temperatura de reaccion de 60 °C durante 60 minutos. Para la determinacion
del calor necesario se calculd la capacidad calorifica media entre cada una de las temperaturas

indicadas, tal como se indica a continuacion:



Para 18°C y 30°C

0.5 0.5
+0.007(18 — 15 ] + [— +0.007(30 — 15
_ 110,961 ( ) V/0.961 ( ) _ cal
CPac = = 0.57—
2 g°C
c —057cal—240k]
pac - . gOC - . gK
Para 30°C y 60°C
05_ | 9.007(60 — 15)] + [ 05 _ | 0.007(30 — 15)]
_ Wo09e1 V0961 _ cal
CPae = =072 —
2 g°c
c —07zcal—3o1k]
pac - . goC - . gK

4.15.6. Determinacion de la potencia de calentamiento para el precalentamiento.

Qre = macCpac (Ti - Tf)
kj
Q.. = 42000 * 2.40g—K(30 —18) = 100812 kJ

_ 100812 KJ

re —

= 3360.4 kW
30 min

4.15.7. Determinacion de la potencia de calentamiento para la reaccion.

k
Qre = 42000 * 3.01g—11((50 —30) = 25284000k/

25284000 K]

re —

= 42140k
60 min 0 kW

En la Figura 4.5 y Figura 4.6, se muestra el reactor ya construido, asi como el tanque de metoxido.
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Figura 4.5 - Reactor tubular Figura 4.6 - Tanque de Metéxido.
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CONCLUSIONES

De acuerdo a la caracterizacion fisicoquimica de la semilla de ricino se establecié que el contenido
de aceite fue del 43.26 %, sin embargo, este tipo de semillas pueden presentar concentraciones de
aceites mayores al 50 %, por lo que esta semilla puede constituir una importante materia prima para

la elaboracion de biocombustibles.

La torta que se obtuvo del proceso de extraccion puede ser empleada como fertilizante, y gracias a

la presencia de toxinas pueden eliminar hongos del suelo e inclusive controlar la actividad de plagas.

El rendimiento del proceso de extraccion de aceite de ricino se incrementa al combinar medios
mecanicos y quimicos; al utilizar esta metodologia se obtuvo un rendimiento global del 90.96 %, en
comparacion con un rendimiento del 44.3 y 46.66 % para la extraccién hidraulica y con solventes

respectivamente.

El aceite de ricino recién extraido presenta una coloracion obscura, ademas de impurezas como
residuos de semilla, gomas, acidos grasos libres entre otros, que pueden ser eliminas primero al
dejar que estan impurezas se sedimenten y mediante un proceso de acondicionamiento. El proceso
de acondicionamiento logré eliminar la mayor parte de impurezas presentes en el aceite, ademas de
reducir el indice de acidez de 6.82 hasta 0.45 (mg KOH/ g aceite) y el indice de acidez de 6.82 a

1.04.
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De la caracterizacion fisico-quimica el parametro que sobresale es el valor de la viscosidad, alto en
comparacion con otros aceites vegetales; ademas se establecié que los valores de los demas

parametros analizados son similares a los establecidos en bibliografia para este tipo de aceite.

En base al analisis del disefio factorial mixto 3 x 2, se determiné que tanto la relacién molar metanol-
aceite, asi como la concentracion de catalizador afectan el rendimiento de la reaccién, pero la

relacién molar metanol/aceite es la variable cuyo efecto es mas significativo.

El biodiesel de ricino obtenido mediante proceso de transesterificacion catalitica basica cumple con
el 72 % de los parametros analizados y establecidos en la norma INEN 482:2009. Los valores
densidad, viscosidad e indice de cetano se encuentran fuera de los limites determinados en esta

norma. Pero se puede utilizar como biocombustible en los motores sin afectar su rendimiento.

Se realiz6 la simulacion del proceso de obtencion de ésteres metilicos de aceite de ricino (biodiesel)
con la herramienta ASPEN PLUS V8.8, por los beneficios que proporciona, generando parametros
y seleccionando los modelos y rutas de célculo de propiedades termodindmicas y de transporte del
aceite de ricino y su éster metilico haciendo uso de los parametros de interaccién binaria para la
determinacion del equilibrio liquido-vapor por el método de contribucion de grupos UNIFAC

(método base) y NRTL (método de referencia).

Con la simulacion se observo el comportamiento de las variables que intervienen en el proceso de
produccidn de biodiesel conversion de aceite en éster, relacion molar de alimentacion a la etapa de
reaccion, flujo de destilado en la seccion de recuperacion de metanol y relacion de reflujo minima,

la cantidad minima de agua necesaria en la etapa de lavado, el flujo de destilado de la etapa de
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purificacion de biodiesel y la relacion de reflujo, y el flujo de destilado en la etapa de purificacion

de glicerol y la relacion de reflujo minima.

La conversion lograda de aceite de ricino en éster en un espacio-tiempo de 1.50 horas fue de 98%,
una recuperacion de metanol de 99% peso, purificacion de biodiesel de 99% peso y de glicerol de
98% peso.

Las desventajas de este tipo de reactores se pueden mencionar que su costo inicial es alto; no
recomendables para desarrollar reacciones que tengan elevados tiempos de residencia; el tiempo de

residencia permanece fijo para un flujo dado de alimentacion.

El costo estimado para la fabricacion de biodiesel a partir de aceite de ricino es de $ 10/litro.

TRABAJOS FUTUROS

Realizar un estudio para optimizar la etapa del lavado del biodiesel debido a la formacion de jabones

que reducen el rendimiento del proceso.

Evaluar el desempefio del biodiesel de ricino puro y mezclas en diferentes proporciones con diésel

convencional en motores de combustion, y determinar el impacto ambiental.

Realizar un estudio con mayor profundidad para determinar el efecto de las condiciones de
operacion como: temperatura, velocidad de agitacion, presion; el tipo de reaccion, catalisis acida,
heterogénea, y el uso de otro tipo de alcohol sobre el rendimiento del proceso y propiedades del

biodiesel.



Estudiar el efecto de las propiedades del biodiesel al obtenerlo por procesos de transesterificacion

no convencionales como, ultrasonido, microondas, fluidos sub y stper criticos.
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