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Resumen

Debido al avanzado incremento demografico en el mundo, la contaminacion y el aumento gradual del precio del petroleo por el agotamiento de las reservas
naturales, provoca pensar y actuar de manera inmediata ante una solucion para reemplazar dicho combustible en opciones rentables, productives y
amigables con el planeta; comolo es el biodiesel a partir de grasas animales y vegetales por medio de la transesterificacion . También se prueban dichas
materias primas en la epoxidacion de la cual se obtienen productos como: elementos intermediarios para la produccién de poliuretanos, lubricantes,
cosmeéticos o bien como estabilizadores de PVC. Este articulo presenta una revision bibliogréafica ante similares estudios y de mostracion a escala de
laboratorio, donde se comprobd que elaceite de coco cumplié con lamayoria de los parametros de lanormaNTE INEN 24:1973a excepciéndel porcentgje
de acidez y humedad, haciéndolo dptimo paraprocesos de transesterificaciony epoxidacion respectivamente, cumpliendo también conla mayoria de los
pardmetros de lanorma NTE INEN 2482:2009 a excepcion del indice de yodo, siendo éste apto para el uso de energia altemativa. En cuanto a la epoxidacion
los valores variaron considerablemente categorizandolo en el grado 5 de viscosidad 1SO para lubricante.
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Abstract

Due to the advanced demographic increase in the world, pollution and the gradual increase in the price of oil due to the depletion of natural reserves, it
causes us to think and act immediately in the face of a solution to replace said fuel with profitable, productive and eco-friendly options. planet; as is
biodiesel from animal and vegetable fats through transesterification. Said raw materials arealso tested in the epoxidation fromwhich products are obtained
such as: intermediate elements for the production of polyurethanes, lubricants, cosmetics or as PVC stabilizers. This article presents a bibliographical
review of similar studies and demonstration ona laboratory scale, where it was verified that coconut oil complied with most ofthe parameters of the NTE
INEN 24:1973 standard, except for the percentage of acidity and moisture, making it optimal. for transesterification and epoxidation processes respectively,
also complying with most ofthe parameters of the NTE INEN 2482:2009 standard, with the exception of the iodine value, which is suitable for the use of

alternative energy. Regarding epoxidation, the values varied considerably, categorizing it in 1SO viscosity grade 5 for lubricant.

Keywords: demographic, transesterification, epoxidation, PVC

1. Introduccion

El crecimiento poblacional mundial causa como efecto
adverso la obligacion de aumentar la demanda de energia,
la cual, es producida mayormente porfuentes tradicionales
no renovables como: metano, carbény petroleo, aportando
el incremento de emisiones de COx en donde este gasque es
provocado por el hombre producto de la explotacion de
estos combustibles fosiles, genera el incremento efecto
invernadero causante de varias consecuencias como la
alteracion del clima [1].

Debido a estas consecuencias inaceptablesy a la rapida
industrializacién que acarrea la explotacién, lleva consigo
el agotamiento de las reservas naturales del planeta y
contaminacién delmismo. Por lo que, la exigencia ante todo
esto lleva directamente a buscar alternativas factibles y
aceptables que sean favorables como es la obtencién de
biodiesel a partir de aceites vegetales, grasas animales,
aceites residuales, lodos de plantasde tratamiento de aguas
residuales, entre otras fuentes [2].

Para la obtencidn del biodiesel, se utilizd el método més
convencional que es la transesterificacion para reducir la

viscosidad de la grasa o aceite, la cual consistié en que los
triglicéridos contenidos en los aceites y las grasas se
combinen con un alcohol de bajo peso molecular (metanol)
para producir una mezcla de ésteres grasos y glicerina en
presencia de un catalizador (hidréxido de sodio) [3].

Otro de los métodosempleadospara darun valor agregado
a los aceites y grasas es la epoxidacién, en el cual se
funcionalizan los aceites vegetales o sus correspondientes
ésteres metilicos a través de la incorporacion de un 4tomo
de oxigeno en la instauracion de la cadena del &cido graso.
Los obtenidos a partir de éster metilico de acido graso
FAME (Fatty Acid Methyl Ester) epoxidados han
demostrado tener mejores propiedades para su aplicacién
industrial. Este método permite obteneruna amplia gamade
compuestos, ya que funcionan como intermediarios para la
produccion de poliuretanos, lubricantes, cosméticos o bien
como estabilizadores de PVC [4].

En el presente trabajo, se utiliz6 aceite de coco rico en
4cidos grasos saturadosde longitud de cadena media. Dada
su baja instauracion, es una grasa muy estable
quimicamente -0.1% de su peso total- [5]; contiene 6% de
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acido oleico monoinsaturado, 2% de 4acido linoleico
polinsaturado, 2% de &cido esteérico saturado, 8% de 4cido
palmitico saturado, 7% de acido caprico saturado, 49%
acido laurico saturado, 18% de 4cido miristico saturado, 8%
de &cido caprilico saturado [6].

Por lo tanto, el objetivo fue tansesterficar y epoxidar el
aceite de coco a escala de laboratorio caracterizando el
producto, referido a la norma NTE INEN 2482:2009 para
biodiesel y NTE INEN 24:1973 para grasa de coco, para su
posterior evaluacidn y categorizarlo como alternativa para
lubricante o energia alternativa.

2. Materiales y métodos

Como materia prima se utilizé aceite previamente obtenido
de la copra del coco seco. Las etapas experimentales se
dividieron en: (i) caracterizacion (i) transesterificacion (iii)
epoxidacion [7].

2.1. Transesterificacion

Antes de la transformacién a su correspondiente éster
epoxidado, los aceites vegetales fueron sometidos a un
mecanismo de reaccion de la tranesterificacion en donde la
molécula paso detri a di y monoglicérido, respectivamente;
dando como producto principal tres moléculas de ésteres
metilicos de &cidos grasos (FAME) y una molécula de
glicerol [4].

La técnica empleada, fue la descrita por [8]. La reaccién de
transesterificacién se desarrollé en una proporcién molarde
alcohol a triglicérido de 3 a 1, reaccionando en la
metanolisis 1 mol de triglicérido con 3 moles de alcohol,
utilizando un exceso de alcohol. Sin embargo, esto pudo
generar problemasde separacion de las fases, disminuyendo
el rendimiento y aumentando el coste de produccion.

La relacion molar Optima en catalisis bésica es
6:1(rendimientos > 93%) [9].

Segin [10] se mezcld 27 ml de metanol GR con 1g de
hidréxido de sodio GR (99,9% de pureza)como catalizador
y se agregd 100 g de aceite de coco con agitacion
constantemente durante 1 hora. Finalmente, se dejd reposar
la mezcla durante 24 horaspara lograrla division de las dos
fases: una fase de biodiesel y la otra de glicerol.

[+] o
I I
CH;-0-C-Ry CH3-0-C-Ry
o o CHz-OH
I |

CH-0-C-Rp + 3CHsOH —  * CH3-O-C-R; + CH-OH
: |
Catalizador

Figura 1. Tranesterificacion tipica de un triglicérido con metanol para la
produccién de alquil ésteres de acidos grasos y glicerol.
Fuente: [10]

2.2. Epoxidacion

La epoxidacion es un método que consiste en Ila
funcionalizaciéon de los aceites vegetales o sus
correspondientes ésteres metilicos a través de la
incorporacion de un &tomo de oxigenoen la instauracion de
la cadena del &cido graso [4].

En cuanto a la experimentacion, en un matraz Erlenmeyer
se mezclaron 150 g de aceite con 17 ml de &cido férmico;
posteriormente, se afiadié 1 ml de &cido sulfurico, hasta que
la mezcla alcance un viraje de color amarillo a negro.
Seguidamente, se afiadieron 63 ml de perdxido de
hidrégeno al 30% por goteo en un embudo separador,en un
tiempo de 45 minutos.

Finalmente, se dejé calentarhasta unatemperatura de 60 °C
dejando reaccionar la mezcla durante 3 horas produciéndose
una reaccion exotérmica; el color amarillo desaparecio
paulatinamente hasta obtener un producto de color blanco.
Neutralizada la reaccion se desech6 el agua y por lo
consiguiente se midi6 el pH, el cual fue de 7 (neutro). Por
ltimo, se lavé la fase oleosa con agua destilada a 60°C,
hasta que el agua presentase un color claro.
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Figura 2. Esquema de reaccion general para el proceso de obtencion de
FAMEs epoxidados. (a) Transesterificacion de aceites vegetales. (b)
Epoxidacion.

Fuente: [4]

2.3. Pruebas fisicoquimica

Las propiedades fisicoquimicas se determinaron mediante
pruebas de laboratorio a partir de metodologias
establecidas. A continuacién, se detallan las
especificaciones y las experimentaciones en base a las
normas expuestas en la Tabla 1 para realizar el respectivo
control de calidad del aceite, el biodiesel y el aceite -
biodiesel epoxidado (lubricante). Cabe mencionar que las

o o CH;-OH pruebasde cada uno de los pardmetros fisicos- quimicos se
u II . . -
CH-0-C-Rs CH3-0-C-Rs realizaron por triplicado.
(Triglicéride)  (Aleohol) (Mezclade Esteres grasos)  (Glicerol)
Ingenieria Quimica y Desarrollo
Universidad de Guayaquil | Facultad de Ingenieria Quimica | Telf. +593 4229 2949 | Guayaquil — Ecuador Pag. 21

https://revistas.ug.edu.ec/index.php/iqd

Email: inquide@ug.edu.ec | francisco.duquea@ug.edu.ec



https://revistas.ug.edu.ec/index.php/iqd
https://revistas.ug.edu.ec/index.php/iqd
mailto:inquide@ug.edu.ec
mailto:francisco.duquea@ug.edu.ec

Universidad de
Guayaquil

Facultad de
Ingenieria Quimica

Ingenieria Quimica y Desarrollo

https://revistas.ug.edu.ec/index.php/igd

ISSN — p: 1390 -9428 / ISSN - e: 3028-8533 / INQUIDE / Vol. 06 / N° 01

Tabla N° 1. métodos de prueba estandarizados

PROPIEDADES Método de Ensayo
indice de yodo NTE INEN 37
Viscosidad cinemética 40°C ASTM D 445-09
Densidad relativa, 25/25°C NTE INEN 35
Acidez (como é&cido laurico) NTE INEN 38
Indice de saponificacion NTE INEN 40
Humedad NTE INEN 39

Fuente: [11]; [12]

2.3.1. indice de Yodo

Se colocaron aproximadamente 0.08 gde lasmuestrasen un
matraz Erlenmeyer. Seguidamente, se afiadieron 10 ml de
cloroformo para disolver la grasa y se afiadieron 7.5 ml del
reactivo de Wijs, se tapd y se agito6 el contenido colocandolo
en la oscuridad. Posteriormente, se mantuvo la mezcla en
ausencia de luz durante 1 hora, para evitar la foto
degradacion. Seguidamente, se afiadieron 10 ml de una
disolucién de yoduro de potasio y 25 ml de agua.
Finalmente, Se realiz una valoracion con la disolucion de
tiosulfato de sodio hasta observarausencia total del color
amarillo producido por el yodoy dando lugara la presencia
de un color amarillo tenue. Por dltimo, se agregd una pizca
de almidén y se prosiguié hasta el momento exacto del
viraje de color.

La formula para utilizar fue la siguiente:

(V-V)XNx12.6
Ind I, =

- ®
Siendo:

Ind I, = indice de yodo de la muestra, en g/g.

V = media aritmética de los volimenes de solucién de
tiosulfato de sodio empleadosen la titulacion de los ensayos
(blanco), en cm3

V; = volumen de solucién de tiosulfato de sodio empleado
en la titulacién de la muestra en, cm3

N = normalidad de la solucién de tiosulfato de sodio.

m = masa de la muestra analizada, en g.

2.3.2. Densidad

Para medir la densidad de las muestras se utilizé un
picnémetro de 25 ml.

La densidad relativa sera:

m, —m

dys=——— (2
e €3

Siendo:
d,s = densidad relativa a 25/25°C.

Ingenieria Quimica y Desarrollo

m = masa del picnémetro vacio, en g.
m,= masa del picnémetro con agua destilada, en g.
m, = masa del picnébmetro con muestra, en g.

2.3.3. Viscosidad cinemaética

Se utilizé el viscosimetro de Oswalt para medir la
viscosidad de las muestrasa 40°C. Su funcionamiento se
baso en la medicién del tiempo donde el fluido recorrié una
distancia entre un espacio determinado.

La viscosidad cinematica viene dada mediante la siguiente
expresion:
Pm * U

= SEEE— 3
N = MNn,o Prj0 * t 3

A continuacién, se muestran los valoresde la viscosidad del
agua para varias temperaturas [13].

Mo
(milistokes) 1.793 1522 1311 1.142 1.006 0893 0.800
T("C) 0 5 10 15 20 25 30
Siendo:

1 = viscosidad cinematica en mSt

Nu,o = Viscosidad dinamica del agua en mSt
Py, = densidad de la muestra

Pu,o = densidad del agua

t” = tiempo de caida de la muestra

t = tiempo de caida del agua

2.34.pH

Es importante mantenerun pH regulado para neutralizarla
mezcla en la transesterificaciony epoxidacién de los esteres
metilicos. Para esto, se emplearontirillas de papel tornasol.

2.3.5. Humedad

Para la determinacién de la humedad, se procedi6 a lavar los
crisoles y se llevaron a la estufa por 90 minutos a una
temperatura de 100_°C. Una vez desecados, se pesaron los
crisoles enla balanzay se agregé la muestra. Seguidamente,
se volvio a pesar con la muestra 'y se lo llevé a la estufa
durante 2 horas a una temperatura de 100_°C. Finalmente,
se retird de la estufa el crisol con la muestray se colocé en
el desecador por 30 minutos. Por Gltimo, se pesaron los
crisoles y se tomaron los datos correspondientes.

La formula empleada fue la siguiente:

% de humedad = [(B-C)/A]* 100 (4)

Siendo:

B = masa decrisol con la muestra antesdel calentamiento,
eng.

C = masa de crisol con la muestra después del

calentamiento, en g.
A = masa de crisol vacio, en g.
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2.3.6. indice de Saponificacion

En un matraz Erlenmeyer de 250 ml, se pesaron 2 g de la
muestra, en donde se agregaron 40 ml NaOH al 0.081 N;
posteriormente, se calentd la muestra a 60_°C, y se agit6 a
240 rpm por una hora hasta saponificacién. Se realiz6 un
ensayo en blanco similar en todos los aspectos. Una vez
saponificada la muestra, se procedié a titular afiadiendo 4
gotas de indicador fenolftaleina.

La formula empleada fue la siguiente:

T P .z 40(V1 B Vz)(N)
indice de saponificacién = — B)

Siendo:

i = indice de saponificacion del producto, en mg/g.

40 = Equivalente quimico de NaOH

V> = volumen de solucién de acido clorhidrico o sulftrico
empleado en la titulacién de la muestra, en cm3.

V1 = volumen de solucién de &cido clorhidrico o sulfurico
empleado en la titulacién del ensayo en blanco, en cm3.

N = normalizacion de la soluciéon de &cido clorhidrico o
sulfarico.

m = masa de la muestra analizada, en g.

2.3.7. Porcentaje de Acidez

Para la determinacion del porcentaje de acidez, se realizo
mediante valoracion o titulacion; se agregd en un matraz
Erlenmeyer 2 g de la muestra con 10 mL de etanol,
posteriormente, se afiadieron 3 gotas de fenolftaleina. Se
agitd constantemente hasta homogenizar la mezcla, y
mediante valoracion se afiadio NaOH al0.081 N gota a gota,
hasta obtener un color rosado.

La formula empleada fue la siguiente:

%A MxVx N 100% 6
=—X
0 10 *m 0 Q)

Siendo:

%A = acidez del producto, en porcentaje de masa.

M = masa molecular de acido usado para expresar el
resultado (200).

V = volumen de la solucién de hidréxido de sodio o de
potasio empleado en la titulacion, en

N = normalidad de la solucién de hidréxido de sodio o de
potasio.

m = masa de la muestra analizada, en g.

2.3.8. indice de Acidez
La formula empleada fue la siguiente:

IA = indice de acidez del producto, en mg/g.

56,1 = masa molar de Hidréxido de potasio

V = volumen de la solucién de hidroxido de sodio o de
potasio empleado en la titulacion, en cm?3

N = normalidad de la solucién de hidréxido de sodio o de
potasio.

m = masa de la muestra analizada, en g.

3. Resultados
Tabla N° 2. Caracterizacion del aceite de coco.

Parametros Parte . .
fisicos Unidad | experiment ;Qeferenm Ers]pemflcam
quimicos al
Porcentaje de NTE INEN
acidez % 0.405 0-0.2 38
. mg
;’;fjd'gg % | koHig | 1.14 2max | [14]

de grasa
pH - 6 - -
Densidad
relativa - 0.9104 83% ) l?:lél'E INEN
25/25°C '
Viscosidad ) [15]
cinematica a | mm%s | 22.69 g%gé
40 °C : [16]
Humedad | % 0.07 0.05 g'gTE INEN
indice de | ™9
saponificaci NaOH/ 255 250-264 4NJE INEN
én g de

grasa
indice  de | g/2/100 NTE INEN
yodo gm 7.875 7.5-105 37

Tal como muestra la tabla 2, se observa que la mayoria de
los parametros estan dentro del rango permisible segin la
norma establecida para grasa de coco. Sin embargo, el
porcentaje deacidez no se encuentra dentro del rango de la
norma, pero, si su indice de acidez para ser utilizado como
materia base de los aceites vegetales, tal como mencionan
[14], que deben tener un indice de acidez menor que 2 mg
KOH/g de grasa, la cual representa una acidez dptima para
las etapas posteriores del proceso.

En cuanto al porcentaje de humedad existi6 un leve
incremento a lo permitido del maximode la norma, lo cual
no varia mucho en el proceso para la transesterificacion, ya
que, segun [17] es muy factible valores ligeramente
superiores alméaximo de la norma puesto que se disminuyen
las probabilidades de saponificacion, lo que fue
comprobado con elindice de saponificacion en el que indica
una alta pureza en la grasa.

A 56,1 *V xN ;
=— @)
Siendo:
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Tabla N°3. Caracterizacion del biodiesel.

Parametros Parte L
fisicos Unidad  experime (I;\}Zfem (IjErs]pemflcam
quimicos ntal
Porcentaje ASTM
de acidez % 0.486 0-05 D664
pH - 6 - -
Densidad a 3 880 ASTM
150 kg/m 7032 max.  DI298
Viscosidad
cinematica mm?/s 1.97 1.9-6 éﬂgﬂ
a40°C
ASTM

Humedad % 0.048 0-0.05 D6751
indice de mg

. NaOH/ 370 ASTM
g";‘]pon'f'cac' g de 251 méx. D5558-95

grasa

indice de gl2/10 120
yodo 0g M 7.25 méx. EN14111

De acuerdo con los valores obtenidos en la tabla 3, el Gnico valor
relativamente bajo fue el indice de yodo en comparacion
con el méaximo aceptable de 120 mgl2/g para combustibles
a utilizar en motores de combustion interna. Un valor bajo
de yodo dard como resultado depdsitos de carbon muy
reducidos en las partes internas del motory la tendencia a
bloquear los orificios de los inyectores, por lo que no es
recomendable ser usado como combustible para motores,
pero, si como un combustible base a utilizar como energia
alternativa en posteriores procesos de purificacion vy
refinacion que se dan para

incrementar su autonomia y hacerlo apto en posteriores
usos; no obstante, esto también se debe a la estructura del
aceite en la que el 92% son acidos grasos saturados, siendo
el &cido laurico el predominante, en un 49%, lo que
concuerda con la teoria que a mayor porcentaje de acidos
grasos insaturados en la muestra, mayor yodo reaccionard
con estos dobles enlaces, donde, finalmente da como
resultado un indice mayorde yodo; esto se comprueba con
la estructura del aceite de coco que su mayorporcentaje es
de &cidos grasos saturadosy es por esto que el indice de
yodo es bajo ya que el 8% restante es de &cidos grasos
insaturados.

Ademads, esta caracteristica lo hace atractivo para la
obtencidn de biodiesel, dado que, a menor indice de yodo
en el aceite de partida, mejor serd el combustible en
términos de estabilidad oxidativa y aumento en la
lubricacion del motor, lo que concluye que es apto para un
lubricante en su posterior proceso de epoxidacién.
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Tabla N°4. Caracterizacion del aceite epoxidado.

. .. Parte . .
Par'anjetros fisicos Unidad experi Referenci Es_Qecn‘ic
quimicos mental acion
Porcentaje de ASTM
acidez % 0.702 0-05 D664
pH - 3 - -
Densidad relativa 0.94 NTE
15 °C ) : . INEN 35

. 3 . ASTM
Densidad a 15°C  kg/m 940 880 max. D1298
Densidad relativa 0.88 ) NTE
40 °C ' INEN 35
Densidad a 40 °C  kg/m® 880 - -
Viscosidad
cinematicaa 40 C cSt 4.69 1.98-3520 [18]
indicedeyodo 912100 315 120 max.  EN 14111

Como se muestra en la tabla 4, el porcentaje de acidez se
elevd en comparacion al transesterificado, que a su vez
sobrepasa el limite de la norma; una de las causas que
provoca esto es la oxidacion del aceite debido a que en el
proceso de epoxidacién incorpora un &tomo de oxigeno en
la instauracion delacido graso, donde, esta degradacién por
oxidacién aumentd y a su vez también aument6 el
porcentaje acidez. Debido a esta adicion de oxigeno en el
proceso de epoxidacién su densidad a 15°C aumentd
considerablemente sobrepasandoel limite de la norma; cabe
destacar que también se realiz6 la caracterizacion de la
densidad a 40°C para obtener una viscosidad cinematica a
dicha temperatura, en donde se muestra que la densidad
redujo por accion de la temperatura y quea su vez se ajusta
al valor maximo de la norma de la densidad a 15°C.
También se muestra que la viscosidad cinematica a 40°C
estuvo dentro de la referencia mientras que el indice de yodo
estuvo por debajo de la norma.

3.1. Discusion

El estudio fue realizado para comprobar la teoria de la
epoxidacion en la que incorpora un atomo de oxigeno a
travésde la cadena insaturada (dobles enlaces) y se decidi6
trabajar con el aceite o grasa de coco, que es muy rico en
acido laurico (saturado)y se afirmé esta teoria, ya que el
aceite o grasa si epoxid6 debido a que el menor porcentaje
de este aceite (10%) estd formado poréacidosinsaturados, es
decir que el 10% de este aceite epoxidd correctamentey se
pudo categorizarlo como un lubricante de grado 1SO 5.

En cuanto a la transesterificacion de acuerdo a los resultados
sirve como base para serutilizado como biocombustible, ya
que debido a su bajo indice de yodo no puede ser usado
directamente como biodiesel.

4. Conclusiones
Se obtuvo biodiesel a partir de grasa vegetal de coco en una
etapa mediante el uso de hidréxido de sodio como
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catalizador, presentando valores relativamente bajos
requeridos por la norma como: el indice de yodo, lo que
demuestra que este biodiesel no puede ser utilizado como
combustible en motores de combustion pero si sirve como
una materia prima paraeste,y en cuanto a la epoxidacion se
afirma con la teoria que debido al porcentaje bajo de cidos
grasos insaturados que tiene la grasa de coco, no se
obtuvieron valores factibles para dicho proceso, pero este si
sirve para materia prima de un lubricante de grado 5 segln
la viscosidad cinematica de la 1SO.

El aceite, biodiesel y epoxidado obtenido a partir de grasa
de coco cumple con la mayoria de los pardmetros
establecidos en las normas NTE INEN 2482:2009 para
biodiesel y NTE INEN 24:1973 para grasa de coco, y que
en cuanto a su calidad esta depende de estas normas.

El tiempo 6ptimo a una temperatura de 60 °C para el
transesterificado se definié que a 60 min fue el mejordebido
a que tuvo mas tiempo de combustiéon en un ensayo de
encendertrozos de papel con el biodiesel y queen los otros
tiempos de 35 y 45 min no tuvo una buena estabilidad de
combustion.

De acuerdo con su viscosidad cinematica del epoxidado,
este se categoriza en grado 5 de viscosidad 1SO, lo cual sus
limites van de 4.14 a 5.06 cSt [18] y donde este tipo de
aceite lubricante de elevada fluidez y calidad superior esta
especialmente formulado para trabajar en sistemas de
elevada velocidad y precisién [19].
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