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RESUMEN

Actualmente, el petréleo y sus derivados cubren gran parte de la demanda de energia
mundial, siendo la principal fuente de energia no renovable con reservas limitadas. En este
sentido, la presente investigacion tiene por objetivo el establecer un proceso para la obtencién
de biodiésel a partir del aceite de Jatropha curcas mediante el estudio y experimentacion del
mecanismo de interesterificacion con metil acetato en condiciones supercriticas en presencia
de 6xido de zinc como catalizador y el cumplimiento de los parametros de calidad de los
productos (mezcla B100 y mezclas B5, B10, B15, B20, B30), para la determinacion de su uso
en el sector energético y de transporte. Para ello, se tomé como punto de partida la realizacion
de una revision bibliografica bajo la metodologia prisma para plantear un diagrama de flujo
de proceso, el cual fue validado a través de la experimentacién. El proceso de validacién se
Ilevd a cabo en Laboratorio de Combustibles, Biocombustibles y aceites Lubricantes —
LACBAL, obteniéndose como resultados de la investigacion: una caracterizacion fisico
quimica y de composicion del aceite de Jatropha curcas bajo la normativa nacional INEN
para aceites y grasas de origen vegetal y animal e internacional DIN 51623; el conjunto de
factores experimentales que maximizan el rendimiento de metil ésteres en la reaccion
interesterificacion supercritica del aceite de Jatropha curcas con metil acetato con 6xido de
zinc como catalizador de reaccion mediante la aplicacion de un disefio experimental factorial
multinivel y su posterior analisis en el software STATGRAPHICS CENTURION XVI ; la
caracterizacion de la muestra de biodiésel B100 con base en la norma ASTM D6751-07b y
finalmente la caracterizacion de las mezclas de diésel/ biodiésel B5, B10, B15, B20 y B30 con

base en la norma INEN 1489, dando cumplimiento a los parametros de calidad para su uso.

Palabras clave:

Aceite de Jatropha curcas, metil acetato, interesterificacion, fluido supercritico, metil ésteres
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ABSTRACT

Currently, crude oil and its derivatives cover a large part of the world's energy
demand, being the main source of non-renewable energy with limited reserves. In this sense,
the objective of this research is to establish a process for obtaining biodiesel from Jatropha
curcas oil by studying and experimenting with the interesterification mechanism with methyl
acetate under supercritical conditions in the presence of zinc oxide as a catalyst and
compliance with the quality parameters of finished products (mix B100 and mixes B5, B10,
B15, B20, B30 biodiesel / diesel), to determine their use in the energy and transport sector.
For this, a bibliographic review was taken as a starting point under the prism methodology to
propose a process flow diagram, which was validated through experimentation. The
validation process was carried out in the Laboratory of Fuels, Biofuels and Lubricating oils -
LACBAL, obtaining as results of the research: a physical-chemical and composition
characterization of the Jatropha curcas oil under the INEN national regulations for oils and
fats of origin vegetable and animal and international DIN 51623; the set of experimental
factors that maximize the yield of methyl esters in the supercritical interesterification reaction
of Jatropha curcas oil with methyl acetate with zinc oxide as reaction catalyst by applying a
multilevel factorial experimental design and its subsequent analysis in the STATGRAPHICS
software CENTURION XVI; the characterization of the B100 biodiesel sample based on the
ASTM D6751-07b standard and finally the characterization of the B5, B10, B15, B20 and
B30 diesel / biodiesel blends based on the INEN 1489 standard, complying with the quality

parameters for their use.

Keywords:

Jatropha curcas oil, methyl acetate, interesterification, supercritical fluid, methyl esters.
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

CAPITULO |

INTRODUCCION

1.1. Introduccion

En la actualidad, el petréleo y sus derivados cubren més de la mitad de la demanda de
energia mundial. Esta fuente primaria de energia no es renovable y se ha demostrado que sus
reservas no son finitas (Kafuku et al., 2010). Sumado a esto, la variabilidad de los costos en el
mercado, han motivado a la investigacion y desarrollo de fuentes de energia renovables y
alternativas, que mitiguen los impactos ambientales, reduzcan las emisiones de gases de

efecto invernadero (Contran et al., 2013).

Desde el afio 2000, cuando se introdujo al bioetanol y el biodiésel como combustibles
verdes; la demanda y consumo de estos, se ha incrementado en forma exponencial y con ello
la demanda de materia prima para ser transformada en biocombustible (Yee et al., 2011). Con
base en la literatura, se conoce que la produccion industrial de biocombustibles se realiza a
partir de biomasa: en el caso de bioetanol, se empela el maiz y cafia de azlcar; mientras que,

para el biodiésel, aceites vegetales como: palma, soja, girasol, entre otros (Juan et al., 2011).

En este sentido, se debe evaluar hasta qué punto se tiene una competencia alimentaria
en materias primas y en este sentido, el interés por desarrollar procesos de produccion de
biocombustibles de segunda generacion, donde no se toma en cuenta materias primas no
comestibles, subproductos no deseados de la refinacion del aceite, aceite usado, residuos
agricolas, microalgas, entre otros para ser transformados en biodiésel o bioetanol,

respectivamente (Jain & Sharma, 2010; Kumar et al., 2016).



DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

1.2. Antecedentes

Dentro de la clasificacion de aceites no comestibles, el aceite de Jatropha curcas es
una de las materias primas de mejor calidad para la produccion biodiésel, debido a sus
propiedades fisico quimicas. El aceite se extrae de las semillas ya que en su composicién se
tiene un porcentaje que varia de 25 a 40 %, dependiendo de las condiciones geogréaficas y
ambientales del cultivo (Contran et al., 2013). En Ecuador, se cultiva en las provincias de
Manabi y Santa Elena como parte del Proyecto Pifidén, impulsado por el INIAP (Instituto
Nacional de Investigaciones Agropecuarias, 2016) y el IICA (Instituto Interamericano de

Cooperacidn para la Agricultura, 2011), con fines energéticos de uso exclusivo.

En los Gltimos afios los investigadores que poseen un interés particular por este aceite,
han generado un vasto conocimiento relacionado con la optimizacion de la reaccion de
interesterificacion de los &cidos grasos presentes en aceites vegetales a etil o metil ésteres
(biodiésel), reportando en sus investigaciones los parametros de calidad y cumplimiento de
los requisitos establecidos en las norma ASTM D6751 - 07b “Standard Specification for
Biodiesel Fuel Blend Stock (B100) for Middle Distillate Fuels” (ASTM International, 2007) y
la norma EN 14214:2013. “Liquid petroleum products - Fatty acid methyl esters (FAME) for
use in diesel engines and heating applications - Requirements and test methods” (European

Standards, 2013).

Si bien es cierto, en la literatura se han reportado resultados muy positivos cuando se
utiliza alcoholes de cadena corta (etanol o metanol), el problema central sigue siendo la
generacion de glicerina que no tiene un uso energético; mientras que al emplear una reaccion
de interesterificacion con un ester de cadena corta (metil acetato o etil acetato), se obtiene un
subproducto que se utiliza en aplicaciones energéticas y que por lo tanto no requiere

separacion, ya que puede ser catalogado como un aditivo.
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METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

1.3. Problematica

La produccién industrial de biocombustibles y las investigaciones realizadas en los
ultimos afios, muestran el uso de materias primas de primera generacion, es decir que tienen
aplicaciones alimentarias, generalmente el uso de aceite de palma, que mediante
transesterificacion con alcoholes de cadena corta (etanol o metanol), produce ésteres
alquilicos y glicerina. Para el uso energético, la glicerina es un subproducto no deseado, ya
que reduce la calidad del biodiésel y por lo tanto requiere ser separado, por medio de métodos

fisicos o quimicos (Kafuku et al., 2010; Saka & Kusdiana, 2001).

Una solucion viable a la produccién de glicerina en la obtencion de biodiésel, es el uso
de metil acetato en condiciones supercriticas, ya que se obtiene ésteres metilicos (biodiésel) y
triacetato de glicerina, en lugar de glicerina. De acuerdo con Lacerda et al. (2015) el triacetato
de glicerina es considerado como un aditivo que mejora las propiedades fisico quimicas del
producto, en especial aquellas asociadas con el transporte (viscosidad cinematica) y
almacenamiento (estabilidad a la oxidacion); y que a su vez la mezcla triacetato de glicerina /
ésteres alquilicos cumple con los parametros de calidad establecidos en las normas técnicas
ASTM D6751 - 07b (ASTM International, 2007) y la norma EN 14214:2013 (European

Standards, 2013). Por lo tanto, no se requiere separar el producto del subproducto.

La principal limitante del mecanismo de interesterificacion supercritica con metil
acetato, radica en sus condiciones severas de reaccion: temperatura < 350 °C, presion
< 18 MPa y tiempo de reaccion < 1 hora para obtener un porcentaje de rendimiento de metil
ésteres > 99%. En este sentido Yoo et al. (2010) en su investigacion afirma que el uso de
oxidos metalicos en reacciones de transesterificacion e interesterificacion reducen las
condiciones de reaccion, haciendo énfasis en el tiempo del tiempo ya que se reduce hasta en

un 70 %, dependiendo del 6xido utilizado.
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Con base en lo expuesto, se ha identificado la necesidad de disefiar un proceso para la
obtencion de biodiésel mediante la interesterificacion del aceite de Jatropha curcas con
acetato de metilo en condiciones supercriticas, en presencia de 6xido de zinc como catalizador
de reaccion. El proceso considerara las fases comprendidas por: materias primas,
caracterizacion y calidad, condiciones de obtencidn de biodiésel, purificacion productos,

caracterizacion y calidad del biodiésel, caracterizacion y calidad de mezclas.

1.4. Justificacion

La informacidn recopilada en este trabajo tiene el objetivo de sumar esfuerzos en la
generacion de conocimientos asociados con la transformacion del aceite de Jatropha curcas
en biodiésel. En este sentido, este trabajo pretende ser una base de estudio para que
investigadores y colaboradores de otras disciplinas como son: la simulacion de procesos
quimicos en estado estacionario y estado dinamico, la simulacion de dinamica de fluidos
computacional CFD, la simulacion mecanica y disefio de equipos, la formulacion y
evaluacion de proyectos, etc.; aporten sus conocimientos para el desarrollo de productos y
servicios desde cada area de conocimiento. De esta manera, desarrollar procesos mas
eficientes, que entreguen productos que cumplan con los mas altos estandares de calidad
internacional y que aporten soluciones sostenibles y sustentables a los problemas ambientales

causados por el uso de combustibles derivados del petroleo.

1.5. Objetivo General

Establecer un proceso para la obtencion de biodiésel a partir del aceite de Jatropha
curcas mediante el estudio y experimentacion del mecanismo de interesterificacion con metil
acetato en condiciones supercriticas en presencia de 0xido de zinc como catalizador y el

cumplimiento de los parametros de calidad de los productos terminados (mezcla B100 y
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mezclas B5, B10, B15, B20, B30 biodiésel / diésel), para la determinacion de su uso en el

sector energético y de transporte.

1.6. Objetivos Especificos

a. Establecer un proceso para la obtencidn de biodiésel mediante el mecanismo de
interesterificacion supercritica catalizado por ZnO, que permita dar cumplimiento a los
parametros de calidad establecidos por las normas técnicas nacionales e internacionales para

los productos terminados (mezcla B100 y mezclas B5, B10, B15, B20, B30 biodiésel / diésel).

b. Validar el proceso de obtencion de biodiésel mediante la experimentacion y el
cumplimiento de parametros de calidad con base en las normas técnicas nacionales e

internacionales.

1.7. Estado del Arte

Figura 1.

Definicion de criterios de la metodologia prisma a emplear en la revision sistematica

Flanteamiento Criterios de Exclusién
Definicion de palabras clave: Se seleccionan Se descarta los documentos:
relacionadas con el tema y los objetivos de la - Que son informativos y no técnicos.
investigacion. - Que no utilizan como materia prima el aceite de
Revision de literatura: Revision de documentos de Jatrepha curcas salvo la excepcion cuando se
cardcter cientifico, normas técnicas y métodos de relacione con el uso de 6xidos metdlicos como
ensayo estandar aplicables. catalizadores de reaccion.

Fuentes de bisqueda: Se realiza en bases de datos de

documentos de divulgacién de cientifica y bases de Se descarta las Normas técnicas / Métodos
datos de normas técnicas y métodos de ensayo estandar de ensayo:
estdndar. - Que no sean aplicables para establecer los

parametros de calidad de: aceites de origen

Criterios de Inclusién vegetal, metil ésteres (B100) y mezclas de

Temitica: Descrita en funcién de las palabras clave. diésel / biodiésel.

Fecha de publicacién: En funcién de la informacion

disponible y su calidad Resultados
Idioma: Inglés preferente, pero también se consideran Articulos:

articulos en espafiol en funcién de la relevancia de la Bases de datos utilizadas: 7
informacién

Documentos encontrados: 176

Tipos de documentos: Articulos de investigacion y Documentos seleccionados: 46

articulos de revision completos, que se encuentren

disponibles en las principales bases de datos de Normas técnicas / Métodos estindar de ensayo:

divulgacion cientifica. Normas técnicas y métodos de Bases de NT/MEs: 5
ensayo estindar completos, que sean aplicables para NT/ME Encontradas: 24
caracterizar y establecer pardmetros de calidad de las NT/ME Aplicables: 24

materias primas y del producto final deseado.

Nota: Elaborado por el Autor
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Se realizd una revision bibliografica sistematica con base en la metodologia prisma

(Khan et al., 2003; Nasir et al., 2013; Tsafnat et al., 2014). En el esquema que se muestra en

la Figura 1, se establece los criterios y procedimiento a seguir en el desarrollo de la revision.

En la Tabla 1 se muestran los resultados que se obtiene al ejecutar la metodologia

prisma. Los documentos a utilizar en esta revision sistematica, se enmarcan Gnicamente en:

articulos de difusion cientifica y normas técnicas y métodos de ensayo estandar.

Tabla 1.

Resultados de la ejecucion de la metodologia prisma

Documentos Palabras clave
Base de datos Encontrados Seleccionados  Porcentaje
ACS Publications 9 3 % Inglés: Jatropha curcas oil,
One Petro 5 2 5% methyl esters, physicochemical
properties, B100
JSTOR 4 2 5% L
characterization, methyl acetate,
Scielo 12 1 2% biodiesel, supercritical fluid,
Science Direct 96 25 61%  interesterification,
transestrification, metal oxides,
Scopus 44 7 17%
ZnO, ASTM D6751, EN 14214,
Taylor & Francis 6 1 2% diesel — biodiesel blends.
Total 176 41 100% Espafiol: aceite de Jatropha

Normas técnicas / Métodos estandar de ensayo

Base de datos Encontrados Seleccionados
ASTM Compass 15 13
DIN 1 1
EN 1 1
ISO 2 2
NTE INEN 5 3
Total 24 20

Porcentaje
65%
5%

5%
10%
15%
100%

curcas, metil ésteres,
propiedades fisico — quimicas,
caracterizacion B100, metil
acetato, biodiésel, fluido
supercritico, interesterificacion,
transesterificacion, xidos
metalicos, ZnO, ASTM D6751,
EN 14214, mezclas diésel -

biodiésel

Nota: Elaborado por el Autor
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1.7.1. Jatropha curcas

Como se muestra en la Tabla 2, la Jatropha curcas es una especie que
pertenece a la familia de las euforbiaceas. Este tipo de plantas tienen un origen
tropical, con potencial de siembra y crecimiento en zonas con condiciones climaticas
donde se presenta alta y bajo nivel de precipitaciones al afio (Ang et al., 2014; Carels
etal., 2012). En el pais, esta planta se siembra y cultiva en la modalidad de cercos
vivos, principalmente en las provincias de Guayas, Manabi y Santa Elena; debido a
que sus productos no tienen aplicaciones alimenticias. El cultivo es de cosecha rapida,
ya que permite su comercializacion a partir del primer afio de siembra (Andreo-

Martinez et al., 2020).

Tabla 2.

Taxonomia de la planta

Reino Plantae
Subreino Tracheobionta
Division Embryophyta
Clase Magnoliopsida
Subclase Rosidae

Orden Malpighiales
Familia Euphorbiaceae
Subfamilia Crotonoideae
Tribu Jatropheae
Género Jatropha
Especie Jatropha curcas

Nota: Sistema Nacional de Vigilancia y Monitoreo de plagas (2020). Tabla modificada por el Autor.

Desde el afio 2008 el Instituto Nacional de Investigaciones Agropecuarias —
INIAP impulsa proyectos para la siembra y extraccion de aceite de Jatropha curcas y

destinarlo en aplicaciones energéticas. Bajo este contexto, el proyecto iconico hace
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referencia al uso del aceite en la generacion eléctrica para en las Islas Galapagos como

un mecanismo de conservacion natural (Llanes Cedefio, 2017).

Figura 2.

Arbusto de Jatropha curcas, fruto y semillas

Nota: Instituto Interamericano de Cooperacion para la Agricultura (2011)

Las plantas que en la actualidad se encuentra en fase productiva en la region

costa, poseen las caracteristicas que se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3.

Caracteristica de la especie Jatropha curcas que se cultiva en el pais

Parametro Descripcion

Tipo arbusto

Altura 1 - 8 metros

Vida productiva perenne, hasta los 50 afios

Tallo recto y grueso

Corteza lisa

Hojas ovaladas (3 - 7 6valos), largo: 12 -24 cm, ancho: 6 - 15 cm.
Raices una central, 4 - 5 laterales

Semilla ovalada de color negro (15 -20 mm de diametro aprox.)
Fruto ovalada de color verde/amarillo (30 mm de didmetro aprox.)

Nota: Kumar et al. (2016). Tabla modificada por el Autor.
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1.7.2. Composicion de acidos grasos del aceite de Jatropha curcas

El aceite se obtiene de la semilla generalmente a traves el proceso de
compresion calefactado. El porcentaje de aceite vegetal recuperado por semilla
reportado por los investigadores Jain & Sharma (2010; Lee (2012) y Oladeji &
Adedipe (2012); muestra que se encuentra entre el 25 al 40 % p/p. En la Figura 3 se
observa una muestra del aceite de Jatropha curcas filtrado, el cual puede ser destinado

a la produccion de biocombustibles.

Figura 3.

Muestra de aceite de Jatropha curcas, extraida de las semillas

Nota: Tomado de Instituto Interamericano de Cooperacion para la Agricultura (2011)

El perfil lipidico del aceite de Jatropha curcas se muestra en la Tabla 4 como
un resumen de resultados obtenidos por Kumar et al. (2016), Niza et al. (2013), Salar-
Garcia et al. (2016), Nakpong & Wootthikanokkhan (2010), Campanelli et al. (2010),
Juan et al. (2011)), en sus investigaciones. El perfil lipidico que muestra el aceite es un
punto de analisis muy importante en la produccion de biodiésel, no solo porque
muestra los acidos grasos mayoritarios, el grado de insaturaciones y las propiedades de

transporte que se derivan del estado fisico que muestra el aceite a temperatura
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ambiente; sino que también permite predecir que las propiedades que puede presentar

el biodiésel. Sin olvidar que su composicion corresponde a etil o metil ésteres de

acidos grasos (Meher et al., 2006; Patil et al., 2009; Prabhu et al., 2018).

Los acidos grasos mayoritarios corresponden son: oleico, linoleico, palmitico y

estearico; estos acidos grasos son insaturados y equivalen del 70 al 80 % de la

composicion del aceite. Por lo tanto, se considera como un aceite ligero y que se

encuentra en estado liquido a temperatura ambiente (15 °C). Cabe mencionar que las

pequefias variaciones en los porcentajes se atribuyen a las condiciones del cultivo

como son: ubicacion geografica, temperatura y humedad promedio y la cantidad de luz

(Jain & Sharma, 2010).

Tabla 4.

Composicion de acidos grasos del aceite de Jatropha curcas

Acido graso [1] [2] [3] [4] [5] [6]

Acido Miristico (C14:0) <0.8 - - -

Acido Palmitico (C16:0) 142 -15.2 13.3 16.8 13.8 12.8 134
Acido Palmitoleico (C16:1) - - - - ; ]
Acido Esteérico (C18:0) 6.3-6.9 4.9 4.6 6.8 5.0 6.4
Acido Oleico (C18:1) 415-488 320 415 417 429 410
Acido Linoleico (C18:2) 34.3-444 45.0 37.0 35.6 39.6 38.3
Acido Linolénico (C18:3) - 0.2 - - -

Otros - 4.6 0.1 - - 0.8

Nota: [1] Kumar et al. (2016), [2] Niza et al. (2013), [3] Salar-Garcia et al. (2016), [4] Nakpong &

Wootthikanokkhan (2010), [5] Campanelli et al. (2010), [6] Juan et al. (2011). Tabla elaborada por el Autor

10
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1.7.3. Propiedades fisico quimicas del aceite de Jatropha curcas

En la Tabla 5 se enlistan las propiedades fisico quimicas reportados por Deng et
al. (2011), Yee et al. (2011) y Contran et al. (2013) en el desarrollo de sus investigaciones.
Los resultados de la caracterizacion del aceite de Jatropha curcas se comparan con los
rangos establecidos por la noma DIN 51623:2015-12 “Fuels for vegetable oil
compatible combustion engines - Fuel from vegetable oil — Requirements and test
methods”. De acuerdo con la informacion, se establece que el aceite de Jatropha
curcas es una materia prima idonea para ser transformada en biodiésel

independientemente del mecanismo de reaccion a emplear.

Las propiedades que diferencian a este aceite sin contar que no es comestible
son: su baja viscosidad cinematica, 6.8 mm?/s mas baja que la viscosidad cinematica
del aceite de palma (31.3 mm?/s), una de las materias primas mas utilizadas por la
industria de biocombustibles; y su bajo contenido de azufre 13 mg/Kg, que permite
realizar mezclas para mejorar la calidad de los combustibles fosiles reduciendo las
emisiones al ambiente SOx (Malhotra & Raje, 2003; Ozcanli et al., 2013; Prabhu et

al., 2018).

Por otra parte, el indice de yodo mide la cantidad de dobles enlaces y como se
vio en la composicion de acidos grasos de la Tabla 4 va acorde con el grado de
insaturaciones. El indice de peroxido mide el grado de oxidacion inicial del aceite,
mientras que el indice de acidez la cantidad de acidos grasos libres, estos dos
parametros establecen si aceite a emplear en el analisis no ha pasado por un periodo

wdegenerativo por almacenamiento (Anitescu & Bruno, 2012).

Finalmente, el punto de escurrimiento y punto de nube, evidencian que es un

aceite ligero y entrega una referencia de la calidad del biodiésel que se puede obtener
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en cuanto a propiedades de transporte, arranque en frio e inyeccion (Herrera-Susa et

al., 2020; Lacerda et al., 2015).

Tabla 5.

Propiedades fisico quimicas del aceite de Jatropha curcas.

) Método de )
Propiedad Unidad Rango [1] [2] [3]
ensayo
Agua y sedimentos ASTM
% <0.05 0052 14 -
D1796-11
Contenido de azufre ASTM
mg/Kg <15 - - -
D2622-16
Densidad a 15,6 °C ASTM
Kg/m3 900-930 892 920 920 - 950
D1298-12b
indice de acidez ASTM _
mg KOH/g aceite  <2.00 1.05 28 0.92-6.16
D664-17a
indice de peroxido ISO _
meq O./Kg aceite - - - -
3960:2013
indice de ISO _
o mg KOH/g aceite - - - 102.9-209.0
saponificacion 3657:2013
indice de yodo ISO )
g 17100 g aceite <125 - - -
3961:2013
Punto inflamacion ASTM
°C >101 225 225 201 - 240
D92-18
Viscosidad cineméatica ASTM
mm?/s <3500 245 245 -
40 °C D445-17a
Punto de escurrimiento  ASTM . 3 3 3
D5950-02
Punto de nube ASTM o )
D2500-17a
indice de cetano ASTM
- 45 -70 51 - 38-51
D613
Poder cal6rico ASTM
MJ/Kg 38.65 38.65 37.8-42.1
D4809-18

Nota: [1] Deng et al. (2011), [2] Yee et al. (2011), [3] Contran et al. (2013). Tabla elaborada por el Autor
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1.7.4. Produccién de biodiésel a partir del aceite de Jatropha curcas

En la Tabla 6 se muestra un resumen con las mejores combinaciones de
factores experimentales para la produccion de biodiésel a partir de aceite de Jatropha
curcas. En los altimos afios, los esfuerzos de los investigadores por generar
conocimiento acerca de mecanismos de transesterificacion de aceites vegetales, ha
encontrado mayor impacto en los mecanismos que emplean catalisis: acida, catalisis

bésica, catélisis enzimatica y fluido supercritico.

Los mecanismos de catalisis &cida y de catalisis basica, cominmente son
considerados como métodos convencionales de produccion de biodiésel, ya que en la
actualidad son utilizados en la produccion industrial de biodiésel (Jain & Sharma,
2010; Om Tapanes et al., 2008; Saifuddin et al., 2015). Sin embargo, muestran varias
limitaciones en cuanto a los requerimientos de calidad de las materias primas como:
presentar un contenido de acidos grasos libres > 2% p/p y contenido de humedad >
0.06 %, para no tener reacciones de hidrolisis y de saponificacion, tiempos de reaccién
de 1 a 6 horas en rangos de temperatura comprendidos entre los 30y 85 °C, para
alcanzar un rendimiento sobre los ésteres de acido graso de < 90 %, como lo han
reportado los investigadores Bernal et al. (2012); Contran et al. (2013) y Juan et al.

(2011) en sus trabajos.

En este sentido, los mecanismos de catalisis enzimatica y de fluido
supercritico, son considerados como métodos no convencionales. El primero emplea
enzimas lipasas como catalizador de reaccion en condiciones normales, subcriticas y
supercriticas, obteniéndose rendimientos por encima del 90 % en tiempos de reaccion
que varia de 20 a 30 min; mientras que el segundo, es un mecanismo autocatalitico que

solo se requiere el uso del aceite y del solvente para llevar a cabo la reaccion, donde
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Tabla 6.

Condiciones y variables de reaccién para distintos mecanismos de esterificacién para el aceite de Jatropha c.

Relacién
Cantidad de Rendimiento de
Mecanismo de ) molar ) Condiciones de
esterificacion Solvente Investigadores (solvente: catalizador reaccion ésteres
) (% p/p aceite) alquilicos (%)
aceite)
Catlisis acida Metanol Berchmans and Hirata 6.17:1 1.4 % H2SO4 60 min, 65 °C 90
(2008)
Jain and Sharma 9.6:1 0.55 % H.SOs 180 min, 50 °C 90
(2010)
(Kafuku et al., 2010) 15:1 3 % SnSO4 2 h,180°C 97
Etanol Tiwari et al. (2007) 6:1 2 % H2S04 6h,80°C 88.4
Catélisis basica Metanol (Boonmee et al., 2010) 6:1 1 % NaOH 95 min., 60 °C 99.87
Tang et al. (2007) 24:1 0.8 % micro 30 min, 250° C 90.5
NaOH
(Oladeji & Adedipe, 6:1 0.5 % NaOH 1h,60°C 99
2012)
(Nakpong & 6:1 1 % NaOH 40 min, 60 °C 98.6
Wootthikanokkhan,
2010)
Etanol Tapanes et al. (2008)  8:1 1% KOH 5h,20°C 90
Catélisis Metanol Calvo & Ladero 5:1 30 % Novozym 8h, 45°C, 6.8 38
enzimatica (2010) 435 MPa
31 20% LipasaB 6 h,45°C, 13 61
Candida MPa
antartica
4:1 20 % Lipasa 3h,45°C, 13 99.13
Rhizopus MPa
oryzae
Etanol Calvo & Ladero 5:1 30 % Novozym 8h,45°C, 6.8 41
(2010) 435 MPa
Supercritico Metanol (Nizaetal., 2011) 44:1 - 27 min, 358°C, 89.4-94
22 MPa
(Salar-Garcia et al., 40:1 - 90 min. 325°C,  99.5
2016) 35 MPa
(Samniang et al., 40:1 - 5min, 320°C, 15 84.6
2014) MPa
Hawash et al. (2009) 43:1 - 5 min, 320 °C, 99
8.4 MPa
Metil (Nizaetal., 2011) 50:1 - 32 min, 400 °C, 71.90
acetato 22 MPa
(Campanelli etal., 42:1 - 50 min, 345 °C, 99.8
2010) 20 MPa
(Goembira & Saka, 42:1 - 45 min, 350°C,  96.7
2013) 20 MPa

Nota: Investigaciones citas. Tabla elaborada por el Autor.
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los mejores resultados se han reportado al emplear alcoholes de cadena corta como

solventes en lugar de ésteres, obteniéndose rendimiento < 90 % en tiempos de reaccion

que va de los 22 a 32 min (Bernal et al., 2012). Dicho esto, la principal limitante que

muestran los métodos no convencionales frente a los convencionales, son las

condiciones severas de presion (15 — 22 MPa) y temperatura (350 — 400 °C) a las que

se ejecuta la reaccion, pese a que su principal ventaja es que son métodos en donde la

calidad del aceite (indice de acidez, % agua) es indiferente (J. H. Lee et al., 2013;

Meher et al., 2013; Montpetit & Tremblay, 2016; Yee et al., 2011).

En este punto es valido mencionar que si bien el método de interesterificacion

con metil acetato alcanza un rendimiento que va desde los 71.90 hasta los 99.99 %, es

el Unico proceso que no genera glicerina (Figura 4) ya que se obtiene triacetato de

glicerina, un compuesto que no requiere separacion y que mejora las propiedades

fisico quimicas del biocombustible.

Figura 4.

Reaccion quimica de interesterificacion de triglicéridos con metil acetato, que produce ésteres metilicos de acidos

grasos y triacetato de glicerina

CH,- OCOR! R;COOCH;
|
CH- OCOR? +3CH;COOCH; Z R,COOCH;
|
CH, - OCOR® R;COOCH;

Triglicérido Metil acetato FAME's

Nota: Tomado de Goembira & Saka (2013).

CH,- OCOCH3
|
CH- OCOCH3
I
CH,- OCOCHj3

Triacetato de glicerina

1.7.5. Uso de 6xidos metalicos como catalizadores de reaccion

El uso de 6xidos metalicos como catalizares de la reaccion de

transesterificacion en condiciones supercriticas ha sido estudiado por Sosa (2017). En
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su investigacion trabaja con aceite crudo de palma, etanol hidratado y dxido de
zirconio; a condiciones supercriticas a 350 °C, 20 MPa y relacién molar de
etanol/aceite de 47:1. En su investigacion concluye que la adicion de 1,1% p/p de
ZrO», permite aumentar el rendimiento de ésteres alquilicos de 95,1 % a 99,9% y a su
vez reducir el tiempo de reaccion de 30 a 15 min. Este trabajo guarda concordancia
con los resultados expuestos por Yoo et al. (2010) y se evidencia una disminucion
significativa en las condiciones de reaccion. Se toma estas investigaciones como base
ya que se demuestra que el uso de 6xidos metalicos favorece al proceso de obtencion
de biodiésel en condiciones supercriticas. Cabe mencionar, que tanto el mecanismo de
transesterificacion como el de interesterificacion, son mecanismos de reaccion por

sustitucion alquilica.

1.7.6. Calidad del biodiésel producido a partir del aceite de Jatropha curcas

La calidad de biodiésel reportada por los investigadores Nakpong &
Wootthikanokkhan (2010), Boonmee et al. (2010), Deng et al. (2011) y Contran et al.
(2013), se muestra en la Tabla 7. Los parametros y rangos de calidad permitidos para
mezclas B100, asi como los métodos de ensayo; se toman de la norma ASTM D6751-
07b “Standard Specification for Biodiesel Fuel Blend Stock (B100) for Middle
Distillate Fuels” (ASTM Internacional, 2007) y de la norma EN 14214:2013 “Liquid
petroleum products - Fatty acid methyl esters (FAME) for use in diesel engines and
heating applications - Requirements and test methods” (European Standards, 2013). El
punto de escurrimiento (PP) y el punto de nube (CP) son parametros que se vinculan
con el desempefio del combustible a temperaturas de inyeccion baja. Los
biocombustibles por su composicion (esteres etilicos / metilicos de acidos grasos),
presentan problema de fluidez y taponamiento de inyectores, por tal razén su uso

como compuesto puro B100 es limitado (Papavinasam & Street, 2015).
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Tabla 7.

Parametros de calidad del biodiésel producido a partir de aceite de Jatropha curcas B100.

Método de EN ASTM
Parametros Unidad [1] [2] [3] [4]
ensayo 14214 D6751
Viscosidad cinematica 40 °C  ASTM D445-17a mm2/s 35-50 1.9-6.0 434 436 389 451
Densidad a 15,6 °C ASTM D1298- Kg/m?3 860—-900 860-900 880.3 8805 886 870
12b
Carhon residual ASTM D4530-15 % plp - Max. 0.05 0.06 - 0.2 -
Corrosion I&mina de cobre ASTM D130-12 Escala - Max. N° 3 1A - 1A -
Destilacion T90 % ASTM D1160-15 °C - Max. 360 - - - -
indice de acidez ASTM D664-17a mg KOH/g - Max. 0.5 0.27 0.27 015 0.28
Punto de inflamacion ASTM D93-16a °C - Min. 130 >130 >206 186 181
Estabilidad a la oxidacion EN 14112 h Min. 6.0 Min. 3.0 34 - - -
Contenido de agua EN 1SO 12937 mg/Kg Max. 500 - 480 - 172 -
Contenido de FAME EN14103 % p/p Min. 96.5 - 98.6 - - -
Contenido de monoglicérido EN 14105 % plp Max. 0.8 - 0.37 0.47 - -
Contenido de diglicérido EN 14105 % plp Max. 0.2 - 0.043  0.09 - -
Contenido de triglicérido EN 14105 % p/p Max. 0.2 - 0 <0.01 - -
Glicerol libre EN 14105 % p/p Max. 0.02 - 0 0.01 0.16 -
Glicerol total EN 14105 % plp Max. 0.25 - 0.07 0.14 0.18 -
indice de yodo EN 14111 g1/100 g Max. 120 - 62 98.41 - -
indice de cetano ASTM D613 - - - - - 58 62
Contenido de azufre ASTM D2622-16 mg/Kg - - - - 6 -
Punto de escurrimiento ASTM D5950-02 °C - - -1 - -5 -2
Punto de nube ASTM D2500- °C - - - 4.9 - -
17a

Poder cal6rico ASTM D4809-18 MJ/Kg - - 39.6 - 38.7 40.64

Nota: [1] Nakpong & Wootthikanokkhan (2010), [2] Boonmee et al

et al. (2013). Tabla elaborada por el Autor.

. (2010), [3] Deng et al. (2011), [4] Contran
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El punto de inflamacidn se vincula con las propiedades de almacenamiento y
transporte de combustibles liquidos; en este caso se quiere obtener un punto de
inflacion alto ya que indirectamente indica que su operacion y manejo sera seguro

(Ozcanli et al., 2013).

Dentro de todo este analisis, se observa que el poder cal6rico del biodiésel es
inferior al poder caldrico reportado para un diésel convencional (42,7 MJ/kg) en un
valor aproximado de 25 % (Herrera-Susa et al., 2020). Quiza la propiedad mas
relevante es el contenido de azufre, ya que en biocombustibles que se producen a
partir de aceites vegetales, los valores que se obtienen se encuentran en el orden de 6 —
10 ppm (Montpetit & Tremblay, 2016). Por tal razén su uso se destina en mezclas de
diésel / biodiésel en los porcentajes B5, B10, B15, B20 y B30 (Casas et al., 2013;

Herrera-Susa et al., 2020; Llanes Cedefio, 2017).

1.7.7. Calidad de las mezclas de diésel / biodiésel de Jatropha curcas

La calidad de las mezclas diésel / biodiésel de Jatropha curcas se muestra en la
Tabla 8, con base en los reportes de los investigadores Koh & Tinia (2011);
Papavinasam & Street (2015) y Prabhu et al. (2018). Los parametros y rangos de
calidad se consideran la viscosidad cinematica a 40 °C en los rangos establecidos por
la norma ASTM D6751-07b (ASTM Internacional, 2007) y la norma EN 14214:2013
(European Standards, 2013). Con base en la informacion detalla, se observa que la
adicion de un 20 de biodiésel de Jatropha curcas, no tiene un impacto significativo

sobre las propiedades fisico — quimicas del diésel convencional.
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Tabla 8.

Parametros de calidad para las mezclas de diésel/biodiésel de Jatropha curcas en diferentes porcentajes.

Parametros migio 9 Unidad EN 14214 gz;gf B100 B8O B60 B40 B20 Diésel
Viscosidad ASTM mmZs  35-50 19-60 423 398 364 341 302 287
cinematica 40 °C D445-17a
Densidad a 156 ASTM Kg/m® 860-900 860—900 873 866 860 854 852 850
°C D1298-12b
Punto de ASTM °C . Min. 130 148 131 119 97 88 76
inflamacién D93-16a
Punto de ASTM °C ; - 42 39 36 34 33 31
escurrimiento D5950-02
Punto de nube  ASTM °C ; ; 102 83 76 71 69 65

D2500-17a
Poder calérico  ASTM MJ/Kg ; ; 428 429 430 435 438 440
D4809-18

Nota: Koh & Tinia (2011); Papavinasam & Street (2015) y Prabhu et al. (2018). Tabla elaborada por el Autor.
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CAPITULO Il

METODOLOGIA

2.1. Tipo de Estudio

El proyecto de investigacion plateado, se enmarca dentro del enfoque cuantitativo. Se
da inicio con la investigacion exploratoria de los métodos y técnicas de obtencion de biodiésel
mediante métodos convencionales y no convencionales, para asi disefiar el mejor proceso de
obtencidon de biocombustibles, libre de glicerina y que se vez cumpla con los requisitos
establecidos en la normativa internacional aplicable. A continuacién, este proceso se valido,
en el marco de una investigacion descriptiva, ya que se requiere evaluar los procesos en la
obtencidn del biocombustible y los pardmetros de calidad para establecer si el producto

cumple con las caracteristicas necesarias para ser utilizado en motores.
2.2. Modalidad de investigacion

Se aplico una investigacion de tipo tedrico experimental. El disefio del proceso de
obtencidn de biodiésel representa la parte tedrica de la investigacion debido a que se sustenta
en los métodos y procedimientos reportados en los articulos de difusion cientifica que fueron
seleccionados a través de la metodologia primas. Por otra parte, la validacién de este proceso
representa la parte experimental, ya que se llevd a cabo empleando: disefios experimentales,
técnicas analiticas, métodos de ensayos estandar, pruebas reproducibilidad y repetibilidad,
entre otras; con el fin de evaluar las propiedades fisico - quimicas y caracteristicas de los

reactivos y productos utilizados.

En la Figura 5 se muestra el diagrama de estrategia metodoldgica que se siguio en la
ejecucion de la presente investigacion. Cabe mencionar que el primer item que corresponde a

la revision bibliogréafica se desarrollo en el Capitulo I, en el apartado de estado del arte (1.7).
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Figura 5.

Diagrama de estrategia metodoldgica

Revision Disefio del
bibliogréafica proceso de
aplicandose la obtencion de

Evaluacion de
parametros de

Validacion del

proceso mediante calidad de

metodologia biodiésel libre de productos

prisma glicerina

experimentacion

Nota: Diagrama elaborado por el Autor.

2.3. Disefio del proceso de obtencion de biodiésel

El disefio se realizo con base en los procedimientos y metodologias estudiadas en los
documentos de difusion cientifica seleccionados mediante la metodologia primas en el
apartado de estado del arte. En este sentido, se propuso un disefio de bloques del proceso en
donde se incorporaron todos los requerimientos de calidad, aspectos y puntos criticos a lo

largo del proceso de produccion.

2.4. Validacion del proceso de obtencion de biodiésel

El proceso que se planted en el apartado 2.3, se validé mediante la metodologia
experimental. La validacion se llevo a cabo en el Laboratorio de Combustibles,

Biocombustibles y Aceites Lubricantes - LACBAL, de la Escuela Politécnica Nacional
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2.5. Materias primas

Las materias primas que se emplearon en este proyecto de investigacion se detallan a

continuacion:
2.5.1. Aceite de Jatropha curcas

El aceite se obtuvo de una planta de extractora de la provincia de Manabi,
cantén Portoviejo. Es un aceite ligero que se encuentra en estado liquido a temperatura
ambiente (Quito, 13 °C), de un color amarillo brillante, como se muestra en la

Figura 6.

Figura 6.

Aceite de Jatropha curcas de produccién nacional

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

En la Tabla 9 se muestra los parametros de caracterizacion estudiados, el
método de ensayo correspondiente y el rango permitido para aplicaciones de
transformacion en biocombustibles. Los parametros de: agua y sedimentos, contenido

de azufre, densidad, indice de acidez, punto de inflamacion y viscosidad cinematica a
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40 °C, se determinaron al aplicar los métodos de ensayo estandar ASTM
correspondiente; mientras que los parametros de: indice de peroxido (INEN, 2013a),
indice de saponificacion (INEN, 2013b) e indice de yodo (INEN, 2013c) con base en
la normativa técnica ecuatoriana INEN para aceites y grasas de origen animal y

vegetal.

Tabla 9.

Parametros de caracterizacion del aceite de Jatropha curcas

Propiedad Método de ensayo Unidad Rango
Agua y sedimentos ASTM D1796-11 % <0.05
Contenido de azufre ASTM D2622-16 mg/Kg <15
Densidad a 15,6 °C ASTM D1298-12b Kg/m?® 900-930
indice de acidez ASTM D664-17a  mg KOH/g aceite <2.00
indice de perdxido I1SO 3960:2013 meq O2/Kg aceite -
indice de saponificacion ISO 3657:2013 mg KOH/g aceite -
indice de yodo ISO 3961:2013 g 1/100 g aceite <125
Punto inflamacion ASTM D92-18 °C >101
Viscosidad cinemética 40 °C ~ ASTM D445-17a mm?/s < 35.00

Nota: Métodos de prueba estandar ASTM e 1SO. Tabla elaborada por el Autor.

Con base en la Tabla 9, a continuacion, se describe los materiales y métodos
utilizados para llevar a cabo cada parametro de caracterizacion para las grasa y aceites
de origen animal y vegetal. Los ensayos se realizaron en el Laboratorio de
Combustibles, Biocombustibles y Aceites Lubricantes — LACBAL, de la Escuela

Politécnica Nacional.
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2.5.1.1. Agua y sedimentos

Meétodo de Ensayo: ASTM D1796 - 11. Método de prueba estdndar para
determinacion de agua y sedimentos en fuel6leos mediante el método de centrifugacion

(Procedimiento de Laboratorio) (ASTM International, 2016a).

El ensayo se realiza en la Centrifuga Orto Alresa Digitor 21 C que se muestra en
la Figura 7, con capacidad de 0 — 600 rpm. En un tubo de vidrio de tipo zanahoria de
centrifugacion se coloc6 50 mL de aceite de Jatropha curcas y 50 mL de jet fuel y se
depositd en la centrifuga. EI analisis se desarrolla a 60 °C y 300 rpm, con una duracion
estimada de 20 min. Se dejé enfriar los tubos y se observé visualmente el porcentaje de

agua y sedimentos obtenido.

Figura 7.

Centrifuga Orto Alresa Digitor 21 C - LACBAL.

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
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2.5.1.2. Contenido de azufre

Meétodo de Ensayo: ASTM D2622-16. Método de prueba estandar para el
azufre en productos derivados del petréleo mediante espectrometria de fluorescencia de

rayos X dispersiva (ASTM International, 2016b).

El ensayo se realiza mediante el equipo Oxford X-Supreme que se muestra en la
Figura 8. El equipo utiliza fluorescencia de rayos X para determinar el contenido de
azufre de las diferentes muestras. Como resultado del analisis el instrumento reporta tres
mediciones, el valor promedio y la desviacion estdndar. Se utilizo la curva de calibracion

de 5500 ppm. El analisis se realiza por duplicado para validar los resultados.

Figura 8.

Equipo Oxford X Supreme - LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.5.1.3. Densidad

Método de Ensayo: ASTM D1298-12b. Método de prueba estandar para
determinar la densidad, la densidad relativa o la gravedad API del petréleo crudo y los
productos liquidos derivados del petroleo mediante el método de densimetro (ASTM

International, 2017a).
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Se utilizo el equipo marca Tamson ASTM que se compone de tres copas de
enfriamiento y un bafio termostatico que mantiene la temperatura de las muestras a 15.6
°C. Para la lectura se utiliza un hidrometro calibrado para la escala de aceites y grasas
de 19 a 31 grados API. El ensayo se realiza por triplicado en diferentes dias para validar

los resultados. En la Figura 9 se muestra el equipo utilizado para el anélisis.

Figura 9.

Equipo de densidad Tamson ASTM — LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.5.1.4. indice de acidez

Meétodo de Ensayo: ASTM D 664-17a. Método de prueba estandar para el
naumero acido de productos derivados del petroleo mediante valoracion potenciométrica

(ASTM International, 2017Db).

El analisis se realizd en un titulador automatico marca Metrohm 855, con el
método de numero &cido (Figura 10) y una balanza analitica AXIS de capacidad 10 mg
a 220 g con cuatro decimales (Figura 11). EI método consiste en una titulacion
potenciomeétrica, para ello se pesé aproximadamente 2 g de aceite de Jatropha curcas,
se dosificé 50 mL de solvente (tolueno / propanol; 50:50 v/v) y se efectud la titulacion
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potenciométrica. El equipo agrega 0,1 mL de solucién de KOH 0,1 M continuamente,
hasta alcanzar el punto de viraje. El instrumento reporta directamente el valor
correspondiente al indice de acidez en mg KOH/g aceite. El ensayo se realiza por

triplicado para validar los resultados.

Figura 10.

Titulador Automatico Metrohm 855 — LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

Figura 11.

Balanza Analitica AXIS — LACBAL

ey BT

C—

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
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2.5.1.5. indice de peroxido

Metodo de Ensayo: NTE INEN-1SO 3960:2013. Aceites y grasas de origen
animal y vegetal. Determinacién del indice de peroxido. Determinacion yodométrica

(visual) del punto final (IDT) (INEN, 2013a).

El método consiste en una doble titulacion volumétrica, para ello se peso
aproximadamente 5 g de aceite de Jatropha curcas en un matraz Erlenmeyer de
500 mL; se adiciond 50 mL de &cido acético glacial e isoctano en una relacién 50:50
v/v. Se afiadié 0,6 mL de una solucion de yoduro de potasio de concentracion 175 g/L
y se agitd vigorosamente la solucion. Para la titulacion inicial, se agregé 100 mL de
agua destilada y se valoro con tiosulfato de sodio de concentraciéon 0,01 M (indicador
color amarillo pélido). A continuacion, se afiadié 0,5 mL de indicador de almidon y se
valoré una vez mas. El indice de perdxido se calculd en funcion de los parametros
detallados en la Ecuacion [1]. El analisis de realizé por triplicado para validar los

resultados.

(V=Vy)XFxcx1 000
= [1]

IP

donde:

V: es el volumen de solucién de tiosulfato de sodio utilizado (mL)

Vo: es el volumen de solucién de tiosulfato de sodio utilizado en el blanco = 0,15 (mL)
c: es la concentracion de la solucion de tiosulfato de sodio (M) = 0,01

F: es el factor de correccion de la solucion = 0,97

m: es la masa de aceite empleada para el analisis (Q)
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2.5.1.6. indice de saponificacion

Metodo de Ensayo: NTE INEN-1SO 3657:2013. Aceites y grasas de origen

animal y vegetal. Determinacion del indice de saponificacion (IDT) (INEN, 2013b).

El método establece una titulacion potenciométrica, para ello se utiliza los
mismos equipos que se detallan en el inciso 2.3.1.4. con la diferencia que en este caso
se utilizé el método de indice se saponificacion. En un balon de fondo redondo de
500 mL, se peso6 2 g de la muestra de aceite de Jatropha curcas. Se afiadié 25 mL de
una solucion de KOH en etanol 0,5 M y se mantuvo durante 30 minutos en reflujo. El
contenido del baldén se trasvasé a un recipiente para ser valorado por el método
potenciométrico. Se agreg6é 50 mL de etanol absoluto como solvente y se valord con
una solucién de HCI 0,5 M. El equipo reporta el valor del indice de saponificacion en

mg KOH/g aceite. Para validar los resultados se realizé el ensayo por triplicado.

2.5.1.7. Indice de yodo

Meétodo de Ensayo: NTE INEN-1SO 3961:2013. Aceites y grasas de origen

animal y vegetal. Determinacion del indice de yodo. (IDT) (INEN, 2013c).

El método contempla una doble valoracion volumétrica. Se peso cerca de 0,13 g
de aceite en un matraz Erlenmeyer de 500 mL y se afiadié 20 mL de una mezcla de
isoctano / &cido acético glacial: 50/50 v/v como solvente, 10 mL de una solucién de
acetato de magnesio en acido acético y 25 mL de reactivo de Wijs. El tiempo de reaccion
fue de 5 minutos. A continuacion, se afiadio 150 mL de agua destilada y 20 mL de una
solucion de yoduro de potasio de concentracion 100 g/L. La mezcla resultante se titulo

con una solucién de tiosulfato de sodio 0,1 M. EIl ensayo se realizo por triplicado y se
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registrd el valor de gasto de tiosulfato. El indice de yodo se obtuvo con base en la

Ecuacion [2].

_12,69XCxX(V1—V3)
= o) [2]

I

donde:

l1: es el indice de yodo (g yodo/100 g)

C: es la concentracion de la solucion de tiosulfato sédico (M) = 0,1

V1: es el volumen de solucidn tiosulfato de sodio para el blanco (mL) = 49,25
V2: es el volumen de solucidn tiosulfato de sodio empleado para la muestra (mL)

m: es la masa de aceite empleado en el analisis (g)
2.5.1.8. Punto de inflamacion

Método de Ensayo: ASTM D92-18. Método de prueba estandar para
determinacion del punto de inflamacién y de combustion segin la prueba Cleveland de

vaso abierto (ASTM International, 2018a).

Figura 12.

Equipo ISL-PAC para la medicion del punto de inflamacién en copa abierta — LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
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El ensayo se realizo en el equipo marca ISL-PAC para la medicion del punto de
inflamacién en copa abierta (Figura 12). Se ingreso el valor estimado de punto de
inflamacidn (280 °C) y se coloco la muestra de aceite en la copa hasta el nivel marcado.
El ensayo se realizé por triplicado para validar los resultados. Se report6 el punto de

inflamacidn corregido a la presion atmosférica de la Quito.

2.5.1.9. Viscosidad cinemética a 40 °C

Método de Ensayo: ASTM D445-17a. Método de prueba estdndar para
determinacion de la viscosidad cinematica de liquidos transparentes y opacos (ASTM

International, 2017c).

Se utiliz6 un bafio termostatico de silicona Cannon CT-2000 (Figura 13) fijado
a 40 °C y un viscosimetro Cannon-Fenske cddigo B1377 - 200. Una vez se alcanzé el
equilibrio térmico entre la muestra y el bafio termostatico, se registrd los tiempos en

segundos. El andlisis se realizé por triplicado para validar los resultados.
La viscosidad cinematica se calculd con base en la Ecuacion [3].

V=Cxt [3]
donde:

V: es laviscosidad cinematica (mm?/s)
C: es laconstante del viscosimetro (mm?/s?) = 0,0932

t: es el tiempo de flujo (s)
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Figura 13.

Equipo para determinar la viscosidad cinematica a 40 °C — LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
2.5.2. Metil Acetato
Se utilizé como solvente, metil acetato grado analitico con una concentracion

>99 % v/v de la marca Merck. El reactivo posee una temperatura critica (Tc) de 234

°C y presion critica (Pc) de 4,69 MPa. El reactivo se muestra en la Figura 14.

Figura 14.

Reactivo grado analitico — Metil acetato

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
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2.5.3. Oxido de Zinc

Se utiliz6 como catalizador heterogéneo de reaccién, 6xido de zinc grado
analitico con un porcentaje de pureza >99 % p/p de la marca Lobachem. El catalizador
tiene una granulometria < 50 nm, que favorece la accion catalitica efectiva. En la

Figura 15 se muestra el reactivo utilizado.

Figura 15.

Reactivo grado analitico — Oxido de zinc

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.6. Condiciones de reaccion

Para determinar las mejores condiciones de raccion se planted un disefio experimental
factorial 3x5 con una repetiion, obteniendose un total de 30 tratamientos experimentales y 24

grados de libertad para estimar el error experimental; como se muestra en la Tabla 10.

La reaccién se llevd a cabo en un reactor PARR 4577 para procesos cinéticos
supercriticos donde se alcanza una presién maxima de 5 000 psi y temperatura maxima de 500
°C (Figura 16). El reactor posee acoplado a un auto muestreador para liquidos PARR 4878, que

permite tomar alicuotas del medio de reaccion en funcion del tiempo. a diferentes tiempos.
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Tabla 10.

Disefio experimental, factorial 3x5, n=1

Factores Variable de Método de
Niveles
experimentales respuesta evaluacion
Oxido metalico ZnO
Relacion mésica 6xido — Contenido de ésteres
05;10y15
aceite, % p/p Rendimiento del metilicos de acidos

Tiempo de reaccion, min 0, 10, 20, 30y 40 biodiésel (%) grasos (FAME’s) en
Temperatura, °C 375 el biodiésel (%)

Presion, MPa 18

Nota: Tabla elaborada por el Autor.

Las alicuotas del medio de la reaccién se analizaron a continuacion mediante
cromatografia de gases. Para la cuantificacion de los ésteres metilicos del medio de reaccion,
se utilizé un cromatografo Agilent DB 7098 con inyeccion automatica ALS de 16 posiciones
con detector de ionizacién de llama (FID) y gases masas, el cual se muestra en la Figura 17.
Los cromatogramas obtenidos en casa punto se analizaron con el software MassHunter para
determinar el rendimiento de la reaccién sobre los ésteres metilicos. Finalmente, se determiné
el punto 6ptimo para la reaccion de interesterificacion entre los triglicéridos y el metil acetato
para el area de estudio seleccionada, mediante el uso del software STATGRAPHICS

CENTURION XVI.

Una vez se obtuvo la superficie de respuesta maximizando la respuesta de metil
ésteres, bajo las mismas condiciones de reaccion se obtuvo un litro de biodiésel, para
caracterizarlo con base en la norma ASTM D6751-07b (ASTM Internacional, 2007) y
preparar las mezclas de diésel / biodiésel en los porcentajes. En este trabajo se analiza las

mezclas B5, B10, B15, B20 y B30.
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Figura 16.

Reactor Parr 4577 — LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

Figura 17.

Cromatdgrafo de gases Agilent DB 7098 — LACBAL

.
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H‘““!Jmi‘

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.7. Operaciones de separacion y purificacion del producto final

Las operaciones de separacion y purificacion contemplan todos los procesos y

procedimientos que se llevaron a cabo para obtener un biocombustible de calidad que cumpla
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con los requisitos establecidos por la norma ASTM D6751-07b post reaccion. Es oportuno
mencionar que la reaccion se realiza en un reactor batch, por lo tanto, se encuentran en mezcla
reactivos, productos y catalizador. Esta mezcla, en funcién de la naturaleza de los
compuestos, es susceptible a ser separada mediante procesos fisicos y quimicos, mismos que
se consideran como parte fundamental en el disefio del proceso y que a su vez se describen en

su totalidad en el CAPITULO I11 de esta investigacion.

2.8. Caracterizacion de diésel premium, biodiésel B100, mezclas diésel / biodiésel en

diferentes porcentajes.

Tabla 11.

Parametros de calidad del biodiésel B100 / mezclas producido a partir del aceite de Jatropha curcas

ASTM NTE
Parametros Método de ensayo  Unidad
D6751 INEN 1489

Viscosidad cinemética 40 °C ASTM D445-17a mm?/s 1.9-6.0 1.3-24

Densidad a 15,6 °C ASTM D1298-12b Kg/m® 860 — 900 -
Corrosion lamina de cobre ~ ASTM D130-12 Escala  Max. N°3 1A
Destilacion T90 % ASTM D1160-15 °C Max. 360  Max. 288
indice de acidez ASTM D664-17a mg KOH/g Max. 0.5 -
Punto de inflamacion ASTM D93-16a °C Min. 130 Min. 40
Agua y sedimentos ASTM D1796-11 % <0,05 -
Contenido de azufre ASTM D2622-16 mg/Kg - 500
Punto de escurrimiento ASTM D5950-02 °C - -
Punto de nube ASTM D2500-17a °C - -
Poder caldrico ASTM D4809-18 MJ/Kg - -

Nota: Métodos de ensayo de la norma ASTM D6751-07b y NTE INEN1489. Tabla elaborada por el Autor.
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En la Tabla 11 se muestra los parametros de caracterizacion estudiados, el método de
ensayo correspondiente y el rango permitido para aplicaciones de transformacion en

biocombustibles.

2.8.1. Agua y sedimentos

Método de Ensayo: ASTM D1796-11. Método de prueba estdndar para
determinacion de agua y sedimentos en fueldleos mediante el método de centrifugacion

(Procedimiento de Laboratorio) (ASTM International, 2016a).

El procedimiento se realiza de forma similar al detallado en el inciso 2.5.1.1. En

cada ensayo se 50 mL de biodiésel y las mezclas B5, B10, B15, B20, B30.

2.8.2. Cloud point / pour point

Meétodo de Ensayo: ASTM D5950 — 02. Método de prueba estandar para el
punto de fluidez de productos derivados del petrdleo (Método de inclinacién
automatica) (ASTM International, 2002). ASTM D2500 — 17a. Método de prueba
estandar para el punto de nube de productos derivados del petréleo y combustibles

liquidos (ASTM International, 2017d).

Los dos analisis se realizaron en el equipo ILS PAC OPTICAD con el método
de cuantificacion automatica (Figura 18). Se colocé el biodiésel y las mezclas B5, B10,
B15, B20, B30, en los vasos de vidrio para cada ensayo. El equipo realiza una prueba
cada grado centigrado y como resultado reporta un numero entero. Para validar los

resultados se realiza el ensayo por duplicado.
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Figura 18.

Equipo ILS PAC OPTICAD - LACBAL

P LACBAL-14

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.8.3. Contenido de azufre

Meétodo de Ensayo: ASTM D 2622-16. Método de prueba estandar para el
azufre en productos derivados del petréleo mediante espectrometria de fluorescencia de

rayos X dispersiva (ASTM International, 2016b).

El ensayo se realizé con base en el procedimiento detallado en el inciso 2.5.1.2.
tanto para el biodiésel como para las mezclas, los ensayos se realizaron por duplicado

para validar los resultados.

2.8.4. Corrosion en la ldmina de cobre

Método de Ensayo: ASTM D130-12. Método de prueba estandar para la
corrosividad de productos derivados del petréleo sobre el cobre mediante prueba con

tira de cobre (ASTM International, 2012).
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El ensayo se realizd en bafio termostatico Normalab (Figura 19). Se colocé 30
mL de muestra (biodiésel; mezclas B5, B10, B15, B20, B30) en un tubo de ensayo,
adicionalmente se afiadié una lamina de cobre ASTM pulida. La temperatura del bafio
termostatico se fijo en 50 °C, que corresponde a la temperatura a la que se realiza el
ensayo. Transcurridas tres horas se analiza las laminas de cobre frente a los estandares

ASTM, para clasificar el nivel de corrosion que se alcanza (Figura 19).

Figura 19.

Bafio termostatico Normalab para el ensayo de corrosion — LACABL
LI
|

| ‘T2

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.8.5. Densidad

Método de Ensayo: ASTM D1298-12b. Método de prueba estandar para
determinar la densidad, la densidad relativa o la gravedad API del petrdleo crudo y los
productos liquidos derivados del petroleo mediante el método de densimetro (ASTM

Internacional, 2017a).

El ensayo se llevd a cabo con base en el procedimiento detallado en el inciso

2.5.1.3. Las lecturas de densidad se tomaron por triplicado en diferentes dias.
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2.8.6. Indice de acidez

Metodo de Ensayo: ASTM D664-17a. Método de prueba estandar para el
numero acido de productos derivados del petroleo mediante valoracion potenciométrica

(ASTM Internacional, 2017b)

El ensayo se realiza con base en el procedimiento del inciso 2.5.1.4. En este caso
se evalUa Unicamente el indice de acidez del biodiésel. Para validar los resultados el

analisis se realiza por triplicado.

2.8.7. Poder calédrico

Meétodo de Ensayo: ASTM D4809-18. Método de prueba estandar para el calor
de la combustion de combustibles liquidos de hidrocarburos por calorimetro de bomba

(método de precision) (ASTM Internacional, 2018b).

El analisis de poder caldrico se realiz6 en el Laboratorio de Analisis Instrumental
del Departamento de Ingenieria Quimica de la Escuela Politécnica Nacional, para el
biodiésel y las mezclas B5, B10, B15; B20 y B30. Los resultados tabulados

corresponden a los resultados del informe entregado por dicho laboratorio.

2.8.8. Punto de inflamacion

Método de Ensayo: ASTM D93 — 2016a. Método de prueba estandar para
determinacion del punto de inflamacion por medio de analizador Pensky-Martens de

vaso cerrado (ASTM Internacional, 2016c).

La medicion del punto de inflamacion se realizo6 en el equipo HERZOQ-PAC de

copa cerrada (Figura 20). Se ingres6 el punto de inflamacién estimado y se colocé cada
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muestra en la copa de bronce. El ensayo se realizé por duplicado ya que el equipo reporta

valores enteros.

Figura 20.

Equipo HERZOQ-PAC para punto de inflamacion en copa cerrada — LACBAL

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

2.8.9. Viscosidad cinematica a 40 °C del biodiésel

Método de Ensayo: ASTM D445-17a. Método de prueba estdndar para la
determinacion de la viscosidad cinematica de liquidos transparentes y opacos (ASTM

Internacional, 2017c)

El ensayo se realizo con base en el procedimiento detallado en el inciso 2.5.1.9.
Para el biodiésel se utilizé un viscosimetro tipo Cannon - Fenske de codigo 1018 — 100
(C = 0,01540), mientras que para las mezclas B5, B10, B15; B20 y B30, los
viscosimetros Cannon — Fenske de codigo 75 — W987 (C = 0.4534) y 75 —W989 (C =
0.4816). Para validad los resultados se realizd cada ensayo por triplicado, lo que implica

la toma de tres tiempos por cada muestra.

41



DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

CAPITULO Il

RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Disefio del proceso de produccion de biodiésel

El diagrama de flujo de proceso planteado para la obtencién de biodiésel con base en

la revision bibliogréfica se muestra en la Figura 21.

Figura 21.

Diagrama de proceso para la produccién de biodiésel
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Nota: Diagrama elaborado por el Autor.
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Si bien el diagrama de flujo es aplicable para la produccion de bicombustibles
mediante cualquier método; en esta investigacion se hace énfasis en el proceso de produccién
de biodiésel a partir del aceite Jatropha curcas con metil acetato en condiciones supercritica

en presencia de ZnO como catalizador de reaccion.

3.2. Validacioén del Proceso de obtencion de Biodiésel

3.2.1. Materias Primas

Las materias primas detalladas en el inciso 2.5: aceite de Jatropha curcas,
metil acetato y 6xido de zinc, se encuentran disponibles en el pais; razén por la que es
posible realizar la experimentacion. De las materias primas mencionadas, tanto el
metil acetato como el 6xido de zinc, son reactivos certificados de laboratorio donde el
fabricante garantiza un porcentaje de pureza > 99 %. Por lo tanto, la Unica materia
prima que debe ser caracterizada para conocer sus propiedades fisico quimicas es el

aceite de Jatropha curcas.

3.2.2. Caracterizacion de materias primas / Cumplimiento de paradmetros de

calidad

A partir de la informacion expuesta en el inciso anterior, los resultados que se
detallan en la Tabla 12 corresponden a la caracterizacion del aceite de Jatropha curcas
con base en la norma DIN 51623:2015-12 “Fuels for vegetable oil compatible
combustion engines - Fuel from vegetable oil - Requirements and test methods” y 1as

normas INEN aplicables. Cada analisis se encuentra detallado en el ANEXO I.

Los parametros analizados muestran que el aceite de Jatropha curcas se
encuentra dentro del rango de calidad establecido para aceites compatibles con

aplicaciones energéticas, donde pueden ser transformados a biodiésel mediante
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métodos convencionales (catalisis acida, catalisis basica, catalisis enzimatica) o no

convencionales (fluido supercritico, ultrasonido, etc.).

Tabla 12.

Resultados de la caracterizacién del aceite de Jatropha curcas

Método de Aceite

Parametro Rango Unidad
ensayo Jatropha c.
_ ASTM
Agua y sedimentos <0,05 <0,05 %
D1796-11
) ASTM
Contenido de azufre 14 <15 ppm
D2622-16
_ ASTM
Densidad a 15,6 °C 918 900-930 kg/m?®
D1298-12b
. . ASTM _
Indice de acidez 0,79 <2,00 mg KOH/g aceite
D664-17a
o o INEN-1SO _
Indice de perdxido 2,12 - meq O2/kg aceite
3960:2013
indice de INEN-ISO _
o 226,39 - mg KOH/g aceite
saponificacion 3657:2013
o INEN-1SO
Indice de yodo 96,09 <125 ¢ 1/100 g muestra
3961:2013
ASTM
Punto inflamacion 294 >101 °C
D92-18
Viscosidad ASTM
29,1 < 35,00 mm?/s

cinematica 40 °C D445-17a

Nota: Tabla elaborada por el Autor.

De los parametro de la tabla los de mayor interés son: el contenido de azufre
con un valor de 14 ppm ubicandose a un punto del limite (15 ppm) que acorde con
Abdulla et al.(2011) este contenido de azufre es atribuido a la composicién del suelo,
el uso de agroquimicos, fertilizantes y materia inorganica que es utilizada por la planta

en sus funciones bioldgica; la densidad y la viscosidad cinematica a 40°C que
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muestran concordancia con el estado fisico del aceite a temperatura ambiente, es un
aceite ligero de baja viscosidad; y finalmente el indice de acidez que se asocia con el
nivel de oxidacion del aceite, obteniéndose un valor de 0,79 mg KOH/g aceite se tiene
bajo contenido de acidos grasos libres Koh & Tinia (2011). En la Tabla 13 se muestra
los resultados para el parametro de perfil lipidico del aceite del Jatropha curcas. Los
resultados son cotejados con un resultado bibliograficos para la variedad de Jatropha
curcas reportados por Kumar et al. (2016) y con un aceite crudo de palma reportado

por Meher et al. (2013).

Tabla 13.
Perfil lipidico
Acido graso * Kumar et Aceite de Aceite crudo
al. (2016) Jatropha c. de palma
Miristico C14:0 <0,8 0,02 1,8
Palmitico C16:0 14,2 - 15,2 14,43 447
Esteérico C18:0 6,3-6,9 5,65 54
Oleico C18:1 41,5-48,8 43,84 37,5
Linoleico C18:2 343-44,4 36,06 10,6

Nota: Tomado de: * Kumar, P., Srivastava, V. C., y Jha, M. K. (2016). Jatropha curcas phytotomy and

applications: Development as a potential biofuel plant through biotechnological advancements.

En funcion de los resultados se establece que el aceite a emplearse, mismo que
proviene de una planta extractora de la provincia de Manabi, en efecto corresponde a
la variedad Jatropha curcas ya que su composicion de acidos grasos se encuentra
dentro de los rangos reportados por Kumar et al. (2016) y los investigadores Nakpong
& Wootthikanokkhan (2010) y Juan et al. (2011) citados en la Tabla 4. Respecto a la
composicion de acidos grasos expresado en porcentaje, la muestra analizada presenta

un 79.9 % de acidos grasos insaturados. Por tal razon, el aceite de Jatropha curcas es
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liquido a temperatura ambiente a diferencia del aceite crudo de palma. La composicion
de este ultimo reportada por Sootchiewcharn et al. (2015) tiene presencia mayoritaria

de acidos grasos saturados 51,9 %.

3.2.3. Seleccion del método de obtencidon de biodiésel

Con base en los resultados de la caracterizacion del aceite de Jatropha curcas
se evidencia que la calidad que presenta, permite al investigador seleccionar cualquier
proceso de transformacion debido a sus propiedades fisico quimicas y composicion.
Sin embargo, se ha seleccionado el método de obtencion de biodiésel por
interesterificacion con metil acetato a condiciones supercriticas en presencia de 6xido

de zinc como catalizador de reaccion.

3.2.4. Obtencién de biodiésel

Se llevd a cabo el disefio experimental detallado en el inciso 2.6. Los
resultados obtenidos en cada tratamiento experimental se muestran en la Tabla 14,
mientras que las curvas de rendimiento promedio de metil ésteres en funcién del

tiempo a diferentes porcentajes de catalizador, se detallan en la Figura 22.

Los porcentajes de rendimiento de cada tratamiento (Tabla 14) se ingresaron al
software STATGRAPHICS CENTURION XVI, para ejecutar el analisis estadistico

correspondiente, obteniéndose como resultados:

a. Diagrama de Pareto estandarizado para el rendimiento en porcentaje (Figura 23);
b. Grafica de contornos de la superficie de respuesta estimada (Figura 24);

c. Grafica de superficie de respuesta estimada (Figura 25);

d. El punto optimo que maximiza el porcentaje de rendimiento; y

e. Ecuacion de modelo ajustado para los datos.
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Tabla 14.

Resultados del disefio experimental

ZnO - aceite Tiempo (min) Rendimiento 1  Rendimiento 2 Promedio
(% plp) P (%) (%) (%)
0 40,8 34,7 37,8
10 64,9 52,7 58,8
0,5 20 76,1 72,3 74,2
30 85,3 78,4 81,9
40 88,3 80,2 84,3
0 62,9 57,2 60,1
10 79,5 74,4 77,0
1,0 20 86,1 80,1 83,1
30 89,5 85,5 87,5
40 89,3 87,3 88,3
0 68,9 73,2 71,1
10 84,3 85,3 84,8
15 20 91,1 90,4 90,8
30 88,5 90,6 89,6
40 89,1 88,7 88,9
Nota: Tabla elaborada por el Autor.
Figura 22.
Rendimiento de metil ésteres en funcion del tiempo a diferentes porcentajes de ZnO
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Figura 23.

Diagrama de Pareto estandarizado para la variable de respuesta (porcentaje de rendimiento)
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Respuesta Optimizada
Meta: maximizar Rendimiento (%)

Valor 6ptimo = 91,7152

Factor Bajo |Alto [Optimo
Tiempo (min) 0,0 40,0 (26,705
ZnO - Aceite (% p/p) 0,5 15 15

El diagrama de Pareto muestra que las variables experimentales analizadas en
el disefio: Tiempo (min), ZnO (% p/p) y sus interacciones cuadraticas, son
significativas. Por lo tanto, afectan la cinética de reaccion y el desplazamiento de
reactivos a productos. En la gréafica de superficie de respuesta estimada se observa un
comportamiento de rendimiento ascendente en funcion del aumento del tiempo y de la
cantidad de 6xido de zinc utilizada como catalizador, ubicandose el punto éptimo de la
region estudiada en la grafia de contornos de la superficie estimada en la region de 88
a 94% (color azul), con un valor de rendimiento 6ptimo de 91,7152 %, ajustandose el
valor de las variables experimentales en Tiempo = 26,705 min'y ZnO (% p/p) = 1,5 %.
Finalmente, del analisis estadistico se obtuvo un modelo matematico ajustado con los
datos de factores experimentales y variables de respuesta de la regidn experimental de

estudio como se muestra a continuacion.

Coef. de regresion para Rendimiento (%0)
Coeficiente Estimado
constante 14,0829
A:Tiempo (min) |2,59593
B:ZnO (%p/p) |56,68

AA -0,027369
AB -0,756
BB -11,96

La ecuacidn del modelo ajustado es

Rendimiento (%) = 14,0829 + 2,59593*Tiempo (min) + 56,68*Zn0 (%p/p) -
0,027369*(Tiempo (min))? - 0,756*Tiempo (Min)*ZnO (%p/p) - 11,96*(Zn0 (%p/p))?

Se obtuvo 1 L biodiésel a las condiciones de reaccion que maximizan el

rendimiento de metil ésteres. La reaccion se llevo a cabo en condiciones supercriticas
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en el reactor PARR detallado en el inciso 2.6. Como producto de la reaccion se
obtiene una mezcla de compuestos que incluye: metil ésteres (biodiésel), triacetato de
glicerina (subproducto de reaccion), solvente que no reacciona (metil acetato), aceite
que no reacciona (Jatropha curcas), catalizador (ZnO), otros (acidos grasos y ésteres

degradados).

3.2.5. Purificacién de biodiésel

Separacion fisica

En este proceso aprovecha la baja solubilidad del ZnO en el biodiésel (2,67
mg / Kg de biodiésel) segun lo reportado por Yoo et al. (2010) en su investigacion. Se
utilizé un material filtrante de tamafio de poro de 5-11 um, para retener el catalizador
con tamario de grano de 50 um (Figura 26). Pese a trabajar con un catalizador
heterogéneo, el ZnO que se retiene el filtro no puede ser reutilizado en como

catalizador de reaccion directamente y requeriria un proceso de regeneracion.

Figura 26.

a) Esquema de filtracion (b) Mezcla con ZnO en suspension (¢) ZnO retenido

(a) (b)

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
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Destilacion atmosférica

Corresponde a la recuperacion del solvente (metil acetato) que no reacciona y

que a su vez se encuentra en exceso con una relacion molar de 40 metil acetato :1
aceite (Figura 27). El proceso permite la recuperacion del solvente libre
aproximadamente en un 95 %; el 5 % restante se encuentra en equilibrio liquido -
vapor ligado a la mezcla. Se aprovecha la diferencia en la temperatura de ebullicion
del solvente (metil acetato T eb = 57,1 °C); el producto (ésteres metilicos T eb
promedio = 350 °C); y subproducto (triacetato de glicerina T eb = 258 °C).

Figura 27.

a) Esquema de destilacion atmosférica (b) Mezcla sin sélidos en suspensién (c) Ebullicion del Metil acetato (d)

Mezcla libre de solvente en un 95 %.

D | (it

1oV, c5

Nota: Fotografia tomada por el Autor.
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Destilacion al vacio

Proceso final que se desarrolla a presion de vacio equivalente de 10 mm Hg
(Figura 28). Permite separar: el residuo del solvente que no se logro separar mediante
destilacion atmosférica; los esteres metilicos (B100) de los acidos grasos que no
reaccionaron en funcion de la temperatura de ebullicidn; y los compuestos superiores

que se generan por la degradacion térmica.

Figura 28.

(a) Esquema de destilacion al vacio (b) Biodiésel B100 (derecha)

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

3.2.6. Caracterizacion de diésel premium, biodiésel B100, mezclas diésel /

biodiésel en diferentes porcentajes.

La caracterizacion del biodiésel B100 se realizé con base norma ASTM
D6751-07b (ASTM Internacional, 2007) y la norma EN 14214:2013 (European
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Standards, 2013), mientras que el diésel premium y las mezclas diésel biodiésel con
base en la norma INEN 1489:2016. Productos derivados del petrdleo. Diésel
Requisitos (Instituto Ecuatoriano de Normalizacion (INEN), 2016). En la Figura 29. se
presenta el biodiésel B100, diésel premium y sus mezclas B5, B10, B15, B20, B30.

Cada andlisis se encuentra desarrollado en el ANEXO II.

Figura 29.

De izquierda a derecha (a) Muestra B100 - muestra de diésel premium (b) Mezclas B5, B10, B15, B20, B30

(b)

Nota: Fotografia tomada por el Autor.

Los resultados de la caracterizacion se detallan en la Tabla 15. Las primeras
muestras en caracterizarse con su norma técnica respectiva fueron: diésel premium y
biodiésel B100. En cuanto al diésel premium, el reporte indica que el combustible es
buena calidad debido a que todos los parametros evaluados se encuentran dentro del
rango de calidad establecido en la norma INEN 1489:2016. Se trabaj6 con un
combustible de bajo contenido de azufre (49 ppm) para obtener un perfil de mezcla

comparable.

El biodiésel B100 por otra parte, cumple los requisitos de calidad detallados en
la norma ASTM D6751-07b. Del reporte se observa que el contenido de azufre se

redujo respecto al aceite base, pues pasa de tener 14 ppm (aceite) a 6 ppm en el
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Tabla 15.

Parametros de calidad del biodiésel B100 / mezclas producido a partir del aceite de Jatropha curcas

Parametros Métodode ;4.4 Bi00 B30 B20 BI5 B0 B5  Diésel
ensayo
Viscosidad ASTM 2
cinematica 40 °C D445-17a mm?é/s 4,78 3,72 3,56 3,45 3,43 3,41 3,39
: o ASTM .

Densidad a 15,6 °C D1298-12b Kg/m 900 859 853 851 848 846 843

Corrosion laminade ASTM

cobre D130-12 Escala 1A 1A 1A 1A 1A 1A 1A

Destilacion T90 % ASTM °C 355 344,7 341,9 340,9 340,4 336 335
D1160-15 ! ! ! !

o . ASTM mg

Indice de acidez D664-17a KOH/g 0,25 - - - - - -

Punto de ASTMD93- o 143 65 65 65 65 65 65

inflamacién 16a

Agua y sedimentos il % <0,05 <0,056 <005 <005 <0,05 <0,05 <0,05
D1796_11 ] ] ] ] ] 1 1

. ASTM

Contenido de azufre D2622-16 mg/Kg 6 33,5 38,7 41,3 438 46,4 49

Punto de ASTM o

escurrimiento D5950-02 C -1 -11 -1 -11 -14 -14 -7
ASTM o

Punto de nube D2500-17a C 3 -9,9 -11,4 -11,9 -121 127 -13,2

Poder caldrico ASTM MJ/K 38,24 43,26 43,96 4437 44,73 45,09 45,44
D4809-18 g ! ! ! ! ! ' '

Nota: Tabla elaborada por el Autor

producto (B100), por lo tanto, el biocombustible cumple con uno de sus principales

objetivos es cual es reducir el contenido de azufre de los combustibles fosiles.

Respecto a sus propiedades de transporte, se debe resaltar los valores

reportados para los parametros de punto de escurrimiento (-1 °C) y punto de nube (3

°C), lo que indica que el biocombustible en mezcla no va a presentar problemas en el

sistema de inyeccion y de arranque en frio (Herrera-Susa et al., 2020). Finalmente, el

parametro de poder caldrico (38,24 MJ/Kg) se encuentra un 15.84 % por debajo del

valor reportado para el diesel premium. Cabe mencionar que el valor reportado
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muestra la alta calidad del biocombustible, ya que se esperaria una reduccion de 15 a

20 % en biocombustibles segiin Malhotra & Raje (2003).

Finalmente, se analizan los parametros de caracterizacion de las mezclas diésel
premium — B100. En los pardmetros de: agua y sedimentos, corrosién a la lamina de
cobre y punto de inflamacién en copa cerrada; la adicion de biodiésel no afecta las
propiedades frente al diésel premium. En los pardmetros de: viscosidad cinematica,
densidad y temperatura de destilacion del 90 %; se observa que con la adicion de
biodiésel existe un aumento en los pardmetros evaluados, sin embargo, cumple con los
limites de diésel requisitos (max. 5 mm?/s, max. 360 °C). Respecto al contenido de
azufre, la norma INEN 1489 estable un limite maximo de 500 ppm razén por la que
todas las muestras sin excepcién son aptas para el uso y comercializacion a nivel

nacional.

Cabe mencionar que para este caso de estudio la adicion de 5 % de biodiésel
redujo 5,30 % el contenido de azufre en las muestras. Las propiedades que no se
incluyen en la norma y que en la investigacion se tomaron en cuenta son: punto nube,
punto de escurrimiento y poder cal6rico. Estas al ser comparadas con los resultados
obtenidos por los investigadores Koh & Tinia (2011); Papavinasam & Street (2015) y
Prabhu et al. (2018) que se resumen en la Tabla 8; se observa que existe una
contundente mejoria en los parametros, misma que es atribuida a la presencia de

triacetato de metilo en la mezcla (Lacerda et al., 2015).
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CAPITULO IV

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1. Conclusiones

El proceso de obtencidn de biodiésel propuesto en esta investigacion permite realizar
una correcta seleccién del mecanismo de transformacion (catalisis acida, catalisis basica;
catalisis enzimatica, entre otros) basado en los parametros de calidad de materia prima. No
obstante, en la produccién de biodiésel no basta con reportar Gnicamente el porcentaje de
rendimiento de metil ésteres (enfoque cinético), o la caracterizacion del producto final; sino
también agregar y detallar los procesos complementarios de separacion y purificacion para
que la investigacion cumpla con los parametros de repetibilidad y reproducibilidad; con el

unico fin de entregar conocimiento que sea Util para escalar los procesos productivos.

La validacion del proceso se llevo a cabo mediante el mecanismo de interesterificacion
en condiciones supercriticas del aceite de Jatropha curcas con metil acetato en presencia de

oxido de zinc como catalizador de reaccion.

La caracterizacion y evaluacién de parametros de calidad del aceite de Jatropha
curcas evidencid que esta materia prima presenta un conjunto de propiedades fisicoquimicas
y de composicion para ser transformado en aplicacién energéticas como biocombustible, ya
gue cumple satisfactoriamente con los pardametros de calidad expuestos en la normativa

nacional INEN para aceites y grasas de origen vegetal y animal e internacional DIN 51623.

Mediante la aplicacion del disefio experimental factorial multinivel se determiné que
las condiciones de reaccion dptimas en la region de estudio (aceite de Jatropha curcas, metil

acetato, T reaccion = 375 °C, P medio = 18 MPa, relacion molas 40:1) fueron: 26,71 min de
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reaccion y 1,5 % p/p de oxido de zinc como catalizador de reaccion para obtener un

porcentaje de rendimiento méximo de metil ésteres de 91.72 %.

El biodiésel B100 que se obtiene después de realizar los procesos de purificacion post
reaccion cumple con los requisitos de calidad de la norma ASTM D6751-07b; mientras que
las mezclas B5, B10, B15, B20 y B30, cumplen satisfactoriamente con los pardmetros de

calidad de la norma INEN 1489:2016.

4.2. Recomendaciones

Desde la linea de formulacion y evaluacion de proyectos, es posible tomar esta
investigacién como base de estudio para realizar un estudio de factibilidad o prefactibilidad
sobre la implementacion del proceso de obtencion de biodiésel a nivel piloto o industrial.
Mientras que, desde el &rea de investigacion de sistemas automotrices y eficiencia energética,
resta por desarrollar el estudio de eficiencia energética y de emisiones de las mezclas B5,

B10, B15, B20 y B30 en motores de combustion interna.
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ANEXO |

Resultados por Pardmetro de la Caracterizacion del Aceite de
Jatropha curcas

A.l1.1. Agua y sedimentos

En la Tabla A.1. se resume el resultado del analisis.

16

Resultado del analisis de agua y sedimentos

Muestra Resultado %

Aceite de Jatropha curcas <0,05

A.l.2. Contenido de azufre

En la Tabla A.2. se muestran los resultados reportados por el equipo Oxford X Supreme para

la cuantificacion de azufre.

17

Resultados del analisis del contenido de azufre que reporta el equipo

Contenido de azufre Promedio
Muestra
(ppm) (ppm)
14
Jatropha curcas 14 14
14

A.1.3. Densidad

El resultado obtenido se muestra en la Tabla A.3.
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18

Resultado del andlisis de densidad

Muestra Resultado (kg/m?3)

Aceite de Jatropha curcas 919

A.l1.4. Indice de acidez

Se realiz6 tres mediciones con tres muestras diferentes y se calculé el valor promedio como se

detalla en la Tabla A. 4.

19

Resultados para el indice de acidez del aceite de Jatropha curcas

o Masa de la Indice de acidez Promedio
Medicion
muestra (g) (mg KOH/qg) (mg KOH/qg)
1 2,0400 0,786
2 2,0145 0,795 0,790
3 2,0046 0,790
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Datos de la Muestra

DT e e e e e e e e e e e e e e aceite jatropha 02

B 1 0] =] 20145 g
End points
MET U METU 2.1

] 2788 mVY L. e 28978 mL

Results
...................................... 0,795 mg KOH/g

100
0

-100

-200

U[mv]

-300

-400
-500

Reporte del equipo Metrohm 855 para el método de indice de acidez

A.1.5. Indice de peroxido

En la Tabla A.5. se reportan los resultados correspondientes al indice de perdxido, mismos

que se calculan con base en la Ecuacion [1] que se muestra en el inciso 2.5.1.5.

20

Resultados para el indice de peréxido del aceite de Jatropha curcas

Masa dela  V solucion tiosulfato  Indice de peréxido  Promedio

Medicion
muestra (g) de sodio (mL) (meqO2/kg) (meq O2/kg)
1 5,0018 1,23 2,10
2 4,9852 1,29 2,09 2,12
3 5,1005 1,26 2,17
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A.1.6. Indice de saponificacion

Tabla A.6. se muestran los resultados obtenidos para el indice de saponificacion, con base en

la Ecuacion [2] del inciso 2.5.1.6.

21

Resultados del indice de saponificacion del aceite de Jatropha curcas

_ Indice de _
o Masa de V solucion L Promedio
Medicion o saponificacion
analisis (g) HCI (mL) (mg KOH/g)
(mg KOH/g)
1 2,1246 10,3750
2 2,0284 10,8014 228,662 226,39
3 2,0921 10,2163
Datos de la Muestra
L Saponificacion Jatropha 01
e 1o v 20284 g
End points
MET U METU 2.1
= 2034 MV L. 10,8014 mL
EP2 . e .. 1973 mvV ... .. . 24,0081 mL
Results
Indicedesaponificacion. . . ... .. ... .. @ittt e e 228,662 g/mol

METUZ21-METU
350 ]
250 - /rf___

150 4

50 -
50 4

U [mV]

-150 i EP1
-250 1

-350 -

LB B LA B AL B AL BN N
0 10 20 30
V [mL]

Reporte del equipo Metrohm 855 para el método de indice de saponificacién
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A.1.7. Indice de yodo

En la Tabla A.7 se muestran los resultados obtenidos para el indice de yodo, con base en la

Ecuacidn [3] que se muestra en el inciso 2.5.1.7.

22

Resultados para el indice de yodo del aceite de Jatropha curcas

V solucion . )
L Masa de ) ~Indice de yodo Promedio
Medicion . tiosulfato de sodio
analisis (9) (g yodo/100 g) (g yodo/100 g)
(mL)

1 0,1358 38,68 98,77

2 0,1392 39,65 87,52 96,09

3 0,1324 38,71 101,98

A.1.8. Punto de inflamacion

En la Tabla A.8. se muestran los resultados del analisis y su valor promedio.

23

Resultado de las mediciones de punto de inflamacion en copa abierta

. Punto de inflamacion _
Medicion _ Promedio (°C)
corregido (°C)

1 296
2 291 294
3 295
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A.1.9. Viscosidad cinematica a 40 °C

En la Tabla A.9. se muestra los resultados del andlisis de viscosidad cinematica y su valor
promedio. Se realizé dos mediciones de tiempo empleandose un viscosimetro tipo Cannon-

Fenske cddigo B1377 — 200 de constante 0,0932 mm?/s?.

24

Resultados de la viscosidad cinematica a 40 °C

Viscosidad Promedio
Mediciéon  Tiempo (s) cinematica 40  viscosidad a 40 °C

°C (mm?/s) (mm?/s)
1 312,466 29,12
29,10
2 312,037 29,08
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ANEXO 11

Resultados por Parametro de la Caracterizacion del Biodiesel B100,
Diesel Premium y las Mezclas Diésel/Biodiésel en diferentes
proporciones.

A.ll.1. Aguay sedimentos

En la Tabla A.10. se resume el resultado del analisis.

25

Resultado del analisis de agua y sedimentos

Muestra Resultado %
Biodiésel B100 <0,05
B5 <0,05
B10 <0,05
B15 <0,05
B20 <0,05
B30 <0,05
Diésel Premium <0,05

A.11.2. Punto de nube (Cloud point) y punto de escurrimiento (Pour point)

Para cada muestra se realizaron dos mediciones, obteniéndose resultados similares. En la

Tabla A.11. se muestra los resultados obtenidos.
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26

Resultado del analisis de punto de nube y punto de escurrimiento

Punto de nube

Muestra Temperatura (°C)

Biodiésel B100 3,0

B5 -12,7

B10 -12.1

B15 -11,9

B20 11,4

B30 -9,9
Diésel Premium -13,2

Punto de escurrimiento

Muestra Temperatura (°C)
Biodiésel B100 -1,0
B5 -14,0
B10 -14,0
B15 -11,0
B20 -11,0
B30 -11,0
Diésel Premium -17,0

A.11.3. Contenido de azufre

En la Tabla A.12. se muestran los resultados reportados por el equipo Oxford X Supreme para

la cuantificacion de azufre.
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27

Resultados del analisis del contenido de azufre que reporta el equipo

Medicion de contenido Promedio
Muestra
de azufre (ppm) (ppm)

6,0
Biodiésel B100 6,0 6,0
6,0
46,5
B5 46,4 46,4
46,4
43,8
B10 43,7 43,8
43,8
41,3
B15 41,3 41,3
41,2
38,7
B20 38,7 38,7
38,8
33,5
B30 33,4 335
335
49,0
Diésel Premium 49,0 49,0

49,0
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A.11.4. Corrosion a la lamina de cobre

La clasificacién de corrosion a la lamina de cobre obtenido de la muestra se detalla en la

Tabla A. 13.

28

Clasificacion de corrosion a la lamina de cobre

Muestra Corrosion a la lamina de cobre
Biodiésel B100 1A
B5 1A
B10 1A
B15 1A
B20 1A
B30 1A
Diésel Premium 1A

ASTM METHOD D 130 /1P 154

AVOID EXCESSIVE EXPOSURE TO LIGHT

q[lﬂp ASTM COPPER STRIP CORROSION STANDARDS qm'p

2a|2b|2c |2d| 2e | 3a| 3b | 4a | 4b | 4c

SLIGHT TARNISH MODERATE TARNISH DARK TARNISH CORROSION

POLISHED|

Comparacion de estandares de la lamina de cobre con los estdndares - LACBAL
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A.l11.5. Densidad a 15,6 °C

El resultado obtenido se muestra en la Tabla A.14.

29

Resultado del analisis de densidad

Muestra Resultado (kg/m?3)
Biodiésel B100 900
B5 846
B10 848
B15 851
B20 853
B30 859
Diésel Premium 843

A.11.6. Indice de acidez

Se realizé tres mediciones y se calculé el promedio como se detalla en la Tabla A.15.

30

Resultados para el indice de acidez del biodiésel

Masa de la indice de acidez Promedio
Medicion
muestra (g) (mgKOH/qg) (mgKOH/qg)
1 2,1663 0,202
2 2,3399 0,215 0,205
3 2,0382 0,208
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Datos de la Muestra

L BJ 1 ER

CAMDlE SIZE ... .. it i e et ae h e e a e m e m ... 20332 g
End points
MET U METU 2.1

e 1808 mv L. L L. . e e e 3,349 mL
Results

Total Acid NUMBEr | . . L. .. ... e et i memnncemeennnn 0,208 mg KCH/g

LS W S
5 4 I I I I
E | I I
I I I
-50 4 | ! | |
= i S e
E. 150 1 i I
SAICITS Mkl jaati it
250 1 l |
E SR .
350 4 I I
SR R U N e
460 | | i : )
[RAAR MRARE RRLRE LARAN RALRE RLALE RARLY | LARARE RS T
0 1 2 3 4 5 3

Reporte del equipo Metrohm 855 para el método de indice de acidez

A.l11.7. Poder calérico

El ensayo de poder caldrico fue realizado por el Laboratorio de Andlisis Instrumental de la

Escuela Politécnica Nacional. La Tabla A.16. muestra el resumen de resultados obtenidos.
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31

Resultado del analisis de poder cal6rico

Poder calorico
(MJ/Kg)

Muestra

Biodiésel B100 38,24
B5 45,09
B10 44,73
B15 44,37
B20 43,96
B30 43,26

Diésel Premium 45,44

Orden de Trabajo No. DQ-OTI00L0-2021
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Identificacidn: M-LAI-021-57-01 Fecha de muestren: *05/07/2021
Muestra: * Diésel Premium Plan de muestreo: No especiticado por el cliente
Tipo de ¢ lor: Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/07/2021
Fecha de recepeién: 14/07:2021 Fecha entrega informe: 21/07/2021
CONDICIONES DE TRABAJO
Temperatura y % HR 192 | ¢ e o, |Norma de referenciaz | ASTM D 4809
bi - - - |Procedimiento interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICION DE LA MUESTRA Azufre * 490 ppm 00045 W
Pode.
PROPIEDADES DE LA MUESTRA C‘I‘I]‘::'L:) 10854 + 13.58 |ealig] | 4344353 + 56.84 klikg
ic
DETALLE DEL ENSAYO REALIZADO MUESTRA
Parr 6400 »tro Rev, 19031 Calormetro Rev, 15031410447

04420 Par

10 de muestr wUBSTFA:

HLA1OZ215701. A

Calor total 10B44.4 Calor total 10843.4
caliy al/y

* Dato proporcionsdo por el cliente
Los ensayos fucron realizudos dentro de las instalaciones del sborstorio LAL

Los resultados reportad en G o bos items emsayad

DECLARATORIAS El lab no se bilizs poe 1a toma ni sl g I3 muestea antes de legar a las instalaciones de

I nstitucide.
E muestrea es responsabilidad del cliente y los resultados aplican  las miestras como se recibieron.

OBSERVACIONES

Elaborado por: Revisado por: Fmado diabment
by signe by remado dighabmasts
GABRIELA o n it ELIANA et o
VANESSA PEREZ PERER GLRACOCHA LIZETH PEMNA rexa roston

GUIRACOCHA e 300 0130 Facha 2001.67.21

PONTON 1357 osow

Ing. Gabricla Pérez Ing. Eliana Peia

ANALISTA DE LABORATORIY RESPONSABLE TECNICA




DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

Orden de Trabajo No. DQ-OTI0010-2021

INFORMACION CLIENTE

Cliente / Empresa: Ing. Liliana Guzmén Persona de contacto: Ing. Liliana Guzman
Direccién / Telf.: Lalia d;;;;?:fmm 123 E-mail: liliana.guzman@epn.edu.ec
PARAMETROS DE LA MUESTRA
Identificacién: M-LAI-021-57-02 Fecha de muestreo: *05/07/2021
Muestra: * Biodiésel 5% Plan de muestreo: No especificado por el cliente
Tipo de contenedor: Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/07/2021
Fecha de recepcion: 14/07/2021 Fecha entrega informe: 21/07/2021
CONDICIONES DE TRABAJO
Temperatura y %HR " Norma de referencia: | ASTM D 4809
3 194 | °C 41 Yo =T s 3
ambiente: Pr interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICION DE LA MUESTRA Azufre *46.40 ppm 0.0046 %W
P
PROPIEDADES DE LA MUESTRA ulll‘:::o 10769.9 + 8.91 |ealig) | 45091.42£373 kJ/kg
DETALLE DEL ENSAYO REALIZADO MUESTRA
R " Parr 8400

Rev. 190314

Calermetro Ry, §
1D de westra:

MLAIO2IS?02.A  (7/1 MLALO215702, 8 118,

Calor total 10743.6 0

* Dato proporcionado por ¢l cliente

Los ensayos fucron realizados dentro de las instalaciones del kaboratorio LAL

Los resultados rep & & a los items ensayad

DECLARATORIAS El Lab nose biliza por la toma ni al de la muestra antes de legar a ks instalaciones de
la Institucidn.

El muestreo es responsabilidad del cliente y los resultados aplican a las mwestras como se recibicron.

[(Queda prohibido la reproduccion parcial o total del presente informe sin previa sutorizacion,

OBSERVACIONES No existe ninguna observacion ni desviacion durante ¢l ensayo,

Elaborado por: GABRIELA Revisado por: g |ANA Firmado

UZETH s

PENA PENA PONTON
Fecha 202107.21

PONTON 125802 0500

Ing. Gabriela Pérez Ing. Eliana Peila

ANALISTA DE LABORATORIO RESPONSABLE TECNICA

Orden de Trabajo No. DO-OTI0010-2021

INFORMACION CLIENTE

Cliente / Empresa: Ing. Liliana Guzmin Persona de contacto: Ing. Liliana Guzmin

" Lo Ladron de Guevara E11-253/ | . - _

Direceion / Telf.: 02 2976300 E-mail: liliana guzman(@epn.edu.ec
PARAMETROS DE LA MUESTRA
ldentificacion: M-LAI-021-57-03 Fecha de muestreo: *05/07/2021
Muestra: * Biodiésel 10% Plan de muestreo: No especificado por el cliente

Tipo de conienedor: Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/07/2021
Fecha de recepcitn: 14072021 Fecha entrega informe: 21/07/2021

CONDICIONES DE TRABAJO

Temperatura y %aHR 196 | " 41 o |Norma de referenc | ASTM D 4809
ambiente: " [Procedimiento interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICION DE LA MUESTRA Azufre * 4380 ppm 0.0044 YaW
o s N T Poder
PROPIEDADES DE LA MUESTRA L. 10683.3 + 6,08 Jealig] 4472884 + 2546 klikg
calbrico
DETALLE DEL ENSAYO REALIZADO MUESTRA
Parr 4400 Calornetra Rev, 190316104420 Farr 4400 Calo Rew, 1901

I0 de nuestrar

Calor total 10487.4 Calor total 10479.0

3l ;
calfy eally

+ Dato proporcionada por el cliene

Los ensayes fucron realizades denteo de lus instalaciones del Isbaratorio LAL

Los resultados reportados coresponden Gricamsente 1 ks itenss ensayados,

DECLARATORIAS El Eaburatorio no se responsabiliza poe la toma ni almacenamiento de |s muestea antes de legar o bas instalaciones de
Ia Institucidn.

El msestren es responsabilidad del eliente y los resultados nplican a las muestras coma se recibicron,

[ Queds prohibido la reproduccion parcial o total del presente informe sin previa autocizacion

OBSERVACIONES No existe ninguna observacion ni desviscion durante ¢l ensayo,
Elaborado por: Revisado por:
GABRIELA  Dagtabysigned by ELIANA Movads dfirise
e SR, LzETH PENA T
GURACOCHA 131033 $44 PONTON s34 oiva
Ing, Gabricla Pérez Ing. Eliana Pefa
ANALISTA DE LABORATORI RESPONSABLE TECNICA
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

Orden de Trabajo No. DQ-OTI0010-2021

INFORMACION CLIENTE
Cliente / Empresa: Ing. Liliana Guzmdin Persona de contacto: Ing. Liliana Guzmin
Direccidn / Telf.: Ladrén dglﬁ;:;:f] 1253 E-mail: liliana.guzmani@epn.edu.ec
PARAMETROS DE LA MUESTRA
ldentificacién: M-LAL-021-57-04 Fecha de muestreo: *05/07/2021
Muestra: * Biodiésel 15% Plan de muestreo: No especificado por el cliente
Tipo de T Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/07/2021
Fecha de recepeidn: 14/07:2021 Fecha entrega informe: 21/07/2021
CONDICIONES DE TRABAJO
Temperatura y % HR 198 | 41 ” |.\orma de referencia: | ASTM D 4809
ambiente: ’ " [Procedimiento interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICION DE LA MUESTRA Azufre *4130 ppm 0.0041 YaWW
. Poder
PROPIEDADES DE LA MUESTRA calbrico 10597.3 £ 3.11 |calig] | 4436878+ 13.03 klkg
DETALLE DEL ENSAYOQ REALIZADO MUESTRA
Parr 8400 Calorsetro Rev. 19003210440 Parr Calormetra Rev 1

1D de muestea:
MALO2IST04.A  07/1 MLATOZI5T04. 8

Calor wotal 105951

\ Calor total  10699.5
caliy

cally

* Dato proporcionsdo pos ¢l cliente

Los ensayos fueron realizados dentso de las instalaciones del borstorio LAL

Los resultados reportad pond 8 bos iterns ensayad

DECLARATORIAS £l nose hiliza por la toma ni al e |s muestea antes de legar o las inswlaciones de
s Instituciba.

E muestrea es responsabilidad del cliente y los resultados aplican  las muestras como se recibieron

[ Gueds prohibida I reproduceidn parcial o total del presente informe sin previa autorizaciin,

OBSERVACLONES No existe ninguna observacion ni desviscion duranie ¢l ensavo.
Elaborado por: GABIELA | oonatrmetsr Revisado por: ELIANA ;-;::-Mw
VANESSA  SAMELA VAN
pEREZ B LIZETH PENA b somrca
GUIRACOCHA 139101 #1r PONTOM = Fecha 20210701
125049 0500
Ing, Gabriela Pérez Ing. Eliana Pefia
ANALISTA DE LABORATORKY RESPONSABLE
Orden de Trabajo No. DQ-OTI0010-2021
INFORMACION CLIENTE
Cliente / Empresa: Ing. Liliana Guzmin Persona de contacto: Ing. Liliana Guzman
5 cara E11-253/
Direccion / Telf.: Ladron dgﬁ_,:?:;am[:” 23 E-mail: liliana.guzman(@epn.edu.ec
PARAMETROS DE LA MUESTRA
Identificacién: M-LAI-021-57-05 Fecha de muestreo: *05/07/2021
Muestra: * Biodiésel 20% Plan de muestreo: No especificado por el cliente
Tipo de contenedor: Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/07/2021
Fecha de recepeion: 14/07/2021 Fecha entrega informe: 21/07/2021
CONDICIONES DE TRABAJO
Temperatura y %aHR 199 | 40 o, |Norma de referencia: | ASTM D 4809
ambiente: i e interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICION DE LA MUESTRA Azufre *38.70 ppm 0.0039 %W
PROPIEDADES DE LA MUESTRA L.l\,l‘:::o 10500.25 + 3.75 |ealig] | 43962.45 + 15.69 kl/kg
DETALLE DEL ENSAYO REALIZADO MUESTRA
Rev. 19031410442 Parr 4300 Calormetro Rev, 1903141
. 1D de muestra:
HLAL0Z215705.R l 15

0,90020 Fesc

Calor total 10602.9 Calor total 10457.4
clly cal/y

* Dato proporcionado por ¢l clicate

Los ensayos fucron realizados dentro de las instal del laby LAL
Los resultados reportadd pond o how items ensayad
DECLARATORIAS El laboratorio no se responsabiliza por la toma ni almacenamicnto de ls muestra antes de legar a las instalaciones de

la Institucion.
El muestreo es responsabilidad del cliente y los resultados aplican a las muestrus como se recibicron.
[(Queda prohibido la reproduccion parcial o total del presente informe sin previa autorizacion.

OBSERVACIONES No existe ninguna observacion i desviacion dursnte ¢l ensayo.
Elaborado por: Sehikdondby TRevisado por:
bt cums
VANESSA PEREZ
PEREZ ARACOCHA LIZETH PEN,
Oate 20210721
GUIRACOCHA 1351 1ol FONTOR
Ing. Gabriela Pérez Ing. Eliana Peda
ANALISTA DE LABORATORIO RESPONSABLE TECNICA




DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

Orden de Trabajo No. DQ-OTI0010-2021

INFORMACION CLIENTE

Cliente / Empresa: Ing. Liliana Guzmin Persona de contacto: Ing. Liliana Guzman

Ladrén de Guevara E11:253/

Direccién / Telf.: 02 2976300 E-mail: liliana_guzman@epn.edu.ec
PARAMETROS DE LA MUESTRA
Identificacién: M-LAL-021-57-06 Fecha de muestreo: *05/07/2021
Muestra: * Biodiésel 30% Plan de muestreo: No especificado por el cliente
Tipo de dor: Vidrio Fecha inicio del ensayo:
Fecha de recepcion: 14/07/2021 Fecha entrega informe:
CONDICIONES DE TRABAJO
Temperaturay %HR 202 | 0 % Norma de referencia: | ASTM D 4809
ambiente: Procedimiento interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICION DE LA MUESTRA Azufre *33.50 ppm 0.0034 %W
Pode:
PROPIEDADES DE LA MU 'RA “II]‘:::O 10332.7 + 10.75 |ealig] 4326095 + 45 kl/kg
DETALLE DEL ENSAYO REALIZADO MUESTRA
Calormetre Rev. 19031410447 Pare 4400 Rev. 150314104420
stra 10 de wuestra:

MLAT0215706.A  07/15

Calor total 10325.1 Calor total 10340.3

* Dato proporcionado poe el clicnte

Los ensayos fueron realizados dentro de las instalaciones del ksboratorio LAL

Los resultados de den a bos items ensayadc

DECLARATORIAS E Labe nose biliza por la toma ni al de la muestra antes de legar o las instalaciones de
la Institucidn,

El muestreo es responsabilidad del cliente y los resultados aplican a las muestras como se recibicron
Queda prohibido la reproduccion parcial o total del presente informe sin previa autorizacion,

OBSERVACIONES No existe ninguna observacion ni desviacion durante ¢l ensayo.
Elaborado por: GABRELA  Bowvamy Revisado por: ELIANA ',:'::..‘,
VANESSA iz LZETH  inavaim
PEREZ Suncoo PENA PENA PONTON
GUIRACOCHA |11 0 srer pgm’ou rerir ol
Ing. Gabricla Pérez Ing. Eliana Pefia
ANALISTA DE LABORATORIO RESPONSABLE TECNICA
Orden de Trabajo No. DO-OTI0010-2021
INFORMACION CLIENTE
Cliente / Empresa: Ing. Liliana Guemin Persona de contacto: Ing. Liliana Guzmin
Lo Ladrin de Guevara E11-253/ . _
Direccion / Telf.: 02 9976300 E-ma liliana. guzmani@epn.edu.ec
PARAMETROS DE LA MUESTRA
Identificacién: M-LAI-021-57-07 Fecha de muestreo: *05/07.2021
Muestra: * Biodiésel 100% Plan de muestreo: No especificado por el eliente
Tipo de ¢ T Vidrio Fecha inicio del ensayo: 15/07/2021
Fecha de recepeion: 14072021 Fecha entrega informe: 21/07/2021
CONDICIONES DE TRABAJO
Temperatura ¥ 205 o 39 o |Norma de referencia: | ASTM D 4809
N e
ambiente: IProcedimiento interno: | PE-7.2-03
RESULTADOS
COMPOSICLON DE LA MUESTRA Azufre *6 ppm 0.0006 TaW
- Poder
PROPIEDADES DE LA MUESTRA calérico 9135.12+£827 |ealig] 38246.9 + 34.61 klikg
10
DETALLE DEL ENSAYO REALIZADO MUESTRA
Parr 4400 Calornetro Rev, J

10 de muestra:
RLAIOZISTOT.B  O7/1%

f 0., 00040
Calor total 7129.27 Calor tatal
cally

* Dato proporcionado por el clie
Los ensayos fucron realizados dentro de las instalaciones del ksboratorio LAL
Lo resubtados reportd pond X 8 bos ftems ensayad:
DECLARATORIAS Ellsboratorio no se responsabiliza por la toma ni almscenamiento de |3 muestra antes de legar o las instalaciones de
Ia Tnstitucide.
El muestreo es responsabilidad del clisnte y los resultados aplican a las muestrus coma se recibicron.
(Queda prohibido la reproduceion parcial o total del presente informe sin previa autorizacida.
ORSERVACIONES Nor exisle R obeervacion il desyiscion durante el ey,
Elaborado por: [Revisado por: Fimagadi
: gralments
GABRIELA | B ko ELIANA ELIANA LZETH
VANESSA praez LIZETH PENA Pers ponton
PEREZ it Fecha: 20210721
GUIRACOCHA S e ! PONTON 13:00:22 -£5°00¢
hrieln Pérez Ing, Eliana Pefin
A DE LABORATORIO RESPONSABLE TECNICA
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

A.11.8. Punto de inflamacién

En la Tabla A.17. se muestran los resultados del analisis y su valor promedio.

32

Resultado del analisis de densidad

Punto de inflamacion

Muestra corregido (°C)

Biodiésel B100 143
B5 65

B10 65

B15 65

B20 65

B30 65
Diésel Premium 65

A.11.9. Temperatura de destilacion recuperado al 90 %

La temperatura se obtuvo de la destilacion ASTM realizada en el Destilador TANAKA para
determinar el contenido de carbon residual. En la Tabla A.18. se muestran los resultados del

analisis
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO,N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

33

Temperatura 90 % reportado en la destilacion ASTM

Muestra Temperatura 90 % (°C)

Biodiésel B100 355,0

B5 336,0

B10 340,4

B15 340,9

B20 341,9

B30 344,7

Diésel Premium 335,0
Volume AET°C Pot®C Pressure Distillation

Rate

IBP 223.4°C 153.9°C 10.1 mmHg 0.0 mL/min
% 287.0°C 171.8°C 9.98 mmHg 2.2 mL/min
10% 311.9°C 183.8°C 9.96 mmHg 2.8 mL/min
20% 344.2°C 197.4°C 10.0 mmHg 10.1 mL/min
30% 346.5°C 200.4°C 9.96 mmHg 6.7 mL/min
40% 348.2°C 201.5°C 9.98 mmHg 6.9 mL/min
50% 349.3°C 202.2°C 10.0 mmHg 7.3 mL/min
60% 350.1°C 203.1°C 10.0 mmHg 6.5 mL/min
70% 351.7°C 204.0°C 10.0 mmHg 8.7 mL/min
BO% 353.3°C 205.1°C 10.0 mmHg 9.5 mL/min
90% 355.8°C 207.3°C 10.0 mmHg 9.5 mL/min
95% 363.8°C 212.8°C 10.0 mmHg 4.4 mL/min

Volume vs Vapor AET

600

500

200

100

— Volume vs V2porAET (Avg)

Reporte destilador al vacio para la muestra de biodiésel B100
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCION DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

DISTILLATION RESULT in ad-7 (No. 1)

Operator :ER
Sample : DIESEL P
Date 1 2021/07/02 10:04:24

Test Mode No.011
DIESEL CARBON

Init Heat (1) 192 W
Init Heat (2) 216 W
Final Heat Start 3.5 %
Final Heat ( AUTO )+00 %
Standard D86 Groupd
Thermometer ASTM-8C/F
Expected Residue 9.9 %
Dist Rate 4.5 %/min
Bath Temp Setting 20.0 °C

Receiver Temp Setting 20.0 °C
Loss Correction Method Graphical

wxekk Distillation Data #xrrx

Bath Temp 20.0 °C
Receiver Temp 20.0 °C
Final Heat 0%

Observed Corrected

Percent Recovery 2.6 % R.6 %
Percent Residue 9.9 %
Percent Total Recovery 102.5 % 102.5 %
Percent Loss 0.0 % 0.0 %
Barometric Pressure 730 hPa
Rec. Obsv. Corr. Evap. Rate

% “C °C °C %/min

IBP 166.2 177 .4 177 .4 9:42

2 212.3 212.3 69
10 211.4 223.7 223.7 4.1
15 221.7 234.3 234.3 4.2
20 229.0 241.8 241.8 4.4
30 242.3 255.4 265.4 4.5
40 2537 267.1 267.1 4.4
50 265.1 278.8 278.8 4.5

60 275.6 289.6 289.6 4.5
70 287.3 301.6 301.6 4.4
80 301.6 316.2 316.2 4.3
85 310.2 325.1 325.1 4.5
90 323.7 338.9 338.9 4.4
95
REC CUT  ( 90.0% )
323.7 338.9 338.9

Reporte destilador TANAKA para la mezcla diésel premium



DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCION DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

DISTILLATION RESULT i ad-7 (No. 2}

Uperator 2 ER
Sample . BS
bate 2021707702 10:14:25

Test Mode No.0O03
DIESEL CARBON

{nit Heat (1) 192 W
Init Heat (2) 216 W
Final Heat Start 93.5 %
Final Heat { AUTO )06 %
Standard D86 Groupd
Thermame ter ASTM-8C/F
Expected Residue 9.9 %
Dist Rate 4.5 %/min
Bath Temp Setting 20.0 °C

Receiver Temp Setting 20.0 *C
Loss Correction Method Graphical

by Distillation Data tvees

Bath Temp 19.9 °C
Receiver Temp 20.0 °C
Final Heat 0%

Ohserved Corrected

Percent Recovery 92,5 % 92.5 %
fercent Residue 9.9 %
Percent Total Recovery 102.4 % 102.4 %
Percent Loss 0.0 % 0.0 %
Barometric Pressure 730 hPa
Rec. Obsv. Corr. Evap. Rate

% v *t °C %/min
1BP 146.7 157.4 157.4 9:30

9 201.1 213.2 213.2 78
10 2131 225.5 2259 4.2
15 222.1 234,7 234.7 4.1
20 229.9 242.7 242.7 4.5
30 244.1 257.3 2573 4.4
40 255.9 ’69.4 269.4 4.5
50 267.4 281.2 281.2 4.4
60 278.8 292.9 292.9 4.4
70 291.0 305.4 305.4 4.4
80 304.4 319.1 319.1 4.4
85 312.8 327.7 327.7 4.4
90 324.3 339.5 334.5 4.4
95

REC CUT  ( 90.0% )

324.3 339.5 339.5

Reporte destilador TANAKA para la mezcla B5



DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCIO'N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

DISTILLATION RESULT in ad-7 (No. 1)

Operator : ER
Sample : B10
Date 1 2021/07/02 08:57:59

Test Mode No.011
DIESEL CARBON

Init Heat (1) 192 W
Init Heat (2) 216 W
Final Heat Start 93.5 %
Final Heat ( AUTO )+00 %
Standard D86 Groupd
Thermometer ASTM-8C/F
Expected Residue 9.9 %
Dist Rate 4.5 %/min
Bath Temp Setting 20.0 °C

Receiver Temp Setting 20.0 °C
Loss Correction Method Graphical

ek Distillation Data xrsxx

Bath Temp 19.9 °C
Receiver Temp 20.0 °C
Final Heat 0%

Observed Corrected

Percent Recovery 92.4 % 92.4 %
Percent Residue 9.9 %
Percent Total Recovery 102.3 % 102.3 %
Percent Loss 0.0 % 0.0 %
Barometric Pressure 730 hPa
Rec. Obsv. Corr. Evap. Rate

% *C * %0 %/min

1BP 120.4 130.4 130.4 9:10

5 201.6 213.7 213.7 107
10 215.8 228.2 228.2 5.0
15 223.8 236.5 236.5 4.6
20 231.4 244.2 244.2 4.2
30 245.6 2h8.8 258.8 4.5
40 258.3 271.8 271.8 4.4
50 270.1 283.9 283.9 4.5

60 281.9 296.0 296.0 4.4
70 294.2 308.6 308.6 4.4
60 307.3 322.1 322.1 4.4
85 314.7 329.7 329.7 4.4
90 23.9 339.1 339.1 4.5
95
REC CUT  ( 90.0% )
323.9 338.1 339.1

Reporte destilador TANAKA para la mezcla B10
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCION DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE
] Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZFiADOR

DISTILLATION RESULT in ad-7 (No. 2}

Operator . ER
Sample : Bl
Date 1 2021/07/02 (9:08:52

Test Mode No.GO3
DIESEL CARBON

Init Heat (1) 192 W
Init Heat (2) 216 W
Final Heat Start 93.5 %
Final Heat ( AUTO )+00 %
Standard DB6 Groupd
Thermome ter ASTM-8C/F
Expected Residue 9.9 %
| Dist Rate 4.5 %/min
| Bath Temp Setiing 20.0 °C

Receiver Temp Setting 20.0 °C
Loss Correction Method Graphical

veaer Distillation Data #ees

Bath Temp 20.0 °C
Receiver Temp 20,0 °C
Final Heat 0%

Observed Corrected

Percent Recovery 92.8 % 2.8 %

Percent Residue 9.9 %
percent Total Recovery 2.7 % 102.7 %
Percent Loss 0.0 % 0.0 %
Barometric Pressure 730 hPa
Rec. Obsv. Corr. Evap. Rate
% °c . *6 %/min
[BF 108.3 118.0 118.0 8:43
5 205.1 217.3 217.3 124
1 211.3 223.6 223.6 4.2
15 224.8 237.5 2375 4.3
20 233.4 246.3 246.3 4.4
30 248.4 261.7 261.7 4.5
40 260.8 274.4 274.4 4.4
50 272.6 286.5 2686.5 4.5
tU 284.1 298.3 268.3 4.5
70 296.7 311.2 3112 4.4
tr g?f,f 323.2 323.2 4.5
519} {" 5 25 '
i ; ;“. j cu, 330.5 4.3
Jcd. 0.2 338.2 4.4
95
REC CUT  ( 90.0% )
323.0 338.2 338.2

Reporte destilador TANAKA para la mezcla B15



DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCI(')'N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

DISTILLATION RESULT in ad-7 (No. 1)

Operator . ER
Sample : B20
Date 1 2021/07/02 11:02:11

Test Mode No.011
DIESEL CARBON

Init Heat (1) 192 W
Init Heat (2) 216 W
Final Heat Start 93.5 %
Final Heat ( AUTO )+00 %
Standard D86 Groupd
Thermometer ASTH-8C/F
Expected Residue 9.9 %
Dist Rate 4.5 %/min
Bath Temp Setting 20.0 °C

Receiver Temp Setting 20.0 °C
Lass Correction Method Graphical

weexk Distillation Data #444x

Bath Temp 19.9 °C
Receiver Temp 20.0 °C
Final Heat 0%

Observed Corrected

Percent Recovery 92.4 % 92.4 %
Percent Residue 9.9 %
Percent Total Recovery 102.3 % 102.3: %
Percent Loss 0.0 % 0.0 %
Barometric Pressure 729 hPa
Rec. Obsv. Corr. Evap. Rate

% o ‘C °C %/min

18P 108.9 118.7 118.7 §:47

5 205.2 217 .4 217 .4 120
10 213.2 225.6 225.6 5.0
15 225.9 238.7 238.7 4.5

20 234.4 247 .4 247 .4 4.2
30 250.4 263.8 263.8 4.4
40 262.6 276.3 276.3 4.5
50 275.9 289.9 289.9 4.5

60 268.9 303.3 303.3
70 300.9 315.6 315.6
80 312.1 327.1 327.1
89 317.9 333.0 333.0
90 325.6 340.9 340.9

Eo e -
W a0 &

REC CUT  ( 90.0% )
329.6 340.9 340.9

Reporte destilador TANAKA para la mezcla B20
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DISENO DE UN PROCESO PARA LA OBTENCI(')'N DE BIODIESEL A PARTIR DEL ACEITE Jatropha curcas CON
METIL ACETATO EN CONDICIONES SUPERCRITICA EN PRESENCIA DE ZnO COMO CATALIZADOR

CISTILEATION RESOLT o ad -7 (No. )

Operaton CER
Sample L B30
Date L 2021707702 11:09:38

lest Mode  No.003
DIESEL CARBON

lnit Heat (1) 192 W
Init Heat (2) 216 W
Final Heat Start 93.5 %
Final Heat (AUTO )00 %
Standard DE6 Groupd
Thermometer ASTM-8C/F
Expected Residue 9.9 %
Dist Rate 4.5 %/min
Bath Temp Setting 20.0 °C

Receiver Temp Setting 20,0 °C
Loss Correction Method Graphical

tikbd Distillation Data #4444

Bath Temp 20,0 °C
Receiver Temp 20.0 °C
Final Heat 0%

Ohserved Corrected

Percent Recovery 92.2 % 92.2 %
Percent Residue 3.9 %
Percent Total Recovery 102.1 % 102.1 %
Percent Loss 0.0 % 0.0 %
Barometric Pressure 729 hPa
Rec. Obsv. Corr. Evap. Rate
% C °C G %/min
[BF 114.7 124.6 124.6 8:306
5 205.2 217 .4 217.4 116
10 218.7 231.3 2313 73
15 227.5 240.3 240.3 4.5
20 237.7 250.6 250.8 3.9
30 2063 2649.8 269.8 4.3
40 271.2 265.1 285.1 4.4
50 283.7 297.9 297.9 4.5
[§1] 24961 J10.6 310.6 4.5
/0 306.6 121.4 321.4 4.4
d0 316.5 331.6 331.6 4.5
85 321.%9 336.7 336.7 4.4
90 327.3 342.6 342.6 4.3
9%
REC CUT ( 4H0.0% )
327.3 342.6 342 .6
Hesitation Point ( 12.3% )
216.4 298,49 278.9

Reporte destilador TANAKA para la mezcla B30
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