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RESUMEN

El presente trabajo de tesis tiene como objetivo principal, detallar mediante
un manual, el correcto modo de operacion de un reactor para transesterificar
biodiesel, tomando como materia prima, un aceite vegetal, cualesquiera que
este fuera, e incluso quedando abierta la posibilidad del uso de aceites o
grasas de origen animal. Un reactor es un equipo que en su interior por
medio de una reaccidn quimica, gracias a elementos mecanicos, luego de la
aplicacién de calor, energia eléctrica y mecanica hace posible la
transformacion de varios reactivos en un combustible de procedencia
organica y de bajo impacto ecoldgico, por medio de esta tesis planteo una
solucién a un problema que radica en la incorrecta operacidon de este equipo

(reactor) con resultados que pueden incluso llevar a la explosion del mismo.

Se partié del problema que no se conocia la forma de utilizar el reactor
experimental para transesterificacion de aceites para producir biodiesel,
entonces, se busco analizar los factores importantes a considerar, variables
de control, entre otros, es asi como en la primera parte de esta tesis se hace
una sintesis histérica desde el nacimiento hasta la evolucion en el uso de

aceites vegetales en el mundo entero, haciendo un enfoque en las zonas



donde se ha hecho mas extensivo el desarrollo de esta materia prima
altamente energética que es ademas amigable con el medio ambiente,
mencionando ademas de manera rapida, las principales variedades de

oleaginosas existentes en el planeta con potencial energético.

Mas adelante se hace énfasis en el Biodiesel como resultado de un proceso
quimico usando materia prima vegetal organica, una sintesis historica con
fechas y personajes representativos y los inventos de la época vinculados

con este producto energético de origen netamente organico.

Posteriormente se hace una descripcion detallada de los métodos mas
reconocidos para la produccion de Biodiesel, haciendo una induccién a

compararlos en factores como lo econémico, pragmatico y ecoldgico.

Luego se selecciona el proceso de Transesterificacion como el mas idéneo
para la obtencion del biodiesel, detallando los insumos utilizados para la
produccion del biocarburante, haciendo el detalle extensivo y completo del
procedimiento de operacion del reactor, que es el tema principal y objetivo

de esta tesis.

Finalmente se proponen sugerencias para mejorar el diseiio del reactor
existente, y como elemento motivante para la investigacion de temas
relacionados, se hace una comparacion de los resultados obtenidos en la

caracterizacion quimica del biodiesel sacado de variedades vegetales vs. las



caracteristicas del diesel de petrdleo y opciones de mejora tanto en el

proceso de produccién de biodiesel como en el reactor.
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INTRODUCCION

En la actualidad, existe un tema que se ha tornado de gran importancia para
gran parte de la sociedad, el cual defino como la necesidad de la humanidad
por encontrar fuentes energéticas que posibiliten la produccién y crecimiento
de los pueblos, este tema causa cada dia incertidumbre, debido
primordialmente a factores como la variaciéon casi siempre indescifrable de
los precios del petréleo, recurso energético no renovable proveniente de
yacimientos fosiles que hasta el momento sigue siendo el recurso mas

importante que mueve al mundo.

Diferencias politicas, guerras, situaciones de intereses personales y demas
factores provocan subidas y bajadas del precio del denominado “oro negro”,
cuyos resultados afectan directamente a todos los paises, especialmente a

los mas necesitados.



Ademas de la variacién de los precios, otro factor que vuelve insostenible la
matriz energética global, son los efectos altamente contaminantes que la
industria petrolera infiere sobre nuestro planeta, desde el proceso de
explotacion hasta el uso mismo de los derivados en la vida diaria, las
estadisticas que casi todos los dias vemos en los medios, muestran
resultados completamente aterradores que hablan incluso del fin de la
humanidad prematuramente, sino se toman medidas drasticas en Ia
reduccion de fuentes de energia con base de carbono que son en gran parte
los responsables del Calentamiento Global que amenaza con la desaparicion
de centenares de pueblos alrededor del mundo con inundaciones, ciclones,
tsunamis, tornados, deshielos, sequias y demas desastres, que en estos

tiempos observamos por doquier con mayor frecuencia.

Afortunadamente, y como motivo de inspiracion de esta tesis, se sabe que en
la actualidad, existen mecanismos orientados a la busqueda de soluciones
alternativas, con fuentes Renovables de Energia, que se van sumando y
aportando opciones diferentes, las mismas que van ganando adeptos para

investigacion e inversion.

En la presente tesis, se plantea una de las tantas vias de solucion para la
generacion energeética, estrictamente apegada al concepto de sustentabilidad

ambiental.



Los biocombustibles, son una importante alternativa energética que cobra
fuerza en estos momentos en paises en vias de desarrollo como es el caso
de nuestro Ecuador. Fue hace muchos anos atras cuando Rudolph Diesel,
con su genial invento, descubri6 como su motor “Diesel” funcionaba
utilizando aceite de mani, quedando grabado en la historia, que el primer
combustible para mover un motor fue un biocombustibles.

La produccién de biocombustibles en nuestro pais estd comenzando a darse
de manera progresiva, con la exposicion en el presente documento, de los
pasos a seguir para la operacion correcta de un reactor de transesterificacion
de aceites vegetales, se ofrece un aporte mas para que todos los interesados

en este vital tema, aporten con ideas que fortalezcan la causa.

El Ecuador posee absolutamente todos los recursos necesarios para una
produccion continua y sustentable de biodiesel, utilizando recursos vegetales,
y hasta animales, que en ocasiones pueden ser incluso productos de
desecho, la inclusion de trabajadores nacionales, la explotacion de la tierra y
otras virtudes que convierten esta tarea en un fin rentable y con un alto

impacto positivo en la ecologia.

En el presente texto se encontrara en detalle todos los antecedentes
histoéricos, evolucion, descripcidn de procesos de una manera detallada sobre
como operar un reactor para transesterificacion de aceites y una

comparacion entre las caracteristicas del Diesel de Petroleo y el Biodiesel, lo



mismo que se aspira sea una motivacion para muchos estudiantes,
profesionales e investigadores para que desarrollen mas proyectos
vinculados con la busqueda de fuentes alternativas de energia, con menos

contaminacion ambiental.

CAPITULO 1

1. FUNDAMENTOS TEORICOS

1.1 Breve historia de uso del Aceite Vegetal no comestible

Se conoce histéricamente, que el aceite vegetal y las grasas
animales fueron analizadas para ser utilizadas como combustibles
para motores a diesel en los albores de la crisis energética de los
70’s y principios de los 80’s , interés que se ha renovado en la
actualidad con el boom de las fuentes alternativas de energia, pero
haciendo hincapié en el aspecto puntual de los combustibles, este
concepto fue concebido desde mucho tiempo atras por el conocido
cientifico Rudolph Diesel (1858-1913), inventor del motor que lleva su

nombre.



Inicialmente, pevio el estudio de diversos aceites vegetales, se
comprob¢ las virtudes del aceite de palma para la generacién de
energia, siendo largamente explotado por los paises desarrollados y
en vias de desarrollo como una salida valida a las crisis energéticas
siempre presentes, producidas por el agotamiento de recursos no
renovables, una lista importante de paises destacando Bélgica,
Francia, Italia, Reino Unido, Portugal entre otros, impulsaron el
estudio de la Palma, localizando en paises latinoamericanos, los mas
probables proveedores del mismo, es asi que se encuentra infinidad
de aplicaciones energéticas para el aceite de palma, lo que conllevo

a su uso extensivo.

Los investigadores energéticos avanzaron vertiginosamente hasta
localizar mas opciones de donde obtener aceite vegetal, localizando
una nueva importante alternativa en la semilla de Algodon, que fuera
utilizado en crisis energéticas emergentes y con otros propositos en
la Segunda Guerra Mundial, situacién que provocé por ejemplo
medidas drasticas, por parte de gobiernos como el de Brasil, que
prohibieron la exportacibn de aceite de semillas de Algodon,
obligando a los gobiernos de China e India a invertir ingentes
recursos en investigacién sobre nuevas variedades de Combustibles

provenientes de oleaginosas, producto de esto, se reportaron



importaciones reducidas de combustibles liquidos en Argentina,
China comenz6 a producir combustible diesel, aceites lubricantes y
gasolina, los dos ultimos a base de pirolisis catalitica a Presion a
partir de otras especies oleaginosas.

Hasta unas décadas atras, especificamente 1970, los modelos
econdmicos de los paises consideraban imposible el agotamiento de
los recursos naturales y energéticos no renovables, que aun ahora
son base de la economia mundial. Los combustibles fésiles
representan casi un 50% de la demanda energética global, ahora se
retoma la tendencia de nuevas alternativas, en frente a las crisis

presentes.

En fin, el desarrollo de nuevas tendencias energéticas y el estudio
extensivo de las oleaginosas, ha conllevado al punto que las mas
importantes universidades y gobiernos de todo el mundo inviertan
ingentes recursos en desarrollar nuevas tecnologias para la
utilizacién de aceites vegetales con fines no comestibles, para su
implementacion en la industria, en aplicaciones caseras o0 de
transportacion, es asi que en los actuales momentos se puede
obtener aceite combustible de gran diversidad de oleaginosas como:
Palma , semilla de algoddén, maiz, soya, girasol, entre otras, que

como se vera mas adelante no son motivo de nuestro estudio, dado



gue se encuentran en contraposicién con las politicas de seguridad

alimentaria.

De manera general, se puede ilustrar el origen de la necesidad y uso de
los aceites vegetales con fines energéticos a través de la historia por

medio de la siguiente figura:

COMBUSTIBLES

FRODUCTOS &
ORGANICOS ‘l FOLIMERDS

8 ’
RECURS0S VEGETALES
RENOVABLES

- Crisis enarglicas

- Incidencia econdmica
Prageupacion madoambeental

- Superpreduccion agricola

—— ——

“. Sustitucién total o parcial
- Reformulacionss
- Modificacién motores acluales
- Disenio de motores nueves
e S -

FIGURA 1.1

ORIGEN DE LA NECESIDAD USO DE ACEITES VEGETALES

1.2 Especies Vegetales para la obtencion del Aceite Vegetal no

comestible

Las materias primas principalmente utilizadas en la produccién de

aceite vegetal con fines no comestibles han sido siempre las semillas de



oleaginosas como el girasol y la colza (Europa), la soya (EEUU), el coco
(Filipinas), los frutos de la palma, (Malasia e Indonesia), siendo estas
las fuentes convencionales.

Existen ademas otras fuentes alternativas, tomando especies mas
adaptadas a las condiciones del pais donde mejor se desarrollan, y
mejor posicionadas en el ambito de los cultivos energéticos. En este
sentido es destacable la utilizacion entre otros de de los aceites de
Camelina sativa, Crambe abyssinica y Jatropha curcas. Ademas es
importante mencionar los cultivos de Brassica Carinata, Cynara
Cardunculus, siendo que esta ultima es un cultivo plurianual vy
permanente de unos diez afios de ocupacion del terreno, obteniendo un

excelente aceite.

Como se menciond anteriormente, el biodiesel se puede obtener a partir
de aceites vegetales y grasas de animales, aunque los aceites
vegetales se han convertido en una alternativa mas atractiva debido a
sus beneficios medioambientales y el hecho que se producen de

recursos renovables.

Ademas del aceite o grasa, se requiere de un alcohol y un catalizador

para poder convertir los aceites y grasas en ésteres alquilicos.



Como una manera de puntualizar y clasificar estas especies vegetales
para la obtencion de Aceite vegetal no comestible, se las puede

clasificar en lo que comunmente se denominan “Cultivos Energéticos”

1.2.1 Definicidén y clasificacion

Los cultivos energéticos

Los cultivos energéticos son cultivos agricolas o forestales producidos
expresamente con fines energéticos en lugar de alimenticios, como ha
sido la actividad tradicional en la agricultura. La biomasa obtenida
puede transformarse tanto en biocombustibles liquidos para utilizarse
en motores de combustion interna o también en biocombustibles
solidos para su aprovechamiento en aplicaciones térmicas para la

generacion de calor y electricidad.

Entre las caracteristicas ideales que deben cumplir los cultivos

dedicados a fines energéticos cabe citar:

e Altos niveles de productividad en biomasa con bajos costos de
produccion para que la produccion de biocombustibles sea
econdmicamente viable en relacién con los combustibles de origen

fosil.



¢ No contribuir a la degradacion del medio ambiente, de tal forma
que el balance ambiental producido por el cultivo sea mejor al que
se produciria si la tierra no estuviese cultivada o fuera ocupada por
un cultivo tradicional.

o Posibilidad de desarrollarse en tierras marginales.

o Posibilidad de recuperar faciimente las tierras después de
finalizado el cultivo energético para realizar otros cultivos si las
condiciones socioeconomicas asi lo aconsejaran.

¢ Requerimientos técnicos convencionales, normalmente disponibles
por los agricultores, similares a los empleados para otros cultivos
propios de la zona.

e Tener un balance energético positivo, es decir, que la energia neta
contenida en la biomasa producida sea superior a la gastada en el
cultivo, en la obtencién de los productos y en la generacion y

distribucion de energia utilizable.

Los sistemas agro energéticos constituyen verdaderas agroindustrias
en las que la produccién y la transformacién deben estar intimamente
relacionadas. El desarrollo de los cultivos energéticos solamente se
justifica si paralelamente se instala la correspondiente industria

energética que utilice como materia prima la biomasa producida.



La relacion entre los cultivos y la industria energética debe abarcar
temas que van desde cuestiones técnicas, econdmicas y geograficas,
hasta los aspectos contractuales que aseguren el suministro de la
materia prima necesaria para que la industria funcione, sin pasar por
alto aspectos culturales y sociales del ambito humano donde se vayan
a realizar. Los centros de transformacion deben estar préximos a los
lugares de produccion, ya que seria inconcebible gastar en el
transporte de la biomasa mas energia de la que luego se podria

obtener de ella.

Entre las ventajas directas de los cultivos energéticos, se pueden

mencionar:

e Los cultivos energéticos que son perennes protegen al suelo de la
erosion, eliminando las labores de barbecho y la pérdida de suelo
que se deriva de su practica continuada.

o Para ser rentables deben tener bajos niveles de insumos, por lo
que la agricultura resultante produciria un menor impacto ambiental

que la tradicional.

Asimismo, los cultivos energéticos comparten con la produccion
agricola tradicional una serie de problemas, como la dependencia a
las condiciones climatologicas y sus fluctuaciones, el uso de

fertilizantes y pesticidas, la erosion del suelo (si el manejo no es



adecuado), la pérdida de ecosistemas y biodiversidad (si se sustituye
vegetacion natural por monocultivos) y el deterioro del paisaje (idem).
Sin embargo, si los cultivos energéticos sustituyen cosechas

anteriores, el efecto neto puede ser insignificante.

Los cultivos aprovechados en la actualidad con fines energéticos se

pueden clasificar en tres grupos:

Cultivos productores de biomasa lignoceluldsica para aplicaciones

térmicas. Por ejemplo:

o especies herbaceas: cardo (Cynara cardunculus);

o especies lefiosas: sauces (Salix), chopos (Populus), eucaliptos
(Eucalyptussp.), acacias (Familia Mimosaceae).

o Cultivos alcoholigenos, productores de azucares o polisacaridos
fermentables y que sirven para la produccién de bioetanol. Por
ejemplo: cafa de azucar (Saccharum offi cinarum), pataca
(Helianthus tuberosus), remolacha (Beta vulgaris),sorgo azucarero
(Sorghum bicolor).

o Cultivos oleaginosos, productores de aceite para su transformacion
en biodiesel. Por ejemplo: colza (Brassica napus), girasol
(Helianthus annus), soya (Glycine max), palma aceitera (Elaeis

guineensis), pifnon (Jatropha curcas).



Existe una cuantificacién mundial anual, del afo 2001 de la produccion
de aceites vegetales provenientes de las mas reconocidas
oleaginosas, lo que provoca una idea de cuan importantes cantidades

de aceite con fines energéticos se producen anualmente.

TABLA 1

PRODUCCION MUNDIAL DE ACEITES VEGETALES

DURANTE EL ANO 2.001

TIPO DE ACEITE MILLONES DE
VEGETAL TONELADAS METRICAS
Colza 4,0
Girasol 45
Soya 8,0
Palma 4.0
Mani 4.0
Algodon 3,0
Coco 3,0
Olivo 2,0

Con esta descripcién de los mas importantes y reconocidos tipos de
cultivos energéticos, y especies vegetales disponibles para la
produccion de aceite vegetal con fines energéticos, es relevante a
continuacion, hacer un analisis mas detallado de las variedades de
oleaginosas cuyo cultivo es mas extensivo y sustentable para paises

como el Ecuador.



Dentro de los mas relevantes se encuentran la Jatropha Curcas (Pifidn),

el Ricinus Comunnis (Ricino o Higuerilla).

1.2.1.1 Caracteristicas de la Jatropha Curcas (Pifién)

Se puede enumerar las caracteristicas taxonémicas, de uso y
demas de la Jatropha Curcas o PiAdén, que es un arbol de
aproximadamente 3 mts de altura que produce frutos con un alto
contenido de aceite apropiado para ser usado como Biodiesel, la
completa descripcién taxondmica se muestra a continuacién en la

siguiente tabla:

TABLA 2

DESCRIPCION TAXON(’)MIC:A DE LA JATROPHA
CURCAS (PINON)

Reino Plantae
Subreino Tracheobionta
Divisién Magnoliophyta

Clase Magnoliopsida




SubClase Rosidae
Orden Euphorbiales
Familia Euphorbiaceae
Genero Jatropha

Especie Curcas

Es una oleaginosa de porte arbustivo con mas de 3500 especies
agrupadas en 210 géneros. Es originaria de México vy
Centroamérica, pero crece en la mayoria de los paises tropicales.
Se la cultiva en América Central, Sudamérica, Sureste de Asia,

India y Africa.

Se cultiva en terrenos semiaridos con una precipitacién pluvial de
600 mm. anuales, temperaturas de alrededor de 28 °C y altura
hasta 2.500 m. sobre el nivel del mar. Es preferible cultivarla en
espacios de 0.5 metros entre arboles y se pueden propagar por
semilla o estaca, por semilla su desarrollo se completa en 2 a 3
afnos, en cambio en la propagacion por estacas la produccion
puede iniciarse en un afio.

Se pueden disponer hasta 400 arboles por hectarea y se obtienen
los siguientes resultados:

TABLA 3

PRODUCCION DE JATROPHA CURCAS POR HECTAREA



La
Densidad de Plantacion 300-400 ARBOLES/ Ha(aprox)

de
Produccion de Frutos 33 Toneladas/ Ha (aprox.) nsi
Produccion de Semillas 5 Toneladas/ Ha(aprox.) da
Produccion de Aceite 2.5 Toneladas/ Ha(aprox.) d
de

arboles se puede incrementar notablemente en suelos de mejor

calidad.

La Jatropha Curcas o Pifidn, se emplea como laxante fuerte, La
madera y los frutos se pueden aprovechar en diversas
aplicaciones incluyendo su aceite. Las semillas de la Jatropha
contienen hasta un 50% de aceite de alta viscosidad, que se
puede utilizar en la fabricacion de velas y jabones, en la industria
cosmeética, como combustible para iluminacion y cocimiento,

asimismo es factible su empleo como energia renovable.

Estas caracteristicas como su versatilidad hacen que el cultivo de
esta planta sea una alternativa interesante para zonas
erosionadas y no aptas para otros cultivos. Su follaje no es apto
para consumo animal, ya que son toxicas, pero la torta de aceite
sometida a un tratamiento, si puede emplearse en forraje 0 como

fertilizante.



Resiste en un alto grado la sequia y prospera con apenas 250 a
600 mm de lluvia al afo. El uso de pesticidas no es importante,
gracias a las caracteristicas pesticidas y fungicidas de la misma

planta. La planta puede vivir hasta 40 afios.

En la India, donde su cultivo habia estado en manos de pequefias
productoras, se prepara para sembrar hasta 40 millones de
hectareas con Jatropha. British Petroleum tiene un proyecto
experimental para producir biodiesel a partir de una plantacion de
100 mil hectareas en Indonesia. Daimler Chrysler experimenta con
tres automoviles Mercedes movidos exclusivamente con diesel de

Jatropha.

Dependiendo del pais donde se la explote posee tiene peculiares
nombres como: Coquito, Capate, Tempate, Piiidn, Pifioncito, Pifiol,
Pifidn Botija, Higos del duende, Barbasco, Pifones purgativos,
Higo de infierno, Purga de fraile, Tua tua, nuez del physic, pinhao

manso, efc.

Es una planta especialmente resistente, pero también es objeto

del ataque de plagas y enfermedades tales como:



Plagas: Hormiga termita (carcome la base del tronco), arafias y

pulgones.

Enfermedades: Marchites del fruto (provocado por &acaros),
Pudricion seca de las ramas (provocado por el hongo fusarium),

Clorosis foliar (falta total de nutrientes)

Arbol de pifion Fruto maduro de pifién

FIGURA 1.2 B
FOTOGRAFIA EN VARIAS ETAPAS DE SEMILLA DE PINON

1.2.1.2 Caracteristicas del Ricino (Higuerilla)

El nombre del género, aplicado ya a esta planta por Plinio y otros
autores romanos, alude al parecido de sus semillas con la
garrapata, llamada también ricinus en latin. Pero el ricino era
conocido desde mucho antes, pues lo nombran autores griegos

como, Teofrasto y Dioscérides, con el nombre de croton, y sus



semillas han aparecido en tumbas egipcias, muy anteriores, se la
puede describir por su descripcion taxonémica, mostrada en la

siguiente tabla:

TABLA 4

DESCRIPCION TAXONOMICA DEL RICINUS COMMUNIS
HIGUERILLA)

Reino Plantae

Subreino Traqueobionta

Superdivision | Spermatophyta

Division Magnoliophyta
Clase Magnoliopsida

Subclase Rosidae
Orden Euphorbiales

Es una especie de planta de flores perteneciente a la familia
Euphorbiaceae. El ricino es un arbusto de tallo grueso y lefioso,
hueco por dentro que, lo mismo que los rabillos y nervios de las
hojas, puede tomar un color purpura oscuro, y suele estar cubierto

de un polvillo blanco, semejante a la cera.



Las hojas son muy grandes, de nervacion palmeada y hendidas de
5 a 9 Iébulos, de bordes irregularmente dentados; las hojas son

alternas, con peciolo muy largo, unido por su parte inferior.

Las flores estan dispuestas en grandes inflorescencias, erguidas,
que rematan los tallos; en la parte inferior de las mismas estan las
flores masculinas, con un caliz, con cinco piezas lanceoladas y
multiples estambres soldados, con forma de columna, ramificada
en forma de coliflor. Las flores femeninas se encuentran en la
parte superior de la panicula, con ovario, formado por tres hojas
carpelares y rematado por tres ramitas bifurcadas, con papilas

destinadas a captar el polen. Florece casi todo el afio.

El fruto es globuloso, trilobulado, casi siempre cubierto por
abundantes puas, que le dan un aspecto erizado; tiene tres
cavidades, cada una con una semilla, grande y jaspeada, de
superficie lisa y brillante, rematada por una excrecencia y que

contiene una toxina llamada ricina.

Requiere un clima calido sin heladas, esta disperso, por casi todas
las regiones célidas del globo, habiéndose naturalizado, por ser
una planta cultivada desde la antigledad; parece ser originario del

cuerno de Africa (Abisinia).



Las semillas son muy téxicas, por la presencia de una albumina
llamada ricina, ya que basta la ingestion de unas pocas para
producir la muerte. Y hasta hoy, es la toxina biolégica mas potente

que se conoce.

El aceite de ricino, obtenido por prensado de las semillas y
calentado para destruir la ricina, es uno de los purgantes mas
reputados, debiéndose su accion al acido ricinoléico; tiene el
inconveniente de su desagradable sabor. En la actualidad
encuentra aplicaciones, en la industria de pinturas y barnices, asi

como para la fabricacion de lubricantes y liquidos para frenos.

Dependiendo del lugar donde se explote, tiene diferentes
nombres, tales como Palmacristi, ricino, higuerilla, higuera del

diablo, en idioma inglés, se denomina Castor Bean.

Plagas: Jogoto, gusano alambre, gusano soldado, que producen
dafio a la semilla, perforandola y cortan el tallo de las plantulas, y

en estado mas avanzado se comen las raices.

Enfermedades: Marchitez o fusariosis, manchas de las hojas y
virosis, son enfermedades causadas por diferentes tipos de

hongos



Arbol de Higuerilla Inflorescencia de Higuerila

FIGURA 1.3
FOTOGRAFIA EN VARIAS ETAPAS DE SEMILLA DE
HIGUERILLA

1.2.2 Caracterizacion de los aceites Vegetales no comestibles

Los aceites y grasa vegetales son sustancias organicas formadas por
esteres de acidos grasos y glicerina, a los que se denominan
glicéridos; la glicerina puede estar mono, di, o tri esterificada, por los
acidos grasos, en cuyo caso se forman los mono, di o triglicéridos.
Ademas de los esteres de la glicerina, el aceite contiene pequefias

cantidades de vitaminas, fosfatidos (lecitinas), esteroles, colorantes



(caroteno, clorofila, xantofilas), agua e hidrocarburos que constituyen
el material insaponificable.
A continuacidn se muestra la caracterizacion basica de los aceites de
oleaginosas con mayor futuro de explotacién en nuestro pais por su facil

cultivo y preservacion, este es el caso del Pifion e Higuerilla.

1.2.2.1 Caracteristicas del Aceite de Jatropha Curcas (Pifi6én)

En el caso de la semilla de Jatropha Curcas o Pifidn, esta
contiene un 42 % de aceite el cual tiene propiedades
fisicoquimicas semejantes a la de los aceites comestibles y no es
toxico, como otros aceites de esta planta cultivada en otros
paises. El contenido de aceite (lipidos) esta dentro del orden de
las semillas oleaginosas y su valor nutritivo es semejante al del
aceite de maiz. El color es amairillo claro, inoloro y tiene un ligero
sabor a nuez. El indice de saponificacion fue de 196, el de yodo
de 99.06, el de acidez de 13.86, el de ésteres de 182.1, el de
hidroxilo 8.53, el de acetilo 8.48, la materia insaponificable de
0.82 %, el indice de refraccion a 25°C fue de 1.4688 la gravedad
especifica a 25°C fue de 0.9100, la viscosidad a 25°C fue de 62
cp. El indice de yodo indica que contiene mayor cantidad de
acidos grasos insaturados que los aceites de oliva, palma vy ricino

e igual cantidad que el aceite de cacahuate y menor que el aceite



1.2.2.2

de maiz. Los indices de hidroxilo y acetilo indican que el aceite
de Jatropha curcas contiene mono y/o diglicéridos. El aceite del
la Jatropha curcas tiene propiedades fisicoquimicas semejantes

a las de los aceites comestibles y no es toxico.

Caracteristicas del Aceite de Ricino (Higuerilla)

El aceite de higuerilla, esta constituido en un 90% por el acido
ricinoleico que es un acido monoinsaturado de 18 carbonos con
un sustituyente hidréxido. Si bien el ricino es sumamente toxico
para los seres humanos, el aceite de ricino se usa como un
componente "no toxico" en los aceites de corte y en los
lubricantes para la laminacion del acero a altas temperaturas vy
en otros liquidos para trabajos con metales. La versién oxidada y
esterificada del aceite de ricino se usa como lubricante en la

industria de la aviacion.

Es posible tabular las mas importantes propiedades
caracteristicas del aceite de Higuerilla por medio de la tabla

ilustrada en la Tabla siguiente:



TABLA 5

PROPIEDADES DEL ACEITE DE HIGUERILLA

Propiedad Unidades Estandar Valor
ASTM tipico
Densidad glcm’ D-5 0.96
Agua y sedimentos % Volumen D-96 &
Corrosion - D-665 -
Contenido de cenizas % por peso D-482 0.01
Residuo carbonoso % por peso D-189 0.22
Punto de inflamacion Lo D-93 270
Punto de fluidez °C D-97 -10
Viscosidad a 40 °C ¢St (mm°/s) | D-445 207
Indice de acidez mg KOH/g aceite | D-1980 -
Indice de saponificacion | mgKOH/gaceite [D-5558 -
Indice de Yodo g yodo/100 g aceite | D-5554 §1-97

1.3 Otras Plantas Oleaginosas

Como se menciono anteriormente, existen una gran variedad de plantas
oleaginosas utilizadas como materias primas para la obtencién de aceite
para produccion de biodiesel, de las cuales, voy a mencionar especies de
reconocida explotacion en zonas europeas, continente pionero en la

explotacion de biocarburantes.

1.3.1 Definicién y Clasificacion

Con fines netamente demostrativos, haré una breve descripcion

de dos variedades de plantas oleaginosas, estas son: Brassica



Carinata y Cynara Cardunculus, las cuales he citado anteriormente

por poseer altos niveles de industrializaciéon

1.3.1.1 Caracteristicas de la Brassica Carinata (Colza Etiope)

La especie oleaginosa Brassica Carinata, conocida como
colza o mostaza etiope debido la procedencia de ese
pais africano, es muy parecida a la colza europea, si bien
muestra algunas diferencias importantes. Se trata de una
especie que presenta una elevada resistencia a la sequia
y a muchas de las plagas y enfermedades que afectan a
la colza. Se pueden obtener rendimientos de hasta 3-4
toneladas/ha en condiciones de sequia moderada, con
un contenido en aceite del 32%, rendimientos que son
muy superiores a los obtenidos con otras oleaginosas.
Los estudios realizados con esta especie han llevado a la
identificacion de los cultivares mas adaptados al clima
mediterraneo que, ademas de no requerir frio ofrecen

todas los requisitos necesarios.



FIGURA 1.4 ]
ZONA CULTIVADA DE COLZA ETIOPE

1.3.1.2 Caracteristicas de la Cynara Cardunculus

El cardo Cynara cardunculus es una especie herbacea
plurianual originaria de la zona mediterranea, que se
cultiva artificialmente en algunas zonas como planta
horticola. Si se cultiva en su ciclo natural, que va desde
el otofio, cuando germina, hasta la primavera siguiente,
en la que se produce un fuerte desarrollo de biomasa
aérea, posteriormente secandose en verano, puede
llegar a producir hasta 20 t’ha de biomasa con 2-3
toneladas de semillas. Estas contienen aproximadamente
un 25% de aceite de caracteristicas similares al girasol,
que pueden servir de materia prima para la produccion

de biodiesel.



FIGURA 1.5 ,
ZONA CULTIVADA DE CYNARA CARDUNCULUS

1.4 Proceso Experimental para la obtencién de Aceite Vegetal

Por obvias razones es factible obtener aceite vegetal con fines
energéticos de multiples semillas provenientes de plantas oleaginosas de
todo tipo, pero existe un procedimiento estandar que permite extraer el
aceite contenido en la semilla, especificamente se puede extraer
mecanicamente (compresion o simple trituracion) o quimicamente

(solventes).

El primer método o extraccion en frio se basa en someter a presion la

semilla por medio de un tornillo prensa, obteniéndose asi un aceite de



grado comercial (el cual posteriormente debe ser filtrado y blanqueado) y

un bagazo denominado torta.

Para la extraccidn por solventes es necesario previamente triturar la
semilla y adicionarle una sustancia que disuelva el aceite, para asi

separar éste posteriormente por calentamiento.

Para la extraccion de aceite vegetal con fines energéticos, el método de
extraccidn es el mecanico, ya que el aceite requerido es de grado

comercial.

En el caso del laboratorio, por tratarse de un proceso de tipo
experimental, existe un procedimiento conocido como Proceso de
extraccion Soxhlet, utilizando un equipo de laboratorio que lleva el mismo

nombre, el cual se indica en la figura 7.




’ FIGURA 1.6
FOTOGRAFIA DE UN EXTRACTOR SOXHLET
El extractor Soxhlet o simplemente Soxhlet (en honor a su inventor Franz
von Soxhlet) es un tipo de material de vidrio utilizado para la extraccion
de compuestos, generalmente de naturaleza lipidica, contenidos en un

solido, a través de un solvente afin

El condensador esta provisto de una chaqueta de 100 mm. de longitud,
con espigas para la entrada y salida del agua de enfriamiento. El
extractor tiene una capacidad, hasta la parte superior del sifén, de 10 ml;
el diametro interior del extractor es de 20 mm y longitud de 90 mm. El

matraz es de 500 ml de capacidad.

Esta conformado por un cilindro de vidrio, vertical de aproximadamente
30.5 cm. de alto y 3.80 cm. de diametro. La columna esta dividida en una
camara superior e inferior. La superior o camara de muestra sostiene un
so6lido o polvo del cual se extraeran compuestos. La camara de solvente,
exactamente abajo, contiene una reserva de solvente organico, éter o

alcohol.

Dos tubos vacios, o brazos corren a lo largo, a un lado de la columna
para conectar las dos camaras. El brazo de vapor, corre en linea recta
desde la parte superior de la camara del solvente a la parte superior de

la camara del sdlido. El otro brazo, para el retorno de solvente, describe



dos U sobrepuestas, que llevan desde la camara de la muestra el
solvente hasta la camara de solvente. El soxhlet funciona ciclicamente,
para extraer las concentraciones necesarias de algun determinado

compuesto.

Este método, en resumen funciona de la siguiente forma: Cuando se
evapora el solvente sube hasta el area donde es condensado; aqui, al
caer y regresar a la camara de solvente, va separando los compuestos,
hasta que se llega a una concentracion deseada. Esto puede ocasionar
problemas con algunos compuestos, que con los ciclos llevan a la

ruptura del balén, como lo es en la extraccién del ambar.
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FIGURA 1.7
EQUIPO UTILIZADO EN EL PROCESO DE EXTRACCION SOXHLET
En nuestro caso especifico, en el laboratorio del Instituto de Ciencias
Quimicas y Ambientales de la ESPOL, se sigue un procedimiento de
Extraccion Soxhlet orientado por el Subdepartamento de Laboratorios del

Ambiente del Instituto de Salud Publica de Chile.

Para efectuar el procedimiento ilustrado anteriormente se requiere de los
siguientes materiales y equipos:

e Sistema extractor Soxhlet.

e Balanza Analitica.

e Papel Filtro o dedal de celulosa.

e Baio Termoregulado.



e Estufa de aire 103 + 2°C.
e Tamiz de malla de 1mm.
e Manto calefactor o rotavapor.

e Material usual de laboratorio.

Se utilizaran ademas los siguientes reactivos:
o Eter Etilico P.E. 40-60°C.

e Eter de Petrdleo P.E. 40-60°C.

Para conocer en detalle, el proceso de extraccion Soxhlet utilizado en el
laboratorio del Instituto de Ciencias Quimicas y Ambientales (Véase en el

Apéndice A).



2.

CAPITULO 2

EL BIODIESEL

2.1. Definicién y principales Fuentes de Obtencién del Biodiesel

Histéricamente el término Biodiesel, se ha empleado para referirse a
toda clase de combustibles alternativos como: Aceites Vegetales,
mezcla de aceites vegetales, con gasoleo, microemulsiones de
aceites vegetales, productos de pirdlisis de aceites vegetales, esteres
etilicos y metilicos, preparados a partir de aceites vegetales o grasa
de animales. Sin embargo con la creciente produccion y desarrollo de
los esteres metilicos y etilicos como combustible diesel, el término

biodiesel se refiere cada vez mas a estos esteres.

El biodiesel es un combustible renovable derivado de aceites o
grasas de origen vegetal o animal. El prefijo bio hace referencia a su

naturaleza renovable y biolégica en contraste con el combustible



diesel tradicional derivado del petrdleo; mientras que diesel se refiere
a su uso en motores de este tipo. Como combustible, el biodiesel
puede ser usado en forma pura o mezclado con diesel de petréleo.

La ASTM (American Society for Testing and Materials) define
biodiesel como esteres monoalquilicos de acidos grasos de cadena
larga, derivados de lipidos renovables tales como aceites vegetales o
grasa de animales y que se emplea en los motores de ignicion por

compresion.

La National Biodiesel Board (la Asociacion de Productores
norteamericanos de biodiésel) lo define como un combustible
compuesto de ésteres mono-alquilicos de acidos grasos de cadena

larga derivados de aceites o grasas, vegetales o animales.

Este biocombustible se obtiene mediante un proceso quimico
llamado transesterificacion, en el cual los aceites organicos son
combinados con un alcohol y alterados quimicamente para formar un
éster etilico o metilico, el cual recibe finalmente el nombre de

biodiesel.

Estas moléculas resultantes estan compuestas por un acido graso de

cadena larga y un alcohol.



El metanol es el alcohol de mayor uso en la produccion de biodiesel
(ésteres metilicos), debido a que la alcohdlisis o trans esterificacion
con este alcohol ha sido ampliamente estudiada desde la década de
1950 como una manera simplificada de obtener detergentes y
jabones. Sin embargo, se considera que el etanol es el siguiente
paso para el desarrollo de procesos de obtencién de biodiesel por las

ventajas que presenta en cuanto a renovabilidad y baja toxicidad.

En el ambito mundial se han hecho grandes esfuerzos para
aprovechar las diferentes fuentes de grasas y aceites presentes en
cada region, con el fin de generar biodiesel con caracteristicas
similares al diesel del petréleo, e impulsar asi mismo, su desarrollo

agropecuario.

En Europa se producen principalmente ésteres metilicos de aceite de
colza y en los Estados Unidos, la mayor produccion esta enfocada en
el empleo de aceite de soya; en paises con clima tropical (como

Malasia), el enfoque esta dado hacia el biodiesel de aceite de palma.

Junto con estos aceites, se presenta el uso de otras materias grasas
recicladas y de origen animal como la de cerdo y pescado, para
produccion de biodiesel, que de acuerdo con algunos estudios
presentan caracteristicas muy similares a sus homologos obtenidos

con aceites vegetales refinados.
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EL CICLO DEL BIODIESEL

2.1.1 Proceso de Obtencion del Biodiesel

Como ya se establecio anteriormente, el proceso estandarizado
para la produccion de Biodiesel es la Transesterificacion que en
forma resumida consiste en transformar recursivamente por
meétodos fisicos y quimicos, un aceite con contenido de
Triglicéridos, en un Diglicérido, posteriormente en un
monoglicérido y finalmente en biodiesel + glicerina, todo esto
mediante una reaccién quimica, que ocurre en un reactor de
transesterificacion, proceso de es explicado detalladamente a

continuacion.

2.1.1.1 El Proceso de Transesterificacion



El proceso mas reconocido para obtener biodiesel es sin duda
la reaccion de transesterificacién de aceites y grasas utilizando
un alcohol de bajo peso molecular, en la presencia de un
catalizador adecuado. El proceso de transesterificacion, es
también llamado también alcohdlisis, cuando se usa metanol

por ejemplo se le llama metandlisis.

La reaccion de transesterificacion se resume en el
desplazamiento de un alcohol de un éster por otro, en un
proceso parecido a la hidrdlisis, con la excepcion de que el
alcohol es usado en vez de agua. Este proceso se utiliza para
reducir la alta viscosidad de los triglicéridos, en la ecuacion

adjunta se esquematiza el proceso de Transesterificacion.

RCOOR' + R2OH <——— RCOOR” + R'OH

Fetar Alcohol Froter Aleahol

La reaccion de transesterificacion es reversible y se emplea un
exceso de alcohol para desplazar el equilibrio hacia la
formacion de ésteres. El modelo que mas se ajusta de cinética
de reaccion, es el de pseudo-segundo orden, en la etapa inicial
de la reaccién, seguido de un primer o cero 6rdenes.

Quimicamente, el mecanismo de transesterificacion consiste en

tres reacciones consecutivas reversibles, el triglicérido es



convertido consecutivamente en diglicérido, monoglicérido y
glicerol. En cada reaccion se libera un mol de éster metilico. En
la ecuacion siguiente se presentan las etapas de la reaccién de
transesterificacién, los productos finales que se obtienen son

alquilésteres de los acidos grasos del aceite o grasa y glicerol.

Triglicéridos + R10H <«—— Diglicéridos + RCOOR1

Diglicéridos + R10H «— Monoglicéridos + RCOOR1

Monoglicéridos + R10H <«— Glicerol + RCOOR1

En la siguiente ecuacion, se representa la metandlisis de los

triglicéridos

CH, —OCOR! CH,OH RICOOCH,
(IZH —QCOR? ¢ 3ICHOH ——— CHOH + R2COOCH,
| |

CH, —OCOR? CH,0H R*COOCH,
Triglicérido Metanol licerol Metil&ster

Finalmente en la ecuacion siguiente, se ilustra una de las
reacciones secundarias que se puede presentar con la catalisis

basica, como lo es la neutralizacion de los acidos grasos libres.



0 0
I |

HO-C-R + KOH » KI 0-C-R + H]()
Acido Hidréxido Jabon e
De potasio potasico

Las tecnologias existentes, pueden ser combinadas de
diferentes maneras variando las condiciones del proceso y la
alimentacion del mismo. La elecciéon de la tecnologia sera
funcién de la capacidad deseada de produccion, alimentacion,
calidad y recuperacion del alcohol y del catalizador. En general,
plantas de menor capacidad y diferente calidad en la
alimentacion (utilizacion al mismo tiempo de aceites refinados
y reutilizados) suelen utilizar procesos Batch o
discontinuos. Los procesos continuos, sin embargo, son mas
idéneos para plantas de mayor capacidad que justifique el
mayor numero de personal y requieren una alimentacién mas

uniforme.

En torno a la transesterificacion, se puede mencionar dos
procesos relevantes, estos son el proceso discontinuo y el

proceso continuo:

e Proceso Discontinuo: Es el método mas simple para la
produccion de biodiésel donde se han reportado ratios 4:1

(alcohol: triglicérido).



Se trata del uso de reactores con agitacion, donde el reactor
puede estar sellado o equipado con un condensador de
reflujo. Las condiciones de operacion mas habituales son a
temperaturas de 65°C, aunque rangos de temperaturas
desde 25°C a 85°C también han sido publicadas. El
catalizador mas comun es el NaOH, aunque también se
utiliza el KOH, en rangos del 0,3% al 1,5% (dependiendo que

el catalizador utilizado sea KOH o NaOH).

Es necesaria una agitacion rapida para una correcta
mezcla en el reactor del aceite, el catalizador y el alcohol.
Hacia el fin de la reaccion, la agitacion debe ser menor para
permitir al glicerol separarse de la fase éster, habiéndose

registrado valores entre el 85% y el 94%.

En la transesterificacién, cuando se utilizan catalizadores
acidos se requiere temperaturas elevadas y tiempos largos
de reaccion. Algunas plantas en operacién utilizan reacciones
en dos etapas, con la eliminacién del glicerol entre ellas, para
aumentar el rendimiento final hasta porcentajes superiores al

95%.



Temperaturas mayores y ratios superiores de alcohol: aceite
pueden asimismo aumentar el rendimiento de la reaccion. El

tiempo de reaccion suele ser entre 20 minutos y una hora.

En el grafico adjunto se puede ilustrar el Proceso Discontinuo

de Produccioén de biodiesel.
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PROCESO DISCONTINUO DE PRODUCCION DE BIODIESEL
e Proceso Continuo: Una variacion del proceso discontinuo es la
utilizacion de reactores continuos del tipo tanque agitado, los
llamados CSTR del inglés, Continuous Stirred Tank Reactor
(CSTR). Este tipo de reactores puede ser variado en volumen
para permitir mayores tiempos de residencia y lograr aumentar

los resultados de la reaccidon. Asi, tras la decantacion de



glicerol en el decantador la reaccion en un segundo CSTR es
mucho mas rapida, con un porcentaje del 98% de producto de
reaccién. Un elemento esencial en el disefio de los reactores
CSTR es asegurarse que la mezcla se realiza
convenientemente para que la composicion en el reactor sea
practicamente constante. Esto tiene el efecto de aumentar la

dispersion del glicerol en la fase éster.

El resultado es que el tiempo requerido para la separacién de
fases se incrementa. Existen diversos procesos que utilizan la
mezcla intensa para favorecer la reaccion de esterificacion. El
reactor que se utiliza en este caso es de tipo tubular. La mezcla
de reaccion se mueve longitudinalmente por este tipo de
reactores, con poca mezcla en la direccion axial. Este tipo de
reactor de flujo pistén, Plug Flow Reactor (PFR), se comporta
como si fueran pequefios reactores CSTR en serie. El resultado
es un sistema en continuo que requiere tiempos de residencia
menores (del orden de 6 a 10 minutos) con el consiguiente
ahorro, al ser los reactores menores para la realizacién de la
reaccién. Este tipo de reactor puede operar a elevada
temperatura y presion para aumentar el porcentaje de

conversion.



Dentro de la catalisis heterogénea los catalizadores basicos se
desactivan facilmente por la presencia de acidos grasos libres
(FFA) y de agua que favorece la formacion de los mismos. Para
tratar alimentaciones con cierto grado de acidez, se prefiere la
esterificacién de los acidos grasos libres con super acidos que a
su vez presenten una elevada velocidad de reaccion de trans
esterificacion, lo que implica que se requiera de dos reactores
con una fase intermedia de eliminacion de agua. De este modo,
alimentaciones con hasta un 30% en FFA se pueden esterificar
con metanol, reduciendo la presencia de FFA por debajo del
1%. Esta etapa previa de esterificacion se puede llevar a cabo
con alcoholes superiores o glicerina que resulta atractiva en la
produccion de biodiesel puesto que es un subproducto del

proceso.

En el grafico adjunto se presenta un diagrama de bloques de un
proceso de transesterificacibn mediante reactores de flujo
piston. En este proceso, se introducen los triglicéridos con el
alcohol y el catalizador y se somete a diferentes operaciones

(se utilizan dos reactores) para dar lugar al éster y el glicerol.
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PROCESO CONTINUO DE PRODUCCION DE BIODIESEL

21.1.2 Composicion Quimica del Biodiesel

El Biodiesel como tal, al provenir de grasas y aceites vegetales,
presenta propiedades quimicas y fisicas, segun sus
propiedades fisicas (densidad, viscosidad, punto de fusion,
indice de refraccion) o quimicas (indice de acidez, indice de
yodo, indice de perodxido, indice de saponificacién, indice de

éster).

A continuacién se detallan las caracteristicas mas importantes

involucradas en la produccion de biodiesel:



Viscosidad

La viscosidad es una medida de la friccion interna entre
moléculas, o de la resistencia a fluir de los liquidos. En general,
la viscosidad de los aceites desciende con un incremento en la
insaturaciéon y con un decrecimiento del peso molecular de sus

acidos grasos.

indice de acidez

El indice de acidez (lA) es el numero de mg. de KOH necesario
para neutralizar los acidos grasos libres (es decir, que no se
encuentran unidos a un glicérido) de 1 g de aceite. Se
determina mediante la titulacion o valoracion del aceite disuelto
en alcohol con una solucién estandar de KOH. Un valor elevado
para este indice muestra que el aceite contiene una alta
cantidad de acidos grasos libres, ya que ha sufrido un alto
grado de hidrdlisis. Puede expresarse también como porcentaje
de acido oleico, palmitico o laurico, segun el acido graso que
predomine en la grasa en cuestidon. Los aceites y grasas
refinados deben tener un nivel de acidos grasos libres inferior al
0,2% como acido oleico para ser aptos para su uso en

alimentacion.



Sin embargo, los aceites crudos y los usados previamente en
frituras, comunmente tienen un contenido de acidos grasos

libres significativamente superior a éste (2% o mas).

Este indice es particularmente importante para el proceso de
produccion de biodiesel (transesterificacion), ya que los acidos
grasos libres reaccionan con el catalizador de Ia
transesterificacion (NaOH &6 KOH) formando jabones
(saponificacion), lo cual lleva a un menor rendimiento en la
produccion de biodiesel. La saponificacién no sélo consume el
catalizador necesario para la transesterificacion, sino que
ademas los jabones producidos promueven la formacion de

emulsiones que dificultan la purificacién de biodiesel.

indice de peréxido

El indice de perdxido (IP) mide el grado de oxidacién primaria
que ha sufrido la grasa o aceite. Los peroxidos son los
productos de descomposicion primaria de la oxidacion de las
grasas, cualquiera sea su composicion. Se forman en los
puntos de insaturacion de las cadenas de carbonos de los

acidos grasos.



indice de yodo

El indice de yodo (1Y) es el numero de miliequivalentes o partes
de yodo absorbido por 100 partes de peso de sustancia. Este
valor da una idea del numero de instauraciones de los acidos
grasos en el aceite. Un aceite totalmente saturado poseera un
IY = 0, mientras que a mayor cantidad de insaturaciones se
fijara en ellos una cantidad proporcional de yodo,

incrementandose este indice.

indice de Saponificacion

El valor o indice de saponificacion de un aceite es el numero de
miligramos de hidréxido de potasio (KOH) necesarios para
saponificar 1g de aceite completamente. Dado que los aceites
estan formados por triglicéridos principalmente, y que cada
triglicérido necesita 3 moléculas de KOH para saponificarse, el
indice de saponificacion puede ser usado para estimar
aproximadamente el peso molecular promedio del aceite

utilizado.



Material Insaponificable

El material insaponificable comprende todos los compuestos
que contiene el aceite o grasa que no reaccionan con KOH para
producir jabones, es decir, que no son &acidos grasos o
glicéridos pero que son solubles en solventes organicos (y no
en agua). Consiste principalmente en aceites minerales,

pigmentos, esteroles, tocoferoles y fosfolipidos.

Entre las materias insaponificables mas comunmente
encontradas en aceites y grasas estan diferentes compuestos
que contienen fosforo, como fosfolipidos y fosfatidos. El fésforo
frecuentemente forma parte de moléculas de lecitina, que es un
muy buen emulsificante (sustancia que favorece la formacién de

mezclas estables entre grasas o aceites y agua)

Insolubles y aqua

El contenido de insolubles del aceite debe mantenerse lo mas
bajo posible (menor a un 0,8% para que el biodiesel cumpla con
las especificaciones europeas). Estas substancias no participan
en el proceso de transesterificacion, pero permanecen en el

éster (biodiesel) y representan impurezas en el combustible.



El contenido de agua en un aceite es importante porque el agua
produce la hidrdlisis de los triglicéridos: reacciona con las
uniones entre el glicerol y los acidos grasos y las rompe,
produciendo acidos grasos libres, mono- y diglicéridos y/o
glicerol. La hidrélisis resulta acelerada por las altas
temperaturas y presiones y una excesiva cantidad de agua.
Esta reaccion es especialmente importante en la preparacién de
alimentos fritos en profundidad, donde la grasa de fritura puede
estar a una temperatura de 177°C y el alimento que se frie tiene
un alto contenido de agua. Un buen ejemplo de esta situacion
es la fritura de las papas fritas. Las papas frescas tienen un
contenido de agua elevado, sobre el 80% de su peso antes del
cocinado, y durante la fritura pueden generarse acidos grasos

libres a una velocidad bastante rapida

El empleo del biodiesel puede ser puro, designado como B100
o mezclado con el combustible diesel, designado como BXX,
donde XX representa el porcentaje de biodiesel en la mezcla.
La proporcion mas frecuente es B20, que representa un 20% de

biodiesel y un 80% de diesel.



2.1.1.3 Caracteristicas relevantes del Biodiesel

El biodiesel no contiene azufre en proporciones significativas, el
contenido de aromaticos es casi nulo y su toxicidad es muy baja.
La biodegradabilidad de los ésteres etilicos y metilicos es muy
superior a la presentada por los derivados del petréleo,
encontrandose para las mismas condiciones, indices de
biodegradabilidad del 90 - 99 % para los primeros frente a 25 —
40 % para los segundos; este aspecto es de gran relevancia si se
tienen en cuenta los graves desastres ocasionados por derrames

de petrdleo al entorno.

La diversidad de aceites y grasas empleadas en la produccion de
biodiesel, tal como se describié con anterioridad, han llevado al
establecimiento de normatividad de acuerdo con las materias
primas empleadas en cada una de las regiones, por tanto, no
existe una unica norma que defina 6 reglamente las propiedades

para todos los ésteres empleados como biodiesel.

En la figura a continuacion se muestran las especificaciones del

Biodiesel.



TABLA 6

ESPECIFICACIONES DEL BIODIESEL

Biodiesel (B100)
Propiedades Metodo Unidades Especificaciones
ASTM
Minimo | Maximo
FPurta de inflamacian D23 i 130.0
Agua y sedimentas D 2709 % masa 0.05
sl cinematies 3 D 445 mm’/s 10 8.0
Cenizas sulfatadas D &7 % masa 0.02
Azufre D 5453 Shmasa 0.05
Comosion al cobre 3h s 50°C | D 130 3
MNumers de cetanc D&13 47
Punto de fluidez D 2500  ® Reporiar
Mic'c-c\arbén rasidual (10% 0 4530 % masa 0.05
fondos)
Mumero acido D 684 myg de KOH/g 0.8
Glicerina ibre D 6584 % masa 0.02
Glicerina total D 6584 % masa 0.240
Contenide de fésforo O 4851 %% masa 0.001
Destilacion O 1160 °C
Temperatura 80%  destilado 380

En general puede decirse que el biodiesel en comparacién con

el diesel de petréleo, presenta las siguientes diferencias: i)

viscosidad y densidad mayor, ii) aumento o disminucién de los

residuos de carbon, dependiendo del tipo de proceso que se

lleva cabo para su obtencion (relacionado con el contenido de

mono di y triglicéridos), iii) el calor de combustién se reduce en

aproximadamente 12% debido a la presencia de oxigeno dentro

de la molécula, iv) reduccion del torque y la potencia en cerca

de 10 %, principalmente por la reduccion en el calor de

combustidn; esto también repercute en un mayor consumo de

combustible para lograr el mismo desempefio.



2.1.2 Aplicaciones del Biodiesel

Por sus caracteristicas energéticas similares y en ocasiones
superiores a las del diesel de petréleo, de entre muchas, se pueden

mencionar las siguientes aplicaciones:

e Funcionamiento de Vehiculos de alquiler (taxis o furgones o

furgonetas): Ya se ha aplicado esta excelente idea, con los
vehiculos correctamente adaptados se pueden conseguir consumos

minimos que oscilan entre 400 y 800 millas por tanque.

e Combustible de calefaccion casero: Cada vez mas gente esta

usando Biodiesel como alternativa para calentar su hogar. La
mayoria de los hornos oil-fired o de caldera pueden utilizar Biodiesel
(B20), que es un combustible hecho de 80 por ciento de aceite de
calefaccién tradicional y de 20 por ciento Biodiesel. Alguna gente
esta consiguiendo sus hornos adaptados para poder quemarse
B100, un combustible hecho enteramente de los aceites vegetales,
que se quema mucho el limpiador que el aceite de calefaccion

tradicional.

e Generacion eléctrica: Los generadores diesel que producen

electricidad ahora estan funcionando con Biodiesel como



combustible. Una alternativa superior a las plantas de generacion
de electricidad basadas en carbén tipico que son utilizadas
actualmente en los Estados Unidos. El funcionamiento con
Biodiesel es un método mas barato, limpio y sustentable para

obtener electricidad.

Transporte Pesado: Los camioneros estan cambiando cada vez

mas del combustible diesel al combustible de Biodiesel. Las
ventajas son numerosas sin mencionar la ventaja de ayudar al
ambiente y de reducir la dependencia de importacion de

combustibles.

Agricultura: No solo los productores de Biodiesel se benefician,
también los consumidores. Los que utilizan tractores, reapers,
cosechadoras, transportadoras, generadores, bombas, y los
sistemas de irrigacion que utilizan normalmente el combustible
diesel, ahora utilizan Biodiesel cerrando por completo el ciclo de

produccion agricola.

Transportes marinos: Las flotas comerciales, transbordadores,

yates, trasatlanticos, y debas medios de transporte marino, ya han
tomado agresivas politicas de implantacién de Biodiesel en sus

motores de impulsion.



o Aditivos y lubricantes: Dado que el Biodiesel es mejor lubricante

que el petréleo debido a su bajo contenido de azufre y sulfuros, los
inyectores de carburante pueden confiar en el combustible de
Biodiesel para la lubricacién, debido a su procedencia organica, son
menos peligrosos, ya que no producen irritaciones y posibles

intoxicaciones por ingesta o inhalacion prolongada.

e Limpiadores del medio Ambiente: El| Biodiesel reduce las

emisiones del bidxido de carbono hasta en un 80%. Debido a esto,
el Biodiesel tiene el potencial de reducir los téxicos y demas
componentes ambientales que pueden producir cancer, y si se
derrama, por ser biodegradable, se descompondra sin contaminar ni

dejar efectos residuales.

2.1.21 Aspectos Técnicos Generales en la produccion

Como ya se menciond, el biodiesel obtenido por el método de
transesterificacion, incluye importantes aspectos técnicos, a
los cuales se ha denominado Variables de Transesterificacion.
Las variables de mayor influencia en la reaccion de
transesterificacion son la pureza y calidad de los reactivos, la

relacion molar alcohol/aceite, el tipo de alcohol, tipo y cantidad



de catalizador, ademas de la temperatura, el tiempo de

reaccion y la agitacion.

Pureza y calidad de los reactivos: Para la obtencidon de

un producto (biodiesel) de buena calidad es necesario que
el aceite empleado sea lo mas refinado posible, debe estar
exento de material sélido libre y en suspensién; ademas
poseer bajo contenido de &cidos grasos, en especial
cuando se emplean catalizadores homogéneos, ya que el
exceso de estos acidos se puede ver reflejado en una baja
eficiencia de reacciéon. Adicionalmente el contenido de

gomas y material insaponificable debe ser bajo.

El aceite y las otras sustancias empleadas en la reaccion
(catalizador y alcohol) deben ser esencialmente anhidros,
ya que el agua favorece la formacion de jabones por

saponificacion, dificultando la purificacion del biodiesel.

Cuando se emplean catalizadores basicos, como el
hidroxido de sodio o de potasio, no se deben dejar
expuestos al aire ya que absorbe humedad y didéxido de
carbono de la atmoésfera, volviéndose mas humedos y

carbonatados.



e Relacion molar alcohol/aceite: La relacion molar

alcohol/aceite es una de las variables de mayor importancia y
mayor influencia en el rendimiento de la reaccién de
transesterificacion. Segun la estequiometria se requieren tres
moles de alcohol y un mol de triglicérido, para obtener tres
moles de ésteres alquilicos de acidos grasos y un mol de
glicerol, pero se debe utilizar un exceso de alcohol para
desplazar el equilibrio hacia la formacion de alquilésteres. La
relacion molar alcohol/aceite recomendada en la literatura
varia desde 6:1 hasta 543:1, sin embargo, la alta relacion
molar dificulta la separacion de la glicerina. La relacion molar
optima, se debe determinar experimentalmente, ya que
depende del tipo y calidad del aceite empleado como materia

prima

Tipo de alcohol: Los alcoholes mas empleados para la

reaccion de transesterificacion son el metanol y etanol;
aunque suele emplearse mas el metanol debido a sus
ventajas quimicas y a su bajo costo con respecto a los

demas alcoholes.

El alcohol juega un papel muy importante en la transferencia

de masa, en el caso de la metandlisis por ejemplo ni el



metanol es soluble en los triglicéridos, ni los ésteres metilicos
en la glicerina. Sin embargo, el metanol es soluble en los
ésteres metilicos y la glicerina. Por lo que durante los
primeros minutos de reaccién, se observa un sistema
formado por dos fases, que se transforma en una fase
homogénea al formarse los ésteres metilicos, pero vuelven a
aparecer las dos fases, tan pronto se forman cantidades

considerables de glicerina.

Es dificil comparar la formacion de etilésteres con la
formacion de metilésteres, especialmente por la formacion de

emulsiones, que en el caso de la etandlisis son mas estables.

Tipo y cantidad de catalizador: El uso de catalizador
normalmente mejora la reaccion, la proporcion y el
rendimiento. Si no se empleara catalizador, la temperatura de
reaccion deberia estar por encima de 250°C. La naturaleza
del catalizador es primordial, pues determina los limites de
composicibn con respecto a la materia prima.
Adicionalmente, las condiciones y operaciones de separacion
posteriores a la reaccion son determinadas por la naturaleza

del catalizador usado.



Los catalizadores que se emplean comunmente en el
proceso de transesterificacion son basicos tales como
metoxidos e hidroxidos de sodio y potasio; aunque existen
investigaciones en donde se emplean otro tipos de

catalizador como MgO, CaO, ZnO, ZrO2.

La cantidad de catalizador varia dependiendo del tipo de
catalizador que se emplee. Para los catalizadores basicos se
reportan valores desde 0.3 a 2%; porcentaje peso con

respecto a la cantidad de aceite empleado.

Temperatura y tiempo de reaccion: La transesterificacion
puede ocurrir a diferentes temperaturas dependiendo del
aceite que se emplee. A medida que la temperatura
aumenta, también lo hace el rendimiento de la reaccidn, sin
embargo, después de un determinado tiempo la diferencia
entre temperaturas no afecta de manera considerable el
rendimiento. Por lo general la reaccion de transesterificacion
se lleva acabo cerca del punto de ebullicién del alcohol (60-
70 °C), sin embargo, esta reaccion ha sido estudiada con

temperaturas que varian desde 25 hasta 250°C.

En cuanto al tiempo de reaccion, a medida que éste crece,

se incrementa la conversion de la reaccidén; ademas puede



variar dependiendo del catalizador empleado. Los valores de
tiempo reportados en la literatura varian en el rango de 30
minutos hasta 20 horas. Darnoko et al. encontrd
experimentalmente en la transesterificacion basica del aceite
de palma con metanol, que el avance de la reaccion es casi

nulo para tiempos superiores a una hora y media.

e Agitacion: La agitacion es una variable de mucho cuidado,
ya que el aceite es inmiscible con el alcohol. Es necesario
garantizar la agitacion para que se dé el mezclado entre las
dos fases y se pueda llevar a cabo la reaccion sin
limitaciones por transferencia de masa. La agitacion debe
garantizar un régimen turbulento, es decir, numeros de
Reynolds mayores a 10.000. Los valores para la velocidad de
agitacién, empleados en diferentes investigaciones oscilan

entre 150 y 600 rpm.

Finalmente se puede concluir con la esquematizacion grafica del

Proceso de Produccion de Biodiesel, con la siguiente figura:
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PROCESO DE OBTENCION DE BIODIESEL

2.2 Historia del uso de Aceite Vegetal como Biocombustble.

Luego de importantes avances en la investigacion de nuevas
alternativas energéticas, fueron varios los investigadores, que
intentaron con diferentes técnicas, producir energia, de fuentes no
convencionales, uno de estos, fue el reconocido Rudolph Diesel,

llamado el padre del Biodiesel.

2.21 Rudolf Diesel y su genial invento

La idea de usar aceites vegetales como combustible para los
motores de combustion interna data de 1895, cuando el Dr.

Rudolf Diesel desarrollaba su motor. En la presentacién del



motor diesel en la Exposicion Mundial de Paris, en 1900, el Ing.
Diesel usaria aceite de mani como combustible, o, mejor dicho,

como biocombustible.

Anos después Diesel fue muy claro al senalar que “el motor
diesel puede funcionar con aceites vegetales, esto podria
ayudar considerablemente al desarrollo de la agricultura de los
paises que lo usen asi”. Hacia 1912 afirmaria que “el uso de los
aceites vegetales como combustibles para los motores puede
parecer insignificante hoy en dia, pero con el transcurso del
tiempo puede ser tan importante como los derivados del

petréleo y el carbon en la actualidad”.

Las predicciones de Diesel tomarian su tiempo para empezar a
tomar a cuerpo y, en este lapso de, mas o menos un siglo, los
motores diesel evolucionarian y se perfeccionarian utilizando
fundamentalmente destilados medios de petrdleo con mucha
menor viscosidad que los aceites vegetales. La principal
razon por la que actualmente no se podria usar aceites
vegetales directamente en los motores es, precisamente, su
mayor viscosidad. La quimica proporciona una solucién para
disminuir esta viscosidad mediante la transesterificacion como

ya se ha mencionado.



Durante el siglo XX, algunos intentos se realizaron para utilizar
aceites como combustible para vehiculos. Antes de la segunda
guerra mundial se introdujo el uso de aceites transesterificados
como combustible en vehiculos pesados en el Africa. Durante la
década de los afnos 40, los franceses trabajaron con el aceite de
pifidn (Jatropha curcas) como combustible sin tener resultados
positivos. Posteriormente se realizaron algunos ensayos en la
Republica Federal de Alemania y Austria con aceite de colza
(Brassica napus); y en Cabo Verde y en Mali también con aceite

de piidn, obteniéndose excelentes resultados.

« El uso de los aceites vegetales

como combustible y fuente energetica
podra ser insignificante hoy, pero con
el curso del tiempo sera tan importante

como el petroleo y el carbon ».
Rudlph il

FIGURA 2.5
PENSAMIENTO VISIONARIO DE RUDOLPH DIESEL



2.2.2 El Primer Biodiesel

El uso por primera vez de aceites vegetales como combustibles,
se remontan al afno de 1900, siendo Rudolph Diesel, quien lo
utilizara por primera vez en su motor de ignicion - compresién y

quien predijera el uso futuro de biocombustibles.

Durante la segunda guerra mundial, y ante la escasez de
combustibles fosiles, se destacéd la investigaciéon realizada por
Otto y Vivacqua en el Brasil, sobre diesel de origen vegetal, pero
fue hasta el ano de 1970, que el biodiesel se desarrollé de forma
significativa a raiz de la crisis energética que se sucedia en el

momento, y al elevado costo del petrdleo.

Las primeras pruebas técnicas con biodiesel se llevaron a cabo
en 1982 en Austria y Alemania, pero solo hasta el afio de 1985
en Silberberg (Austria), se construyé la primera planta piloto
productora de RME (Rapeseed Methyl Ester metil éstero aceite

de semilla de colza).

Hoy en dia paises como Alemania, Austria, Canada, Estados



Unidos, Francia, Italia, Malasia y Suecia son pioneros en la

produccién, ensayo y uso de biodiesel en automdéviles.

El biodiesel es un combustible liquido muy similar en propiedades
al aceite diesel, pero obtenido a partir de productos renovables,

como son los aceites vegetales y las grasas animales.

2.3 Usos del Biodiesel

El biodiesel, como una fuente energética renovable, vino a revolucionar
el mundo, al incrementar la productividad de la industria, en la historia,
existen usos importantes por destacar, los cuales menciono a

continuacion.

2.3.1 Usos destacados en la Historia

Como reiteradamente he mencionado, el primer Biodiesel provino
del aceite de mani producido por el cientifico Rudolph Diesel,
pero se generd una interrogante sobre el uso directo del aceite
vegetal, el principal motivo por el cual los aceites vegetales no se
pueden utilizar directamente como combustibles en los motores
diesel de hoy en dia es la viscosidad. Es asi que histéricamente y
cronolégicamente se puede detallar este proceso que ha tomado

varias decenas de anos.



El procedimiento quimico recomendado para disminuir la
viscosidad a los aceites, la transesterificacion, fue desarrollado
en 1853 por los cientificos E. Duffy y J. Patrick, cuarenta afios
antes que el Dr. Diesel desarrollara su motor de combustion
interna.

En 1937 se concede la primera patente a un combustible
obtenido a partir de aceites vegetales (aceite de palma), a G.
Chavanne, en Bruselas-Bélgica. (Patente numero 422.877).

La primera experiencia conocida de utilizacién de biodiesel en
transporte publico data del afio 1938 en un émnibus de la linea
Bruselas-Lovaina en Bélgica.

Antes de la segunda guerra mundial se introdujo el uso de
aceites transesterificados como combustible en vehiculos
pesados en el Africa.

Durante el transcurso de la 22 Guerra Mundial (1939 — 1945) el
biodiesel obtenido a partir de distintos tipos de aceites
vegetales fue empleado en una parte importante de la flota de
guerra.

La crisis energética (1973 — 1979) disminuy6 la oferta de
petroleo y disparé su precio en forma exorbitante. Crisis que
obligd a la mayoria de los paises en desarrollo a reducir o

retrasar sus programas de desarrollo para poder adquirir el



petréleo que necesitaban para mantener sus economias. Se
plante6 entonces la urgente necesidad de encontrar vy
desarrollar fuentes alternativas de energia, tales como el
biodiesel que durante aquella época volvi6 a resurgir con
fuerza.

Las recientes preocupaciones por la preservacion del medio
ambiente y los compromisos asumidos por muchos paises en
el Protocolo de Kyoto, han provocado un resurgimiento del
interés por este combustible en diferentes partes del planeta.
Durante las ultimas décadas, en los paises industrializados, la
tecnologia de produccion del biodiesel ha sido desarrollada
satisfactoriamente y su uso en motores diesel ha sido probado
con ostensible éxito. No obstante, aun persisten dos aspectos
no resueltos que limitan una mayor expansién y difusion de su
uso: por un lado, el alto costo de los aceites vegetales para la
produccion de biodiesel cuando se utilizan cultivos
oleaginosos convencionales; y por el otro, la logistica para el
aprovisionamiento de los insumos en el caso de la utilizacion

de aceites comestibles usados.



2.3.2 Utilizacion actual del Biodiesel

Es un combustible diesel producido a partir de materias primas
de base renovable, como los aceites vegetales nuevos o usados,
grasa de animal grasa de pollo , algas , aceite de pescado ,los
cuales son procesados quimicamente a fin de adaptar sus
cualidades a las prestaciones que requieren los motores de hoy
en dia. El Biodiesel esta registrado como combustible y aditivo
para combustible en la agencia de proteccion de medio ambiente
(ENVIROMENT PROTECTION AGENCY-EPA -EEUU). Puede
utilizarse puro al 100 % o en proporciones de 20 % ,30 %, etc. o

como aditivo del 1% al 5%.

El resurgimiento de la idea de Diesel, de emplear aceites
vegetales en sus motores, empieza a cobrar fuerza nuevamente
hacia finales del siglo XX, esta vez bajo la forma de biodiesel, e
impulsado, principalmente, por preocupaciones ambientales
relacionadas con el cambio climatico y la necesidad de encontrar
alternativas al uso de combustibles fésiles. Hasta hace pocos
afios era posible identificar otras motivaciones, ademas de las
ecoldgicas, para impulsar su uso en diferentes regiones; por
ejemplo, los excedentes de la produccidn de soya en los Estados

Unidos, o los excedentes de la produccion agraria en Europa que



impulsaron la politica de poner tierras en descanso para no
afectar los precios de los productos agricolas. En ambos casos,
la produccién de biodiesel, sea a partir de soya en los Estados
Unidos, o de otros cultivos energéticos como la colza o el girasol
en Europa, aparecia como excelente alternativa a estas
situaciones especificas, a la vez que contribuia con la mitigacion
del cambio climatico. No obstante, requeria aun de importantes
subsidios o exenciones tributarias para asegurar su viabilidad, ya
que los precios de los aceites vegetales eran sustancialmente

mayores que los del diesel.

Es con la espectacular subida de los precios del petréleo a partir
del 2004, que los precios de los aceites vegetales y las grasas
animales se empiezan a equiparar con los del diesel y generan
este reciente boom de los biocombustibles liquidos a nivel
mundial, que incluye también al bioetanol, que es basicamente
etanol o alcohol etilico, que puede utilizarse como complemento
o sustituto de la gasolina. Es justo luego de esta explicacion que
es conveniente referirnos al biodiesel y sus aplicaciones actuales
como un complemento o sustituto del diesel pero obtenido a base
de aceites vegetales o grasas de origen animal, obteniendo una
matriz energética muy similar a la del diesel de petrdleo pero con

repercusiones ambientales minimas, se puede resumir que el



Biodiesel esta siendo y sera usado en aplicaciones industriales,
en automoviles, en locomocién de trenes, aeronaves, buques y
toda la gama de usos convencionales de los derivados del

petrdleo.

2.4 Ventajas y desventajas con el Uso de Biodiesel en aplicaciones

energéticas convencionales

Como todo Combustible, este maravilloso producto de origen vegetal

y/o animal posee ventajas y desventajas muy importantes de destacar.

2.41 Ventajas

e El dUnico combustible alternativo que puede utilizarse
directamente en cualquier motor diesel, sin requerir ningun tipo
de modificacién es el Biodiesel. Hoy en dia, dichos motores
requieren un combustible que al ser sometido a distintas
condiciones en las que opera, permanezca estable y por otra
parte sea limpio al quemarlo.

e Al poseer propiedades similares al combustible diesel de
petrdleo, ambos se pueden mezclar en cualquier proporcién,
sin generar problema alguno.

e El biodiesel resulta un combustible ideal por sus bajas

emisiones, en las areas marinas, parques nacionales y



bosques y sobre todo en las grandes ciudades como por
ejemplo Estados Unidos que lo utiliza en sus distintas mezclas
para el transporte publico.

Esta libre de sulfuros y bencenos carcinogénicos (que
producen cancer), dos elementos que la EPA (Environmental
Protection Agency) regula legalmente por sus consecuencias
medioambientales y sanitarias.

En un estudio de la norteamericana National Biodiesel Board
(NBB) muestra que el uso de biodiesel reduce en un 14% la
emision de hidrocarburos, un 9% el mondéxido de carbono y en
un 8% el material particulado

El uso de biodiesel supone un ahorro de entre un 25% a un
80% de las emisiones de CO2 producidas por los
combustibles fésiles, constituyendo asi un elemento
importante para disminuir los gases invernadero producidos
por el transporte.

El uso de biodiesel alarga la vida util del motor por ser mas
lubricante.

Una ventaja al momento de comercializarlo, es ser menos
inflamable que la gasolina. Ademas, no necesita tanques
especiales para almacenarlo y se puede expender con los

mismos surtidores que ya estan en uso.



2.4.2

Desventajas

Reduccion de las prestaciones del motor, entre el 3% y el 5%
promedio en la potencia maxima.

Problemas de fluidez a bajas temperaturas (menores a 0 °C),
Incremento del consumo especifico.

Incompatibilidad de algunos componentes de caucho y
elastomeros (retenedores, mangueras) del motor, etc.
Tendencia a aflojar cierto tipo de pinturas.

Escasa estabilidad oxidativa (vida util / periodo maximo de
almacenamiento inferior a seis meses).

Dilucion del aceite del carter por presencia de combustible,
debiendo acortarse los periodos de cambio de aceite.
Formacion de mayores depdsitos carbonosos en valvulas de
admision.

Su produccion causa potenciacion de los monocultivos
intensivos, con el consiguiente uso de pesticidas y herbicidas y
la posible pérdida de biodiversidad.

Causan mayores emisiones de oxidos de nitrégeno.

Puede requerir la renovacion de los filtros de combustible a
intervalos mas cortos en los motores con varios afios de uso

con diesel de petrdleo, porque tiene un efecto diluyente que



hace despegar faciimente la suciedad del tanque y sus

canerias.

Es posible demostrar por medio de un grafico, las ventajas del
biodiesel en cuanto a las emisiones, excepto la de 6xido de
nitrogeno donde compite en desventaja con el diesel

convencional.
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VENTAJAS EN EMISIONES DEL BIODIESEL FRENTE AL
DIESEL DE PETROLEO

2.5 Justificacion del uso del biodiesel en maquinaria de uso comun

Finalmente, a manera de resumen del capitulo, se puede justificar el

uso de Biodiesel, con las siguientes razones:



El biodiesel es un combustible renovable que reemplaza
ventajosamente al diesel de petréleo.

Se elabora a partir de cualquier aceite vegetal virgen o usado o
de grasas animales.

Su energia especifica es ligeramente menor que la del diesel de
petréleo, pero su elevada lubricidad compensa esta diferencia. Es
por esto que el rendimiento energético de ambos combustibles sea
esencialmente el mismo.

Puede usarse puro, o mezclado en cualquier proporcién con diesel
de petrdleo, y no requiere modificacion alguna de los motores.

La lubricidad del biodiesel es notable, al punto de duplicar la vida util
de los motores. Es por ello que se le adiciona biodiesel al diesel de
petréleo con bajo tenor de azufre, devolviéndole la lubricidad perdida
por el bajo contenido de azufre.

La fabricacion de biodiesel es sencilla, y no responde a economias
de escala: Se parte de un aceite vegetal, o grasa animal, a los que se
somete a un proceso de transesterificacion. Como resultante de este
proceso se obtiene biodiesel, y un subproducto conocido como
glicerina.

La transesterificacién se logra mezclando el aceite vegetal, o la
grasa animal, con un alcohol liviano y un catalizador. Al cabo de un

tiempo de reposo, se separan por decantacion el biodiesel, y la



glicerina. Si fue correctamente elaborado, el biodiesel que se obtiene
solo requiere filtrado antes de ser usado. Se lo puede almacenar
igual que el diesel de petréleo.

El biodiesel reduce la contaminacion.

Las emisiones netas de dioxido de carbono (CO2) y de didxido
sulfuroso (SO2) se reducen un 100 %. La emisién de hollin se reduce
un 40-60%, y las de hidrocarburos (HC) un 10-50 %. La emision de

monoxido de carbono (CO) se reduce un 10-50%.

Se reduce igualmente la emisién de hidrocarburos policiclicos
aromaticos (PAHs), y en particular de los siguientes derivados, de
comprobada accion cancerigena: Fenantrén 97%; Benzofllorantren

56%; Benzopirenos - 71%.

Finalmente, la emisibn de compuestos aromaticos y aldehidos se
reduce un 13%, y las de oxidos nitrosos (NOx) se reducen, o
aumentan, 2-5% de acuerdo al desgaste del motor, y a la calibracion

de la bomba inyectora.

El biodiesel es 100% biodegradable, y su toxicidad es inferior a la de
la sal de mesa. Su combustion genera, de acuerdo al precursor que
se utilice, un olor similar al de las galletas dulces, o al de las papas

fritas.



Los litros de biodiesel por hectarea que se obtengan dependeran del
cultivo que dé origen al aceite vegetal. Los ejemplos a continuacién

dan una idea del potencial de cada cultivo.

TABLA 7

PRODUCCION EN LITROS DE ACEITE SEGUN VARIEDADES DE
OLEAGINOSAS

Variedad Oleaginosa Produccion de aceite en litros
Algodoén (Gossypium Hirsutum) 270
Arroz (Oriza sativa): 770
Girasol (Helianthus annuus): 890
Colza (Brassica napus): litros 1100
Jatropa (Jatropha curcas): 1590
Coco (Cocos nucifera): 2510
Palma (Elaeis guineensis): 5550
Soja (Glicine max): 420
Mani (Arachis hipogaea): 990
Ricino (Ricinus communis): 1320
Aguacate (Persea americana): 2460
Cocotero (Acrocomia aculeata): 4200

El alcohol se utiliza en una proporcién del 15 al 25% y el catalizador es
menos del 1.5% del volumen procesado. Preferentemente se utilizan

alcoholes metilicos o etilicos, e hidroxidos de sodio o de potasio.



La glicerina que se obtiene puede venderse tal cual, transformarse en
otros productos de mayor valor agregado, como se menciono al
principio de este, o ser refinado para obtener glicerina. La venta de
glicerina generalmente cubre el costo del alcohol, catalizador, la

electricidad y la mano de obra.



CAPITULO 3

3. PROCESO DE PRODUCCION DE BIODIESEL

3.5 Métodos para la obtencion de Biodiesel

Existen varios métodos para obtener Biodiesel, los mas importantes y
que mencionaré son: Mezcla con Petrodiesel, Pirdlisis,

Microemulsificacion y Transesterificacion.
3.5.1 Mezcla con Petrodiesel

El biodiesel se puede utilizar, tanto puro (B100) como
mezclado con Diesel de origen fosil (petrodiesel) en cualquier

proporcion.



La forma de realizar las mezclas puede ser:

Mediante simple vertido en un depdsito o recipiente de uno
sobre otro de ambos componentes. En este caso, conviene
poner primero el "petrodiesel" y afiadir el Biodiesel sobre
él. Aqui se hace necesario un minimo de agitacion

posterior, con el fin de conseguir la necesaria

homogeneizacion de la mezcla.

Mediante la operacién que es tipica a la hora de cargar una
cisterna, operacién que al tener lugar por la parte baja de la
misma, aconseja incorporar primero el Biodiesel y afadir
después el "petrodiesel" para que éste "borbotee" a través
del primero (que es mas denso que el segundo). Con esto
y el movimiento del liquido mezclado en la carga durante el
viaje a destino, mas la operacién de descarga, debe ser
suficiente para conseguir la deseada homogeneizacion de

la mezcla.

A través de la inyeccién (continua o a por medio de
impulsos) de la proporcion de Biodiesel que se desee
afadir al "petrodiesel" en el brazo de carga o tuberia de
vertido de éste, con lo que la propia turbulencia provocada

por el flujo al que discurre el producto por dichos conductos



logra una buena mezcla. Este ultimo es el método mas

tipico y extendido en la practica.

Aparte estaria el que se practica en las refinerias, mediante
simple vertido de uno y otro componente a un tanque (aqui
da igual el orden en que se haga) y posterior
homogenizacion, mediante los potentes y eficaces sistemas
de recirculacién que poseen estas instalaciones.
Porcentajes crecientes de biodiesel, a partir del 20%, en
mezclas con "petrodiesel", podrian llegar a dar algun
problema relacionado con:

e Su comportamiento a bajas temperaturas y/o en
almacenamientos prolongados.

e Su comportamiento frente a diversas partes de los
aparatos surtidores, depdsitos y equipos de inyeccion del
carburante, tales como: juntas, racores, mangueras, etc.,
por la incompatibilidad del Biodiesel con algunos
materiales especificos, como el cobre y ciertos tipos de
caucho.

¢ El rendimiento del motor se vera afectado negativamente
a medida que se incremente la presencia del Biodiesel
en la mezcla con "petrodiesel" (por el menor poder

calorifico del primero frente al segundo) y en cuanto a las



emisiones a través del escape, en éstas iran
disminuyendo los valores de CO, Particulas e
Hidrocarburos no quemados, mientras los NOx no

ofrecen una tendencia claramente definida.

Como las propiedades de frio del Biodiesel (aunque
varian segun los aceites de los que provengan) son,
generalmente, peores que las del "petrodiesel”, se debe
tener especial atencion a este parametro a la hora de

planear el uso de mezclas de ambos carburantes.

En base a esta propiedad y al hecho de que la densidad
del Biodiesel es mayor que la del "petrodiesel", es muy
conveniente tratar de realizar la mezcla, procurando la
maxima homogeneizacion de ambos componentes de la

misma.

Es de hacer notar que, tanto para corregir las deficientes
propiedades de frio de un Biodiesel como su estabilidad
a la Oxidacion, existe la posibilidad de incorporarle
aditivos especificos para cada uno de esos parametros.
Ello evitara la formacion de cristales (por congelacién) y

sedimentos (por oxidacion), que obstruirian los filtros e



impedirian un buen manejo del carburante sobre todo en
los sistemas de inyeccion de los vehiculos, donde es vital
la consecucion de la dosificacion y atomizacién correcta

del producto para lograr el 6ptimo rendimiento del motor.

3.5.2 Pirolisis

La Pirdlisis, también conocida como Craqueamiento térmico, es
la conversion de una sustancia en otra por medio de su
calentamiento a altas temperaturas (superiores a 450°C) en
ausencia de oxigeno.

En algunas situaciones se utilizan, ademas, catalizadores que
ayudan a romper los enlaces quimicos de las moléculas, de

manera que se forman moléculas de menor tamano.

La pirdlisis de las grasas, con ayuda de oxido de silicio o de
aluminio como catalizador, es una manera de obtener
combustibles quimicamente similares al diésel de petréleo. Sin
embargo, es un proceso caro. Ademas, al remover el oxigeno del
proceso se pierden los beneficios ambientales de ser un
combustible oxigenado (como la mejor combustion y menores
emisiones contaminantes). Este combustible obtenido del
craqueamiento térmico de las grasas no es biodiésel (no esta

compuesto por ésteres de acidos grasos), pero es
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también un combustible renovable semejante al diesel de

petroleo.

Microemulsificacion

Las microemulsiones son dispersiones de aceite y otras
sustancias liquidas, termodinamicamente estables, isotropicas,
claras o traslucidas. Debido a su naturaleza de mezcla el poder
calorifico es mas bajo y por lo tanto tiene los inconvenientes de
mayor consumo de combustible y caida en la potencia en el eje

del motor.

Transesterificacion

La idea del proceso de transesterificacion es reemplazar el
glicerol de los triglicéridos por alcoholes simples, como el
metanol o etanol, (1 triglicérido + 3 alcohol <catalizador alcalino

> 3 biodiesel + 1 glicerol).

De esta manera, se obtienen moléculas en forma de cadena
larga, muy similares en su forma y sus caracteristicas fisicas a
las moléculas de los hidrocarburos. La principal ventaja que se
logra con este proceso es reducir la viscosidad del aceite hasta

un nivel muy cercano al del diésel



En la practica se necesita mas de 3 alcoholes por cada
triglicérido para que la reaccién ocurra completamente. Si no se
usa este exceso de alcohol, el producto obtenido no sera
biodiesel puro: consistira en una mezcla de biodiesel,
triglicéridos sin reaccionar, y productos intermedios como los
monoglicéridos y diglicéridos. Estas impurezas pueden afectar
las caracteristicas del combustible, de manera que no cumpla
con las normas técnicas de calidad, ademas de tener efectos
indeseados como producir depdsitos carbonosos en el motor,

taponamiento de los filtros, combustién incompleta, etc.

Igualmente, para que la reaccidén se lleve a cabo, también se
sabe que se necesita la presencia de un catalizador y de
ciertas condiciones de reaccion (tiempo, temperatura,
agitacion). Asimismo, se ha visto que la calidad del aceite es
uno de los condicionantes mas importantes para que la
transesterificacion se lleve a cabo adecuadamente y que debe
asegurarse con un analisis quimico previo y, si es necesario,

con un pretratamiento adecuado.

Los siguientes pasos de la transesterificacion alcalina, tal como

se aprecian en la figura (Véase el Apéndice B).



e La primera operacion consiste en disolver el catalizador
sélido (hidroxido de sodio o potasio — NaOH o KOH) en el
alcohol (metanol o etanol). La cantidad de catalizador a
utilizar depende de la acidez del aceite, pero suele variar
entre un 0,5y 1%. Se necesita aproximadamente media hora
de agitacion constante para lograr una disolucion completa.
Si se trabaja con un catalizador liquido (metilato de sodio) no

se requiere este paso.

e Luego se realiza la transesterificacion propiamente dicha.
Para ello, se necesita un reactor cerrado herméticamente,
con agitacién constante y calor. En plantas de produccion
pequenas este proceso se realiza por lotes, pero en plantas
de gran escala se realiza en reactores de flujo continuo. En
este reactor se mezclan el aceite y el metanol con el
catalizador disuelto y se agita durante una hora. Para que la
reaccién sea completa se requiere un tiempo de reaccion de
1 hora a 60°C de temperatura, o de 4 horas a 32°C de

temperatura.

¢ La transesterificacion resulta en la separacién de dos fases:
una fase mas viscosa y densa, que consiste en una mezcla

de (glicerol, jabones, catalizador, metanol y agua



(denominada glicerol crudo (Véase Apéndice B) y una fase
mas liviana, que consiste en los metil-ésteres (el biodiésel),
también con metanol, una menor proporcién de catalizador y
jabones, y mono y diglicéridos (en caso que la reaccion no
haya sido completa). Se requiere de un tanque decantador
donde ambas fases se puedan separar por gravedad, o con
la ayuda de una centrifuga para separarlas mas rapidamente.
Asimismo, se puede afiadir agua luego de la
transesterificacion para mejorar la separacion del glicerol. A
partir de este punto, se separan dos lineas de proceso: una
para purificarlos metilésteres, y otra para purificar y recuperar

el glicerol.

Transesterificacion en dos etapas

Muchas plantas de produccion, sobre todo en Europa donde
los estandares de calidad para el biodiésel son mas
exigentes, realizan la transesterificaciéon del aceite en dos
etapas. El objetivo de este método es reducir la cantidad de
metanol que interviene en la transesterificacion, y mejorar la
eficiencia de la reaccién, consiguiendo altas tasas de
transformacion del aceite en biodiésel y una mayor pureza

del producto.



Este proceso consiste en agregar sélo una parte de la
mezcla de alcohol y catalizador en cada etapa y separar el
glicerol después de cada etapa. Usualmente, se agrega
primero un 80% del alcohol y catalizador al aceite, se realiza
la transesterificacion, se separa el glicerol, y el producto se
lleva a una segunda reacciéon con el 20% de alcohol y

catalizador restante.

Su fundamento reside en una caracteristica importante de la
reaccion quimica de transesterificacion: que es una reaccién
de equilibrio. Las reacciones de equilibrio pueden ocurrir en
los dos sentidos. En el caso de la transesterificacion, el
aceite y el alcohol reaccionan para producir ésteres metilicos
y dlicerol, pero igualmente los ésteres metilicos pueden
reaccionar con el glicerol para producir triglicéridos y alcohol
nuevamente. Cuando se mezclan el aceite, alcohol y
catalizador, la reaccion transcurre hasta que alcanza un
punto de equilibrio en el que ya no se generan mas
productos. La reacciéon ocurre en ambos sentidos al mismo

tiempo y esta en un equilibrio dinamico.



Como el objetivo del proceso es obtener la mayor cantidad
de ésteres, lo ideal es desplazar lo mas posible este
equilibrio hacia la derecha de la reaccién (es decir, hacia los

productos).

Hay dos maneras de hacerlo: agregar mas insumos (es por
esto que se utiliza una razén molar alcohol: aceite de 6:1 en
lugar de 3:1), o quitar parte de los productos. Al realizar la
reaccion en dos etapas se esta justamente quitando uno de
los productos (la glicerina o glicerol) y forzando a la reaccién
a avanzar aun mas para producir ese glicerol faltante para

reestablecer el equilibrio.

Transesterificacion alcalina con etanol

En muchos paises se estd experimentando con la
transesterificacion utilizando etanol en lugar de metanol. Las
ventajas de este proceso serian la procedencia renovable del
alcohol (cana de azucar, remolacha, maiz, etc.) y su mucha

menor toxicidad.

Sin embargo, la producciéon de ésteres etilicos es dificil en
comparacion con la de ésteres metilicos, debido

principalmente a la facil formacién de emulsiones estables



que dificultan severamente la separacion del biodiésel y el

glicerol y la purificacion del biodiésel.

Se requiere mucho mayor cuidado con la pureza de los
insumos asi como con los parametros de reaccion — tiempo,
temperatura, agitacion — para asegurar el éxito. En Brasil, se
ha experimentado con un método que usa dos catalizadores
para permitir la transesterificacién con etanol, con un tiempo

de reaccion de so6lo 30 minutos.

3.6 Procesos Cataliticos de Transesterificacion

Dentro de los procesos Cataliticos a mencionar, se destacan la

Catalisis Acida, Catalisis Basica, Catalisis Enzimatica

3.6.1 Catalisis Acida

Los catalizadores acidos son efectivos pero requieren un
intervalo de tiempo extremadamente largo y temperaturas
superiores a 100°C para su acciébn. Se wusan en
transesterificacion, cuando los aceites poseen grados de
acidez muy altos y que perjudican la accion de los
catalizadores alcalinos (acidez mayor a 10 %). La humedad de

las materias primas no restringe su uso como en la catalisis



3.6.2

basica, aun cuando los rendimientos de la reaccion se ven

favorecidos si el agua no esta presente.

Se emplean acido sulfurico, clorhidrico y acidos sulfénicos;
recientemente en los procesos con aceites crudos de acidez
muy alta, se estan empleando resinas acidas que permiten
altas conversiones de los acidos libres y adicionalmente
ayudan a la transesterificacion de los triglicéridos; esta
operacion corresponde a una etapa inicial de preesterificacion,

seguida de una transesterificacion con catalizador basico.

Catalisis Basica

Los catalizadores basicos o alcalinos son los mas usados, y
dentro de estos, el KOH, NaOH, Carbonatos de sodio y
potasio, asi como alcoxidos metalicos (metilato, etilato,
propilato 6 butilato de sodio o potasio), son los mas
estudiados. Los hidroxidos poseen la mayor aplicacion
industrial pues son econdmicos y muy efectivos cuando las
materias primas lo permiten. Dan buenos resultados siempre y
cuando el contenido de agua en el medio de reaccion sea
minimo y la acidez para los aceites sea menor al 1 %, ya que

contenidos superiores tienden a formar jabones y geles que



inhiben la capacidad catalitica de las bases, y evitan la

separacion del glicerol de la mezcla reactante.

Los catalizadores como KOH y NaOH se emplean en
proporciones variadas, que oscilan entre 0.5 y 1.5 % w. del
aceite, encontrandose para la mayoria de las reacciones de
transesterificacion con aceites refinados 1 % como la cantidad
oOptima, sin embargo, con aceites de elevada acidez se
recomienda ajustar este valor aun cuando esta practica puede
llevar a formacion de jabones y emulsiones que reducen el

rendimiento de la reaccion.

Para el metilato de sodio se recomiendan valores entre 0.3 y
0.5 % w. con respecto al aceite, este catalizador es altamente
efectivo aunque mas costoso que los hidroxidos, las
condiciones de reaccion deben ser cuidadosas ya que con
aceites no refinados puede generar subproductos que

disminuyen la calidad y rendimiento de la reaccion.

El metanol y etanol suelen emplearse en excesos de 6:1
molar, aunque excesos mayores se pueden aplicar cuando las
condiciones de reaccion lo requieran, como por ejemplo, en
los aceites de palma que tienden a formar glicéridos parciales

al final de la reaccibn y un exceso mayor favorece la



conversion de estos. Adicionalmente a mayores excesos los
subproductos y reacciones indeseadas disminuyen; se ha
comprobado que el uso de elevados excesos de alcohol
(relaciones 12:1 hasta 40:1 alcohol/aceite), son adecuados
cuando se emplean aceites con alto contenido de acidos
grasos libres; a pesar de estas ventajas los excesos mayores
a 6:1 impiden la decantacién de la glicerina y se hace
necesario retirar el alcohol en exceso por destilacién para que

se presente la separacion.

La literatura presenta diferentes condiciones de temperatura
en las cuales puede llevarse a cabo la transesterificacion; las
temperaturas recomendadas van desde la ambiente, hasta la
de ebullicion del alcohol empleado, y aun mayores
dependiendo del catalizador; sin embargo, la mayoria de
autores coincide en afirmar que esta ultima es la mas
apropiada, ya que se aumenta la velocidad y disminuye el

tiempo de reaccion ostensiblemente.

El proceso de obtencién de biodiesel por la via alcalina consta

principalmente de 6 etapas basicas, las cuales son:



Mezcla alcohol y/o catalizador: La base empleada como
catalizador es previamente disuelta en el alcohol con ayuda
de agitacion, para posteriormente mezclarse con el aceite. La
reaccion de mezclado es exotérmica.

Reaccion de transesterificacion: La mezcla alcohol-
catalizador y el aceite, son mezclados y con ayuda de
agitaciéon se promueve el contacto entre los reactivos y de
esta manera dar lugar a la reaccion de transesterificacion.
Esta reaccion se lleva a cabo a una temperatura determinada

y generalmente a presion atmosférica.

Separacién: Al finalizar la reaccion hay una mezcla de
glicerina y alquilésteres (biodiesel), los cuales son separados
por decantacién al cabo de varias horas. La glicerina por su

mayor densidad queda en el fondo del tanque.

Lavado del biodiesel: Cuando ya se ha separado el biodiesel
de la glicerina, ambos son lavados con agua con el fin de
retirar los residuos de metanol y jabones formados por las
reacciones secundarias. En ocasiones se agrega un &cido

para neutralizar los alquilésteres.



e Secado del biodiesel: Una vez lavado el biodiesel este debe
ser secado con el fin de eliminar el remanente de agua. El

secado tiene un tiempo y temperatura determinada.

o Purificacion de Ila glicerina: Las caracteristicas vy
propiedades que tiene la glicerina una vez se separa del
biodiesel, no permiten su aplicacion directamente debido a su
alta alcalinidad y contenido de metanol, por lo que debe

someterse a un proceso de purificacion.

Alcohol Aceite/ Grasa
Catalizador ‘ Transesterifacion ‘
l Glicerina
Glicerina ; " purificada
‘ Separacion ’—» Purificacion Acidos
qgrasos
Biodiesel Alcohol
- | Alcohol 1
Purificacion |
Biodiesel purificado
FIGURA 3.1

ESQUEMA DE CATAILISIS BASICA

3.6.3 Catalisis Enzimatica

La catalisis enzimatica es llevada a cabo normalmente con

lipasas; las enzimas mas empleadas en los estudios realizados



son obtenidas de microorganismos como la candida antartica,
mucor miehei, Rhizopus delemar y pseudomona cepacea. La
reaccion suele llevarse a cabo con aceite o grasa, alcohol, un
solvente organico poco polar (como hexano o éter de petrdleo),
que solubiliza las fases y una enzima que es inmovilizada sobre

resinas de intercambio anidnico macroporosas.

Este tipo de catalisis tiene la ventaja de permitir el uso de alcohol
con altos contenidos de agua (mayor a 3%) y en relacién
estequiométrica, bajas temperaturas (50 °C), lo que supone un
ahorro energético, elevados grados de acidez en los aceites (25
%) y la posibilidad de recuperar el catalizador que se encuentra

inmovilizado.

Sin embargo, el costo de la enzima y las condiciones de
reaccién, hace prohibitivo este tipo de procesos para la obtencién
de un producto cuyo valor agregado no es muy alto, ya que se
requiere lipasa en una proporcion 10 — 12 % w. del aceite,
tiempos de 5 a 10 horas y un procesos de purificacion del
producto final para remover el solvente organico empleado, lo

que aumenta el costo del proceso.



3.7 Equipos y reactivos para la reaccion de Transesterificacion

3.7.1 Detalle de los equipos utilizados en el laboratorio para el

proceso

Los equipos principalmente utilizados durante el proceso de
transesterificacion se pueden resumir en: Reactor de

Transesterificacion, Catalizadores, Neutralizadores y Metoxidos

3.7.1.1 Reactor de Transesterificacion

La reacciéon de Transesterificacion o Alcoholisis de
esteres mediante la cual se obtiene el biodiesel, requiere
de elevadas temperaturas (evitando pérdidas de alcohol
por evaporacion) y un sistema mecanico de agitaciéon o
mezclado, ya que la transformacion quimica se da en los

primeros minutos del proceso.

El reactor debe permitir que las moléculas de reactivos
se confronten entre si para que el glicerol se desprenda
de los ésteres y el alcohol se adhiera para formar el

nuevo compuesto (biodiesel).

Las condiciones operacionales deben permitir llevar a

cabo la transesterificacién en un periodo de tiempo muy



corto, ya que el metdxido es sumamente inestable y se
degrada rapidamente, estando inutilizado para la

reaccion.

A la hora de llevar a cabo un proceso de orden quimico,
el disefio de los reactores esta orientado a maximizar los
porcentajes de conversion de reactivos a productos. Los
reactores de gran capacidad NO permiten alcanzar
indices de conversiones respetables superiores al 97% -

de aceites y/o grasas a biodiesel.

Los bajos indices de conversion hacen que sea
necesario incorporar al proceso una etapa de lavado para
“corregir’ un biodiesel ineficazmente elaborado,

generando efluentes que a su vez requeriran tratamiento.

El indice de conversidon es inversamente proporcional a la

capacidad del reactor.

El tamano del reactor esta intimamente relacionado con
la velocidad de homogenizacion de la mezcla. El disefio
de este, dependera principalmente de dos parametros: la

temperatura de elaboracion y el tipo de mezclado.



FIGURA 3.2
FOTO FRONTAL DE REACTOR DE
TRANSESTERIFICACION

3.7.1.2 Catalizadores

Como ya se menciond anteriormente, la transesterificacién de
los triglicéridos puede ser realizada mediante diferentes
procesos cataliticos. Los catalizadores utilizados pueden ser

clasificados detalladamente, de la siguiente manera:

e Catalizadores alcalinos: Hidroxido de sodio (NaOH),
hidréxido de potasio (KOH), metilato de sodio (NaOMe).

e Catalizadores acidos: Acido sulfurico, acido fosférico, acido
clorhidrico, acido sulfénico.

e Catalizadores enzimaticos: Lipasas

o Catalizadores heterogéneos: Catalizadores en fase sélida.



El proceso mas conocido, utilizado y hasta el momento mas
efectivo es el que emplea catalizadores alcalinos). Sin embargo,
si el aceite tiene un alto contenido de acidos grasos libres, la
catalisis alcalina no es apropiada debido a que los hidréxidos
reaccionan con los acidos grasos formando jabones, lo cual
reduce el rendimiento de produccion de biodiesel. En este caso,
se requiere otro tipo de transesterificacién, o un pretratamiento

con catalizadores acidos.

e Catalizadores alcalinos

En el caso de la catalisis alcalina, es muy importante que los
catalizadores se mantengan en un estado anhidro. Debe
evitarse su contacto prolongado con el aire, pues éste
disminuye su efectividad debido a la interaccion con la
humedad y con el diéxido de carbono. Los tres catalizadores
causticos tienen ventajas y desventajas, que se mencionaran

mas adelante, y su eleccion depende de cada caso concreto.

Hidroxido de sodio (NaOH): el NaOH viene en forma de

cristales que deben ser disueltos en el metanol antes de la
transesterificacion. Es un producto muy barato y facil de
conseguir, pero es caustico e irritante, y su manipulacién

directa sin proteccion respiratoria y para la piel debe evitarse.



Al igual que en el caso del KOH, la manipulaciéon de este
insumo solido puede ser complicada (especialmente en
plantas de produccién grandes, donde se quieren evitar
operaciones manuales). Ademas, el NaOH es muy
higroscopico (absorbe humedad del ambiente), lo cual hace
que los cristales se peguen entre si y sean mas dificiles de
manipular, y ademas reduce su eficacia. Finalmente, la
reaccion con el metanol es exotérmica, genera calor, y el
tanque donde se realiza esta disolucién debe mantenerse
refrigerado para evitar que se evapore el alcohol (causando
pérdidas de este insumo y riesgos de incendio y para la salud

de los trabajadores).

Hidréxido de potasio (KOH): muy similar al hidroxido de

sodio, el hidréxido de potasio viene también en forma de
cristales que deben ser disueltos en el metanol antes de la
transesterificacion. Es un producto barato y disponible en la
mayoria de lugares. Debido a su mayor peso molecular, se
necesita mayor cantidad de KOH que de NaOH para hacer el
mismo trabajo, lo cual puede elevar costos. Las dificultades
de operacién y riesgos son similares a los que existen con
NaOH, sin embargo, algunos estudios han demostrado que

utilizando KOH se obtienen mejores rendimientos de



transformacion que con NaOH. Ademas, el KOH se disuelve
mas facilmente que el NaOH en el metanol, lo cual facilita el
primer paso previo a la transesterificacion. Los jabones de
potasio son liquidos, a diferencia de los de sodio que son
sélidos. Esto hace que la glicerina cruda sea mas facil de
drenar luego de la separacion del biodiesel cuando se trabaja
con KOH. Por otra parte, las sales de potasio obtenidas como
subproducto de la purificacion de la glicerina pueden ser
utilizadas como fertilizante agricola, lo cual no es el caso con

las sales de sodio.

Metilato de sodio: El metilato de sodio no esta disponible en
estado puro, debido a que es muy inflamable. Se presenta
entonces comercialmente como una solucion al 30% en
metanol. Esta solucion es un liquido, lo cual constituye la
principal ventaja: su manipulacibn (pese a su alta
inflamabilidad y toxicidad) es sencilla, puede ser adaptada a
un proceso continuo y realizarse mecanicamente sin
necesidad de intervencion de los operarios. Algunos estudios
arrojan que el metilato es un catalizador mas efectivo que los
anteriores, pero otros indican que NaOH es mejor que
NaOMe. Igualmente, algunos autores indican que al utilizarse

menor cantidad de metilato, al final quedan menos sales de



sodio disueltas en la glicerina, lo cual hace su purificacion
mas sencilla. Otros, en cambio, mencionan que este
catalizador causa la formacion de diferentes subproductos,
principalmente sales de sodio, que deben ser tratados como
residuos, y que ademas requiere utilizar aceite de alta

calidad.

En conclusién, el metilato de sodio parece ser un muy buen
catalizador con materias primas adecuadas, pero su costo es

alto y su disponibilidad limitada.

e Catalizadores acidos

Los catalizadores acidos pueden ser utilizados tanto para
la esterificacion de acidos grasos libres con el fin de
convertirlos directamente en ésteres 0 para la
transesterificacion de los triglicéridos. Cuando la materia
prima es un aceite con alto contenido de acidos grasos
libres (AGL), la esterificacion acida esta recomendada
como un primer proceso para tratar estos AGL, pero debe
ser seguida por la transesterificacion alcalina (con NaOH o
KOH como catalizadores) para convertir los triglicéridos

subsistentes.



Los catalizadores acidos también pueden ser utilizados
directamente para la transesterificacion, pero esta
reaccion es extremadamente lenta y requiere de un
exceso aun mayor de alcohol, lo cual la torna poco

econdmica.

o Catalizadores enzimaticos

A pesar de que la transesterificacion utilizando
catalizadores alcalinos permite una alta tasa de
conversién en tiempos de reaccion lentos, este proceso
tiene algunos inconvenientes: consume alta energia
(calor y agitacion constantes durante todo el proceso),
la recuperacion del glicerol es dificil, ya que es
contaminado por las sales producidas por los
catalizadores, el catalizador (acido o basico) debe ser
removido del combustible, requiriendo un proceso de
purificacion y lavado posterior a la transesterificacion,
se producen efluentes (aguas residuales) alcalinos, que
deben ser tratados antes de verterlos a los desagues, la
presencia de acidos grasos libres y/o agua interfiere con

la reaccion.



Los catalizadores enzimaticos como las lipasas
(enzimas que en los seres vivientes estan encargadas
de descomponer las grasas para permitir su digestion y
asimilacion) son  capaces de catalizar la
transesterificacion de los triglicéridos superando los
problemas mencionados anteriormente. Especialmente,
la glicerina puede ser removida facilmente, los acidos
grasos libres pueden ser convertidos totalmente en
ésteres, y la presencia de agua no es problematica. Sin
embargo, los costos de produccién de las lipasas aun
son mucho mas caros que los de los catalizadores
alcalinos Existen dos tipos de catalizadores

enzimaticos:

Enzimas extra celulares: Son las que han sido

extraidas de las células vivas que las producen y

posteriormente purificadas

Enzimas intracelulares Son las que aun estan dentro

de las células que las producen. En este caso, son
organismos vivos como ciertas bacterias los que

estarian realizando la catalisis.



Algunas ventajas de utilizar lipasas como catalizadores
para la produccibn de biodiesel que pueden
mencionarse son que se pueden regenerar y reutilizar
luego de la reaccion, simplemente el residuo sdlido se
deja en el reactor. , lo que permite una alta
concentracion de la enzima, lo cual ayuda a una mejor
reaccion, produciendo una separacion y purificacion del
biodiesel mas sencilla, ya que no deben eliminarse

ningun componente alcalino o acido.

Algunas desventajas son, por ejemplo, el mayor costo
de este catalizador ademas que algunos estudios han
reportado que la reaccion con lipasas no llega a ser lo
suficientemente completa como para cumplir con los
estandares de calidad del biodiesel. En este caso, los
Sistemas de inmovilizacion de la enzima y/o el uso de
multiples enzimas en secuencia podrian mejorar este
aspecto existe también el riesgo de que el metanol
inactive a las enzimas. Esto se supera afiadiendo el
alcohol por partes, o utilizando co-solventes que ayuden

a disolver el metanol en el aceite



e Catalizadores heterogéneos

Los catalizadores heterogéneos son aquellos que se
encuentran en una fase diferente a la de los reactantes. Es
decir, que no se encuentran disueltos en el alcohol o
aceite, sino que son sdélidos, y por lo tanto facilmente

recuperables al final de la reaccion.

Este tipo de catalizadores permiten superar algunos de los
principales problemas de los catalizadores homogéneos
como el hidréxido de sodio o potasio, o el metilato de
sodio, los procesos de purificacion del biodiesel para
separar los restos de catalizador, y los de tratamiento de

efluentes contaminados con los catalizadores.

Algunos de los primeros catalizadores solidos probados
fueron Oxidos de estafio, magnesio y zinc, pero ellos
actuan finalmente de forma similar a los catalizadores
homogéneos, pues terminan convertidos en jabones
metalicos o gliceratos metalicos. El uso de un 6xido mixto
de zinc y aluminio permite la transesterificaciéon sin que
haya pérdida del catalizador. Durante esta reaccién, se
requiere mayor temperatura y presion que en la

transesterificacion alcalina convencional, y ademas se



3.71.3

realiza en dos etapas para alcanzar niveles de reaccién

maximos.

El biodiesel obtenido cumple con las especificaciones de
calidad de la norma europea. Como ventajas del proceso,
la purificacion del biodiesel sélo requiere la evaporacion
del metanol sobrante y la adsorcion de la glicerina, sin

necesidad de lavado con agua.

Asimismo, la glicerina producida es incolora, de una
pureza del 98%, sin presencia de cenizas u otros
componentes inorganicos. Las principales impurezas en la
glicerina normalmente son agua, metanol y ésteres
organicos. Esta mayor calidad otorga un valor agregado a
este subproducto, que puede ayudar a mejorar la

rentabilidad de la produccion de biodiesel.

Neutralizadores

Los Neutralizadores se utilizan para eliminar los
catalizadores, ya sean acidos o basicos de la mezcla final
de biodiesel y glicerina, si se usa un catalizador basico, se
usa un neutralizador acido y viceversa. Si el biodiesel se

encuentra en proceso de lavado, el neutralizador debe ser



3.71.4

afiadido en el agua de enjuague, ejemplos practicos
establecen que el Acido Clorhidrico es el mas
comunmente usado para neutralizar catalizadores basicos,
pero si en cambio se decide usar acido Fosforico para
neutralizar un catalizador basico, se tiene una muy util Sal,

que tiene propiedades quimicas fertilizantes.

Metoxidos

Quimicamente, el metéxido se define como la molécula
obtenida al hacer reaccionar alcohol con un catalizador.
Para el proceso de transesterificacion, generalmente la
cantidad de metanol necesario es del 20% en masa
respecto de la cantidad de aceite. Las densidades de los
dos liquidos son bastante parecidas; también deberia
funcionar con el 20% en volumen. Para estar
completamente seguros, se debe medir medio litro de
cada liquido, pesarlos y calcular exactamente el 20% en
masa. Distintos aceites pueden tener distintas densidades
dependiendo de su procedencia y de como hayan sido

utilizados.



Por ejemplo: para 100 litros de aceite hacen falta 20 litros

de metanol.

Cuando se mezcla el metanol con el hidréxido de sodio
(NaOH) se produce una reaccidén exotérmica (desprende
calor), cuyo resultado es el METOXIDO DE SODIO. Los
utensilios que entren en contacto con la lejia deben estar

totalmente secos.

Se debe tratar al metdxido de sodio con extremo cuidado,
no se debe respirar sus vapores. Si cae sobre la piel,
produce una quemadura que muchas veces no se nota
porque va matando los nervios. Hay que lavar la zona con

muchisima agua.

Cuando se manipula metoxido de sodio se debe tener
siempre cerca agua corriente. El metdéxido de sodio
también es muy corrosivo para las pinturas. El hidroxido
de sodio reacciona con el aluminio, el estafo y el zinc.
Para la manipulacién de estos elementos se pueden
utilizar recipientes de vidrio, acero inoxidable, o

esmaltados, siendo los mejores los de acero inoxidable.



3.8 Productos de la Reaccion de Transesterificacion

Luego del Proceso de transesterificacion es necesario dejar que la
mezcla repose y se enfrie, como minimo, ocho horas. La glicerina forma
una masa gelatinosa y mas oscura en el fondo y los metilésteres

(biodiesel) flotan encima.

Otra alternativa consiste en dejar que la mezcla repose al menos
durante una hora después de la reaccién, manteniendo la temperatura
por encima de 38° C (100° F). De esta forma la glicerina se mantiene
semiliquida (solidifica por debajo de 38° C) y se hunde antes. Después

hay que decantar el biodiesel con cuidado.

Se pueden separar la glicerina y el biodiesel por un agujero del fondo
del reactor a través de un tubo transparente. La glicerina semiliquida es
de color marréon oscuro; el biodiesel es del color de la miel. Primero
saldra la glicerina y cuando empiece a salir biodiesel se cambia la salida
del tubo a otro recipiente. Si cae algo de biodiesel en el recipiente de la

glicerina es facil recuperarlo cuando la glicerina se espesa.

Si la glicerina se solidifica antes de separarla del biodiesel, se puede
calentar nuevamente para licuarla, pero evitar agitarla para que no se

vuelva a mezclar con el biodiesel.



3.8.1 La Glicerina como un residuo de la Transesterificacion del

Aceite Vegetal

La glicerina se puede compostar después de un periodo de
ventilacion de tres semanas. En ese tiempo se evapora el
metanol, que es malo para el compostaje. Pero como el metanol
también es malo para el ambiente, se puede utilizar otro método
para evaporarlo. Calentando hasta 66° C (150° F), el metanol se
evapora a 64,7° C (148,5° F). Con este método se puede
reutilizarlo haciendo que pase a través de un condensador para

que se vuelva nuevamente liquido.

Lo que queda después de la transesterificacion no es soélo
glicerina, sino una mezcla de glicerina pura, metanol y cera.
Estas tres sustancias pueden separarse por destilacion, pero es
dificil porque para evaporar la glicerina hace falta mucho calor.
La glicerina pura tiene muchas aplicaciones: medicamentos,

tintes, cremas, etc.



] FIGURA 3.3 ,
FOTOGRAFIA ILUSTRATIVA DEL PROCESO DE DECANTACION
DE GLICERINA LUEGO DE LA TRANSESTERIFICACION

3.8.2 Usos Alternativos de la Glicerina.

La glicerina procedente de la transesterificacion es un estupendo
desengrasante industrial. Una manera de purificarla es calentarla
para que se evapore el metanol, haciéndola segura para el
contacto con la piel. Cuando se enfria, las impurezas se hunden
hasta el fondo y queda de un color marrén oscuro mas uniforme.
Anadiendo agua queda del color de la canela, mas diluida, y es
mas facil para utilizarla como jabén desengrasante para las

manos.



Otra forma de aprovechar la glicerina es transformarla en gas
metano en un digestor de metano, o mejor aun, mediante

pirdlisis.

La pirdlisis se empled mucho durante la Segunda Guerra Mundial
para que los automdéviles funcionaran con leha. El reactor
calienta la materia prima (madera o glicerina) en un recipiente

hermético sin oxigeno.

En estas condiciones la materia prima no arde, sino que
desprende metano. El metano se almacena en una bolsa inflable

o0 comprimido en un depdsito.



CAPITULO 4

4. REACTOR DE TRANSESTERIFICACION

4.7 Reactor

Una de las preguntas mas frecuentes que se presenta a la hora de
disefiar un reactor, gira principalmente en torno a la capacidad de
produccion de los mismos. A continuaciéon expongo algunas de
las razones mas logicas por las cuales se prefieren los reactores
de menor capacidad cuando el proceso se realiza por carga

(batch) el cual es el caso que me corresponde analizar.

e La reaccion de Transesterificacion o Alcoholisis de ésteres
mediante la cual se obtiene el biodiesel, requiere de elevadas

temperaturas (evitando pérdidas de alcohol por evaporacion) y



un sistema mecanico de agitacion o mezclado, ya que la
transformacion quimica se da en los primeros minutos del

proceso.

El reactor debe permitir que las moléculas de reactivos se
confronten entre si para que el glicerol se desprenda de los
ésteres y el alcohol se adhiera para formar el nuevo compuesto

(biodiesel).

Las condiciones operacionales deben permitir llevar a cabo la
transesterificacion en un periodo de tiempo muy corto, ya que
el metdéxido es sumamente inestable y se degrada

rapidamente, quedando inutilizado para la reaccién.
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FIGURA 4.1

REACTOR ILUSTRANDO PARTES PRINCIPALES Y PROCESO DE
TRANSESTERIFICACION

4.8 Capacidad del Reactor

El tamafio ideal o limite para el reactor de transesterificacion dependera

de la demanda de generacioén o la cantidad de insumo a procesarse. Sin

embargo, aquellos que superan los 1000 litros de capacidad, se vuelven

ineficaces por multiples razones, explicadas a continuacion:



Al momento de concretar un proceso quimico, el disefio de los
reactores esta orientado a maximizar los porcentajes de conversion de

reactivos a productos.

Los reactores de gran capacidad no permiten alcanzar indices de
conversiones respetables (superiores al 97%) de aceites y/o grasas a

biodiesel.

Los bajos indices de conversion hacen que sea necesario incorporar al
proceso una etapa de lavado para “corregir’” un biodiesel
ineficazmente elaborado, generando efluentes que a su vez requeriran

tratamiento.

El indice de conversion es inversamente proporcional a la capacidad

del reactor.

El tamafno del reactor esta intimamente relacionado con la velocidad
de homogenizacion de la mezcla. El disefio de este, dependera
principalmente de dos parametros: la temperatura de elaboracién vy el

tipo de mezclado.

A mayor capacidad del reactor, mayor sera la dificultad de mantenerlo
a la temperatura de operaciéon y requerird un mezclador externo

mayor.



e A mayor capacidad del reactor mayor sera la cantidad de energia

requerida por este para operar en un intervalo de tiempo reducido.

e Los reactores de gran tamafio son mas imprecisos, presentando
diferencias considerables en cuanto a las condiciones de operacion
entre el fondo y la parte superior del mismo. Esto hace se que sean
mayores las “zonas muertas”, que son aquellas donde los reactivos
estan fuera del area de mezclado, normalmente esta zona muerta es

la zona conica inferior.

o Este tipo de reactores requieren mayor tiempo de residencia de la
mezcla o caldo, por lo que mayor sera la cantidad de moléculas de

reactivos que no podran interactuar.

En general, es recomendable, si lo que se desea es un proceso eficaz,
disponer por ejemplo de 10 reactores de 1000 litros operando

paralelamente y no un reactor de 10.000 litros.

En el caso del Reactor de transesterificacion motivo de estudio, posee
una capacidad total de almacenamiento de 50 litros, mientras que el

volumen de operacion segura es de 30 litros.



4.9 Condiciones de Operatividad.

El disefio del reactor experimental debe permitir flexibilidad en la
operacion y el uso de materias primas variadas, como catalizadores
acidos y basicos en baja concentracion (no superior a 3 % de la masa
total reactante), aceites con diferentes niveles de acidez y etanol en
diferentes excesos; por esto, se consideran temperaturas de operacién
desde 20 a 120°C, una presion maxima recomendada de 40 PSIG,
presiones de trabajo de hasta 18 PSIG y una presion de seguridad de 20
PSIG. El reactor debe contar con los sistemas de agitacion y control de
temperatura respectivos, contar con salida de vapor, reflujo de
condensado, acoples para los sistemas de calentamiento y control de
temperatura, acoples para tuberia de alimentacion y descarga, etc.
Ademas de un intercambiador de calor que permita la recuperacién de

los productos volatilizados o en exceso.

410 Detalle de las partes y factores constitutivos principales

del Reactor de Transesterificacion.

Para la correcta seleccidén de las partes constitutivas del reactor, es
conveniente hacer un desglose de las mismas, en este caso
particular describiré las caracteristicas mecanicas y eléctricas del

mismo.



4.10.1 Sistemas Mecanicos del Reactor

El Reactor de Transesterificacion es un sistema completo que
permite producir en su interior la reaccién alcoholisis de
esteres, esta estructurado por sistemas mecanicos faciles de

obtener en el mercado, los cuales detallo a continuacion:

4.10.1.1Materiales del Reactor

La seleccidon del material a emplear en la construccion
de un equipo requiere tener en cuenta aspectos como
corrosion, condiciones de operacion del equipo,
facilidad en su consecucién y mecanizado, asi como

costo del material y mantenimiento del equipo.

Comparado con metales como el acero al carbén, los
aceros inoxidables son mucho mas costosos; sin
embargo, para un servicio optimo del primero a las
condiciones establecidas, es necesaria la preparaciéon
y recubrimiento de las superficies para evitar la
corrosidn y arrastre de materiales por parte de los
productos (especialmente la glicerina y acidos
considerados), por lo cual los costos se incrementan y

se hacen comparables frente al acero inoxidable que



no requiere de ningun tratamiento. Su adquisicion en

el mercado nacional es facil.

Dado que el reactor motivo de estudio es
experimental, he planificado un tiempo mayor a cinco
anos para su funcionamiento, por ende se seleccion6
para la construccion del tambor cilindrico del reactor y
otras partes mas, un acero inoxidable tipo AISI 304, de
3 mm. de espesor, exceptuando el uso de de este
material por factor precio en los otros elementos
conectados al reactor como el tanque de recuperacion
de metanol condensado, ademas que por el diferente
tipo de insumos utilizados (agua potable
principalmente) que no representan un riesgo para

materiales como el plastico o el PVC.

Existen en el mercado, para la venta, reactores que
permiten producir biodiesel de forma casera, los
mismos que pueden no cumplir normas de seguridad y
estan fundamentalmente elaborados en materiales
poliméricos de poca durabilidad, solo con fines

comerciales. En base a lo expuesto puedo afirmar que



se escogio el acero inoxidable AISI 304 por las

siguientes razones fundamentales:

e Corrosion.- A continuacién se enlistan las posibles
sustancias en contacto con el acero AlISI 304 y su
corrosién estimada por afio para condiciones de

operacion continua (pulgada/afio):

o Aceites vegetales Excelente < 0.002

e Acidos grasos Bueno < 0.02

e Etanol anhidro Excelente < 0.002

e Soluciones de KOH diluidas Bueno < 0.02
e Glicerol Buena < 0.02

e Agua (medio ambiente) Excelente < 0.002
¢ Acido citrico Bueno < 0.02

e Acido fosférico Bueno < 0.02

La corrosion es inferior a la de otros materiales como
acero al carbén, por los cuales, el acero inoxidable

presenta ventajas.

e Costos y facilidad de adquisicion.- Comparado con
metales como el acero al carbon, los aceros

inoxidables son mucho mas costosos; sin embargo,



para un servicio O6ptimo del primero a las
condiciones establecidas, es necesaria la
preparacion y recubrimiento de las superficies para
evitar la corrosion y arrastre de materiales por
parte de los productos (especialmente la glicerina y
acidos considerados), por lo cual los costos se
incrementan y se hacen comparables frente al
acero inoxidable que no requiere de ningun

tratamiento. Su adquisicion es igualmente sencilla.

4.10.1.2Acoples del Reactor

Para unir las partes que conforman al reactor y demas
equipos involucrados en el proceso, se necesitan
acoples de diferentes materiales, tales como: Acero

AISI 304, bronce y PVC.

Para el reactor solamente, se utilizaron acoples de
Acero, Bronce, mientras que para el equipo de
enfriamiento se utilizd Bronce y PVC debido a que
principalmente el segundo maneja bajas temperaturas
y no confronta procesos excesivamente corrosivos y
su mantenimiento resulta mucho mas econdmico vy

sencillo.



Es importante establecer que se debe colocar teflon
alrededor de todos los acoples y uniones roscadas del
tanque del reactor para evitar escape de los gases, y
liquidos involucrados en la reaccion como el metanol ,

hidroxido de potasio y aceite

A continuacion enlisto los acoples mas importantes

utilizados en el reactor:

e Unidén bridada para tubo de vidrio con acceso
visual

e Valvula de 3 vias (visor de nivel) para la medicién
de muestras, drenar y mantener el nivel.

e Unién de 1/4 pulg. en la tapa para mandémetro,

¢ Niple de 3/4 pulg. para valvula de alivio de presion

e Unidn de 1/2 pulg. para salida de vapores,

e Unién de 1 pulg. para conectar la resistencia de
calentamiento,

e Union de 1/2 pulg. para el indicador de nivel,

e Unidn de 1/2 pulg. para conexion de termocupla.

o Abrazadera de acero, sella herméticamente la tapa



e Tubo curvo de ® 2 pulg. para alimentacion de
metoxido (metanol + Soda o Potasa Caustica).

e Valvula de salida de bola de 1/2 pulg NPT

4.10.1.3Sistema de Calentamiento

El calentamiento de la masa reactante se efectua con
un termostato, que minimiza la inercia térmica
presentada por otro tipo de configuraciones como las
chaquetas o serpentines; ademas, su bajo costo y
facilidad de control de temperatura con respecto a los
otros sistemas, lo hace accesible para los propoésitos

requeridos.

Termostato

; FIGURA 4.2
GRAFICA DEL TERMOSTATO DEL REACTOR



4.10.1.3.1 Calor requerido por la reaccion

El calor requerido por el medio de reaccion esta
dado por el calor sensible de la mezcla reactante,
dado que ésta se calienta desde una temperatura
de 24 °C hasta 76 °C, el calor consumido por la
reaccion dado que es endotérmica y el calor
requerido para calentar el acero AISI 304 del equipo
de reaccion desde 24 °C hasta 76 °C. El calor de
reaccion se toma como global durante las dos horas
aproximadas de reaccion completa, puesto que no
se conoce la velocidad de la reaccién, entonces el
calor total requerido esta dado por la siguiente

ecuacion mostrada a continuacion:

Qr =Q cal mezcla AHrT* Q cal metal

La cantidad de calor requerida finalmente para la
reaccion de transesterificacion completa involucra

los siguientes factores:



El calor sensible viene dado por la ecuacién que se

muestra en la siguiente ecuacion:

- n?.‘H('p!Hﬂf?'

me mezcla

El calor especifico de la mezcla ponderado de
acuerdo a su ponderacion en peso y dado por la

ecuacion;

C’[),” = XA CPAC‘ + XE CpE

El calor especifico del aceite se aproxima por
convencion al de un aceite mineral de 24 APl =

(1.93 kJ/kg),

El calor especifico del etanol se selecciona segun la

tabla de calores especificos (Véase el Apéndice C).

Cpy =0.181(33.87-0.1726T + 349107 7% kl/kg K

Entonces, con estos parametros termodinamicos
mostrados es posible calcular el Qca mezcia Para una
mezcla determinada segun la produccién requerida,

sera cuestion de cada caso el calculo respectivo.



4.10.1.3.2Control de Temperatura

El control de temperatura forma parte de los
controles de variables mas estrictos de este
sistema, estableciendo de antemano que la
operacion segura del mismo establece el control
permanente del equipo experimental por parte del

operador.

En puntos anteriores se establecié que la reaccién
no debera exceder jamas los 76°C, esta
temperatura es seleccionada manualmente con
dial que regula el termostato unido a la resistencia
eléctrica, reflejandose este valor en el termdmetro
instalado en el reactor, el termdmetro utilizado es

uno de caratula de 3 pulgadas de diametro.

En el caso no consentido que se llegue a
temperaturas superiores a los 100°C de manera
sostenida por periodos mayores a 25 minutos
debido a un descuido del operador, o reacciones
tipicas de los elementos reactantes, la valvula de

alivio se abrira, dejando escapar los gases que se



generen como producto de la reaccion evitando

asi un accidente.
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FIGURA 4.3
VISTA DEL SISTEMA DE CONTROL DE TEMPERATURA

4.10.1.4 Sistema de Agitacion Mecanica

En el reactor experimental, motivo de analisis se decidi6
implementar un sistema de agitacion diferente al de los
convencionales que se encuentran en el mercado, con un
motor reductor que alimenta a un sistema de impulsion
mecanica unido a paletas agitadoras. Todos los reactores
convencionales poseen una sola aspa o aleta, mientras
que el agitador motivo de mi trabajo posee dos aletas, lo

que genera un mayor volumen en contacto con las



mismas, que al estar en movimiento produce una mezcla

mas homogénea y una reduccidon de areas muertas (sin

>

agitacion)

Agitador de dos aletas
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s

FIGURA 4.4
VISTA DEL SISTEMA DE AGITACION MECANICA

4.10.1.4.1 Moto Reductor

El sistema de alimentacion mecanica del reactor
motivo de analisis se fundamenta en la seleccion de
un pequefo sistema motor, moto-reductor colocado en
la parte superior del reactor, este pequefio sistema
provee de las revoluciones por minuto, requeridas
para el proceso de mezclado, el mismo que debe ser
estableciéndolo en un valor fijo de 650 RPM para todo

el proceso, el motoreductor es alimentado con



corriente eléctrica alterna de 110V y con las

caracteristicas siguientes:

¢ Moto reductor Dayton para trabajo continuo
e 1/15HP

e Hasta 1580 RPM.

e 110V

e 215A

e Temperatura ambiental maxima de operacién: 40°C

Motorreductor

P

FIGURA 4.5

VISTA DEL MOTOREDUCTOR

4.10.1.4.2 Impulsor Mecanico

El impulsor mecanico, dentro del sistema es parte vital

del mismo, ya que es el encargado de transmitir el



movimiento hacia las paletas o agitadores, se escogio
el mismo acero AISI 304 para la elaboracion de este
transmisor de potencia directa al fluido, es
recomendable lavarlo periodicamente luego de usarlo

para evitar problemas como la corrosion

— IMPULSOR

FIGURA 4.6 )
VISTA DEL IMPULSOR MECANICO

4.10.1.4.3 Potencia Consumida por el Impulsor

Es deseable que al interior del equipo de reacciéon el
régimen de flujo dado por el agitador sea turbulento,
esto se logra generalmente cuando el numero de

Reynolds (Re) es superior a 10.000; experimentalmente



se determin6 que un buen grado de agitacion y
mezclado se obtiene con velocidades de agitacion

superiores a 600 RPM.

El célculo de la potencia requerida por el motor para
agitar al fluido, se hace eligiendo las condiciones mas
exigentes bajo las cuales puede operar el reactor a fin
de asegurar que el motor entrega la potencia total
requerida. Estas condiciones son: carga en relacion
estequiométrica de aceite MPG20, o en su defecto RBD
y etanol (donde la viscosidad es mayor), temperatura de

50 °C para el calculo de propiedades y 700 RPM.

Entonces se detallan a continuacion, las ecuaciones
con las que se puede calcular la potencia consumida

por el impulsor mecanico.

D 2:1p

_ a m

Re, =———
u'.i‘.'i

pa;'_r:(pAC $X-AC)_(pE$X’E)

My = (M * X 0) +(ng *X7g)

Las propiedades para el aceite se definen por:



ILe = 57.206EXP(-0.0243 * 1)

P e =-0.6821*t+926.94

Las propiedades del metanol se definen por:

iy =1.7788EXP(-0.018* t)

pr =-0.8709*t+806.86

De las relaciones anteriores se obtienen los criterios para el
calculo de la potencia requerida para 50°C los mismos que

se ilustran en la tabla a continuacion:

TABLA 8

DATOS OBTENIDOS PARA EL CALCULO DE LA
POTENCIA CONSUMIDA

Reactivo | X'(frac. Vol.) Densidad (Kg/m®) Viscosidad(Pa*s)
Aceite 0.84 892.84 0.017
Etanol 0.16 763.32 0.00072

Como ya se menciondé anteriormente, un numero de
Reynolds, superior a 10000 ofrece la turbulencia requerida

para un buen grado de agitacion.



Luego de esto, la forma para calcular la potencia consumida

viene dada por la ecuacion mostrada en la siguiente figura:

_ ‘?\'iupmﬁsDas
8.

P

Donde Np es un numero empirico que basicamente viene

dado por el numero de Reynolds

4.10.1.4.4 Agitador Mecanico

El material seleccionado para el agitador fue acero AlISI 304
por las razones mencionadas en el numeral 4.1.1. Los
patrones de agitacion y la turbulencia en las etapas iniciales
de la transesterificacion deben ser tales que permitan una
adecuada interaccion de los reactantes, para esto, se
escoge un impulsor tipo turbina abierta con dos aspas y

angulo de inclinacién de 45°.

Esta configuracion es util cuando se desea realizar mezclas
de sustancias inmiscibles o sdélidas que precipitan, pues
favorece un flujo tanto radial como axial que garantiza
turbulencia y mezclado; adicionalmente el consumo de
potencia para este tipo de agitadores es inferior al de otras

configuraciones. Se descartan las turbinas de disco, pues



éstas interfieren con los flujos axiales que permiten el

mezclado de las fases

Existe un criterio establecido por Mc.Cabe que se ilustra a
continuacion que permite la seleccién de la dimensién

adecuada del agitador:
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FIGURA 4.7

CRITERIO DE MC. CABE PARA EL CALCULO DE LAS
DIMENSIONES DEL AGITADOR

Dependiendo de las dimensiones del reactor, con el uso de las

ecuaciones arriba mostradas, se establece las dimensiones de

las aletas.



410.1.5

410.1.6

Control de Velocidad del Sistema

El sistema de agitacibn cuenta con un sistema de
reduccion de velocidad mecanico, con lo cual la
velocidad nominal del conjunto motor motoreductor es de
650 RPM, la misma que se mantiene fija durante todo el
proceso de transesterificacién, si las condiciones del

fluido lo permiten.

Control de Presion del Sistema

La presién de nuestro sistema es controlada en primer
lugar por inspeccion visual, por el operador gracias al
mandmetro de aceite, colocado justo sobre la tapa del
reactor, la presibn es uno de los mas importantes
indicadores del proceso, dado que de esta depende la
eficiencia y seguridad del mismo, y esta ligada
directamente a la temperatura, otra variable de cuidado,

esta no debe de sobrepasar de los 20 PSIG.



410.1.7

Manometro

FIGURA 4.8 )
VISTA DEL PUNTO DE CONTROL DE PRESION

Control de Nivel de Aceite

En esta parte como mecanismo de control se ha
instalado un tubo de vidrio templado con una unién triple
bridada, que permite visualizar el nivel de la mezcla
reactante en litros, para obtener una aproximacion del
numero de litros aproximados presentes en el reactor, se
vertio recurrentemente medidas de 5 litros y se identificd
con un marcador indeleble los puntos de llenado,
estableciendo incrementos de 5 litros, dado que para
esta produccion experimenta no se requiere mayor

precision.
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FIGURA 4.9
VISTA DEL PUNTO DE CONTROL DE NIVEL DE ACEITE

4.10.1.8 Sistema de Seguridad

El aspecto de seguridad es my importante en sistemas
que manejan reactivos volatiles y altamente combustibles
como el metanol y los alcalis utilizados en este caso, por
este motivo, ademas del control visual y auditivo que debe
mantener el operador que en este caso particular no debe
alejarse del equipo mientras dura el proceso, el reactor
dispone de una valvula de alivio, a la cual se le hizo
ensayos previos, determinando 18 PSIG, como presion de
trabajo, luego de vencer este valor, en cualquier momento,
hasta llegar a la presiéon de 20 PSIG, la valvula de
seguridad colocada sobre la tapa del reactor, se abrira,
dejando escapar los gases, liberando asi el sistema de la

presion peligrosa. Segun informacién proporcionada por el



constructor del reactor, el mismo esta disefiado con un

factor de seguridad de 2

Adicional a un sistema de seguridad, es necesario
establecer que los factores presion y temperatura van de
la mano en las consideraciones de seguridad y que en
todas la juntas y acoples se debe colocar teflon para evitar
fugas y asegurar las partes unidas y previamente por
mayor seguridad. Es importante precautelar que todos los
cierres y sellos del reactor sean herméticos en el proceso,
en la grafica se puede observar el tipo de valvula de
seguridad, la cual debe ser testeada con el reactor
operando en vacio, con agua, con restos de metanol y
demas posibles combinaciones de casos, revisando su
funcionamiento, luego de la activacién de la valvula se
debera resetear la misma, tratando de seleccionar el tipo

de valvulas que permita esto.



] FIGURA 4.10
VALVULA DE SEGURIDAD

4.10.2 Sistema de Recuperaciéon de condensado

El sistema de recuperacion de metanol condensado vy
enfriamiento del sistema se construye utilizando un tubo de unos
76 mm (3 pulg), que puede ser de acero inoxidable o de PVC,
si es que el tubo es de acero se le debe hacer un par de
agujeros de %2 pulg y se le suelda dos de uniones, a las cuales
se les colocara una espiga para luego poder conectar la
manguera por donde entrara y saldra el agua de refrigeracion,
que a su vez por motivos econdmicos se escogid para
almacenar el agua de enfriamiento, un tanque plastico
cualquiera de entre 5 a 10 galones de capacidad, el cual
contiene casi la mitad de agua con hielo para mejorar el

proceso.



FIGURA 4.11
SISTEMA DE RECUPERACION DE METANOL CONDENSADO

Para el caso del tubo, de ser éste de acero, los bordes se
deben roscar, luego se prepara una tapa roscada también, con
un agujero en el medio del diametro exacto del exterior del tubo
de cobre que se vaya a utilizar. En las tapas se prepara un
sistema de retencion para evitar la pérdida del agua, que se

puede conseguir en las ferreterias.

Se calcula la distancia que habra entre la salida del reactor y el
condensador, se deja esa medida libre en el tubo de cobre y el
resto se enrolla en un tubo de menor diametro hasta llegar al
largo del tubo de 3 pulg. donde ira colocado. El tubo enrollado se
coloca dentro del tubo de acero de 3pulg. después se colocan
las tapas y se aseguran al tubo de cobre con los retenes. Al tubo

se le sueldan dos orejas para luego colocarlo en la base del



reactor, en el caso que me compete por maniobrabilidad vy

costos decidi usar un tubo de PVC.

Para el proceso de recuperacién de condensado en base a
enfriamiento se utiliza una bomba monofasica Mariolo con las

siguientes caracteristicas:

e Potencia: /2 HP

e L/min: 8/40

o Voltaje: 110V.

e Amperaje: 4.6 A.
¢ RPM max: 3400

¢ Tipo de servicio: continuo

, FIGURA4.12
BOMBA MONOFASICA PARA CIRCULACION DEL AGUA DE
ENFRIAMIENTO



Una lista de los Sistemas Mecanicos del Reactor se muestra en

el Apéndice D.

4.10.3 Sistemas Eléctricos

En el disefio de cualquier sistema se debe considerar el
abastecimiento de energia para el funcionamiento de los
diferentes elementos y equipos que constituyen en este caso, el
equipo de transesterificacion, el requerimiento de potencia esta
relacionado directamente con la dimension del sistema,
considerando esto y definiendo el punto de alimentacién mas
cercano, observamos que lo mas comun es encontrar
instalaciones eléctricas de 110V. a las cuales se conectaran el
motor, motor-reductor, resistencias eléctricas, botoneras vy

demas, las mismas que enlisto la tabla a continuacién:



TABLA 9

ELEMENTOS ELECTRICOS DEL SISTEMA

Elemento

Descripcion

Motor Eléctrico

con variador, genera la potencia

para el impulsor

Bomba de agua

Mantiene circulando el agua de
enfriamiento y asiste en el, proceso

de recuperacion de condensado

Termostato

Regula la temperatura de 0 a 90°C

Resistencia eléctrica: 100

Monofasica, proporciona el calor

W, 110V, 10A.
Fusibles Protegen motor, resistencia
Botoneras Accionan el arranque y parada del

encendido y agitacion

Caja de Metal

Encierra los circuitos del sistema

Interruptor para

resistencia eléctrica

Elemento térmico que acciona el

sistema de calentamiento

Contactares 30 A

Protegen la resistencia

Luz Piloto Advierte del funcionamiento del
e sistema

Disyuntor (Breaker) 20 A | Protege las conexiones eléctricas
S

de variaciones drasticas de voltaje




Es importante tener un sistema eléctrico adecuado y seguro,
usando cables y accesorios que den garantia en la instalacion, a

fin de evitar posibles accidentes.

411 Manual de Operacion del Reactor de Transesterificacion

Una vez que se ha expuesto en detalle la forma como esta constituido el
reactor con todas sus partes mas importantes, procedo ahora con este
conocimiento previo a presentar el manual de operacion del reactor
experimental de transesterificacién, que puede aplicarse de forma similar
a cualquier otro reactor comercial, variando los parametros dependiendo

del nivel de produccion requerido.

El proceso de produccion de biodiesel se resume en un flujograma
(Véase el Apéndice E), en base a ese proceso, se fundamenta el

presente manual.

Describiré a continuaciéon un resumen de los insumos utilizados en el

proceso.

Aceite

El aceite es el principal insumo para la produccion. Puede provenir de
cualquier origen organico, sea animal o vegetal, incluso aceites

residuales utilizados en la industria alimentaria obtenidos mediante



captura en trampas de grasa o directamente de los depdsitos de coccion

colocados en depdsitos adecuados.

Sin embargo, de la calidad de este insumo dependera la necesidad de
un tratamiento previo con mayor o menor complejidad, lo que encarecera
el proceso, establezco como imposible, la elaboracion de biodiésel a

partir de aceites minerales como aceites lubricantes.

FIGURA 4.13 ,
MUESTRA DE ACEITE DE HIGUERILLA EN UN BALON

Metanol

Para la operacién del reactor se utiliza alcohol metilico o metanol con
una pureza de 95%. El volumen necesario para la elaboracion de
biodiésel es de un aproximado del 15% 6 20% del volumen del total de

aceite a procesar. Hay que tener mucho cuidado con esta sustancia ya



que es toxica cuando se ingiere, se inhala o se contacta con la piel, es

altamente inflamable y puede arder con llama incolora.

La manipulacién de este tipo de insumos se debe hacer tomando todas
las precauciones del caso. Es posible también utilizar alcohol etilico o
etanol, siempre y cuando sea anhidro o tenga una pureza de 99.5%, se

recomienda almacenarlo en un recipiente oscuro.

FIGURA 4.14
FRASCO CON METANOL

Catalizador

El catalizador a utilizar puede ser hidréxido de sodio (NaOH, soda
caustica) o hidroxido de potasio (KOH, potasa caustica), de uso
industrial, ya sea en escamas o en perlas. En este caso en particular se

ha preferido el hidroxido de potasio en forma de escamas, pues presenta



notables ventajas al momento de disolverlo en el alcohol, favoreciendo

una transformacion mas completa del aceite en biodiésel.

En el caso que se desee purificar la glicerina para algun otro uso
posterior, se permite obtener un subproducto utilizable como fertilizante
(fosfato de potasio); en caso de trabajar con grasas, la glicerina se
mantiene en estado liquido al momento de enfriarse, mientras que el
NaOH se solidifica y hace dificil su separacion del biodiesel por

decantacion en el reactor.

La cantidad a aplicar de catalizador es dependiente de la acidez del
aceite a tratar. Tanto el NaOH como el KOH son corrosivos para diversos
materiales, y resultan irritantes para la piel y las mucosas, por este
motivo el acero AISI 304, con su caracteristica de inoxidable es el medio

idéneo para la reaccion.

FIGURA 4.15
MUESTRA DE HIDROXIDO DE POTASIO EN ESCAMAS



Aqua
Se requiere agua corriente del cano para el lavado del biodiésel. El
efluente que resulta de este lavado es de naturaleza alcalina con un alto

contenido de jabones, grasas y trazas de metanol.

Energia

Se necesita energia eléctrica monofasica (110V-120V) AC para poner
en funcionamiento el motoreductor, resistencias eléctricas, bomba y
todos los equipos eléctricos usados en la produccion, de preferencia se
recomienda tomas aterrizadas de energia, pueden ser utilizadas
ademas, fuentes de 220V, dependiendo si los aparatos a conectar

soportan esta variacion.

Insumos optativos.

Si de acuerdo con las regulaciones nacionales, sean estas
constitucionales, o normas, se hiciera necesario tratar el efluente antes
de desecharlo por las vias convencionales, se recomiéndale uso de
sulfato de magnesio como floculante. Ademas se puede utilizar trampas
de grasa para separar las emulsiones formadas durante el proceso de

purificacion.

De la misma manera, para el proceso de neutralizacién y parcial
purificacion de la glicerina se requiere acido fosférico. Este acido también

es utilizado para facilitar y mejorar los resultados de la etapa de lavado



del biodiésel, aunque no es del todo imprescindible, solo tiende a mejorar

los resultados.

Detalle del procedimiento de produccion de biodiesel

Una vez descritos de manera rapida los insumos utilizados en el proceso
de produccion de biodiesel, procedo a detallar los pasos a seguir para la

produccién de este importante biocarburante.

Recepcion de la materia prima

Como primer paso del procedimiento esta la recepcion de la materia
prima, la misma que tal como se estableci6 en capitulos anteriores
puede ser cualquier aceite, sea de origen vegetal o animal, aunque por
motivos del proyecto para el cual se esta desarrollando el presente tema
de tesis, tomaré como base, el aceite de semilla de higuerilla 0 Ricinus

Communis.

En este caso, el aceite que se recibe proviene de una empresa
particular, la misma que lo entrega en condiciones optimas para la
produccion, de no ser este el caso, el aceite debera ser filtrado por filtros
gruesos Y finos, tantas veces como sea necesario hasta que no queden
particulas extrafas visibles al ojo humano, este proceso de filtrado se

realiza con una bomba manual



El aceite debe ser recibido en depdsitos plasticos o metalicos, de
preferencia en volumenes de maximo 20 litros para una facil

manipulacién y transporte.

Es recomendable poseer un registro o bitacora de las cantidades,
calidades y precios de los diferentes aceites utilizados para
posteriormente realizar comparaciones entre los diferentes proveedores
en factores como rendimiento y calidad del producto final, en este caso

biodiesel.

No es el caso particular del presente proyecto, el uso de aceites usados
o de desecho, pero en caso de utilizarlo se recomienda pasar el aceite a
través de una malla metalica y un filtro grueso, lo cual sirve para separar
las particulas gruesas que se encuentran en suspension en el aceite, y

se coloca el aceite filtrado al cilindro de almacenamiento.

Si el aceite es muy viscoso, el filtrado se facilita calentandolo
ligeramente, los sdlidos se almacenan en baldes para ser usado como

compostaje o como alimento para animales.

Determinacion de la humedad en el aceite

Se toma con un matraz, una muestra pequefia de aceite de no mas de

500 ml., se coloca en una estufa eléctrica y se calienta la muestra hasta



alcanzar 100 °C. Si el aceite empieza a bullir, con un burbujeo, crepitar o
crujir, esto es un indicador de presencia de agua; entonces se debera

secarlo antes de transformarlo en biodiesel.

Secado del aceite

En el caso de que exista humedad en el aceite es imprescindible en
secado del mismo, este procedimiento es facil de lograr con implementos

de laboratorio, el secado del aceite se puede realizar de dos maneras:

¢ Se emplea un cilindro de 50 galones abierto. Se calienta hasta 90°C y
se deja que concluya el proceso de burbujeo y crujido; es importante
un cuidadoso control de la temperatura para evitar que se queme el
aceite, se acidifique o se rancie. No se recomienda utilizar el secador
de biodiesel ya que quedaria sucio con aceite; es preferible emplear
un recipiente que tenga base conica, con un desfogue en el centro del
cono, con la finalidad de ir purgando el agua que se vaya separando
del aceite cuando se calienta. Este mecanismo ahorra tiempo y

energia.

e Empleando el mismo reactor de biodiesel, se calienta hasta
aproximadamente 60 6 70 °C y después se deja sedimentar. Por

diferencia de densidades, el agua se depositara al fondo y se podra



separar manualmente por la valvula de drenaje inferior. Después de
esto, el aceite esta listo para la transesterificacion.
De entre las dos opciones presentadas, se recomienda la
segunda, dado que no implica el uso de materiales, equipos o

insumos adicionales a los que se utiliza en el proceso.

Determinacion de la acidez

Este paso es bastante importante para saber qué cantidad de catalizador
se necesita para la reaccion. Se utiliza un equipo de laboratorio basico

para medir pesos y volumenes exactos.

Materiales necesarios:

e Equipo para titulacion: bureta, soporte, vaso pequefio, matraz.

e Pipetasde 1 mly 10 ml.

e Solucion al 0.1% de KOH en agua destilada (1 gr de KOH diluido
en 1 | de agua destilada).

e Fenolftaleina.

e FEtanol.

e Muestra de aceite.

Procedimiento:



Tomar 1 ml de muestra de aceite con la pipeta y ponerlo en el
matraz.

Diluir con 10 ml de etanol. Mezclar bien. Si no se diluye
totalmente, calentar ligeramente.

Aplicar 5 gotas de fenolftaleina y volver a mezclar.

FIGURA 4.16
SOLUCION DE FENOLFTALEINA Y VASO PARA
MEDICION DE PH

Llenar la bureta con una solucién de KOH al 0.1%.
Dejar caer por goteo la solucion de la bureta a la mezcla de aceite
y metanol hasta que el color del contenido cambie a rosado, a

este procedimiento se lo llama titulacién.



FIGURA 417
REACCION DE TITULACION

¢ Anotar la cantidad gastada de KOH, a este valor se lo denominara
X para calculos posteriores.
e Repetir la prueba un minimo de tres veces para asegurar que los

resultados sean exactos.

Un método adicional para determinar la acidez, usando las mismas
fracciones de reactivos, es midiendo por medio de la escala de colores,
en un papel indicador, si se posee una tabla de colores, se podra ver que
un color verde azulado en el papel representa un PH de entre 8 y 9

(basico), valor ideal para la transesterificacion del aceite

Objetivo y significado de la prueba

El objetivo de esta prueba es conocer principalmente la cantidad de

insumos adecuada para la produccién de biodiesel.



La cantidad X de KOH gastado en la titulacién indica la acidez del aceite,
causada por la presencia de acidos grasos libres, liberados cuando
reacciona en exceso. Este valor obtenido luego de la titulacién es
también la cantidad de catalizador que se necesita para neutralizar la
acidez del aceite, la cual se expresa de esta manera: “X gramos de KOH

/ litro de aceite”.

Si X resulta menor a 2 gr KOH/litro, entonces se puede hacer la
transesterificacion directamente. En este caso, la cantidad de catalizador

a utilizar seria de 7+X por cada litro de aceite que se vaya a procesar.

Si en cambio, X resulta mayor a 2 gr KOH/litro, puede haber problemas
de formaciéon de jabones, lo cual interferiria en la produccion de

biodiesel. Se requerira entonces neutralizar el aceite.

Neutralizacion del aceite

Se coloca el aceite en un recipiente grande, preferentemente de acero
inoxidable, ya que los otros materiales pueden resultar corroidos con

mucha rapidez, con elementos como el KOH o el NaOH.

Por cada litro de aceite que se vaya a procesar, se debe disolver X
gramos de KOH en 20 ml de agua. Este procedimiento debe hacerse con
sumo cuidado, utilizando guantes y lentes protectores, dado que el KOH

es irritante y podria quemar las manos.



Cuando la solucién esté completamente disuelta, se le agrega muy
despacio y cuidadosamente el aceite, procurando remover
constantemente, este proceso se debera realizar entre dos personas

como minimo.

Como reaccion inmediata a este procedimiento se podra observar la
aparicion de pequefios grumos, los cuales son normales, estos son

jabones producidos por la reaccion del KOH con los acidos grasos libres.

Después de que todo esté bien mezclado, se debera filtrar nuevamente

el aceite para separar el jabon que se formo.

Finalmente se debe volver a titular el aceite para observar si disminuyo la
acidez. Si esta es menor a 2 gr KOH/litro, se procedera a la

transesterificacion.

Transesterificacion

A partir de este momento comienza el proceso en si, de operacion del
reactor, se recomienda seguir de manera exacta los pasos enunciados

en esta etapa.

e Asegurarse de que todas las valvulas de entrada y salida del reactor

estan cerradas.



FIGURA 4.18
CONTROL DE CIERRE DE VALVULAS
e Retirar la tapa superior principal del reactor y transferir el aceite desde
el tanque de almacenamiento hasta el reactor manualmente, este
proceso si se realizar a mayor escala implica el uso de una bomba

manual.

FIGURA 4.19
APERTURA DE TAPA Y LLENADO DE ACEITE



e Abrir la llave de paso que conecta al tanque con el tubo de cristal del
visor y asi observar el nivel de aceite del tanque. Completar el
volumen requerido de aceite, observando en el tubo medidor de nivel,
recordando que la capacidad segura del tanque es de 30 litros y que la
proporcion de los elementos de la reacciéon es de 3-1 (3 partes de
aceite x 1 parte de reactivos = metanol + KOH titulados), es importante
verificar que el aceite sobrepase el nivel de la resistencia para evitar

inconvenientes como un calentamiento de vapores de aceite

FIGURA 4.20
OBSERVACION DE NIVEL DE ACEITE

e Una vez lleno el reactor con la parte correspondiente de aceite,
proceder a taparlo, sellar con la abrazadera de contorno, conectarlo a
una toma de 110V AC polarizada y protegida por el disyuntor de 20 A
y encender la resistencia eléctrica (calor) con el botén derecho, setear
la temperatura con la perilla en 50°C, hasta calentar el aceite y que el

termémetro de caratula registre.



FIGURA 4.21
CIERRE DE REACTOR Y PRECALENTAMIENTO DEL ACEITE

e Encender el sistema de agitacién, para homogenizar la temperatura
(botdn izquierdo) y dejar el sistema operando, controlando

periddicamente las variables presion y temperatura.

e Pesar en la balanza previamente tarada, la cantidad necesaria de
Potasa Caustica (KOH) para la reaccién, medir la proporcion
adecuada de metanol en un elemento graduado, con el cual se definira

la proporcién correcta de volumen de metanol.

FIGURA 4.22
MEDICION DE REACTIVOS



e Mezclar en un deposito a parte, los reactivos, metanol + potasa
caustica (catalizador) para conseguir el metéxido, todo esto se
debera realizar en las proporciones calculadas con el método de
la titulacién, mencionado en este mismo capitulo en la seccién

neutralizacion.

FIGURA 4.23 , ,
MEZCLA DE REACTIVOS, OBTENCION DE METOXIDO

e Evitar respirar vapores del alcohol o la potasa, ni tocarlos con las
manos, ya que ambos son dafiinos, es obligatorio realizar este
procedimiento con la proteccion completa de ojos, manos, boca y
mucosa nasal, de preferencia dentro de una campana de extraccion

de gases.

o Evitar dejar la potasa caustica en contacto con el aire mucho tiempo

porque se humedece y carbonata, perdiendo su actividad catalitica.



e Registrar las cantidades de insumos utilizados (aceite, metanol y

catalizador) y cualquier otro parametro que afecte la reaccion.

e Cuando el aceite llegue a los 50°C, se debe abrir la tapa que comunica
el tubo curvo para ingreso de reactivos, con el tanque del reactor,
verter el metdxido (preparado de metanol y potasa caustica), luego de
esto, cerrar la tapa del tubo inmediatamente, encender el sistema de
agitacién del reactor (motor+agitador mecanico), con agitacion fija de
650 RPM, no olvidar usar las protecciones adecuadas, recomendadas

para la mezcla de reactivos toxicos.

] Figura 4.24
ADICION DEL METOXIDO AL ACEITE PRECALENTADO

¢ Incrementar la temperatura de la reaccion, regulando con la perilla

del termostato, hasta un valor que oscile entre los 76°C. y 80°C



Figura 4.25
PERILLA DE REGULACION DE TEMPERATURA DEL
TERMOSTATO

Poner en funcionamiento el equipo de enfriamiento y recuperacion
de metanol condensado, conectar la manguera (comun de jardin)
a la salida lateral superior del reactor que llega al condensador,
efecto que permitira que gracias a la bomba, el agua de
enfriamiento circule por el serpentin, no olvidar que se debe
colocar hielo en el depdsito que contiene el agua, para mejorar el

proceso de enfriamiento.



~ FIGURA 4.26
PUESTA EN OPERACION DEL SISTEMA DE RECUPERACION DE
CONDENSADO

¢ Dejar la mezcla en agitacion por 1 hora manteniendo la temperatura

constante.

FIGURA 4.27 ,
REACTOR DE TRANSESTERIFICACION EN OPERACION



e Observar peridédicamente las variables principales del proceso, como
son presion y temperatura, en el mandémetro y termdmetro

respectivamente, esto permitira un manejo seguro del proceso.

FIGURA 4.28
REVISION PERIODICA DE TEMPERATURA Y PRESION

e Luego de cumplirse 1 hora de agitacién, apagar el equipo y dejar
reposar hasta el dia siguiente (preferiblemente), aunque con 4 horas
de reposo, es suficiente para tener una muestra representativa de
biodiesel. En caso de hacer varios lotes (batchs) al dia, pasar la

mezcla utilizando una bomba.

e Luego del reposo, se habran separado dos productos: el biodiésel
(arriba) y la glicerina (abajo) por diferencia de densidades, entonces
se debera drenar primero la glicerina abriendo la valvula inferior,
dejandola correr hasta que se comience a observar un fluido de una

tonalidad distinta, se distingue a la glicerina por su color



caracteristico que es marron oscuro porque es bastante viscosa, al

drenar y no forma espuma.

En el proceso de drenaje de la glicerina, usar una mascara protectora
para vapores Yy evitar respirar cualquier emanacién, ya que la
glicerina sigue conteniendo cantidades significativas de metanol. Es

preciso utilizar guantes.

Luego de que se produzca el cambio de tonalidad del fluido cuando
el liquido se empiece a aclarar y hacer menos espeso, es que ya
esta saliendo una mezcla de glicerina y biodiésel. En este momento,
se debe cerrar la valvula, esperar unos segundos a que el contenido
del reactor se asiente y, luego, volver a abrirla ligeramente, para

drenar lo ultimo que quede de glicerina.

Finalmente, extraer todo el resto del contenido del reactor que en
definitiva es biodiesel, el cual puede ser sometido a otros procesos
posteriores o post-tratamientos, para una mejor calidad del mismo,
estos procesos no son objetivo de la presente tesis, pero aun asi se

detallan (Véase el Apéndice F)



412 Puesta en operacion del Reactor experimental de

Transesterificacion.

La puesta en marcha del reactor y componentes adicionales esta
compuesta de wuna evaluacion preliminar, donde se verifica el
comportamiento de cada uno de los componentes de la misma,
posteriormente se realiza una limpieza quimica de la tuberia, acoples,
revision de hermeticidad y finalmente se lo pone en marcha para llevar a

cabo el proceso experimental.

Para la limpieza de tuberia acoples y equipos antes de iniciar la
produccion del reactor, se debe retirar la suciedad y contaminantes que
puedan afectar la calidad del producto final. La limpieza se realiza por via
quimica en dos etapas: La primera, es un lavado con una solucion acida
de decapado con propiedades desengrasantes, que retira grasas, polvo
y oxido adherido a la superficie interna de la tuberia y equipos; la
segunda es un lavado con una solucion alcalina que remueve la

suciedad remanente y neutraliza la solucion acida.

La solucidon acida es una mezcla de acido clorhidrico, fosférico, un
inhibidor de corrosion que evita el ataque del hierro por parte del acido
clorhidrico y un tensoactivo que actua como desengrasante; la solucién
basica es una mezcla de hidroxido de sodio, pasivador que retarda la

corrosion del acero después de la limpieza y tensoactivo como



desengrasante. Ademas es importante considerar como ineludibles los

siguientes aspectos.

Manejo de insumos quimicos

Es de vital importancia, tomar en cuenta que se esta trabajando con
insumos quimicos peligrosos: el metanol es altamente inflamable y téxico
por inhalacion, ingestién y contacto; el KOH es corrosivo, irritante si se
inhala el polvo y quema la piel si se toca. Por ello, la adecuada seleccién
de ropa y equipamiento de seguridad, asi como de los materiales que

estaran en contacto con estos quimicos, es fundamental.

Ropa y equipamiento de sequridad

Guantes: Se debera emplear guantes de jebe (o de preferencia de

nitrilo) todo el tiempo que se trabaje con metanol y con KOH o NaOH.

Enjuagar los guantes de jebe inmediatamente con abundante agua luego
de manipular el KOH o NaOH, porque estas sustancias atacan el
caucho.

Emplear guantes de cuero cuando se trabaje con superficies calientes.

Mascara: Usar mascara con respirador para gases organicos y para
particulas. Utilizarla obligatoriamente cuando se trabaje con metanol y

con KOH o NaOH.



Lentes protectores: Usar lentes de proteccion cuando se trabaje con

metanol y con KOH o NaOH.

Mandil: Uso obligatorio todo el tiempo.

Botas: Usar botas de jebe.

Extintores: Se debe contar con extintores de espuma o de polvo seco
en todo lugar donde se almacene y/o manipule metanol, aceite y
biodiesel, o mezclas de ellos. Ubicarlos en lugares de facil acceso y

adecuadamente marcados.

Saco de arena: Como medida extra para casos de incendio, contar con
un saco o barril lleno de arena en un lugar visible y adecuadamente

marcado.

Ducha de emergencia: Contar con ducha de emergencia para casos de
derrame o salpicadura con metanol o con soluciones concentradas de
KOH, NaOH o acidos.

Asimismo, contar con dispositivo de lavado de ojos para los mismos

Casos.



Compatibilidad de materiales

En el Apéndice G se presenta una relacion de materiales comunes
segun su compatibilidad con las sustancias utilizadas en la produccion

de biodiesel.

Tener en cuenta este listado para fines de compra de repuestos y

envases, modificacion del sistema, entre otros.

Luego de conocer todo lo expuesto en este capitulo es segura la
operacién del reactor experimental para la produccion de biodiesel

utilizando aceites vegetales o animales.

Finalmente es importante recalcar los siguientes detalles respecto a la

puesta en operacion del sistema.

e ElI moto-reductor y la resistencia eléctrica trabajan de manera
independiente.

e La valvula de seguridad esta montada sobre una valvula de 3 vias y
dos posiciones. Una posicidon para conectar directamente a la valvula
de seguridad y la otra posicion conecta al condensador para
recuperaciéon de componentes como el metanol principalmente, en
esta operacion la valvula de seguridad no esta operativa, ya que la

presion hace que los vapores pasen directamente al condensador.



La valvula de seguridad esta calibrada para abrirse a 20 PSIG, esto es
como medida de proteccion que todo recipiente hermético y sometido
a presién y calentamiento debe tener.

El recuperador de metanol condensado lleva una manguera con
aislante para evitar que los vapores que salen del tanque se

condensen hasta llegar al condensador.



CAPITULO 5

5. RESULTADOS DE LA OPERACION DEL REACTOR

Luego de haber culminado de manera detallada el manual de puesta en
marcha del Reactor Experimental para transesterificacion de Aceite, es

necesario resumir los resultados obtenidos en este proceso.

5.1. Caracterizacion del Producto Final mediante pruebas de

laboratorio

En el presente punto de este trabajo de tesis, cabe mencionar que
el biodiesel obtenido luego del proceso seguido en el capitulo
anterior fue comparado mediante normas especialmente disefiadas
para combustibles, las cuales se encuentran en el laboratorio de

Hidrocarburos del Instituto de Ciencias Quimicas y Ambientales, el



Dr. Victor del Rosario, proporcioné las normas especificas para
estos analisis (INEN), las mismas que pueden ser observadas, mas
adelante en el Apéndice H.

La American Society for Testing and Materials (ASTM) ha
especificado para asegurar el correcto funcionamiento de los
combustibles, distintas pruebas como las que se detallan a

continuacion:

Flash Point: Resulta importantisimo por los requerimientos legales
en lo que respecta a la seguridad en el manejo y almacenamiento

del mismo.

Punto de enturbiamiento (Cloud Point): Se define asi el

comportamiento del combustible en condiciones climaticas a baja
temperatura reconociéndose los grados a partir de los cuales

comienzan a formarse dentro del combustible, pequefios cristales.

Viscosidad: Para algunos motores la especificacion de un minimo
de viscosidad que puede generarse debido a la pérdida de potencia
por parte de la bomba inyectora y pérdidas de combustible en el
inyector, puede llegar a ser un gran beneficio. Por cuestiones de
disefio y tamafo de los motores, y las caracteristicas propias del

sistema de inyeccion resulta necesario un limite admisible maximo



que el del gas oil, por lo que las mezclas de este ultimo con

Biodiesel, reducen la viscosidad del mismo.

Sulfuros: Afectan principalmente a la performance de los sistemas
de control de emisiones. Los efectos de la presencia de sulfuros
pueden variar considerablemente dependiendo en gran medida de

las condiciones de operacion.

Cenizas Sulfatadas: La formacion de cenizas puede presentarse

en tres formas diferentes, estas son; Sdélidos abrasivos, Jabones
metalicos solubles y Catalizador remanente. Es importante rescatar
que los solidos abrasivos y el catalizador remanente pueden
provocar un desgaste prematuro del inyector, la bomba inyectora,

pistones y aros y la formacion de depdsitos en el motor.

Corrosidon al Cobre: Es importante ya que indica la presencia de

acidos o contenido de sulfuros que puedan provocar corrosion en el

motor.

Residuo Carbonoso: Es un indicador de la tendencia del

combustible a formar depdsitos de carbono.



Numero acido: Determina el nivel de acidos grasos libres que se

encuentran en el combustible. Los depdsitos y la corrosion son

evitables con la eliminacién de los mismos.

Numero de Cetanos: Para evaluar la calidad de ignicion del

combustible y la presencia de humos negros y rudeza de marcha,
es imprescindible observar el numero de cetanos que se requiera
mayor o menor numero de cetanos depende por un lado del disefo,
tamano, variacion de carga y velocidad y por otro lado de las

condiciones atmosféricas.

Glicerina libre: Un alto contenido de la misma dentro del

combustible bloquea los inyectores y obstruye los conductos del
mismo combustible.

Glicerina_Total: Es una senal del total de glicerina en el

combustible, tanto libre como no libre. Si su nivel es bajo, asegura
que ha habido una alta conversién de aceites o grasas en esteres
monoalquilicos. Si su nivel de mono (VWER), di- y triglicéridos es
alto, puede bloquear los inyectores y afectar la performance en

climas frios.

Luego de conocer el significado de las pruebas y parametros a
medir para determinar la calidad de un combustible, es necesario

advertir que habiéndose utilizado aceite de Higuerilla de un



proveedor local, para el proceso de transesterificacién, el resultado
obtenido para los parametros analizados en hidrocarburos se
muestra en la grafica adjunta:

TABLA 10

PROPIEDADES DEL BIODIESEL DE HIGUERILLA

Amnalizis Bioo Bao B3l Bl3
A gua por Desnlacion, 0.8 0.3 0.1 0.0
e por volumen
Cenizas, % por pese =0.01 0.01 0.01 0.01
Color Saybolt 25 15 2.0 20
Corrosion Lamina Cobre 14 14 A 14
Desnlacion (T en “C)
Punto Inicial de Ebullicicn| 204.3 101, 1901 1718
0% recobrado 3333 3272 3191 1908
20% recobrads 3453 3475 33256 3306
Punto Final de Ebullicion | 333.6 i5le 3628 3628
Densidad a 60°F (kgm™) | 926.05 | 901.85 | 882.17 | 271.30
Indice de Cetano 380 5.0 400 50.5
Poder Calorifico, MIkg 37.52 400 4295 4472
Punto de Inflamacicn, *C 243 643 643 62.3
Punto de Flmdez, *C -18.0 -12.0 -13.0 -18.0
Funto de Mube, *C 4.0 40 in 20
Fesiduo Carbonoszo, =0.03 0.1 =0.1 0.1
e por peso
"izcosidad Cinsmatica 14 8% 273 6.11 5.02

!
a 40 °C, mm™/s

Estos valores son estandar para biodiesel proveniente de la
higuerilla, se puede ver que se ha analizado con diferentes
porcentajes de mezcla (biodiesel-diesel de petréleo), desde un 15%
hasta un 100% que es el caso de paises como Estados Unidos y

varios de la Unién Europea y corresponden al analisis de cualquier



tipo de biodiesel producido con aceite de Higuerilla, que haya

seguido los pasos enunciados en el manual.

Es importante resaltar las variaciones en las propiedades,
existiendo ciertos parametros que varian de manera casi drasticas y
otros con cambios no tan grandes, los investigadores sabran
respecto al pais de aplicacion y segun lo que diga la Norma local,
cual es el porcentaje ideal de mezcla de biodiesel con Diesel de
Petréleo, e incluso si es factible el uso del 100% de biodiesel en el
tanque de combustible. No hay que olvidar que las condiciones
atmosféricas de cada pais definen los porcentajes adecuados de

biodiesel.

Mas adelante, estos valores seran motivo de discusion al momento
de compararlos con el natural competidor del Biodiesel, es decir el

Diesel de petroleo

5.2. Comparacion de las propiedades Fisicas y Quimicas del Biodiesel
producido de diferentes tipos de oleaginosas con un diesel

comun de estacion de servicio.



El patrén a seguir en el Ecuador para determinar las propiedades mas
representativas de los Carburantes son las Normas INEN, en este caso,
tratandose de hidrocarburos, las especificaciones de calidad vy
propiedades mas importantes para el Diesel 2, segun la Norma INEN,

se ilustran en la tabla adjunta:

TABLA 11
ESPECIFICACIONES DE CALIDAD NORMA INEN PARA DIESEL DE
PETROLEO

Analisis Norma Valor
Temperatura de Destilacion | NTE INEN 926 Max 360
(90°C)
Azufre (%peso) NTE INEN 1490 Max 0,7
Cenizas (%peso) NTE INEN 1492 Max. 0,01
Residuo Carbonoso sobre 10% NTE INEN 1491 Max 0,15
Agua y sedimento (%Volumen) NTE INEN 1494 Max 0,05
Punto de Inflamacion (°C) NTE INEN 1047 Min. 51
Corrosion de lamina de cobre NTE INEN 927 Max N° 3
Viscosidad Cinematica a 37.8°C NTE INEN 810 25a6
indice de Cetano Calculado NTE INEN 1495 Min. 45




Ahora que he mostrado las normativas nacionales que regulan los
carburantes, en este caso especifico para el Diesel 2, es evidente la
diferencia de resultados en comparacion con las normas ASTM que son
tomadas como base internacional para el estudio y comercializacion de
los Biocombustibles, el detalle de los procedimientos quimicos a seguir
para los diferentes analisis de las propiedades y especificaciones del

Diesel 2 segun el INEN, se encuentra en el Apéndice H.

A continuacién, en base a las normas ASTM, comparo los resultados
del Biodiesel con el Diesel de Petréleo. (Diesel 2), comun de estacidon

de servicio.



TABLA 12
PROPIEDADES BIODIESEL DE HIGUERILLA Vs. DIESEL DE

PETROLEO

Especificacion
Analisis B10O | BaD 30| BlS B3 | Diesel | ASTM D-0T3

WMin | Max

Agua por Destilacion, 0.8 0.5 0.1 00 0.0 0.0 NA

% por volumen (No Aplica)
Cemzas, % por peso =001 | =00 0.01 001 | =001 | =00 0.01
Color Saybalt 15 25 2.0 20 20 15 30
Corrosion Lamuna Cobre 14 1A A 1A 1A A 20

Deslacion (T en °C)

Punto Imcial de Ebullicion] 2043 | 1911 0.1 | 17L& | 1748 | 1310 Reportar

50% recobrado 3333 | 3272 | 31901 | 2998 | 2088 | 28748 300
90% recobrado 3455 | 3475 | 3526 | 35306 | 3346 | 3570 360
Punto Final de Ebullicion | 333.6 | 3316 | 3628 | 3628 | 3729 | 3200 390
Densidad a 60°F (kg/m™) | 926.05 | 901.85 | 88217 | 871.30 | 868.63 | 865.97 Reportar
[ndice de Cetano 380 45.0 400 303 il 500 45

Poder Calorifico, MIkg | 3732 | 400 | 4295 | 442 | 4501 | 4543 WA
Punto de Inflamacion, °C | 84.3 fid.3 643 62.3 fi1.3 6.3 52

Punto de Flmdez, °C Q80 <120 | <130 | 180 | -140 | -140 4
Punto de Nube, °C 4.0 4.0 3.0 20 1.0 1.0 WA
Fesiduo Carbonoso, =005 | =01 .1 0.1 0.1 0.1 0.2
Ve pOI peso

[Viscosidad Cinematica 1489 8.75 f.11 3.02 479 4.66 1.8 5.0

;
ad0°C, mm™s




Es evidente que existe una diferencia radical, en su mayor parte
para bien, entre el Diesel de Petrdleo, y el Biodiesel ,considerando
gue este ultimo procede de una fuente ambientalmente sustentable,
y es un recurso renovable, obviamente se observa que mientras
menor es el porcentaje de biodiesel en la mezcla con Diesel de
Petrdleo, mas parecidos son ambos combustibles, en cambio que si
se considera independencia total del derivado del Petréleo, se
puede observar una gran reduccion en emisiones de Carbono, aun
cuando el poder calorifico del Biodiesel es inferior al del Diesel
comun, es meritorio conocer que en rendimiento, el biodiesel es
mucho mejor y por sus bajos contenidos de azufre, mejora sin duda
la vida de los elementos del motor expuestos al contacto con este

combustible de origen organico.

Existen ya en el Ecuador, vehiculos “Flex” que pueden recibir en
sus tanques un combustible del tipo B15 (85% Diesel 2, 15%
Biodiesel), si un mayor numero de ensambladoras de vehiculos
pusieran a disposicién de los ecuatorianos, la tecnologia Flex, la
matriz energética del pais cambiaria notablemente, con una
reduccién de hasta un 20% de emisiones de gases de efecto

invernadero a la atmosfera.



A continuacion ilustro los resultados obtenidos en los parametros de
calidad para el caso del Biodiesel de aceite de Palma bajo la
norma ASTM

TABLA 13

PROPIEDADES Y ESPECIFICACIONES BIODIESEL DE PALMA

Parimetro Unidades Biodiésel
de palma
Punto de inflamacién °C, min, 154
Punto de escurrimiento °C, méx. n.d.
Agua y sedimentos % vol, max. 0,07
Carbén Conradson % masa, méx. 04|
Cenizas % masa, méax. 0,006
Temperatura de destilacién al 90%, °C 343
Viscosidad cinemética a 40°C cSt 40
Corrosién en lamina de cobre max. n® lA
Nimero de cetano min. 48,6
Azufre % masa, max. n.d.
Poder calorifico bruto kl/kg 40 346
Poder calorifico neto kj/kg 39 054

En la siguiente figura, se pueden observar las propiedades del

biodiesel proveniente de aceite de Jatropha Curcas o Pifon.



TABLA 14

PROPIEDADES Y ESPECIFICACIONES BIODIESEL DE
JATROPHA CURCAS O PINON BAJO NORMA ASTM

ASTM D-6751 Tests

Property ASTM Limits Units
MMethod

Flash Poitt o3 130 sty Degres C

Water & Sediment 2709 0.05 mazx Vol %%

Catbon Residue 4530 0.05 mac Weight %%

(100% sample)

Sulfated Ash 74 0.02 mazx Weight %0

Ein. Viscosity, 40 C 445 1.9 —an S sec

Sulfur 54535 0.05 ruac Weight %6

Cetane 613 4T min

Cloud Point 2500 By customer Degtes C

Copper Corrosion 130 # 3 max

Acid Humber i) 030 mac mg KOHfg

Free Glycetin G254 0.0z0 Weight %

Total Glycerin 6354 0.240 Weight %5

Phosphorous 4951 10 max pPpm

Distillation, TH0 AET 11a0 360 max Degree C

Ademas de las propiedades como combustible, se caracterizo el
biodiesel de Higuerilla mediante pruebas de Control Cromatografico,

arrojando el espectro de manchas mostrado en la figura 5.4.
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FIGURA 5.1
EXAMEN DE CONTROL CROMATOGRAFICO DE ACEITE DE
HIGUERILLA

En el espectro de manchas cromatograficas se identifican los

compuestos detallados en la tabla adjunta:

TABLA 15
COMPUESTOS ENCONTRADOS EN EL EXAMEN
CROMATOGRAFICO DE BIODIESEL DE HIGUERILLA

Compuesto Mancha
Identificado Cromatografica
Ester Metilico (EM) A
Triglicérido (TG) B
Acido Graso (AG) C
Diglicérido (DG) D
Monoglicérido (MG) E




5.3.

Finalmente es util observar que luego de las comparaciones, entre los
diferentes tipos de biodiesel provenientes de variadas especies
oleaginosas, resulta una opcion muy buena para reemplazar al Diesel
de Petréleo, incluso con el tipo B100, existen muchos reportes
favorables en el Internet de usuarios de biodiesel en sus vehiculos, que
hablan de las virtudes del biodiesel B100 donde se afirma que la unica
diferencia con este biocmbustible como situacién anecdética es que por
el tubo del escape no hay emisiones de humo y solo se consigue un

hedor parecido al proceso de freir papas.

Optimizacion del proceso de Produccion de Biodiesel en el reactor

experimental.

Como mencioné en los capitulos anteriores, el Instituto de Ciencias
Quimicas solicitd la construccion de un reactor para transesterificacion
de aceites, el mismo que fué fabricado por un constructor local, el

mismo que se baso en ideas de reactores producidos en el exterior.

Por este motivo y debido a la ausencia de un procedimiento claro para
la operacion del mismo, se requirid analizar los procesos involucrados
en la transesterificacion para poner regulaciones practicas apegadas a
la realidad del reactor en mencién, la mayoria de modificaciones fueron
producto de experimentaciones y observacién de cumplimiento de

normas (Véase apéndice H), en base a lo mencionado, expongo las



modificaciones realizadas al reactor para la optimizacion del proceso en

cuanto a rendimiento y seguridad.

Adiciéon de una paleta al agitador

Al conocer por la literatura, que una de las desventajas en el proceso de
transesterificacion era el “espacio muerto” (parte del fluido sin agitar), se
identificd la zona problematica (base combada del reactor), una vez
conocido esto, se informo al constructor, sobre la necesidad de realizar
una mejora al disefio original de 1 paleta agitadora, sugiriendo afadir
una segunda paleta, cumpliendo el mismo criterio de Mc.Cabe ilustrado
en el capitulo 4, ademas se sugirié6 extender el brazo impulsor 2.5 cm
mas que la longitud del disefio original, esta modificacion se muestra en

la figura adjunta.



 FIGURAS5.2
ANTES Y DESPUES DE LA ADICION DE 1 PALETA AL
IMPULSORDEL REACTOR

Con esta adicion se consigue una mejora en el proceso de
transesterificacion, al existir un mayor volumen de reactivos en

agitacion y una reduccion en el “espacio muerto”.

Cambio de posicidn y revision de la Valvula de sequridad.

En el modelo original del reactor motivo de andlisis, se habia localizado
a la valvula de seguridad en la parte derecha de la tapa, junto a la
manguera de paso de metanol condensado. Luego de una operacion

no adecuada del reactor, por parte de una persona no autorizada, que



desconocia el manejo del mismo se produjo un accidente que culmind
con el sobrepaso de la presion maxima de 40 PSIG, sin la activacion de

la valvula de seguridad, llevando a la explosién y voladura de la tapa.

Esto conllevd a un analisis y se observaron algunas posibilidades para

el fallo:

Un posible error en el disefio; al haberla colocado en un lugar cercano a
la manguera por donde circulan los reactivos en transesterificacion,
ademas de tener una inclinacion incorrecta, al colocarla de manera
horizontal y no vertical como es comun, inclusive no se excluyé un

posible fallo de fabrica de la valvula de seguridad.

Por este motivo se sugirié al constructor del reactor, fabricar una nueva
tapa, hacer cambio de conexiones, comprar una nueva valvula, realizar
el cambio de posicién e inclinacion de la misma, tal como lo muestra la

figura siguiente:



, FIGURA 5.3 , ,
ANTES Y DESPUES DEL CAMBIO DE POSICION E INCLINACION
DE LA VALVULA DE SEGURIDAD

Luego de estos cambios en el disefio, se probd el reactor con las
condiciones mas extremas de funcionamiento, siendo estas: en vacio,
con agua, con metanol puro (500 ml), con metéxido en varias
proporciones de los reactivos hasta que las mezclas alcanzaron 100°C

y a presiones superiores a los 40 PSIG.

En todos los casos en los que se sobrepaso el limite de 20 PSIG de
presion, la valvula de seguridad, se activo, teniendo que ser reseteada
luego de cada operacion, con esto se comprobd que la valvula esta en

condiciones de operacion y de ofrecer seguridad.



Para certificar la optimizacién del proceso de produccion, se realizdé una
medicion de Acidez, y Rendimiento de la reaccion de transesterificacion
en el reactor modificado, para lo cual se adjunta un informe técnico,
elaborado por el Quimico Industrial Jonathan Castillo Calderén,
investigador de la Universidad de Chile (Véase el Apéndice 1), en el
informe se muestran los resultados de transesterificacion de aceite de
Higuerilla y de Aceite usado de Frituras, observandose que el
rendimiento para el aceite de higuerilla es del 98% (casi todo el aceite

se transformo en biodiesel).



CAPITULO 6

7. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Conclusiones:

o EIl Biodiesel es un biocombustible que se produce a partir de una
reaccion quimica denominada transesterificacion, partiendo de una
base de materias primas agricolas, y otras quimicas, que van desde el
aceite vegetal, hasta el metanol y Potasa Caustica (KOH), es un
recurso renovable, lo que garantiza un producto con una gran

contribucion al medio ambiente.

e Luego de realizar diferentes analisis, caracterizaciones y medicién de
eficiencia, se concluye que el biodiesel posee las mismas propiedades

que el combustible diesel refinado de petréleo, pudiendo ser usado



sin ningun inconveniente en automodviles y demas vehiculos con
motores Diesel o turbodiesel particulares, camionetas, camiones,
buses y demas vehiculos de servicio publico urbano y rural,
maquinarias agricolas, motores estacionarios de generadores,

motores marinos, entre otros.

El Biodiesel es mas seguro que el Diesel de petrdleo, resulta mucho
menos inflamable y de menor impacto téxico, es biodegradable, inocuo

para el medio ambiente, es una fuente pura de energia renovable.

El diéxido de carbono (CO2) generado en la combustion es
reabsorbido por las mismas plantaciones que posteriormente se

usaran para la nueva fabricacion del producto.

Las mediciones demostraron que la emision de mondxido de carbono
(CO) en la combustion del biodiesel es 50% menor en comparacion
con diesel de petroleo, dado que el Biodiesel no contiene azufre,

tampoco se produce la emision del didxido de azufre (SO2).

Con la produccion de reactores de transesterificacion y el montaje de
industrias de produccién de biocombustibles, se pueden generar
fuentes de trabajo con inclusion de mano de obra nacional, una

disminucién drastica de los niveles de polucién y un desahogo a la



economia nacional dependiente de los precios del petréleo que se

caracterizan por variaciones que a veces resultan desconcertantes.

e Anadir una paleta extra e incrementar la longitud del impulsor del
reactor de transesterificacion genera una mejora en el proceso de
produccion dado que hay un mayor volumen del preparado en
agitacion y una reduccién del espacio muerto.

e Con el cultivo de plantas oleaginosas no comestibles para producir
aceite vegetal para su transformacion en biodiesel se consigue la
reactivacion del sector agricola, el interés de inversionistas extranjeros
y la participacion de profesionales ecuatorianos de multiples areas en

asesoria a campesinos nacionales.

Recomendaciones:

o Es aconsejable seguir al pie de la letra los pasos establecidos en el
manual, ya que un mal uso de los elementos o manipulacion
inadecuada mientras se produce la reaccién puede producir graves

consecuencias como la explosién del reactor, en el peor de los casos.

e Se recomienda estrictamente el uso de Acero Inoxidable AISI| 304,
para la construccion del reactor, pudiendo usarse otro de mejor

calidad, dado que en el mercado se encuentran reactores con tanques



de plastico que no garantiza inocuidad en los procesos o durabilidad,

exponiendo a los operadores a graves dafos personales.

Evitar el contacto de piel, ojos y mucosas, con los reactivos y
productos presentes en la reaccion tanto la Potasa Caustica (KOH),
metanol, glicerina, glicerol y aceite, pueden ser irritantes, por eso se
recomienda el uso de mandil elementos de proteccion para ojos,

manos, boca y nariz.

Se recomienda realizar un lavado quimico del reactor luego de cada
operacién, revisando que no queden restos de aceite, grasa u otros

reactivos que podrian taponar cafierias o generar depositos.

El equipo deber ser parado cada 3 meses para una limpieza
exhaustiva de cafierias y revision de uniones para revisar el estado de

las mismas, y verificar la hermeticidad del tanque.

Mantener tapados los contenedores de los reactivos, ya que algunos
por su volatilidad pueden evaporarse mientras que otros pueden

adquirir humedad indeseable.

Recordar que tanto la soda como la potasa caustica y el metanol son
considerados por las leyes ecuatorianas como precursores quimicos,

por ende tomar en consideracion el tiempo y documentos necesarios



para el proceso de autorizacion de los organismos pertinentes como el

CONSEP.

En el caso de no conseguir Soda o Potasa caustica, se recomienda el
reemplazo de estos reactivos por lejia comercial, de la cual debe
conocerse previamente la pureza, que debe ser superior al 98%,
confirmando que aun asi no se producen resultados Optimos de

produccion, solo utilizable de preferencia con fines didacticos.

Se recomienda no utilizar aceites provenientes de especies vegetales
oleaginosas comestibles, dado que puede existir una competencia
innecesaria con los alimentos, situacion que no es compatible con el
concepto de preservacion alimentaria, se prefiere el uso de aceite de

Higuerilla y de Pifidn, que son especies no alimenticias.



APENDICES



APENDICE A
PROCESO DE OBTENCION EXPERIMENTAL DE ACEITE DE

HIGUERILLA POR EL METODO SOXHLET



Proceso Experimental de Obtencién de Aceite Vegetal con el método Soxhlet

Equipos Implementos y reactivos utilizados
Los equipos e a utilizar son los siguientes:

e Sistema extractor Soxhlet

e Balanza Analitica

e Papel Filtro o dedal de celulosa
e Bafio Termoregulado

e Estufa de aire 103 + 2°C

e Tamiz de malla de 1Tmm.

e Manto calefactor o rotavapor

e Material usual de laboratorio

e Pinzas

e Probeta graduada

Se utilizaran ademas los siguientes insumos y reactivos:

e Eter Etilico P.E. 40-60°C
e Eter de Petréleo P.E. 40-60°C

e Semillas oleaginosas

El método de extraccién Soxhlet para obtener aceite vegetal con la finalidad
de caracterizarlo y luego producir Biodiesel, se puede enunciar en los
siguientes pasos:

1. Tarar la balanza electrénica




2. Pesar 10 gramos de semillas de oleaginosas, envolverlas en papel
filtro grueso y atar con una tira de plastico

,-'
"

i

. il

3. Medir 170ml de Eter con la probeta graduada

4. Armar el equipo Soxhlet colocando en el lugar indicado por la grafica,
el paquete de semillas envuelto en papel filtro y posteriormente verter
el éter en el sistema



5. Encender la estufa, regulandola hasta 70°C de temperatura
(temperaturas superiores implicarian evaporacién excesiva de éter
durante el proceso.

6. Observar el proceso por un periodo de 1 % horas en promedio hasta
que casi todo el éter se haya evaporado, se calcula necesario de 6 a
10 sifonadas para obtener aceite con una reducida cantidad de éter.

7. Verter la mezcla de aceite y éter en un balén para que por medio de
decantacion y evaporacion finalmente obtener solamente aceite con
un alto grado de pureza.



Debemos considerar que en el caso ilustrado, se trabajé con semillas de
Higuerilla de varias procedencias y especies, obteniendo aceites de
diferentes tonalidades y densidades, en la figura mostrada se ilustra la
diferencia de tonalidad y densidad de los aceites, con variedades de Manta,

Portoviejo y Jipi Japa




APENDICE B

PROCESO DE TRANSESTEIFICACION ALCALINA






APENDICE C

TABLA DE CALORES ESPECIFICOS DE VARIOS ELEMENTOS



Tabla de calores especificos de varios elementos

Cp Cp Cv Capacidad
(masico) (molar) (molar) calorifica

S EEE Fase |, Kg™' kJ mol™ kJ mol™ volumétrica
K™ K™’ K™ Jem® K7
Gas monoatémico as %R =3
(Ideal) g 20.8 2R =125
Helio gas 5,1932 20,8 12,5
Argon gas 0,5203 20,8 12,5
. 7 5
Gas diatomico as IR = 3R =
(Ideal) 9 29.1 20.8
Hidrégeno gas 14,30 28,82 20.4
Nitrégeno gas 1,040 29,12 20,8
Oxigeno gas 0,918 29,4 211
Aire (en condiciones
tipicas de gas 1,012 29,19
habitacion®)
Aluminio sélido 0,897 24,2 2,422
Amoniaco liquido 4,700 80,08 3,263
Antimonio sélido 0,207 25,2 1,386
Arsénico solido 0,328 24,6 1,878
Berilio sélido 1,82 16,4 3,367
Cobre sélido 0,385 24 .47 3,45
Diamante solido 0,5091 6,115 1,782
Etanol liquido 2,44 112 1,925
Gasolina liquido 2,22 228
gas
Agua (100 °C) 2,080 37,47 28,03
liquido
Agua (25 °C) 4,1813 75,327 74,53 4,184
Agua fg')'do O 2114 38,09 1,038

Todas las medidas son a 25 °C a menos que se indique lo contrario,
Los minimos y maximos notables se muestran en negrita.



APENDICE D

SISTEMAS MECANICOS DEL REACTOR



Sistemas Mecanicos del Reactor

Lista de los Sistemas Mecanicos del Reactor:

e Tanque Depdsito Acero AISI 304, fondo y tapa combada

¢ Volumen total de almacenamiento del tanque: 50 litros

¢ Volumen de produccién: 30 litros

e Tubo visor de vidrio con ® 5/8 pulg, Long: 50cm con valvula triple que
permite, visualizacidon de muestra, drenaje y mantenimiento de nivel

e Abrazadera de acero AlSI 304, cierra la tapa herméticamente

e Tubo curvo para entrada lateral de reactivos.

e Termdmetro de Caratula @ 3 pulg. T max 300°C

e Mandmetro de caratula ® 2 V2 pulg., P max 60Psig.

e Valvula de Seguridad de Acero Inoxidable

e Agitador, Potencia: 1/15 HP, 110V, 2A

e Condensador, recuperador de componentes con entrada y salida de agua
Y2 pulg. NPT, unido al tanque por una manguera aislada por caucho para

evitar la condensacion en el camino del metanol al reactor.



APENDICE E

PROCESO DE TRANSESTERIFICACION CONVENCIONAL



ACEITE VEGETAL
YO
GRASA ANIMAL

.
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APENDICE F

CONTROL DE CALIDAD DEL PROCESO DE TRANSESTERIFICACION



Control de calidad del proceso de transesterificacion

Para verificar que la transesterificacion se haya realizado con éxito, se

deben controlar dos puntos:

Se debe observar una separacion de fases marcada de biodiésel
y glicerina. Si no hay separacién, entonces no ha habido reaccion.

En este caso se debe evaluar cual es el motivo de este problema.

Observar que la prueba de lavado del biodiésel sea exitosa. La
prueba de lavado consiste en tomar una pequefia muestra de
biodiésel (100 a 200 ml), ponerla en una botella limpia de vidrio o
plastico, agregar aproximadamente la misma cantidad de agua,
agitar por 10 a 15 segundos hasta que el agua y el biodiésel se
mezclen completamente, y dejar reposar por algunos segundos.
Si se da una separacion rapida de ambos liquidos (30 minutos
aproximadamente), significa que el biodiésel es de buena calidad.
Si se separan, pero entre ambas fases hay una capa de espuma o
jabén, se puede continuar con el lavado de todo el lote afiadiendo
acido fosférico al agua para facilitar la separaciéon, y se debe
procurar mejorar el proceso de transesterificacion. Si el agua y el
biodiésel no se separan adecuadamente, sino que permanecen
mezclados formando una emulsion lechosa, quiere decir que el

proceso de transesterificacion no ha sido completo.

Postratamiento del biodiésel (lavado, secado y filtrado)



Se realizaran tres lavados durante los tres dias posteriores a la

transesterificacion. La metodologia para cada lavado es la siguiente:

e Agregar 25 litros de agua al tanque de lavado al que previamente
se ha transferido el biodiésel.

e Soltar la piedra aireadora hasta el fondo del tanque de lavado y
conectar la bomba de aire con las mangueras destinadas a tal fin.

e Prender la bomba de aire y dejar funcionar por lo menos durante 6
horas.

e A Ultima hora de la tarde o a primera hora del dia siguiente
desconectar la bomba de aire.

e Dejar reposar por varias horas hasta que el agua se asiente al
fondo.

e Drenar el agua sucia por la valvula y desechar.

e Cuando se haya drenado toda el agua de lavado, volver a echar
otros 25 litros de agua al tanque y conectar de nuevo la bomba de
aire. En la tarde volver a desconectar.

e Al siguiente dia drenar el agua, volver a echar 25 litros de agua
limpia y conectar la bomba de aire. En la tarde volver a
desconectar.

e Cuando se separa el agua de lavado, en algun momento
empezara a salir una mezcla de biodiésel con agua, posiblemente
en forma de emulsion (color blanco a amarillo lechoso). Colectar
esta emulsion en un balde o recipiente aparte y dejar reposar por
2 a 3 dias. Lentamente, se separara una capa de biodiésel en la
parte superior.

e Recuperar este biodiésel y mezclarlo con el que se esté lavando.

Desechar el agua con el jabon restante.



Secado

El secado se realizara una vez se hayan terminado los tres lavados y se

haya dejado tiempo suficiente (minimo 6 a 8 horas) para que el agua y el

biodiésel se separen completamente. En este momento se transferira el

biodiésel al tanque usado para el secado por medio de una manguera

conectada a la valvula de salida

e Primero verificar que salga biodiésel y no agua, y que el biodiésel

esté relativamente transparente, no mezclado con agua.

e Siesto no es asi, puede deberse a dos causas:

Demasiada agua en el tanque y por lo tanto aun
estamos drenando la capa de agua en lugar de
drenar la capa de biodiésel. En este caso, utilizando
la valvula de salida, drenar un poco de agua de
lavado (aprox. 5 litros) y descartar.

Una capa de emulsion, es decir mezcla de biodiésel
con agua, que se produce por la presencia de
impurezas. Esta emulsién (liquido de color lechoso,
amarillento o blancuzco) se debe separar del
biodiésel limpio. En este caso, drenar la emulsién en
un balde por la valvula de purga, hasta que empiece
a salir biodiésel limpio y dejar reposar durante unos
dias para que el biodiésel se vaya separando en la
parte de arriba. Este biodiésel se recupera y el resto

se puede descartar.

e Una vez que se tenga buen biodiésel saliendo por la valvula de

salida, entonces habra concluido el proceso.

e Después de realizar el lavado, se prende la resistencia eléctrica y

se calienta el biodiésel manteniendo una temperatura constante



de 90 °C, evitando llegar a temperaturas mayores a 100 °C pues
el biodiésel se degrada y acidifica. Mientras se va calentando, hay
que purgar poco a poco el secador abriendo la valvula para
eliminar el agua que se vaya acumulando en la base, con esta
operacion se ahorra tiempo y energia.
El biodiésel estara totalmente seco cuando:
- No se vea formacién de burbujas ni se oigan crujidos
del agua hirviendo.
- Elliquido esté totalmente translucido (y se pueda ver
el fondo). Si esta un poco turbio, es que aun tiene

agua o jabon.

Filtrado

Luego del secado, el biodiésel se filtra para evitar todo tipo de
impurezas.

Asegurarse de que el biodiésel no esté demasiado caliente antes
del filtrado (la temperatura no debe superar los 50 °C).

Se abren todas las valvulas y se filtra el biodiésel utilizando una
bomba wuna vez filtrado esta listo para ser utilizado puro o

mezclado con diésel de petréleo.



APENDICE G

TABLA DE COMPATIBILIDADES DE MATERIALES



Material

MNaOH

Etanol

Metanol

Glicerina

Acidos grasos

Aceite de soya

Acido fosférico

Acido sulfirico

Diesel 2

Acero inoxidable 316 wrelents Busna Excelents Sucelents Ewcelents Ewrcelerts Sxcelents Efecto severo Efecto ssvero Swcelems
Acero incadable 304 Buena Buena Excelents Excelente Excelente Buena Excelente Efecto severo Regular Excelente

Acero al carbono Efecto severc Efecto severo Buena Excelente Excelente Regular Buenz Efecto severo Efecto ssverc Excelente
Hierro forjado Buena Eecto severo Buena Excelente Excelente Regular Excelente Efecto severo Efecto s=verc Excelente
Latan Efecto severc Efecto severo Excelents Excelente Buena ‘egular A Efecto severo MNIA, Excelente
Alurninto Efecto severc Efecto severo Buena Excelente Excelente Excelents Excelente Regular Efecto severc Excelente

Bronce

Efecto severo

Excelents

Excelents

Excelerts

Buena

Buena

Cobre Buena Buena Excelerts duena Excelents Efecto severc A Efecto severo Efecto savers Sxrelens
Trtanic Efecto severo Busna Excelerte Buena Excelente Buena Regular Efecto severo Buena

Grafita

Regular

MIA

Ewcelents

Swcelents

Bwrelents

L

Buena

Regular

ar

gneto cerdmico

Cwcelents

MIA

Sucelents

MNSA

NI

Regular

Excelents

PVC Buena Excelente Regular Excelente Excelente Excelents Excelente Buena Efecto severo Excelente
CPYC Ercelente Excelente Buena Excelente Excelente Excelents Excelente Excelente Regular Excelente
Polipropilenc Ercelente Excelente Excelents Excelente Excelente Excelents Excelente Excelente Regular Excelente
Polistilenc de baja densidad | Excelente Efecto severo Buena Excelente Excelente Efecto severo Buena Buena Regular

Policarbonato Efecto severo Efecto severo Buena Buenz Excelents Buena MIA Excelente Efecto savero Excelente

Foliurstano

Efacto severo

Busna

Efecto severo

Efecto severo

Efecto ssvero

Efecto severo

Efecto ssvero

Cauche natura Buena Excelente Excelenta Excelente Excelente Regular Efecto severo Buena Efecto severo Efecto severo
Mitrile (Buna M) Buena Exrelente iegular Excelente Excelente Buena Excelente Efecto severo Regular Excelerfte
Teflén @ Excelente Excelente Excelerte Excelerte Excelents Excelerte Excelente Excelents Excelertte

Mecpreno

Busna

Busna

Excelents

Sucelents

Ewcelents

Regular

Regular

Busna

Efecto ssvero

Zuenz

Silicona

Fegular

Eecelents

Buenz

Sucelents

Ewcelents

Regular

Efecto severo

Efecto ssvero

Efecto severo

PVDF (Kynar®)

Cwcelents

Efecto severo

MIA

Sucelents

Ewcelents

Ewrcelerts

Busna

Excelents

Swcelems

Epoxy Erxcelente Excelente Excelents Buena Excelente Excelents Excelente Buena Regular Excelente
Mylon Fegular Excelente Excelents Buena Excelente celente ents Buena Efecto severc Excelente
i = = = = 1

Witen® Buena Buena Excelents Regular Excelente Excelents Excelente Excelente Excelents xcelente




APENDICE H

NORMAS DE CALIDAD INEN PARA HIDROCARBUROS (DIESEL 2)



Especificaciones de Calidad - NORMAS INEN

PARAMETROS

l METODO [ ESPECIF,

PARAMETROS

l AETODO

l ESPECIF

SPRAY OIL (ACEITE AGRI

COLA)= NTE INEN: 2147548

AV SR ADIESEL TANTE INEN 1489:89 +

DNELATIVAA 156°C/S56°C ASTM D-1298 083.0% TEMPERATURA DE DESTILACION (90%) NTE INEN 928 Max 288
IAD CINEMATICA A 37 B°C (cS1) MNTE INEN B10 AB-226 AZUF RE (%PESO) NTE INEN 1490 Max 03

JE ESCURNIMIENTO (*C) NTE INEN 1982 Max 15 CENIZAS (%PESO) NTE INEM 1492 Max DO
VE INFLAMACION (°C) NTE INEN 1493 Min 115°C RES.CARBON SOBRE EL 10% DEL R (WPESQ) [NTE INEN 1491 Max 015
CION AL 5% NIE INEN 926 Max 310 AGUA Y SEDIMENTO (%VOL) NTE INEN 1494 Max 0 0%
N AL 50% NTE INEN 926 Min 325 PUNTO DE INFLAMACION (*C) - NTE INEN 1047 Mo 40
CION AL 90% NTE INEN 926 Min 357 CORROSION LAM COBRE NTE INEN 927 Max No 2
TOTAL {mg KO ug) ASTM D 974 Max 015 IVISCOSIDAD CINEMATICA A 37 8 *C (cS1) NTE INENA10 13230
SULFONARIES (%VO1 ) ASTM D483 Min 65 INDICE DE CETANO CALCULADO INEN 1495 M 40
|WPESO) - |NTE INEN 1490 Max 075 JR'Q“ u DlESEU}ZLﬁN.TE'INENr1439:99 t

00 OF AROMATICOS (%VNL) — |MTFINEN 2148 Max 15 TEMPERATURA DESTILACION B0% (*C) MNTE INEN 926 Max W0
\LTOS DILUIDOS GRADO | (RC-250) - NTE INEN 2061:96|azurRe (%PESD) NTE INEN 1450 Max 0 7

E IMF LAMACION (*C) MNIE INENBOB »  [Min 27 CENIZAS (%PESQ) NTE INEN 1492 Max 001
DAD SAYBOLT FUROL, AGO'C (S5)  [MTE INEN 13981 125 250 RESIDUO CARBONOSO SOBRE EL 10% NTE INEN 1491 Max Q15
DAD CINEMATICA A B0°C (cSt) ASTM.D 2970 250 a 500 IAGUA Y SEDIMENTO (%VOL) NTE INEN 1494 Max 0 0%
CION ={MTE INEN 921 PUNTO DE INFLAMACION (*C) MNTE INEN 1047 M 51

DO A 225(°C) MTE INEN 921 Min 35 CORROSION LAM COBRE NTE INEN 927 Max No 1
DO A 260 (1) MTE INEN 921 Min 60 VISCOSIDAD CINEMATICA A 37 B °C (Cst) NTE INEN BIO 25a6
NOA S () NTE INEN 921 M BO INDICE DE CETANO CALCULADO NTE INEN 1495 ./ M 45

YA BDC (RVOL) Min 65 '!W‘ﬁ!skﬂﬁEDEEm RREMIUM%NTE INEN'1489:99
ACION A 25 °C (1110 inm) — |NTE INEN 918 A0 a 120 TEMP DE DESTILACION AL 50% (*C) NTE INEN Max 30
LIDAD A 25°C [em) ~ |NTE INEN 918 Min 100 IAZUFRE (%PESO) NTE INEN 1490 Max 005
100 DE AGUA (%PESQ) ASTMD - 95 Max 0 2 CEMNIZAS (%PESO) INEN 1452 Max 001
INAD FH TRICLNAROFTILEND (% V) = [NTE INEN 915 Min 99 RESIDUO CARBONOSO SOBRE EL 10% NTE INEN 1491 / Max 015
ENTO ASFALTICO GRADO Il (60-70) - NTE INEN 2060:96 |aGua ¥ SEDIMENTO (%VOL) NTE INEN 1494 Max 005
ACIOM A 75 °C. 100)g. S8 (/10 mm) T |NTE INEN 917 60 - 70 PUNTQ DE INFLAMACION (*C) NTE INEN 1047 < |[Min 51
LAD A 135°C CORROSION LAM COBRE. NTE INEN 927 Max No 3
T-FUROL = [MTE INEN 1831 Min 100 (VISCOSIDAD A 37 8 °C (Cs) NTE INEN 810 25a6
TICA NTE INEN B10 M 200 |'NDICE DE CETANO CALCULADQ NTE INEN 1455 Min 45

JE INTLAMACION (°C) NTE INEN 804 Min 232 WIHyEMMNwEd4A'.NTE INEN.1983:2002
DAD A 25°C y 5 emi mm (cm) NTE INEN 918 Min 100 PUNTO DE INFLAMACION (*C) NTE INEN 1493 M. 60
IDAD EN 1RICLOROETILENO (% méim) [NTE INEN 915 Min 99 PUNTO DE ESCURRIMIENTO (*C) NTE INEN 1982 Max 12

\ DE MASA POR CALENT (%n/m) ~|NTE INEN 924 Max 08 CONTENIDO DE CENIZAS (XPESO) NTE INEN 1492 Max 01
ACION (%DEL ORIGINAL) (% m/m) ~|NTE INEN 918 Min 54 CONT. AGUA Y SEDIMENTO (%VOL) NTE INEN 1494 Max 0 5
DAN A 25°C, Semimin (o) NTE INEN 918 Min 50 VISCOSIDAD CINEMATICA A 50°C (cSI1) NTE INEN 810 400 - 510
MENTO ASFALTICO GRADO IIl (85-100)~ NTE*INEN'-ZOGO!%’&S, (VISCOSIDAD REDWOOD » 37.78°C (RW1) NTE INEN 1981~ [3820 - 5030
ACION A 25°C. 100g. 58 (1/10mm) _ |[NTE INEN 917 a5 - 100 L0."15(.?05'(1&[’ S5SF A 50°C (SSF) NTE MEN 1981 1888 . 241
135°C SAYROLT-FUROL (SSF) ~ |NTE INEN 1831 Min 85 CONT AZUFRE (%P) L NTE INEN 1049 Max 15
PTapEE—— NTEmEN S0 |Mn 170 FICR FUEHOIBUIVIANO TTIRO:BRNTE INENH 983:2002
JE INFLAMACION (*C) NTE INEN 808 Min 232 PUNTQO DE INFLAMACION (*C) NTE INEN 1433 Min 60
DAD A 25°C y 5 crnf min (cm) NTE INEN 918 Min 100 PUNTO DE ESCURRIMIENTO {*C) NTE INEN 1582 Max 10
IDAD EN TRICLOROE TILENO (%mim)  [NTE INEN 915 Min 99 CONTENIDO DE CENIZAS (%PESQ) NTE INEN 1492 Max 0 2
A DE MASA POR CALENT [%m/m) NTE INEN 924 Max 10 IAGUA Y SEDIMENTO (%VOL) NTE INEN 1494 Max 10
¥S EN EL RESIDUOQ (VISCOSIOAD CINEMATICA A 50°C (cS1) NTE INEN 810 420 a2 510
ACION (SDEL ORIGINAL) (%m/m) NTE INEN 918 Min 50 VISCOSIDAD REDWOOD s 37.78°C (RW1) NTE INEN 1981 40405030
NAD A 25°C, Semimin (cm) NTE INEN 916 Min 75 [VISCOSIDAD SSF A 50°C (55F) NTE INEN 1981 198 2 . 241
IMBUSTIBLE MOTORES DE 2 TIEMPOS - NTE INEN 2223(99 ¥ [azuFre (%P) NTE INEN 1049 Max 213

) DE DESTILACION

) MNTE INEN 926 Max 80

) NTE INEN 926 Max 120

) NTE INEN 926 Max 155

0 {7%V) NTE INEN 926 Max 3

N VAPDR REID (ki*a) MNTE INEN 928 Max 32
CHON LAMINA DE CORRE NT1E INEN 927 Max MNo 1A
HIDOD DE AZVUIFRFE [%PESO) NIE INEN 929 Max 03
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Norma PRODUCTOS DE PETROLEO. INEN Bow
Ecuatoriana DETERMINACION DE LOS PUNTOS DE INFLAMACION T
s JHG-
| ovligatoria ¥ COMBUSTION EN V£430 ABIERTO CLEVELAND,
c! | “—
§i GUILTO IZ/E"/??
g
?- l 1.1 Lsia norma esteblece ¢f métude pata detern mar los puntus de intlamacion y Combustiun de tados lus
:r‘.} ‘ producios de petrdlen, excepto lus aceites combi-tibles (luel ails) y aguellos Preductos que tengan un pun-
E i to de inflamacion, en vaso sbicito, infeaor a 79%
a3
X
2 4
Qo

2. RLSUM. N ODLL METODO

Ecardofr

2.1 La muestra gue debe ermayarse se colued e vasu, Calentindola ol prineng capnlamente y, luepa,

al acercarnus Al punito de inllamacion, won un adin o de Lemperatura lento y constanie

2.2 A intervalos determinaduos, se pasd una pequ e Hama sabie el vaso de CId e, umandow cumo puniu
de inllamacion la wmperaturg o Ly cual lus vapores contidus Pof la mwested se indl aren Pur Pt a4 vee,

¢e Dic'embre «

Guite -

2.3 Continuando el ensayo, s taims coneg puniu .

ceombustisn L temperatua o D cual se produe Ly com-

e.

Lustion de oy vapores, pur fu nienus, dutante § S, i,

y Av

ul 30 INSTHUNMLENT AL

Descrata v ol Aneau A,

-ji - . 3.1 Aparato Cleveland de vasu aterto

, ™ ) 3.2 Termomentio, Desenito en of Ancao A

A TOHEAY

ST v
P tmnlle

,‘ ne o
o | BIELIOTECA

3 4 PROCLEDEGILNTO DE UNSAYOQ
LY | 43

i
|
!
:
il

AN

4.1 Preparacion del aparatu

4.1.1 Culocar el aparato sobine una miesa e de an Labion ato 1o AUV O iR conenies de ane, pragegin

du o parte supetior del misim e la lag et o el ol de apeaat Licneanie ¢l punto e it lang

cion {ver nota 1)

4.1.2 51 la muestia desprende vapores melston, vl ol envay o cn i camgonig, utilizgido una panta

Ila € proteccion, para evitar cotmentes de e selae of vase Uloweland, durante tos 56°C que preweden ol
punto de inllamacion

4

L

NOTA 1. Evilar cuslquier peluibiscion i fos va, - 10s il pur la s lid aoesnte by L27°C que pree
den al punto de lnll.:nrucm". peclubaciun ue pur ¢ producinse, inclusg, por 1a B L e T N T TP TR A T LTI
brusco duel aperador,

(Contin,

y Y |
H lawb 09
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4.2 Lavade del vasu. Limpiar ¢l vaso con un disolvente sdecuado, climinanda las guinias, depositos carbo-
nusus y Oxidoy del intrior del vaso, con un pano de lane Jde acero, hasta lograr una superficn: metalica

brillanie.

4.3 Pusiclon del termémetro. Suspender el temometro vernnshinente, de mancra que el fondo del bulbu
guede a 6,4 mm del fondo del vaso y encima de un punto equdintanie entie ¢l centro y la pared interna Jdel
vaso. La linca de inmersion grabada en ¢l termametro debe quedar 2 2 mm por debajo del borde supenor

del vaso,
4.4 Procedimiento

4.4.1 Colocar la muesira que va a ensayanse en el vaso Cleveland, de manera que 1 parte supenior del -
nisco egue justamente a 1a Iinca marcada en ¢l (ver nuta 2).

442 Sila muestra us viscusa, calentarla previamente haste que se encueniee 1o sulivientemente Hunda,

sin gue la temperatura exceda los 56°C inferiores ol punto de intlamacion supueslo,

4.4.3 Encender el mechero de emayu y ajustar ¢l Limano du la Hama g un didmetro de 4.0 £ 0.4 nun,
comparacion con la pequena balita que, a veees, contivne el aparato.

|rar

4.4.4 Calentar ¢l vaso para gue la temperaturg de la muest 1 aumente 15 ¢ 1°C pur nunuly., Cuandu 1
lemperdtura de la muestra es aproximadamente 56°C Lajo o1 punto de inflamacion esperado, dismmuir Ly
velowidad de incremento de o temperaturd, de manera gy durante loy 28°C que preceden prubable

punta de inflamacion, la velocidad de calentamicnto sea de 5,5 1 0,5°C por ninultu,

445 A partr de los 28°C Lujo ¢l punto de millainact n vsperadu, aphicar
aumento de la lemperdtura,

la Hama de cisayo vada 2°C de
¥

4.4.6 Aplicacidn de ia llama. Mover la ams subie o vase Clevelund pasando subre el wentro del misina,

de manera que su trayectoria forme dngulo recto con o diamieiro del vaso quie pdsd pul el e del wrninoe-

metro. Bl movimiento de le llama debe ser unifonme Y contuiue, sipuicido una linga recla © da Circunle-

rencia de radio en un plano situado mianno 2 i sobie o Lorde supetior del vaso, L) lemipo en gue ls

Haina debe curear el vaso serd, aproximadamiente, de | segundo y el movinnento de esla Hama pucde hacerse

a rano @ mediante algun dispositive automdticu (ver nuta 3.

4.4.7 Registrar, cumo "punitu de intlamacion™, la temperatn s lewa en el termometio en ol mamentu en

yue uparece una llamarada en cualyuier punto Je la supethicie de o muestrd, que ne debe conlundinse con

un halo azulado yue algunas veces rodea a la Naing de CHsay .

NOTA 2, Silacantidod de muestra colocada el vaso resonly CALUSIVA, ehinngr el eACeso con wina pipety,
Sise ha vertido alga de la mnuostra soliru L parte ealer e

va con la muostra. Es importante observar qua 1y supetlicie de Lo mueslioa se encuentre e de Durbujas de
aire.
NOTA 3. El primer mavimiento de 13 Hlama sobre ¢l vaso u_be e

fenun s0io senldo ¥ el jroriung mov-
nuanlo de aplicacion de 1a lama sera en sentwdu contiania,

(Continua)

Hdel gparato, vaciar esle, limpiaito y llenarlo de nue-

c 2
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4.4.8 Pard determingr ¢l punto de combustioe, v el Calenlamiento, con un incremento ¢n la tempe-

ratura de la muestra de 5 a 6°C pur nunutu, |

plicar la flama de ensayo cada 2°C de suimento de tem-
peratura,

4.49 Regnlrar, como "punto de cumbustion”, L temperaturd o 1a cudl la muestra se combushiona y se

mantiene asi durante 5 segundos por Lo micnus,

5. CALCULOS

5.1 Observar y anoldr 1a temperatura del punto de inllamacion.
5.2 Observar y anolar la termperatura del punto de combustion,
5.3 Observar y anotar la presion barometrica que nige en ¢l momento del ensayo

5.4 Correccion del resultado. Sily presion barometricd luera inferior 4 0,972 kg/em? (715 nun de Hy),

se suman a los puntos de intlamacion y combustion, vbenidos experimentalinente, las correcciones indi-
cuda en la Tabla 1.

TAULA 1. Correcciunes por presion barometrica,

Previtin barametsica Prusion berumatiica Carreccibn \
{ ky/em? ) { mm du Hyg ) [*C} i

0972 a 0,904 715 a 665 2

0,943 a 0,829 664 4 610 4

0,828 a 0,748 L0Y s 950 G

WISTITU RS STt g
BE ROl tALidan b,
6. LRRORLCS DEMETODO Gl Ll i ol -

6.1 Precision. Debe ulilizarse el siguiente criterio para juzgar 1 aceptabilidad de loaoresultados 95%fu de
conliabilidad),

6.2 Repetibilidad, Los resultados obwenidos pur un mising operador, ¢n un nnsme cquipo, no Jeben dile-
rir en mds de 1os valores indicados en la Tabla 2,

6.3 Repreductibilidad. Los resultados suministrades por dus laboratorios diferentes sobre una misma
muestra no deben diferir en mds de lus valores indicadus en la Tabla 2.

(Continua)l
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TABLA 2. P 1,

Meputibihidad n'l'rndur.i-j

bilid wd
| Punto de inflamacion 8°c 16°¢c
' Punto de cambustion 87C 14°¢
b i
i

7. INFORME DE RLSULTADOS

11 En el informe, deben irdicane ¢f punty de intlamacion y ‘el de combustion corregidos, en pradus
Celsius,

v“ b 1.2 En el informe de resullados, deben indhcarse ¢l método wadu y ¢ resultado obitenids Debe mengio-
| i Narse, ademds, cualguior condicién no especilicads en esta nurmd o comsiderads opcional,

dud cuing cual-
Quier circunstancia que pueda haber influido sobre el resultadu,

7.3 Deben incluirse todos los detalles para la completa identilicacion de |
P

4 Muesira,

(Contitiug)
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-6_ Copa de ensayo

—-——--Plato du calenlamientlo
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Hun max.
A — Diametro 32 4.8
B = Rudio 1%2 Nuttimngl
C — Duwmetro ¢ L.L MNununal
[s] - 2
E [ 7
F — Dumetio 0.4 Nonmunal

FIGURA A1 Aparate Cleveland

(tudas las dimensiones en milimetros)
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A.1 Instrumental
A1 Aparato Cleveland, Cunsta dce las paites gque se indican en la figura A1,
A1 LT Vaso, Conlorme lo indicado en 1 ligura A2 pucde construirse con un mango.

A1.1.2 Placa de calentamuento. Cun las dimensiones indicadas en L ligura A3, estacd construida de Latan,
hicrro 0 aceru, provisto en su centro de una depreson plana pard soportae el vaso y cun ung abertura cen-
trada de §5 mm de didmetro. Una placa de asbesto duro de 69 mm de didmietro y de la misna Torma que 1y
placa de calentamicnto cubrird 4 ésta, excepto en Ly depresion plang que soporta el vasa, La placa de calen-
tamienta puede ser redonda, cuadrada o de forma conveniente paca que se acople el dispositive para L 1la-
ma Je cnsayo, ¢l supurte del termametro y La holita indicadora del tamaio de 12 1lama de ensavo.

A.1.1.3 Dispositivo de la tlama de ensayo. Ll mecanismo para la aplicacion de la Hlama de ensayo debe ser

de un lipo aproplado, pero se sugiere que la punts tenga aproximadamente 1,6 mm de didmetro y un orifi-
cio de 0,8 mm, tambicn de diimetrn,

AY.14 Calentador, Ll calor pucde aplicarse de cuslquier fuente apropiada: mechero o gas o Lampara de
. “ B . % .

Aeohol, siempre que, bajo ninguna circunstancia, W llama de los productos de combustion se acergue a las

parzdes laterales del vaso. El calentador eléctrico controlado con un teansformador de vol'aje variable os

mac recomendable.  La aplicacian de calor se centiand bajo La abertura circular de 1 placa ce calentamicn-

to, evitando sobrecalentamicntos locales. Ll calentador de 1lama puede protegerse de las corrientes de

aire 0 de una excesiva radiacion, empleandn una pantalla de proteccion que no sobrepase la superlicie de
la placa de asbesto.

A 11,5 Pantalla de proteccidn. Uce acuerdo 3 lo indicado en L ligura A4,

A.1.1.6 Soparte del memdémetro. Cinalyuicr dispositive adecuadu que nos permita mantener ¢l tennometro
en posiciin correcta durante ¢ ensayo y 1 Licil remocidn del mismo cuando el ensayo haya terminado.

A 11T Soparte de la placa de calpntamiento,

Cualquier dispasitivo que mantenga a placa de calenta.
miento a la Altura conveniente.

har - N = T

L _ = R T TR T GRS, O B

A 1.2 Termébmertro. Con las caracteristicas senaladas enla Tabla AT, £ m patymee -
o= )l AN L L

TABLA A1, Especificaciones del termometro,

- Ranga -6°C a 400°C ]
- Inmergian 25 mm . |
- Subdivislones cada 2" \
- Linecasde graduacion mis largas cala 1w'e
+ Lineasde graduacidn numeradas cada 20°c l
- Exactitud ") |
- Longilul lolal 308 t5 mm
- Liameltro G a7 mm
- Longilwd del bulho 7.5 a 10mm }
- Diametrodel bulbo 45 a 60 am
« Distanciadel extremn inferior del I
bubo ala qraduacwin de 10°C 49 3 58 mm
- Distancia del rxiremo inlerior del
bulbo a la g uacion de 360" C

237 a 254 mun i

* (3) €l error nadeoe exceder da 17C hasta los 260°C y de 2°C so-
bre los260 C

§—

1786-097
.
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Z.1 NORMAS A CONSULTAR

Esta norma no requiere de otras para su aplicacion,

4.2 BASES DE ESTUDIO

Designation ASTM D92 Flush and fire
Materials, Filadelfia, 1984,

pants by Cleveland open cup. Amierican Society for Testing and

Norma UNE 51023, Punto dy influmecidn y de combusién o ¥as0 abuerto Cleveland, dv lus productos

patroliferas. Una Norma Espanala, Madrid, 1966,

—

13t 394



INEN 8038 1986-11

INFORMACION COMPLEMCNTARIA

La Direccion General, atendiendo a lu necesidad de regular 12 calidad del combustible Diesel ue se comer-

cializa en ¢l pais, dispuso 1a elaboracion de ests norma, habicndose iniciado su estudio en 197840206

El proyecto fue sometide 3 consulu pablica de 1950 02-29 a

1980-04-30 y se tomaron en cuenta luy ob-
servacioncs recibidas,

De acuerco 2 los resullados de 12 consulia publica, s¢ cunvoud al Subcomité Técnico para el estucio ¥ dis-

cusion del proyecto, ¢| mismo que fue aprobado en 198640516,
Furmaror: parte del Subcomité Tecnico luy siguientes persunay:

INTEGRANTES ORGANIZACION RLPRLSENTADA

Ing. Ricardo Acero FLFINERIA DL ESMLRALDAS
Ing. Patricio Paredes CLPE

Ing. Carles Fierro CLIL
Ing, Victor Uliguin

REFIMLRIA LSMLRALDAS
Ing. Gustavo Lozada

DIRLCCION NACIONAL DC HIDROCARLUROS
RLIPLTROL
INSTITUTO NACIONAL DL CNLRGIA

DIRCCCION NACIONAL DE 1HIDROCARUUROS
Ing. Fern. o Duque INUCEL

oy, Stanley Moss
lng. Muarco Salvador
Ing. Anibet Medina

Ing. Hern.in Ayala LSCULLA FOLITCCNICA NACIONAL

RLFINLRIA ANGLO
UNIVLRSIUAD CCNTRAL

UNIVLURSIDAU CENTRAL
5. Ramén Boija Pareja INLIN

Dr. Manuel Rodriguez
Ing. Jorg: Meding
Ing. Nellv Martines

La Nurira Técnicd INEN BOB fue aprobada por ¢l Cunseju Ditcctive del Instituto Fcugtoriany de

Norma-
lizacion, INEN, en sesion de 1986-11.27.

Cl senor inistro de Industrias, Comercio, Integracion y Pescy,

A0 Y olichigd esla norma con el Lg-
——tdcter de OULIGATQRIA, mediante

Acuerdo Ministerial No. |15 de 198701 QY. publicado en el Hegistro
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Norina PROCUCTOS DE PETROLEO. N
Ecuatoriana SINE INEN 810
ot DETERMINACION DE ¥15CQSIDAD CINEMATICA S
Quligataria. | . oiMAMICA EN LIQUIDDS TRANSPARENTES ¥ OPACOS,
1. OBJETO
1.1

Lsta nunina establece ¢l mctodo para la determingcion de la viseosidad cinemnitica de los producios 1i-

quidos de petrdleo, tantu transparentes como opacos.

1.2 La viscosidad dindimica puede abtenerse multiplicando la viscosidad cinemdtica obtenida por la den-

sidad de 14 muestra,

2. ALCANCE

2.1 Csta norma esti disefada paraaplicarse en Hguidos i cws que, por Hines picticus, ef ealucr o cortante

y ¢l coeliciente de corte se consideran proporcionales y el cochiciente de viscusidad

es independiente Jol coe.
ficienie de corte (ver nota 1),

2.2 Csta norma nw puede aplicarse para determina L viscusidad vincmatica de los Licturnes,

INSTITUTO ECUATORIANG
3. TURMINOLUGIA DE HOTMALIZACIDN

BIBLIOTECA

3.1 Viscosidad cinemitica. s La relacion entie 1o viscosidud y L densidad de Ly muestea, es una medida de

la resistencia ai Hujo de un liguido Lajo la accion de la gravedad  Liel S1, 1y uninhad de viscosidad citverng-
tica es ¢l metro cuadrade por segundo (ver naty 2).

3.2 Viscosidad dindmilca (coeficiente de). Ls 1a relacion enne ¢l estucr zo cuttante aplicado y ¢l wocliciente

de corte; s una medida de 1a resistencia al Hujo de un by aadu, Loel SE Lunidad de viscosidad dindmica

¢s ¢l pascal por segundo {ver nota 3).

3.3 Liguide newtuniano. Es un Iiquido que tiene wna viscosidad independicinte del eslucrzo cortanie o

cueliciente cortante; si la relacion del esluereo curtanie y ¢l cocliciente contante no ey counstante, el higui-

do no os newleniano.

HOUTA 1. Fsle randinienta wesl se denening generabmende compai bamenio s Mg neldlonisnog; s un
hiquido se aparla signilicativamente de cste compattamienty,

puwden oblencese diferentes resultados con
viscosimelios de diferentes didmetios capilaies, en los tudies

¢l coelivicite de vorle sera diterenle,
HOIA 2. Lmmls = 15t

1eSt = 10°¢ m’js

NUTA 3. 1c¢P = 107 pa-y

(Contnra)
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4. RESUMIN DEL MEY 3

4.1 Se mide ef tiempo en segundos, que se demora ¢l volumen o del liguido en (e bajo 13 accion de

la gravedad, 3 wraves del tubo capilar del viscosimietru culibiado s ung wmperaturg cudadosamenie con-
trolada,

4.2 Las viscosidad cinemdtica s ol producto del ticmpo de Hujo por 1y constante

de calibracion ded viy-
cusimelro.

5. INSTRUMENTAL

5.1 Viscusimetro. De tipo capilar, de cristal, calibiado Y Capds doeomedi s viscosidad cinemidtiog dentru
de lus limites de precision senglados en ¢l capitulo Y (ver notad y S). Lo ba Tabila A s indica un hstadu
de varios tipos de viscosimetros.

5.1 Sujetadures del viscosimetro, Que permity que

el viscusimeiig esté suspendido en posicion verlical,
comprobada mediante una plomada,

5.3 Termostato y bano del viscosimetro

5.3.1 Pucde utilizarse cualquicr baio termostaticu con iquido sparente siwinpre tue

sed o suliciente-
mente profundo, de modo que ¢

N Ningun momento del Edyw alguna porcion de la mcesira en ol viscas (-
metiu se encuentre a menos de 20 mm bujo Lo supes

cie del Bigedo del batiu o menos de 20 maon subee o
fando del mismo,

5.3.2 Elcontrol de la temperatura debe ser Lal, yue para el rango comprendida entee 15 y 100°C. |
ratuea del medio usado en ¢l buio no varie en mas de 001°C en b L extension del viscusinwtio; para
kemperturas fuera de este rango, la variacion no debe exceder de ui e,

a4 lempe-

NOTA 4. El procedimiento para la Calibiacion de lus viscosimeliuy se indica ¢

N lu Norma 150 310%, hasta
que exista la Norma Ecualoriana correspondiente,

NOTA 5. L conslante de calibracion depende de 13 acelergCidn Jravitacional en el luqar de
Por lo tanlo, esta constante debe suministiar el laboiatonio de ¢yl wration de L graved od
en el silio de ensayo diliese ¢ mds del 0,10/0 de 13 dceleracion de fa giavictad en ol 1.

€1on, 1a constante de calibracion debera carfeqirse con by siyuienic ¢

Culibracion;
hracion. S la gel

boratorio e calibieg-

LLdCiQn

2 = =31

C2 = comslantede calibiacion correqida,
q = acelersuion gravitacional en el laboratonio de Cisayo,
9 = aceleracion gravitacional en ¢l laboratario de caldyracion,

conslanie dn calibracion sumimistrad g por el laborgluno de cabbracign,

(Cuntingy)
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5.4 Termémetro. Después de la correction, pucden usarse termometros cabibi ados {ver Tabla A.2) con una

precision de 0,02°C. Todas las lecturas y correcciones deben realizarse con 3
cercana.

proximacion al 0,01°C mus

5.5 Dlspositive para medir e tiempo. Pucde usarse cualyuier dispositivo para medic ol liempo de Mujo,
siempre que puedan tomarse lecturas con aproximacion a 0,2 sepundos y que 1enga una precision dentro de

t O,DTolu, cuando se lo mancje a intervalos de 15 minulos,

6. CALIBRACION DLL INSTRUMENTAL

6.1 Calibracion de lus viscosimeltros

6.1.1 Sc usarin solo viscosimelros calibradus con lys constantes incdidas y expresadas al 0.1%a mis cerca

N0 2 sus respectlivos valores,
6.2 Calibracian de los termometros

6.2.1 Los lermometros calibrados deben chequearse a 0,01°C mis cercanao,

POt comparacion directa con
un termometro de referencia calibrado.

6.2.2 La precision de los lermometros debe comprobarse en |a tnmersion total, es decir, inmersion hasia
el tope de la columna de mereunio, con ¢l resto del vistago y de 1 cimara de CXPANSION expuestos 3 la tem-

peratura ambiente (el bulbo de cexpansion no debe estar su metgido).

6.2.) Es esencial que el punto de conpelacion de los termometros se Jdetermine

periddicamente y su co-
rreccion certificada se ajusta de nu

wo que esté de acuerdo con cualquier cambio rn el punio de congelacion

6.3 Medidores de tiempo

6.3.1 Para verificar la precision de lus dispositivos medidores de tiempo pueden usarse Lis senales eslindar
de tiempo que se encuentran disponibles en el pais.
aTfYarh = o
" 5 5 ;i ol L B T S R
6.4 Aceites de viscosidad estindar -

BILLID Nl

a confirmatoria del procedimicento de Laboratorin, §i|
mitica medida no concuerda dentro Jo + 0.35%0 dof

6.4.1 FPucden usarse comao referenci a viscosidad cine-
| valur certificado, cada pasa del procedimiento debe
revisarse, incluyendo lg calibracion del termometro y del viscosimetro

errdnco.

Cpaca localizar La fuente del resullado

6.4.2 (s necesario que se SCPA QU Un resu

tadn correcta obtenido sobre uil aceite de viscosidad o
no excluye la posibilida de una cor

stdndar

Hancion que cquilibre las posibles luentes de resultadus Crroneos,

6.43 Lnla Tabla A3 se encuentea ung hista de aceites de viscosidud crlindar a diversas lemperaturgs,

(Cantinia)

o
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7. PROCLDIMIENTO
7.1 Determinacion de la viscusidad cinemitica

1.1.1 Limpieza del viscosimetro

7.1.1.1 Limpiar completamente el VISCOSIMELro usando un uisulvente dpropralo miscible von ls muestiy

y luego un disulvente completamente volilil,

7.1.1.2 Secar el viscosimetry Pasando ung curriente lenta Jde ane seeo y liluado durante dos minulos, h

T
Yue cuaiyuier traca de diselvenie hayd desapareadu,

L3 Limpiar periddicamente ¢ viscosimetro SOt anido Loy pata temaver los depositos Orgdnicus;

€on agud destilada v acetung ¥ wearlu cun gite hinpio y seeo.
inorgdnicos pueden removerse por tratumicnio

enjuagarlo qumpletamente Los depdsitos

con duido glahidiivo antes del uso del dcida de limpicea,

especialmente sl 1as sales de bario se encucntian Presenies,

1.1.2 Pruceduniento

T2 Losdealles especificos de » Hipos de visciosinclius indicados en

la Tabla A1, Sin embargo, en todos lus gasas, se debe Proveder dv acuerdo o los numerales 7.1.2.2
7.1.2.8, inclusive, .

OUPETaLion val an para lus dilereie

4l

7.1.2.2 Mantener ¢l barw 4 12 emperalung de ensayo con las 10Ctunas 4

precgidas del ermdmetro dentro de
los limites dudos en 5.3: culecar ol termonwru e ol hano, con ol tupe de by culumng de nercunio bajo by

superlicie avl bano Hiquido ¥ ol tubo ernergeniy sobie o cubicr s 4ol hano.

7.1.2.2.1 Comprobar yue ¢l punto de congelauion def

| fgimwmerro haya sidu determinada recientemente

Y que las correr granes, si hubo dlguny, se hayan aplicadey 4 los valures de calibiacion {ver nowa 6.

V227 Scleecionar bt viscosiinelro limpio, sty calibrad., AU TR o quie cubid Ta wiscosidad
(un capila ampho pard un liquide My visclsu y wi cagnlar mds

esbimada Agen o pars un iquido fluide);
el tiempo de llujo nu debe ser menur 4 200 fegundos,

1.1.2.23 Los viscesimetros ubilicadus g Huidos de silicona, Haoren bonos Y Oltus hguados didiiles de
felliove ot un agente de impicsa se ulilicarin sulo pard deteominae viseosidad cieindug de dichas
Huidos, extepto cucndo se trale de L calibe .mu.;; UHLOS VISCUSTIIC LGS ©3latan el g thequeos ae cali-
uracidn fcuenies,

NOTA G Para lerinomatros con ucala duxiliar 4@ punio Uy Congelatian,

un candiiu en ls darermnnacidn de
25ty punito manitieste |3 nogusid &t de g recahibracion.

(Ceritan: }
“ *—__\\ !
e —

- 1 -
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7.1.2.24 Cuando la tempergturs de ensayo esté bajn ¢l nuntu de rociv, colucar tubos de secado suclta

mente empaqguetados sobre [os extremaos abicetus del vis ofimetio para presenic b condensacion Jel agua.

Los tubos de secado deben levar el disedo del viscosimeteo y no linitar el Mlupo de Lo muestea de ensayo por

influencia de las presiones creadas en ol insteumento,

7.1.2.2.5 Para determinaciones a temperaturas bhajo 0°C ey aconsejable carpar 13 mucstra dentro del visco.

simetro a la temperatura ambicente: dejar que el viscosimelro se enfric 3 lu wmperatura ambiente y maniener

1a muestra en el capilar para evitar 13 ligera acumulacion de escarcha en las pacdes dol capilar,

7.1.2.3 Cargar el viscosimetro en la fonna indicada por ¢l labiicante; csta operacion debe ser sinnlar ala

utilizada cuando el instrumento fue calibrada, $ilg muestrd contiene particalas solidas, separael

as con ayu-
da de un medio filtrantc con abertura de 75 am durante la ¢

g del productn,

7.1.2.3.1 Cuando ciertos producion presenlin un comporlamiento 1ipo gelating, se debe lener especial cui-

dado para que todas las mediciones se realicen a lemperaturas Lo sulicientemente altas, a fin Je que Lo mues-

1
tra fluya libremente y pucdan obtenerae resuliados similares en viscosimetros de diferente didmeteo capilar,

7.1.2.3.2  La viscosidad de los aceites para cilindros refinados al vapor, accites lubricantes negros, aceites

combustibles residuales y productos maralinicos pueden estar alectadus por 12 lusturia Wrmica anterior;

por lo tanto, debe scguirse el procedimiento de precale

ntamiento 3 fin de obtener resultados uniformes
de viscosidad bajo 95°C

i) para oblencr una muestra representativa, calentar la muesira en ol recipente origimal a S0°C con agita-

cian continug;

b) wverter 100 cm?® dentro de un Lelenmeyer de 125 an' y taparlo en forma holgada con un corcho o ta-
h

pon de caucho;

c)  sumergi el Lrlenmeyer en un hana de dgud hirviente por 30 minutos; | Ve
A 7

d)  mezclar bien la mucstra, retirarka del bann y filtarla como se indica en el numeral 7123 dentro del

viscosimetro colocado en el bar controlado ter mostiticamente; y

¢) realizar cf ensayo de viscosidad dentro de una hora, luego del precalentamicnto,

7.1.2.4 Dejar que el vise ssimetro cargado permuanceca en el bado un liempo 1o sulicicnte

mente largo para
alcanzar la temperatura de ensayo; este tiempo puede ser de 30 minutos,

7.1.2.5 Cuando cl diseio del viscosimetro asi lo requiera, Ajustar el volumen de |

4 muesira de ensayo, des-
pués de que el bino haya alcanzado cl cquilibrio de ternperatura {ver auta 7).

7.1.2.6 Wiilizando vacio o presion {«i la muestra no cuntienc compuestos volatiles), de

splazar el nivel supe-
rior de la muestia a una posicion en o brazo capilar del instrumeta

dlrededor de S mm antes de |3 primera
marca registradora del tiempo.

NOTA 7. Sl se utiliza un bano PAra varios viscosimelias, no anada ni relire

wih Jde ellus, a Tinde evilar de
esta manera el desequilibria de las temiperalurgs.

(Contingal

190¢6-1y,
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7.1.2.7 Con la mucstra lluyendo libremente, medir ¢l tiempo requenido con aproximacién de 0,2 wgundus,

Para que el menisco pase desde L primera ala SCRUNAI marca registeadora del Wempo. Siel tempo de lHyjo

25 menor de 200 segundos, selecciunar un YisCos IMmelro con un capilar de didinelia mids puquedo y repotir
¢l ensayo,

71.28 En los viscosimetros tipa "Ostwald modilicady'” Y Uiivel suspendido’ (ver Tabla A1), repelir

€\ procedimicnto descrito en el numeral 7.1.2.6 y 1.1.2.7, para realizar una segunda medicion del tiempo de

{fiujo. Silas dos mediciones cuncuerdan dentro del U,?“/u, usar la media animélica y reportar este valar

Para calcular 1a viscosidad cinemitica.

71.2.9 Enlos viscosimetas de "MNujo en reversa™, realizar detenminaciones duplicadas; los tiem oy de Hujo
F I

deben concordar duntro del O.JSDIU; 31 NO sc obticne esty concordancia, rechacar los resulludos del cnsayo,

B. CALCULOS

81 Viscosidad cinemdtica

8.1.1 Calcular la viscosidad cinemdtica empleando Lo siguiente ecusgon:

Ve = Ct '

Sicndo:

No = viscosidad cinemitica, en mm?/s,

C = constante de calibracian del viscosimetro, en nun® [sb |y

t = tienpo de lujo, en SCRUNIduS.
8.1 Viscosidad dindinica

L1 Dewrminar Ia densidad de la muestrg empleandu uno de oy ictodus INLN.

82.2 Caleular la viscosidad dindmica empleando La siguicnte ccuagon,

n= pv¢

Siendo:

n = viscusidad dinanucy, en milipascales se Kindus,
€ =  denudad de la mucstra, en g/om® ol g Wb b atute o L itdes by an 4 i dur o tmpo de

llujo, y
Ve = viscosidad cnematics, en pim s
(Centiuga)
-0 -

IETE T ]
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9. ERRORES DE METODO

9.1 Repetibilidad. Los resultados duplicados obienidos por un
rente viscosimetro, deberdn considerarse aceptables,

miedio.

9.2 Reproducibilidad. Los

siderarse aceptables, a menos que diferan en mas del 0,7% 0 del valor medio,

10. INFORME DC RESULTADOS

10.1 En ¢l informe de resubtados, deben indicarse el métudo usado y el resultado ubtemida,

1arse, ademds, cualquier condicion no cspecilicad

juier circunstancia que pueda haber influido sobre el resultado.

resultados duplicados enteegados por dos laboratorios dilerenies de

mismao aperador, usando un mismo o dile-

4 menus que dificran cn mas dol 0,35%0 del valur

berdn con-

Debe mendio-

acn esla norma o considerada opcional, asi cono cual-

(Continua)

)
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cosidad cmemaitica,

ANLXO A i
. Subdivi
TABLA A.1 Tipus de viscusinitros. ' it inin ey
i v
IDENTIFICACION l RANGO wmun’fu (u) —_—t
l 0,04
i - . | 1 =38 0,10
A. Tipos OQutwald modilicado para liguidos trunspurentos: ; 1 o 6n
A
- Rutine Cannon-Fenske 05 a 20000 (b)) L 0,05
- Zeitfuchs 06 a 3 000 0,05
21,1 0.05
- BS/IP tubo U 9 a1 10000(L) 0.0%
- B5/1P lubo minlatura 0.1 a 100 0,05
- 0.0%
- 81k 048 a 10 Ca0 0,05
- Semi-micro Cannan-Manning 0,4 a 20000 0,05
- Pinkavilch 0.6 a 17000(v) a3
Q.05
i i A 0,05
B. Tipo de nivel suspendido para liquidos trunsparentes: Pl
; Uy
« Nivel suspendido BS/IP l 35 2 100000 (D) y 100 0,05
- Nivel suspendto BS/IP, farma acortada 105 2 luooo (b)) | 33?
.05
- Nivel suspendido minialura BS/1P . l 06 a 3 ooo \ 0.0%
- Ubbelahia ' 0.3 a 100000 (b ) | LS
_—
- Fitz Simans . g6 a 1200 L eciticados en las narnay
- Allantic | 05 o 5000 (L) o
ST ¥
- Cannon-Ubbelohde, dilucion Cannen-Ubbelohde ‘ 0.5 a 100000 (L) | h|F f“J_Ta. w AL
SR HOMHIALI ZazION
- Semi-micro Cannon-Ubbelohde 0,4 4 20000 ; i
‘ El‘d BLIOTECA
. 'standar,
C. Tipos de MNujo en reversa pura liquidos Lraisparentes y opdcus:
& F " g —
Opaco Cunnon-Fenske 0, a 20000 wiln v, Tl 150 50
+ Cruzela Zeilfuchs 0.6 a 100000 o =
| o cC s " °
- Tubo en ruversa 0S/1P en U I 0.6 a 300000 e "".:ﬂ €| tooic
- Lantz-Zeitluchs 60,0 a 100000 |
! i BRE: 13
f - | 1.8 1.8
a) Cadarango indicado requiere de uny serw de viscosimelius. Para evilar Ly necwsid ol de hacer ung | : | :'0 3.9
corraccion da energia cinemalicy, estos viscosimelros eslan dienad ey para un twmpa du Hujo i | 0 -~ | 1:}“ 7”2
excoso de 200 s jundos. 0 280 | 33 =
100 - | 18 st
b) Encada unade estas sories, el tiempo minuno de Hujo de un viscasimieliu vun conylante Dajs ex- 00 ==
t ceda 20U sogund os. ’ 000 troog| — -
) _ o L

lescontlinuada en 1977, !
|
e

fContieuig)
[Continua)
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52 1o caso de que esta inmer sidn sea nnposible, Ly miestia se Bevand aan teaapiente greviamienle enli ia

e b tanperataea gue comiespunda al uairas de destibacidn en o momento de Cipesan clonsay o, segin
lawdicaciones de Ly falily Loy se anantendid o decipiente Wi, Bien fapado b uiie lenipenitun inderio
a4 L

50 U casoade que b muesia tontenps ago, deverd seemplazarse par olra LHC B0 ConLUig L agLa ey sty

Pension, siosa lemiperatun nicial e chullicioar es inberin a GO"C. Siosta Lemipecatuna il es supror
u ;
40U e apitard L nnestia gue Lomtengd e o sullato de sodio anhidig Gt o e deshudiatane

ey st sepanand ¢l pon decdntacion.

GPREPARACION DLE APARATO

6. Conlotme a by ndicaciones de 1y Tabla [, scleccionar, segin L natonabeza el Menlicio) las partes del

APt {matag, sopaife y lenmdmetio) y ajustar g las ternpenataras inhicadas o La st

Al aites de
otz el

wy

G2 Ulena of bano con un Buida relogenante no mihanable ¥oapraprada para bas

dpeeatim s eapecibicg

dhascea b Fatla 11 ate Figuida reh e puede e apa o biclo Preadoy Comnapuna, salonti ta o ane solicn

dotilén ghcal, enccantidad salicicot P cubiie Ol abio condensadon (o ot ).

6.3 Blamar cualauicn iguida residual en ol tabs candensador, haciéndo pasa pod el o, Podaza de el

suaave, hlne de hilachas, dtado s un alanibre de: ol e

G Auaae L temperating de Ly maeshis detitio fe B ity indicacos cn b bl b Bedi T e e

Leestin e b probeba gradiwd yotranstern al dioad oz de destibac ion,

6.3 Culotar ol wrmdimenia provisio de un torchio conun sulo apajera apustado Lo et o NN

el destilacton, de manca que o bulbo del tonometto quede Lica contiad Y b ut L, o

whinicito,

Pt inkvios del capilae esté a nivel con ta parte inlenion del tuba de desy

66 Colocar el miatiaz de destilacion colenienda L muestra de cosayo sl Ly Pl e aata y estab|

e b i bevmdiea con el b wondeisad st por medio de Ui dagain e conchion que goste provkeg

bisicate, de manect gue el extiano del Wb de desprendmtiento v puocie el fabio condo o s

de 3 i i menos de 25 pun

67 Colwat Ly probeta Bt sin secacka, ennel cxtreno del Ll ¢onds aadon e nnma gue este e

el cn L peabicta por o nienss 25 man, Pero sin Hegar a b graduacion e (00 o'

08 Cebrir comph tamaoe la probets gradisada conmn pedaao ge papeh ltes Jeindann nde oot ARTTYINRE

ajvrstecn o perlec i al Jubag condensalog,

O T S luer o o s dnstabid un depostten rard la Gealae (NIRRT

deien b indig ebiug gl
e sl las

tomonb el b de aanleies iganta ol ertay o o Llesspenatura o ynciln uly

Sl eder g b
b wavi i,

W et v b bewper sl el 1 te entiia ba probicta peroimezea donboo J KOs binates o
P absdos en b Lalida 1.

(Cuntinug)




—

INERN 926

12

69 S0l necesania, sttt La probeta geadinads oo un b de cnb stk i s ta b peadug

e 00 G, tonmsandi Les g siicnine s necesa i Pataque L esperatina dol bano que codea a b pro

leta se eantenga dentea de fas Fioites especilicwlos cn b fablal,

G Aowitar L presion baramiéurica

JOPROCLDINIE LG L L HSAY O

P Cdonta o matiae de destilacin con s contentilo repubando clealon de vl i s el Dengpa e

e el e de Leaplioacion de walos y b abtencian del pnto wicid 3 bl o o sewkn Las Linnes
taedicadoen Ly Labia

P B diadann e sdespuds de Laber abiservad chpanto el de el o, e L prohe i st gue

gt el il condanados P s paesd e,

DY Comtinua vogubando el calontamienty Pt e e an i Corg

el o o en i
Dot gwdamda sea anilonme ¥ odoede dentia e Jos Finites uidicados en fa 1l ) Bepetn of cosiayao, sim,

S b connplido stas comdicione s

S b b o Gompa e engre it el de chubhcian y el panto bl e o b, i

b temperatuns concgenelicntes a bos vl sl esprecibicadi o b salanmcie s oo el i e

B lintes aempecaaas epeafeulas (ves ek 23,

1S Vos volicnes de dostibada dentin e e Probeta pnaduada se Boran com Ly ey seigs ot E W TR N
Tectan s tomoniricas con la Peeciii de 00 Las cibias ast abiensdas s aiilizain [T ERN TR T (P ]

cubos y prace ler al anlonme catrespeindicnie

To Sech tenmdmerra indicy una Lemperatuna de 30070 o si s ubserva o

kel scnnpasie i,
B b duente deocalon y s chensaya e se indica cnel mmicial 78 o COBE o W, cinitg

nuar ool ol 1.7,

17 Cuando 1 Jotcentage dereidun enel matraz de destilacion sea del S spnosim

it T wn

st finad e L doente de calon para Que el Hamipo cue transcg desale v moma it Tt atviar vl

it Final connply con fos reiursites establecidos e b Labla 1. SE i se < aindae - sindiciones, (o

peti el ieayo regulado convemicntemone g fucnte de calo

T8 Anotare ¢l punto fisal el 1o seva, o winbios, sepim se requicra, ¢ it vt chaabint v A

Hepn al punto feal, obseivar siowoda el Fispaied el imannag se i evaporado o feando ol VSO s sl )

v, sebie

Ao s o el indarme de stibbados vonig 1esuluo.,

" - 4
HIUEA 2. o g o eapectlitat ey Pratbiculares, s rogustraran 1as lectuies Jel L it o e adg i

)
(R T (]

W staperado, comu bibicn Ls bemspes atunay tos aiaiedientos o 5 o yt

wugeeralo, sl pos-
ILraA
conlape ey s oo ol 95" o

(Cunituial
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19 Mieniras ¢ b condensador o Ao dienanddo dentg de Lo probela sraduada, observar el valumen de
condensade cada Jus winutos, hasta que dos observaciones sucesivas cuincidan, Medic este valumen cul
dadusamente con la presin de 0.5 cm?, CRp e en poreentaje de volumen inicial de fa o Wslid y anala

ot purcentiafa total de recuperado,

21051 (1 destilacidin L sido interrumpids, debido o las condiciones indicadas en el numersl 7.6 (descon-
pusicidn térnnd), restar ol Porcentage total de recuperado de 100 Y este resultado anotar como gorcenty

/e de residuo y Prdudas, sin sepuirse ol mrocediniento wlicado ¢ los numersles 7.4 1 v 142

711 Despues de dejar ealiiar ¢ matiaz de duestilacion, dRECgar su contenido en la probeta kraduada y dejar
drenar, hasta que no se observe aumento de volumen en esta probeta. Medi cuidadusamente este volunien

cun s presicnin de (.5 cm ‘. CAPresa cn porcentaje de volumien inicial de liniuestea v anotar coma parcer

taje total de recuperacidn. (ver nota 3).

102 Restar el Morcentaje tobal de s ecuperacion de 100 Y anotar este resullado como porcentiye de pédrdulag

8 CALCULOS

B Couecccidn baronictica de la wemperatura
B 1 Cuanidu Las lectur A5 e temperatuea deban Heva se a L presidn baroméirics naetal, detenming la co
freceiin que debe aplicarse a cada I clura teemoméirica por medio de L ecuacion du Sidney Young, gue cs

la sigaient e

Co= 000012 (oo 1) (273 110°0)

Dunde
8 = taneeain gue delic agregase Algebraicanmente a la temperaturg leida, en ™(
2 = peesion baramidtoica enomm de Vg, en ¢l mamento de CHsyG,

O = temiperatuna leida en °C.

802 La Tabla 3 conticne correcivnes con lis aproxiniaciones correspandicnics

8.1 3 Redondear los tosubladus, despuds de haber 1ealizado las correcciones necesarias

B4 Los siguicnies datos son Hevadas sin otros Gilculos 4 Jup:uh.' canforme de resaltadis Py e,

Putite seco, panta binal, punty de descunmipuosic 1én, Prareentaje de residuo, Porcentae de pevdidas y tanpe

raturds cotrespandienres a Jos pureentajes de recuperada

HOTA 3 Pouid sequnse en procedinnenta alternalivo, verlienda el Liquido enlradu dal alead en una piu

3
bLela graduaug en O 1 ™ anedin andadosariente este vulutnen, EAPIESI i purcenlyye de vulumen g lal

de la muestia y sumar ¢l Borcentoje Wal recuperado

(Continis)

—— - ——
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B2 Caliilode porcentajes evaporados 3 temperaturas establecidas, Aptvgae el porcentage de pérdulas a cada

v de o porcentajes de recupaado observados aestas temperaturas establecilas v oeste resultado anota

Cothu dos Fespectives Porcentajes evagoradus,

83 Gilculu de las temperatunas que conesponden a tederminadus porcentaes evaporadus. Se aphcard v

de s mdétodas siguicntes, indicando ca el inlurme de resultados siose a utiizado of mdada priafico o el de

interpulatidn lineal,

811 Métado yrdfico. A cada uno de los purcentajes de recupenado se sumard ol porcentage de pérdidas
(para el punta el de ebullicidn, el poreentee de tecuperade es cera) yose obtendian ast los porcentages
evapotados observados Hacec un grdlico de estas valores versas bis correspondienics lecturas tenmaméli

cas cantegiddas v leer dos valores de las temperatuns correspondicnics 4 parcentajes evaporados estabilecidos

832 Métoda de imepalacibn lineal. UDe cada una de lus purccntajes evaporados, restar el purcentaje de

pesdidas, obtenidadoase asi los porcentajes de recuperado. Las temperatoras buscadas (1) w0 caleulardn mie-
danie L sipoente 1onmula

(lII Toh (i i)

| Jiade= = :
! II{“ I<L )
[NTIN Y
I - tempenatina buscadaca b coal conresponde ef porcentage evaporada dado
R o pemccntye de secaperado gue correspotide al porcent e evaporado da
R’y Porccnbape de recuperado mas prasimo supenion a0 R paca of Goal se conoce una temperatueg Iy
o espratnbicnte
Hl = poreenl gy ade recapetaddo s prdsimo wleror a1, para el cual se conoce ung Lemperatura |l
cartvapoandient e
l“ = tempesatona s cual se ha obitemda el porcentage de recupanado H', |

temperatura g b coal se ba obivenido e parcer

e pecuperada I(l

B4 Calulo de s perdidlas de destilacion corregiidas

BAL Sl cisaya de destibscin de un praducio del prupo | da péididas anormglmente alias, o catss Jde
i peesion bacomctiies relativanmente baja, se poded aplicar L siguente ecuacion para ¢l cilculo aproxima

do de Las perdidas que se hubiesen producido en ung destilacion a presin nocnal

Pérddas conrvpidas = Mp | N

Lhande
il = pureentage de perdidas obtenida de bos datos de ensayo.,
My N== constantes numidricas cuyos vadores dependen de Ly presion barmmétriva, Lstas constantes ostdn
cincradas co b Labila <),
s (Conting)
O bl 11s
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9OLRRORLS DE METODO

3 s st : .
91 Precisida. Para acepdan las resultadaos en base de un Y5 de confiabilidad, debendn ¢ vnsiderarse los s

gulcntes aspectos

910 Repetititdad. Doy 1esuliados wblenndus por un mismo aperadorn, utilizando ¢l nisig, apatata, o

deberdn dilerie en o valar hayor que el encontiado al aplicar los dulos de L D 5

9.1.2 Heproducibifulad. 1o, resultados obtenidos en distintos laboratorios o debeein dulerin en un valor

mayor que el encontrado al aplicar lus datos de la figarg §
913 Usa del gidtico de 13 figuia 5

2130 Ll gidlico de g higura S indica, separadamente, las tolerancias para b panto uncad de chllis o,

punta vl y punto seeo e destilacian, lecturas termametoeas para volamcnes cvaporados y viceversa,

$0.02 Lstas wleranas dependen de Ly rapides congue cambic L lemperatuea paon ey porcentage de ge

cupierade

903 Paa laciliar of uso ol prihco de la ligwa 5, supondid gue este camibio ge temperaturg, en cual
e panto de L Canva de evagimacion entee el punte anicial de chullicion y el punto tinal ool punto seco
de destilsaidn, ey o nsing ue el cambiu gue se electin ente dos puntos de relerencia e 1 Cuva, i

distantes debugay coci dol ke ¢n cueslion

IV 34 La dilerendia e et entee esle punta cuabguicra de dos dos paiitos de relerencia, no de

becd ser nmayar gue o aust canteaponda a un 10Yfu e evaponado o recupenado, sl Poilo cn coeston w
" ¥ : .

it vone of oy el 90t o de tecupenado. Ladilerencnn deberd we i del S o el panita yue

da e e este miters g

G135 Para el punta wnciad de chullicidn, ¢l punta final y el punte seeo de destilacion, debier SLPODIG ¢
la miisina capiders en el Canbio de remperitunas Gue L existente entie cualyuiera de et Puntos youn pan
tode relerencia, cuya twempernitng g Cutrespanda 4 aquelia en by cual se haya praducido un 5% a e recupic:

fado MY O menon, respectivamente

G036 Loel gdlica (e 1a Hgura S s repite ta eseala de ardenadas a - izguicrda Yo laderecha, para la
ailitar el razo de una Linea lorizontal a traves el prilica en el mvel requerida.,

10O INTORME DL RESUL TADOS

100 L clindormie de resultados debicrdn indicarse los valores frard punta inicil de challionin, pundo i
nal de destilaciing, punto de descomposicsn (s existe), porcentape total de recuperacion, Porcealape de e
cuperada, porcentge Je residuc, porcentae de perdidas y bemperatunas cotresponcicnius g Loy pureentajes

derecupersdo

{Continga)
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102 Debera mbonmanse s lis fecturas termam(icas han suido conregidas sepin b cooacién de Sedney

Youny
103 ol wilorie de resultados, deben mdarse el métada usaila ¥ ol resultado obtenido Deberd men
Cronanse, adeinas, cualguier condicidn o vspecibicada en esty noromd, o constderada Coma opaanal, asi oo

e caalguies cncunstanc i gue pueda huber wlluido sabre el pesultada,

10 Deben melainse todos los detalles necesanios paea o completa swentilicacion de L muestra

CIB -ESPOL

(Cuontings)
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TABLA 1 Condiciones del ensayo
b
E GHUO
Caracterssticas de la muechia ———— e o
1 2 i3 4
Q. 3 s i B 5 L e b
Presisn de vapor Hed o 378 C en Pa 0.65 x 10 baju OL5 = 10 Laju LGS = 107 bajo 0,05 x 10
||Uf|1ulqz] (9.5) a mas {4.9) fuh] {4.h)
Punto wncial de ebullicién _
lu‘ ) 100 o rmienos 100 u mds
Destiacinn —_— b e
Punlu hinal { () 250 v menos mds de 250 mas de 250
3 P ——e e e . —— - s — i _ e ——— -_— —_—— it
: i
Malerial o utihizaise
i Tenntimelio de destilatiGn ASTM I fiE e Bc |
Didmetra del agupero del supurle del matiaz Jem Jum Lam 9o
——e P C— - - - — e - - - - —_— |
1 3 5 ) & 3
Matiaz LGU amn 10U cm 120 «m 125 cn I
Temperalura [1ard caomenzar el ensayo f
Malraz y lenndmctra ‘\'{l) 13218 13418 Lia b o stipeaand 2,13
del amnbienle
Sopaile del matiaz y covolvente (U(Tp Flo supenion o 13 del winbiente
Probels geaduada y  muaestr. |-)L] I31aid Hlald I$alt 13 g amiuente
Cundicwnes duiante ¢l CHsdy o
Fempieratina del haida condensailon [UL"I Oal Gaa Qua a6
[
e = . o] semmms == R — i
u £ 3% de ‘
Femperatung del banw de 1y probeta ( C) 13014 l13ald Idal8 e
Lemiperaling de
A, g ! B B R v S Moeslg
Tienpa transcunido desde Ly e e ion el 5 a 10 G 5a 10 min G4 10 Y alY !
1 salenbannento basty Hegar Al pontia ol
) de 13 ebuthodn
{ —S A rUul .- & -
|
Trenpa s e ko desde ol prunlo el L
h e ebuthicdn hasta Begar ol 5% 70 de recope 60 a 19 sy 6 a 7% seq
1ado \
e - -
Velug ulad media unilunne de condensacion
desde el 540 de recoperadu o b un? ge e 445 dah dah 445
Siduu en el matiaz (an funn)
Trempu transoun e desde ¢l 'J“)’U tle res
I
Auo hasta el punto hial (o) Yooy 3§ 6 T Ty
|
|
|

Y 1982 118
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TABLA 2 Lspedificaciones Para dus wermanetios

Tipo ASTM 2 C Npo ASTM B C

liumersian Tulal latal
Limiles de temperatuia -2a 300°C —2a ava'c
b— —_——
- Q o
Subdivisivoes cada 1 10°C
Lineas de graduacion 5o 5°c
Mmds 1argas cada
Graduacidn numerad.
& i n aua luoL ]LJ"C

cads mulbiplo de

4 o - T
Llerrar ne debe exceder de 0.5°C hasla SUUUL y de 1 0 C

i ’
Lractiiug d lemiperaluras mayoies

Loogiud lulJI_ o o 3;‘!1:1 J;IH uu;; - | - J,!ir :34& m?l -
Duanietio del vistago 6 a7 oun G a7 mm - o
Ddmetro del bultio S a6 mm Sa6iinm

Luangitud del bulba 1 a 15 mmy 1O a 15 mmn

Dustancia del extieig infen
¢
del bulbu a Ly graduaciGn 0°C TGO o 11O 29 a8 45 my

Dinslanc del exticma s

del tevmometio g la LIS TR TN 00 4% nun 10 3 45 nun
e

Sepernnle ung PPOGUE G M e s ¢y pasle supru

Chingry de expansion del capmln pera oo debie ser alilie ada P s separachones
He mivioane
Calentanuento o nigun caso debie Calenta e ol teaanictog o

enchi de b mdxima termperalng descnla

1] 1982 118
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FTABLA 3 Comrecciones aproximadas a la lectura del termame o

i
;‘ r_‘ ————— S e e
; Hango de temperatura “C Curreccion por cada 10 mim de Hy de diterencla de presiiin®
10 a 30 0,35
JUaso 0,38
50a 70 0.40
0 a 950 0,42
SQa 110 (VI 1Y
110 s 130 Q.47
130 150 050
Lba 1 /0 0,52
170 g 1490 0.54
iS04 210 0,57
210 4 240 0,59
Ly 290 0.62
250 0 240 0,64
L4 270 4 290 006
g 2904 410 0,64
g Jia s 430 a.71
P 3304 380 0,74
LG a di) a6
% 170 0 390 0,18
1 LA N Y] 0a1
{
i’
l:‘ * Ducha cantidad debe ser adiciunada o1 1 A30 qUE L presiGn e ensayo swea menue a G0 fan ty
‘ yorestada en casu gue luera inayuor >
— s s = A S o ST

I PITREL

B ke o e — e S
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i TABLA 4. Constanies M y Moutillzadas para ¢ urregin bis pérdidas por destilacion e Tundiaon de 1a presién
! baroméiiica
{
i
i
[— Presion barvmeética obser vada ]
| ¥ T
{ ! {1 1ig)
M i - s e e — ]
[ 560 0,231 U348
f 520 0,240 0.380
: 580 0,250 0,375
Y90 0,201 0,369
600 u,2/3 0,363
tlu 0,286 0.3157
620 0,300 U 350
630 U416 0,442
640 U313 U313
G50 0,351 0,321
660 0,375 U312
60 U400 0,300
Lhl 0,428 0,246
| ) 0,961 0,269
ﬂ Iva 0.500 0,250
l.r o 0,549 0,227
) 120 0,600 0.200
g ] i 0,667 0106
' 140 0,750 0,124
a , LT 0,457 [VIORN|
N ea 1.000 0.0U0
{
k
’
{1'
g
i .
1
\
',
!
|
L
1 N
B~ i
! 12 1962 113
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APENDICL £
L1 HORMAS A CUloSULTAR

WNEMN 930 Productos de patidlea. Muestreo,

£.2 HASES DL ESTUDIO

Diesignation ASTM U 86 Standard Methad of Test far Distillation of petroleum products. Anerican So

acty for besting and Matciials. Filadeltia, 1982

Hotma Francaise NEM 07 - 002 Distillation Oes Produits Petraliars. Asociation Francaise de Mormalize:

tion (AFNOR). Paris, 1975

lnditecnor 66 of 63, Froductos de petrdleo y similares.  Ensayas. Destilacion (procedimianta). losti

tuto Macional de lnvestigaciones Tecnoldgicas y Mormalizacion Santiagu, 19712

17 1903 115
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Casita 3925 -
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COU G055 620,195 0104314 i
PROGUCTOS UL PETHOLED . e
Hormua DETENMMINACION UE LA CORROSION SOBIE R
Featoriana LA LAMINA DE COBRE .
[]B“GATURI.“ 1 OBJETO I®

1.1 Lsla noima establece el mdétodo para determina b cosrosidn sobre ba biniina de cobire, producida por:
gasolina de aviacidn, combustibles para tibinas de aviacion, pasuling para motores de combustidn interna,
gasuling natuial, kerosene, diesel, aceites combust ibles destiladus, aceites b ieantes, sulvenles y olros pros
ductos derivados del puetrdleo, con excepeidn de cierlos productos, cono aceites abslanies cléctricos y gra

545.

2 RESUMLN

21 Se swmerge una Limina de cobre pulida e una determinada cantidad de niuestrs cvitada d und tetipe

ratura y durante un tiampo catacter Glico del prodacto en ensayo (ver Tabla 2)

2.2 Serctita la lming de cobie, se lava y se compard con Mnmmas de cobire derelercncia

LLQUIOS Y MATERIALLS

11 Gilindio de ensayo. Se usard un cilindro e acevs inoxidabile, con tapa reststenne auia presian de e
sayu e GHY K (1un II‘I,‘|u1I,;]j yoole Las dimensiones indicadas e b bgura 1o Para of aene bienmdting,
se wtilizud un anillo de goni sintética circular, Dentio del cilindio se colocard un tula de ensayo Jde 25

i de didmetro extenon y 150 de altura, qoe seevird pard eecibie L muestig

32 UBahu de calentamicnto. L b

calentadur dolierd tener las dimcnsiones adeuadas para gque el alin-
dio pueds sumerginse completamente en posicidn vertical, Lste bano deberd nuantencr una temperatura

constante de 1 1170

3.3 Bao de accite o agua Sc ublizad, ademds, wi sepundo bano destisado a fos tibos de ensdya, Lapaz
o ‘

de mantener una temperatur constante de 50 1 17C o U0 L ", provista de on sopaste pand sostener el

wibo de cosayo de 25 nunde didoictro y 150 nim de abtura, sumicgido ea pasionn vertie Al en el bana a

una protundidad aproximada de TUO mm

34 Termometio, S conplead un teomometoe con L espeailicaiones establ eias e da fabla 1.

3.5 Uispaositive de supecian. Debonemplearse dispensitivas apropiados paia sujeia L Liniia de cobie para
proceder a s pulido. Son aconsepables oy tipos imheados e las Tigaas 2y 3, pudicnda unlizacse otios

e petimitan realizar csta uperacion

16 Tubus de inspecadn Debicn cimpledrse obas de cosayo de las caracten fsticas widicadas en o figusa 4,

para proteges fas Liminas corruidas st se clectua ba dnspeccidn

(Canouna)l

I 1982 118
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FALBLA |

b ston

Limittes de lempeatura
Subidivisiunes cada
Lineds de graduascion mias laiyas cada

Exactitug

Graduacianes rumeradas cada mulhilpy de
Longilug total

Lhdinetig

Uibimelro del bullo

Longitud dgel biulbo

Uistancla del watiemia tleniur

del buiho 3 la graduacwon 20°C
Distanciy del enbieme wlenios

del termonielio a la giraduaciun
e 1007¢C

Camaig de expansion sue peaiila

el calenlanmentn hasia

*Conespondiente & un tenmamelru ASTM )12 ¢

37 Disalvente

Caando se cnplean disolventes con lines de
es prefenible usar s

ucldliuy,
38 Limina de cubre electialitico

381 Unlizar Idminas de cobire de 75 e de longitud,

plado y wabajado ey fo, de un 99,9914 de puiesa

382 Ustas liminas pucden utilizase P varias deteomunaciones, pero deben descartarse v

cucntien cottoadas y

Hen delotmadass
39 Laminas de cobre de elerencia Para ta it ba exg
bie, se empled ung es

dosenla Labla 3.

110 Fraductos de pulunento

13 m de ancha y LS a3 i de

aba de Liminas de relervnci Yo repnesentan bus dilerentes

Especiticaciones del wimime o

Fulal

u L
204 102 C

Lo cualguler punta de 1y escala, el erior

no debe exceder de d, b C

'S5 mun

Aol an

O a 20 aun
14 3 1Y
32 abl o
344 I NI

150"'C

lavado, Esios deben estar excntoy de arulic,

vctane de b calidsd utitizada como relerencia en ly detenmmasadn del ndinerg Je

vspesor, Lem:

ando seen

presenten mancdhias de col que mo pacden clisimanse o coaando L superhicies se ha-

e U de L corrosion e 1y Lining de o

vaidos de Conosidn indica

e emplea paped de carlnng e silicio o e aldiniin de diversos gados de

linura, o tanibién granas de el de silicio de E50 gy algoddn tipo L nacéu e

[Cuntinaa)
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: 4 PRLEPARACION DL LA MUESTRA
i 4.1 Ly dmportante que las mocsteas tomadas para este ensayo se puarden en Lotellas Lunpias y obiscuras
Los productos debiecdn puategerse contra la lue dircety Y aun conira b buz diaria ditusa durante el muestreo
I (ver nata 1)
4.2 Ulensayn deberd clectuanse o s pronto positle despuds del imuestico
|
43 Si s observa spua (entubiannicnta) en la muestra (ver nota 2), sc clinmacd [dteamdo un volumen su-

Tiente de muestia por un papel tilno cushitative tdpido, recogicnda el filtado en vl tuba de eisayu

presarita, lmpio y seco 1 sta operacion deberd hacerse cn un lugar vbscuro o debajo de una pantalla pro

lectons contia la lus

i 5 PROCEDIMIENTO DE ENSAYO

5.1 Peepacacidn de la Limina de cobie

S Lonpiar toda la superlicie de ta dming {lados v bordes) con un papel de carboa de silicio ¢ partd

culas de aldmimna; stnerginla ol disulvente y retiaa immediatamente antes de procedor al pualido Linal

52 Pulido loal  Pali pa e nente los exticmos y Jos bordes de ba Bl con canbono e silicio en fol-

vo, lrotandolas con algodan hunedecida con disolvente Ascgunar La Lo can ol dispaositpen e SUjECian y

palic las cavas, canpleanda granos de carbuco de silicio en polva y hotando con algoddn cn ba digeccidn Jel

eje mayor, Cuando la Loning estd petlectamente pulida, elimina el polyo cpleande alinolodillas de algo-

dibi naevas, hasta e ang de cllas guede absolutamente linpia

S22 lnnoducic 30 an? de la muestra litpia y libre de agaa, en un wbo de cisayo lunpio yoseco de 2%

. s e didmetro y TS0 m de aliura

S22 Teasladar ba baming de cotie al iba de ctisayn, deniro de un perfoda mdain de on minute des-

puds del pulide final

523 Lapar el twbo de cosayo con un cotcho per o sdo ¥ colucarlo en el Lano cadentadon, que debe nante.

. u.
nerse a b temiperatura proescrita con ang twlerangrg de L 14C

§24 Despuds de 30t S imdn, cxamina L Linina, stpicnda Lis indicaciones del noineral § 4

5.3 Procedimieniu 4 100°C ohe productes voldtiles (ver Tabla 2)

530 Inteoducic 30 ¢ de Ly muestia limpiay e de g cooun Wb de ensay linpio y seva de 25 mm
de didmetio y 35O mn de aluna

HOTA Lo gy oiidas v i las de luz {violeba o albianwiela) Lienen un e ado ol

ciko e reduacin O el
en lunma ol

ha, la tendencia de colorea ol ol sonuie biene el arolie corrosivo paeseole enoel P b La

MOTA 2. Bl contacto de a Blonng de colue con

o, anles, durante yodespds dié condlailo gl Cisdyn,
producmd manchss, o gue dilioalia B Clasibicacion de Ly Lisinas

(Luntinia)
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53 Tiasladar la Lining de cobre al tubo de ensayo que contiene la muesira, denteo de un periodo mdai

o de un minuto del pulida linad
533 Colocar ¢l tubo de Cosdya sin Lapdn dentro del cilindio de eosayo, el cual se cennand hieanéticamente.

534 Sumeigie completamente of citindio e eb banoe calentador Heno de ABUA, b ws tempecatura de 14

LY, pot un periodo de 2 horas 1§ .
5.3.5 Sacar d dilindio del bai calentador Y sumerginlo durante alganas minutos o apua bila

536 Abric ol cilindio, sacar ¢l tubo de Cusay0 y examingr la ldining de cabre, siguicnda Las indicaclones

del nunneral 5.4,

TABLA 2. Condicivnes Para ¢l ensayo

( ConntlciGn due oS3y o Clase del pruduete

Gasoling (exceplo gasulinas de aylas i), haro-
o .
I hen un bao de 50" seng, diesel, acelle de petidlow, el dles crudo

¥ pelrdleo conbuslible

3l en un bane 3 100°C

Sulventes y aceiles lubiricanies

o Gasoling de aviacion y combiastibios para lurbao
2 hoen una bomba 2 160°C

rcattuies

-

A Exdmen de la Wining de ¢obre

541 Una ver retitada ¢l wibo de ensayo, Bransheri la muestia o un vaso de precipitacion de 150 an?
Retiar la linuna de colue cnpileando una pinza de acero inoxiduble y cologaila Culdadosamente en ulro

vaso que contenga ol disulvente de lavado

S A2 Uxuwaer imnediatamente by Linina, secanls con papel Hiltro, suimoln anda por Prosivn v no por des

liramicnto, e inspeccionar lay evidencias de corrosion compa Sndols cun las Lioninas de ceberenag

543 Toma ta Wining de referencia y lde cosayo, calocindulas de 1al manerd que icciban la lue relle-
N ] + o
i3da con un dngulo apraninudo de 45°

544 Lvitar of pelipo de wandudy o fayado e L Liming de ensayo, colicando 1y L dentro de un

Luba de ensayo, igual al e seandicen b Digana < tapado conoun algodion absorvenie,

G INTORME DE RUSUL TADOS

6.0 Luterpuctar La cotrusidn de L muestin de a uerdo con el aspecta de ba Mninag de cabie on CHSIYU Y Lo

pacdndola con las tomadas como relerendia.

(Contimia)
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6 X Siclaspecto dela Linng yueda claramente localizadao entre das de las Wininas de cotejo normalizadas,

se hasihicand comia igusl a Lo mds luerteniente atacada,

6.3 La Liming ecidn pulia se incuy e en ba seric de Lming de relerencla, paa indicar su dparitincia aun an-
les del ensayo; pucs, oy mpasibile vbtener un duplicado de Csd dpatiencia, luego deb cosayo con una HIuCs-

ta compleramente ao conusiva

6.4 Una luina de calo 1o clito {iosada), comao una solucian diluids de penmangacato e potasio de
b dasificacian 2, puede confondin se Conuna de colur tornasul de g clasilicacidn 3, si ¢l bronceada do (38
L bt estd completanente catierto con i sobre tang, Fag distinguit s dos posititlidades, surhergie
la Himing en iscuctana; una Liming de clasificacion 2 aparecerd con un color anatanpado cliscuro Y. si to-

frespondde 4 una clasibicacidn 3, 00 se observardn mawndilicaciones.

65 Vira distinguin bos cologes mdltiples de fas Mminas de la clasificacién 2 y 3, se pracade Je la siguicnie
mancias se intodoce La ldming Cusayadd en un tubo Je ensiyo de 2000 % 150 nun y se b leva 4 una tem-
petitura comprendula entre 315 ¥ 3N07C, de mdnera que la alcance entee 4 y 6 minutos | Fealvntamicnto
s clectua empleando un calentador cléutrico con plato de melal, subire o cual se coloca ¢l b de ensaya,

. o
tontiolando L temperatues can un fermdmeiro que permitg apreciar hasta 4007C, el cual se caloca en otia

lubo adyacente, i sy manera, a la Moo le conresponde Lo dasilicacién 2,81 b colar plateado y

lucgn dorado, y le conespande [a clasificacion 3, si toma color negro el
66 LI ensaya deberd repetse, sioen la g aparecen manchas de buellas dactila ey e hayan sido ab

suthiedas o si presenta niandias de particulas o de potas de apeas Deigual maneea, o berd repetinse el en:

Sayo, sioa lus cantos de la Lo be conespaide una dasificacion ayor que o da peacisn principal de 1

st
6.7 La comusidn sobie 1y Mmina de cobre se expresa con uno de lus cuatia valures indicados en 1y Vabla )

TABLA 3 Escala numérica de 1a corrosion sobre la Liming e ol e

CLASIHICACION DESIGHACION L SCrarcion
' tigeramente manghacda a) andianjadu clarag
L) anaranpado obs uia
al 1w dlag
h) azul siave
€] culones imuitipley con acul cla
2 maderadamente mane huada oy /o pladeadu, subie longu
= o charo
d) plateado
e . R . e e ) lengeasie dorade
a) tornasul aliscin g subine Lo -
L warcadamente imanchada ceado
| b) culaies ity thiituju y
g veide, pera s g
a) negro Claro s ulisviurg o cas
Lo, corvende gpn LAy perceps
4 Curiaslon Lty
1) netroopaco o gial ko
) negeo billante o szl he
(Contnmg)
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FIGURA 4 Tuba e Eusayo (todas Las dimensivnes e

acn
|

0,75 - 105

———

- Superlicie pulida gl lurgu

El tulio no dele Hesnalar ratray
I

o t‘!recltli sithiilares

* La dimensidn minims dilie ane
tal que pueda entisr una bvnina e

cobre de 3.2 % 13 de Secciin lianigversal
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de livestigacianes beanaldgicas y Mormalizacion Santiapa de Chile, 1974

9 1481 118

_—



oL tuador - Prohibica W reprogucson

9% . Baguenzs 454 y Ave. § ge'Diciemore - Guit

39

Institute Ecuatorane de Normalizacén, INEN, Caulla

e ————— . A 5

mNaring y X . ) B )
Ecuatoriang PRODUCTOS DE PETROLEO. INEf 1407
Obligatoria | DETERMINCION DEL RESIDUO DE CAHBON CONRADSON. 196611
= = 4/

loodjLio

1.1 Esta norma estabieee o méiado Pata detenmina la cantidad de residuo canbonoso e dejan lus pro

ductos de petrdleo cuandu se ensayan bajo condiciones nonmalizadas.

1.1 Este método se aplica a los productos de petoleo relativamente puco vuldtlles, que se descompuncn

parclalmente por destilacion a peesion atmesférlca.

1.3 La presencia de nitrato amilico de diesel, asi comu la presencia de cenlbeas en los audos o reslduos, da
resultados eqidneos.

2. RLSUMEN DEL ML1ODO

2.1 Se pesa una cantldad de mvestia en un ol de porcclana v se i sumete a destilacidn destructiva,

2.2 Eliesiduo se somete a reacciones de desintegracion y coqullicacion durante un pedindo de calentamiivn-

W ijo y severa. Al linal de este peniodo, se enliona enun desecador ¢l aisol yue contivoe ¢l residuo carby

nuso y taalmente se posa,

23 Ul residuo semanente se calcula come un porccitage de b maested aniginal y se reporta como “1esidun

de carbon Contadyon'

3 INSTRUMEMIT AL
3.1 Elbapaiato para el ensayo consta de lag slguiciies paries (ver Fig. 1)

I Crisol da porcalane (A). Do by anchog toahmente vitd Hcado, o un ool de allce, doe 29 2 31 ay?
do capacidad y de 46 & 49 i de didinetio on el b de,

312 Crisul de tierro tpo Skidmore @) De 65082 an’ de capacidad y de s disensiones Indicadas en
la Ngura 1; pravistu de sa cotrespondiente bapa, com 1y abertura veivical corrada ¥ la abeitura hodizontal

(6,5 min) completamente i

3.1.3 Crisol de ldinina de hisrio (). De Ly ditnensivnes Ddicadas oo la ftigura 1. En cl fondu del crisol se

. '
coloca y se nivels antes de cada einayo wi wapa e 25 v

de e se s, o la cantidad necesaria pdra lo:

grar que el arisul Skadmuore con su Gapaalcancen by sl e Ly ity

wdo b erisul de Limina de hierro.,

3.1.4 Soporie de alambre (D). \n iingulo dealambae o de niguel cromuo, calibee Mo, 13 B&S (0,18 ¢
de didmetra), parasoportar el cisel de Lo de Lo al misme nisel que el fondo del blogye de asbesto,

o de la caja de Laming nietaitice

(Cantingas)
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.15 Canpana circulsr de Idmina de hiecro (E),

Do Las dimensdunes indlcadas en 14 figura 1, Esta campana
pucde estar Labulcada de i sola picra

meLilica sienpie gue Lis dimensiones sean L indicadas, Como una
gla para 13 altura de ba Nanig sobie Lo chimenca,

e utilizae un puente (1) de alambre de hierro o
niquel cromo, de 3 mm de didimetio y a una alties de

SO mun sobie of borde de 1y o Liliienca,

316 Alsimtor (Fl. Un Woque de ashesto, un

anilla icleactatio o una cafade Limina meldlica, de 150 a
175 mm de dldietio, sl es circalar, o de

lada, si ey cuadeada, y de 32 3 38 mim de cspesor, Estand provisto
de una abedtura de farma Conica invertida

v con recubrbmiento metdico de B anm de difmetro en ol fando

Y BY i de didnictra en 14 pacte superlor.

30T Mechoro tpo Moker (G). De 24 nun Je didinctio y 155 mm de altuea,

— ___$s07s R
- RS PUREE [
_¢ 5056
= o
89 J
B s gl e -
MB2|

00 61 N

Figura 1. Aparato para determinar el reaiduan

de carban conradaon.

(divvensiones en mm).

(Continda)
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4. PROCEDIMIENTO DE ENSAYQ

4.1 Parareslduas imenuvies del 5% pera mayoies del 0,05%0

410 Pesar 10 4 0,5 g de muestia e un crisol de poreelana o silice que vontenga Jos esferas de vidrio
de 2,5 v de didnictia

4.1.2 Colocar este crisol enoel venteo ded crisol Skidmure

4.1.3 HMivelar la arens conlenida en el cilsol de Limina de hicrro y wolocar el vilsol Skidinore exactamente
en su centio,

4.1.4 Cubrlr el ciisol Skidmore y el crisul de linina de hicieo con sus respectivas tapas, dejando la tapa del

crisol de limina de hietro un poco Hoja para permiltic la salids de los vapuoies que so luimen.,

4.1.5 Colocar solue un tiipode de hicreo of tridngulo de alambre y solire éste el alshador. Centrar el ¢ilsol
de Hmlna de hictio en ol aistador, con ¢l Tando descansando subre el wope del tldngulo, y apar wdo el

conjunto con la campana de Binina de hierro, para gue el calor se distribuya uniformemenie.

4.1.6 Con el mechero Meker, calentar con una lama alta y luenie, realizando lay regulaciones de manera

que el petiodo de preigniclon sea de 10,0 £ 1,5 minutos (ver nota 1,

4.1.7 Cuandu aparczca bumo por la chimenea, mover inmediatamente o inchinar el mechiero, de modu que

la lHama tuygue lus lados del aisol hasta conseguin que lus vapures se nllamen.

4.1.8 Retlrar teanporalinente el mechero y ajustar ba Hania para que, 4 volverla a colocar, los vapores infla-
mados se quemen unilormemente y la Hama salgy por b chimened, pero no sobre el puente de alambiee
(ver nuta 2).

4.1.9 Sl no aparcce la Hama por encima de la chimenea, aumentar 1 cantidad de calur sl Tuera necesario,

El perfodo de combustion de lus vaporces debe ser de 13 1 1 minuta,

4.1.10 Cuando la combustion de los vapores haya terminado y no se vbiserven hutioy azules, 1eajustar el
mechera y calentarlo comuo ol prindipio, hastd que el fondo y La parte inferios del aisol de linlna de hierro

adyquleran un colun 1oju cererd; mantenetlo asi durante sicle minutos exactamente {(ver naola 3),

4111 Retloar el mechero y dejar enfiiar chaparaio hasts que nose sbserve humia, y quitar las Lapas de los

crlsoles. Sacar el crisul de porcelana o silice cun pingas previamente calentadas y colucarlo en el desecador,

NHOTA 1. Un pailodo de Hempo mds codlo o una Naimas muy alla pucdon causar I formacion de deinasiada
ajpuma.

HOYA 2. Goneralimenle, resulla imposible cumply con el requisito mencionado on el numecal 4 1 8, de
contiotar la allura do 13 Haima: por 1o Lanla, e recomuendable cenisse inds al Hompu de combustidn, que as el
pardimatio mds lmportanta en la prueba

MOTA 3. SIal aphicar calor 1a mueslea se devcama, reducir |2 canlidad de muestra primero & 5 gy, luayo, si
o necasaiio, para evitar dificultades, reduci hasla 3y

(Contituia)
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4112 Dejar entriar ol crinala temperatuca ambicnte y peala,

4113 Calcula el porcentaje de residuo carbonnsg sobre 1y estea aeiginal

4.1 Parareshluos mayares del 5%

421

milento anterlar, tepetir ¢l ¢

- . )
SEunay nicstea presenta un residuo cubonoso mayar del 8¢ [y menor del

neayo uando 5.0 ' 0.5 g de muestia {ver nota 3)
422 En caso (e nue el resultadu abienldiy g iy el 1§

Yo vepetin o cusaya reduclendo la cantidad
de muestra a 3,0 ¢ 00 g fver nona 4).

4.3 Parareslduos menor ey del 0,05% 0

431 Cn el caso de productos de petroleo gue

lengan un residuo carbonoso menor del 0,05%0, efectuar
el cinayo sobire ¢f 10Y/o del residun abtenido eo la destilacion clectuada segin la Horma INCH 926, con las

madlficaclones sigulentes:

a)  Eldestilady s recoge en una probela graduada de 200 o’
U] Seutlllza un matraz de estilacicn de 250 cm ",

¢} Se usauna placa de amlanto para soporie del matras de destilacln, que teapa v abertura enel centio
de 50 nmim de dldmetro, y

d) Se uthllza un termémet o ASTM de alta dearilacian (ASTM ac).

4.3.2 Coflar la muestia entee 1Sy 18"C, medic 200 cm de 1a misma y transferlela al inatraz de destilaclén,

433 Mantener Iy temperatura del baio condens

adur entre 0y 4°C y calucar |a probeta graduada donde se

Wldid fa muestia (sin limpiarta) comn redl

o e inanery e b punta del il
paredes {ver nota §),

connlensadar no toque sus

4.3.4 Calibrar La aplicadién e cloral wattas de desdilagion Jrar

alograr que Ly prinigra Reta de tondensado
@GR 3103 10 6 15 minutos contados de

sde ehinnmenta en Hue se emperd L aplicacion de calor,
435 Despuds Je que caiga la primcra goty, mover |a Probela graduada, de maner

s de la misma,

A que Ly punta del tubo
condensador Loque las parede

436 Regular Ia aplicacln de calor para nue b destitacion continie a velocdal unilorme de 82 10 cm?
por mlauta,

HOTA 4. Cuando e ulilizan muesliay da
combustidn da 1oy vapores donlio da lus Him
103 tesuitados son vilidos,

3 4, puade na yer poaltile conliolar los Hiespos e praignlcldn ¥

Hes especificados en el numeral 4.1, no abistanla, on lales casus,

HOTA 5. Paia alqunos aceiles oy necesatio vy
pars avilar la volldilicacidn da loy malaclaloy 1

o
A b bempeiatuea del bahn y mantnoar s anlre 30 y 6U C,
Allvaddas en ol Lubio condenssdaor

(Cuntituia)

15%a, por el procedl.
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4.3.7 Continuar la destilacion hasta que se hayaecopido 178 an® de lamucstra, Luego quitar ¢l calor y

dejar dienar of condensadon husts obitener 180 un® (907 o de bivag 1).

438 Recmplazar ediataimente by probeta por unc b ifenmeycr para erminae de recoger cualguicr canti

dad de condensadu que pucda dienar, Transferie al Utlenimeyer, mdenteas aun ostd atlente, el reslduo gue

quedd en el matiaz de destilacion y mezcbado sy bicn, 1 ste contenida repeesenta ¢l 16Y{u del producto
orlglnal,

4.3.9 Micotias chresiduo de destilation (10710) esadd o salicentemente calicnto ¢omo para Nulr Hheemienie,
transfesht 1O & 0,5 g de date a un cosol previamente pesado,

4.3.10 Dejar enteiar el residuo a temperatuea ambicinte y pesar con aproximacidn a $

JAng .

4.3.11 Contlnuar el ensayo segun el numeral 41,

5. CALCULOS

- . (4 . . i
5.1 Calcular ¢l sesiduo carhonosa de biomuestea o del 10Y o det residuo de destilackn, por mcdio de lasi

gulente ccuaciim:

A 100
Yelle = - —
M
Slondo:
%le = pesodel residuo carbonaso, en porcentae,
A = puso del residuo canbonuso, vogramaos, y
M = peso de Lo mucstra, on goamuos,

6. ERRORLS DEL MLTODO

6.1 Repetibilidad,

Los resaltados ubienidos por un mibvng opetadon, con un ntlsimo aparato, sobre unia

misma muestia, se considerarin aceptables siono diliceen en mds de los Himites establecidos en la figuia 2

6.2 Heprodudibilidad.  Los resultados abitenidos por dos laboratonos dilecenies, sobie una milsma muestea,

sa considerardn aceptables sino dilicien en s de los Tnnives establecidos vo by ligura 2.

TAHTORME DL RESULTADOS

7.1 Reportar ¢l valor obitenido anmo porcentaje decarlon cesiduoal € wnradton'™ u como Uporcentaje de

carbén residual Conradson sobie el 10" fu el sesuhin de destibioann™, segun sea el caso.

7.2 Debica imdicase ol metodo mado y coadgoiee condici e especilicada en esla notmna o cunsiderada
oplconal, asf cunu caalguier cireanstancia que pucda ubier mlluido subice ¢l esultado,
7.3 Deben bnduine todos los detatles para Ly comple b ideatilicacion de La muestia,

(Contmnga)
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OBLICATORIA DONACION|

1 OBJE U

L1 Lsta noima establece el inétodo para determinar el punto de inflamacion de los productos lguidos

que se inflaman a menos de 937C y que Lienen una viscosidad inferior a 45 segundos sayboll universal.
1.2 Este método no cs aplicable a Hquidos cumo el aslalto con diluyente y Hquidos que tiendan a formar
o capa superlicial bajo Lis condiciones del ensayo.

2. RESUMEN DEL METODLO
2.1 La muestia es calentada paulating y constantemente en una copa con lapa cenrada. Se introduce en

la vopa, a inteivalos regulares, ung llama de tmano nutmdlizado, hasta obtener la inflamacion del vapor

de lamuestia.

3o INSTRUMENTAL

30 Aparato Tay de ensayoe cerrado, En la ligura 1 se indica ¢l apaialo Jde cnsayu, cuya descripeion y con-

tol de funcionamiento se detalla en el Anexo A,

3.2 Pantalla de proteccian, Se recomicnds usat, para proteger el aparato de las comicnies de aire, una pan

talla en furma de caja de 46 cm de lado y 60 wn de altura, abieria en el lado frontal.
33 Tenmdmetios. Para detenminar la temperatura de la muestra en la copa, se usard unu de los lenmé
mictros indiados en la Tabla 1. Para medir la temperatura del baio calentadur se podid usar cualquier

Llermametio, cuya escala cubra el inteivalo de temperatura requerido,

TABLA 1. Especificaciones del termbmelio

N : e —

ESPECIFICACION TEMPERATUHA

menor a 4'C entie 4°C y 49°C mayor a a9°c

&N .
ASTM L 1. > . . 6
57 G srcégcC 9C

*ASTME L. Indics las especiticaciones completas de eslos teem&mel os.

L]

34 Bano
" . ol 0,. i .
3.1 Para puntos de inllamacion menores de 137C o sobire los 607C, usar como batio Hguido una meecla

pot dgual de agua y ghcol etilénico.
(Contiinial
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; L 4 . - Q..
b2 Para puntas de inflamacion comprendidus entre 13°C y 6U°C puede usarse la mezcla agua - gheul

estileno, o simplemente agua como bafio liyuido (ver nota 1).
>

: e . - ¢ o . . e
A Latempenatura del Hauido en el beivo serd al menos de 117C bajo el punto Jde inllamacion espera-

du (ver nuta 2).

4. PROCEDINILNTO DE ENSAYO

Ao b Prepanacion del aparato

AL Colocar el apaiate sobie una mesa licnie y nivelada y protegerto de pusibles carricates de aire con la

pantally protectona (ver nota 3)

4.0.2 Usar, pars ol encendido, gas, y, si esta no fuera posible, colucar una mecha de algodén en la punta

del quemador y una pequena cantidad Je algodon en la cdmara cunectada a esta punta. Ulenar la cimara

con espenina, aceite de manteca de cerdo v olro aceite adecuado,

4.2 Temperatua y colocacion de la muoestea

421 Usandu una probeta y evitando gue se mojen las paiedes de la cupa mds arriba Je la Hinea que indica
i 5 B . O~ -

ol nivel final, medic 50 an? 1 0,5 cin? de la muestia que esté a una temperatura de 27,0°C £ 5,6°C o al

g g -
tenos 1170 bajo el punto de inflamacion esperadu,

4.2.2 Quitar las burbujas de aire de la superlicie de la muestia; limpiar la superhicie interior de la tpa

conun paiu limpio o papel absorbente y colocar la Lapa con el termémetio e su fugar.

423 Eocendes la llama, ajustdndole confurme a la dimension de la pequena eslcra situada encima de la

Lajul.

424 Operar ol meaanisino colocado sobie la tapa de la copa, de tal manera que la llama de encendido
se introduzea en ol espacio de la copa lleno de vapor, sscdndola inmediatamente después. El tiempo total

de esta operacion no debe ser mayor de | segunda.,
" . . ¥ . . . (4]
4.3 Procedimicnto para determinas puntas de inflamacion inferiores a 60°C

430 50 el punto de inflamacion de la muestia es inlerior a 60°C, aplicar y ajustar ¢l calor de manera yue

" o 3
L temperatura de Ly muestia suba con una relacion de 17C por cada minuto.

MOTA |, Debido ala diticullad en el mantenindentlo de la temperatura especllicada y a la lormacldn de hie-
1o en 1a tapa, lus resullados oblenidos por esle mélodo paia mueslias gue tienen su punlo de Inllamacidn ba-
Jo 0'c pueden no ser conliatiles. La fonmacidn de hielo en la lapa puede milnimizarse lubricando a dsla can si-

Hewna,
NOTA 2, Mo enfilar el bano I{quido por conlaclu directu con didxido de carbonu o fiefo seco.

MNOTA 3. Ho deben electuaise 1os ensayos bajo campanas de exlraccidn de un laburalorio o cerca de un ven-

tilador. (Cantinia)
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132 Coando o temperatura de la muestia en la copa se encuctitic a 5,5°C Lo el puntu de mllamacion
esperado, mover ol mecanismo colucado sobve fa Lapa, de tal mancra que fa Hama de cncendido se introduz.

wen el espacio de L copa llena de vapur, sacdndula nmedigtamente después. LI Licmpo lotal de esta ope-

racion debe ser de | segundo, aproximadasmente (ver nota 4).
4.3.3 Repetir la aplicacion de la Nama luego de cada aumento en 0,57C en la Leperatura Jde la muestia.

4.4 Procedimicnto para determinar puntas de inllamacion superiores a 60°C
4.1 S0 el punto de inflanacion de la muestia es superior a qut‘., aplicai ¥ ajustar ¢l calor de mancra

. q @~ i
que fa temperatara de la muestia suba con una relacion de 3°C por cada minulo,

o " N .
442 Cuando la tanperatura de la muesira en la Copa se encucnlie @ 5,5 C baju el punto de inflamacion
esperado, mover ¢l mecanisniv colocado sobre la tapa, de tal manera que la ama de cocendido se fntrodug -
a en el espacio de la copa lleno de vapor, sacdndola inmcdiatamente despuds. L1 licimpo total de csta

uperacion debe ser de | segundo, aproximadamente,

. s . .
443 Repetin la aplicacion de la Nama luego de cada aumento de 1°C en la temperatura de la muestra,

4.5 Observacion del punto de inflamacion
450 Interumpic ¢ ensayo y sacar fa uente de calor cuando se haya observado una llama fugaz, nftida
y distintiva en ¢l interion de la copa. No conlundir esta llama con un halu azulado que a veces rodea la la-

ma de encendido durante las aplicaciones que preceden inmediatamente a la inflamacion verdadera.
452 Anotar la temperatura de la muestra cuando se ha producido la inflamacion.

4.5.3 Quitar la tapa, sacar el termometro y retivar b copa de casayu (vaciarla, limpiarla y dejarla completa-

michle suL.l).

454 Si el aumento de temperatura de la mucstia durante todo el chsayu no estd dentro de la relacion
especilicada, o si el punto de inflamacion observado dificre del valor supuesto en nds de 2°C, descartar
el resultado y repetin of ensayo ajustado al calentador para asegurar el curnplimicnto de la relacion incie-
mento de temperatuia - tiempo, lomando comu base ¢f punto de inflamacion observado en el primer ensa-

yo como punto de inflamacion supucstu.
4.5.5 Para cada cusayo o para su repelicion, Lomar una nuevd poreion de muesba.

5. CALCULOS

)

5.1 Obscrvar y anotar la temiperatura del punto de intlamacion,

NOTA 4. Deberd evilarse movimienlos bruscos duranle la operacltin de bajada y subida de la llama de encen-
dldo,

i:Cufmnda)
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5.2 Observar y anotar la presion barométrica que rige en el momento de ensayo.

5.3 Correccion del resultado,  Si la presion barométrica prevalente difiere de 1,033 kg/em? (760 mun

Hg), corregin ¢l resuladu utilizando la ccuacion siguicnte:

Ple = ¢l + 0,03 (760 - p)

Sicndo:
Ple = Punto de inllamacion corregido, en °C,
o= 4 % a .
r = Punto de inllamacion observado, en "C
I = Piesion bavoméuica ubscrvada, en mim Hy,

0. LKRORES DEL METODO

b1 Precision. Usar el siguicnte crileio para juzgar la aceptabilidad de Jos 1esultados (95%4 de confiabi-
liddad ).

6.1 Repetibilidad. Lus tesultados duplicados entiegados por un mismo operadus deberdn considerarse

aceplables si cllos no dilicien cnmds de los siguicntes valores:

Punta de inflamacion Repeltibilidad
Inferior a 60°C B B
de 60°C a 93°C 1,1°C

'

6.1.2  Reproducibitidad.  Lus resultados obtenidos por dos laboratorios diferentes deberdn considerar-

se suspechusos s ellos diticren en mds de los siguientes valores:

Puntou de inflamacion Reproducibilidad
Inferior a 13°C 3,3°C
de 13°Ca 59°C 2,2°C
de 60°Ca 93°C 3,3%

7. INFORME DE RESULTADOS
- . . . . Tid 1 O a
1.1 Enelinforme debe indicarse el punto de inflamacion corregido de la muestra de ensayo, en “C.
7.2 Un el informe de resullados deben indicarse el método usado y el resullado obtenido. Debe mencio-
narse, ademds, cualquicr condicion no especificada cn esta norma, o considerada opcional, asl como cual-
quier circunstancia que pueda haber inlluido sobre el resultado.

7.3 Debe Inclairse todos los detalles para la completa identificacion de la muestia,

{Contindal
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ANEXO A

Al Aparato Tay de ensayo cerradu. Consla de una cupa (crisul) de ensayo, de una lapd con el mechero

para La llima de encendido y de un bano de calentamicnto de acuerdo a lus siguiciles requisitos:

AL Copa de ensayo. De bionce u otro metal noxidable, de 68 g £ 1 g de peso, con una conductividad

Wimica cquivalente y de dimensiones conforme a la Tabla 2

TABLA 2, Dimensiones de la copa

= alundidad desde ¢l Lo de superlor de la copa
de ensayo hasta la superlicle del bano Wyuldo. 27,8 10,4 mm
Prolundldad desde el borde superior de la copa
hasta la superficie de la muestra, 29,4 108 mn
=  Dimensicnes entre sl borde superion de la copa
y el puntu inds bajo del bulbo del termdmelro
cuando dste se encuentre en posicién. 4

50108 mm
= Didmelio inlerlor de la copa en su parte mds alla . 54,01 0,1 mm
—  Didimelio de la eslera encima de la lapa. 40108 mim

Didmelio interlor de la punta del mechero parala
lama de encendido, 1,2 10,3 nun
Didinetio exterlor de la punla del imechero parala

llama de encendido. midximo 2,0 mm

AL2 Tapa
AL 21 Cunsta de.

a)  Un diseo de metal inoxidable con un bonde dis igido hacia abajo de aproximadamente 1,6 am de altura,

L) Un mecanisimo deslizante que al accionarse abia el oblurador y simulidneamente baje la punta del me-

chicro de Li Nama de encendido, y

¢)  Un wbo inclinadu en el que se coluca la armadura del Lermdmetio de la copa

En la ligura 2 se representa la tapa y se indica en la vista superion las dimensiones y pusiciones de las tres
aberturas que se abren y se cierran por medio de la corredera, ¢l corte, la posicion y dimensiones del ubo
para ¢l termomietro,

A 1L22 Untic ol borde de fa tapa y el cuello del baio debe haber una distascia no mayor a 0,05 min,
y debe estar ranurado de manera que la Lapa quede lirmemente presiviada encima de la copa cuando és-
“1a se ha colucado en ¢l bano, Si ésto no se cunsigue, debe procurarse que la copa quede on posicion veiti-

“cal en el baiio, colocando un anillo delgado de metal debajo de la pestaia do la copa.

ALL3 Ll obturador debe cubtir las tres abiertuias de la tapa cuando esté en posicion cerrada y destapar
complelamente en posicidn abierta.  La punta del mechero para la llama de encendido deberd Lener las

dimcensiones indicadas en la Tabla 2

(Continda)
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ALZA Ll mecanisimo deberd actuar de tal manera que al accionar ¢ vbtutador, ¢l wmechery Laje hasta un
punto horizontal a uoa distancia de 2 wmm a Ja derecha dul centro de la abertua situadu en medio de |y

L (ver i 1); de esta manera, la lhuna de cncendido e pacd aproximadaiiente ol centro de esta aber -

lura, /

ALLS Lasuperlicie inlerior de la tapa debe quedar entre la parte mds alla y mds baja de la boca del me-

chero, cuando ésie se cncuentie en la pusicion mds baja.

AL2Z0 11 wbo paa o rmémetio de la copa deberd colocarse en un dngulo tal, que permita que ¢ bul
ho del termometo quede dproximadamente en ¢l centro dul plano hotizonital de la coupd a la profundidad

indicada en la Tabl 2.

ALY Baio liyude, De acuerdo a las dimensiones miimas indicadas en la ligura 3, construido de cubire,
bronee u otro netal inoxidalile.  Es conveniente usar planchas de metal de 0,9 mm de ancho (Lalibie
No. 208 y 5), y, si desed, se puede cubirir el baio con mater il aistante del calor para facilitar 1y tegula-

cion de la temperatuia

ALd Fuente de calor, Se podid usar cualquicr Lipo de calelaccion (elécirica, de Bds, de alcohol), capaz de
egular la temperatuia en la forma seialada en el numeral 4.2, Se recomienda usar un calentador cléctrico

externo, controlady por medio de un transformador de vullaje variable,

A L5 Suporte para el baffo. Si se usa calelaccion elécliica, se podrd emplear cualquier tipo de supofle.
Para aparalus  con calelaccion A gas o alcohul, se requicie un soporte comu of mdicado en I figura 1 pa-

1a proteges la Hama de Jas conientes de aire,

* A2 Procedimiento para controlar el funcionamicnto del aparato
A2 Materiales
AL p-xileno - con las caracter fsticas indicadas en la labla 3.

TABLA 3. Especificaciones del p - xileno

0,860 — 0,666

densidad relativa (15,6/15,6°C

Hango de destilacion Mdximo 2°C entre el punto |IIIL|'o|. de
ebullicion y el punlo linal de destila-
cian, Este rango debe incluir la tem-
peratura dg ebullicion del p - xileno

g2 138,35°C.

[Hbo,fo de purezamolar)

R

- Punto de congelamiento cnunimao 11,2

A2 Procedmiento. Determinar el punto de inflamadion del P - xileno, siguicado las indicaciones dadas
en el capfulo 4 de esta norma. Siel aparato trabajs en torma nonmal, ¢l punto de inflamacion encontrado

para el p - xileno serd de 27,2°C £0,6°C.

A23 Siel punto de inflamacion obitenido para ¢l p - xileno no estd dentro de lus Himites Totablecidos

en A2.2, chequear las candiciones y uperacién del apaiato para asegurar la conlormidad con las especili-
L2,

caciones de la Tabla 2, especialinente en lo relativo a la hermeticidad de la tapa (A.1.2 2), accion del obu-

radur y posicion de la Hama (A1.2.3;A0.2.4) y el dngulo y pusicicn del tenmdmenio (A.1.2.6).
(Contindal
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INFORMACION COMPLEMENTAIA

La Direcclon General, atendiendo a 1y nccesidad de segular L calidad del « umbustiblo Dicsel que se comer-

claliza en el pafs, dispuso La claboracion de esia narina,

El proyecio fue sometida a consulia publica de 19800229 a2 19800430 y e tom

arun en cuenta las ob
servaclones recibidas,

De acuerdo a los resultados de 1a consulta publica, se convoud al Subcomité 1éanico para el estudlo y dis
cuslon del proyecto, of mismo yue lue aprobado en 1986 05 16.

Formaron parte del Subcomité Téenico las siyuicntes personas:

INTEGRANTES ORGANIZACION REPRESEMNTADA

Ing. Ricardo Acero RETINERIA DE LSMERALDAS

Ing. Patriclo Paredes CLre

Ing. Carlas Fierro CLRL

Ing. Victue Lliguin KLEINL RIA ESMLRALDAS

Ing. Gustave Lozada DIRLCCION MACIONAL DI HIDEOCARBUROS
Ing. Stanley Moss REPETROL

Ing. Maico Salvador INSTITUTO NACIONAL DE THERGIA

Ing. Anlbal Modina DIRCCCION NACIONAL DU HIDROCARUBUROS
lng. Fernando Duyuce INLCLL

Ing. Herndn Ayala ESCUELA POLITECNICA NACIONAL

Dr. Manucl Rodr fguee RETINLRIA ANGLO

Ing. Jorge Medina UNIVERSIDAD CLNTRAL

Ing. Nelly Martinez UNIVLRSIDAD CENTRAL

Sr. Ramén Botja Parcja ININ

La Norma Tdenica INUN T 491 tue aprohada por el Comsejo Directiva del lnstituto Cowatorlana de Norma-
Hzacldn, INUN, en seslon de 1986 1) 27,

El seftor Minlwio de lndusiclas, Comercin, Integraclon y Pesca, avtaniad y olicialled eva norma con el ca
rdcter doa OBLIGATORIA, miedisnte Acuerdu Mindsterial Mo 22de 1987 0109, publicado en el Reglstro
Oficlal No. 614 de 1987 01-29.

I'V.P.5/.100,00
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Esustarinng DETERMINACION DE AGUA Y SEDIMENTO )

Obligatoria POR CENTRIFUGACION. RSt
A

1. OBJL10 2

1.1 Esta norma establece ¢l método para la determinaclén de agua y sedimenio én peurdleo crudo, diesel
y aceltes combustibles,

1. RESUMEN

2.1 Se agita una mezcla cquivoluméirica de mucstra y disolvente en un wbe de centrifuga de 100 cm?

hasta que el contenidu se encucntre perlectamente mesddado.

2.7 Se calienta a4 una temperatura estableada durante 1) minutos y se ceatrlfuga a una velocidad tal que

Ta fuerzs centritugt relativa este compeendida cotre 500 y BOD.
2.3 Lucgo se lee y se anata el volumen total de sedimento msoluble y agua separados en ¢l fondo del tubo
de centrifugacion.

3 LQUIrO Y MATLRIALES

3.

Centrifuga, Con las siguicnles caracierisbicas.

a) capaz de hacer girar uno o mds pares de wbos lenos, & una velocidad que genere una fuerza centriluga

relativa comprendida entre S00 y 800 en el extremo de lus tubus,

b) la cabera glratuila, s anillus y supories giratonios incluyendo ol amortiguador, deben ser Lan resisten:

tes para permitir el emplea de ba mixima fuerza centrifuga gque sea pasible produair,

¢) poseer una camlss 0 caja metdlica lo sulicientemente fuctite pars evitar cualquicr peligro en caso de ro-

(uras; y

d) tener una veloadad de giro Ll que cumpla con 4 couacion:

—
N = .131\/.‘.'
u

Slendo: W
N = velodidad de rotacion en vucltas pur minuto, o
fer = lucrra centrifuga relativa, y i B
d = didgmetro de giro, medido citie los extrenmios de dos tubus upuesiog, on cin, i
T,
(Contnua)
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3.1 Tubes de centrifugacion. D 100 cin’, en b de cona, won Lis dimensiones indicadas en la figura 1
y que cumpla con los requisitos sigulentes:

a)  constiuldos de vidrio perfectinente templado,
b} de fondo conlco
c) las graduaclones numeradas dehen ser claras y nitidas,

d) laboca debe estar contraida para poder sci tapada con un corcho

¢) las toleranclas de error en la escala serdn las Indicadas en la Tabla |y

f)  la callbracién de los tubns deben clectuarse con agua destilada libre de alre, hervida y enfriada a 20°C,
electuando lecturas en la parie Infeclor del mienisco.

TABLA 1. Toleranclas de ceror en los lubos de centrffuga,

Rango {cm') Subdivisiones { cm' ) | Toleranclas (cm’ )
0 0.1 0.05 0,02
01 s 03 0.05 0.03
0.3 a 05 0.05 0.05
05 a |0 0,10 0,05
10 a 20 0.10 ' 0,10
20 4 30 0.20 } 0.10
30 a 50 0,50 0.20
50 a 10,0 1,00 ‘ 0.50
100 2 250 5.00 } 1.00

250 » 10,0 25,00 | 1.00

3.3 Bafo. Con las sigulentes caracieristicas (ver nota 1):

a)  pucde ser un bloque de metal solidn o un bada Higuido,
b) la profundidad del bato debe permitie la inmersion de Los thos de centeifuga en poslclén vertleal hasta
la graduaclén de 100 cm?, y

¢) ¢l baho debe poscer medios adecuados para maniener la temperatura a 49 ¢ 1°C y a 60 £ 1°C, scglin
corresponda,

4. REACTIVOS
4.1

Tolueno. Saturadn con agua a temperatura ambicnte, pero sin contencr agua en suspenstén, lo que se
logra dfadiendo 2 cm?® de apa por cada TOOKD con de salvente, Thaves electuada L agitacion y homaogen|-
Il(lﬁﬂ)q la solucdbn, se debe decantar ¢l agua temanente mantenienduo la me2cla en reposo durante ¢l
lleniprrj\i'ﬂ_clcnm.

‘e L

NOTA l.-'il.la confriluga posde calentamiento incorporado, no hay neceskiad del bana,

{Continia)
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4.1 Demulsificante. En el casu de peudles tiudu y aceites combustibles, se deberd utilizar demulsificante
para lavorecer la separacion del agua que tenga la mucsiia y evitar que s¢ adhiera a las paredes del tubo cen-
wrlfugador; se recomicnda utilizar del tipo fenol, bases nitrogenadas, Scidos naltémicos o cualquier otro
apropiado.

5. FROCEDIMIENTO DE ENSAYQ
5.1 Agitar lucrtemente la muestoa antes de ntroducirla endos tubos centrilugos.

5.2 Colucar exactimente SO an® Je la muestea y aiadic S0 cm? de sulvente saturado de agua en cada unu*
de tos dos tubos centrilugos. Ambos volumenes debecin leerse sobie la parte inferior del menisco (ver

nota 2).

5.3 Culocar el tapon mediante presion en la buca de cada wubo y agitarlos cun fuerza hasta oblener una

mezcla perlecia.
$.4 Para petroleo audo y aceites combustibles, anadie o las mesclas 3 (wes) gotas de demulsificante.

5.5 Sumecrgir los 1ubos hasta la marca de 100 em’ en ¢l bano calelactor, manteniéndolo par 10 minultos

auna temperatura de 49 £ 1°C (ver notas 1y 3),

5.6 lovertin los tubos de centriluga para asegurar gue Ly mucestra y ol solvenie se encuentran perfectamente
mezcladus.  Si fuera necesario, agitar los wbos con mucha piecaucion, teniendo en cucnta gue la presidn

de vapur 2 60°C es aproximadamente ¢l doble que a I8°C,

§.7 Colocar los tubos llenus en portatubos vpuestos para mantener el equilibiio y hacer girar la centrifuga
durante 10 minutus 4 ba velocidad caleulada, segun b eenaciion dada en ol numeral 3.1, sulliclents para lograr
una fuerza centeiluga relativa comprendida entee SO0y 800, Ver la Tabla 2 para la relaclén entre el didme-

tro de glro, 1a fuersa cente (fuga relativa y Las revoludones por minultos.

§.8 Leery anula ol volumen tatal de agoay sedimento en el fundo de lus Wbos con aproximacidn de
0,05 cm? para las gradiaciones desde 0,1 am® a 1,0 an® y con sproximacion de 0,1 em? para medidas sobre
la graduacion de 1 am® _ Por debajo de U1 em? se estima con aproaimacion de 0,025 o’

£.9 Sin agitar los tubus volver a colocalos en la centrfuga y hacer gitar dursate 10 m de la misma mancra
que lo establecido en el numeral 510 Repelir esta aperacion hasta obiener dos lecluras iguales de volu:
men de agua y sedunento (ver nota 4).

NOTA 2. EI pelrdleo crudo que lorma depdsilos en la punta del tubo y que son diticiles de removor
Incluso con agilacidn endiylca, se recomienda Inveril el unden; es decir, agiagar primero el salventa y luego
ol palrdleo crudo en los lubos cenliilugos.

NOTA 3. Sl la muestra contione paraling, calentaita 3 60 € anles dy cada contrlfugaclon. La temperatura

lingl do la meicia nu debe ser munor a a6°C.

NOTA 4. Por lo genural, no se requaeen nus de day cenlodugacianes

{Contina)
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TABLA 2. Velockdad aproplada de rotaclén de la centrifuga

para varlos didinetros de giro

Dlmetro de giro Revolucinnes/ Revoluclones /
{em) mina 500 fcr min a 800 fcr
30 1720 2 180
a2 1 670 2 100
34 1 620 2 040
16 1 580 1990 d
kL] 1530 1930
40 1 490 1890
42 1 460 1 840
44 1420 1 800
46 1 400 1750
43 1370 1720
50 1350 1 690
52 1310 1 660
54 1300 1630
56 1270 1 600
58 1250 1870
60 1220 1540
L_q 62 1200 1510
6. CALCULOS

6.1 Calcular el porcentaje de agua y sedimenio sumando lus voldmences de agua y sedimento medldos en

los dos tubos de centrifuga.

6.2 Los resultados Inferlores a 0,05%f0 se repartardn ya sea como cero o como 0,05 dependiendo de cual de

las dos clfras se acerque mds el resultada

7. ERRORES DE METODO

7.1 Prechilén, Debe usarse el siguiente crlterio para jurgar la aceptabliidad de los resultados (95%/a de
conflabllidad).

1.1.1 Rapatibilidad. Los resultados por duplicado entregados por un mismo operador deberdn conslderar-

se aceplables sl no difieren on mds de los valores Indicados en la figura 2.

1.1.2 Reproducibilldad. Los resultados entregados pur dos laboratorlos diferentes deberdn conslderarse

aceptables sl no difieren en mds de los valores indicados en la figura 2.

{Continda)
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8. INFORME DE RESULTADOS
8.1 Se debe Informar lo siguiente:

a) el sulvente utilizado sl no fue wlueno;

b} el nombie y la cantidad de demulsificante utllizado;

¢} lalempertura del bafo

8.2 En clinfurme de resultados, debe indicarse el método usado y el resultado oblenido. Debe mencionarse,
adomids, cualyuier condicion no espedilicada en esta noemia, o considerada opelonal, asi como cualquier

clrcunstancia que pucda haber influido sobre el resultado.

8.3 Dcben incluirse wdos lus detalles para fa compleva idemtiflicacion de la muéstra,

(Contiiua)
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TUBO_ CENTRIFUGO

Las aproxlmaciones de las lecturas son Las siguicntes:

LECTURA

1am?

ltem® 0,1 cm?

0,1 am? 0025 cm?
0,025em® e’

0,05 depandiendo cudl 8y el valor mis cercano

v 1em’ = 1ml

LECTURA

0,18 mi

0,10 mi

q‘Q?l mi

008 i

0,0 mi

APROXIMACION
0,1 un’t

0,05 cm?

0.025 an’

Valor mds cercano

* Sllosrasullados de |18 suma de las dos lecluras es menor 3 0.05 cm” informar como cero {0) &6 como

T oo
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Noima
v PRODUCTOS DE PETROLEQ, ; INEN 1492
Ouligatoria CDETENMINACION DE CENIZAS. 198611

[, OBJLIO

L1 Lsta norima establece el iy para L detesminacion de cenizas en oy producios de petrdleo que no
cantienen aditivus ni cicrtos compuesios loslonicos.

1.2 Este imndlodo na estd diseiado para el andlisiy e acvites lulwicanies nucvas que conticnen aditlvos y

plomo, ni para los acciles usados de mutores,

2. RLSUMLN DEL METODO

L1 La muestra de ensayo contenida en un redipiente apropiado ey yucnada hasta ol estado de cenizas y
carbon. LI resedun carbunosn oy Hevado al estadu de cenizas ot calentamiento en vna mulls a 7?5"1."
onlilado y luego pesadao.

3 INSTRUMENTAL

3.1 Crisol o tedipiente de evaporadion Platino, sdlive o porcelana de Y0 4 120 e de Capacidad

3.2 Mulla eléctrlca, Capaz de mvantener una Wempeeaturs de 7751 257°C, de prelerencia, provista de alyer

turas cunvonlentes para ascgueas L rcnovacion fenta y natugal del aice co el micniorn del aparsio

3.3 Redipiente para enlelamiento. Desprovlsto de agentes deshivdatantes,

4. PROCLDIMIENTO

4.1 Calentar ¢l crisul o eliedipicnte gy cvdpuracion auna temperatura compiendida entre 700 y B00°C du-
rante 10 mibnuios o mds; dejarka enliiar & temperatura ambiente dentio Jde ua tecipicnte de enliiamicnto y
pesarlo con La sprosinacion al 0,1 iy,

4.2 Tomar una tier L cantidhad de moestra de acuerdo al Potceniaje de conizas evperado

4.3 Pesar denuo dol aisol o del redipiente de evaporacion una musst a de basta 100 g {paradar 20 mg de
cenizas). .

4.4 Calentar el cosol y La mivesta hasta yue el contenidu se iglane i ' o

A5 Mantener Ltempeistucd de manera gque e imestied contiae guetanda en fomma mede aday wnilur-

e, hasta que solo queden cenizas y canlbion al linal de e onplisngn (wr nota 1) -

NOTA 1. Sila mueslra de ensayo conbene hamedad gue pravpgue by tormaclgn de espaaina y la pérdida
dal producto, tvtharar b inwveshia Analie 3 una seguidday mueshia de enava 1 e 2 on® de lsaprapanal sl
QBD/Q anlos de calenbanlaz si esto o towg subiciente, 3Aadb 10 cm” e N pudca cguivolumAliics de lokio
no 8 lopropanol; culocar vartas Ticas de paped Hihig s cenizas daotia de ly mezela y calentanly, Cudndo lay
Vlras de papul connencen a quemase, lamayor pasle del agua habind desapaiecido.

[Continga)
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INFORMACION COMPLEMENTARIA

La Direcclén General, atendiendo a la necesldad de regular la calidad del combustible Diescl que se comer-
claliza en el pafy, dlspuso la elaboracldn de esta norma

El proyecto fue sometldo a consulta publica de 1980 02.29 a2 1980 04-30 y se tomaron en cuenta las cb-
sorvaclones recibldas.

De acuerdo a los resultados de la consulta publica, se convocd al Subcomlté Téenlca para el estudlo y dls-
cuslén del proyecto, el mismo que fue aprobado en 198605-16,

Formaron parte del Subcomité Técnlco las slgulentes personas:

INTEGRANTES ORGANIZACION REPRESENTADA

Ing. Ricardo Acero REFINERIA DE ESMERALDAS

Ing. Patriclo Paredes CEPE

Ing. Carloy Flerro CEPE

Ing. Victor Lllguln REFINERIA ESMERALDAS

Ing. Gustavo Lozada DIRECCION NACIOMAL DE HIDROCARBU ROS
Ing. Stanley Moy RIPETROL

Ing. Marco Salvador INSTITUTO NACIONAL DE ENERGIA

Ing. Anlbal Medina DIRECCION NACIONAL DE HIDROCARBUROS
Ing. Fernando Duque INECEL

Ing. Herndn Ayala ESCUELA POLITECNICA NACIONAL

Or. Manuel Rodr(guer REFINERIA ANGLO

Ing. Jorgs Medina UNIVERSIDAD CENTRAL

Ing. Nelly Martfnez UNIVERSIDAD CENTRAL

Sr. Ramdn Barfa Parefa INEN

La NHorma Técnlea INEN | 494 Tue aprobada por ¢l Canscjo Directivo del Instituto Ecuatorlano de Norma-
lizazldn, INEN, n sesldn dy 1986.11.27.

El wehor Ministro de Industrlay, Comerclo, Integracién y Pesca, autorlzd y oficlalied esta norma con el ca-
ricier de OBLIGATORIA, mediante Acuerdo Ministerial No. 19 de 19870109, publicado en e Reglstro
Oficlal Ho, 611 dw 1987.01.26.

P.V.I'5/.100 00
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4.6 Calentar ¢l resldua dentro de Ly mufla a 775 1 25°C, hasta climinar toda 1a materia cathanosa,

A1 Ealidar el crisol a temperatura ambicnte dentio del cedipiente de enfiiamiento y pesatlo con aproxima-
cldn al 0,1 mg.

4.8 Calentar otra ver el crisol a 7757C durante 204 10 minutos; enltiarlo y pesarlo nucvamente,

4.9 Repellr las operaclones de calentamlento y pesaje hasta que dos pesajes consceutivos no diferan en mis
de 0,5 mg.

5. CALCULOS

5.1 Caleular el contenldo de

cenlras como un poicentaje de L muestra orlglnal, empleando 1a slgulents
ecuacldng

M,
= — - x 100

Slendo:

C = contenldo de cenlzas, en porcentaje
M, = pesode lacenlza obtenlda, en gramos, y
M = pesodela muestra orlginal, en gramos,

6. ERRORLS DE METODO

6.1 Repetibilidad. Loy resultados duplicados obtenldos por un mismo operador, con un mismia aparato,
sobre una misma muestia, se conslderardn aceptables si no Jifieren en mis de los slgulentes valoros:

ofo cenlray Repetibilidad
0,001 2 0,019 0,003
0,080 a 0,180 0,007

6.2 Reproduclbilidad.  Los resultados oblenidos par dos laboratotios dilerentes, sobic una misma mues-
tra, se conslderardn aceplables sl no difieren en mds de los siguientes valores:

ofo cenlras Repetibllidad
0,001 a 0,079 0,005

0,080 a 0,024 0,024

- 7. INFORML DE RESULTADOS

7.1 Reportar ol valur obtenldo como porcentaje de cenbzas con aproximacdin al 0,01 "o

7.2 Dcben Indicarst ¢f método usado y cualquicr condicitn no espedficada en esta norma o omsiderada
epcional, asf coma oualquler circunstaricla que pueda haber Influido obre el resultado.

L

7.3 Deben Inclulrse todos los detalles para la complela identilicactdn de la muestra,

(Contlia)
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APENDICE 2

£.1 NORMAS A CONSULTAR

Esta norma no requicre de oliay Para su aplicacion,

4.1 BASES DL LSTunIO

Deslgnation ASTM D 482 Ash from petrolaum producis.
Filadelfia, 1975,

Norma AFNOR. HF-M 07.045 Detarmimation des cend
talsa de Normallsation. Parls, 1974,

Horma EN-7 Odterminations dug cendres dans les produs Jtroliers.

J

Amncrican Sociely for Testing amd Matcrials,

res dans las produjrs pdtroliacs. Assodlation Fran.

Nuting Luruplenne, Pais, 1974,

|
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INFORMACION COMPLEMENTARIA

La Dlrecclén General, atendicndo 4 b necesidad de regular L cabidad dol combustible Diesel que se comer-

clallaa on el pafs, dispuso la claboraciin e esla o

El proyecto fue sometido a consulta puiblica de 19800229 a 1980 0430 y se tomarun

en cuenta las ob-
servaciones reclbidas.

De acuerdo a los resultados de 13 consulla publica, se convoud

al Subcomité Téenico para el estudio ¥ dis-
cusldn del proyecto, el mismo que fue aprobado en 1986 0516,

Farmaron parte del Subcamité Téunico las slguleiiles personas:

) INTEGRANTES ORGANIZACION REPRESENTADA
Ing. Rlcardo Acero RLTINLRIA DL LSMLRALDAS
Ing. Patrlcio Paredes CLPE
Ing. Carlos Fierro ; CEPE
Ing. Victor Lliguin REFINERIA ESMERALDAS
Ing. Gustavo Lozada DIRECCION NACIONAL DE 11HIDROCARUBUROS
lng. Stanley Moss REPETROL
lng. Marco Salvador INSTITUTO NACIONAL DE THNERGIA
Ing. Anibal Medina IRECCION NACIONAL DE HIDROCARDUROS
Ing. Fernando Duque INECEL
Ing. Herndn Ayala ESCULLA POLITECNICA NACIONAL
Dr. Manuel Rodr fguee RLFINLRIA ANGLO
Ing. Jorge Mcdina UNIVLRSIDAD CLNTRAL
Ing. Melly Martiner UNIVERSIDAD CEMTRAL
Sr. Ramén Borla Parcfa . INCN

La Norma Técnlca INICH 1 492 fue aprabada por el Conscju Dircctive del Instituto Ecuatur iano de Narma
Hzacldn, INLN, en sesion de 1986-11-27.

El sefor Minlstro de lidustrlas, Comercly, ntegraclon y Pesca, autoric y olichallzé esta norma con el ca-

rdcter de OULIGATORIA, mediante Acuerdo Minlsterial Nu. 27 de 1987 0109, publicado en el Reglstro
Oflclal No. 615 de 1987 01-30.

rv.p,
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Instituto Ecutorianc ge Normallzacidn, INEN, Casills 3995 - Bacueriro 452 y Av.

COU 662.763.12 - PE 81.64 335
Norma _
IR PRODUCTOS DE PETHOLEOQ. INEN 1496
Obligatorie DETERMINACION DEL INDICE DE CETANO CALCULADO, 198611

1. OBJETO == —,
14/‘ /”'

lernativa al

1.1 Esta norma establece el méiodo para determingr ¢l indice de celand calculado, como a

método con motor anallzador para indico de celano,

2. ALCANCE

2.1 La ecuacion para el cdlculo del indice de cetano representa una medi
ndmero de cetano ASTM de combustibles destilados,
recuperacion y la densidad AP,

da para estimar direclamente el

teniendo como datos la temperatura del 5090 de

2.2 La ccuacidn del indice de cetano calculado es particularmente aplicable a combustibles de oblencion

directa, de craqueu catalitico o mezclas de fos dos procesos.

3. CALCULOS

3.1 Ecuacion para el [ndice de cetano caleulado

3.1.1 £l [ndice de cetano caleulado se determina utilizandy una de s siguicnies ecuaciones:

ICc = 420344+ 00164 + 01924 log M + 65,00 (log M)? -~ 0,000 1609 Mm?

ICc = 45474 - 1641,416 1 + 71474 0 ~0,554 14 4 97,803 (log b)
Slendo:

ICc = indlce do cotano calcnulado,

M = tomperatura, en °F del 50%u a 760 mm Hig. cuando ha sido determin

ddu pur el mélodo Indicado
en la Nurma INEN 926 y corregido para las condicivines barome

licas estdindar,

d =~ densidad APl determinada segn la Norma INCN | 500

D= demsidad 4 15°C, determinady pur el método AS IM D 1298, lasta gye exista 13 Norma INLH co-
respondicnie,

B =

teinperatura en °C, del 50%0 a 760 mm Hg, cuando hz_ajdu determinado segan I‘a_NufEua INLN 926,

302 Los valores del indlee de cetano taleulado para combystibles destilados hueden sof determilnados al-

ternativamente, usando ¢l gralico de la figura |

3.1.3 Limitaciones de Ia ecuacion. Ly ceuation del imdice de celane cauulada poses ciertas limitaciones

Inherenwes que deberin reconucense en su aphcacion; éstas son:

(Contitnia)
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a) no cs aplicable para combustibles que cuntienen aditivos mejoradores del numero de cetana,
b) noos aplicabile para hidrocarburos puros, cnnbustibibes sintdilcos, alquilatos o pioductos de alqulirdn, y

t)  cuando se usa para petiGlen crudo, petedlens residuales o praducios gue tenen una vol

atllidad menor a
260°C (500°F) de punto final, ocurren Inexactitudes sustanclales.

4. ERRORES DE METODO
4.1 Precislén .

411 La correlacién de los valores de indice de cetano calculado con los valures de nimero de cetano
ASTM depende de la mayor o menor exacllitud en 13 determinacian de 1a densld,

50%0 de recuperado; una diferencla de 25°C ('F)enesta te
de aproximadamente 0,4 en ¢l (ndice de celano ¢

ad APLy la temperatura dol

mperatura representa tamblén una diferencla
alculado

4.1.2 Dentro del rango de 30 a 60 de nimero de cetano, la correlacion
lado con el nimero de cetano ASTM serd alga menor que £ 2 ndmeros
bustibles destllados evaluados,

supuesta del (ndlce de cetlano calcu.

de cetano para el 75%0 de los com-

4.1.3 Los errores en la correlaclén pucden ser mds grandes en los
estén fuera de ese rango.
mezclas

combustibles cuyos ndmeros de cetano
La correlacion es mejor en destilados de obtencién dire
de las dus, y es menos satislactoria paia mezclas que contiene
tenclas de craqueo térmico.

cla o cragueo catalftico o
n propordionces substanclales de exls-

5. INFORME DE RESULTADOS

5.1 Enel Informe de resullados, deben Indlcarse ¢l método usado y ¢l resullado obtenida. Oebe menclonar-
s¢, ademds, cualquler condiclén no especilicads en esta norma, o considerada opcinnal,

asi como cualquler
clreunstancla que puede haber Influido sobre ol resultado.

5.2 Deben Inclulrse todos los detalles para la completa Identificacion de la muesira,

(Contirnla)
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« CORMRPECCION POR PRESION BAROMETHICA
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FIGURA 1. Abato para indice de celane caleulado.
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APENDICE 7

Z.1 NORMAS A CONSULTAR

INEN 926 Productos de petcdlao, Ensayos de destilacidn,
INCM 930 Productos de patrdieo. Muestrvo.

INEN 1500 Productos de petrdio. Daterminecidn de s dansided AP/

Z.2 BASES DE ESTUDIO

Duslgnatlon ASTM D 976, Calculated carang midax of destillatm
terlals. Flladelfla, 1986,

fuals. American Soclaly fur Tostlng and Ma-

CIB -ESPOL




APENDICE |
INFORME DE RENDIMIENTO DE PRODUCCION DE BIODIESEL DEL

REACTOR EXPERIMENTAL



INFORME DE RENDIMIENTO DE LA PRODUCCION DE BIODIESEL
A PARTIR DE ACEITE DE RICINUS communis

La siguiente tabla muestra ¢l rendimiento obtenido de la transesterificacion del aceite
de Ricinus communis en la prueba piloto realizada en la feria cientifica celebrada en la
planada del museo antropologico de arte contemporaneo en fecha 14 de noviembre
2008.

En este cuadro, también se compara el rendimiento con la produccién de biodiesel
preparado a partir de aceite de frituras desechados v procesadas.

Tipe de Aceite Acidez Tiempo rx | Rendimiento % v/v
aceite minutos
Aceite de Ricinus communis 1.53 60 98
Aceite de fritura 232 60 95

Datos

Por cada 10 L de aceite de Ricino se obtuvieron 9,8 L de Biodiesel.
Por cada 10 L de aceite de Fritura se obtienen 9.5 L de Biodiesel.

Podemos concluir que el aceite de Ricinus communis es una materia que presenta una
cantidad de acidos grasos libres bajo con relacidén a los aceites de fritura, favoreciendo
la cinética de transesterificacion de los triglicéridos y aumentando el rendimiento de la

reaccion.
F /
<= j o

T onatharr(,astlllo Cardenas

Quimico Industrial
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PROPIEDADES DE LOS ACEROS INOXIDABLES



ACEROS INOXIDABLES

Alsl C Mn P Cr Ni Otros
Nimero Max Max
Aceros Austeniticos
201 0.15 max. 5575 0.060 16.00/18.00 3.50/5.50 M 0.25 max.
202 0.15 max. 7.5/10.0 0.060 17.00/19.00 4.00/6.00 M 0.25 max.
301 0.15 max. 200 0.045 16.00/18.00 6.00/8.00
302 0 15 max. 200 0.045 17.00/19.00 8.00/10.00
302 B 0 15 max. 200 0.045 17.00/19.00 8001000 |si 2.00-3.00
303 0.15 max. 200 0.200 17.0019.00 8001000 |Mo, Zr 0.60 max.
303 Se | 0.15 max. 200 0 200 17.00/19.00 8.00M1000 ([Se 0.15 min.
304 0.08 max. 200 0.045 18.00/20.00 8.00M12.00
304 L 0.03 max. 200 0.045 38.00/20.00 &8.00M12.00
305 0.12 max. 200 0.045 17.00/15.00 10.00/13.00
308 0.08 max. 200 0.045 19.00/21.00 10.00/12.00
309 0.20 max 200 0.045 2200224 00 12.00/15.00 N
309s 0.08 max. 200 0.045 220024 00 12.00/15.00 | Si 1.50 max.
310 0.25 max. 200 0.045 24 00/26.00 19.00/22.00 | Si 1.50 max.
310s 0.08 max. 200 0.045 24.00/26.00 19.00/22.00 | Si 1.50-3.00
314 0.25 max. 200 0.045 23.00/26.00 19.00/22.00 | Mo 2.00-3.00
316 0.08 max. 200 0.045 16.00/18.00 10.00/14.00 | Mo 2.00-3.00
316 L 0.03 max. 200 0.045 16.00/18.00 10.00/14.00 | Mo 3.00-4.00
317 0.08 max. 200 0.045 18.00/20.00 11.00/15.00 |Ti 5% C min.
321 0.08 max. 200 0.045 17 00/15.00 9001200 |[Cb-Ta 10 x C min.
347 0.08 max. 200 0.045 17 00/19.00 9.00M13.00 |Ta 0.10 max.
348 0.08 max 2.00 0.045 17 00/15.00 9.00M13.00 |Cb-Ta 10 ®x C min.




APENDICE K
PROBLEMAS FRECUENTES Y SOLUCIONES EN LA

TRANSESTERIFICACION



Problema

Posible causa

Solucion

Mo se da separacicn
entre  biodigsel v
glicerina luego de la

Mo se agregd suficiente
metanol al aceite.

Revisar el registro de insumos utilizados ¥ venficar que la cantidad de
metanol utilizada sea al menes de un 20% del aceite usado. Si hay duda
al respecto, afiadir més metanol al lote de biodiésel, calentar a 50°C v
mezclar por | hora mas.

Mo s2 agregd suficiente
catalizador para que se
diera |z reaccién.

Revisar el registre de insumes utilizades y venficar que la cantidad de
catalzador corresponda a lo requerido seguin |z acidez del aceite. 5i
hay dudas al respecto, afiadir mas catalizador disuelto en una pequeria
cantidad de metanol al lote de biodiésel, calentar a 50°C y mezclar por
| hora mas.

Verificar los envases de los insumos para determinar que sean los

Alguno de los insumos ; N Y
transesterificacisn. frmetanol o catalizador) | 2PTOPadoS, se encuentren dentro de la fecha de expiracién, tengan
. - do buen estado y estén adecuadamente guardades (el NaOH o KOH
se encuentra vencido o .
| . no deben estar en contacto con el aire o agua). Hacer una prusba
no es el apropiado. - e - e
prop pequefia de biodiésel para verificar si ahi funcionan los insumoes.
La determinacidn de
acidez del aceite no se
hizo  adecuadamente, | Volver a titular el aceite para verificar que su acidez sea la correcta y
por lo que fatta o | corregrla cantidad de catalzador afiadido en casc haga falta.
sobra catalizador en la
reaccion.
Mo se dejd la mezcla | | .
) ’ ot Volver a calentar a 50°C |z mezcla de acerte, metancl y catalzader v
reaccionar durants . e :
fciente ti dejar en agitacién durante | hora més.
suficients tiempe.
Revisar el registre de insumes utilizados y verificar que la cantidad de
Mo se agregd suficiente | catalzador corresponda a lo requende segin lz aodez del aceite. Si
catalizador para que la | hay duda al respecte, afiadir mas catalizador disuelto en una pequeiia
reaccion sea completa. | cantidad de metanol al lote de biodiésel, calentar a 50 °C y mezclar por
| hora mas.
Mo s2 agregd suficiente | Revisar el registro de insumes utilizados y verficar que la cantidad de
Cuand h | metanocl al aceite ¥ la | metancl utilizada sea al menos un 20% del acete usado. 5i hay duda
uande se hace la

prucba de lavadeo, se
forma una emulsién de
biodiésel ¥ agua que
no se puede separar.

reaccion no ha side

completa

al respecto, afiadir mas metanaol al lote de biodiésel, calentar a 50°C v
mezclar por | hora més.

La determinacién de
acidez del aceite no se
hizo  adecuadamente,
por lo que fata o
sobra catalizador en la
reaccion.

Volver a titular el aceite para verificar que su acidez sea la correcta, ¥
corregir la cantidad de catalizador afiadido en caso haga falta.Volver a
poner la mezcla a reaccionar durante | hora mas.

Alguno de los insumos
{metanc| o catalizader)
se encuentra vencide
o no es el apropiade, ¥
la reaccin no ha sido
completa

Verificar los envases de los insumos para comprobar que sean
los apropiados, se encuentren dentro de la fecha de expiracion, se
encuentren en buen estado y adecuadamente guardades (el NaOH o
KOH no deben estar en contacto con el aire ¢ agua). Hacer una prusba
pequefia de elaboracidn de biodiésel para corroborar si funcionan los
insumos.

abre la
inferior  del

Cuande se
vahaula
reactor para sacar la
glicering, no sale nada.

La tuberia de salida de
reactor se puede haber
obstruide con glicerina
o jabdn solidificados.

LHtilzando guantes de jebe ¥ con un balde debaje, introducir un
alambre por la tuberia de salida y tratar de remover la sustancia que
haya quedade atorada.




APENDICE L
CARTILLAS DE SEGURIDAD DE INSUMOS QUIMICOS UTILIZADOS EN

LA PRODUCCION DE BIODIESEL



METANOL: HOJA DE SEGURIDAD

FORMULA H+O, CHsOH

PESO MOLECULAR 32.04 g/mol

COMPOSICION C: 37.48 %, H: 12.58 % y O: 49.93 %

SINONIMOS Alcohol metilico, hidrato de metilo, hidréxido de metilo, metilol, carbinol, alcohol
de madera.

RESUMEN DE LOS RIESGOS

+ El metanol puede afectarle al respirarlo y cuando pasa a través de su piel.

 El metanol es un teratdgeno. Tratese a esta sustancia con mucho cuidado.

+ El metanol puede irritar los ojos y causar vision borrosa y/o ceguera.

* Respirar el metanol puede irritar la nariz, la boca y la garganta, y causar tos y respiracion
con silbido.

* El contacto puede causar irritacion de la piel. La exposicion repetida o prolongada puede
causar resecamiento y grietas en

la piel.

* Es posible que el metanol cause dafo al higado.

* La exposiciéon a concentraciones altas puede causar dolor de cabeza, nauseas, vomitos y
mareo. Puede causar la muerte.

* El metanol es un liquido inflamable y presenta un peligro de incendio.

GENERALIDADES

El metanol es un liquido incoloro, venenoso, con olor fuerte parecido al etanol y cuando esta
puro puede tener un olor repulsivo; arde con flama no luminosa. Es utilizado industrialmente
como solvente y como materia prima en la obtenciéon de formaldehido, metil-ter-butil éter,
esteres metilicos de acidos organicos e inorganicos. También es utilizado como
anticongelante en radiadores de autos; en gasolinas y diesel; en la extraccion de aceites de
animales y vegetales, y agua de combustibles de automoviles y aviones; en la
desnaturalizacion de etanol; como agente suavizante de plasticos de piroxilina, y otros
polimeros; y como solvente en distintas industrias. EI metanol se obtiene por destilacion
destructiva de madera a altas temperaturas; por hidrogenacion catalitica de CO a presion y
temperatura altas, con catalizadores de cobre-6xido de cinc; por oxidacion de hidrocarburos
y como subproducto en la

sintesis de Fischer-Tropsch.

NUMEROS DE IDENTIFICACION

CAS: 67-56-1

UN: 1230

NIOSH: PC 1400000

RCRA: U154

NOAA: 3874

STCC: 4909230

RTECS: PC1400000

HAZCHEM CODE: 2 PE

NFPA: Salud: 1 Reactividad: 0 Fuego: 3
El producto esta incluido en CERCLA, 313
MARCAJE: Liquido inflamable, venenoso.



SINONIMOS EN OTROS IDIOMAS

Inglés: Methanol, Methyl alcohol Wood spirit, Biekeski’s solution, Colonial spirit, Columbian
spirit, Pyroxylic spirit, Wood naphta.

Francés: Alcool methylique

Aleman: Methylalkohol

Polaco: Metylowy alcohol

Italiano: Metanolo, Alcool metilico

PROPIEDADES QUIMICAS

Este producto reacciona violentamente con bromo, hipoclorito de sodio, dietil-cinc,
disoluciones de compuestos de alquilaluminio,triéxido de fésforo, cloruro cianurico, acido
nitrico, peroxido de hidréogeno, sodio, ter-butdxido de potasio y perclorato de plomo. En
general, es incompatible con acidos, cloruros de &acido, anhidridos, agentes oxidantes,
agentes reductores y metales alcalinos.

PROPIEDADES FiSICAS Y TERMODINAMICAS

Densidad (g/ml): 0.81 g/ml (0/4°C), 0.7960 (15/°C), 0.7915 (20/4°C), 0.7866 (25/4°C).

Punto de fusion: -97.8°C.

Punto de ebullicion (°C): 64.7 (760 mm de Hg), 34.8 (400 mm de Hg), 34.8 (200 mm de Hg),
21.2 (100 mm de Hg), 12.2 (60

mm de Hg), 5 (40 mm de Hg).

indice de refraccién a 20°C: 1.3292

Densidad de vapor (aire = 1): 1.11

Punto de inflamacion (Flash point): 12°C.

Punto de congelacion: -97.68°C.

Temperatura de ignicién: 470°C.

Limites de explosividad (% en volumen en el aire): 6-36.5

Temperatura critica: 240°C.

Presion critica: 78.5 atm

Volumen critico: 118 ml/mol

Temperatura de autoignicion: 380°C.

Tension superficial (din/cm): 22.6

Calor especifico (J/g K): 1.37 (vapor a 25°C) y 2.533 (liquido a 25°C).

Presion de vapor (mm de Hg): 127.2 (a 25°C).

Viscosidad (cP): 0.541 (liquido a 25°C).

Conductividad térmica (W/m K): 0.202 (a 25°C).

Formacioén de azedtropos con muchos compuestos.

Solubilidad: miscible con agua, etanol, éter, benceno, cetonas y muchos otros disolventes
organicos. Disuelve una gran variedad de sales inorganicas; por ejemplo: 43% de yoduro de
sodio, 22% de cloruro de calcio, 4% de nitrato de plata, 3.2% de cloruro de amonio y 1.4%
de cloruro de sodio.

NIVELES DE TOXICIDAD

RQ: 5000

IDLH: 25000 ppm

LDLo (oral en humanos): 4.28 mg/kg

LDso (oral en ratas): 5628 mg/kg

LCso (inhalado en ratas): 64000 ppm/4h

LDso (en piel con conejos): 15800 mg/kg

Niveles de irritacion a piel de conejos: 500 mg/24 h, moderada
Niveles de irritacion a ojos de conejos: 40 mg, moderada
Estados Unidos:



TLV TWA: 260 mg/ms (200 ppm)

TLV STEL: 310 mg/ms (250 ppm)
Reino Unido:

Periodos largos: 260 mg/ms (200 ppm)
Periodos cortos: 310 mg/ms (250 ppm)
Francia:

VME: 260 mg/ms (200 ppm)

VLE: 1300 mg/ms (1000ppm)
Alemania:

MAK: 260 mg/ms (200 ppm)

MANEJO

Vestimenta

Evite todo contacto de la piel con el alcohol metilico. Se debe usar ropa y guantes
antidisolventes; asimismo, toda la ropa de proteccion (trajes, guantes, calzado, gorros y
cascos) debe estar limpia, disponible y emplearse cada dia de trabajo. ACGIH califica el
caucho de nitrilo o viton como material de proteccién muy bueno.

Proteccion de los ojos

Cuando trabaje con liquidos, emplee gafas a prueba de salpicaduras de sustancias quimicas
y un escudo de proteccion de cara, o proteccion respiratoria con pieza facial de cara
completa. No deben usarse lentes de contacto al utilizar metanol.

Manipulacion

Donde sea posible, limitar las operaciones a un lugar cerrado con ventilacion de escape local
en el lugar de las emisiones quimicas. Si no se usa un lugar cerrado o ventilacion de escape
local, deben usarse respiradores (mascaras protectoras), y el lugar debe estar siempre bien
ventilado.

Donde sea posible, bombear el alcohol metilico liquido en forma automatica desde los
tambores u otros recipientes de almacenamiento a los recipientes de procesamiento. Al
trasvasar pequefas cantidades con pipeta, utilizar propipetas, y nunca aspirar con la boca.
Asimismo, no se debe comer, fumar o beber donde se manipula, procesa o almacena el
metanol, pues se puede tragar la sustancia quimica.

Debe haber un lavado cuidadoso de manos antes de comer o fumar, inmediatamente
después de exponerse al alcohol metilico y al término de la jornada de trabajo. Asimismo,
resulta importante lavarse las partes del cuerpo que hayan podido estar en contacto con el
metanol aunque usted no esté seguro si se produjo o no un contacto con la piel.

Si existe la posibilidad de exposicion de la piel, deben suministrarse instalaciones para
duchas de emergencia. Los trabajadores cuya ropa haya sido contaminada por el alcohol
metilico deben cambiarse inmediatamente y ponerse ropa limpia.

ALMACENAMIENTO

Cuando se trata de cantidades grandes, el metanol debe almacenarse en recipientes de
acero al carbon rodeado de un dique, y con sistema de extinguidores de fuego a base de
polvo quimico seco o dioxido de carbono; en el caso de cantidades pequefas, entonces
puede manejarse en recipientes de vidrio. Sea como fuere, el metanol siempre debe
mantenerse en recipientes bien cerrados, en areas frias y bien ventiladas, alejado de fuentes
de ignicion y protegido de la luz directa del sol. Asimismo, esta terminantemente prohibido
fumar o prender fuego abierto donde se usa, maneja o almacena metanol.

De otra parte, se debe evitar el contacto con oxidantes fuertes (tales como cloro, bromo y
flior) porque se producen reacciones violentas. De igual modo, los envases de metal
utilizados durante la transferencia de alcohol metilico deben estar conectados a tierra y
unidos. Los cilindros deben estar equipados con valvulas automaticas, tapas de presion al



vacio y parallamas. Se debe usar equipo y herramientas que no produzcan chispas,
especialmente al abrir y cerrar envases de alcohol metilico.

TRANSPORTE Y EMPAQUE
Transporte terrestre:

Marcaje: 1230

Liquido inflamable

Cédigo HAZCHEM: 2 PE

Transporte aéreo:

Cddigo ICAOQ/IATA: 1230 Clase: 3 (6.1)
Cantidad max. en vuelos comerciales: 1 |
Cantidad maxima en vuelos de carga: 60 |
Transporte maritimo:

Cédigo IMDG: 3087 Clase: 3.2

Marcaje: Liquido inflamable. Venenoso.

RIESGOS

Riesgos de fuego y explosion:

Es un producto inflamable. Sus vapores pueden explotar si se prenden en un area cerrada y
pueden viajar a una fuente de ignicion, prenderse y regresar al area donde se produjeron en
forma de fuego. Los contenedores pueden explotar. Al incendiarse, se producen gases
venenosos como el formaldehido.

Riesgos a la salud:

El envenenamiento puede efectuarse por ingestion, inhalaciéon o absorcion cutanea. Ello se
debe, posiblemente, a su oxidacion en acido formico o formaldehido, que se sabe que puede
ser inhibida por etanol, pues el etanol es metabolizado de manera muy especifica y
desintoxica al organismo de metanol por medio de la respiracion. Después de la muerte, el
efecto mas grave

de este producto es la ceguera permanente. Veamos, seguidamente, un conjunto de riesgos
posibles y sus efectos.

* Inhalacion: La exposicién a una concentracion mayor de 200 ppm produce dolor de cabeza,
nausea, vomito e irritacion de membranas mucosas. Concentraciones muy altas pueden
danar el sistema nervioso central y causar problemas en la vision. Los efectos del metanol
son acumulativos y una exposicion constante, aun a bajos niveles, puede causar muchos de
los efectos mencionados arriba, asi como dafio al higado. Estos efectos varian con cada
individuo.

» Contacto con ojos: Tanto los vapores como el liquido son muy peligrosos, pues se ha
observado que el metanol tiene un efecto especifico sobre el nervio éptico y la retina.

» Contacto con la piel: El contacto directo produce dermatitis y los efectos tipicos
(mencionados arriba) de los vapores de metanol que se absorben por la piel.

* Ingestion: El envenenamiento por este medio se lleva a cabo frecuentemente por etanol
adulterado y sus efectos dependen de la cantidad ingerida, pues, como se menciond arriba,
el etanol afecta el metabolismo del metanol. Generalmente, una dosis de 25 a 100 ml resulta
fatal. Al principio se produce una narcosis similar a la producida por el etanol, pero después
de 10 a 15 horas se presentan dafios mas graves sobre el sistema nervioso central,
especificamente sobre el nervio optico y, finalmente, se presentan los efectos agudos ya
mencionados.

» Carcinogenicidad: No se ha observado un incremento en los casos de cancer en
trabajadores expuestos a metanol, en estudios epidemioldgicos.

» Mutagenicidad: Resulté ser no mutagénico en estudios con Salmonella typhimuriumun y no
indujo el intercambio de cromatida hermana.



* Peligros reproductivos: En estudios con concentraciones altas de vapor (10 000 ppm) se
incrementan las malformaciones

congénitas, las cuales incluyen 6rganos urinarios y cardiovasculares. A concentraciones de 5
000 ppm no se observaron

estos efectos.

ACCIONES DE EMERGENCIA

Primeros auxilios:

* Inhalaciéon: Mover a la victima a un area bien ventilada y mantenerla abrigada. Si no
respira, dar respiracion artificial y oxigeno.

* Ojos: Lavarlos con agua o disolucién salina neutra en forma abundante durante al menos
15 minutos, abriendo los parpados con los dedos.

* Piel: Lavar la zona dafiada inmediatamente con gran cantidad de agua y jabon. En caso
necesario, quitar la ropa contaminada rapidamente.

* Ingestion: No inducir el vomito. Pueden utilizarse de 5 a 10 gr de bicarbonato de sodio para
contrarrestar la acidosis provocada por este producto y en algunos casos, se ha informado
de hemodialisis como método efectivo para este tipo de envenenamiento.

En todos los casos de exposicion, el paciente debe ser transportado al hospital tan
pronto como sea posible.

Control de fuego:

 Usar agua en forma de neblina, pues los chorros de agua pueden ser inefectivos.

» Enfriar todos los contenedores involucrados con agua. El agua debe aplicarse desde
distancias seguras.

* En caso de fuegos pequefios, puede utilizarse extinguidores de espuma, polvo quimico
seco y diéxido de carbono.

Fugas y derrames:

« Utilizar el equipo de seguridad minimo (bata, lentes de seguridad y guantes) v,
dependiendo de la magnitud del siniestro, utilizar equipo de proteccion completo y de
respiracion auténoma.

* Alejar cualquier fuente de ignicion del derrame.

* Ventilar el area del derrame o escape.

« Evitar que el metanol llegue a fuentes de agua y drenajes. Para ello construir diques con
tierra, bolsas de arena o espuma de poliuretano, o bien, construir una fosa.

» Para aminorar los vapores generados, utilizar agua en forma de rocio y almacenar el
liquido. Si el derrame es al agua, airear y evitar su movimiento mediante barreras naturales o
bombas para controlar derrames y succionar el material contaminado.

» Absorber los liquidos mediante materiales como la vermiculita, arena seca, tierra, etc. y
depositarlos en recipientes herméticamente cerrados. Tener la precaucion debida pues el
material utilizado para absorber puede quemarse; asimismo, este y el agua contaminada
deben almacenarse en lugares seguros y desecharlos posteriormente de manera adecuada.
* En el caso de derrames pequefios, el liquido puede absorberse con papel y llevarse a una
area segura para su incineracion o evaporacion, después se debe lavar el area con agua.

« Evitar que el metanol llegue a espacios cerrados o confinados donde puede haber riesgos
de explosion.

Desechos:

En el caso de cantidades pequenas, puede dejarse evaporar o incinerarse en areas seguras.
Para volumenes grandes, se recomienda la incineracion controlada junto con otros
materiales inflamables.



HIDROXIDO DE POTASIO (KOH): HOJA DE SEGURIDAD

FORMULA KOH

PESO MOLECULAR 56.1047 g/mol

COMPOSICION KOH: 84.50 — 90.5 %, H20: 9.50 — 15.50 %
SINONIMOS Potasa caustica

RESUMEN DE LOS RIESGOS

* Puede causar quemaduras a los ojos, piel y membranas mucosas.

* Puede causar dafo ocular permanente.

* La inhalacién del polvo o aerosol puede causar dafio pulmonar severo.
» Puede reaccionar violentamente con agua, acidos y otras sustancias.
* Es altamente corrosivo.

GENERALIDADES

El hidréoxido de potasio es un sélido blanco sin ningun olor especial, que presenta en
cristales, escamas, briquetas y se utiliza generalmente en solucion acuosa. Se utiliza en la
manufactura de vidrio, en jabones, fertilizantes, limpiadores industriales, electroplateado,
procesos quimicos en general y la industria petrolera.

NUMEROS DE IDENTIFICACION

CAS: 1310-58-3

UN: 1813

RTECS: TT2100000

NFPA: Salud: 3 Reactividad: 1 Fuego: 0

MARCAJE: Corrosivo. No usar agua. Gases venenosos se producen en un incendio. Los
contenedores pueden explotar en un incendio.

SINONIMOS EN OTROS IDIOMAS

Inglés: Potassium hydroxide, Lye, Caustic potash, Potassa, Potassium hydrate
Francés: Potassium hydroxyde, potasse caustique

Aleman: Kalilumhydroxid

Italiano: Idrossido di potassio

PROPIEDADES QUIMICAS

El hidroxido de potasio es estable quimicamente. Absorbe diéxido de carbono y humedad del
aire.

Reacciona con:

* aire,

* agua,

* acidos,

* metales, y

* otros.

Se debe evitar el contacto directo con agua y acidos para evitar reacciones violentas. El
Producto es corrosivo para la lata, aluminio, zinc y aleaciones conteniendo estos metales, y
reacciona con ellos si se encuentran en polvo. Evitar el contacto con cuero, lana, &cidos,
compuestos halogenados organicos, o compuestos organicos nitrogenados. Se puede



formar mondéxido de carbono si el KOH entra en contacto con azucares reductores,
productos alimenticios y bebidas en espacios cerrados, y puede producir la muerte.

PROPIEDADES FiSICAS Y TERMODINAMICAS
Gravedad especifica (agua=1): 2.044 (20 °C).
Presion de vapor (mm de Hg): 60 (a 1013 °C).
Densidad de vapor (aire = 1): no aplicable.

Tasa de evaporacion: no aplicable.

% de volatiles en peso: 0.

Punto de ebullicion (°C): 1320 (760 mm de Hg).
Punto de congelacion: 400°C.

Punto de fusion: no disponible.

Solubilidad en agua (% p/p): completamente soluble.
pH: 0.01 mol/litro tiene pH 12.0

Temperatura de descomposicion térmica: no disponible.

NIVELES DE TOXICIDAD

LDso (oral en ratas): 365 mg/kg.

Niveles de irritacion a piel de conejos (50 mg, 24 h): severa.

Niveles de irritacion a ojos de conejos a las 24 h: severa.

Exposicion dérmica humana:

Sin importar la concentracion, la severidad del dafo y el grado de irreversibilidad del mismo
se incrementan con la duracion

del tiempo de contacto. Un contacto prolongado con hidréxido de potasio, incluso diluido
(>2%), puede causar un alto grado

de destruccién de tejidos. El periodo de latencia luego del contacto con la piel, durante el
cual no hay sensacion de irritacion,

también varia con la concentracion.

Consideraciones ecotoxicolégicas:

Este material no es biodegradable y produce una leve toxicidad a organismos acuaticos en
pruebas de laboratorio. Por

ser fuertemente alcalino, cuando se descarga a aguas superficiales el KOH ocasiona un
incremento del pH de las mismas,

dependiendo de su capacidad de amortiguamiento. Los organismos acuaticos se estresan a
niveles de pH por encima de

9, aunque muchas especies son tolerantes a niveles de pH de alrededor de 10. Este
compuesto no es bioacumulable en

organismos, aunque se deben tomar precauciones para evitar su descarga accidental al
ambiente.

Limites de exposicion en Estados Unidos:

TLV: 2 mg/ms (turno de 10 horas).

PEL: 2 mg/ms (concentraciéon maxima instantanea).

MANEJO

Vestimenta

-Utilizar guantes resistentes a los quimicos, como caucho, neopreno o vinilo.

-Utilizar ropa de proteccion para minimizar contacto con la piel, cerrada en el cuello y las
mufecas.

-Lavar las ropas contaminadas y secar antes del reempleo.

-Desechar los zapatos que no puedan ser descontaminados.

Proteccién de los ojos

Utilizar gafas de proteccién quimica.

Proteccion respiratoria



No es necesaria bajo condiciones normales de uso. En caso de que se puedan producir
contaminantes aerotransportados, usar un respirador aprobado.

Manipulacién

Utilizar equipo de proteccion personal cuando se trabaje con KOH. Se debe contar con una
ducha de seguridad y con equipo de lavado de ojos cerca del lugar de trabajo. No se
requiere equipo de ventilacion especial para las condiciones normales de uso, pero siempre
se debe evitar la inhalacion de polvo y se recomienda el empleo de sistemas adecuados de
ventilacion local (extractores de aire).

Se puede formar gas de mondxido de carbono (CO) si el hidréoxido entra en contacto con
productos alimenticios o de bebida en espacios cerrados; este gas es venenoso y puede
causar la muerte. En estos casos si se requeriria de ventilacion especial.

Los contenedores, incluso cuando estan vacios, retienen residuos y vapores del producto, y
deben ser manejados como si estuvieran llenos. De igual modo, resulta importante evitar que
entre en contacto con los ojos, piel o vestimenta. No se debe ingerir.

Es importante mantener el KOH alejado de acidos, para evitar posibles reacciones violentas.
Asimismo, si el producto es afiadido muy rapidamente, o sin agitar, y se concentra en el
fondo del envase de mezclado, se puede generar un exceso de calor que resulta en peligro
de ebullicién y salpicaduras, y una posible erupcion inmediata y violenta de solucion
altamente

caustica.

Después de toda manipulacién, debe haber un aseo a fondo, pues la exposicion puede
causar quemaduras que no son visibles ni dolorosas inmediatamente.

Instrucciones de mezclado y manipulacion

» Cuando el producto es mezclado con agua se genera un calor considerable, por ello resulta
importante seguir los siguientes

pasos cuando se hagan soluciones:

+ Usar siempre la ropa y gafas de proteccion.

* Nunca anadir agua al producto. Siempre afadir el producto, con agitacion constante,
lentamente a la superficie de agua tibia, para asegurar que el producto se disuelve
completamente mientras se afade.

» El producto puede reaccionar explosivamente con acidos, aldehidos y muchos otros
Compuestos organicos, por eso afadirlo muy gradualmente mientras se agita
constantemente.

» Siempre vaciar y limpiar los recipientes de todos los residuos de cualquier sustancia antes
de poner ahi el KOH, para evitar posibles reacciones violentas entre este producto y los
residuos desconocidos.

« Evitar el contacto con aluminio, lata, zinc y aleaciones de estos metales; asimismo, evitarlo
también con cuero, lana, acidos, compuestos organicos halogenados y compuestos
organicos nitrogenados.

ALMACENAMIENTO

-Mantener los contenedores bien cerrados y rotulados apropiadamente.

-Mantener los recipientes cerrados excepto cuando se transfiere material.

-Almacenar en una zona fresca y ventilada lejos de materiales incompatibles (ver seccion
anterior).

TRANSPORTE Y EMPAQUE
Transporte terrestre:

Marcaje: UN1813

Hidroxido de potasio, solido
Transporte aéreo:

Cadigo ICAO/IATA: 1813 Clase: 8 (9.2)
RIESGOS



Riesgos de fuego y explosion:

El hidréxido de potasio no es combustible ni inflamable. Sin embargo, el contacto directo con
agua o acidos fuertes puede causar una reaccién exotérmica violenta.

Riesgos a la salud:

* Rutas de ingreso: Inhalacién e ingestion.

« Organos que pueden ser afectados: Ojos, piel, tracto respiratorio, tracto gastrointestinal.

* Irritabilidad: Liquidos, vapores o polvo pueden ser irritantes para los ojos, piel y tracto
respiratorio.

* Carcinogenicidad: Ninguna conocida.

Exposicion de corto plazo (aguda):

* Inhalacion: La exposicion al vapor, polvo o liquido puede producir quemaduras del tracto
respiratorio. Exposiciones severas pueden resultar en neumonia quimica.

» Contacto con ojos: El contacto puede causar dafio severo, incluyendo quemaduras y
ceguera. La severidad de los efectos depende de la concentracion y de la rapidez con que
se lavan los ojos después de la exposicion.

 Contacto con la piel: Es corrosivo. El contacto puede causar quemaduras y destruccion de
tejidos. La irritacion puede ocurrir luego de un periodo inicial de latencia (retraso entre el
momento de la exposicion y el momento en que se inicia la irritacion). Este periodo de
latencia puede variar entre muchas horas para una solucion diluida (0.04%) y minutos para
soluciones mas concentradas (25-50%). El contacto prolongado o repetitivo, incluso en
concentraciones diluidas, puede causar un alto grado de destruccion de tejidos.

* Ingestion: Corrosivo. Causa quemaduras severas y perforacion total del tejido de
membranas mucosas de la boca, garganta y estobmago.

» Exposicion repetida (crénica): No hay efectos crénicos conocidos.

ACCIONES DE EMERGENCIA

Primeros auxilios:

* Inhalacion: Mover a la victima a un area bien ventilada y con aire fresco. Si la respiracion
es dificultosa, conseguir una persona

entrenada para que administre oxigeno. Si la respiracion cesa, administrar respiracion
artificial. Buscar atencién médica inmediatamente.

* Ojos: Inmediatamente enjuagarlos con una corriente de agua directa durante al menos 15
minutos, abriendo los parpados con los dedos para asegurar una irrigacion completa de todo
el ojo y el tejido de los parpados. El lavado dentro de los primeros segundos es esencial para
lograr una maxima efectividad. Buscar atencion médica inmediatamente.

* Piel: Enjuagar exhaustivamente con agua fresca bajo una ducha y quitar la ropa y calzado
contaminados. Desechar el calzado que no sea de caucho. Lavar la ropa antes de volver a
usarla. Buscar atencion médica lo mas pronto posible.

* Ingestién: Nunca suministrar algo via oral a una persona inconsciente. No inducir al vomito.
Dar grandes cantidades de agua (de ser posible, multiples vasos de leche). Si el vomito
ocurre espontdneamente, mantener las vias respiratorias limpias y dar mas agua. Buscar
atencion médica inmediata.

En todos los casos de exposicion, el paciente debe ser transportado al hospital tan pronto
como sea posible.

Control de fuego:

El KOH no es inflamable ni combustible. Sin embargo, en caso de que haya fuego en las
cercanias de su lugar de almacenamiento tomar las siguientes medidas:

» Mantener frescos los recipientes expuestos al fuego mediante aplicacion de agua en forma
de neblina.

+ Usar agua para refrescar los contenedores pero evitar que el agua entre en contacto con el
hidréxido.

+ Utilizar equipo de respiracion autocontenido y de presion positiva y ropa protectora
completa.



Fugas y derrames:

+ Evacuar al personal innecesario.

+ Contener el material y prevenir la acumulacion de polvo.

* Precaucion importante: este producto puede reaccionar fuertemente con &cidos y agua.
Nunca verter al desaglie.

» Métodos de limpieza: el material seco puede ser levantado con una pala. El material liquido
puede ser removido con un tren de vacio. Neutralizar trazas remanentes con cualquier acido
inorganico diluido (clorhidrico, sulfurico o acético). Enjuagar el area del derrame con agua y
luego poner una cubierta de carbonato de sodio. Todo el material de limpieza debe ser
removido para un tratamiento adecuado o disposicion final. Derrames en superficies no
pavimentadas (por ejemplo, tierra o arena) pueden ser manejados mediante la remocion del
suelo afectado y su disposiciéon en contenedores apropiados.
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