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RESUMEN

Se construy6 un reactor discontinuo para obtener biodiesel a partir de 5 litros de extracto obtenido de la
semilla de Ricinus communis. El reactor es de acero inoxidable, con longitud de 29 c¢cm; didmetro interno de
15,24 cm y fondo cénico de 20cm de largo, espesor de la pared de 0,2cm, resistencia tubular de 1000 W y
motor de 110 volt. Se extrajo y se compard con las normas respectivas las propiedades fisicas y quimicas del
aceite crudo. Se realizaron pruebas preliminares de transesterificacion del aceite catalizadas con NaOH para
constatar la viabilidad de la reaccién y definir las condiciones operacionales. El biodiesel obtenido fue
caracterizado y comparado con referencias presentes en la literatura. Los resultaron mostraron que es posible
obtener el biocombustible en el reactor discontinuo con un grado de conversion 88%; confirmando su aplicacion
en reacciones de transesterificacion en medio basico.

ABSTRACT

A batch reactor was constructed to obtain biodiesel from 5 liters of extracted from the seed of Ricinus communis.
The reactor is made of stainless steel, 29cm length, 15.24 cm of inner diameter and a conical base of 20cm long,
wall thickness of 0.2 cm, 1000 W tubular resistance and 110 volt motor. It is extracted and compared with the
respective norms the physical and chemical properties of crude oil. Preliminary tests catalyzed transesterification
of the oil with NaOH to verify the feasibility of the reaction and define the performed operational conditions.
Obtained biodiesel was characterized and compared with references. The results showed that it is possible to
obtain the biofuel in the batch reactor with a conversion 88%, confirming its application in transesterification
reactions in a basic medium.
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INTRODUCCION

Actualmente los paises han apoyado la utilizacién de biocombustibles con el objetivo de reducir las emisiones de
gases de efecto invernadero, impulsar la descarbonizacion de los combustibles de transporte, diversificar las
fuentes de su abastecimiento, desarrollar alternativas al petrdleo a largo plazo, utilizar tierras no cultivadas y
reforestar la capa vegetal. Se espera también que el incremento de la produccién de biodiesel y bioetanol
ofrezca nuevas oportunidades a los paises que los producen como fuente de ingresos, empleo en las zonas
rurales o de bajos recursos (Avellaneda, 2010).

El diesel y el biodiesel, a lo largo de todo su ciclo de vida, producen cantidades similares de CO,. La gran diferencia
radica en que la mayor parte del CO, emitido por el biodiesel ha sido fijado previamente por las plantas
oleaginosas utilizadas para su produccién, que a lo largo de su vida han consumido mayor cantidad de CO, que la
gue emitirdn una vez convertidas en biodiesel. Incluso, diversos estudios sefialan que el biodiesel emite,
finalmente, menos CO, que el fijado mediante el proceso de fotosintesis por estas mismas plantas oleaginosas. Por
ello, es posible afirmar que sustituyendo el diesel por el biodiesel se puede ayudar a combatir uno de los
principales efectos del uso de combustibles fosiles: el problema del cambio climatico (Acosta et a/., 2008).

En el caso de Venezuela, la blUsqueda por diversificar la matriz energética ha generado interés en torno a
cultivos oleaginosos como potenciales fuentes para producir biodiesel, tal es el caso del tartago (Ricinus
communis) (Ruiz, 2006); una planta endémica de zonas tropicales y subtropicales, que crece en forma silvestre,
no requiere de condiciones especiales para su cultivo (humedad, temperatura, etc.) y es vista como maleza.
Ademas, la semilla de esta planta no es comestible, a diferencia de las materias primas mas utilizadas para
producir biodiesel (soya, girasol y canola), por lo tanto, no implicaria competir con la industria alimentaria,
aspecto por el cual ha sido muy criticada la produccion de este biocombustible (Scholz & Da Silva, 2008). Por
otro lado, es importante sefalar que el rendimiento y las propiedades fisicoquimicas del biodiesel varian segun
la materia prima a partir de la cual se obtuvo (Blangino & Romano, 2004).

Las técnicas convencionales para la produccion de biodiesel utilizan reactores, como en la mayoria de los
procesos industriales quimicos, donde se lleva a cabo una reacciéon de transesterificacién, que consiste en la
transformacion de un tipo de éster en otro. Cuando el éster original reacciona con un alcohol, la reaccion de
transesterificacion se denomina alcohdlisis. En el caso de la alcohdlisis de un aceite o grasa, las moléculas de
triglicérido se combinan con un alcohol alifatico de bajo peso molecular en presencia de un catalizador acido o
basico (Benjumea et al., 2004).

Con el creciente problema de contaminacion que se presenta actualmente, no sélo en Venezuela sino en todo el
planeta, las propuestas de ecologia industrial, produccion mas limpia y cero emisiones se han hecho cada vez mas
evidentes (Chavéz, 2009). Es por esto que la mayoria de los centros de educacion superior estan orientando su
investigacion a generar nuevos enfoques en los procesos de produccion de biocombustibles que no representen
mayor dano al ambiente y que a su vez generen un valor agregado, convirtiéndose en uno de sus mayores retos.
Esta propuesta tuvo como objetivo construir un reactor discontinuo para la obtenciéon de biodiesel a partir del
aceite de Ricinus communis a escala de banco. Ademas, el reactor construido a bajo costo, puede ser empleado
para fines docentes, con lo que se favoreceria la politica de conservacion y ahorro al sustituir equipos costosos en
la ejecucion de las practicas, reduciéndose asi tanto los costos de instalacién como de mantenimiento.

MATERIALES Y METODOS

La materia prima fue colectada en la ciudad de Cojedes y Valencia. La colecta y secado de las semillas se hizo
acorde a lo propuesto por Lafort et a/. (2010). Posteriormente se molid y almacend a temperatura ambiente. La
caracterizacion fisico quimica se realizd de acuerdo a lo propuesto por COVENIN (Comisién Venezolana de
Normas Industriales), considerando: porcentaje de ceniza (COVENIN 328:2001), porcentaje de humedad
(COVENIN 1156:1979), proteinas (COVENIN 1195:1980), fibra cruda (COVENIN 1194:1979) y grasa libre
(COVENIN 3218:1996).
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Luego se acondiciond la muestra para la extraccion artesanal del aceite, segun el esquema mostrado en la
Figura 1.
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Fig. 1: Esquema del proceso de extraccion artesanal del aceite de Ricinus communis

La caracterizacion quimica del aceite extraido consistié en la determinacion de los indices de saponizacion (AOCS
Cd 3-25., 2003); yodo (AOCS Cd 1-25, 1997); acidez (AOCS Ca 5a - 40., 1997) y densidad (AOCS Cc 10c-,
1995) empleando la metodologia de la American Oil Chemistry Society. Las determinaciones se realizaron por
triplicado.

Una vez realizada la caracterizacién del aceite extraido, se realizaron los estudios preliminares a escala de
laboratorio para estudiar la reaccion de transesterificacion del mismo para convertirlo en biodiesel, empleando
un matraz de 500 mL, agitador mecanico y bafio de maria. Los reactivos utilizados fueron aceite de ricino y el
metanol (95% pureza), y el hidroxido de sodio (grado industrial) como catalizador. Bajo estas condiciones se
estudiaron los pardmetros necesarios para una mayor conversion de aceite en biodiesel; para ello se explord el
efecto de la temperatura realizando la reaccion a 25 °C, 30 °C, 50 °C, 60 °C y 70 °C y se determind el porciento
de conversion como la relacién porcentual peso biodiesel /aceite de ricino, luego de transcurridas una hora y
cincuenta minutos de reaccién. Las condiciones de reaccidn que se mantuvieron constantes son: la presion de
trabajo tomada como la atmosférica (atm), cantidad de catalizador 1% p/p y la relacion molar de aceite de
tartago: metanol (1:6). Con respecto a la determinacion de la concentracién del reactivo limite, tedricamente se
necesita una relacién estequiometrica 1:3 de aceite/metanol, de acuerdo con la ecuacién 1; pero varios aceites
transesterificados por catalisis basica han obtenido altas conversiones con relaciones molares de aceite/metanol
entre 1:6 y 1:12 (Meneghetti et a/, 2006; Chalita et a/, 2007; Rashid & Anwar, 2008).

, . CAT
TRIGLICERDO (TG)+3R OH «<>3 METIL RICINOLEATO (MR) + GLICEROL(G) (1)

Una vez establecidas las condiciones de reaccion de mejor conversion se procedio a estudiar la evolucion de la
reaccion en el tiempo, para ello se tomaron muestras del medio de reaccion, y asi sucesivamente cada quince
minutos hasta completar los cien minutos. Los intervalos de tiempo se escogieron de esta forma debido a que la
reaccion es mas rapida en los primeros diez minutos. El tiempo cero de la reaccion se establecié cuando se
aprecié una homogenizacion completa de la mezcla del aceite con el metéxido de sodio formado en el medio de
reaccion.
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Una vez finalizadas las pruebas a escala de laboratorio, y de la revision de modelos de reactores a escala piloto
para la produccién de biodiesel, se disend y construyd un reactor para producir biodiesel a escala de banco que
pudiera procesar 5 L de aceite, para ser utilizado en el laboratorio. En funcién de cumplir con las condiciones de
operacion antes establecidas, se tomd en cuenta: dimensionamiento del equipo, espesor, diametro y longitud
del reactor, seleccion del material; el cual debe ser resistente a la corrosion, facil accesibilidad y disponibilidad
en el mercado para garantizar asi el buen funcionamiento del equipo y comprobar la eficaz operabilidad de la
unidad. En funcion de lo comentado anteriormente; el reactor se disend de acero inoxidable, ya que durante la
reaccion se produce metdxido, sustancia muy corrosiva; por lo cual se recomienda trabajar con acero inoxidable
para la construccion de reactores y no utilizar cobre, bronce, aluminio o fierro galvanizado, pues estos
materiales no son compatibles con el biodiesel (Acosta et al/.,, 2008).

Se realiz6 el experimento de obtencién del biodiesel en el reactor construido, introduciendo al mismo el aceite y
luego el metodxido previamente preparado mediante el mezclado del metanol con el hidroxidode sodio, se activa
el motor para que comience el movimiento de agitacion y se enciende la resistencia, de inmediato se apertura
las valvulas para que el fluido de enfriamiento comience a fluir por interior de la tapa del equipo. La reaccién se
llevd a cabo a presion atmosférica, temperatura de 60 °C, cantidad de catalizador 1% p/p y relacién molar
aceite metanol 1:6 durante un lapso de 90 minutos. Como productos de la reaccion se obtuvieron metilésteres
de los acidos grasos presentes en el aceite de tartago (biodiesel) y glicerol; las cuales fueron separadas en un
embudo de decantacién durante 24 horas para garantizar la separacion de las fases antes de ser cuantificadas.
Posteriormente el biodiesel obtenido se somete a un proceso de lavado y secado, segun procedimientos tipicos
reportados en las literaturas con algunas modificaciones (Demirbas, 2007; Zapata & Mendoza, 2003).

El lavado se realizd tres veces con agua acidulada (H3PO,) y finalmente dos veces con agua destilada, dejando
la mezcla en reposo para permitir la separacion de las fases. Una vez limpio el producto se centrifugd y se seco
durante 2 horas en la estufa a 110°C, para luego ser enfriado en un desecador a temperatura
ambiente, pesado y almacenado en frascos de vidrio para su posterior analisis.

El rendimiento se determind como porcentaje de biodiesel producido en relacion a la cantidad de aceite inicial de
ricino (Benjumea et al, 2004). Al producto obtenido se le determinaron las propiedades fisicoquimicas
siguientes: punto de inflamacion (ASTM D-93), viscosidad 40°C (ASTM D- 445), indice de cetano (ASTM D-976),
densidad a 15°C (EN- 14214) y cenizas sulfatada (ASTM D-874).

RESULTADOS Y DISCUSION

La Tabla 1 presenta los resultados de la caracterizacién fisicoquimica de la semilla de ricino, donde el valor de
las proteinas y la fibra cruda se encontraron dentro de los parametros obtenidos en la investigacion realizada
por Mattil et a/. (2005); mientras que el porcentaje de cenizas resulté mas bajo en comparacién con el 10,12%
reportado por Blanco (2009); lo cual es compatible con el hecho de que esta caracteristica fisicoquimica
depende mucho del suelo, ambiente y climatologia de la zona de estudio.

El porciento de grasas presente en la semilla de ricino es elevado, lo cual corresponde a lo establecido por las
literaturas técnicas consultadas (Ogunniyi, 2006; Scholz & Da Silva, 2008), por lo que la misma es fuente
interesante para extraccion de aceite. La humedad es elevada en comparacion con otros estudios realizados, en
general se reporta que en la mayoria de las semillas oleaginosas se encuentran alrededor de un 8% de contenido
de humedad (Mattil et a/,, 2005).

En la Tabla 2 se reporta el valor promedio de los indices de saponizacion, de yodo y acidez, determinados al
aceite extraido que se empleara en la reaccién de transesterificacion. Las propiedades del aceite de tartago se
encuentran en el intervalo tipico reportado en la literatura (Benavides et a/., 2007; Lozada & Velasquez, 2009) a
excepcion del indice de acidez; el cual en comparacion con las referencias presenta un valor bajo, lo que indica
que debe resultar mas estable con el tiempo.
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Tabla 1: Caracteristica fisicoquimica de la semilla de Ricinus communis

Andlisis Valor
Humedad (%) 12,13
Cenizas (%) 8,31
Proteinas (%) 10,11
Fibra cruda (%) 38,69
Grasa (%) 57,51

Tabla 2: Propiedades fisicoquimicas del aceite de Ricinus communis

Parametro Valor Valor de Valor de comparacion con
comparacion con Lozada & Velasquez (2009)
Benavides et al. (2007)
fndjce de saponizacion (Mgxon/Jaceite) 189 187,4 192,854
Indice de Yodo (9yodo/ 100gaceite) 82,93 84,3 -
Indice de acidez (mgkon/Gaceite) 1,51 2,1 3,874
Densidad (g/cm?) 0,9622 0,9707 0,957

En la Tabla 3 se reporta el efecto de la temperatura sobre la reaccion de transesterificacion estudiada. Como se
aprecia el porciento de conversion del aceite de tartago en biodiesel es mejor a 70 °C; sin embargo para el
reactor disefiado se requerird un sistema de condensacién mas complejo que el disefiado, ya que el sistema que
posee solo circula agua en el centro de la tapa del reactor con la finalidad de condensar el alcohol; por tal razon
se selecciona 60 °C como temperatura de trabajo en el mismo con un 88% de conversion algo menor que la
maxima obtenida, pero aceptable en relacidon costo/beneficio que implica no construir un sistema de
condensacién mas sofisticado en el reactor. La relacion aceite/metanol 1:6 seleccionada permite obtener
fracciones convertidas de aceite entre 87% y 88%, lo cual resulta comparable con los resultados de Benavides
et al. (2007) y Conceicao et al. (2007).

El estudio de la evolucion de la reaccidn con el tiempo se muestra en la Tabla 4; en la misma se identifica que a

partir de los 75 minutos se mantiene practicamente constante el porciento de conversién en un 97,87%, por lo
gue se asume sea el tiempo que toma la reaccion.

Tabla 3: Temperatura vs grado de conversion

Temperatura (°C) Conversion (%)
25 67
30 77,22
50 79,34
60 88
70 93

En la Figura 2, también se corrobora que a los 75 minutos de reaccién ha concluido, pues la concentracion de
aceite (mol/L) sin convertir practicamente es cero. El aceite es la sustancia limitante de la reaccion como se puede
apreciar.

Una via de seguir el avance de reaccion es por determinacion de una propiedad fisica es empleando la densidad,
lo que se demuestra por la relacion lineal observada en la Figura 3 de la densidad de aceite (g/mL) y la
concentracién de aceite (mol/L). La ecuacidn de la recta evaluada es y= 36,88x - 33,82 con un alto valor r* = 1
del coeficiente de correlacion.
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Tabla 4: Conversion del aceite (reactivo limitante)

Tiempo (min) Fraccion convertida
del aceite (%)
0 0
5 11,70
10 22,87
15 38,83
30 53,72
45 67,02
60 81,91
75 97,87
90 97,87
0,3
I 4
.E, 0.6
.‘E
<04
E
E 0,2
8
O R—
0]} 20 40 60 80
Tiempo (min)

Fig. 2: Comportamiento de la concentracidn aceite vs tiempo
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Fig. 3: Comportamiento de la concentracidn del aceite vs densidad

El modelo final disefiado y construido para la produccion de biodiesel consta de un tanque de 5 litros de capacidad.
Segln Paul (2004), se debe dimensionar el tanque de agitacion por encima al volumen del proceso; para ello se
establecen los parametros de dimensionamiento del prototipo reactor discontinuo. La descripcion del reactor se
representa en la figura 4, donde se muestra que se disefia la altura mayor al didmetro, para garantizar que el
vortice formado por la agitacion no rebose los limites del reactor y de libertad de direccién de flujo.
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Fig. 4: Dimensiones del reactor discontinuo

Mientras que en el trabajo de Streeter et al. (2002), se establece que el tanque de agitacion debe caracterizarse
por ciertos parametros de dimensionamientos como son: diametro del impeler o impulsor, didmetro interno del
tanque, altura del impeler, altura del nivel del liquido, ancho del impeler, los cuales se muestran en la Figura 5.

Donde:
Dp: Didmetro del impeler o
Hi impulsor
Di: Didmetro interno del tanque
H,: Altura del impeler
:X: Hi: Altura del nivel de liquido
tp: Ancho del impeler

PRI

hp

< D >
Fig. 5: Definiciones de dimensiones de tanques segun Streeter et al. (2002)
Para la construccion del cono se considerd lo establecido por Acosta et a/. (2008) en el cual se midid y

calculé el didametro del borde exterior del cilindro, con un angulo de 29°. En la figura 6 se puede ver un
esquema del fondo cdnico.

! Donde:
[ r D;: Didmetro del cilindro
B r: Radio
| h: Altura del cono
| e hi: Altura inclinada

h . ~

A, N

I S h

Fig. 6: Medidas del tanque y el cono disefiado

Para la agitacion se escogié un motor de %2 hp, con variacion de velocidad entre 200 y 400 rpm, lo cual
satisface a la homogenizacion del proceso, y a su vez se evita la evaporacion brusca del metanol que provoca
pérdidas en el proceso. Ademas el modelo incluye una resistencia eléctrica de 1000 W para proporcionar calor a
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la reaccion, conectada a una termocupla y termdstato para controlar la temperatura de proceso. La salida del
producto se realiza por una valvula ubicada en la parte inferior del reactor. En las Figuras 7a y 7b, se puede
apreciar el esquema y la fotografia del disefio construido. Este reactor requiere de suministro de energia
eléctrica para alimentar el motor y la resistencia eléctrica, y de agua como refrigerante para permitir
condensacién del metanol.

b)

. Terminales del circuito de resistencia de
calentamiento.

. Motor eléctrico de agitacion.

. Tapa de admisién de materia prima.

. Entrada y salida de agua de enfriamiento.

. Eje de agitacion

. Propela de agitacion

. Resistencia de calentamiento

. Valvula de extraccion de producto

. 9. Soportes de sujecion del reactor

Fig. 7: Disefio de reactor b) Reactor para produccion de biodiesel

En la Tabla 7 se puede observar las condiciones dptimas a las cuales opera el reactor discontinuo para la
obtencién de biodiesel a partir del aceite de tartago.

Tabla 7: Condiciones de operacion del reactor discontinuo

T P Relacion molar Tiempo de Conversion Volumen max de
(°0) (atm) (Aceite: residencia Optima entrada
Metanol) (min) (%) [0)
60 1 1:6 90 88 5

Una vez transcurrido el tiempo de reaccion, se descargd el producto, colocandolo en un embudo de separacion
por 12 horas, para obtener la glicerina y el biodiesel por separados. Se procedié al lavado del biodiesel y se
realizaron los analisis correspondientes.

En la Tabla 8 se observan los resultados obtenidos a partir del aceite de tartago y comparados con los
estandares establecidos por el C.E.N. (Comité Europeo de Normalizacion) reflejados en la Norma EN 14214
aplicables al biodiesel. De igual forma se comparan estos valores, con los fijados por la norma vigente de los
Estados Unidos de Norteamérica, ASTM D6751, que difieren ligeramente de la norma Europea. El punto de
inflamacion del biodiesel obtenido en este trabajo (120 °C) esta dentro de lo establecido segln la norma ASTM,
que exige un minimo de 130 °C para biocombustibles.
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Por otro lado, la viscosidad y el indice de cetano reportados en la tabla 8 concuerdan con los resultados
reportados por otros autores (Benavides et a/., 2007; Lozada & Velasquez, 2009). Un bajo valor de indice de
cetano, significa una baja calidad de ignicidn y por consiguiente tiende a demorar el encendido del motor
dificultando el arranque y a su vez emitir humo blanco en climas frios es por ello que es necesario usar en este
caso aditivos para mejorar su calidad. A su vez una alta viscosidad significa que el combustible es espeso y no
puede fluir con facilidad, la medida para controlar los problemas de viscosidad es realizar una mezcla de
combustibles, con el fin de disminuir la viscosidad cinematica y con ello permitir que se desplace sin dificultades.
Para corregir esta propiedad se realizd una mezcla B-10 arrojando como resultado una viscosidad cinematica de
4.6mm?/s la cual cumple con las especificaciones de la Norma ASTM 6751 y la EN-14214. Por Ultimo, la
densidad y las cenizas concuerdan con los resultados reportados por Benavides et al. (2007).

Tabla 8: Caracterizacion fisicoquimica del biodiesel obtenido

Normas
Propiedad Valor EN-14214 ASTM D6751
Punto de inflamacion (°C) 120 - 130 minimo
Viscosidad cinematica a 40°C (mm?/s) 4,6 3,5-5 19-6
fndice de cetano 36.0 51 47 minimo
Densidad a 15°C (g/ml) 0,876 0,860-0,90 -
Cenizas (% peso) 0,01 0,02 maximo 0,02 maximo

En resumen el biodiesel proveniente de semillas de ricino obtenido en el reactor, cumple con las normas
internacionales para biodiesel y por tanto es apto para usarse como biocombustible.

CONCLUSIONES

Las propiedades fisicoquimicas del aceite de Ricinus communis son apropiadas para realizar la transesterificacion
catalizada por un medio alcalino.

Se construyo un reactor discontinuo de acero inoxidable, apto para la reaccion de transesterificacion del aceite
de tartago y el metdxido a escala de laboratorio, de 29 cm de longitud, diametro interno de 15,24 cm y el fondo
conico de 20 cm de largo con angulo de 29°, con un espesor de pared de 0,2 cm.

El reactor disefiado a prueba de banco, puede usarse en reacciones donde la temperatura sea inferior a 60 °C, y
donde puede o no haber sustancias volatiles que se condensen con una circulacién de agua.

La caracterizacion del biodiesel obtenido sefiala que el producto cumple con la mayoria de los estandares de
calidad establecidos en las Normas ASTMD6751 y la EN-14214 por lo cual se considera apto para su produccion.
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