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RESUMEN

El presente trabajo consiste en encontrar el procedimiento mas optimo para remover
el contenido de agua presente en el aceite de fusel, subproducto de la produccién de
etanol anhidro. La investigacion se divide en cinco fases: caracterizacion del aceite de
fusel crudo, tratamiento del aceite de fusel, seleccién del proceso &ptimo,
caracterizacion del aceite de fusel refinado y dimensionamiento del proceso de
deshidratacién. La primera fase consiste en la caracterizacién del aceite de fusel de
las destilerias nacionales con el fin de elegir la muestra representativa para el
desarrollo del proyecto. En la segunda fase se efectla el tratamiento del aceite de fusel
mediante cuatro metodologias: adsorcion empleando zeolitas y silica gel, extraccion
liquido — liquido, rotoevaporacién y tratamiento con agente desecante. En la tercera
fase se compara los resultados obtenidos en cada tratamiento; para asi, elegir el
tratamiento idoneo basandose en costos de materia prima y el porcentaje de remocién
de agua. Luego, en la cuarta se realizan pruebas correspondientes de caracterizaciéon
del aceite de fusel refinado, como viscosidad, punto de inflamacion, densidad, entre
otras. Finalmente, se procede a dimensionar los equipos del proceso de deshidratacién
del aceite de fusel con base al método elegido y la produccion anual de aceite de fusel

a nivel nacional.

Palabras clave: aceite de fusel, deshidratacién, dimensionamiento, sistema



ABSTRACT

The present project is about find the best procedure to remove water content in fusel
oil. This investigation divided in five phases: characterization of raw fusel oil, treatment
of fusel oil, selection the best process, characterization of refined fusel oil and, sizing
of dehydration process. The first phase consist in the characterization of fusel oil from
three nationals distilleries with the purpose to choose a representative sample in order
to develop project. In the second phase is carried out the treatment of fusel oil through
four methodologies: adsorption using zeolites and silica gel, liquid-liquid extraction,
rotoevaporator and treatment with desiccant agent. In the third phase compares the
obtained results in each treatment applied, in order to choose the suitable process
based on raw material costs and water percent removed. Then, inthe fourth phase are
performed refined fusel oil characterization tests, as viscosity, flashpoint, density and
others. Finally, it proceed to sizing dehydration process equipment based on chosen

method and annual production of fusel oil at national level.

Keywords: fusel oil, dehydration, sizing, system
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INTRODUCCION

En los dltimos afios se ha recurrido a la biotecnologia para darle valor agregado a
los subproductos generados en procesos industriales, obteniendo resultados

ecolégicamente amigables y con gran rentabilidad econémica.

El aceite de fusel es un residuo que se recoge en la rectificacion de las destilerias
de alcohol, cuyos rendimientos varian entre 1y 5 L por cada 1000 L de etanol
anhidro. Estas cantidades dependen del sustrato utilizado, sustancias nitrogenadas

agregadas y las condiciones de fermentacion y destilacion aplicadas.

Los recientes estudios sobre los usos del aceite de fusel reportan de manera
general la utilizaciéon de éste en la industria de cosméticos, como fijador y
aromatizante, en la industria agricola como herbicida y en la industria de pinturas
como solvente industrial. (Andréa de Padua, 2011). En esa misma direccion, a
principios de los afios 20 se empezaron a afiadir compuestos oxigenados como los
éteres y alcoholes a las gasolinas, llegando a la conclusion que la adicion de
compuestos oxigenados en diferentes concentraciones a los carburantes modifican
las propiedades de estos, como por ejemplo el nimero de octano, que en este caso
se eleva mejorando la capacidad antidetonante de los carburantes. (Palencia,
2014).

El proceso de recuperacién con fines comerciales del aceite de fusel se basa en
la deshidratacion del aceite de fusel o la separacion de los diferentes alcoholes

mediante destilacion fraccionada. (Pérez, 2010)

En el siguiente proyecto titulado “Disefio preliminar de un sistema de
deshidratacion del aceite de fusel, subproducto de la fabricacion de alcohol
etilico anhidro”, se tratara de desarrollar un proceso que permita remover el
contenido de agua en el aceite de fusel, de manera que dicho pardmetro esté dentro

de los limites establecidos por varias normativas INEN de solventes y bioaditivos.



La presencia de agua en el aceite de fusel es el principal inconveniente que limita
su uso debido a que genera problemas de corrosion y conlleva a que el valor
comercial sea muy bajo, aproximadamente 0.05 dolares el litro, siendo Colombia y
Brasil los principales compradores. Actualmente, dentro del pais no se aprovecha
el potencial econémico que tiene el aceite de fusel y no hay una gestion de éste
como efluente. Es por esto, que en el presente estudio se va a deshidratar el aceite

de fusel con el fin de darle valor agregado.

Investigaciones anteriores han demostrado que el aceite de fusel constituido por
una mezcla de alcoholes superiores, en su mayoria isobutanol e isoamilico,
representa una alternativa ecoldgica como aditivo, que eleva el octanaje de las
gasolinas y como solvente en la fabricacion de lacas y esmaltes. Con este
antecedente se plantea elegir el método que remueva el mayor contenido de agua

del aceite de fusel para su posterior uso a nivel industrial.

En la actualidad la mayoria de las investigaciones buscan obtener los compuestos
presentes en el aceite de fusel, que son altamente valorizados; son pocos los
trabajos enfocados en utilizar el aceite de fusel puro. Una manera de aprovechar
los beneficios del aceite de fusel es remover el contenido de agua para su posterior
uso como aditivo o solvente, haciendo uso de diferentes meétodos que logren
deshidratarlo hasta niveles considerables y que presenten viabilidad técnica,

econdmica y ambiental.

Ademas al aumentar la producciéon de etanol de igual manera crecen los
subproductos obtenidos del proceso de destilacion. En Ecuador, la produccién
anual de etanol tiene un valor aproximado de 95 millones de litros, que deja un
residuo de 365 mil litros de aceite de fusel, con esta referencia se plantea el
dimensionamiento de una planta para remover el contenido de agua del aceite de

fusel para su posterior uso como aditivo.

La hipétesis de este proyecto es: A través de la presente investigacién, se intentara

desarrollar un proceso que permita remover el contenido de agua en el aceite de



fusel por debajo del 0.05% v/v, de manera que dicho parametro este dentro de los

limites establecidos por varias normativas INEN de solventes y combustibles.

El objetivo general de este proyecto es Dimensionar un sistema para reducir el
contenido de agua presente en el aceite de fusel que se produce localmente, siendo
los objetivos especfficos: 1) Caracterizar el aceite de fusel proveniente de tres
empresas nacionales productoras de alcohol; 2) Evaluar diferentes métodos para
la deshidratacion del aceite de fusel; 3) Seleccionar el procedimiento mas adecuado
para tratar el aceite de fusel y disminuir en un 0,05% el contenido de agua; 4)
Analizar las propiedades del aceite de fusel ya tratado que lo establecen como

bioaditivo y solvente y 5) Estimar los costos y la rentabilidad del proyecto.



CAPITULO 1

MARCO TEORICO



1.1.

Separacion del aceite de fusel del proceso de obtencién de etanol
anhidro

En nuestro pais, se produce etanol anhidro a partir de la melaza de cafa de
azlcar. Las principales etapas del proceso de obtencién de etanol son:

a) Fermentacion

b) Destilaciéon

c) Deshidratacion

El proceso empieza con la adecuacion de la melaza para cumplir con los
parametros de la fermentacion, una vez la materia prima esté lista, se pasa
a la etapa de fermentacion, el cual es un proceso bioquimico efectuado por
las levaduras, que dan lugar a numerosas reacciones quimicas, siendo la

reaccion principal:

C.Hy,0, = 2 C,H,0H + 2C0,

Esta etapa es la de mayor cuidado, porque es en donde se genera el
producto deseado. Las condiciones de operacién son criticas para el

desemperio y desarrollo de las levaduras.

La corriente obtenida de la fermentacion es llamada vino. El vino es llevado
a la fase de destilacion, en donde se van a separar los componentes (etanol,
aldehidos, acetatos, alcoholes pesados, etc). La corriente de cola de las
columnas rectificadoras es enviada a grandes tanques de almacenamiento.
En esta fase se obtiene etanol a 95% v/v. Esta Ultima corriente se lleva a la
etapa de deshidratacion, donde se obtiene etanol a una pureza de 99,5 %
mediante técnicas de adsorcion con tamices moleculares, destilacién

azeotropica, destilacion extractiva o pervaporacion.

Enla primera columna rectificadora, la separacion se basa en las variaciones
de concentracion de etanol en el aceite de fusel. A mayor concentracion de
etanol, el aceite de fusel es menos volatii que el etanol y con menor
concentracion de etanol, el aceite de fusel es el mas volatil de los dos. El
aceite de fusel tiene a acumularse en la region de rectificacion donde la

concentracién de etanol es aproximadamente 40 — 47% v/v. (Garcia, 2008)
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1.2.

La otra peculiaridad de la separacion del aceite de fusel se puede explicar
con ayuda del siguiente diagrama (ver Figura 1.1) para el sistema de
agua/etanol/alcohol iso-amilico a 30°C. Se considera al aceite de fusel

analogo al alcohol iso-amilico.

30

25

OFase liviana
OFase pesada

Concentracién de etanol (%p)
20

20 24 28 32 36 40 44 48 52 56 60 64 66 72 76 80 84 88 92 96 100
Concentracién de agua (%p)

Figura 1.1. Diagrama de fases agua/etanol/alcohol iso-amilico

Fuente: (Patil, Butala, & Koolwal, 2002)

Dependiendo de la region de la curva de equilibrio, el aceite de fusel puede
moverse hacia dentro o afuera de la region bifasica en funcién de la
temperatura de operaciéon y de la concentracion de etanol en el plato de la
columna (que se determina por balance de materia y energia de la columna,
en funcién del flujo de vapory la razén de reflujo de operacion de la columna).
(Kiguk & Ceylan, 1998)

Produccion nacional de aceite de fusel

El Ecuador como parte de su estrategia de transformacién de la matriz
productiva, ha dispuesto como objetivo la produccion de 400 millones de
litros anuales de etanol para biocombustibles. (ProEcuador, 2013). En la
Tabla 1.1 se muestra la produccién actual de etanol y aceite de fusel de las

3 destilerias mas grandes de nuestro pais (Soderal S.A., Producargo S.A'y
CODANAS.A)



1.3.

Tabla 1.1. Produccion actual de aceite de fusel en el Ecuador

Destileria de Produccién de Produccién de Produccién de
Alcohol etanol (litros/dia) aceite de fusel aceite de fusel
(litros/dia) (litros/afio)
SODERAL S.A 150000 250 91250
PRODUCARGO 60000 600 219000
CODANA S.A 50000 150 54750
TOTAL 260000 1000 365000

Fuente: SODERAL S.A, PRODUCARGO, CODANA S.A; 2017

Elaborado por: Mero & Zambrano

Aceite de fusel

El aceite de fusel es una mezcla de alcoholes de alto peso molecular
(superior al del etanol), que se obtiene como sub-producto de la fermentacion
alcohdlica. Generalmente, los principales componentes del aceite de fusel
son los alcoholes iso-amilico, iso-butilico y n-propilico; mientras que los
alcoholes n-amilico, n-butilico e iso-propilico se encuentran en cantidades

menores.

El aceite de fusel se lo comercializa de dos formas: aceite de fusel crudo y
aceite de fusel refinado. El aceite de fusel crudo proviene directamente de la
corriente del proceso de destilacion continua de etanol anhidro; mientras que,
el aceite de fusel refinado, es un aceite tratado libre de impurezas como agua
o alcoholes grasos.

1.1.1. Origen del aceite de fusel
Lacalidad y cantidad del aceite de fusel generado durante la produccion
de etanol anhidro depende de varios factores como el origen de la
materia prima, del tipo y método de preparacion del caldo usado para
la fermentacion, las caracteristicas de la levadura, sustancias
nitrogenadas, tiempo de fermentacién las condiciones y ambiente, bajo

las cuales la fermentacion procede, el método de remocién del aceite
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de fusel. Sien la mezcla inicial estan presentes las fuentes de nitrégeno
de facil asimilabilidad, tales como aspargina o sales de amonia, la
division de los aminoacidos se reduce en gran cantidad, y por ende la

formacion de aceite de fusel es menor. (Patil, Butala, & Koolwal, 2002)

Existen muchas teorias para explicar como se forman los alcoholes
superiores durante la fase de fermentacion. El origende estos alcoholes
es por el azicar presente en el mosto a fermentar, de lo que se creia
gue se formaban, por la propia levadura o por las bacterias presentes;
mientras que, otros estudios demuestran que su formacion se debe a

la reduccion de acidos grasos. (Garcia, 2008)

Fue Ehrlich (ver Figura 1.2) quien demostrd en su investigacion clasica
que los principales alcoholes superiores y probablemente también los
aldehidos, que se encuentran en el aceite de fusel son derivados de los
aminoacidos que se forman por la hidrélisis de las proteinas presentes

en el mosto. (Brau, 1957)

Las reacciones quimicas implicadas en la desaminacion de los
aminoacidos que dan lugar a los componentes principales del aceite de

fusel, son las siguientes:

C¢H;3NO, + H,0 & CH;.CH(CH,).CH,.CH,.0H + CO, + NH,

leucina alcohol iso-amilico

CH,;3NO, + H,0 & CH,.CH,.CH,.CH,.OH +CO, + NH,

n-leucina alcohol n-amilico

CH;.CH(CH3).CH(NH,).COOH + H,0 & CH,.CH(CH;).CH,.0H + CO, + NH,

valina alcohol iso-butilico

CH,.CH,.CH(NH,).COOH + H,0 < CH,.CH,.CH,.0H +C0, + NH,
acido a-amino butirico alcohol n-propilico

El amoniaco formado por las reacciones, es usado por la levadura para
la formacién de materia albuminosa. La formacion de alcohol consiste

en tres pasos:



v' Transaminacion de los aminoacidos con sus correspondientes
oxo&cidos ramificados.

v" Descarboxilacion de los oxoacidos para obtener aldehidos.

v" Reduccion de los aldehidos a los alcoholes correspondientes.
(Marin, 2016)

H Glucosa

| o) o
R1—C—COOH | co: |
NADH  NAD-
NlH R1—C—COOCH vl » Ri—C—=H \ » , Ri—CHOH
2 ’ PDC1,5,6 ADH1-6
Aminodcidos Acido a-cetobutirico ARO10 Aldehidos SFA1
Transaminacion
BAT1,2
ARO8,9
(o] R1—C—COOH
|
R —C—COOH Nle

Acido a-cetobutirico Aminoacidos

Alcoholes superiores

Figura 1.2. Via de Ehrlich

Fuente: (Mendes-Ferreira, Barbosa, Patricia, & Mendes-Faia, 2011)

1.1.2. Composicion del aceite de fusel

Segun un estudio realizado por Patil en el 2002, la composicion del

aceite de fusel se puede reportar como:

v Fraccion de bajo punto de ebullicion (LBF, por sus siglas en inglés
“Low Boillling Point”): fraccion con punto de ebullicién por debajo de

132°C a1 atm de presion.

v Fraccion de alto punto de ebullicion (HBF, por sus siglas en inglés
“High Boillling Fraction”): fraccién con punto de ebullicién porencima
de 132°C a 1 atm de presion.

La “LBF” constituye una mayor fraccion de aceite de fusel generalmente
entre 95-98% v/v. La composicién del aceite de fusel LBF puede ser
determinada con precision mediante técnicas cromatogréaficas de gas —
liquido. En la tabla 1.2 se muestra la composicién del aceite de fusel

provenientes de cuatro destilerias identificadas como 1, 2,3 y 4, en
8



donde se puede observar que la proporcion de alcoholes alifaticos

difiere ampliamente. (Patil, Butala, & Koolwal, 2002)

Tabla 1.2. Composicion del aceite de fusel de bajo punto de ebullicion

(LBF)
Muestras

Componentes 1 2 3 4
%viv %viv %viv %Vviv
Agua 18.00 5.93 5.15 30.00
Etanol 8.00 1.23 0.057 7.90
Isopropanol 0.50 19.00 2.23 1.50*

n-propanol 18.00 3.20 0.25

Isobutanol 5.50 1.83 0.227 3.40
n-butanol 6.00 4.53 0.366 4.40
Isoamilico 41.00 60.00 85.23 46.80

n-amilico 3.00 - - -

Acidos libres 0.01 - - -

Acetato - 1.33 0.124 -

Isobutirato de etilo - 0.73 0.163 -
Correspondiente a 0.00 2.22 4.00 2.00

HBF

*Reportado como propanol
Fuente: Patil, 2002

De igual manera, la fraccion de alto punto de ebullicion “HBF” ha sido
estudiada por muchos investigadores, existe diferencia enla manera de
presentar sus resultados debido al hecho de que los métodos de
andlisis de aceite de fusel difieren (destilacion fraccionada, métodos
quimicos o una combinacion de ambos). Los compuestos que
generalmente se encuentran en la fraccion de alto punto de ebullicion
son: Alcoholes desde Cs, furfural, esteres del alcohol n-amilico. (Garcia,
2008)

1.1.3. Propiedades del aceite de fusel
El aceite de fusel, generalmente, es un liquido aceitoso, ambar, amarillo

o marron, volatil, con un sabor desagradable y olor asfixiante



caracteristico. Las propiedades fisico-quimicas del aceite de fusel no
se encuentran definidas en la literatura, ya que éstas van a depender
de la composicion del mismo. Es probable, que las propiedades sean
muy cercanas a las del alcohol iso-amilico, ya que generalmente es el

compuesto de mayor peso en la composicion del aceite de fusel.

La solubilidad de los alcoholes varia de acuerdo al tamafio de la cadena
y a la cantidad de grupos hidroxilos presentes en un determinado
alcohol. EI grupo hidroxilo (O-H) es hidrofilico, es decir, que tiene
afinidad por el agua y otras sustancias polares; mientras que, el grupo
alquilo (C-H) es hidrofébico, el cual le da al alcohol mayor solubilidad
en disolventes organicos no polares. Asi que, mientras mas largo sea

el grupo alquilo la solubilidad en agua va a disminuir.

La acidez de los alcoholes varia en gran medida, existen alcoholes tan
acidos como el agua y algunos que son menos acidos. La ecuacién de

equilibrio que define la constante de disociacién acida Ka, es la

siguiente:
Ka_
R-0—-H+ H,0 «— R—-0"+ H,0"
_ [H;0"1[R-07] _
Donde, K, =="7"-— vy, pK,= —log(K,)

Si aumenta la sustitucion en los grupos alquilo la acidez tiende a
disminuir, debido a que una mayor sustitucion de los grupos alquilo
inhibe considerablemente la solvatacion del ion alcéxido (R-O), lo cual
ocasiona que el equilibrio se desplace hacia la izquierda. (Wade, 2011)
Los puntos de ebullicién de los alcoholes son mas altos que los de los
éteres y alcanos con masa molecular similar, esto se debe a que los
alcoholes son capaces de formar puentes de hidrogeno por tener el
grupo O-H en su estructura; estos enlaces son lo suficientemente
fuertes para que las moléculas necesiten mas energia para separarse

y alcanzar su punto de ebullicion. El punto de ebullicién en los alcoholes
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es superior conforme aumenta su masa molecular, y para alcoholes con

el mismo nimero de carbonos el punto de ebullicion disminuye si

aumentan las ramificaciones. (Acufia, 2006)

En la Tabla 1.3 se muestran algunas propiedades de los componentes

que generalmente estan presentes en el aceite de fusel.

Tabla 1.3. Propiedades fisico-quimicas de los componentes principales

del aceite de fusel.

Propiedad n-propanol i-propanol i-butanol  i-amilico Amilico
Punto de
. 97,00 83,00 108,00 132,00 138,00
ebullicién (°C)
Punto de
_ -127,00 -90,00 -108,00 -117,00 -79,00
fusién(°C)
Solubilidad en
agua a 20°C Miscible Miscible 8,70 2,50 2,20
(9/100 mL)
Acidez (pKa) 16,00 16,50 18,0 - -
Punto de
15,00 11,70 28,00 45,00 43,00

inflamacion (°C)

1.1.4.

Temperatura de
L 371,00 456,00 415,00 350,00 320,00
autoignicién(°C)
Densidad
0,80 0,79 0,80 0,80 0,80
relativa (agua=1)
Densidad
relativa de vapor 2,10 2,10 2,55 3,00 3,00
(aire=1)
Presiéon de
vapor a 20°C 2,00 4,40 1,20 0,40 0,60
(kPa)
Fuente: Fichas técnicas del Instituto Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo (INSHT),
Espafia

Usos del aceite de fusel
A continuacién se describen brevemente, los principales usos del aceite

de fusel:

v" Recuperacion de alcoholes alifaticos superiores de aceite de fusel,

ya que el alcohol iso-amilico es el componente principal del aceite
11



de fusel, este aceite se usa principalmente en ensayos de leche o
como disolvente industrial para una variedad de resinas y materiales
aceitosos. Los alcoholes butlico y propiico son usados

principalmente como solventes industriales para lacas e impresion.

v' Obtencibn de ésteres organicos e inorganicos: algunos
componentes del aceite de fusel, principalmente los alcoholes
butilico, propilico y amilico son aprovechados para obtener ésteres,
los cuales se emplean como solventes extractores, agentes

aromatizantes, medicinales y plastificantes. (Brau, 1957)

v" Para producir un copolimero mediante el calentamiento del aceite
de fusel con hidrocarburos aromaticos vinilicos que son usados en

la preparacion de revestimientos, pinturas y barnices.

v' Obtencion de esmalte de ufias mediante alcoholes iso-butilico y

amilico.

v Como aditivo en derivados del petréleo y fluidos hidraulicos: se
utiliza como aditivo en el diésel para mejorar el indice de cetano,
para elevar el octanaje de la gasolina; forma un combustible limpio
al mezclarse con diésel o aceite de calefaccion, usados en
maquinaria agricola o en generadores eléctricos, mejora las
propiedades anticorrosivas de los liquidos de freno. (Patil, Butala, &
Koolwal, 2002)

El presente trabajo se orienta hacia el uso del aceite de fusel como

solvente y aditivo.

1.1.4.1. Aceite de fusel como solvente
Los disolventes son liquidos que se emplean para darle consistencia
a la pintura y disolver aglutinantes organicos e inorganicos sin sufrir
cambios quimicos. Entre las propiedades que caracterizan a un

disolvente se tiene:

12



v indice de evaporacion: da una idea clara de la velocidad de
evaporacion de los disolventes, para ello se divide el tiempo de
evaporacion del patrén definido entre el tiempo de evaporacion

del solvente en cuestion.

Tiempo de evaporacion AB

Razon de evaporacion X = — —
Tiempo de evaporacion X

v" Punto de ebullicién y zona de ebullicion: es la temperatura en la
cual, el liquido cambia a fase vapor sin sufrir cambios en su
estructura. Usamos el término zona de ebullicion debido a que
por lo general los disolventes no son sustancias quimicamente
puras. Los disolventes se clasifican en las siguientes zonas de

ebullicion;

Tabla 1.4. Zonas de ebullicién de solventes

Zona Rango de temperatura [°C]
Punto de ebullicion bajo 100
Punto de ebullicion medio 100 -150
Punto de ebulliciéon alto 151 - 250

Fuente: (Doerner M., 2005)

Los disolventes que hierven por encima de los 250 °C, ya no son
considerados disolventes sino mas bien actian como agentes
ablandadores, quedando retenidos casi por completo en la

pelicula.

v Punto de inflamacion: la mayoria de los disolventes son
combustibles y el riesgo de incendio esta relacionado con su
punto de inflamacion, que es la temperatura a la cual producen

vapores inflamables.

v Efectos fisioldgicos: algunos disolventes pueden extraer grasas
de la piel humana, cuya funcion es humectarla, dejandola aspera

y arrugada (Doerner M. , 2005)
13



1.1.4.2.

Los alcoholes que se utilizan como solventes se caracterizan por
tener bajo peso molecular, estos actian como agentes especificos
para disolver varios tipos de resinas y polimeros especificos. Los que
presentan valores mas altos de toxicidad e irritabilidad son los que
tienen enlaces dobles o triples, tales como el alcohol alilico, alcohol
amilico, 2- butanol, 1-butanol, alcohol isopropilico y alcohol metilico

o metanol. (Carrasco, 2000)

El alcohol isopropilico e isobutilico son los mas usados, el isopropilico
se emplea en formulaciones con base nitrocelulosa y resinas
especiales, y el isobutilico actia como agente para disminuir la

viscosidad al aplicar pocas cantidades de disolvente.

Para usar un disolvente en la preparacion de pinturas es importante
tener en cuenta dos aspectos importantes: la proporcion de solvente
verdadero y co-solvente, debe ser de tal manera que la solucion
ligante sea perfecta y que en el transcurso del proceso de
evaporacion la mezcla esté en equilibrio, es decir el ligante no se
puede insolubilizar, esto ocurre cuando el disolvente se evapora mas

rapido que el co-solvente.

Nunca se deben usar disolventes que tengan el grupo OH en su
composicion, como los alcoholes, en recubrimientos con poliuretano

ya que reaccionan con los isocianatos. (Carbonell, 2009)

Aceite de fusel como bioaditivo.

Los aditivos que tienen oxigeno mejoran el octanaje de los
combustibles y reducen las emisiones de monoxido de carbono en
los gases de escape, pero también pueden tener otras repercusiones
como es el caso de los alcoholes que aumentan la volatilidad y
afectan los materiales de los equipos de inyeccion, por ejemplo

hinchamiento de los elastbmeros y corrosion.
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Los alcoholes se usan como fuente de combustible en otros paises
gue no tienen abastecimiento de petr6leo pero poseen abundante
materia vegetal, los 4 alcoholes de mayor uso son: alcohol metilico,
alcohol etilico, propilico y butilico, que se caracterizan por sus
excelentes propiedades antidetonantes y calorificas, siendo su

nimero de octano aproximadamente 100. (Severns, 2007)

El aceite de fusel estd compuesto principalmente por alcohol iso-
amilico, el cual tiene un alto poder calorifico correspondiente a 34,49
MJ/Kg (Quintana, 2011)

Entre las principales aplicaciones del aceite de fusel, tenemos su uso
como bioaditivo. Para ello existen factores que influyen en la

combustion directa de estos alcoholes, como son:

v' Contenido de agua
La presencia de agua en las mezclas de compuestos oxigenados
con gasolina, puede acarrear los siguientes efectos en los

motores:

a)Corrosion de los componentes metalicos del sistema de
inyeccion.

b) Alteracion en el funcionamiento de los motores debido a la
separacion de la mezcla como por ejemplo etanol- agua-gasolina.
(Rondon & Mantilla, 2015)

v" Numero de octano
EI RON cuantifica la capacidad antidetonante de los combustibles
en motores de encendido, es un indicador de la calidad de la
gasolina, ya que a un mayor nimero de octano, la gasolina
resistira un mayor grado de detonacion, por ende ayuda en la

eficiencia del motor.
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1.2.

v" Presion de vapor Reid
La presion de vapor Reid es un indicador de la volatilidad de la
gasolina y esta relacionado con la tasa de evaporacion, es decir

a mayor presion de vapor, la gasolina se evapora mas rapido.

v" Curva de destilacion
El aceite de fusel al igual que la gasolina es una mezcla de varios
compuestos, en el caso de la gasolina, hidrocarburos con
diferentes puntos de ebullicién. La curva de destilacion indica el
porcentaje de muestra evaporado en un intervalo de temperatura
a condiciones estandarizadas. (Dabbagh, Ghobadi, Ehsani, &
Moradmand, 2013)

v Solubilidad
Al mezclar alcoholes con gasolina, surge un problema de
solubilidad, lo que limita la cantidad de alcohol a usar, por
ejemplo, cuando se afiade metanol o etanol al tanque de gasolina
una cantidad mayor al 5 %y 10%, respectivamente, el agua se

separa de la mezcla. (Dietsche, 2003)

Tratamiento del aceite de fusel
A nivel internacional, paises como Colombia y Brasil, han realizado mdltiples
investigaciones para la obtencion del aceite de fusel refinado, especialmente

para recuperar los alcoholes iso-amilicos, que tienen mayor valor comercial.

Los tratamientos para deshidratar alcoholes empleados en la industria son:
adsorcion con tamices moleculares, pervaporacion, destilacion al vacio y

extraccion salina.

1.2.1. Adsorcion
La adsorcién es una operacion unitaria entre dos fases donde uno o
mas componentes de un fluido son adsorbidos por un sélido. Esto es

causado principalmente por la fuerza de van der Walls y la fuerza
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electrostatica entre moléculas del adsorbato y los atomos que
componen la superficie del adsorbente. Por lo tanto, los adsorbentes se
caracterizan por las propiedades superficiales tales como: el area

superficial y la polaridad. (Suzuki, 1990)

Una vez que el adsorbente se satura, no puede adsorber mas y por lo

tanto, se procede a un proceso de desorcidn o regeneracion para usarlo

otra vez.
Alimentacion
3
c
0 %
o =
5 2
g &
< o
3
Producto Gas de regeneracion

Figura 1.3. Sistema de adsorcion tipico de dos lechos

Fuente: (Grace Davison, 2010)

En la Figura 1.3 se observa un sistema de adsorcion tipico, dénde la
alimentacion entra por la parte superior de uno de los lechos, y
permanece por un tiempo de residencia establecido hasta alcanzar el
equilibrio entre fases, luego el fluido tratado, es retirado por la parte
inferior del lecho. Mientras ocurre la adsorcion, el segundo lecho esta

siendo regenerado a contracorriente.
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Los materiales adsorbentes mas comunes son: carbdn activado,

alimina activa, zeolitas, silica gel.

v Carbén activado
El carbon activado es ligeramente polar debido a los 6xidos que
presenta, pero mucho menos polar que otros adsorbentes.
Generalmente contiene cenizas, que pueden influir en las
reacciones entre las moléculas adsorbidas, por lo que es necesario
investigar los efectos cataliticos antes de seleccionar este

adsorbente para un proceso. (Alameda, 2015)

v' Alimina activa
Son 6xidos de aluminio porosos con grandes areas superficiales. La
alimina no es tdxica y puede adsorber liquidos, vapores y gases sin
cambiar de forma o propiedades, sin hincharse ni desintegrarse.
También tienen una alta resistencia a golpes y abrasion. La alimina
activada se usa a menudo para neutralizar acidos y adsorber la
humedad de transformadores y aceite lubricante para prevenir el

deterioro del aceite y la formacién de lodos. (Alameda, 2015)

v Zeolitas sintéticas
Las zeolitas son materiales cristalinos, altamente porosos,
pertenecen a la clase de aluminosilicatos. Su estructura esti
formada por tetraedros de AlOs4 o SiOa4. Estos tetraedros son los
bloques de construccidon basicos para diversas estructuras de
zeolita, tales como zeolitas Ay X (ver Figura 1.4). (UOP LLC, 2009)
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Zeolita A Zeolita X

Figura 1.4. Estructura de las zeolitas

Fuente: (Grace Davison, 2010)

Las zeolitas tienen una carga negativa que dan como resultado un
campo electroestatico fuerte en la superficie interna, debido a la
presencia de la alimina. Las zeolitas tienen una mejor capacidad de

adsorcion a altas temperaturas (>150 °C)

v Silica gel
La silica gel es un material adsorbente de forma porosa amorfa de
SiO2. Aunque tiene la misma composicion quimica de la arena, la
silica gel es muy diferente a otros materiales basados en SiOz,
debido a su estructura interna Unica. Se compone de un gran red de
poros microscopicos. Este material tiene una amplia gama de
diametros, tipicamente entre 5A'y 300 A. (UOP LLC, 2009)

Algunos agentes tienen un indicador de cloruro de cobalto que es
azul cuando la muestra esta seca y vira a rosa palido cuando la
muestra estd humeda, este indicador permite seguir facilmente el
grado de adsorcion del agua. La silica gel se activa calentando a
una temperatura entre 100-105°C durante 24 horas. (Gibaja, 1998)

La Tabla 1.5 muestra una comparacion de las propiedades mas
importantes de las zeolitas y la silica gel, materiales a usar en la

presente investigacion:
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Tabla1l.5. Comparaciéon de las propiedades entre zeolitas y silica gel

Propiedades Zeolitas Silica Gel
Me*x[(AlO27)x(Si02)]sy H20 . o )
o SiO2 quimicamente inerte,
Composicion donde Me pueden ser
o ) no metales o cationes
quimica cationes como Na, K, Ca o
. presentes
Li
Estabilidad En ambientes basicos y En ambientes acidos y
guimica neutros neutros
Rango de tamafo del poro
entre 5A -300A
Tamafio del Zeolita A: ~3A, 4A, 5A Promedio tamafio de poro
poro Zeolita X: 8A pequefio: 20 A
Promedio tamafio de poro
amplio: 110 A
Area Poros pequefios: 800 m?/g
o 800 m3/g )
superficial Poros amplios: 400 m?/g
Volumen .
Poros pequefios: 0.4 cm?3/g
poroso 0.25 — 0.3 cm?/g )
. Poros amplios: 1.2 cm3/g
efectivo
Conductividad 0.12 W/m-K o 0.14 — 0.2 W/m-K
térmica 0.07 BTU/ft-°F 0.08 — 1.2 BTU/ft-°F
Calor de
4187 kJ/kg H20 2512 kJ/kg H20
adsorcion del
1800 BTU/Ib H20 1080 BTU/Ib H20
agua
Capacidad 0.96 kJ/K-kg 0.92 kJ/K-kg
calorifica 0.23 BTU/°F-Ib 0.22 BTU/°F-Ib

Fuente: (Grace Davison, 2010)

1.2.2. Pervaporacion

La pervaporacion es un proceso de separacion por membranas, en la
cual una mezcla liquida binaria 0 multicomponente puede ser separada
por vaporizacion parcial a través de una membrana densa. Durante la
pervaporacion, la corriente de alimentacion esta en contacto directo con
un lado de la membrana, mientras el permeado es removido en fase
vapor desde el lado opuesto a vacio o por arrastre con gas y luego es
condesado. (Neel, 1991)
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1.2.3.

La pervaporacion puede ser usado para la deshidratacion de solventes
organicos, separacion de mezclas binarias de componentes organicos,
recuperacion de compuestos aromaticos en la industria alimenticia y
cosmética; también puede ser aplicada como una técnica alternativa

para la deshidratacion del aceite de fusel. (Kujawski & Capala, 2001)

Rotoevaporador

El funcionamiento de un rotaevaporador es semejante a una destilacion
al vacio, pero un sistema mas mecanizado. Mediante el sistema de
vacio reduce la presion y en consecuencia el punto de ebullicion del
solvente que se quiere evaporar; de esta manera el solvente puede ser
removido sin que sea necesario aplicar demasiado calor al sistema.
Ademas, como hay rotacion, el liquido se apoya en las paredes, con lo
cual, se incrementa la superficie del liquido expuesta a la evaporacién,

disminuyendo el tiempo empleado. (Instrumental Pasteur , 2017)

En la Figura 1.5 se muestran las partes que componen un
rotevaporador. El matraz de destilacion se conecta al tubo evaporador
por donde pasan los vapores hacia el interior de un refrigerante tipo
serpentin, luego que el disolvente se ha condensando se recoge en el
matraz colector. La rotacién de la muestra evita que el disolvente salte

violentamente mientras se aplica vacio.

—— Llave de vacio
wQ\ ___ Motor
S

~—— Pinza cip
Q‘B; @%
&

Matraz recolector  patraz de destilacién

Figura 1.5. Componentes de un rotaevaporador

Fuente: www.eplantscience.com
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Es importante conocer el punto de ebullicion del disolvente que se va a
eliminar para no sobrecalentar la muestra o para evitar evaporarlo junto

con los otros componentes. (Repositorio Universidad de Sevilla, 2017)

El aceite de fusel tiene un alto punto de ebullicion entre 130y 132 ° C.
(Patil, Butala, & Koolwal, 2002). Como el disolvente a eliminar es el
agua, se buscan las condiciones ideales (temperatura y presion) para
evaporar el agua sin sobrecalentar la muestra. En la Figura 1.6 se
puede ver que a 150 mm Hg de presién, corresponde una temperatura

de 60 °C aproximadamente.

100
//‘
80 /
" / /
o /
2.
@ 40
5
B
4
&
T o !
0
100 200 300 400 500 600 700 800
Presidn {mm Hg)
Monte Everest Clucad de Nivel del mar
Popocatépet!

Figura 1.6. Puntos de ebullicion del agua a diferentes presiones
Fuente: Biblioteca Digital ILC, 2010

En la rotaevaporacién no soOlo se va a evaporar agua, Sino otros
compuestos presentes en los intervalos de temperaturas, debido a que
en el destilado la mayor temperatura alcanzada es de 100 °C a presién
atmosférica, quedando el alcohol isoamilico en el residuo de la

destilacion junto a otros alcoholes.

En este método se obtienen tres fases, dos fases iniciales que se
recogen en el destilado y la tercera fase que es el residuo que queda
en el matraz de destilacién. Con base a los puntos de ebulliciéon de los
compuestos presentes en el aceite de fusel analizados, se puede decir
tedricamente, que en la primera fase se encuentran alcoholes (C1-Cs)
tales como etanol, metanol, n-propanol. De igual manera en la segunda

fase la composicion va a ser parecida pero con menor contenido de
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agua. El residuo que esta en el balon de destilacion va a estar libre de

agua.

1.2.4. Extraccién liquido - liquido
La operacion unitaria de extraccion liquido-liquido es usada para
separar compuestos de una fase liquida homogénea; esto involucra, la
adicion de un solvente liquido, el cual es total o parcialmente inmiscible
con la primera fase. Para que se lleve acabo la separacion, debe existir
un gradiente de concentracion en los componentes claves, y cuando
alcance el equilibrio, el potencial quimico de cada componente es el

mismo en cada fase.

Esta operacion puede llevarse a cabo en una o mas etapas, esto va a
depender de la concentracién a la que se quiere llevar el soluto. La

Figura 1.7 muestra un sistema tipico de la extraccion liquido — liquido.

Solvente Solvente

+ soluto

—| Etapal .| Etapa?2 » Etapan [——mmp
Fase 1 Xe1 Xez2 Xen

Fage refinada

Figura 1.7. Sistema de extraccion liquido —liquido de n etapas a
contracorriente

v' Salmuera
La salmuera es agua que tiene una elevada concentracién

de cloruro de sodio disuelta. Se lo usa a nivel industrial para
deshidratar productos alimenticios o en la transferencia de calor

para mantener temperaturas bajas. (EcuRed, 2017)

El isobutil carbinol que es el principal constituyente de la
fermentacion del alcohol amilico, por ende, también del aceite de
fusel, se puede extraer al mezclarlo con una solucién saturada de
cloruro de sodio, de manera que al separar la capa oleosa de la capa

de salmuera, se procede a destilarla y se recoge la parte que ebulle
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en un intervalo de temperatura entre 125y 140 °C. (Encyclopaedia
Britannica, 1911)

1.2.5. Tratamiento con sales desecantes

Los agentes absorbentes comUnmente usados son: sulfato de

magnesio, sulfato de sodio anhidro, cloruro de calcio anhidro.

v Sulfato de magnesio
Es un desecante econdémico, neutro, bastante rapido y eficaz en la
absorcion de agua. Se lo puede utilizar para secar casi todos los
solventes, incluso ésteres, cetonas, acidos grasos, nitrilos, amidas,

etc. Se activa calentando a 250°C por 6 horas. (Gibaja, 1998)

v’ Sulfato de sodio anhidro
Es un desecante econémico, neutro, lento pero con gran capacidad
de absorcion de agua, por sus propiedades casi inertes se lo usa
con casi todos los solventes, a excepcion del benceno y el tolueno,
ya que no actia. Es efectivo usando compuestos facilmente
descomponibles como acidos grasos, aldehidos, cetonas,
halogenuros de alquilo. Trabaja como agente desecante a
temperaturas inferiores a 32.4 °C. (Repositorio Universidad de
Seuvilla, 2017) Por encima de los 30°C el heptahidrato se rompe y su

capacidad de absorcién se reduce a la mitad.

Dentro de las ventajas de usar este compuesto, tenemos que se
puede decantar y no hace falta filtrar, ademas que es facil saber la
cantidad a afadir, debido a su tendencia a aglomerarse en el fondo

cuando hay un exceso de agua).

v Cloruro de calcio anhidro
Es barato y rapido, pero no completamente eficiente. Se usa para
secar hidrocarburos, halogenuros de alquilo y éteres. Reacciona con

alcoholes, aminas, algunos ésteres, amidas, cetonas y compuestos
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gue contienen carbonilos, propiedad que es utilizada para eliminar
trazas de alcohol de un disolvente. Contiene cal libre, por lo tanto

reacciona con acidos.

No es recomendable usarlo directamente para secar liquidos que
tengan grupos funcionales que reaccionen con él. Una de sus
principales aplicaciones es ubicarlos en la entrada de reactores o
equipos de destilacion, en los llamados tubos o trampas de
humedad. (Villegas A, 2006)
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CAPITULO 2

METODOLOGIA



2.1

Disefio experimental

En la Figura 2.1 se resume el disefio experimental del presente trabajo de

investigacion.

Inicio

\ 4

Obtencién de la
materia prima

| FASE
\ 4 - 4o d ™
. - Contenido de agua !
Caracterizacion de g ;
aceite de fusel crudo Grados Gay Lussac |
Composicién
Adecufauon de % de agua: 12 i
materia prima 3 i
I FASE l
Deshidratacion de
aceite de fusel
v
f . f ] 3 . Ny ! 1 3
: Adsorcion i 1 Extraccion L-L i i Uso de desecante i i Rotoevaporador i
v
Optimizacién y
seleccion del proceso " Contenido de agua A
Grados Gay Lussac
v Destilacion ASTM
Caracterizacion del Punto de inflamacion
producto Gravedad especifica
Il FASE

v

Dimensionamiento del
proceso

\ 4

Fin

Viscosidad cinemética
indice de Kauri butanol

Octanaije (con gasolina)

Figura 2.1. Esquema de experimentacion
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2.2.

Caracterizacion del aceite de fusel sin tratamiento (crudo)

Para la realizacion de la parte experimental a escala de laboratorio, se utilizé
como materia prima el aceite de fusel proveniente de las tres destilerias
nacionales con mayor produccién de etanol anhidro, las cuales fueron
identificadas como: Muestra 1, Muestra 2 y Muestra 3, que corresponden a

Producargo, Codana y Soderal respectivamente. (Ver Figura 2.2.)

Esto se hizo principalmente con la finalidad de contrastar el contenido de
agua de todas las muestras y en caso de encontrar una gran diferencia entre
ellas, realizar un tratamiento previo, para asi poder tratar a las tres muestras
en conjunto.

Las pruebas que se realizaron para obtener la caracterizacion del aceite de
fusel crudo fueron las siguientes:

v' Grados Gay Lussac

v' Cromatografia de gases

v' Contenido de agua

Figura 2.2. Muestras de aceite de fusel

2.2.1. Grados Gay Lussac
La determinacién del grado alcohdlico se realizd con el densimetro
digital DMA 48 (Ver Figura 2.3). Para ello, se coloc6 1 ml de muestra en
un matraz de 50 ml que esta conectado al equipo con una manguera y
se da inicio a la medicién.
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Figura 2.3. Densimetro digital DMA 48

2.1.2. Cromatografia de gases
La determinacion de la composicién de los aceites de fusel se realizé
mediante un cromatografo de gases (Ver Figura 2.4) con detector de
ionizacion de llama (FID), junto a una columna empacada con el de 5%
de Carbowax 20 M y un patrén interno de n-butanol. Elequipo identifica
los siguientes compuestos: acetaldehido, acetato de etilo, metanol,

propanol, isobutanol, alcoholes amilicos y furfural.

Figura 2.4. Equipo para cromatografia de gases HP 5890

Para realizar las mediciones se procedié a diluir el analito hasta
alcanzar un grado alcohdlico de 40, luego se inyect6 1 mm?3 de la
muestra a analizar. El tiempo de andlisis fue de 20 minutos por cada

muestra.
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2.3.3. Contenido de agua
Esta metodologia basada en la normativa ASTM D 1796 permite

determinar el contenido de agua y sedimentos por centrifugacion.

Materiales y equipos:

v Centrifuga universal (ver Figura 2.5)
v" Tubos de centrifuga de 100 mi

v' 2 Probetas de 100 ml

; CENTRIFUGA
L UNIVERSAL
Figura 2.5. Centrifuga universal

Reactivos:
v" Tolueno

v' Aceite de fusel

Procedimiento:
v' Colocar en cada tubo de centrifuga 50 ml de tolueno y 50 ml de

aceite de fusel.

v Ubicar los tubos en la centrifuga frente a frente.

v Ajustar la velocidad de rotacién a 1300 rpm durante 15 minutos
aproximadamente.

v" Luego del tiempo establecido, detener la centrifuga y leer los ml.

Expresar en porcentaje:

% A ml agua 100
ug = ——
° 49 100 ml
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2.3. Tratamiento de deshidratacion

Los métodos empleados para remover el contenido fueron los siguientes:

rotoevaporador, adsorcion con zeolitas y silica gel, extraccion liquido-liquido

y tratamiento con sulfato de sodio. Cada método fue evaluado enlas mismas

condiciones por separado para determinar el de mayor eficiencia.

La Tabla 2.1 muestra la cantidad de agente adsorbente afiadido por cada 50

ml de aceite de fusel a tratar.

Tabla 2.1. Relacion aceite de fusel/ agente adsorbente

Adsorbente Relacion 2/1 Relacion 1/1 Relacion 1/2
Zeolita 20,34 g de zeolita 40,68 g de zeolita 81,36 g de zeolita
20,34 g de silica 40,68 gdesilica 81,36 g de silica
Silica gel
gel gel gel
Solucién 25,00 ml de 50,00 ml de 100,00 ml de
salmuera saturada solucién solucién solucién
) 3,75 g de sulfato 7,50 g de sulfato 15,00 g de sulfato
Sulfato de sodio
de sodio de sodio de sodio

2.3.1. Rotoevaporador

Uno de los métodos empleados para eliminar el agua del aceite de fusel

es la extraccion al vacio mediante un rotaevaporador (ver Figura 2.6),

muy utilizado en los laboratorios de organica para eliminar un

disolvente.

Figura 2.6. Equipo rotoevaporador
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Esta prueba fue evaluada de manera preliminar, debido a que no se

necesita ningln agente adsorbente para remover el agua.

Materiales y equipos:

v" Rotoevaporador
v" Probeta

Reactivos:

v" Aceite de fusel

Procedimiento:

En la destilacién realizada al aceite de fusel, las condiciones de
operacion se establecieron basandose en el punto de ebullicion del
agua a diferentes presiones, a 100 mm Hg corresponde una
temperatura de 50 °C, separandose asi el agua y los alcoholes
presentes en ese rango de temperatura de ebulliciébn, como son el

metanol, isopropanol y propanol que ebullen a menos de 100°C.

Al iniciar el procedimiento, se obtuvo un condensado que se recogi6
instantaneamente, en esta fase se acumula la mayor cantidad de agua,
luego en otro matraz colocamos lo que se destile hasta que la velocidad
de recoleccion disminuyd notablemente, que Illamamos fase 2.
Finalmente el residuo que quedo en el balén de destilacién es motivo
de nuestro interés, puesto que se espera que esta fase se encuentre

libre de agua.

2.3.2. Adsorciéon

2.3.2.1. Adsorcién mediante zeolita
Se escogio el tipo de zeolita en funcién del didmetro de los poros,
sabiendo que el tamafio de la molécula de agua es 0,25 x 102m, se
uso6 zeolita sintética 3 A, ya que este material es capaz de retener en
su superficie, moléculas que tengan un tamarfo de hasta 0,32 x 10-°

m. Para lograr la adsorcidn, es necesario llevar el aceite de fusel a
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fase vapor, ya que la capacidad de adsorcion de las zeolitas es

mayor al trabajar en esa fase.

Materiales y equipos:

Matraz de destilacion 150 ml
Condensador recto
Mangueras

Tapones

3 Soportes Universales

3 Agarraderas

Malla de amianto

1 Probeta de 50 ml

Malla de nylon

NS N N N N N U R NN

Estufa

Reactivos:
v’ Zeolita sintética 3A

v" Aceite de fusel

Procedimiento:

Se colocd 50 ml aceite de fusel en el matraz de destilacion, se
prepar6é un lecho de zeolita usando una media nylon, la cual ese
ubico en el cuello del matraz; se conecta el matraz al condensador,
como un sistema de destilacion simple. (Ver Figura 2.7). Una vez
armado el sistema se procedié a calentar el aceite de fusel, hasta
una temperatura de 135 °C, la cual es la temperatura a la que el fusel

empieza a craquear. Se recoge el destilado en una probeta.
La zeolita usada fue regenerada en una estufa a 180°C, segun

especificaciones técnicas del proveedor, la cantidad de zeolita

empleada en cada corrida varia de acuerdo a la Tabla 2.1.
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Figura 2.7. Sistema de adsorcién zeolita — aceite de fusel

2.3.2.2. Adsorcion mediante silica gel
Se empleé silica gelindustrial, la experimentacion se realizd a 25°C.
El tiempo de retencidon del aceite de fusel varia de acuerdo a la
relacion aceite de fusel/agente adsorbente, y fue determinado por el
cambio de color del indicador (azul a rosa claro). Los tiempos de
retencion fueron: 12, 20 y 26 minutos para las relaciones aceite de

fusel/silica gel de 1/2, 1/1 y 2/1 respectivamente.

Materiales y equipos:
Vaso de precipitacion
Probeta

Agitador

Balanza analitica
Estufa

Papel filtro

Embudo

NS N NN SR N

Reactivos:
v Silica gel

v" Aceite de fusel

Procedimiento:

Se colocaron en el vaso de precipitacion 50 ml de aceite de fusel y

varias cantidades de silica gel segun la relacion descrita en la Tabla
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2.1; se agité el contenido del vaso de precipitacion y se tomé el
tiempo del viraje del agente adsorbente. Una vez que la silica, se
tornd totalmente rosa claro, se procedi6 a filtrar para poder
regenerarla a 105°C en la estufa. El material regenerado es usado

nuevamente en las experimentaciones.

Figura 2.8. Ciclo del sistema de adsorcion: aceite de fusel —silica
gel

En la Figura 2.8 se observa el ciclo del sistema desde la adsorcion

hasta la regeneracién de la silica gel.

2.3.3. Extraccién liquido - liquido

Materiales y equipos:
v" Vaso de precipitacién
v" Probeta

v' Balanza analitica

v' Decantador
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Reactivos:
v Solucién saturada de salmuera (37 % m/v)

v Aceite de fusel

Procedimiento:

Al agregar la solucion saturada al aceite de fusel, se vuelve una mezcla
inmiscible (agua-aceite), por lo que el aceite de fusel flota en la parte
superior. Se recogio la salmuera con el agua desprendida en la parte
inferior del decantador. (Ver Figura 2.9)

Al disminuir el contenido de agua, aumenta del grado alcohdlico, lo cual
es importante, porque se origina una buena separacion de los
componentes de la mezcla, facilitando la extraccion de acidos grasos
que afectan negativamente a los productos con valor agregado del

aceite de fusel.

Figura 2.9. Separacién de fases aceite de fusel- salmuera
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2.3.4. Tratamiento con sulfato de sodio

Materiales y equipos:
v' Vaso de precipitacion
v' Balanza analitica
v' Papelfiltro

v" Embudo
v

Probeta

Reactivos:

v' Sulfato de sodio anhidro

v' Aceite de fusel

Procedimiento:

Se agregaron las cantidades de sulfato de sodio descritas en la Tabla
2.1. Se agita el contenido del vaso hasta observar que la sal se ha
aglomerado en el fondo, (ver Figura 2.10) es importante mantener en
agitacion el vaso para evitar que la sal forme cristales y dificulte la
recuperacion de la misma, luego, se filtra el aceite de fusel. La sal

aglomerada se recupera a 240 °C.

Figura 2.10. Sal hidratada (izquierda), sal recuperada (derecha)

2.3.5. Procesos combinados
En caso de que no se cumplan los objetivos planteados al aplicar cada
tratamiento, el siguiente paso es combinar los métodos hasta disminuir
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2.4.

el contenido de agua dentro de lo establecido. El primer paso es
seleccionar los métodos que removieron el mayor contenido de agua e
identificar las variables tales como concentracion, temperatura y tiempo
de contacto, que se deben considerar para hacer mas eficiente el

proceso.

Si no se logra estar dentro de los parametros establecidos, luego de
analizar dichas variables, el siguiente paso es combinar los métodos
entre si, con base a estudios previos y a un analisis técnico —econémico

adecuado.

Caracterizacion del aceite de fusel refinado

El aceite de fusel refinado al igual que al aceite de fusel crudo, se le

realizaron pruebas de caracterizacion: contenido de agua, presién de vapor

Reid, destilacion ASTM, viscosidad, gravedad especffica, punto de

inflamacion.

La metodologia empleada de contenido de agua para la caracterizacion del

aceite de fusel crudo es la misma para caracterizar el aceite de fusel refinado.

24.1.

24.2.

Presion de vapor Reid

Basado en la norma INEN 928, la muestra de aceite de fusel se enfrio
en un bafio de agua que estaba entre 0 a 4°C, luego se esparcio en la
camara de muestra y se agitd para saturar con aire, en seguida se
coloca el manémetro y se lee la presion a la cual, la pluma del
mandmetro se estabiliza, sila temperatura difiere de 37.8 °C, la presion

debe ser corregida.

Destilacion ASTM

Basado en la normativa ASTM D86, la cual consiste en una destilacién
atmosférica para conocer los rangos de ebullicién de un producto. Se
coloco hielo y agua en la camara de condensacion, una vez que esté

listo, se puso 100 ml de aceite de fusel en un matraz de destilacion y
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2.43.

244,

una probeta de 100 ml a la salida del serpentin. Se dio inicio al
calentamiento del aceite de fusel y se regula la potencia, de manera
que la primera gota caiga en un intervalo de tiempo entre 5 a 10
minutos. Se registraron las temperaturas a la cual cayo la primera gota
y luego cada 10 ml de destilado. El sistema se apag6 en el momento
gue se observo la formacién de humo dentro del matraz, lo cual indicaba
gue la muestra estaba craqueando (descomposiciéon de las moléculas).
Se apunté también la cantidad de destilado obtenido, el residuo en el

balon y las pérdidas.

Punto de inflamacion

Basado en la norma ASTM D92 Copa abierta Cleveland, para realizar
este procedimiento, la copa debe ser previamente limpiada con
solvente. Se vertié la muestra en la copa, y se colocé el termémetro de
manera que quede suspendido a 6,4 mm del fondo de la copa. Una vez
realizado esto, se procedié a calentar la muestra, mientras que una
llama se hizo pasar uniformemente, se registré a la temperatura a la

cual se observo un fogonazo.

Viscosidad cinematica

Basado en la norma ASTM D-445, en este método se procede a colocar
10 ml de muestra en un viscosimetro, y se coloca en el bafio de glicerina
a 40 °C. Se toma el tiempo en que el fluido recorre una longitud

determinada del instrumento.

Con el Anexo B se escoge la constante de viscosimetros de acuerdo al
modelo y se multiplica por el tiempo; si el valor se encuentra dentro del
rango del modelo del viscosimetro se acepta este valor, caso contrario,
se procede a realizar la prueba con el modelo de viscosimetro que

corresponde al rango en el cual esta el valor anteriormente calculado.
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Uso del aceite de fusel refinado como bioaditivo
Materiales y equipos:

v Octanémetro
v" Probeta de 1000 ml

Reactivos:

v Aceite de fusel
v Iso-octano

v' n-heptano
v

Gasolina comercial

Procedimiento:

En la medicién del octanaje se usé la norma INEN 2102 la cual establece el
procedimiento para determinar las caracteristicas antidetonantes de las
gasolinas utilizadas en motores de encendido por chispa. El equipo utilizado
fue el octanbmetro. Para el ensayo se prepararon mezclas entre 95 ml de

gasolina de 85 octanos y 5 ml de aceite de fusel.

Dimensionamiento del sistema de deshidratacion

Una vez se establezca el proceso 6ptimo para la deshidratacién, se realiza
el dimensionamiento del sistema, teniendo en cuenta las condiciones de
operacién con base a los datos obtenidos experimentalmente y la capacidad
de la planta, la cual es determinada con la producciéon anual de las

destilerias.
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CAPITULO 3

RESULTADOS



3.1. Caracterizacion del aceite de fusel crudo
El contenido de agua y los grados GL se presentan en la Tabla 3.1, en dénde
se ve, que tanto la muestra 1 como la muestra 2 tienen el porcentaje de agua
similar, siendo 12 y 10 % respectivamente, mientras que la muestra 3
presenta un valor del 40%, por ende, esta muestra recibird un tratamiento
previo hasta alcanzar un valor cercano a las dos muestras. De igual manera,
se puede decir que el grado alcohdlico esta relacionado con el contenido de

agua, es decirindica la presencia del agua en una muestra.

Tabla 3.1. Contenido de aguay GL del aceite de fusel crudo

Muestra Grados GL % de agua
1 89 12
2 89 10
3 49 40

Fuente: Laboratorio de Calidad Soderal S.A., 2017
La Tabla 3.2 presenta la composicion de las muestras de aceite de fusel

analizadas en base seca, se puede observar que los alcoholes iso-amilico e

iso-butanol, abarcan aproximadamente el 80 % del peso de las mismas.
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Tabla 3.2. Composicion (%) del aceite de fusel crudo

% Compaosicion

Componente
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3
Acetaldehido 0,004 0,000 0,054
Metanol 0,001 0,002 0,027
Iso-propanol 0,001 0,000 0,007
Propanol 14,390 18,454 16,685
Esteres 0,481 0,089 0,062
Iso-butanol 33,770 31,769 18,404
ISTD 0,374 0,377 0,150
Iso-amilico 49,667 49,140 64,169
Amilico 0,233 0,033 0,088
Furfural 1,079 0,136 0,355
Total 100,000 100,000 100,000

Fuente: Laboratorio de Calidad Soderal S.A., 2017

3.2. Pre-tratamiento del aceite de fusel con alto contenido de agua (muestra
3)
El aceite de fusel con un contenido de agua del 40% fue tratado con todos
los métodos descritos en el capitulo Il, con la proporcion 1/2 (aceite de fusel/

agente adsorbente), en la Tabla 3.3 se muestran los resultados.

Tabla 3.3. Resultados del pretratamiento (Muestra 3)

Método Relacién 1/2 Relacién 1/3
Adsorcién con zeolitas 40% 40%
Adsorcién con silica gel 40% 40%
Extraccion liquido-liquido 40% 38%
Remocién con sulfato de sodio 40% 40%

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

La Tabla 3.3 la cual se observa que para dicha proporcién no se evidencio
cambio alguno. Por este motivo se procedié a aumentar la proporcion de
agente adsorbente a 1/3 (aceite de fusel/ agente adsorbente). También, se
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muestra que ningun meétodo logré disminuir el contenido de agua, a
excepcion de la extraccidn con salmuera en la relacion de 1/3, en donde se
logré remover apenas un 2%, motivo por el cual, se concluye que existe una

emulsion aceite de fusel-agua.

Luego de experimentar con diferentes relaciones aceite de fusel/salmuera,
finalmente se logré reducir el contenido de agua a un 15%, para ello se
usaron 1200 ml de salmuera por cada 100 ml de aceite de fusel, esdecir una

relacion 1/12. En la Tabla 3.4 se detallan los resultados obtenidos en cada

corrida.
Tabla 3.4. Contenido de agua (muestra 3)
Relacién aceite de fusel/salmuera Contenido de agua

Relacion 1/3 38 %
Relacién ¥4 37%
Relacion 1/8 25 %
Relacién 1/10 20 %
Relacién 1/12 15 %

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

Debido a que el consumo de la solucion extractora fue muy elevada se

descarté este método.

Se decidid mezclar las muestras de aceite de fusel, en diferentes cantidades.
Primero se realizaron los calculos respectivos y luego se probo
experimentalmente. Donde pudimos notar que al realizar estas mezclas, se
logra romper la emulsion, separandose asi, la fase acuosa de la fase
organica, para luego por decantacion extraer la parte inferior, es decir
remover el agua del aceite de fusel. En la Tabla 3.5, se muestran las
diferentes proporciones de mezcla entre las 3 muestras de aceite de fusel,

con la respectiva concentracion final de agua.
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Tabla 3.5. Mezclas entre muestras de aceite de fusel

Relacién Cantidad Cantidad Contenido de agua
muestra 3 muestra 1-2 de la mezcla
1/1 50 mi 50 mi 17,5%
1/1,5 30 ml 55 mi 14,0%
172 30 ml 60 ml 12,0%

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

Como el objetivo era disminuir el contenido de agua de la muestra 3 de un
40% a un 12% (contenido de agua muestra 1 y muestra 2), la relacion

escogida para la mezcla fue 1/2.

3.3. Tratamiento del aceite de fusel

3.3.1. Resultados de experimentacion con rotoevaporador
Los resultados de la prueba preliminar del rotoevaporador se muestran
en la Tabla 3.6, donde se observa que se hicieron 2 cortes en el ensayo.
El porcentaje de agua de la primera fase fue del 20%, mientras que la

segunda y tercera fase, fue de 15y 0% respectivamente.

Tabla 3.6. Contenido de agua en las fases obtenidas del rotoevaporador

Fase Contenido de agua Porcentaje de
(%) pérdidas (%)
Primera 20 80
Segunda 15 85
Tercera 0 3

Fuente: CIBE, 2017

Este método fue descartado debido a que se presentaron muchas
pérdidas, tanto en la primera como en la segunda se arrastraron los
componentes mas ligeros del aceite de fusel. Las pérdidas
consideradas en la tercera fase se calcularon haciendo un balance
general con la entrada aceite de fusel crudo, lo que se destil6 en cada
etapa y el residuo que qued6é en el matraz. En la Figura 3.1 se

esquematiza el balance realizado.
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Entrada 1ra Etapa 2da Etapa | Residuo

 —— _ —

365 ml 216 ml
Fase 1=78 ml Fase 2 =60 ml
Xagua: 0,2 Xagua:O,15

Figura 3.1. Balance en el rotaevaporador

3.3.2. Resultados de experimentacién de adsorcion

3.3.2.1. Zeolita
En el método de adsorcion empleando zeolitas se hicieron con 3
relaciones de aceite de fusel/zeolita, siendo estas las siguientes: 2/1,
1/1y 1/2,y 3réplicas en cada una. Enla Tabla 3.7 se puede observar
los resultados de contenido de agua para cada una de las relaciones,

con la media, desviacion estandar y limites de confianza respectivos.

Tabla 3.7. Porcentaje de agua alcanzado en adsorcion con zeolitas

Relacién Contenido L Limite de
aceite de N de agua Media Dgsst\gr?g;orn confianza al
fusel/zeolita (%) 95%
6,50
2/1 3 6,30 6,40 0,10 [6,10 — 6,70]
6,40
4,10
1/1 3 4,00 4,03 0,06 [4,21 - 3,85]
4,00
3,25
Y% 3 3,20 3,22 0,03 [3,13 — 3,31]
3,20

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

Para calcular el rendimiento cada relacion propuesta, se hizo uso
del balance de materia que se muestra a continuacion:
E=S+P+R

P
rendimiento = E * 100%

Siendo E: cantidad de aceite de fusel crudo

S: pérdidas
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3.3.2.2.

P: aceite de fusel refinado

R: residuo en el balén

Para cada 50 ml de aceite de fusel crudo se tiene:
v" Relacion 2/1
50ml=S5+22ml+8ml
S=30ml

ml
*100% = 44%

dimiento =
rendimiento = ¢ —

v" Relaciéon 1/1
50ml=S+22ml+8ml
S =20ml

ml
rendimiento = *100% = 44%

2
50 ml

v Relacion 1/2
50ml=S+20ml+8ml
S=22ml

ml
*100% = 40%
ml

dimient 20
ren Lmleno—so

En este método se mantuvieron las siguientes condiciones de
trabajo:

Presion de trabajo: 1 atm

Temperatura de trabajo: 140 °C

Tiempo de operacion: 11 minutos
El aceite de fusel empieza a craquear a partir de 140°C a la presion

atmosférica.

Silica gel

En el método de adsorcion con silica gel, se realizaron 3 réplicas
para cada relacién propuesta, los resultados se muestran enla Tabla
3.8 junto a la media, desviacion estandar y limites de confianza

respectivos.
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Tabla 3.8. Porcentaje de agua alcanzada en adsorcion con silica gel

Relacion

aceite de Contenido Desviacion Limite de
- N de agua  Media . confianza al
fusel/silica Estandar
(%) 95%
gel
1,60
2/1 3 1,70 1,67 0,06 [1,49 — 1,85]
1,70
0,80
1/1 3 0,70 0,75 0,05 [0,60 — 0,90]
0,75
0,60
Yo 3 0,55 0,58 0,03 [0,49 - 0,67]
0,60

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017
Elaborado por: Mero, E; Zambrano, N

En éste método, se efectud también balance de materia para obtener
el rendimiento de cada proporcién.
E=S+P

P
rendimiento = E * 100%

v Relacién 2/1
50ml=S+40ml
S=10ml

ml
rendimiento = *100% = 80%

50 ml
v' Relacién 1/1
50ml=S5+40ml
S=10ml

ml
*100% = 80%

dimiento =
renaimiento 50 mi

v Relacion 1/2
50ml=S+41ml
S =9ml

ml
i *100% = 82%

dimient 41
rendimiento = S0m
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En este método se mantuvieron condiciones normales de trabajo:
Presion de trabajo: 1 atm
Temperatura ambiente: 26 °C — 30 °C
Tiempo de contacto: relacién 1/2: 12 minutos
relacion 1/1: 20 minutos

relacion 2/1: 26 minutos

Se trabaj6 a temperatura ambiente, porque al aumentar T, la
capacidad de adsorcion de la silica gel disminuye; mientras que a
una menor temperatura, la viscosidad del aceite de fusel disminuye,
lo que dificulta la manipulacion en la filtracibn y aumentan las
pérdidas. Esto se refleja en la Gréfica 3.1, mientras que en la Tabla
3.9, se muestra el rendimiento y las pérdidas en cada uno de los

ensayos realizados.

Tabla 3.9. Efectos de latemperatura en la adsorcién con silica gel

Temperatura Rendimiento Pérdidas
Q) (%0) (ml)

15 70,00 15,00
25 82,00 9,00
40 86,00 7,00

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017
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Gréfica 3.1. Variacion de remocion de contenido de agua en funcion
de latemperatura.

3.3.3. Resultados de experimentacion de la extraccion liquido-liquido
En la extraccién liquido — liguido empleando salmuera como medio
extractor, se realizaron 3 réplicas para todas las relaciones, los
resultados se muestran en la Tabla 3.10 junto a la media, desviacién
estandar y limites de confianza respectivos. También se puede
observar que la relacion 1/2 es la que removié un mayor porcentaje de

agua.

Tabla 3.10. Contenido de agua en la extraccién liquido - liquido

Relgci()n Contenido . Desviacion Limite de
aceite de N de agua Media Estandar confianza al
fusel/salmuera (%) 95%
1,10
2/1 3 0,95 1,02 0,08 [0,78 — 1,26]
1,00
0,65
1/1 3 0,60 0,62 0,03 [0,53 - 0,71]
0,60
0,40
1/2 3 0,45 0,42 0,03 [0,33 - 0,51]
0,40

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017
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Las condiciones del proceso en la extraccion liquido —liquido fueron las
siguientes:

Presion de trabajo: 1 atm

Temperatura de trabajo: 26 °C — 30 °C (dependiendo del clima)
Tiempo de contacto: 20 minutos

Sabiendo que la temperatura influye en la solubilidad de las sustancias,
se decidio trabajar a diferentes temperaturas con la proporcién 1/2 de
aceite de fusel/salmuera. Los resultados se muestran en la Gréafica 3.2,
en la cual se observa que al aumentar la temperatura, el porcentaje de
agua removido serd mayor, debido a que la solubilidad del soluto en la

solucién extractora aumenta.

T T 1T T "1 " T "~ T 1T T "~ 17T T "~ T " T° 88
0,8 [ | ® 86
- 84
0,7 4 3
= ) - 82
S i
Py
©
3 06 - 80 o)
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o= —~
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O 044 [ L
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Gréfica 3.2. Variacion de laremocion del contenido de aguay

rendimiento respecto alatemperatura.
Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

3.3.4. Resultados de experimentacién con sulfato de sodio anhidro

Los resultados para la remocion de agua con sulfato de sodio anhidro
se muestran en la Tabla 3.11 con su respectiva media, desviacion

estandar y limites de confianza al 95%.
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Tabla 3.11. Resultados del contenido de agua al tratar sulfato de

sodio
Relacion
) o Limite de
aceite de Contenido Media Desviacion
N i confianza al
fusel/sulfato de agua (%) (%) Estandar (%)
_ 95 %
de sodio
2,85
3 2,80 2,82 0,03 [2,73 — 2,91]
2/1
2,80
2,40
1/1 3 2,40 2,37 0,06 [2,19 — 2, 55]
2,30
2,00
1/2 3 2,05 2,03 0,03 [1,94 - 2,12]
2,05

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

El rendimiento se basa en la cantidad de aceite de fusel deshidratado
obtenido después de la filtracion, comparado con el aceite de fusel

crudo. Los resultados se muestran en la Tabla 3.12.

Tabla 3.12. Rendimiento en la deshidratacidn con sulfato de sodio

Relacién aceite de fusel/sulfato de o
Rendimiento (%)

sodio
2/1 76
11 80
1/2 80

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

Las condiciones de trabajo para este método fueron las siguientes:
Presion de trabajo: 1 atm
Temperatura de trabajo: 26 °C — 30 °C (temperatura ambiente)
Tiempo de contacto: 2/1 1 hora
1/1 50 minutos
1/2 35 minutos
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3.4. Caracterizacion del aceite de fusel refinado
El aceite de fusel totalmente refinado, presenta las siguientes caracteristicas:
Tabla 3.13. Propiedades del aceite de fusel refinado
Propiedad Unidad Valor Ensayo
Contenido de agua % 0,05 ASTM D-95
Destilacion: o
10% C 102 ASTM D-86
50% °C 126 ASTM D-86
90% °C 138 ASTM D-86
Punto final °C 170 ASTM D-86
Residuo de % 1 ASTM D-86
destilacién
Pres'og de vapor Kpa 110 ASTM D-323
eid
Viscosidad cSt 2,04 ASTM D-445
cinematica
_Punto de °C 44 ASTM D-92
inflamacion
Gravedad especifica - 0,829 INEN 2903
Indice de Kauri ) 23 ASTM D-1133
butanol
indice de refraccion - 1,425 ASTM D-1218
Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL &
Laboratorio de Calidad, Refineria La Libertad, 2017
3.5. Pruebadeluso del producto como bioaditivo

Las mezclas para cada prueba se realizaron con gasolina Ecopais, cuyo

nimero de octano fue de 85. Los resultados de medir el octanaje de las

mezclas se detallan en la Tabla 3.14, donde se observa que el octanaje

incrementa desde un valor de 85 hasta 89,1.

Tabla 3.14. Resultados del uso como bioaditivo en gasolina del aceite de

fusel
Gasolina RON Aceite de RON ) Desviacion
Muestra Media
(ml) inicial fusel (ml) final estandar
M1 95,00 85,00 5,00 88,70
M2 95,00 85,00 5,00 89,50 89,10 0,21
M3 95,00 85,00 5,00 89,20

Fuente: Laboratorio de Calidad, Refineria La Libertad, 2017

Para elevar el octanaje de 1 galdén se necesitaria:
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5 cm? fusel refinnado

3785 cm3 gasolina * = 199,2 cm?® fusel refinado

95 cm3 gasolina

Aproximadamente 200 ml de aceite de fusel refinado.
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CAPITULO 4

ANALISIS DE RESULTADOS



Seleccion del método
Se evaluaron las ventajas y desventajas de cada método utilizado, las cuales

se describen en la Tabla 4.1.

Tabla 4.1 Ventajas y desventajas de cada método

Técnico Econémico Ambiental

Método L ﬂ

v
Proceso a altas v Rendimiento bajo
temperaturas

Adsorcién con zeolita v/ Generacion de vapores
v’ Craqueo del aceite de

fusel

v’ Tiempo de operacioén corto

v No se generan vapores

Adsorcién con silica | v Requerimiento calorifico para .
q P v Pérdidas al filtrar

gel la regeneracion de la silica gel.
v’ Se recupera la silica

v’ Reutilizacién de la

o . - - v No se generan vapores
Extraccion liquido - | v' Facil separacion de la fase solucion extractora

liquido refinada. _ v Generacion de efluentes
v/ Econ6émico .
a mediano plazo

Tratamiento con v/ Recomendable para
v Lento

. - v No se generan vapores
sulfato de sodio eliminar trazas de agua 9 P

En la Tabla 4.2 se detalla el porcentaje de rendimiento y en la Figura 4.1 se

muestra el porcentaje de remocion de agua de cada método.

Tabla 4.2. Rendimiento de cada método

Adsorcion Adsorcion Extraccién Tratamiento con

Relacién con zeolita con silica gel liquido —liquido sulfato de sodio
(%) (%0) (%) (%0)
2/1 44 80 86 76
171 44 80 86 80
1/2 40 82 84 80
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Gréfica 4.1. Porcentaje de remocién de agua por cada método

Los métodos con los cuales se logré6 remover mayor contenido de agua
fueron: la extraccion liquido-liquido y la adsorcion con silica gel, llegando a
un 0,4% y 0,58% de contenido de agua respectivamente. Estos resultados
no cumplieron los objetivos planteados, motivo por el cual se realizaron post-

tratamientos.

4.1.1. Métodos combinados

4.1.1.1. Método combinado Extraccion L-L
Primero se analizaron los resultados presentados en la Gréfica 4.1;
la mejor remocion se logré con la proporcion 1/2, pero la relacion 1/1
esta detras con un valor cercano, por lo que se procedio a realizar
mas etapas a ambas proporciones hasta encontrar la condicion de
equilibrio, que fue en la etapa n=2. La Tabla 4.3 muestra la

concentracion de agua en el refinado en cada etapa.
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Tabla 4.3. Concentracion de agua en el refinado

Relacion Extraccion L- L Contenido de

agua (%)
n= 1 etapa 0,62
1/1 n= 2 etapas 0,20
n= 3 etapas 0,20
n= 1 etapa 0,40
1/2 n= 2 etapas 0,20
n= 3 etapas 0,20

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017

Los resultados al hacer pasar por otra etapa el aceite de fusel en una
relacién 1/1 son iguales a los resultados de la relacion 1/2; teniendo
en consideracion la cantidad de salmuera a usar en cada proporcion,

se decidio escoger la relacion 1/1.

En este método la salmuera extrae el 98% de agua del aceite de
fusel crudo; y, para eliminar las trazas de agua que aun contenia el
aceite de fusel se empled sulfato de sodio. Luego de analizar los
resultados obtenidos mostrados en la Tabla 4.4, se determina que la
relacion optima a usar es 1/1. Enla Figura 4.1 se visualiza de manera

clara el proceso completo.

Tabla 4.4. Porcentaje de agua en el fusel con post-tratamiento

Relacion aceite de Contenido de
fusel/sulfato de sodio agua (%)
2/1 0,08
1/1 0,05
1/2 0,05

Fuente: Laboratorio de Hidrocarburos, ESPOL, 2017
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Extraccion L-L Extraccion L-L R Sal desecante
’ con salmuera 1:1 con salmuera 1:1 g 1:1 ’
Xaguaz 12,00% Xagua: 0,42% Xagua: 0,20% Xaguaz 0105%

Figura 4.1 Esquema del Método combinado Extracciéon L-L

4.1.1.2. Método combinado silica gel
En este método la silica gel elimina el 95% de la cantidad de agua
inicial, no se pudo usar como tratamiento posterior el sulfato de sodio
(agente desecante) puesto que el producto final no cumplia con las
especificaciones planteadas; por ello, se us6 un método econdémico
y eficaz, como es la extraccién liquido-liquido con salmuera como
post tratamiento. En la Figura 4.2 se visualiza de manera clara los

procesos aplicados por etapas.

Adsorcién con Extraccion L-L Sal desecante
—_— - > —
silica gel 1:1 con salmuera 1:1 11
Xagua= 12,00% Xagua= 0,58% Xagua= 0,20% Xagua= 0,05%

Figura 4.2. Esquema del Método combinado silica gel

Es importante aclarar que se puede omitir la extraccién liquido-
liquido, afiadiendo mas cantidad de sulfato de sodio, pero como es
un producto de alto costo, decidimos hacer pasar por una etapa
previa con salmuera.

4.1.2. Analisis de costos de la materia prima
Se procedié a hacer un analisis de costos con la finalidad de tener una
idea 0 un criterio econdmico al momento de elegir el método mas
optimo. En la Tabla 4.5 se muestran los costos de la materia prima
utilizada.
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Tabla 4.5. Costos de la materia prima empleada

Materia prima Costo

P ($/kg)

Silica gel 56,00

Costo energético paragglegenerar 1kg de silica 0,002
Sulfato de sodio 264,00
Sal refinada 0,00964
Agua 0,00055

Para saber cuanto cuesta obtener aceite de fusel deshidratado por
ambos meétodos, se hace una estimacion tomando como base de
calculo 50 ml de alimentacion. En la Tabla 4.6 y Tabla 4.7 se detallan
las cantidades y costos empleados, incluida la regeneracién de los
agentes extractores. Eltiempo de vida util de la silica gel y la salmuera
depende del nimero de veces que se usa, de manera empirica se

determind como 8 y 10 veces respectivamente.

Tabla 4.6. Costo total para deshidratar aceite de fusel por el método

combinado de extraccién L-L

Materia prima Cantidad (g) Costo ($)
Sal refinada 18,35 -
Agua 50,00 -
Regeneracién salmuera 2,20 -
Sulfato de sodio 7,50 1,98
Total 1,98

Tabla 4.7. Costo total para deshidratar aceite de fusel por el método

combinado silica gel

Materia prima Cantidad (g) Costo ($)
Silica gel 40,68 2,28
Regeneracién silica gel - 0,016
Sal refinada 18,35 -
Agua 50 -
Regeneracion salmuera 2,20 -
Sulfato de sodio 7,50 1,98
Total 4,39

En la Tabla 4.8 se muestra el costo estimado para producir 1 litro de

aceite de fusel deshidratado teniendo en cuenta el precio del aceite de

fusel crudo ($0,05/lt) y que la materia prima usada se puede regenerar.
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4.2.

Tabla 4.8. Costo total para deshidratar aceite de fusel

Método Costo ($/lt)
Método combinado extraccion L-L 4,02
Método combinado silica gel 8,83

El método mas sostenible es la extraccion L-L, el costo de la materia
prima es la mitad del segundo método analizado, el Unico problema
seria el efluente de salmuera que se genera, para ello, empresas

refinadoras de sal tratarian el efluente para recuperar la sal.

Dimensionamiento del proceso

La capacidad de la planta se basa en la produccion anual de las tres
destilerias principales del pais, tomando en consideracion que se trabajara
un turno de 8 horas, de lunes a viernes todo el afio, los cuales corresponden

a 260 dias laborables.

Tabla 4.9. Produccidn diaria de aceite de fusel

Procedencia L/afio m3/dia
Producargo 91250 0,4
Codana 219000 0,8
Soderal 54750 0,2
Total 365000 1,4

El rendimiento de la obtencidon del aceite de fusel refinado es del 86% con

base a los resultados experimentales obtenidos.

4.2.1. Tanques de recepcion
Los tanques de recepcion seran dos, identificados como TK-001 y TK-
002, los cuales tendran la capacidad de almacenar aceite de fusel

durante 10 dias.

El TK-001 contendra la materia prima proveniente de Producargo y
Codana, mientras que el TK-002, contendra el aceite de fusel de
Soderal. A continuacion en la Tabla 4.10 se muestra la cantidad de
aceite de fusel que receptara cada tanque.

58



4.2.2.

4.2.3.

Tabla 4.10. Volumen contenido en tanques de recepcion

Identificacion V materia
m3/dia )
de tanque prima [m?3]
TK-001 1,2 11,9
TK-002 0,2 2,1

Pre-mezcla de materia prima

Este tanque seréa identificado como V-001, en él se realizara la mezcla
entre los aceites de fusel provenientes del TK-001 y TK-002.

El proceso de obtencidn sera por lote, el tiempo de operacién para cada
lote sera de 2 horas, basandose en los resultados experimentales. En
cada lote se procesaran 0,35 m?3 de aceite de fusel crudo.

El volumen necesario de cada tanque son los siguientes:

Cantidad de aceite de fusel proveniente de TK-001: 0,24 m3
Contenido de aceite de fusel proveniente de TK-002: 0,11 m3
Volumen total de aceite de fusel a tratar: 0,35 m?

Porcentaje de agua e impurezas: 15,00%

Los residuos de agua e impurezas seran removidos y enviados al TK-

004 para su posterior tratamiento.

Preparacion de salmuera

En el tanque, identificado como V-002, se prepara la salmuera, que sera
enviada al sedimentador 1 y sedimentador 2. En este tanque también
se retroalimenta la salmuera gastada para reutilizarla. La cantidad de
sal para preparar solucidon nueva y para la regeneracion de la misma,

son las siguientes:
Volumen de agua: 0,70 m3

Cantidad de sal para salmuera nueva: 259,00 Kg

Cantidad de sal para regeneracion: 18,00 Kg
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4.2.4.

4.2.5.

Extraccion liquido - liquido
En la operaciéon de extraccion con salmuera, se usaran dos tanques
identificados como V-003 (sedimentador 1) para la primera etapa y V-

004 (sedimentador 2) para la segunda etapa.

Al sedimentador 1, se le alimentara la solucion de salmuera proveniente
del V-002 y aceite de fusel crudo proveniente del V-001 o TK-001,
segun la disponibilidad de la materia prima. Mientras que, el
sedimentador 2 recibe el refinado del V-003 y la solucién de salmuera

del V-002. La Tabla 4.11 muestra la carga por lote:

Tabla 4.11. Volumen requerido por etapa de extracciéon L-L

Volumen requerido  lera etapa [m3] 2da etapa [m?3]

Aceite de fusel crudo 0,35 0,31
Salmuera 0,35 0,31
Volumen refinado 0,31 0,30
Volumen extracto 0,39 0,32

Tratamiento con sulfato de anhidro
Este tanque sera identificado como V-005 donde se llevara a cabo la
refinacion final para eliminar las trazas de agua que aun se encuentran

presentes en el aceite de fusel.

El V-005 se alimentard con el refinado del V-004 y se afadira
manualmente sulfato de sodio anhidro. EIl sulfato de sodio se
recuperara a temperatura ambiente. La cantidad de sulfato de sodio
anhidro requerida por el volumen de aceite de fusel a tratar es la

siguiente:

Volumen aceite de fusel: 0,30 m3
Cantidad de sulfato de sodio anhidro: 45,30 Kg
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4.2.6.

4.2.7.

4.2.8.

Tanque de almacenamiento de producto terminado
El TK-003 contendra el aceite de fusel refinado, tendra la capacidad de
almacenar producto por 6 semanas que corresponden a 30 dias

laborables. La alimentacién vendra del V-005.

Tanque de residuo
El TK-004 contiene los residuos provenientes del V-001 y V-002,
durante 10 dias hasta su posterior envio a una PTAR. El DQO del

efluente es aproximadamente 34000 mg/L.

Calculo de dimensiones de tanques

Las materias primas estaran almacenadas a temperatura ambiente y
presién atmosférica. Los tanques tendran las siguientes caracteristicas:
forma cilindrica y un margen de seguridad del 10% respecto al volumen
contenido. Larelacion considerada para las dimensiones de los tanques
es h/D=1,5 para los tanques verticales y D/h=1,5 para los tanques

horizontales.

Para el célculo de dimensiones de los tanques se usaron las siguientes
ecuaciones:
Vdiseﬁo = 1'1(Vcontenido) Ec.1

Vaiseno = 3 d*h EC. 2

d = 3 ’4’Vdiseﬁo Ec. 3
1,5m

La altura de la tuberia salida para los tanques TK-03, TK-05 y TK-06

corresponde al nivel donde se encuentra la fase superior.
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Tabla 4.12. Dimensiones de los tanques

Identificacién Disposicién Vdisefio D [m] h [m] hsalida
[m] [cm]
TK-001 Vertical 13,10 2,20 3,40 -
TK-002 Vertical 2,30 1,30 1,90 -
V-001 Vertical 0,39 0,70 1,03 16
V-002 Vertical 0,77 0,90 1,30 -
V-003 Horizontal 0,77 1,14 0,76 39
V-004 Horizontal 0,77 1,14 0,76 31
V-005 Vertical 0,33 0,70 1,00 -
TK-003 Vertical 37,85 3,18 4,77 -
TK-004 Vertical 2,30 1,30 1,90 -

Dimensionamiento de tuberias

Las tuberias a dimensionar seran construidas con acero inoxidable, cédula
40.

La velocidad media v se obtiene en funcion del fluido que circule a través de

la tuberia. El caudal depende de la carga al tanque por lote. El didmetro
nominal de cadatuberia se escoge con ayuda de las tablas del Anexo D. Las

tuberias a instalar se enumeran en la Tabla 4.13.

Tabla 4.13. Ubicacion de las tuberias

N° tuberia Inicio Fin Fluido a
transportar

1 TK-001 V-001 Aceite de fusel
2 TK-002 V-001 Aceite de fusel
3 V-001 V-003 Aceite de fusel
4 TK-001 V-003 Aceite de fusel
5 V-003 V-004 Aceite de fusel
6 V-002 V-003 Salmuera
7 V-002 V-004 Salmuera
8 V-004 V-005 Aceite de fusel
9 V-005 TK-003 Aceite de fusel
10 V-003 V-002 Salmuera
11 V-004 V-002 Salmuera
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Las velocidades medias para el aceite de fusel y salmuera son 1,5y 2,0 m/s

(ver Anexo H). El célculo del diametro se realiz6 con ayuda de las siguientes

féormulas.
=% Ec4a
4 A
d= /—Ec. 5
T
Tabla 4.14. Dimensiones de las tuberias
N° 3 ) Dn DE DI R
wherfa 2 M7SI AT DIml i pulg] [pulg] M
1 3,33E-05 2,22E-05 0,0065 4,0
2 1,67E-05 1,11E-05 0,0046 4.3
3 4,86E-05 3,24E-05 0,0079 4,3
4 4,86E-05 3,24E-05 0,0079 9,0
5 4,30E-05 2,87E-05 0,0074 3,5
6 4,86E-05 2,43E-05 0,0079 1/4 0,540 0,452 3,5
7 4,30E-05 2,15E-05 0,0074 2,5
8 4,17E-05 2,78E-05 0,0073 2,5
9 4,17E-05 2,78E-05 0,0073 3,0
10 4,86E-05 2,43E-05 0,0079 3,50
11 4,30E-05 2,15E-05 0,0074 3,23

*La longitud queda a criterio de los autores

4.4. Dimensionamiento de bombas

Se dimensionaran tres bombas: una que alimente del V-005 al TK-003, y de

alimentacién del V-002 hacia los sedimentadores.

La eficiencia de cada bomba sera considerada del 85%

Tabla 4.15. Potencia de bombas

Tuberia Identificacion Piesrica|[W]  Preal [hP]

6 P-01 0,664 0,0010
7 P-02 0,420 0,0010
9 P-03 0,203 0,0003

4.3. Dimensionamiento de motor

Los tanques V-001, V-002 Y V-005 requieren de un agitador,

es

recomendable que el diametro del agitador sea entre el 40 al 45% del
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diametro del tanque. (Anchor Institute , 2010). Se optara por utilizar con

motores eléctricos, los cuales tienen una eficiencia del 95%.

La potencia necesaria que requiere cada motor son las siguientes:

Tabla 4.16. Potencia de motores

Identificacién Ubicacién Potencia real [hp]

M-001 V-001 0,32
M-002 V-002 0,34
M-003 V-005 0,32

4.4. Diagramade Flujo de Proceso (PFD)

El diagrama de flujo de proceso se muestra a continuacion, con las

principales corrientes y equipos.
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V-003
Etapa 1

Fxtraccion | -1

V-001 V-002
Pre-mezcla Salmuera
[]
A Fusel de Tk- 002
arusal ce Tk-001 @ —e<<D—A\/ - 001
3
—re—@>
1|A. Fusel (S) 45,59 Kg/h
2|A. Fusel (C/P) 99,47 Kg/h
3|A. Fusel (12%) 145,06 Kg/h
4|A. Fusel (C/P) 145,06 Kg/h
5|A. Fusel (0,6%) 128,48 Kg/h
6|Salmuera 206,50 Kg/h
7|Salmuera 128,48 Kg/h
8|A. Fusel (0,2%) 124,34 Kg/h
9|A. Fusel (<0,05%) | 125,99 Kg/h
10{Salmuera 161,64 Kg/h
11{Salmuera 132,62 Kg/h
12|Sulfato de sodio 22,65 Kg/h
13|Sal 139,50 Kg/h
14|Agua 350,00 Kg/h

Q Corriente principal
Corriente de desecho/recuperacion
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V-004 V-005

Tratamiento con
agente desecante

Etapa 2

Extraccion L-L

Sulfato de sodio anhidro

A. Fusel Refinado
a tk - 003

Corrientes de desecho/
recuperacion

Impurezas a TK-004

Recuperacion de sulfato
sodio semanalmente

de

Elaborado por:

Mero & Zambrano, 2017



4.5.

Analisis de costos
Con el fin de analizar econ6micamente si el proyecto a escala industrial es

rentable, se hizo una estimacion para un tiempo de evaluacion de 10 afios.

El afio cero corresponde a poner en marcha la planta, es decir la inversion
inicial. El flujo de caja se efectio en base a la capacidad de la planta y una

produccion sin proyeccion de crecimiento.

45.1. Inversion inicial

La estimacion de la inversion de capital de una planta quimica es la
inversion necesaria para la adquisicion, montaje e instalacion de todos
los equipos e infraestructura requerida para llevar a cabo los procesos.
En este caso, el costo de cada equipo esta referenciado del
‘EQUIPMENT COSTS?”, 5th edicion, Peters, Timmerhaus, & West.

Los costos de los equipos principales no representan el costo total de
la inversion inicial, puesto que hay costos directos (montaje y ereccién
de equipos, instrumentacion, etc.) y costos indirectos (disefio e
ingenieria, gastos generales, contingencias, etc.). Existen factores que

permiten estimar estos costos adicionales.

Una vez definidos estos factores, el dimensionamiento y el tipo de

material a utilizar, se procede a estimar la inversién inicial.

No se tuvo en cuenta gastos por localizacién y administracion, debido
a que se proyectd que la mini planta estara dentro de las instalaciones
de la destileria. SODERAL S.A.

45.2. Costos de equipos

45.2.1. Equipos
En la Tabla 4.17 se detalla el costo de los tanques de
almacenamiento en funcion de la capacidad disefiada y la estructura
del material. En el calculo del costo de los tanques V-001, V-002, V-

005 esté incluido el motor de agitacion.
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Tabla 4.17. Costos de tanques de almacenamiento

Identificacion Material Costo (%)
TK-001 Acero al carbono 15.347
TK-002 Acero al carbono 4.521
V-001 Acero al carbono 1.500
V-002 Acero al carbono 1.500
V-003 PVC 225
V-004 PVC 225
V-005 Acero al carbono 1.500
TK-003 Acero al carbono 24.280
TK-004 Acero al carbono 4.521

Total 53.619

45.2.2. Bombas
Luego de hacer los respectivos calculos, En la Tabla 4.18 se
especifica el precio de cada bomba funcion de la potencia real de

trabajo.
Tabla 4.18. Costos de bombas

Identificacion  Costo ($)

P-01 65
P-02 65
P-03 65

4.5.3. Capital fijo
Una vez estimado el costo en dolares de los equipos principales que

se muestran en la Tabla 4.19, se procede a calcular el capital fijo.

Tabla 4.19. Costo de los equipos principales

Equipos Costo (%)

Tanques 53.619
Bombas 195
Total 53.814

La estimacidn del capital fijo se calculé empleando los factores f, que

se especifican en la Tabla 4.20 y la Tabla 4.21, cuyo resultado fue
$193.730.
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454,

Tabla 4.20. Factores para estimar costos directos

fi Montaje y ereccién de equipos 0,4

f2 Tuberias 0,7

f3 Instrumentacion 0,2

fa Eléctricos 0,1

fs Edificios No requerido
fe Suministros No aplica

Tabla 4.21. Factores para estimar costos indirectos

fio Disefio e Ingenieria 0,3

fi1 Honorarios del Poco probable para pequefios
Contratista proyectos de planta

fi2 Contingencias 0,1

fia Eléctricos 0,1

El capital de la operacion se asume el 10% del capital fijo y se calcula
el capital total requerido. En la Tabla 4.22 se muestra el desglose para

obtener capital total requerido.

Tabla 4.22. Resultados del capital total requerido

Detalle Valor ($)
Capital fijo 193.730,40
Capital de la operacion 29.059,56
Capital total requerido 222.789,96

La inversion inicial para una planta deshidratadora de aceite de fusel
gue tiene una capacidad de 365000 litros al afio, se estima en $
222.789,96

Costos de la produccién

Los costos de produccidon, son parte importante en la estimacion del
analisis econdmico, algunas veces presentan valores mas altos que la
inversion inicial. En la Tabla 4.23 se explican los costos de operacion
dividiéndolos en costos fijos y costos variables, los costos de materia

prima ya fueron detallados en la Tabla 4.8.
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455.

Tabla 4.23. Costos de operacion

Valores tipicos de

Detalle produccin Costo (%)
Costos Variables
Repuestos varios 10% del Mantenimiento 2.227,90
Materia prima (MP) $3,97/1t 757.126,80
Envasado y Transporte $1/producto envasado 1’076.228,57
Tratamiento de $300/Tn 12.136,58
efluentes
Suministros $0,012/MJ 402,04
Total 1'848.121,90
Costos Fijos

Mantenimiento 10% Inversion inicial 22.279,00
Mano de obra (MO) Salario unificado 16.800
Laboratorio 70% MO 11.760
Seguros 1% Capital fijo 1.937,30
Financiamiento 6% Capital fijo 11.623,82
Supenisién Salario unificado 33.600
Patentes y licencias 4% Capital fijo 7.749,22
Total 105.749,34

Considerando que se requieran 2 operadores y se trabaja un turno de

8 horas diarios, se procede a calcular los costos de operacion.

Rentabilidad del proyecto

Para el fluo de caja se tuvo en cuenta que el rendimiento de la
produccion es del 86% y al afio 1 la produccion sera el 60% de la
capacidad total de la planta, aumentando el 20% cada afio. Los
ingresos se calcularon por la venta anual del 40% de la produccion en
el primer afio, 75% de la produccion en al afio 2 y 100% en los
siguientes afos. El precio se tas6 en $2,50 por presentacion de 125
ml.En la Tabla 4.24 se muestra el flujo de cada de los primeros 10 afios
del proyecto y en la Tabla 4.25 los resultados del andlisis de rentabilidad

del proyecto.
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Tabla 4.24. Flujo de caja

. 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Afos
Produccidn - 188340,00 251120,00 313900,00  313900,00 313900,00 313900,00 313900,00 313900,00 313900,00 313900,00
Ingresos - 1076228,57 2690571,43  4484285,71 4484285,71 448428571 4484285,71 4484285,71 4484285,71 4484285,71 4484285,71
C]?IJSOI;)S - 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34 105749,34
V;.:I?IEE)CI)ZS - 1848121,89 2464162,53 3080203,16 3080203,16 3080203,16 3080203,16 3080203,16 3080203,16 3080203,16 3080203,16
Costo total - 1953871,23  2569911,87 3185952,50 3185952,50 3185952,50 3185952,50 3185952,50 3185952,50 3185952,50 3185952,50
Hujo anual - -877642,66 120659,56  1298333,22 1298333,22  1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22
Inversion —5,789,96 - - - - - - - - - -
inicial
Utilidad
antes de -222789,96 -877642,66 120659,56  1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22 1298333,22
imp
Impuestos
(8%) - - 9652,76 103866,66 103866,66 103866,66 103866,66 103866,66 103866,66 103866,66 103866,66
Hujo neto -222789,96 -877642,66  1194466,56 1194466,56 1194466,56 1194466,56 1194466,56 1194466,56 1194466,56 1194466,56 1194466,56
achr|rllJlJJc|)ado -222789,96 -1100432,62  -979773,06 318560,15 1616893,37 2915226,59 4213559,80 5511893,02 6810226,23 8108559,45 9406892,67

Tabla 4.25. Resultados de rentabilidad del proyecto

VAN

$ 3'150.875,99

TIR

61,79%

PAYBACK

3 aflos 1 mes




CAPITULO 5

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES



5.1.

Conclusiones

v

Luego de caracterizar el aceite de fusel de las tres destilerias nacionales,
se determin6 que esta constituido principalmente por los alcoholes
isobutanol e isoamilico, que representan un 80% de la composicion en

base seca, seguido de propanol cuyo valor esta entre 14-18%.

El aceite de fusel proveniente de Soderal S.A., presentd un contenido de
agua superior (40%) frente a Producargo S.A 'y CODANA que contenian
12%.

Para llevar a cabo la deshidratacion del aceite de fusel de las tres
destilerias nacionales, se determind experimentalmente que al mezclar la
muestra de Soderal, con las muestras de Producargo S.Ay CODANA en
una relacion 1:2 respectivamente, se logra obtener una mezcla con un

contenido final del 12%.

Dentro de los 4 métodos evaluados para reducir el contenido de agua, la
extraccion liquido-liquido utilizando salmuera, logré mejores resultados al

remover el 98% de agua del aceite de fusel crudo.

La mejor alternativa sostenible para deshidratar el aceite de fusel hasta
un valor por debajo del 0,05% se obtuvo combinando la extraccion
liquido-liquido usando salmuera en dos etapas con una etapa adicional

empleando sulfato de sodio.

El aceite de fusel mezclado en una proporcion del 5% con gasolina
Ecopais, eleva el octanaje de 85 a 89,1; ademas cumple las normativas

impuestas por el ente regulador de hidrocarburos del pais (ARCH).

El valor comercial del aceite de fusel como bioaditivo es de $2,50, frente

al de los aditivos comerciales que tienen un costo de alrededor de $8,00.

De acuerdo a la produccidén de aceite de fusel de las tres destilerias

principales del pais, la capacidad de la planta es 365000 litros al afio,
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5.2.

trabajando en un turno diario, con una produccion de aceite de fusel

deshidratado de 312000 litros anuales.

La inversion necesaria para implementar la planta de deshidratacion de
aceite de fusel es $222.789, teniendo en cuenta los costos de adquisicion,
montaje e instalacién. Lainversion sera recuperada en aproximadamente

tres afios un mes.

El Valor Actual Neto del proyecto es de $3’150.875 con una Tasa Interna

de Retorno de 61,79%, lo que indica que el proyecto es rentable.

Recomendaciones

v

Difundir los resultados de la presente investigacion al Ministerio de
Industrias y Productividad, el cual esta encargado del cambio de la matriz

productiva.

Dar a conocer los resultados de la presente investigacién a la comunidad

cientifica del pais y en Congresos de Ingenieria Quimica.

Hacer llegar los resultados del proyecto a las tres destilerias nacionales,
de donde proviene la materia prima, estas son: Soderal S.A, Codana S.A.,

y Producargo S.A.

Profundizar la investigacion del uso del aceite de fusel deshidratado, en

otras areas como la industria de solventes.

Promover antes las autoridades de la ESPOL, inicien con el registro de la
propiedad intelectual de la presente investigacion ante el organismo

competente.

Llevar la experimentacién a escala piloto para analizar la rentabilidad del

proyecto a escala industrial.
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Abrasion

Alifaticos

Caldo

Copolimero

Co-solvente

Craquear

Descarboxilacion

Elastomeros

Emulsion

Eteres

GLOSARIO

Desgaste de un material o tejido debido al rozamiento o
friccion.

Son compuestos organicos constituidos por carbono e
hidrégeno, en donde los carbonos presentes forman
cadenas abiertas.

Es un medio liquido que se adecua para la reproduccidon
de bacterias.

Se usa para modificar las propiedades de los plasticos
artificiales a las necesidades especificas

Se utilizan para diluir las soluciones obtenidas con
los disolventes, si se coloca en exceso inestabilizaria la
solucion.

Romper las moléculas de ciertos compuestos al
someterlos a altas temperaturas.

Reaccion quimica en la cual un grupo carboxilo se
separa a partir del diéxido de carbono.

Polimeros que tienen no metales en su composicion y
muestran un comportamiento elastico.

Dispersionde dos liquidos inmiscibles, obteniéndose una
mezcla mas o menos homogénea.

Es el resultado de la combinacién de dos moléculas de

alcohol.
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Furfural

Hidrolisis

indice de cetano

Isocianatos

Kauri

Ligante

Mosto

Nitrocelulosa

Polaridad

Refinado

Sustrato

Transaminacion

Es un liquido de color amarillo claro y ambarino, cuyo olor
es como almendra amarga o formaldehido.

Reaccion de descomposicion de compuestos organicos
por accion del agua.

Es un indicador de la capacidad de ignicion del diésel.
Son compuestos en donde el grupo isocianato —NCO,
esta unido a un radical organico.

Resina que se extrae de una especie de coniferas:
Agathis australis.

Sustancia quimica que se afiade a un sustrato para crear
una capa entre éste y el subsiguiente, formando una
pelicula de acabado.

Es un liquido dulce, cuyos azlcares son metabolizados
por las levaduras para generar el alcohol de una bebida.
Derivado de la celulosa que se utliza para formar
explosivos plasticos, lacas, selladores, tintas, barnices,
etc.

Propiedad que representa la separacion de las cargas
eléctricas en una molécula.

Corriente de alimentacion ya tratada en una extraccion
liquido-liquido.

El sustrato es una molécula donde actia una enzima,
gue luego se transforma en producto.

Reaccion entre un aminoacido y un alfa-cetoacido, en la

que se transfiere el grupo amino a este Ultimo.
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Vinilicos Cualquier compuesto que tenga un grupo radical
correspondiente a la molécula de etileno en su

estructura.
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Anexo A. Cromatografia de gases aceite de fusel crudo

Al. Cromatografia de gases Muestra 1
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A2. Cromatografia de gases Muestra 2

01/06/2017  16:19 Chromatogram C:\Clarity\WORKL\DATA\MARZO 2017\MUESTRA 2 D10617.PRM Page 2of 2
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Reten, Time Response Amount Amount Paak Compound
[mmin] [mg/100ec] [9a] Type Mame
1 2,337 § 0,155 0,143 14.3 Ordnr
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g 33 T TS R T e
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A3. Cromatografia de gases Muestra 3

01062007 16:21 Chromatogram C:\ClarityWORKIIDATA\MARZO 2017\MUESTRA 3 010617.PRM Page2of2
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Resulr Tabls (ESTD - C 10ty IWORKE [DATAIMARIC 201 7IMUESTRA 3 010617 - CANAL 2)

Reten, Time Response Amount Amount Paak Compound
[min] [mag/ 100cc] [%] Typs MName
1 2,327 § 4,021 3,712 37L2 COrdnir i Acetaldehido

2 2,500 2,075 1,B49 1849 Ordnr Metznol

3
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Anexo B. Catédlogo de viscosimetros para verificacion de la lectura del
equipo

Anexo C. Velocidad de rotacién de centrifugas para varios diametros

Diameter of Swing Revolutions per Revolutions per
(in) Minute at 500 rcf Minute at 800 rcl
12 1710 2160
13 1650 2080
14 1590 2000
15 1530 1930
16 1480 1870
17 1440 1820
18 1400 1770
19 1360 1720
20 1330 1680
21 1300 1640
22 1270 1600
23 1240 1560
24 1210 1530

Measured ininches betweentips of opposite tubes whenin totating position
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Anexo D. Catalogo de tuberias

DIMENSIONES Y PRESIONES DE TRABAJO DE TUBERIA DE CEDULA (PIPE) ASTM A312

Cédula 40 Cédula 80

Grosor Pared  Presion Ing. Trab. Peso Aprox.  Grozor Pared Presion Ing. Trab. Peso Aprox.  Grosor Pared Presion Ing. Trab. Peso Aprox.
Pg mm pg mm P5l kgim Lbipie kg/m Pg mm PsI kgfm Lb/pie  kgim Pg mm P5l kgfm Lb/pie  kg/m

1/8 405 | 1029 049 | 1.24 4270 300 19 28 .068 | 1.73 G170 434 23 | 37 | |0.085 | 24 9200 G46 0.31 | 047
114 540 | 1372 065 | 1.65 4240 208 33 49 .088 | 2.24 2870 420 43 [ 363 | |0.119 | 3.02 8320 299 054 | 048
318 B75 | 1715 0.65 | 1.65 3320 233 42 i%] 081 | 2.3 4810 338 o7 [ 85 | |0126 | 3.2 7000 492 0.76 | 11
112 840 | 2134 083 | 2.1 3420 240 &7 | 1.00 || .108 | 297 4610 324 85 [ 1.27 | |0.147 | 3.73 G486 456 1.1 [ 1.62
34 1.050 | 26.67 083 | 211 26490 189 B | 128 || 113 | 2.87 3730 264 113 | 169 | (0154 | 3N 2296 arz 149 | 2.2
1 1.315 | 33.40 09 | 277 2830 199 140 | 209 || 133 | 3.38 2310 247 168 | 250 | (0479 | 4.55 4689 342 215 | 324

11/4 1.660 | 42.16 09 | 277 2210 155 1.81 | 269 || 140 | 3.56 2880 202 227 | 335 | (0191 | 4.85 4039 284 3.02 | 447
1112 1.800 | 48.26 09 | 277 1520 135 209 | 3N 145 | 3.68 2550 182 272 | 4.05 0.2 | 5.08 J664 258 367 | 541

2 2.375 | 6033 08 | 277 1520 107 264 | 3893 (| 154 [ 3 2180 153 365 | 545 | (0218 | 5.54 3158 222 3.07 | 748
2112 2.875 | 73.03 120 | 3.05 1380 97 353 | 527 (| 206 | 516 2350 168 2.79 | 664 | (0276 | 7.1 332 233 T.73 1141
3 3.500 | 86.90 120 | 3.05 1120 78 433 | 646 || 216 | 549 2070 146 7.58 |11.30 03 | 7.62 2893 203 10035 (1527
31z 4.000 | 10160 || .120 | 3.05 860 69 497 | 742 || 226 | 5.74 1850 133 9.11 |13.58| (0318 | 8.08 2683 188 12.62 [18.67
4 4.500 | 114.30 20 | 3.05 867 61 561 | 8.37 || 237 | 6.02 1750 123 10.79 (16.09| |0.337 | B.56 2459 176 15.12 [X2.32
6 6.625 | 168.28 || 134 | 34 655 46 929 1383 280 [ 7.1 1385 a8 16.97 (26.28| | 0432 | 1087 || 2152 151 26.84 |42.56
8 B.625 | 21908 || 148 | 3.76 555 39 1340 |1998|| 322 | 8.18 1227 86 2B.55 (4257 05 | 127 1913 134 43.79 |64.64
10 10.750 | 273.05 || 165 | 4.19 485 35 18.70 |27.88| | 365 | 9.27 1113 78 4048 (60.36| | 0.5 | 127 1803 127 55.25 |96.01
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Anexo E. Diagrama de Moody
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Anexo F. Curva de agitadores
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Anexo G. Rugosidad paratuberias

Material
(m)

Rugosidad Rugosidad

(ft)

Vidrio Liso

Liso

Plastico 3,0x107  9,8x107
Tubo extruido, cobre, latén y acero 1,5x10° 4,9x10°
Acero comercial o soldado 4,6x10° 1,5x107
Hierro galvanizado 1,5x10™ 4,9x10™
Hierro ductil recubierto 1,2x10™ 3,9x10™
Hierro ductil no recubierto 2. 4x107 7,0x10™
Concreto, bien fabricado 1,2x10™ 3,9x10™
Acero Remachado 1,-5’.:-:11[1'4 5,9% 10°

Anexo H. Velocidad media de fluidos

- Vapor de agua saturado o ligeramente recalentado a presion

e 0 a2 KGIOm2.... ..ot e e enman e e

- Vapor de agua saturado o ligeramente recalentado a presion

- Vapor de agua recalentado a presion < 14 Kglem?...................

- Vapor de agua recalentado a presion > 14 Kglcm?...................

- Agua, en Servicios Normales...........cccceeveiieiervscn e s v enennns
= AMONIACO HQUIdO.....cooieiiiee e
o L [ gL E= T o = TSSO
S ACBIIES. ..
= CHORD QIO ... cooccaninnissnissnssisssinssusansassssnasisssisnssssnasanasinassanssassss
~Gas NALUNAL ... e
ol s [T =T o R
O LN (0 o T 3 PN
- Oxigeno (temperatura ambientg) .........ccccciiviererienicieisise e
= ACIHO SUIFUMICO. ...
- Agua de mar (en tuberia recubierta de goma) ..........................

- Agua de mar (en tuberia recubierta de cemento) ............ccoveees

20 m/s

30 mis

50 m/s
50-70 m/s
1,2-1,8 m/s
1,8 m/s

30 m/s

1,5 m/s

1,5 mis

30 m/s

20 m/s

20 mfs

10 m/s

1,2 mis
1,5-2,4 m/s
1,5-3,5 mis
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Anexo I: Curva de destilacion ASTM

I1. Aceite de fusel refinado

180 v (ml) T(°C)
170 lera gota o8
160 10| 103
T 150 20| 109
=~ 30| 118
e 140
S a0| 123
e 130 so| 127
E. 120 60| 129
g 110 70| 131
100 i-amilico 20| 138
an ’ 0| 139
a0 Ultima gota 170
% destilado | 100%
0 10 20 30 40 50 60 70 80 S0 100 % residuo 05
% Volumen % pérdidas 0,5
I2. Gasolina y bioaditivo (aceite de fusel)
200 v (ml) T (°C)
180 lera gota 44
160 10 52
= 140 20 60
E 120 30 70
= 40 84
T 100 50 99
%- 20 60| 110
2 80 70| 127
40 0| 141
20 90| 167
Ultima gota 192
0 % destilado | 98%
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 o — %
% Volumen % pérdidas 1%
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Anexo J: Célculos
Apéndice J1. Dimensionamiento de bombas
El calculo de la potencia de bombas se realizd con las siguientes formulas:
Pteérica :hA *p*xg *Q Ec.8
real =

Proq =~ Ec, 9

v,2 | P v? P
L4+ 214z, +h,=2+-2+7z,+h,Ec 10
29 pg 2g pg

Enla Ec. 10, los términos de altura y caida de presion se eliminan ya que la salida
y entrada es al mismo nivel, y ambos puntos se encuentran sometidos a la misma
presion.
2_. 2
h, =%+hTEC. 11

_ fLD?
~ 2pg

Ec. 12

hy
Re = % Ec. 13

Teniendo en cuenta los siguientes datos:
y= 2,04x10-9 m2/s

£=2x10% m

D=0,0114 m

Los calculos se resumen en la Tabla:

Resumen de calculos

Tuberia Re F Q[md/s] | Vi[m/s] | Vz[m/s] | HT[m] | ha[m]
6 112557 [ 0,019 [ 49 x105 | 8X10° | 7.5x10° [ 1.2 1,21
7 11255,7 | 0,019 | 43 x105 | 7x10° 6,6 x10° | 0,8 0,84
9 84418 [0,020 |47 x105 | X10% [1,4x105[06 0,64

Elaborado por: Mero & Zambrano, 2017

Apéndice J2. Dimensionamiento de motores

La potencia del motor se determina mediante las siguientes formulas:

2Np

N'Re = D“T Ec. 14
Piesrica = NpNSDaSP Ec. 15
PT‘eal — Pte()erica EC. 16
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Motor para V-001
El M-001 pertenece al V-001, en el cual se homogeniza el aceite de fusel. Los datos

son los siguientes, teniendo en consideracion el diametro del tanque (0,70 m).

Diametro del tanque= 0,70 m
p=828,9 Kg/m?3

N= 2 rps
Da=0,30 m
p= 1,69 x 109 Kg/ m.s
D,*N
N'Re = o 2P
U
(0,30 m2)(2 rvs) (828959
N'Re = X3 M _ 8,8 x10*
—-03
1,69 x 10703 =2

Gréficamente (Apéndice G) Np corresponde a 2,5 y reemplazando en la Ec.

15
P =(2,5)(2)3(0,3)°(828,9) = 223,8 W = 0,30 hp
0,30
Prear = E =032 hp

Motor para V-002

El M-002 pertenece al V-002, en el cual se prepara la solucion de salmuera. Los
datos son los siguientes, teniendo en consideracion el didmetro del tanque (0,90

m).

Diametro del tanque= 0,90 m
p=1180 Kg/m?3

N= 2 rps

Da=0,40 m

p= 8,71 x10°% Kg/ m.s
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(0,40 m?)(2 rps) (118059

8,71 x 10-04 K9
m-—S

N'Re = =43 x10°

Graficamente (Apéndice G) Np corresponde a 2,5 y reemplazando en la
Ec. 15
P =(25)(2)3(0,4)°(1180) = 244 W = 0,32 hp

0,32
Preal = m

= 0,34 hp

Motor para V-005

EIM-003 pertenece al V-005, en el cual se elimina las trazas del aceite de fusel con
sulfato de sodio. Los datos son los siguientes, teniendo en consideraciéon el

didametro del tanque (0,70 m).

Diametro del tanque =0,70 m
p=828,9 Kg/m?3

N= 2 rps
Da=0,30 m
p= 1,69 x 1009 Kg/ m.s
D 2N
N'Re = -2 P
U
(0,30 m2)(2 rvs) (828959
N'Re = % M _ 8,8 x10*
1,69 x 10-03 =9
m-—sS

Gréaficamente (Apéndice G) Np corresponde a 2,5 y reemplazando en la Ec.
15
P =(2,5)(2)3(0,3)°(828,9) = 223,8 W = 0,30 hp

0,30
Prowi = 095 0,32 hp
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Anexo K

K1. Medicion de grados alcohdlicos




K3. Extraccion liquido-liquido a 40 °C

K4. Punto de inflamacion Copa Abierta
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K5. Colocacion de muestra para medicion de contenido de agua

K6. Medicion de viscosidad
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K7. Destilacion ASTM del aceite de fusel refinado

. LMA-RD-01

@ DRB 200 | |
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K9. Prueba de octanaje
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% miv
% viv
°C

°F

°K

atm
BTU

KPa

mm
mm Hg
mm?3
Na
Rpm

Anexo L. Abreviaturas

Porcentaje masa/volumen
Porcentaje volumen/volumen
Grados Celsius
Grados Fahrenheit
Grados Kelvin
Angstrom(s)
Atmosfera(s)

British Thermal Unit: Pulgada/hora-pie2-°F
Calcio

Centimetro (s)
Centimetro(s) cubico(s)
Centistoke(s)

Pie(s)

Gramo(s)

Caballos de fuerza
Potasio

Kilogramo(s)
Kilojoule(s)
Kilopascal(es)

Litro(s)

Libra(s)

Litio

Metro(s)

Metro(s) cuadrado(s)
Metro(s) cubico(s)
Megajoule(s)

Mililitro(s)

Milimetro(s)

Milimetros de mercurio
Milimetro cubico

Sodio

Revoluciones por minuto
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Rps

Revoluciones por segundo
Watt(s)
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ha
hsalida
hrt

L

N

N
N'Re
Np
P12
Preal

Ptecrica

Q
Re

T
Vi-2
VDisefio
21-2

r

P

Anexo M. Simbologia

Viscosidad dinamica

Area

Diametro

Diametro del agitador
Diametro externo de tuberia
Diametro interno de tuberia
Diametro nominal

Factor de friccion

Gravedad

Altura

Carga de trabajo

Altura de salida de tanque
Pérdidas por carga

Longitud de tuberia

NUmero de etapas

Velocidad de rotacion del agitador
Numero de revoluciones
Numero de potencia

Presion en el punto 1 6 2
Potencia real de la bomba
Potencia teorica de la bomba
Flujo volumétrico o caudal
NUumero de Reynolds
Temperatura

Velocidad en el punto 1 6 2
Volumen de disefio de tanque
Altura con respecto al nivel de referencia
Viscosidad cinematica
Densidad
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