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Resumen

Este trabajo consiste en la optimizacion del proceso de obtencion de biodiesel a partir de aceite crudo
de palma africana mediante transesterificacion basica con etanol. Se utilizé un disefio factorial 32.
Los factores de entrada fueron la relacion etanol/aceite y la concentracion de catalizador, mientras
que el factor de salida fue el rendimiento de biodiesel. A partir del disefio experimental se realizo un
analisis de varianza y un analisis de superficie de respuesta. La concentracion de catalizador tiene
efectos principales sobre el rendimiento de biodiesel, mientras que la relacion etanol/aceite no tiene
efecto principal; existe interaccion entre estas variables. Las mejores condiciones son 0.59 % de
catalizador y una relacion molar etanol/aceite de 6.0.

Palabras Clave: Biodiesel, transesterificacion, aceite crudo de palma africana, etanol.

Abstract

This work consists in optimization of the process of obtaining biodiesel from crude palm oil through
basic transesterification with ethanol. A factorial design 32 have been used. Inputs Factors were the
ethanol/oil ratio and the concentration of catalyst, while the output factor was biodiesel yield. An
analysis of variance and a response surface methodology were accomplished as from the experimental
design. The concentration of catalyst has principal effects on yield of biodiesel, while than the ethanol/
oil ratio does not have principal effect; interaction among these variables exists. The best conditions
are 0.59 % of catalyst and 6.0 ethanol/oil molar ratio.

Keywords: Biodiesel, transesterification, crude palm oil, ethanol.
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1. INTRODUCCION

El biodiesel es definido por la ASTM (American Society
for Testing and Materials) como un combustible
conformado por monoalquilésteres de acidos grasos de
cadena larga derivado de aceites vegetales o grasas
animales [1]. En los ultimos treinta afos este
biocombustible ha tenido un auge en su utilizacion sobre
el diesel fosil tradicional debido a los problemas de
encarecimiento y contaminacion que genera este tiltimo.

El método mas extendido para producir
monoalquilésteres a partir de las grasas y aceites de
origen natural, es la reaccion de transesterificacion, la
cual consiste en hacer reaccionar los triglicéridos de
las grasas y aceites naturales con un alcohol, y producir
¢ésteres lineales de bajo peso molecular; estos nuevos
ésteres presentan propiedades fisicas muy similares al
combustible diesel fosil. A nivel industrial el alcohol
mas utilizado para la transesterificacion de los
triglicéridos es el metanol, pero puede darse tambien
con otros alcoholes lineales (etanol, propanol, butanol,
etc.) y obtener resultados similares. Un subproducto
de la reaccion de transesterificacion es el glicerol, un
alcohol ramificado de gran utilizacion a nivel industrial.

La reaccion de transesterificacion debe ser catalizada
para disminuir el tiempo de reacciéon y para esto se
pueden usar un variado numero de compuestos como
bases (KOH, NaOH), acidos (HCI, H2SO4), y muy
recientemente, enzimas naturales (Lipasas) [2]. Los
catalizadores mas utilizados a nivel industrial son las
bases, ya que ofrecen cortos tiempos de reaccion con
rendimientos aceptables y tecnologia econdomica.

CH-OOR! Rcoor'  CH-CH
| OH |
CH-0OR® + 3R%"0H _—* R'COOR® + CH-OH
| |
CH-OOR? RYCOOR?®  CH-OH

Figura 1. Representacion general de la reaccion de
transesterificacion entre una molécula de triglicérido y
tres moléculas de alcohol.

La transesterificacion es una reaccion reversible y para
dirigirla hacia los productos se agrega alcohol en exceso
[7]. El exceso de alcohol que ha de adicionarse, asi
como la concentracion del catalizador a utilizar, y la
temperatura y tiempo de reaccion, son condiciones que
hay que establecer experimentalmente para cada tipo
de aceite (triglicérido) a utilizar. La Fig. 1 muestra la
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reaccion general entre un triglicérido y un alcohol para
producir biodiesel.

El aceite crudo de palma africana es el aceite de mayor
producciéon en Colombia (quinto productor a nivel
mundial), lo que lo convierte en una materia prima
promisoria para la produccion de biodiesel a nivel
nacional. Al igual que otros aceites y grasas pertenece
a los compuestos organicos denominados ésteres, que
son el producto de la reaccion de un alcohol con acidos
organicos. El alcohol que participa en la formacion de
cada molécula de triglicérido es el glicerol, y los acidos
organicos son los acidos grasos. Asociado a la fase
compuesta por los triglicéridos, se encuentra una serie
de sustancias que influyen en las caracteristicas del
aceite crudo de palma; entre estas sustancias tenemos
las siguientes: carotenos, tocoferoles y tocotrienoles,
fosfatidos, acidos grasos libres, agua.

Los carotenos, que se hayan en concentraciones de 500
y 700 ppm en aceite crudo de palma africana, son
sustancias de gran importancia para la estabilidad del
aceite de palma africana ya que lo previenen de la
oxidacion causada por el oxigeno del aire y acelerada
por las altas temperaturas y los rayos UV de la luz
solar. Al igual que los carotenoides, los tocoferoles y
tocotrienoles, que pueden alcanzar en el aceite crudo
de palma las 1000 ppm, le confieren a este una gran
estabilidad contra la oxidacion [6]; estos, aunque son
glicéridos, se diferencian de triglicéridos por contener
fosforos en sus moléculas. Por su parte los fosfatidos,
que junto con fragmentos de proteinas y almidones
reciben el nombre genérico de gomas, son sustancias
indeseables en los aceites, ya que merman su calidad y
acortan la vida util de ellos.

Diluidos en el aceite se encuentran casi siempre cierta
cantidad de acidos grasos libres (sin esterificar),
producto de la hidrolisis causada por enzimas naturales
que provienen de los frutos de la palma o de bacterias
del ambiente. En el aceite de palma africana el acido
graso que se encuentra en mayor proporcion es el acido
palmitico, y junto con los demas acidos grasos libres
son los responsables de los niveles de acidez del aceite.
Presente en pequenas gotas que estan ligadas a otras
sustancias, el aceite crudo de palma contiene cierta
cantidad de agua que puede ser generadora de la
hidroélisis de los triglicéridos si se exceden niveles
criticos. Esta agua o humedad proviene en parte de los
mismos frutos de la palma, o puede provenir del agua
afiadida en las diferentes etapas del proceso de obtencion
del aceite.
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El objetivo de este proyecto de investigacion es obtener
biodiesel a partir de aceite crudo de palma africana
por transesterificacion, determinando
experimentalmente las concentraciones de alcohol
(etanol) y catalizador (KOH) que maximizan el
rendimiento de la reaccion de obtencion de biodiesel.

2. PARTE EXPERIMENTAL

El aceite crudo de palma africana utilizado en el
proyecto se obtuvo de las empresas Oleoflores S.A. y
a C.I. Alamosa, ubicadas en el departamento del Cesar.
El etanol absoluto para analisis Merck® (99.9% de
pureza) y el hidréxido de potasio grado analitico
Merck® (85% de pureza) utilizados para la
transesterificacion fueron adquiridos mediante la
empresa Distrumedica S.A. (Barraquilla, Colombia).

Se realizaron diferentes pruebas al aceite crudo de
palma africana, todas ellas basadas en los métodos
descritos por el Instituto Colombiano de Normas
Técnicas y Certificacion (ICONTEC). Las pruebas
realizadas fueron las siguientes: Acidez como acido
palmitico (NTC 218), Humedad (NTC 287), Indice de
saponificacion (NTC 335) y Densidad (NTC 336).

Para la preparacion del catalizador, se agregd un
volumen especifico de etanol en un beaker, y a esta se
le adiciono una cantidad previamente pesada de KOH,
la cual se disolvidé completamente con la ayuda de un
agitador magnético. Esta solucion se conservo tapada
para impedir que reaccionara con el diéxido de carbono
y la humedad el medio.

Figura 2. Montaje experimental para realizar la reaccion

de transesterificacion: a. balén de tres bocas, b. manta de

calentamiento con agitacion magnética, c. termometro de
mercurio, d. condensador de reflujo, e. refrigerante.

La reaccion de transesterificacion se llevo a cabo en
un balén de fondo redondo de tres bocas, y con
capacidad total para 500 ml (Fig. 2). En una de sus
bocas se instald un termémetro de mercurio para medir
la temperatura de reaccion, mientras que en la segunda
se conectd un condensador de reflujo. La tercera boca
del baldn se utilizo para adicionar los reactivos. Todo
el sistema estaba montado sobre una manta de
calentamiento con agitacion magnética. Una vez pesada
la cantidad necesaria de los diferentes reactivos se
adicionaban al reactor y se llevaba a una temperatura
de 79 + 2 °C por un tiempo de 2 horas.

Trascurrido el tiempo de reaccion, se llevo el producto
a un embudo de decantacion en donde transcurridas
veinticuatro horas se forma una capa superior de
glicerina y una inferior de etielesteres. La capa inferior
fue retirada y llevada a un segundo embudo de
decantacion en donde se le adicion6 agua con un
pulverizador par retirar residuos de etanol, catalizador
y glicerina. El secado final del biodiesel obtenido se
llevo a cabo en un matraz sumergido en un bafio de
Maria y conectado a una bomba de vacio.

La determinacion del rendimiento de biodiesel (Rb) se
realizd mediante la Ec. (1), en donde los gramos de
biodiesel puro son los gramos de biodiesel obtenidos
al final del proceso (reaccion, separacion, lavado y
secado), y los gramos de aceite crudo de palma son los
gramos de aceite adicionados al reactor al inicio de la
reaccion.

Rb — gr biodiesel puro

- x 100 % (D)
gr aceite de palma

3. RESULTADOS Y DISCUCION

3.1 Propiedades del Aceite Crudo de Palma
Africana

Los resultados de las pruebas realizadas al aceite crudo
de palma africana se resumen en la Tabla 1. Los valores
registrados fueron comparados con los requisitos para
el aceite de palma africana segiin la Norma Técnica
Colombiana para aceite crudo natural de palma africana

[3].
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En el procedimiento fue necesario evaluar la acidez o
porcentaje de acidos grasos libres ya que estos
interferian en la reaccion de transesterificacion
consumiendo el catalizador afiadido a la reaccion. Al
calcular la cantidad de estos acidos grasos libres se
determin6 un exceso de KOH que se adicionaba a la
reaccion para neutralizarlos. Segun Choo [5], este debe
ser el procedimiento a seguir cuando se trabaja con
aceites de hasta un 5% de acidos grasos libres.

La presencia de agua en la reaccion de
transesterificacion basica promueve la formacion de
jabones entre los acidos grasos libres del aceite y el
catalizador basico agregado. Van Gerpen et al [1]
sostienen que valores por encima del 1% de humedad
incrementa la formacion de jabon impidiendo una
completa reaccion de transesterificacion. Teniendo en
cuenta lo anterior, para una humedad de 0.251% y
despreciando la que hayan podido adquirir el etanol y
el KOH, ya que se tuvo gran cuidado para que esto no
ocurriera en la preparacion del catalizador, se esta en
un rango aceptable para el proceso utilizado.

El indice de saponificacion se encuentran dentro de los
limites que requiere la norma, mientras que el valor de
la densidad esta por encima del parametro (0.876-0.868
g/cm3), sin embargo esto no fue impedimento para
desarrollar los posteriores estudios.

Tabla 1. Resultados analisis realizados al aceite crudo de
palma africana y comparacion con la Norma Técnica

Colombiana 431.

Parametro Unidad  Resultado NTC 431
Acidez como % 2372 <5
acido palmitico
Humedad % 0.251 <0.5
Indice de - 199.289 195-205
saponificacion
Densidad a 25 °C g/em’ 0.913 0.876-0.868

3.2 Analisis de Varianza Factorial

Para la determinacion de la concentracion da
catalizador (CC), y la relacion molar etanol/aceite
(REA) que maximizan el rendimiento de biodiesel en
la reaccion de transesterificacion se realizo un disefio
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experimental de tipo factorial con dos factores y tres
niveles. Los factores de entrada fueron la CC y la REA,
mientras que la variable de salida fue rendimiento de
biodiesel; cada tratamiento se realizo por triplicado.
La Tabla 2 muestra los resultados de las corridas del
disefio experimental.

Tabla 2. Resultados de rendimiento promedio de
biodiesel para cada tratamiento.

Tratamiento REA CcC Rb.promedio (S4)
mol/mol % %
1 5.0 0.50 56.80 (5.21)
2 5.5 0.50 64.31 (5.28)
3 6.0 0.50 74.64 (3.34)
4 5.0 0.75 68.32 (3.28)
5 5.5 0.75 72.06 (5.72)
6 6.0 0.75 74.12 (7.37)
7 5.0 1.00 73.57 (8.65)
8 5.5 1.00 55.69 (8.91)
9 6.0 1.00 58.88 (9.28)

S4= desviacion estandar

En la Tabla 2 se puede observar como los tratamientos
que dan mayores rendimientos de biodiesel (3 y 7) son
los que contienen el nivel de REA de 6, el cual es el
mas alto nivel utilizado para este factor; este resultado
concuerda con el descrito por Meher, et al, para quienes
la maxima conversion de aceites a biodiesel se obtiene
con este nivel [7]. Ademas, ratifica el caracter de
reaccion de equilibro de la transesterificacion, ya que
al agregar mas alcohol la reaccion se dirige hacia los
productos.

Los resultados de la Tabla 2 muestran también como
los valores mas bajos de rendimiento de biodiesel se
obtuvieron a partir del mayor nivel concentracion de
catalizador (1.00%). Esto se debe a que al agregar mas
KOH, se favorece la reaccion de saponificacion en lugar
de la transesterificacion, lo que ademas crea pedidas
en las etapas de separacion y lavado del biodiesel
obtenido [8].

En general, los valores de rendimiento de biodiesel para
cada tratamiento son bajos en comparacion con otros
estudios en donde se utilizan aceites refinados (con muy
pequeiios niveles de acidez y humedad) en lugar de
aceites crudos [9]. Esto se puede explicar a la presencia
de las demas sustancias que estan presentes en el aceite
como los carotenos, tocoferoles, tocotrienoles, y gomas,
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que no reaccionan con el alcohol y son retirados en
parte en las siguientes etapa de decantacion, lavado y
secado del biodiesel; pero especialmente a los acidos
grasos libres y al agua, que consumen parte del
catalizador y forman jabones, lo que disminuye el
rendimiento de la reaccion.

A partir de los resultados de rendimiento de cada
tratamiento se realiz6 un analisis de varianza (ANOVA)
para disefios factoriales 32. Esto se realizo con el fin
de evaluar la variacion en la respuesta producida por
los cambios en los niveles de los factores o efectos
principales, y evaluar la diferencia en la respuesta entre
los niveles de un factor con respecto al otro, es decir si
existe interaccion entre los factores [4]. En la Tabla 3
se resume el analisis de varianza factorial realizado.

Tabla 3. ANOVA factorial para el rendimiento de

biodiesel.

Fue_nte_ de Suma de G{"ados de Cuadr:ado F
variacion  Cuadrados libertad Medio 0
REA 122.216 2 61.108 1.36
CC 368.107 2 184.053 4.10
Interaccion 956.829 4 239.207 5.33
Error 808.561 18 44.9201

Total 2255.71 26

A partir de los resultados de la Tabla 3, y para un nivel
de significacion a de 0.05 tenemos que:

Para el factor REA se encuentra que el cambio
en los niveles escogidos para este factor, no tiene efecto
sobre los cambios en variable de respuesta, por lo que
no tiene efecto principal.

El factor CC, tiene efecto principal sobre el
rendimiento de biodiesel, ya que los cambios en los
niveles de este factor origina cambios en la variable de
respuesta.

Existe interaccion entre los factores de entrada,
lo que indica que la diferencia en la respuesta entre los
niveles de un factor no es la misma en todos los niveles
del otro factor.

Las Figuras 3 y 4 representan las graficas de interaccion
de las variables de entrada contra el rendimiento de
biodiesel. En ellas vemos como las lineas de REA (Fig.

3) y de CC (Fig. 4) constante no son perpendiculares,
y en algin punto se cortan entre si; esto confirma lo
establecido sobre los efectos principales de los factores
de entrada.

75 F PR - 1 REA

7LE

63F

Rendimiento de Biodiesel
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Figura 3. Grafica de interaccion para relacion etanol/
aceite.
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Figura 4. Grafica de interaccion para concentracion de
catalizador.

3.3 Analisis de Superficie de Respuesta

A partir de los resultados de rendimiento de biodiesel
se desarroll6 un andlisis de superficie de respuesta con
arreglo factorial 32, el cual permitié desarrollar un
modelo estadistico no lineal que describiera el
rendimiento de biodiesel en la reaccion de
transesterificacion a partir de la relacion etanol/aceite
y la concentracion de catalizador. La Ec. 2 representa
el modelo estadistico que describe el rendimiento de
biodiesel (intervalo de confianza del 95%)).

Rb=93.4184 —78.9006 x REA+487.89x CC+11.2378 x REA?
—137.262x CC? - 52.9667 x REAx CC (r? =61.9771) )

A partir del modelo estadistico se determind los valores
de REA y de CC que maximizan el rendimiento de
biodiesel, el cual es equivalente al punto mas alto en la
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grafica de superficie de respuesta (Fig. 5). Este punto
optimo fue estimado por el método de maxima pendiente
en ascenso, el cual es un procedimiento para recorrer
secuencialmente en la direccion del maximo incremento
en la respuesta [4]. Mediante el método anteriormente
citado se encontrd que para valores de relacion etanol/
aceite de 6.0 mol/mol y concentracion de catalizador
de 0.59 %, se obtiene un valor maximo de 77.21 % de
rendimiento de biodiesel.

Rendimiento de Biodiesel (%)

Figura S. Superficie de respuesta estimada para
rendimiento de biodiesel.

4. CONCLUCIONES

El rendimiento de biodiesel en la reaccion de
transesterificacion se ve afectado por la variacion de
los niveles de del factor CC, situacion que no se presenta
con la variacion del factor REA. Al existir interaccion
entre los factores, no todas las combinaciones de los
tratamientos presentan el mismo efecto en el
rendimiento de biodiesel. Seglin el modelo estadistico
un maximo rendimiento de biodiesel (77.21%) se
obtendra utilizando una concentracion de catalizador
de 0.59% y una relacion etanol/aceite de 6.0 mol/mol.

El aceite de palma africana utilizado en el proyecto
presentd una acidez de 2.372% y una humedad de
0.251%, valores que aunque son manejables en la
reaccion de transesterificacion, disminuyen el
rendimiento de biodiesel.

Se recomienda realizar una investigacion en donde se
analice la composicion quimica del aceite crudo de
palma y el biodiesel obtenido, con la ayuda de métodos
instrumentales (Cromatografia, espectroscopia, etc.),
para asi poder obtener resultados en términos de
conversion o pureza, y poder comparar con otras
investigaciones.
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Igualmente se recomienda investigar mas a fondo la
influencia de factores como porcentaje de acidez y
contenido de humedad sobre el rendimiento y pureza
del biodiesel obtenido mediante transesterificacion
basica con etanol; tambien es recomendable estudiar
otros métodos de separacion de las fases biodiesel-
glicerina (centrifugacion, etc.), lavado y secado del
biodiesel obtenido, que garanticen un proceso con el
minimo de pérdidas.
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