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SINTESIS

El uso del aceite usado de cocina como materia prima para la elaboracion de
biodiesel, podria reducir problemas tales como la contaminacién del agua, bloques
en los sistemas de drenaje de agua, evitar el consumo de los mismos en donde en

la Union Europea esta prohibida su venta para consumo animal, etc.

Ademas, esta practica puede impedir el reciclaje del aceite de cocina para la
coccion, que se realiza por algunas compaiiias. El aceite de cocina reciclado se
cree que causa cancer, debido a los contenidos toxicos producidos cuando el

aceite se oxida.

Aunque la técnica de produccion de biodiesel a partir de la produccion de
biodiesel a través de aceite de cocina es menos rentable que el uso de
combustibles fosiles, la investigacion estd todavia en curso para mejorar el
rendimiento y la calidad del combustible. Y esta tesis, es un aporte para solucionar

esta necesidad.

En este trabajo se presenta un estudio de la actividad catalitica durante la
fabricacion de biodiesel, utilizando catalizadores de cobre soportados en SiO2 para
la transesterificacion a partir de aceite de cocina usado. Se trabajo primero con una
esterificacion con metanol para que podamos tener un mejor rendimiento en la
transesterificacion, aunque no se cuenta con el suficiente equipo de laboratorio y ni
mucho menos espectrofotdbmetro ni cromatdgrafo, me apoye con la ayuda de un

amigo que tienen estos equipos donde labora.
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Los catalizadores fueron preparados por el método de impregnacion,
calcinados a 700 °C para obtener la formacién de materiales de alta cristalinidad.
Se encontrd que los catalizadores con alto contenido de cobre presentan una alta
actividad catalitica para la transesterificacion, esta depende de la fuerza basica de
los catalizadores, se utilizo el Cu(NOzs)2 como precursor y el SiO2 como soporte.

El analisis cromatografico del biodiesel obtenido, revelo que el proceso
propuesto en este trabajo de investigacién se obtuvo biodiesel de muy alta calidad,

cumpliendo con los requisitos internacionales para su utilizacion como combustible.
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INTRODUCCION.
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El desarrollo de nuestra sociedad lleva consigo la demanda de mas
satisfactores, lo cual involucra una creciente demanda de energia y es cubierta con
los combustibles. Sin embargo esta demanda de combustibles produce también
una gran cantidad de contaminacion. Para satisfacer esta creciente demanda de

energia la Unica solucién viable es la utilizacion de fuentes alternas de energia.

Todos los paises estan preocupados por resolver parte de este problema, es
por ello que se estan enfocando al uso de fuentes de energia alternativa como la
energia eolica, solar, geotérmica y biomasa, todos ellos se basan en ambientes
limpios y sostenibles, aunque no todos tienen buena viabilidad econdémica. Una de
las mejores opciones que cumple los criterios econdémicos y sostenibles son los
biocombustibles, en particular a partir de la materia prima de biomasa disponible o
reutilizable.

La biomasa se refiere a toda la materia vegetal que se pueda obtener de la
fotosintesis. Los distintos materiales derivados de ella pueden ser convertidos en
multiples combustibles, ya sean sélidos, liquidos y gaseosos, mediante procesos de
conversion bioguimica y termoquimica. La energia de la biomasa es, la mayor
fuente de energia renovable, lo que representa el 77,4% de la oferta mundial de
energias renovables.

Actualmente, los distintos tipos de combustibles en base a la biomasa, estan
recibiendo extrema atencién en la preservacion, mejora y el cuidado del medio
ambiente, asi también, por la cada vez mas cerca culminacién de los hidrocarburos
derivados del petrdleo.

Los biocombustibles se presentan de forma solida, liquida o gaseosa para el
sector de transporte, y son producidos a través de la biomasa como materia prima
basica. Los biocombustibles pueden producirse de distintas fuentes bioldgicas, que
son renovables, sostenibles, de carbono biodegradable, neutral para el ciclo de la

vida y respetuosos con el medio ambiente. Muchos de los biocombustibles tienen
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opciones muy atractivas para el futuro del sector del transporte como el biodiesel,
bioetanol, biometanol y bihidrégeno.

Se espera a futuro, se incremente de manera constante la produccion de
biocombustibles. En la actualidad, varios paises tales como Brasil, Estados Unidos
de Norteamérica, Alemania, Austria, Australia e Italia estan utilizando
biocombustibles como el bioetanol y el biodiesel. Donde el biodiesel es uno de los
combustibles  alternativos mas atractivos actualmente, presentando un gran
potencial a futuro, pero se requiere estudiar y optimizar ain mas su proceso de

elaboracion y obtencion de su materia prima [35].

El objetivo de este proyecto es explorar los efectos del uso de un catalizador
dopado con metales de transicidén en distintos porcentajes a base de cobre para ser

usados en la produccion de biodiesel.

Donde se utiliz6 el aceite de relso de una marisqueria especifica, donde se
desarrollaron varios parametros para estandarizar el proceso de elaboracion de
biodiesel, posteriormente mejorar el proceso utilizando catalizadores homogéneos

distintos porcentajes, donde se pudo cuantificar los resultados de los mismos.

Para finalmente, proponer una técnica de elaboracion de biodiesel capaz de

responder a la optimizacion del producto final, lo que trae consigo lo siguiente:

a) La buasqueda y optimizacion de un catalizador que eficientice la
produccion del biodiesel.

b) Poseer un sistema menos contaminante.

c) Resistir a cualquier tipo de aceite de desecho.

d) Facilidad en la limpieza de residuos.

e) Tener una baja relacién de costo / actividad.
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La estructura de esta tesis.

Esta tesis consta de cinco capitulos en esta tesis. El Capitulo 1 muestra las
situaciones y problemas de la necesidad de sustituir los combustibles derivados del
petréleo, las areas de oportunidad en la elaboracion, los fundamentos y barreras
gue se tiene en México para introducirlo al mercado, asi como la justificaciéon de
utilizar aceite usado de cocina como alternativa con una propuesta para la
captacion del aceite de desecho y la técnica de combustion catalitica que
representa las soluciones principales para este proyecto. Dentro del Capitulo 2 se
expone la metodologia en la preparacion del soporte asi como del catalizador a
través del método de impregnacién, donde se describe a detalle el proceso, los
reactivos y equipos que se utilizaron. De igual forma se explica el sistema de
reaccion que se llevo a cabo para la elaboracion del biodiesel, exponiendo la
técnica, equipos y procedimiento desarrollado en este trabajo experimental. El
Capitulo 3 describe la técnica y caracterizacion Fisicoquimica del resultado del
sistema de reaccion. Mientras que los resultados se analizan en el capitulo 4. Las
principales conclusiones de la investigacion actual con potencial trabajo sobre este

tema se muestran en la parte final del capitulo 5.
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CAPITULO I.

1.0 Antecedentes y Conceptos
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1.1 Produccion mundial del petréleo
Una de las razones del aumento de precios es por la falta de suministros de todos
los combustibles fésiles (petréleo, gas y carbon) estan siendo cada vez mas
escasos Yy su produccidon mas costosa. En la Figura 1 se ve claramente que la
produccion mundial de petréleo disminuye en los ultimos afios.
El mundo no se puede permitir quedarse en la ruta del desarrollo energético
“convencional”, perpetrando su dependencia del uso de combustibles fosiles, de la

energia nuclear y otras tecnologias obsoletas.
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Figura 1. Produccion de barriles de petroleo a través de los afios.
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Las energias renovables pueden y deben tener un papel importante en el
futuro energético del mundo. Ahora es el momento de cambiar a un futuro
energético sostenible y realmente seguro, un futuro construido sobre tecnologias

limpias, el desarrollo econémico.

1.2 Biodiesel, sus antecedentes y uso.

Es bien sabido que la posibilidad de usar aceites vegetales y las grasas

animales como biodiesel fue investigada antes de la crisis de energia ocurrida
durante los afios 70s y principios de los 80s la cual impulsé nuevamente el interés
en los combustibles alternativos. También es sabido que Rudolf Diesel (1858-1913)
estaba interesado en estos combustibles para operar el motor que inventd y que
lleva su nombre. En su libro: Die Entstehung des Dieselmotors [1], Diesel escribe:
“Cuando mi respetado maestro el Profesor Linde nos explicé en una lectura de
Termodinamica en 1878 en el Politécnico de Munich que una maquina de vapor
solo convertia de 6% a 10% del calor contenido en el combustible en trabajo
mientras que el teorema de Carnot explica que durante el cambio de estado del gas
isotérmico, todo el calor transferido es convertido en trabajo, me propuse a mi
mismo realizar el proceso ideal de Carnot, y esta idea se convirtid6 en una meta
prioritaria en mi vida.”
Esta declaracion de Diesel muestra claramente que enfocé del desarrollo de su
motor, desde el punto de vista termodinamico. La meta era desarrollar un motor
altamente eficiente. En realidad, Diesel no desarroll6 su motor para usar aceites
vegetales como afirman algunos cientificos.

En el libro “Combustibles liquidos”, Diesel aborda el uso de aceites vegetales
como posibles combustibles: “Se debe mencionar que desde 1900, los aceites de
las plantas fueron usados con éxito en un motor diésel. Durante la exposicion de
Paris en 1900, Diesel llevd un motor pequefio funcionando con aceite de
cacahuate. ElI motor fue construido para funcionar con petroleo y sin embargo,
estaba funcionando con ese aceite vegetal [2-5]. Diesel llevo a cabo experimentos

exitosos en St. Petersburgo utilizando el aceite de ricino. El pensaba que la

13

Elaboracién de biodiesdl catalizado en SiO, con alto contenido de Cobre



Maestria en Enargias Renovables “Area Biomasa” CIMAV

utilizacion de aceites vegetales para el funcionamiento de su motor podria ser de
gran utilidad en las colonias de Francia, Inglaterra, Alemania, Bélgica, Portugal en
Africa. Esto es debido a que en dichas colonias, se tiene una fuerte produccién de
plantas oleoginosas como el cacahuate y la palma.

El biodiesel fabricado a partir de diversas cosechas se utiliza cada vez mas
como combustible para vehiculos, especialmente desde el anunciado agotamiento
del petréleo. El biodiesel fabricado a partir de diversas cosechas se utiliza cada vez
mas como combustible biodegradable, no téxico que se produce a partir de los
aceites vegetales por medio de la trans-esterificacion de los triglicéridos (grasas)
con metanol [3-7].

Un inconveniente que presenta la utilizacion del biodiesel es su alto costo.
Esto es debido al alto costo de los aceites vegetales refinados que se utilizan para
su produccion.

Para que las reacciones quimicas de la obtencion del biodiesel sean optimas,
la mejor materia prima es el aceite vegetal refinado, ya que la conversion de los
triglicéridos (TG) en acidos grasos (FAME) es elevada y el tiempo es muy corto.

Sin embargo, en México, en 2007, la Secretaria de Energia reconocié que la
produccion masiva de bio-diesel requiere de un aumento muy significativo en el
area de cultivos oleaginosos. Reconocieron que en nuestro pais, en este momento
ni siquiera cubre la demanda de aceites comestibles.

La utilizacion del aceite vegetal no comestible en la produccion de biodiesel,
presenta sin embargo algunas dificultades para su procesamiento:

Contiene altas cantidades de acidos grasos libres que producen jabones y
agua durante el proceso de la transesterificacion.

Para resolver este problema, se ha utilizado un método que consiste en dos
pasos:

1. Pre-tratamiento del aceite para efectuar la esterificacion de los acidos grasos

libres con metanol catalizada por acido sulfurico.
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2. Cuando el contenido en acidos grasos libres (AGL) es menor a 0.5 %, el
acido retirado y se lleva a cabo la reaccion de transesterificacion de ésteres
y triglicéridos con metanol utilizando NaOH como catalizador [10,11].
Este proceso presenta los siguientes inconvenientes:
a) Acido sulfurico en el efluente
b) No se recupera el catalizador
c) Alto costo del equipo de reaccion [12-15].

d) Grandes cantidades de agua para eliminar el acido residual de la mezcla.

Para superar los inconvenientes del pre-tratamiento, se han utilizado diversos
catalizadores heterogéneos acidos (Lewis). Los catalizadores diversos
catalizadores heterogéneos son separados rapidamente de la mezcla de reaccién
mediante la filtracion, evitando los pasos de enjuague para eliminar el acido
residual de la etapa de pre-tratamiento. Sin embargo, estos catalizadores presentan
un grado de solubilidad en aceite dependiendo de su naturaleza y la adsorcion de
CO2 en sus centros cataliticos, el cual desactiva al catalizador rdpidamente durante

el proceso de la esterificacion de los acidos grasos [13-17].

1.2.1 Fundamentos y barreras para introducir el biodiesel en el mercado en
México.

Existen barreras especificas en la parte econdmica, energética, ambiental,
social, aspectos juridicos y sus interdependencias para una fuerte implementacion
del mercado de biodiesel (que deben ser superadas) y donde se tiene que
identificar, discutir y trabajar para eliminar estas barreras. A continuacion se
muestra un analisis FODA (fortalezas, debilidades, oportunidades y amenazas)
donde se puede observar lo que se podria hacer para la exitosa implementacion de
biodiesel en los préximos afios.

Los resultados se resumen en forma de una matriz para la produccion de

biodiesel en México. Para analizar la fortalezas, debilidades, oportunidades y
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amenazas en diferentes niveles de produccion. Se identifica la letra M con las

materias primas, la letra P con produccién y la letra U con el uso final.

FORTALEZAS M|P | U

Gran variedad de materias primas para la produccién de biodiesel, por | X
ejemplo: aceites vegetales, grasas animales (como también reciclado

aceites y grasas).

Instalaciones de cultivo y procesamiento de materia prima pueden | X | X
representar una nueva fuente importante de puestos de trabajo en
entornos rurales, fortalecimiento de las economias rurales y mitigar la

migracion.

Comparativamente bajos costos de inversion (por ejemplo en X

comparacion con bioetanol).

Algunas materias primas pueden ser cultivadas con éxito sin riego en | X

muchas regiones semiaridas (ej. jatropha).

Grandes zona pueden utilizarse para la produccion de la materia prima | x

del biodiesel, lo que aumenta la cobertura vegetal y mitigar la erosion.

Residuos de procesamiento de biodiesel pueden ser usados para la X
produccion de biogas por ejemplo o como fertilizante organico (es

decir, cumple con el ciclo agricola)

Conflictos con la produccién de alimentos pueden ser evitados o | x

minimizados si se implementa la produccion flexible.

DEBILIDADES M P U

Temprana etapa de desarrollo de marco y reglamentos especificos | X | X | X

para promover las energias renovables y biocombustibles.

Dependencia de importacion alta sobre semillas oleaginosas y | X

productos; precios mundiales futuros del petréleo vegetal superior
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seran conducidos por una mayor demanda.

Los costos de produccion son altos en comparacién con los precios
actuales de diesel PEMEX, por no existir un incentivo especifico para

el biodiesel.

Aceite inferior los rendimientos por hectarea (falta de riego) en el
contexto global; sin embargo, altos rendimientos generalmente
requieren riego, lo que puede limitar la difusion de las plantaciones de

energia y/o crear agua nuevo conflictos de utilizacion.

Para ciertas materias primas (como, jatropha) las demandas agricolas

y el esfuerzo de conversion técnico no es muy bien conocido adn.

En México actualmente no hay una norma nacional para biodiesel. X
Aunque existen suficientes conocimientos cientificos y tecnoldgicos X
para la produccion de biodiesel en México, hay un esfuerzo poco
coordinado.

OPORTUNIDADES P|lU
Proteccion de recursos finitos no renovables. X
Generacion de un gran numero de empleos a lo largo de todo el ciclo X | X
del proceso del biodiesel (es decir, cultivo de materia prima,
suministro, procesamiento de biodiesel y uso).

Oportunidades de desarrollo para las regiones agricolas. X
Reclamar tierras degradadas con plantaciones adecuadas bajo - o0 no-

riego (por ejemplo Jatropha); primeras iniciativas importantes por el

gobierno de Michoacan.

Disponibilidad de climas adecuados en México con potenciales para

cultivar con alto rendimiento, como la palma africana o coco palm.

Implementacion de biodiesel (como B100 y mezcla) y flotas de X
magquinaria por ejemplo, carros y autobuses sin grandes modificaciones

en la tecnologia de transporte.

Emision de gases de efecto invernadero inferior en biodiesel X

17

Elaboracién de biodiesdl catalizado en SiO, con alto contenido de Cobre




Maestria en Enargias Renovables “Area Biomasa”

CIMAV

comparado con el diesel PEMEX.

Mejora calidad del aire urbano, contribuyendo a mejorar la salud

publica.

AMENAZAS

Una barrera grande para la aceptacion de los biocombustibles en el
mercado, citado por las compafiias petroleras y los productores de
biocombustibles, es el alto nivel de riesgo comercial asociado con la

entrada en el mercado.

Fuerte dependencia mercado mundial de aceite vegetal. Una demanda
mas fuerte de las semillas oleaginosas puede conducir a una escasez
de oferta para los productores de aceite vegetal (una preocupacion
planteada por los representantes de la industria).

Oportunidad Internacional de la materia prima, si no se introduce
ninguna medida de proteccién para los productores nacionales, México
puede ser independiente para elaborar su biodiesel.

Aln no se ha implementado un Control de calidad de la materia prima,
gue podria dar lugar a fluctuaciones de calidad, asi como en la pérdida

de la aceptacioén por parte del usuario final.

Promocién de aceptacion de la produccién de biodiesel y uso en la

poblacién.

Introduccidn sin supervision de plantaciones de energia puede llevar a
situaciones insostenibles, por ejemplo la deforestacion en las regiones
tropicales para dar lugar a plantaciones de aceite de Palma (como por

ejemplo en Malasia).

Aplicacion de aceite de semilla en la produccion de acuerdo con las
normas de la WTO.

Utilizacion no economica en la utilizacion de subproductos (por

ejemplo, para fines energéticos, forraje) puede causar un problema de
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residuos o emisiones.

Siguiendo las experiencias estadounidense y europeos, en México no se
tienen muchos problemas con respecto al flujo de frio por ser un pais
tropical/subtropical, podrian desarrollarse normas para cada tipo de zona (estas
normas tienen que estar estrechamente consultadas con la industria automotriz
nacional para evitar la formacién de residuos inadecuados).

Recapitulando los temas, la materia prima es la cuestion clave del éxito de la
implementacion del mercado del biodiesel en México.

Las materias primas son econdmicas actualmente, como en la mayoria de los
paises, pero, la produccién de biodiesel de aceites vegetales virginales no es
econémicamente viable sin incentivos adecuados del gobierno. Las razones
principales son los altos costos en la produccion del biodiesel por los precios de la
materia prima (que son esencialmente a nivel internacional) y el precio muy bajo del
combustible fosil para el diésel.

El cuello de botella para una introduccion de biodiesel en México es el sector
agricola. Un régimen de apoyo agricola extenso debe establecerse para lograr una
oferta nacional de materia prima. De ser asi, el desarrollo de un sector del biodiesel
puede ser una oportunidad de desarrollo para México y su sector rural [31].

1.2.2 El aceite usado, una alternativa para la fabricacion del biodiesel.

El aceite usado de residuos domésticos, es una materia prima muy atractiva
por su bajo costo para la produccién de biodiesel en comparacién con los aceites
vegetales, ya que no se ven afectados por las politicas de tierras como se observa
en algunos paises, en especial en la Unién Europea, el precio es la mitad que el
aceite vegetal.

El efecto perjudicial en el empleo de residuos de aceite de cocina para
preparar formulaciones de alimentacion para animales domésticos han dado lugar a
su prohibicidon en la Union Europea a partir del 2002 (Cvengros y Cvengrosova,

2004). Esta es una razén mas para intensificar la conversiéon a biodiesel.
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Ademas, el uso de los aceites usados para la produccién de biodiesel ahorra
significativamente el costo, ya que es casi gratis o por lo general tiene un costo de
aproximadamente 60% menor que el de los aceites convencionales vegetales
(Predojevic, 2008) [32].

El uso del aceite usado de cocina como materia prima para la elaboracion de
biodiesel, podria reducir problemas tales como la contaminacién del agua y los
bloques en los sistemas de drenaje de agua, donde se requiere un trabajo extra
para limpiar.

Aunque la técnica de produccién de biodiesel a partir de la produccion de
biodiesel a través de aceite de cocina es menos rentable que el uso de
combustibles fosiles, la investigacion estd todavia en curso para mejorar el
rendimiento y la calidad del combustible. Ademas, esta practica puede impedir el
reciclaje del aceite de cocina para la coccion, que se realiza por algunas
compafiias. El aceite de cocina reciclado se cree que causa cancer, debido a los
contenidos toxicos producidos cuando el aceite se oxida [33].

El aceite usado de residuos de cocina se genera fundamentalmente a partir
de materia prima vegetal comestible. De todas las fuentes disponibles de residuos
domeésticos, los aceites son probablemente los mayoritariamente generados. Esto
también podria estar asociado con la reciente proliferacién de restaurantes de
comida rapida (Cvengros y Cvengrosova, 2004).

El proceso de fritura expone al aceite durante la coccion y la etapa de
preparacion de alimentos que el aceite sea perjudicial para el consumo humano
(Kalam et al., 2011). Por otra parte, la produccion de residuos de cocina en la
obtencion de biodiesel, es muy abundante en los medios urbanos de los

restaurantes de comida rapida y no esta restringido su consumo.

Los residuos de aceite de cocina han sido utilizados como ingredientes en la

alimentacion animal en algunos paises, a pesar de que esta prohibido en la Unién
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Europea debido a los peligros para la salud animal (Animal Subproducto
Reglamento EC/1774/2002).

1.2.2.1 Alternativas para una mejor captacion de Residuos de cocina.

La mayoria de los estudios insisten en que los procesos de recoleccion del
aceite de cocinas usado es un factor clave en el uso masivo de este tipo de
residuos como materia prima para la produccion de biodiesel.

En los Estados Unidos de Norteamérica por ejemplo, existe un Programa de
Recoleccion (F2F) en el condado de Santa Cruz, en California, donde se ofrece el
servicio gratuito por parte del gobierno local en todos los restaurantes, en Carolina
del Norte se cuenta con un programa de reciclaje de aceites de cocina, entre otros
mas.

También se puede comentar que la cantidad de obtenciéon de materia prima
depende también de la cantidad de uso de aceite de cocina usado en cada pais,
bajo esta hipotesis, se encontré que en el afio 2010, México produjo entre 0,37 y
0,84 millones de toneladas (Mt) de aceite de cocina usado con 112 millones de
habitantes, una cantidad suimilar a Malasia con 28,9 millones de habitantesy mas
de diez veces menor que la de los Estados Unidos (10 millones de toneladas, con
312 millones de habitantes. La diferencia en la produccion per capita depende de
los habitos alimenticios y la cultura.

En México, los gobiernos locales tendran que promover una estrategia para
recoger los residuos de aceites de casas y restaurantes a través del programa de
recoleccion de residuos solidos urbanos. Sin embargo, el principal obstaculo para el
desarrollo de la produccion masiva de biodiesel a partir de residuos de cocina es el
mercado ilegal del aceite usado.

Es necesario establecer una norma de salud para el aceite usado de cocina

gue claramente prohiba la comercializacion para el consumo humano y animal.
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Realizar una campafna gubernamental que explique los peligros para la salud el
consumo de aceite sobre-frito, a fin de que la poblacién entienda las consecuencias

de ingerirlo y los beneficios de convertirlo en biodiesel [34].

1.2.3 Reacciones para la produccion de biodiesel
La materia prima utilizada sera el aceite de desperdicio de una marisqueria

obtenido de un local especifico.

Esterificacion de los Acidos Grasos Libres con metanol, en presencia de los
catalizadores preparados, a 60°C, en agitacibn magnética, segun la siguiente
reaccion:

catalizador
RCOOH + CH3OH —» RCOOCHs3 + H20

Separacion del aceite y del catalizador solido por filtracion.
Reaccion de transesterificacion del aceite con metanol en presencia del

catalizador alcalino (NaOH, KOH...), segun la siguiente reaccion:

Triglicérido alcohol catalizador Biodiesel
Glicerol
CH>,O0CR; R,;COOCH; HT—OH
CH,OO0OCR, + CH3OH > R,COOCH; + H,C-OH
CH>,O0CR3 R;COOCH; H.C-OH
22
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1.2.4 Andlisis de la calidad del biodiesel
Con el fin de optimizar la calidad del biodiesel, cada proceso de producciéon es
evaluado segun sus propiedades fisicas y quimicas. Los andlisis se efectlian segun
la siguiente tabla:

Norma ASTM D6751
ASTM D 6751-Biodiesel Blend Stock Specification (B100)

Property ASTM Method | Limits Units
Flash Point D93 130.0 min. °C
Water and Sediment D2709 0.050 max % vol.
Kinematic Viscosity D445 1.9-6.0 mm2/sec.
400C

Sulfated Ash D874 0.020 max. % mass
Sulfur (S 15 Grade) D5453 0.0015 max. ppm
Sulfur (S 500 Grade) D5453 0.05 max. ppm
Copper Strip Corrosion | D130 No. 3 max.

Cetane D613 47 min.

Cloud Point D2500 Report Customer | °C
Carbon Residue D4530* 0.050 max. % mass
Acid Number D664 0.80 max. mg KOH/gm
Free Glycerin D6584 0.020 max. % mass
Total Glycerin D6584 0.240 max. % mass
Phosphorus Content D4951 0.001 max. % mass
Distillation D1160 360 max. °C
Temperature,

Atmospheric Equivalent

Temperature,

90% Recovered

Carbon Residue should be run on a 100% sample.
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1.3 Procesos cataliticos.

El término catalisis agrupa al conjunto de procedimientos y conocimientos que
permiten que la velocidad con la que transcurre una reaccion se incremente insitu.
Bajo tal condicion la catalisis es una rama de la cinética quimica que se ocupa del
estudio dinamico de las reacciones quimicas, tomando en cuenta el mecanismo
con que tienen lugar a nivel molecular. La reaccion quimica global se lleva a cabo a
través de etapas elementales, las cuales, en su conjunto, constituyen el mecanismo
de reaccion. La velocidad se define en términos de parametros que pueden ser
medidos durante la transformacion, asi podemos definirla, por ejemplo como la
variacion de la concentracién de uno de los reactivos que desaparece, o de uno de
los productos que aparece en el sistema, con respecto al tiempo. Algunas de las

definiciones que se han dado sobre un catalizador son las siguientes:
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Figura 2. Curva de la energia potencial a lo largo de la coordenada de la reaccion

para un proceso catalitico heterogéneo.

e Es una sustancia que sin estar permanentemente involucrada en la reaccion,
incrementa la velocidad con la que una transformacion quimica se aproxima al
equilibrio.

 Es una sustancia que quimicamente altera un mecanismo de reaccion asi como la
velocidad total de la misma, regenerandose en el Gltimo paso de la reaccion.

* Es una sustancia que aporta centros activos para acelerar e incluso modificar
mecanismos de reaccion en los cuales la secuencia de etapas elementales
conducen a secuencias ciclicas en lo que respecta a dichos centros, es decir que

Sé regeneran.

Una reaccion puede llevarse a cabo en una, dos o mas etapas denominadas
elementales, durante las cuales participan las moléculas de reactivos
intermediarios. En general, existira una etapa mas lenta que las otras y sera ésta la
gue determine la velocidad global de la transformacién. El efecto catalitico sobre
una reaccion implica reemplazar este paso por pasos alternos mas rapidos que se
llevan a cabo sélo en presencia del catalizador. Esto significa que la intervencion
del catalizador abre un camino nuevo a la reaccion, compuesto de reacciones
elementales con energia de activacion menor (Figura 1). En la practica este
aumento de velocidad en presencia del catalizador es aprovechado para obtener
velocidades de reaccion adecuadas, pero a temperaturas mucho mas bajas que las
utilizadas en el caso de la reaccion sin catalizador. Adicionalmente, lo que resulta
en ocasiones mucho mas valioso, es que por accion del catalizador se obtienen

productos que no pueden obtenerse de otra forma.
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1.3.1 Clasificacion.

De acuerdo con las condiciones en las que se llevan a cabo las reacciones,
es posible separar el fendmeno catalitico, de manera bastante general, en dos

dominios independientes:

a) Catalisis homogénea: Donde todas las especies cinéticamente activas,
incluido el catalizador, constituyen una misma fase, con una velocidad de
reaccion similar en todos los puntos. Se considera también dentro de esta
categoria el caso en que uno de los reactivos es un gas y que los otros, con el
catalizador, estan en una misma fase liquida en la que debido a la solubilidad
del gas, la transformacion se produce en el seno del liquido y no en la interfase
gas-liquido. En este tipo de catalisis, las velocidades son generalmente
elevadas, los venenos inofensivos y la posibilidad de estudio de mecanismos
de reaccion mas sencillo por ser mas facil el seguimiento de la cantidad de

especies intermedias activas.

b) Catélisis heterogénea: Donde el catalizador es insoluble en todos los
sistemas quimicos en los cuales provoca la transformacion y forma una fase
distinta, muy a menudo sdlida. Existen dos fases y una superficie de
contacto. La reaccion se lleva a cabo en esta superficie de contacto y el

fludo es wuna reserva de moléculas por transformar o que ya

reaccionaron.
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1.3.1.1 Catalisis Heterogénea

La catélisis es esencialmente un fenbmeno quimico y la capacidad de una
sustancia para actuar como catalizador en un sistema especifico depende de su
naturaleza quimica. En catdlisis heterogénea el fendmeno catalitico esta
relacionado muy particularmente con las propiedades quimicas de la superficie del
sélido que se ha elegido como catalizador, siendo por supuesto estas propiedades

superficiales un reflejo de la quimica del sélido.

Para que el fenbmeno catalitico ocurra, es necesaria una interaccion quimica
entre el catalizador y el sistema reactivos-productos. Esta interaccion no debe
modificar la naturaleza quimica de catalizador a excepcion de su superficie. Esto
significa que la interaccion entre el catalizador y el reactivo (o reactivos) se lleva a
cabo en la superficie del catalizador y no involucra el interior del sélido. Este
requerimiento nos lleva al concepto de adsorcion. La adsorcidon de moléculas de
una fase fluida (gas o liquido) en la superficie de un solido esta estrechamente
ligada a la catdlisis heterogénea. Es por esto importante hacer una somera
referencia a los dos tipos de adsorcidn conocidos y su relevancia en catalisis:

a) Adsorcion fisica: Que ocurre por fuerzas del tipo Van der Waals, entre un
atomo o una molécula y la superficie. En este caso no existe re-arreglo electrénico
en el sistema y sélo entran en juego fuerzas de atraccién electrostaticas o
atracciones dipolares. Este tipo de interaccion ocurre sin modificacion alguna de la
molécula y se le puede conocer también como fisisorcion. No tiene relevancia para
el fendbmeno de la catalisis y en el aspecto cinético sélo por efecto de masa, es

decir que aumenta la concentracién de moléculas en las cercanias de la superficie.
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b) Adsorcion quimica: Es el proceso en el cual la molécula se fija a la superficie a
través de la formacion de una unién quimica. De acuerdo con el trabajo de
Langmuir, las moléculas adsorbidas se retienen en la superficie por medio de
fuerzas de valecia del mismo tipo que las que se presentan entre los atomos que

conforman las moléculas.

Algunas de las caracteristicas de la quimisorcion son:
» Hay especificidad, solo algunos sitios superficiales adsorben ciertas moléculas.
» Hay una interaccién de los estados electronicos del adsorbato (gas o liquido) y del
adsorbente (s6lido), lo que se traduce en la formacion de un verdadero enlace
guimico.
« Como consecuencia de la interaccion quimica en la superficie (rompimiento y

formacion de enlace) se desprende una cierta cantidad de calor

1.3.2 Catalizadores

En catalizadores soportados, El metal activo se encuentra disperso en
otro material, incrementando asi la superficie de los metales activos. Muchas veces
soportes y metales interactian entre si. Como resultado de ello, con el apoyo del
catalizador suelen tener mejor rendimiento porque las particulas del catalizador
estan bien dispersas en toda la superficie del soporte lo que resulta en mas sitios
activos. En segundo lugar, los catalizadores seran mas estables con la ayuda de

soportes.

1.3.2.1 Método de preparacion de catalizadores por impregnacion.

En los ultimos afios, varios tipos de catalizadores, por ejemplo, metales
nobles soportados[2],[6] y [9] oOxidos metalicos o0 metales soportados
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[1],[2],[3].[7],[10],[11] y[12], mezclas de metales nobles y 6xidos metélicos [8] y [13]
se aplicaron para la oxidacion total de COV, Pt y Pd soportados en SiO2, Al203,
zeolitas (BEA;FAU) [2],[6]y[9] en general, muestra una alta actividad y selectividad
para la oxidacion total.

Los oxidos de metales de transicion son una alternativa a los catalizadores,
porque contienen metales nobles debido asu gran resistencia a los halégenos, bajo
costo y alta actividad catalitica y selectividad. [2[,[4],[6],[8]. Entre ellos, éxidos
metalicos, tales como los 6xidos de Cr, Cu, Co y Mn. Han atraido la atencion como
catalizadores en la oxidacion completa de compuestos organicos volatiles[3]y[8].
Las propiedades cataliticas de Oxidos metalicos soportados dependen en gran
medida del método de preparacion, el tipo de precursores de sal y soportes
utilizados, que son todos de importancia crucial para obtener altamente disperso y
especies de oxido de metal activo
[1],[3].[4],[5],[6],[14],[15],[16],[17],[18],[19], [20] ,[21],[22] y [23].Lla
seleccibn de un apoyo eficiente es de particular importancia para obtener

catalizadores con un buen rendimiento, ya que el estado y la estructura de apoyo
influyen fuertemente en el tipo de las especies de O0xido de metal formado y su
dispersion. El descubrimiento de tamices moleculares mesoporosos en 1992 abrid
una nueva area de investigacidon, sobre el uso de estos materiales como
catalizadores  heterogéneos, soportes de catalizadores, adsorbentes

y [19], [20] y [21] . Uno de los miembros mas populares de esta nueva familia de

materiales mesoporosos es SBA-15, que presenta un sistema de canales
hexagonal dispuestos en dos dimensiones, por lo general 5-9 nm de
didmetro [24] . El 4rea de superficie alta de estos materiales mesoporosos permite
altas cargas de la fase activa, mientras que sus grandes tamafios de poro hacen
gue la difusion de los reactivos mas facil, lo que permite una mayor disponibilidad
de los sitios cataliticamente activos [22] . Con el fin de obtener los catalizadores
soportados mas eficientes, varias técnicas se han aplicado para la modificaciéon de
los soportes Mesoporosos por metales de
transicion [17], [23], [25], [26] , [27],[28],[ 29] y [30] . Varios métodos de post-
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sintesis se pueden utilizar para la deposicion de las especies activas en la
superficie, tales como precipitacion, intercambio iGnico e
impregnacion [21] , [27],[28],[29] y [30].El método méas utilizado es la

impregnacion[27] y [30] . Se ha demostrado que los Oxidos metalicos formados,
preparados por el procedimiento de impregnacion, son preferentemente presente
como agrupaciones de tamafio nanométrico dentro de los mesoporos [27] . El
precursor utilizado para la modificacion de los materiales mesoporosos es muy

importante con respecto del tipo y la distribucion de las especies de 6xido de metal
obtenidos [21] y [26].

Capitulo i

2.0 Metodologia.
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En este capitulo se presenta la preparacion de los catalizadores iniciando
con la preparacion del soporte por una ruta alterna buscando la mayor area posible,
procediendo a la impregnacion de la carga metalica a diferente porcentaje en peso
del total del catalizador para su posterior impregnacion en los soportes sintetizados,
para finalmente mostrar el sistema de reaccién utilizado en las pruebas de actividad

de los catalizadores sintetizados en la elaboracion del biodiesel.

2.1 Preparacion de los catalizadores.

Para la preparacion de los catalizadores se emple6 el método de
impregnacion (se emplea este procedimiento por la gran facilidad de
reproducibilidad de catalizadores en condiciones equivalentes), involucrado primero
el acondicionamiento del soporte y segundo la deposicién de la fase activa en el

soporte.

2.2 Preparacion del soporte
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Para la preparaciéon de los catalizadores utilizados en esta investigacion se

utilizé SiO2 como soporte cuyas propiedades fisico-quimicas son:

e Nombre: Di6xido de silicio

e Formula: SiO2

e Peso molecular: 60,1luma

e Apariencia: Sélido blanquisco/transparente

e Punto de fusion: 1713 C

e Punto de ebullicion: 2230 C

e Densidad: 2,6x103 kg/m3

Donde la mezcla se calcino a 800 C en la mufla.

Figura 1. Donde se muestra la Mufla exterior y la mufla en su interior con el crisol

para realizar la calcinacion del catalizador.

2.3  Preparacion de los catalizadores mono-metalicos.
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Se prepararon catalizadores Mono metalicos de Cu. En la preparacion de los
catalizadores se empled el SiO2 previamente condicionada donde se utilizo la
siguiente sal:

Nitrato de cobre Cu( NOs)2 cuyas propiedades fisicoquimicas principales son:
e Nombre: Nitrato de cobre
e Formula: Cu( NO3)2 . 3H20
e Peso molecular: 241,60 g/mol
e Apariencia: Solido azul
e Punto de fusion: 114 C
e pH:3-4
¢ Densidad: 2.05 g/cm3

2.3.1 Técnica de impregnacion
e Se coloca la cantidad de soporte en un vaso de precipitado (5.0 gr).
e Se adiciona la sal precursora de Cu requerido.
e Se agita para homogenizar.
e Se evapora a 70 C durante 24 hrs.

e Se calcina en una mufla a 800 C durante 4 horas.

En la figura 2 se muestra el soporte de SiO2 y el Cu(NOs)2 para sintetizar el

catalizador para la produccion de biodiesel.

Figura 2. SiO2 como soporte y Cu(NO3)2 como precursor
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2.3.1.1 Calculos para la preparacion del catalizador

Se prepararon catalizadores al 10% y 20% de cobre soportados en SiO2 los

calculos son los siguientes:

Catalizador al 10%

5 gr SiO2 ------------ 100 % 187.554 g de Cu(NO3)2  ---------- 63.546 g de Cu
Cu X - 10 % X oo 0.5gde Cu
X =0.5 g de Cobre X=1.4757 g de Cu(NO3)2

Catalizador al 20%

5 gr SiOz2 ------------ 100 % 187.554 g de Cu(NO3)2  ---------- 63.546 g de Cu
Cu X - 20 % X oo 1.0gde Cu
X =1.0 g de Cobre X=2.951 g de Cu(NO3)2

Por el método de impregnacion se realizé lo siguiente:

1.- Pesar 5 gr de SiO2 mas la sal precursora con el peso correspondiente segun el
el porcentaje de esta mas agua hasta cubrir el catalizador

2.- Incrementar la temperatura lentamente a 80 C hasta evaporar totalmente el
agua.

3.- Secado del catalizador en una mufla para realizar el proceso de calcinacion y
activacion a una temperatura de 800 C durante 4 horas.

4.- se sintetizaron catalizadores segun tabla No. 2

Tabla 1. Sintesis de catalizadores
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Soporte % en Peso de Cu
SiO2 10
SiO2 20

La figura 3 muestra al catalizador después de la evaporacion teniendo una tonalidad
azul figura 32, en la figura 3b muestra al catalizador después de la calcinacion
durante 4 hr a 800 C.

Figura 32 Catalizador antes y después de entrar a la mufla.
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En esta imagen se observa el catalizador usado, que segun la literatura de algunos
articulos, este tipo de nanocatalizador heterogéneo muestran estabilidad quimica
sustancial y podria ser utilizado durante al menos ocho veces mas sin pérdida

importante de su actividad catalitica.

Imagen 4. Catalizador usado con posibilidad de reusarlo

2.4 Caracteristicas del sistema de reaccion.

Las pruebas para la fabricacion del biodiesel fueron llevadas a cabo

utilizando un reactor de vidrio sellado herméticamente.

Figura 5. Reactor para la fabricacion del biodiesel.
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2.4.1 Proceso de recoleccion de la materia prima.

Para este trabajo se investigacion se conto con el apoyo de una Marisqueria
del Municipio de San Hipdlito, Puebla, donde me proporcionaron el aceite de

desecho y de ahi se desarrollaron todas las pruebas.

Figura 4. Aceite de desperdicio de marisqueria

2.4.2 Operacion de filtrado.

El aceite usado contiene una gran cantidad de residuos sélidos del proceso
de freir los mdultiples productos alimenticios, por lo tanto es indispensable que exista
la operacion de filtracion para retener estas particulas de gran tamafo. Esto se
realizo con un simple embudo, coladera y un trapo de algodén, como se muestra en

la imagen siguiente.
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Figura 5. Filtracién de sélidos suspendidos en el aceite usado de cocina

2.4.3 Proceso de esterificacion.

Este proceso se llevo a cabo dentro del reactor herméticamente cerrado,

donde se incorporo:

Figura 6. Aceite usado y Metanol
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En la figura se muestra el color de la mezcla del aceite usado de cocina junto
con el alcohol metilico, al inicio del proceso de esterificacion.

Figura 7. Mezcla del aceite con el alcohol

Se realiz6 el proceso de esterificacion, donde se trabajo con las siguientes
condiciones: Se calent6 a una temperatura de 65 C con agitacion magnética
durante dos horas en un reactor hermético para evitar la salida del vapor de alcohol
metilico.

Figura 8. Proceso de esterificacion.
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2.4.4 Decantacion

Después que se llevd a cabo el proceso de esterificacion, se pasa el
producto a un embudo de separacion para que durante 24 hrs como se observa en

la foto.

Figura 9. Embudo de separacion

A continuacion separamos el alcohol metilico del aceite, donde el segundo

gueda en la parte de abajo. Esto se muestra en la figura siguiente.
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Figura 10. Separacion de alcohol y residuos

Proseguimos con la eliminacion del agua en el aceite esterificado. Para ello
calentamos la mezcla sobre la parrilla y el reactor abierto, en un tiempo aproximado
de 2 hrs hasta que se evapore toda el agua.

Figura 11. Aceite esterificado sin agua

2.4.5 Proceso de transesterificacion.

Dentro del reactor agregamos 100 ml de aceite esterificado mas metoxido
gue es una mezcla de 0.5 gr de NaOH diluido en 50 ml de metanol. Esta mezcla se
coloca sobre la parrilla de calentamiento con agitacion constante a una temperatura

de 65 C durante una hora. Como se muestra en la imagen siguiente.
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Figura 12. Trasesterificacion

2.4.6 Separacion.

Se pasa toda la emulsién a un embudo de separacién, en donde ahora, todo
el producto de la esterificacion se divide en el Biodiesel (que se encuentra en la
parte superior del embudo) y en metanol, hidréxido, glicerol, sal,etc. en la parte

inferior. Esto se muestra en la imagen siguiente.

Figura 13. Separacion de Biodiesel y residuos

2.4.7 Sistema de neutralizacion y lavado.

Se prepara una mezcla de 250 ml de agua a una temperatura de 80 C con 5
ml de acido acético. Se agita durante 20 min dentro del reactor. Figura siguiente.
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Figura 14. Sistema de lavado y neutralizado

2.4.8 Operacion unitaria de evaporacion.

En el recipiente se calienta a temperatura de evaporacion del agua durante

aproximadamente dos horas y finalmente obtenemos el biodiesel puro.

Figura 15. Biodiesel final
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Capitulo 1l

3.0 Caracterizacion fisicoquimica.

La evaluacion fisicoquimica abarca importantes areas incluyendo la
identidad, cristalinidad, la morfologia de las particulas, y la composicién de las
muestras. En éste capitulo se discuten las propiedades estructurales de las
muestras mediante FTIR, UVvis La sintesis de estos materiales para ser utilizados

en reacciones cataliticas para la fabricacion de biodiesel.
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3.1 Sintesis de materiales por el método de impregnacion.

El proceso de impregnacion se realiza en tres etapas: una etapa de impregnacion
en la cual se permite el contacto del soporte con la solucion impregnante por un
cierto periodo de tiempo, una etapa de secado del soporte para remover el liquido
gue permanece en el interior de los poros y una etapa de activacion del catalizador
por calcinacion, reduccién u otro tratamiento, dependiendo del tipo de catalizador
gue se va a producir. La técnica se puede clasificar como impregnacién seca o
hameda. En la impregnacion seca la solucién se absorbe dentro de los poros del
soporte por accion capilar. En la impregnacion humeda, el volumen de poro del
soporte se satura con solvente, antes de la impregnacion y el soluto se transfiere
hacia el interior de los poros solamente por difusién. En la adicién de las sales
cataliticas se puede agregar otro soluto a la solucion impregnante, el método se

conoce como coimpregnacion o impregnacion simultanea

3.2 Caracterizacion de los materiales.

Existen diversos métodos para determinar la caracterizacion de los materiales
sintetizados aqui se describen algunos métodos utilizados frecuentemente. El
estudio del tamafio, forma, estructura y propiedades Opticas de los materiales
sintetizados que se utilizan como soportes de las particulas metalicas obtenidas, se
utiliza Difraccion de Rayos-X (XRD), Espectroscopia de Fotoelectrones de Rayos-X
(XPS) y Espectroscopia UV-Vis, Propiedades texturales (BET).

Sin embargo sola mente se describen las técnicas utilizada en esta tesis.

3.2.1 Espectroscopia ultravioleta-Visible (UV-Vis).

Las propiedades mas inmediatamente observables en las dispersiones coloidales

de nano particulas metédlicas y semiconductoras son las épticas (colores) que
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tienen un gran valor tecnolégico. Estas propiedades son frecuentemente elucidadas
a través de la espectroscopia de absorcion optica en la region UV-VIS [41-42], la
cual es una técnica donde se realiza la medicion e interpretacion del cambio en la
radiacion electromagnética absorbida o emitida por las particulas.

El efecto fisico de la absorcion de la luz por las nanoparticulas metélicas es la
oscilacion coherente de los electrones de la banda de conduccién en respuesta a la
interaccion con el campo electromagnético. Esta es conocida como resonancia de
plasmones de superficie RPS (surface plasmon resonance) y es de hecho un
efecto de tamafio, porque esta ausente tanto en los atomos individuales como en
los materiales en bulto. La presencia de esta banda en la region visible del espectro
es responsable de los atractivos colores de las soluciones coloidales de algunas
particulas metalicas.

Asi, para estas nanoparticulas metalicas o semiconductoras, la espectroscopia UV-
Vis es una herramienta indispensable para iniciar su caracterizacion.

La espectroscopia de ultravioleta-visible nos permitirA determinar los
espectros de absorcién aplicando la metodologia de Kubelka-Munk para muestras
sélidas con el fin de calcular los valores de energia de banda prohibida (Eg) de
materiales puros o modificados. Esta energia determinara la region del espectro
electromagnético en donde es activado el foto-catalizador para llevar a cabo las
reacciones de Oxido-reduccion. La técnica también se utilizara para monitorear las
bandas caracteristicas de los contaminantes que se absorban en esta region y
observar la evolucion de estas conforme pasa el tiempo al ser sometidas a una
fuente de radiacion. Adicionalmente esta técnica nos proporciona una herramienta
para seguir la evolucion del crecimiento de particulas metalicas sintetizadas por
técnicas como puede ser coloidal (al monitorear el plasmon superficial de las
mismas), para su posterior impregnacion en los soportes tradicionales o modificas.

El equipo que se utilizar4 para estas mediciones es un Espectrofotometro
UV-Vis modelo Lambda 35 de Perkin EImer™ con soporte para materiales liquidos,

coloides, peliculas semitransparentes.
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3.2.2 Espectroscopia de infrarrojo por trasformada de
Fourier (FT-IR).
La técnica de infrarrojo puede aplicarse a los compuestos obtenidos por los
meétodos de sintesis propuestos, para identificar los grupos funcionales presentes
en las muestras obtenidas asi como en el analisis de las muestras que han sido
sometidas a tratamientos térmicos. Lo anterior se logra al identificar la ubicacion de
las bandas de absorciéon de los grupos funcionales correspondientes en los
espectros obtenidos. Esta informacion también permite comprobar la eliminacion
completa de los solventes utilizados en la sintesis. También permite determinar si
los compuestos a degradar han quedado de alguna forma absorbidos en el nano-
material evaluado. El equipo que se utilizara para andlisis este analisis es el
Espectrofotometro de Infrarrojo con Transformada de Fourier, Vertex 70 equipado

con un aditamento de ATR.

47

Elaboracién de biodiesdl catalizado en SiO, con alto contenido de Cobre



Maestria en Enargias Renovables “Area Biomasa” CIMAV

Capitulo IV

4.0 Resultados

El biodiesel es un combustible alternativo compuesto principalmente de
esteres de acidos grasos de alquilo mono-derivados de aceites vegetales o grasas
animales, que pueden ser quemados en un encendido por compresion. El biodiesel
tiene muchas ventajas técnicas importantes en comparacion con el diesel de

petréleo incluyendo lubricidad superior, inherente, baja toxicidad, alto punto de
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inflamacion, muy bajo o insignificante contenido de azufre y las emisiones de gases

de escape de las especies mas regulados.

4.1 Evaluacion Catalitica

Con el fin de fabricar un biodiesel de calidad se realizaron las pruebas
fisicoquimicas, estas se llevaron a cabo después de la reaccion de esterificacion y
transesterificacion en presencia de un catalizador de 20%Cu/SiOz, los resultados se

muestran en la tabla 2.

Tabla 2. Resultados de los andlisis fisico-quimicos del biodiesel

Aceite residual Biodiesel
Densidad 0.93 gr/cm3 0.88 gr/cm3
pH 6.83 6.97
Punto de inflamabilidad

4.1.1 Espectroscopia FTIR en la produccién de biodiesel

El espectro de FTIR del aceite residual se muestra en la figura 16 se observan los

picos caracteristicos del aceite de cocina usado.

Aceite de cocina usado
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Figura 16. Espectro FTIR del biodiesel después de ser lavado y secado

Espectros FT-IR de la OMA y su biodiesel se representan en la fig. 9 (BB) se
muestra dos pequefios picos a 3474,28 cm 'y 1635 cm ! correspondientes al
estiramiento y flexiébn de vibracion de enlaces O-H de la molécula de agua en la
muestra. Los picos centrados a 2921 cm 'y 2852 cmlse atribuyen a las
vibraciones de estiramiento simétrico y antisimétrico respectivamente, de alcoholes
alifaticos C-H en CH 2y el terminal CH 3 grupos. El fuerte pico sencillo aparecio en
1743 cm "1 se atribuye a la C—O vibracién de estiramiento de los grupos carbonilo
de los triglicéridos. Los picos en el 1400-1200 cm™regién se atribuyen
principalmente a las vibraciones de flexion de CH 2y CH 3 grupos alifaticos como
HCH simétrica flexion en 1377 cm 1y CH 2 tijera a 1462 cm 1. Los picos en el
1125-1095 cm ! regiéon se atribuyen a la vibraciéon de estiramiento de los grupos
éster C-O y CH 2 wag. El pico a 721 cm * se

debe a la superposicion de la (CH 2) n vibracion oscilante (de la Mata et al.,
2012 y Shalaby y ElI-Gendy, 2012).
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Por otro lado, ésteres presentes dos fuertes picos caracteristicos a ~ 1742 cm 1,
gue se atribuye a la vibracion de estiramiento del grupo carbonilo (C=0), y el pico
a alrededor de 1300-1000 cm -‘correspondiente a la de las vibraciones de
estiramiento de C-O (axial antisimétrico de estiramiento y de estiramiento axial
asimétrica) ( Guillen y Cabo, 1997 y Tarig et al., 2011). Las vibraciones de
estiramiento del CH 3, CH 2, CH y grupos aparecieron en 2980-2950, 2950-2850 y
3050-3000 cm 1, mientras que las vibraciones de flexion de estos grupos

aparecieron en 1375-50, 1150-50 y 722 cm - !respectivamente ( Safar et al.
1994 y Tarig et al., 2011).

Absorbancia u.a.

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Longitud de onda (cm™)

Figura17. Espectro FTIR del biodiesel despuésde ser lavado y secado
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Figura 18. Espectro FTIR del proceso de esterificacion.

La actividad catalitica utilizando catalizador de 20%Cu/SiO2 esto podria ser debido
a la presencia de la fuerza 6ptima de los sitios acidos y basicos activos presentes
en el catalizador para formar especies altamente reactivas para la reaccion de
transesterificacion. Por otra parte, sin la formacion de jabdn se encontro durante el
transcurso de la reaccion como la esterificacion simultanea de acidos grasos libres
y la transesterificacion de los triglicéridos se llevaron a cabo con éxito. En general,
la base mas fuerte no es necesariamente el mejor catalizador para la reaccion de
biodiesel, y un catalizador sélido que posee fuertes sitios basicos puede sostener
las moléculas producto de desorcion después de la reaccion. Por otro lado, un
catalizador sdélido con sitios basicos débiles no puede adsorber las moléculas de
reactivo para iniciar la reacciéon. Por lo tanto, se requiere la fuerza éptima de los

sitios basicos activos para la reaccion de transesterificacion.

La alta actividad catalitica del catalizador 20%Cu/SiO2 puede atribuirse a una
mejora adicional en el nimero de sitios cataliticamente activos sobre la superficie
del catalizador que aumenta la produccion de biodiesel a partir de aceite de

desechos de cocina.
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4.2. Reutilizacion del catalizador

Una de las caracteristicas importantes que determinar su viabilidad comercial es la
reutilizacion del catalizador. En este caso el catalizador 20%Cu/SiO2 fue probado
en la reaccion de transesterificacion para la produccion de biodiesel, es decir, a
una temperatura de reaccion de 60 ° C, tiempo de reaccion de 1 h , la relacion
molar de aceite-metanol fue de 2:1.

Durante 10 veces se repitid el proceso de transesterificacion utilizando el mismo
catalizador. En la figura 19 se muestra la eficiencia del catalizador al pasar del
90% al 70% de eficiencia , encontrando que este catalizador puede ser reutilizado

varias veces

100 -
904
80 .-
70
60+
50
40

30

% Rendimiento de Biodiesel

20 1

10

0 . . . . . . . : . :
0 2 4 6 8 10

No. de corridas del catalizador

Figura 19. Porcentaje de eficiencia, en la utilizacién de catalizador 20%Cu/SiO>
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Conclusion

Conclusion.
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El aceite residual de cocina se considera como una materia prima
prometedora en el que el costo de produccién de biodiesel podria reducirse
eficazmente a 60-70% mediante el uso de esta materia prima de bajo costo.

Con la produccion de biodiesel se resolvera problemas asociados con la

eliminacién del aceite de cocina residual.

Debido a una mejor separacion del catalizador de los productos finales, los
catalizadores heterogéneos pueden ser reciclados y utilizados varias veces,

ofreciendo asi un camino mas econdmico para la produccién de biodiesel.

Con esta formulacion se formé una buena mezcla éptima en los sitios
basicos de las especies altamente activas para la reaccion de transesterificacion,
generando un aumento en la produccion de biodiesel a partir de aceite usado de

cocina.
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