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Aula y Laboratorio de Quimica

Reacciones en contexto: la transesterificacion en la produccion de
biodiésel a partir de aceite de fritura usado

Resumen: La posibilidad de convertir desechos potencialmente peligrosos para el medio ambiente como son los aceites de
freir usados en un combustible ecoldgico como el biodiesel, puede ser una actividad experimental de laboratorio muy signi-
ficativa para contextualizar una reaccion de transesterificacion en cursos universitarios de quimica organica basica. La descrip-
cién de la reaccion, sus parametros condicionantes y la técnica experimental para llevarla a cabo, se efectia desde una
perspectiva que posibilita vincular a la quimica orgénica con un tema de suma importancia tecnologica y con amplias reper-

cusiones econdmicas, sociales y ambientales.

Introduccion

La petroquimica ha sido una de las ma-
yores contribuciones al crecimiento de la
quimica organica durante el siglo XX, [1]
pero la racionalizacion del petrdleo junto a
su impacto ambiental, ha hecho imperiosa
la necesidad de recursos energéticos alter-
nativos que disminuyan su utilizacion
como combustible y lo preserven para apli-
caciones mas especificas. En ese sentido,
la quimica organica posibilita mediante la reaccion de trans-
esterificacion, convertir aceites vegetales y grasas animales
en biodiesel, un combustible renovable con multiples benefi-
cios ambientales y econémicos.

Los mecanismos de reaccion en quimica organica, usual-
mente son percibidos por los estudiantes como modelos tedri-
cos que intentan explicar una quimica de pizarra o de tubo de
ensayo que solo adquiere significado en el ambito académico,
distanciandose de sus propias vidas y de realidades socio-
ambientales relevantes y de actualidad. Dentro de este con-
texto, el presente trabajo pretende, a través de la reaccion de
transesterificacion, resaltar la importancia multidisciplinar de
la quimica organica y su implicacion en importantes innova-
ciones tecnoldgicas con amplias repercusiones econdmicas,
sociales y ambientales, centrandose en los siguientes obje-
tivos:

# Abordar la reaccion de transesterificacion desde una
perspectiva tedrica usualmente no asequible en los libros de
texto, permitiendo la contextualizacion de una sustitucion
nucleofilica por el mecanismo de adicion-eliminacion en la
produccion de un combustible alternativo a partir de desechos
ambientalmente perjudiciales como son los aceites de freir
usados.

# Conceptualizar los parametros experimentales de reaccion
para propiciar el disefio de actividades mas abiertas, proximas
al trabajo cientifico y a la futura profesion de los alumnos.

# Proporcionar una técnica experimental sencilla, con
reactivos asequibles y con una perspectiva de analisis quimi-
co que favorezca la integracion de diversas técnicas de labo-
ratorio.

# Potenciar la relevancia de los mecanismos de reaccion
en quimica organica, involucrar a los estudiantes en temas de
actualidad y desarrollar actitudes positivas hacia una quimica
sustentable.
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La reaccion de transesterificacion
y el Biodiesel

La transesterificacion es un término ge-
neral que se utiliza para designar a las re-
acciones organicas en las cuales se pro-
duce un intercambio o sustitucion del
grupo acilo o alquilo de un éster. Asi, si un
éster interactiia con un alcohol para susti-
tuir su grupo alquilo por el del alcohol, la
reaccion se denomina alcohdlisis; si el
éster reacciona con un acido carboxilico para sustituir su
grupo acilo por el del 4cido se conoce como aciddlisis, y si
existe un intercambio entre los grupos acilo y alquilo de dos
ésteres diferentes, la reaccion se define como interesterifi-
cacion. En la bibliografia, la utilizacion de esta terminologia
puede prestarse a confusion, especialmente en la quimica de
las grasas y los aceites, donde algunos autores utilizan el tér-
mino transesterificacion para referirse unicamente a las re-
acciones de interesterificacion, mientras que otros como
Fennema, incluyen a las tres reacciones bajo la denominacion
general de interesterificacion.[?] Si bien es adecuado consi-
derar a la transesterificacién como un término inclusor de las
tres reacciones mencionadas anteriormente,[3] en este trabajo,
y conforme al consenso que existe actualmente en quimica
organica, se lo utilizara en referencia a la alcohdlisis, es decir,
cuando un ester reacciona con un alcohol para formar un
nuevo éster y un nuevo alcohol.[43-6] En la figura 1 se repre-
senta la ecuacion general de la reaccion de transesterificacion
que usualmente se expresa en los libros de texto.

Desde una perspectiva mas contextualizada, y siguiendo los
objetivos de este trabajo, podriamos definir a la transesterifi-
cacion como la reaccion mediante la cual, los triglicéridos
(TG) presentes en los aceites vegetales y grasas animales se
combinan con un alcohol de bajo peso molecular (usualmente
metanol) en presencia de un catalizador adecuado, para for-
mar glicerina y una mezcla de ésteres grasos (Figura 2). La
reaccion suele describirse en términos del alcohol inter-
viniente, asi, el empleo de metanol en la alcohdlisis suele
especificarse como "metandlisis".

Los ésteres grasos obtenidos a partir de la reaccion anterior,
poseen propiedades y tamafios similares a los constituyentes
del combustible diesel, y es lo que se conoce como Biodiesel,
su origen bioldgico y renovable viene enfatizado por el prefi-

O (6}

I acido o base l 1
R—C—OR' 4+ RO—H R—C—OR’+ RO-H

catalizador

Ester A Alcohol B Ester B Alcohol A

Figura 1. Ecuacion general para representar a una reaccion de trans-

esterificacion
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| ! Si bien se han descrito diferentes proce-
CHZ*O*ﬁiR CH,OH R C0OCH; sos y condiciones experimentales para la
| o KOH | , T producciéon de biodiesel,[10.11.12] 1a trans-
CH —0—C—R* 4 3CH,0H CHOH + R'COOCH; esterificacion de aceites y grasas mediante
‘ (H) catalizador \ + alcoholes de bajo peso molecular como el
CH,—0—C—R® CH, OH R’COOCH; metanol y la utilizacién de catalizadores
(H) basicos como el hidroxido de potasio sigue
Aceite (triglicérido) Glicerina Biodiesel considerandose como la opcion mas venta-

Figura 2. Reaccion de transesterificacion de triglicéridos (TG) mediante metanol en medio

basico; en la bibliografia, suele especificarse como metanolisis.

1) Triglicérido (TG) + R'OH
4

2) Diglicérido (DG} R'OH

ks

3) Monoglicérido (MG) + R'OH

6

Figura 3. Secuencia de reacciones reversibles en la transesterificacion de triglicéridos,

(Freedman et al. 1986, citado por Ma y Hanna 1999)

jo "bio" que lo diferencia del tradicional combustible diesel
derivado del petroleo. La Norma D 6751-03a de la American
Society for Testing and Materials (ASTM) lo define como un
combustible constituido por esteres monoalquilicos de acidos
grasos de cadena larga, derivados de lipidos renovables como
aceites vegetales o grasas animales que pueden ser emplea-
dos en motores diesel o en calderas de calefaccion.l’]

El Biodiesel como combustible y sus implicancias
ambientales

El biodiesel puede sustituir total o parcialmente al com-
bustible diesel proveniente del petroleo; es ecoldgico,
biodegradable, atoxico y presenta un perfil de emisiones con-
taminantes lo suficientemente bajo como para disminuir el
efecto invernadero y responder a las exigencias del protocolo
de Kyoto.[8] Es utilizado como disolvente para eliminar
hidrocarburos en caso de accidentes marinos[3] y en cuanto a
su produccidn, es sustancialmente limpia y economica, espe-
cialmente si se parte de aceites de freir usados, siendo una
alternativa para su reciclaje, dado que usualmente estos pro-
ductos son desechados a la red colectora cloacal o a rellenos
sanitarios, generando problemas ambientales y la pérdida de
materia prima valiosa como la glicerina.[%]

Sintesis del biodiesel y definicion de parametros
para una aproximacion experimental

Dada la factibilidad de produccion de biodiesel en diferentes
escenarios de desarrollo, su sintesis se ha plasmado en multi-
ples recetas divulgativas del tipo "hdgalo Ud. mismo" caren-
tes de justificacion cientifica. El objetivo de este apartado es
contribuir a su fundamentacion, tomando como referentes a la
quimica organica y a las recientes investigaciones cientificas
que, sobre el tema, se han publicado en la bibliografia espe-
cializada. En este contexto, el presente trabajo hace una
importante aportacion al respecto, dado que proporciona un
marco tedrico que no es asequible en los textos de quimica
organica universitaria.
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(mezcla de metil ésteres)

Diglicérido (DG) + R'COOR;
ko Monoglicérido (MG) + R'COOR,

ks Glicerol (GL) + R'COOR;
k

josa en términos de economia, rendimien-
to, rapidez de reaccion y calidad de pro-
ducto obtenido.

Como muestra la Figura 2, la este-
queometria de la reaccion de transesterifi-
cacion requiere tres moles de alcohol por
cada mol de triglicérido, quimicamente
consiste en una secuencia de tres reaccio-
nes reversibles consecutivas (Figura 3), en
las cuales el triglicérido es convertido en
diglicérido, monoglicérido y glicerol, pro-
duciéndose en cada una de ellas, una
molécula de éster por cada glicérido
involucrado.[1]

La transesterificacion de grasas y aceites en medio basico,
es un buen ejemplo de una reaccion de sustitucion nucleofili-
ca en el grupo acilo (carbonilo) que transcurre a través de un
mecanismo de adicion-eliminacioén con la intervencion de un
intermedio de reaccion tetraédrico. Seguin Eckey, la misma se
puede formular en tres pasos (Figura 4), en primer lugar, se
produce un ataque nucleofilico del alcoxido al atomo de car-
bono del carbonilo del triglicérido para formar un intermedio
tetraédrico, posteriormente reacciona con una molécula de
alcohol para regenerar el anion alcoxido y finalmente, el
intermedio de reaccion tetraédrico se reorganiza para dar un
diglicérido y el correspondiente éster metilico.[!3]

KOH + CH;OH CH;0 + H,0

A O JLOCH
R, 0{ + K 3
‘HOVRH

%
o +

Figura 4. Representacion del mecanismo de la primera etapa de la
transesterificacion de una molécula de triglicérido (TG) en medio
basico, el mismo se reitera con las especies i6nicas que contienen al
diglicérido y monoglicérido hasta una completa conversion del
triglicérido en sus correspondientes ésteres metilicos.
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Parametros que afectan a la reaccion de transeste-
rificacion

La Figura 5 resume las principales variables que afectan a la
reaccion de transesterificacion a partir de aceites de freir usa-
dos,[14.15.16,17] ] comprender como se relacionan estas varia-
bles en el contexto del mecanismo de reaccion analizado ante-
riormente, permite adecuar condiciones operacionales para
aumentar la eficiencia de la sintesis de biodiesel a partir de
aceites con las mas diversas caracteristicas fisico quimicas.

Principales variables que afectan a la reaccion
de transesterificacion

| Pl

Relacion . o
molar elntre ipoy tAgltacu: ,
el alcohol y el concentracion ye;g:l; :Il;a
i del catalizador 0
acelte . reaccién

Figura 5. Principales variables que afectan a la reaccion de transes-
terificacion.

Calidad de
los reactivos

La calidad de los reactivos:

Tanto la acidez del aceite como su contenido acuoso, son
pardmetros importantes para tener en cuenta; los aceites
provenientes de la fritura de alimentos poseen propiedades
diferentes de los crudos o refinados. Las altas temperaturas de
coccion y el agua de los alimentos aceleran la hidrdlisis de los
triglicéridos e incrementan su contenido de acidos grasos
libres,[2] por lo que una valoracion previa de su acidez, es fun-
damental para determinar la cantidad de catalizador capaz de
neutralizarla sin disminuir su accion catalitica. Como la neu-
tralizacion de los acidos grasos libres conlleva a una saponifi-
cacion (Figura 6), es recomendable partir de aceites usados de
baja acidez para minimizar la formacion de jabones que difi-
cultarian la separacion del biodiesel luego de la reaccion. La
transesterificacion en medio basico requiere de reactivos
anhidros, por lo que la previa eliminacion del agua de los
aceites y la utilizacion de hidroxido de potasio y metanol de
alta pureza son condiciones para no desestimar.

Relacion molar entre el alcohol y el aceite

dos,[15:17] aunque requieren menos temperatura y tiempo de
reaccion, presentan el inconveniente de propiciar una
saponificacion de forma simultdnea a la transesterificacion
(Figura 6). Como la velocidad de reaccion viene determinada
por el ataque de un nucledfilo (ya sea el i6n alcoxido en la
transesterificacion o bien el hidroxido en la saponificacion),
es de suma importancia la utilizacién de reactivos anhidros
para minimizar la presencia de agua y por ende la formacion
de KOH, permitiendo que el ataque del metoxido sea el deter-
minante de la velocidad de reaccion,[!18] esto, sumado a un
exceso de alcohol que desplace el equilibrio hacia la forma-
cion de ésteres metilicos, permitird atenuar el efecto de la
reaccion de saponificacion que no es reversible. Para aceites
con una acidez inferior al 5%, autores como Tomasevic y
Siler- Marinkovic sugieren la utilizacion de un 1% p/p de
catalizador siempre que se mantengan constantes los demas
parametros de reaccion.[13]

Agitacidn, temperatura v tiempo de reaccion:

Los reactivos intervinientes, asi como los que se producen en
el transcurso de la reaccion, constituyen un sistema heterogé-
neo que requiere de una constante y eficiente agitacion de 600
rpm.l1 La reaccidn de transesterificacion puede ocurrir ain a
una temperatura de 25°C.,[15] si bien su incremento es direc-
tamente proporcional a la velocidad de reaccion, posee un
intervalo limitado por el punto de ebullicién del metanol
(65°C) y por las reacciones secundarias de formacion de
jabones,[3] debiéndose mantener entre 25 y 65°C. El tiempo
de reaccion depende de la temperatura, durante el primer
minuto, la reaccion transcurre lentamente debido a la disper-
sion del metoxido, pero aumenta rapidamente alcanzando en
cinco minutos, porcentajes proximos al 84.7, 61.6 y 49.3% de
ésteres metilicos a 65, 45 y 25°C., respectivamente.[17]

Materiales y procedimiento experimental

Para llevar a cabo la experiencia, se podra utilizar muestras de
aceites de freir usados provenientes de domicilios particu-
lares, restaurantes y cafeterias. Posteriormente, el control de
calidad del biodiesel obtenido podra efectuarse de acuerdo a
algunos de los parametros estipulados en el apartado de
Analisis. Si bien, la técnica analitica mas utilizada para deter-

Es una de las variables mas influyentes en el
rendimiento de la reaccion y en la viscosidad
final del biodiesel.[!5] El alcohol mas utiliza-
do es el metanol debido a su polaridad y a su
estructura de cadena corta.[!1l Si bien la este-
queometria para la reaccion de transesterifi-
cacion requiere tres moles de alcohol por mol
de aceite (3:1), en la practica se incrementa a
6:1 para desplazar el equilibrio hacia una
mayor formacion de ésteres metilicos, una
proporcion mayor de alcohol dificultaria la
posterior separacion del glicerol debido a un
aumento de su solubilidad.[15.16.17]

Tipo y concentracion de catalizador
La utilizacion de catalizadores basicos como

el hidroxido de potasio, ha sido descrita
como la mas conveniente para aceites usa-

An. Quim. 2006, 102(3), 43-49
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Reaccion de saponificacion de aceites o grasas
1

CHZ—O—ﬁ—R CH,OH R'CO0 K*
‘CH 0 8 R HHZO ‘CH OH 2coo k¥
‘ —O0—¢—R" +3KoH + RCOO
0 |
CH, —O —(H: —R’ CH, OH R’coo "K'
0

Aceite (triglicérido)

Glicerina Jabones (sales potasicas de

acidos grasos)

Reaccion de neutralizacion de acidos grasos libres

H,0

R—COOH + KOH ——> R —COOK +

Acido graso  hidroxido de potasio Jabon (sal potasica de

acido graso)

Figura 6. Reacciones secundarias indeseables en la sintesis de biodiesel. La formacion
de una excesiva cantidad de jabones, incrementa la solubilidad de los ésteres metilicos
en la glicerina, produciéndose una emulsion que dificulta la separacion y purificacion

del biodiesel luego de la reaccion.
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minar la calidad del biodiesel es la Cromatografia en fase
gaseosa (CG), una interesante propuesta de esta actividad es
que, utilizando instrumentos y materiales asequibles en
cualquier laboratorio de docencia, los alumnos puedan deter-
minar la calidad del producto obtenido de forma sencilla, y
contrastar los resultados con las especificaciones técnicas. La
Figura 7 resume el proceso operativo general y la Tabla 1, los
materiales y reactivos necesarios.

___|Filtrado y eliminaci(m‘
de agua Aceite de freir
valoracion usado
Metanol + KOs ior
dela acidéz

i ' 44 Purificacion
Reaccion de ‘ [
transesterificacion o ¢
/ N

( ) . "

l Mezcla de ester.es m.etll}cos Biodiesel
., \or s + productos minoritarios

‘ Separacién de St L

Glicerina + productos ‘

de reaccion
fases
minoritarios de reaccién

| A—

Control de calidad ‘

\
[ ]
I

Figura 7. Esquema de la operativa general para llevar a cabo la sintesis de biodiesel en el
laboratorio.

Materiales y Reactivos

Tabla 1. Lista general de reactivos y materiales necesarios para llevar a cabo la experiencia.

Lista de materiales ¥ reactivos

Materiales Reactives

Acondicionamiento de la muesira
Estufa v material de soporte de uso general

Cedazo v papel de filtro para café
Reaccion de transesterificacion

Aceite de freir usado

Metanol anhidro grado analitico

Hidrédxido de Potasio anhidto grado

analitico

Mlatraz de 3 bocas de 250 mL con refrigerante
Agitador mecdnico a hélice o magnético
Bafio termostdtico o plancha calefactora

Tuho de secado con clorare de caleio
Valoracion

Bureta de 25 mL
Waso de 250 mL

Aleohol isopropilico (propan-2-ol)
& pgua destilada

Disolucion de fenolftaleina

Papel indicador de pH
Cromatografia en capa fina (TLC)

Placas para cromatografia Merck soporte de | Hexano
aluminio. 20 x 20 cm.
Dos cubas crommatograficas Eter di etilico

Acido acético

Yodo en escamas o perlas
Purificacion o Refinado

Zulfato de sodio anhidro

Seguridad Quimica

— Hidroxido de potasio: es una base fuerte, corrosiva, absorbe rapidamente

& o | dioxido de carbono y agua a partir del aire. El contacto con la humedad o

LT el agua puede generar desprendimiento de calor. FRASES R: 22-35.
FRASES S: (1/2)26-37/39-45

Metanol: inflamable y muy toxico por inhalacion, por contacto
con la piel e ingestion. Peligro de efectos irreversibles muy
graves. Manipular bajo campana, con guantes y proteccion ocu-
lar. FRASES R: 11-23/24/25-39-23/24/25. FRASES S: (1/2-)7-
16-36/37-45.

) =

= | Metoxido de potasio: se genera al disolver KOH en metanol,
& & | actua como catalizador, es altamente inflamable y corrosivo. Es
Lé un agente reductor que reacciona violentamente con oxidantes

y una base fuerte que reacciona violentamente con 4acidos.
FRASES R: 11-14-34. FRASES S: (1/2)—8-16—26—43-45

46— © 2006 Real Sociedad Espafiola de Quimica
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Procedimiento Experimental
Acondicionamiento del aceite

La muestra de aceite se calienta a 35 °C y se filtra primero
mediante un cedazo y luego a través de un papel de filtro para
café (tener en cuenta que es un procedimiento lento), poste-
riormente se calienta a 120°C con agitacion constante durante

10 minutos para eliminar el agua presente.
Determinacién del indice de acidez

Se disuelve 1g de aceite en 10 mL de al-
cohol isopropilico a 60°C (también puede
utilizarse etanol), se adicionan 3 gotas de
disolucion de fenolftaleina y se titula con
disolucion de KOH 0,1 M hasta coloracion
débilmente rosa que persista durante esca-
sos segundos (teniendo en cuenta que el
cambio de coloracién se ve afectado por
reacciones reversibles). En la Figura 8, se
presentan las formas de expresar la acidez
y sus correspondientes ecuaciones para
calcularlas.[19]

Debido a que los aceites para freir usa-
dos son generalmente mezclas de composi-
cion desconocida, a los fines de los calcu-
los estequeométricos se considerara un PM
promedio para el aceite de 873,4 g/mol,
conforme al trabajo de Encinar et al.[17]

La cantidad de KOH a utilizar debe ser
aquella que no solo permita la catalisis de
la reaccion sino también, neutralizar los
acidos libres del aceite, por lo que hay que
tener en cuenta que para aceites con un
indice de acidez inferior al 5% un 1% p/p
de catalizador es adecuado siempre y cuan-
do se mantengan constantes los demas
parametros de reaccion; para aceites con
una acidez mayor de cinco, la cantidad
extra de catalizador que se debe agregar,
puede estipularse considerando que cada
mL de solucion de KOH 0,1 M necesaria
para neutralizar una acidez por encima del
5% equivale a 1 g de catalizador por 1000
g de aceite a ensayar.[20] En esta experien-
cia, los célculos estequeométricos se efec-
tuaron a partir de un aceite con una acidez
inferior al 5%.

Preparacion del metéxido

Efectuar bajo campana y con pantalla protectora. Es
requisito indispensable que los reactivos sean anhidros
y que el metoxido de potasio sea preparado antes de
usarse; dado que la humedad y el didxido de carbono
del aire disminuyen su actividad, debe mantenerse
completamente cerrado hasta el momento de agregarse
al reactor. En un erlenmeyer de 250 mL se coloca 1 g
de KOH (1% p/p de aceite) con 30 mL de CH;0H
(relacion molar alcohol/aceite 6:1), se tapa y se agita
hasta completa disolucion.

An. Quim. 2006, 102(3), 43-49
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Grado de acidéz (GA): indica el % de acidos grasos conteni dos
en elaceite o grasa animal, e xpresado gene ralme nte como %
de acido oleico:

mL NaOH x 0,1N x 28.2
peso de la muestra

% AGL (acido oleico) =

Indice de acidez (IA): expresa el pes, en mg de hidroxido
pota s co nece sario para neutralizar un gramo de materia grasa.

IA= % AGL x 1,99

Figura 8. Ecuaciones que permiten calcular el Grado de acidez (GA)
y el Indice de acidez (IA) de aceites y grasas tanto vegetales como
animales.

Reaccion de transesterificacion

En un matraz de fondo redondo de tres bocas con capacidad
de 250 mL equipado con refrigerante a reflujo, tubo de seca-
do con cloruro de calcio y agitacion a hélice se colocan 100 g
(0,12 mol) del aceite previamente acondicionado, se atempera
a 60 °C mediante un bafio de agua termostatizado. Una vez
alcanzada la temperatura de reaccion en el interior del reactor
se conecta el refrigerante de reflujo, se enciende el agitador y
se introduce rapidamente la disolucién de metdxido de pota-
sio, este instante es el considerado como tiempo inicial (t = 0)
de la reaccion. Se calienta a 60 °C durante 1 hora con
agitacion constante a 600 rpm. Una vez alcanzado el tiempo
estipulado, la mezcla se transfiere a un embudo de
decantacion y se deja reposar 12 horas para que se produzca
la separacion de dos capas bien definidas, una superior cons-
tituida por el biodiesel y una inferior integrada principalmente
por glicerina y residuos de reaccion. Se separa el biodiesel, se
lava con 4 volimenes de agua caliente a 80°C (aproximada-
mente un 40% respecto a la cantidad de aceite) hasta pH neu-
tro. Finalmente, el biodiesel obtenido se seca con 10 g de
sulfato de sodio anhidro y se filtra o se lleva a estufa a 120°C.
La glicerina, principal subproducto generado en la reaccion
de transesterificacion, puede ser neutralizada y utilizada pos-
teriormente para la sintesis de jabones La figura 9 muestra las
caracteristicas del aceite utilizado para la experiencia y la del
biodiesel obtenido.

Figura 9. Caracteristicas del aceite de partida y del biodiesel
obtenido. Luego del proceso de lavado y refinado, el biocombustible
adquiere un aspecto limpido y cristalino permanente.

Monitoreo del transcurso de la reaccién mediante cro-
matografia en capa fina (TLC)

Para llevarla a cabo, se expone la propuesta presentada en el
trabajo de Gemma Vicente Crespo,[3] en la cual se utilizan
placas de silica gel G soporte aluminio de 20 x 20 cm. Merck.
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El disolvente de desarrollo es una mezcla de hexano, éter
dietilico y acido acético (88,5:11,5:1 v/v/v) y como revelador
se utiliza vapores de yodo. Las muestras de 0,5 cm? se extraen
mediante una jeringuilla a través del cierre hermético de goma
instalado en una de las bocas del matraz, introduciéndose ra-
pidamente en viales con 0,5 cm3 de agua y una cantidad este-
quiométrica de acido clorhidrico para neutralizar e impedir
que la reaccion continte, se centrifuga dos minutos a 5000
rpm y se extrae con 1 mL de diclorometano, se eliminan los
restos de humedad de la capa organica con sulfato sddico y se
evapora el disolvente. Después del tratamiento y hasta el
momento de su analisis, las muestras se deben mantener en el
frigorifico.

Esta técnica se puede utilizar para la identificacion cualita-
tiva de esteres metilicos, triglicéridos, diglicéridos,
monoglicéridos y acidos grasos. Al mismo tiempo, la com-
paracion de los tamafios de las manchas cromatograficas de
estos compuestos con la de estandares preparados con canti-
dades conocidas pueden dar una idea cuantitativa aproximada
de las especies presentes en la muestra de analisis. Por ejem-
plo: si se prepara una muestra estandar de triglicéridos y otra
de acidos grasos con las cantidades maximas especificadas
por la Norma Europea prEN 14214 (triglicéridos: 0,2 % p/p
y acidos grasos: 0,5 mgKOH/g), a través de la comparacion
de las manchas se puede determinar aproximadamente si los
ésteres metilicos estan dentro de las especificaciones.

Analisis y Parametros de calidad para el Biodiesel

Existen diferentes normas internacionales que especifican las
caracteristicas del biodiesel y sus métodos de ensayo, al
tratarse de un combustible de origen vegetal, sus cualidades
son valoradas por un lado, como las de los combustibles
fosiles y por el otro, como la de ésteres metilicos. A fin de
simplificar, la Tabla 2, proporciona los estandares fijados por
la Norma ASTM D 6751-03a, en la cual se han sumado
algunos métodos de andlisis de Normas ISO y anexado final-
mente, algunas propiedades para valorar la calidad del
biodiesel como éster. Los métodos de analisis pueden ser con-
sultados en el Biodiesel Analytical Methods de la National
Renewable Energy Laboratory disponible en Internet.[21]
Diferentes autores coinciden en indicar que los principales
condicionantes de la calidad del biodiesel obtenido son los
siguientes parametros: indice de acidez, densidad, viscosidad,
indice de yodo, indice de saponificacion, N° de cetano, pun-
tos de enturbamiento, inflamacién y combustion. Por lo que
deberan ser tenidos en cuenta al momento de planificar las
pruebas de calidad que se pretendan realizar en el laboratorio.

Implicaciones didacticas

El desarrollo de una actividad fundamentada en la obtencion
de un combustible ecoldgico a partir de desechos, es una
cuestion de indiscutible solidez como para planificar y desa-
rrollar un trabajo practico desde una perspectiva que con-
sidere a la quimica organica dentro de una gestion de desa-
rrollo sostenible.

Como se ha analizado a lo largo del articulo, en la reaccion
de transesterificacion, intervienen un nimero interesante de
variables operativas que posibilitan la planificacién por parte
del docente, de actividades mas abiertas, en las cuales se le
pueda dar al estudiante el protagonismo en el disefio y traba-
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Tabla 2. A) Especificaciones del biodiesel (como combustible) segin Norma ASTM D
6751-03a. B) Especificaciones del biodiesel (como éster) segiin Normas AOCS descritas
en la bibliografia.

A - Propiedades del Biodiesel como Combustible

Propiedad Método Yalor Unidad
Punto de inflamacidn (Flash Point, en ASTMD 23 130,0 min. oz
copa cerrada). 150 CD 3679 120,0 min.,
Contenido de agua ¥ sedimenta ASTMD 2709 0,050 ma:x. % wolurmen
X X X . ASTM D 445 1,9-6,0 mmis
Viscosidad cinernatica (40°C)
IS0 3104 3,5-5 mme/s
Ceniza sulfatada ASTMD G74 0,020 ma:x. % &N Masa
Sulfuros ASTM D 5453 0,05 max. % &M masa (ppm)
Cortosidn en [dmina de cobre ASTMD 130 M9 3 madx.
; ASTM D G613 47 min.
Namero de cetano 3
IS0 5565 49 min.
Punto de enturbiarnients (cdound point) ASTMD 2500 | ------ oz
Residun carbonoso ASTM D 4530 0,050 max, % &N Masa
- N AETM D &6 0,50 max, mna KOH/g
Ndrmero dcido i
IZ0 660-19535E 0,50 max
Glicerina libre ASTM D 6584 0,020 max. % BN Masa
Glicerina total ASTM D 6584 0,240 max. % BN Masa
Temperatura de Destilacidn (90 %) ASTM D 1160 360 max. “C
Densidad ASTM D 1298 0,575-0,900 a/cm

B - Propiedades del Biodiesel como éster

Propiedad Método Yalor Unidad
Densidad mediante picndmetro AQCS Ce-10a-25 0,56-0,90 g/
Viscosidad (20%C) DIM 5156 6,5-9,0 mme/s
Indice de acidez AOCS:! Cd-3a-63 0,5 max mg KOH/ g
Grado de acidez ADCS: Cd-3a-63 0,25 max mg KOHA
Indice de perdxida ADCS Cd-8-53
ACCS: Cd 3b-76 189 max, mg KOHA

indice de saponificacion

jo experimental, redimensionando asi los
trabajos practicos de laboratorio tradi-
cionales por un aprendizaje mas coherente
con la actividad cientifica.

La formulacién de preguntas como las
propuestas por Wadel6l y las sugeridas a
partir de la Metodologia de Resolucion de
Problemas como Investigaciéon (MRPI)
desarrollada por Martinez y Varelal22.23]
(Figura 10), pueden guiar y ayudar a los
estudiantes en el proceso de ensefianza
aprendizaje. Cuando este tipo de preguntas
se plantean y responden en el marco de la
experiencia misma, las acciones y los
instrumentos toman sentido y se conjugan
para dotar de significado al trabajo practi-
co de laboratorio.

La posibilidad de analizar la calidad del
biodiesel a través de técnicas de laborato-
rio abordadas en diferentes asignaturas,
propicia la integracion de contenidos y el
habito de pensar estratégicamente, puesto
que no solo se trata de ensefar aspectos
instrumentales de una tecnologia que pro-
gresa aceleradamente, sino de fomentar en
los estudiantes, habilidades de pensamien-
to basadas en conocimientos concretos que
les permitan tomar decisiones ante nuevas
y diferentes situaciones.

El hecho de que los alumnos puedan

productos se dertran de los dtoros de carbono de los
reactmos?

2) BEs alguno de los reactivos lo suficienternente
electrofilico para que reaccione sin ser acttvado? En
caso contrario, joomo se puede transformar uno de

oviriento de los electrones.

fCdmo se reformlaria la cuestidn en términos
opetrativos?

Jué hipdtesis se pueden emdtir acerca de los
factores que puedan influir en la reaccidn?

los reactrros en un electrdfilo fuerte por protonacion 4 iQué factores debetias tener en cuanta para

de un dtoro basico? disefiar el experimento? ;Cuwdl es la wvarisble
31 Cormo un dtorno ncleofilico de otro reactrvo puede independiente?

atacar al_ electrdfilo fuerte para formar el enlace gue 31 d0ué resultados son previsibles de obtener? ;cual

se necesita en el producto? eg la variable dependiente, como la ohservards?
4 Como se puede transformar el producto del atague 8 ;Cdmo disefiarias la experiencia?

nucleofilico en el producto final o reactivarlo para T j0ué aparatos o instrimentos necesitards?

que forms otro enlace, el cual se necesite en el Bl iCudl es tu andlisis de los resultados obtenidos?

producto? " s .

. & iComo se relacionan los resultados a la luz de

51 Bepresentar todos los pasos del  mecanismo, las hindtesis 1 del todri tilizado?

atilizandn  flechas  c las pun indicwr el as hipdtesis 7 del marco tedrico whlizado?,

100 ;3erianecesaria alguna reformulacion?

ACCS: Cd-3a-%4 contrastar los datos obtenidos con estan-
Tndice de Todo AOCS Cd-1-25 115 max dares internacionales de calidad, tiene el
explicito sentido pedagogico de enfrentar-
los al juicio critico de los resultados y de la
\.._./Aj Preguntas para guiar la comprension del \‘../B) Freguntas para guiar al estudiante durante
mecanismo de reaccion de la transestenificacion: la actividad expetimental:
1} Tendendo en cuenta los esqueletos cathonados de los 17 iCudl es la calidad del aceite con la cual se
teartrvos y productos joué atoros de catbono de los pretende hacer la experiencia?

Figura 10. A) Preguntas sugeridas por Wade para guiar al alumno en la comprension del mecanismo de reaccion de la transesterificacion tanto
en medio basico como acido. B) Preguntas elaboradas a partir de la Metodologia de Resolucion de Problemas como Investigacion (MRPI)

desarrollada por Martinez Aznar y Varela Nieto.
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metodologia utilizada. Diferentes investigaciones didécticas
evidencian el corto tiempo que los docentes le dedican al
andlisis y discusion de los resultados obtenidos en las expe-
riencias de laboratorio. La metodologia propuesta en este tra-
bajo pretende revalorizar esta actividad cientifica fundamen-
tal y concientizar a los alumnos sobre los criterios de calidad
y desempefio.
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