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RESUMEN/ABSTRACT

El objetivo de la investigacion consiste en realizar la epoxidacion de grasa de pollo residual y obtener un
producto mds estable frente a la oxidacion, para ser utilizado en la formulaciéon de grasa lubricante.
Metodologicamente el estudio se realizo en dos etapas experimentales. En la primera se llevd a cabo la reaccion
de transesterificacion. En la segunda se realiz6 la epoxidacion a 75°C durante 4.5h. Como resultados se logrd
determinar los parametros de calidad del biodiesel con valores apropiados como la densidad, viscosidad
cinematica e indice de yodo. Se concluyd que con la epoxidacion aument6 la densidad y la viscosidad en
comparaciéon con la del producto transesterificado. La densidad final del producto de la epoxidacion
corresponde a lubricantes de tipo pesado en relacion a la gravedad API y la viscosidad cinematica medida a
40°C, lo que permiti6 clasificarlo como lubricante ISO VG 7 de acuerdo a la norma ASTM-D-242.

Palabras clave: grasa de pollo; transesterificacion; biodiesel, epoxidacion, grasa lubricante.

The aim of the research is to epoxidise residual chicken fat and obtain a product that is more stable against
oxidation, to be used in the formulation of lubricating grease. Methodologically, the study was carried out in
two experimental stages. In the first stage, the transesterification reaction was carried out. In the second stage,
the epoxidation was carried out at 75°C for 4.5h. As results, it was possible to determine the quality parameters
of the biodiesel with appropriate values such as density, kinematic viscosity and iodine value. It was concluded
that the epoxidation increased the density and viscosity compared to that of the transesterified product. The
final density of the epoxidation product corresponds to heavy type lubricants in relation to API gravity and
kinematic viscosity measured at 40°C, which allowed it to be classified as an 1SO VG 7 lubricant according to
ASTM-D-242.
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INTRODUCCION

El biodiesel es un biocombustible liquido que se obtiene a partir de lipidos naturales como aceites vegetales o grasas
animales, ya sean limpias o usadas, mediante procesos quimicos [1]. Sin embargo, las instituciones que protegen el
medio ambiente se han pronunciado contra el uso de los aceites vegetales para la obtencion de biodiesel, debido a que
estos cultivos, en especial la palma, requiere altas cantidades de agua para regular su crecimiento, lo que implica
importantes gastos de este recurso natural y presenta los efectos negativos de la agricultura intensiva como cambio en el
uso del suelo, erosion, uso de plaguicidas y agroquimicos [2].
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Los biocombustibles constituyen actualmente la base fundamental de las fuentes renovables de energia, por otra parte,
permiten formar renovados y ampliados mercados para los productores agricolas. Sin embargo, son pocos los proyectos
que incluyen biocombustibles que han resultado viables debido esencialmente a los elevados costos sociales y
econdmicos que implican [3]. Los motores que usan combustible no son capaces de aprovechar mas del 30 % de la
energia primaria contenida en ellos. E1 70 % restante se pierde en calor y emisiones de gases y material particulado que
contaminan el ambiente [4]. Actualmente, en la ciudad de Portoviejo de la provincia de Manabi en Ecuador existen
varios establecimientos que se dedican a comercializar comidas elaboradas a base de pollo. El aceite residual de dichas
cocinas es descargado por la red publica de alcantarillados, lo que resulta una contaminacion ambiental a los acuiferos
del territorio. La obtencion del biocombustible empleando grasa de pollo residual se alinea a los principios de la
produccion mas limpia al aprovechar un subproducto util, de tal modo que se puede generar multiples ventajas tales
como: la mitigacion de impactos ambientales, generacion de bienestar social al contar con un ambiente mas sano,
aumento de la competitividad por los bajos costos de la materia prima y, por tanto, importantes oportunidades de
emprendimiento [5].

Una de las areas de interés que esta siendo estudiada para reducir la dependencia del petréleo y el impacto antropogénico
sobre el medio ambiente, es el uso de lubricantes a base de aceites naturales, en lugar de los lubricantes a base de petroleo.
Estos productos son conocidos como biolubricantes, ya que su uso genera beneficios ambientales, de salud y de
rendimiento sobre los lubricantes actuales basados en el petroleo [6]. Por lo tanto, la industria a nivel mundial demanda
productos generados a partir de materias primas renovables y biodegradables que cumplan con las caracteristicas de
funcionalidad, que sean tecnoldgicamente eficaces y competitivos [7; 8]. Una alternativa para los lubricantes minerales
son los biolubricantes y se refiere a todos los lubricantes derivados de materias primas de base biologica, es decir, aceites
vegetales, grasas animales o cualquier otro hidrocarburo ambientalmente benigno [9].

Sin embargo, la aceptacion del consumidor de un lubricante a base de aceites vegetales o animales requiere la superacion
de algunos inconvenientes, en particular, la inestabilidad térmica y oxidativa y los rangos de viscosidad limitada que
impiden su uso en condiciones extremas [10]. Se parte de la premisa de que el aprovechamiento del aceite de pollo
epoxidado es capaz de generar un lubricante de alta calidad para la industria y, con ello, reducir el impacto ambiental
que se esta generando al descargar los residuales del aceite de pollo en la red publica de alcantarillado. Considerando lo
analizado anteriormente, el objetivo del trabajo consiste en realizar la epoxidacion de grasa de pollo residual y obtener
un producto mas estable frente a la oxidacion, para ser utilizado en la formulacion de grasa lubricante.

Marco teorico

La estructura quimica del biodiesel permite que sea posible epoxidar sus moléculas y usarlas directamente para producir
plastificantes o lubricantes. Sin embargo, éstas también pueden ser sujetas a modificaciones para mejorar sus
propiedades y servir como intermediarias para la sintesis de poliuretanos. Pero antes se debe realizar la transesterificacion
de la grasa de pollo. El proceso radica en hacer reaccionar un triglicérido, compuesto por una molécula de glicerol
esterificada por tres moléculas de acidos grasos, con un alcohol de bajo peso molecular (ROH) y en presencia de un
catalizador, obteniéndose como productos glicerina y ésteres monoalquilicos, conocido como metiléster o biodiésel [11].
En la figura 1, se muestra la reaccion de transesterificacion.

R-COO-CH2 Catalizador CH2-OH

R-COO-CH + 3R-OH 3R-COO-R" + CH-OH

R-COO-CH2 CH2-OH

TRIGLISERIDO ALCOHOL METIL ESTER GLICERINA

Fig. 1. Reaccion de transesterificacion. Fuente: a partir de [12]

La epoxidacion es un método que consiste en la funcionalizacion de las grasas animales y vegetales o sus
correspondientes ésteres metilicos a través de la incorporacion de un 4&tomo de oxigeno en sustitucion a los hidrogenos
extremos al doble enlace [6; 13; 14]. La utilizacion del biodiesel para ser quemado como combustible resulta el uso
menos econdmico y factible ambientalmente. Esta demostrado que mediante un procesamiento quimico adecuado se
pueden obtener otros productos derivados de mayor valor social, econémico y ambiental [15].
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Para ello es necesario partir de la caracterizacion fisico quimica del biodiesel a partir de la grasa residual del pollo y de
los resultados de la epoxidacion del mismo utilizando los métodos, técnicas y herramientas de la ingenieria quimica. De
ahi la importancia y la relevancia cientifica del trabajo. En la figura 2, se muestra un esquema relacionado con la
epoxidacion.

( O
epoxidacion Il
R,CH=CHR, + R'COOH ——————# R;HC — CHR, + R'COH
\“/

alqueno peroxiacido Epodxido

Fig. 2. Reaccion de epoxidacion

En este sentido, el objetivo de la investigacion consiste en aprovechar la grasa de pollo residual para su epoxidacion
eliminando los dobles enlaces presentes en el éster metilico o biodiesel y obtener un producto mas viscoso y mas estable
frente a la oxidacion, para ser utilizado como base en la formulacion de grasa lubricante.

MATERIALES Y METODOS

El estudio se realizo en dos etapas experimentales. En la primera se llevo a cabo la reaccion de transesterificacion [12;
16], tomando en cuenta la cantidad de catalizador, agitacion, tiempo y temperatura. En la segunda se realizé la
epoxidacion [17-19] a 75°C durante 4.5h. La caracterizacion fisico-quimica de los productos de las reacciones en
términos de su densidad, viscosidad, indice de acidez e indice de yodo fueron determinadas y comparadas segun las
normas ASTM [20]. Como materia prima se utilizo la grasa de pollo residual brindada por la cadena de asaderos de
pollo de la ciudad de Portoviejo y que genera en promedio entre 5 y 15 litros semanales de aceite residual. Residuales
que no son sometidos a ningin proceso de gestion ambiental y se vierten a la red hidraulica urbana, constituyendo un
riesgo latente de contaminacion de las fuentes hidricas y el suelo.

Las etapas experimentales llevadas a cabo fueron: transesterificacion y epoxidacion, las que se desarrollaron en el
Laboratorio de Quimica Analitica de la Universidad Técnica de Manabi. En la figura 3, se muestra un esquema del
flujograma experimental aplicado.

ACEITE O GRASA DE
POLLO

TRANSESTERIFICACION

LJ

. ACEITE
lg?\ BIODIESEL - TRANSESTERIFICADO

Analisis fisico-quimico

EPOXIDACION

L)
GRASA LUBRICANTE S d

Fig. 3. Flujograma experimental para la elaboracion y caracterizacion de la grasa lubricante
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Transesterificacion

Para la obtencion del biodiesel se sigui6 la técnica descrita por [12]. Para ello se utiliz6 como materia prima 100 g de
grasa de pollo, 27 ml de metanol mas 1 gramo de NaOH a 60°C durante 40 min y una velocidad de agitacion de 120
rpm, con una relacion molar metanol/aceite de 6:1. La mezcla obtenida se dejoé en reposo en un embudo de separacion.
Una vez separadas las dos fases éster metilico y glicerina se procedi6 a retirar la glicerina y lavar el éster metilico con
agua destilada a una temperatura de 50°C para eliminar las trazas del catalizador presente y otras sustancias solubles en

agua.

Epoxidacion

En cuanto a la experimentacion para la epoxidacion se sigui6 la técnica descrita por [21; 22]. En un vaso de precipitado
se mezclaron 50 gramos de éster metilico con 16.5 ml de acido foérmico. Posteriormente, se afiadieron 0.85 ml de 4cido
sulfurico hasta que el contenido de la mezcla alcanzé un viraje de color de amarrillo a negro. Seguidamente, se
adicionaron 61.5 ml de peréxido de hidrogeno al 30% gota a gota a través de un embudo separador, en un tiempo de 45
minutos. El color negro fue desapareciendo hasta llegar a un amarillo parecido al del aceite inicial. Se dejo calentar hasta
una temperatura de 75°C hasta reaccionar la mezcla durante 4.5 horas produciéndose una reaccion exotérmica. El color
amarillo desaparecié paulatinamente hasta obtener un producto de color blanco. Se neutralizé el reactor hasta pH 5
afladiendo 6.6 ml gota a gota de hidroxido de sodio al 20%. Finalmente, se vertié en un embudo separador y se dejo
reposar hasta que se separaron las fases.

Caracterizacion fisico-quimica
Densidad.
Para la determinacion de la densidad se emple6 la Norma ASTM D 287 — 92 (Método del Hidrémetro) [23].

Viscosidad Cinematica

Se determino la viscosidad cinematica [24], con el viscosimetro de Oswald. La funcién de este equipo se basa en la
medicion del tiempo en el que el fluido recorre una distancia entre un espacio determinado.

Para determinar la viscosidad dinamica se utiliz6 la ecuacion (1).

nHZO _ szO'tHzo (1)
Nsido  Pivido * Lruido
Donde:
n a viscosidad dindmica
p & densidad
1 4 tiempo
Para calcular la viscosidad cinematica se utilizo la ecuacion (2).
n
p=—
P
(2

Donde:
¢ a viscosidad cinematica

n a viscosidad dinamica
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Porcentaje de acidez

Se sigui6 la técnica de valoracion acido-base descrita por [12]. Para la determinacion del porcentaje de acidez se utilizd
la técnica de titulacion que consiste en agregar 2g del biodiesel en un matraz erlenmeyer, 10 ml de etanol y 3 gotas de
fenolftaleina. Se homogeniza la mezcla y se procede a titular con NaOH 0,1 N gota a gota hasta que la solucion se torne
de color rosa.

Los calculos se realizaron de acuerdo a la ecuacion (3).
C; -N; -meQ-100
Py

%A0 =

3)

Donde:

%AO0 a porcentaje de acidez

Cy a= Consumo del titulante (NaOH)
Nr & = Normalidad del titulante
meQ &= Mili-equivalente quimico
Py &= Peso de la muestra

indice de acidez
Para determinar el indice de acidez se aplico la ecuacion (4). En correspondencia con lo plasmado en [25].

C,-N,; 56,1
I:)M

IA 4)

Donde:
IA 3= indice de acidez.

indice de Yodo

Para determinar el indice de yodo, es necesario preparar el reactivo de Wijs.

Para la preparacion del reactivo de Wijs se agregaron 0,75g de yodo metalico en un matraz del tipo Erlenmeyer
y diluido en 50ml de acido acético. Se guard6 en un frasco ambar con tapdn esmerilado para evitar que la luz
afecte el reactivo. Seguidamente, en una placa de calentamiento se ubicé en un matraz erlenmeyer con tubo de
extraccion, se agregaron 3ml de acido clorhidrico concentrado y 1g didéxido de manganeso sometiendo a estos
reactivos a un aumento de temperatura para generar cloro gaseoso y ponerlo en contacto con la solucién de
yodo — 4cido acético antes preparada hasta su cambio de color de café oscuro a amarillo palido (reactivo de
Wijs obtenido).

Para la determinacionncersiones y eliminaciones del indice de yodo, en un matraz erlenmeyer se agregaron 0,15 g de la
muestra y 20 ml de cloroformo para disolver. Seguidamente se afiadieron 15 ml del reactivo de Wijs, se tap0, se agitd y
se coloco el matraz al abrigo de la luz durante 1 hora. Del mismo modo se prepar6 un ensayo en blanco con el disolvente
y el reactivo, pero sin la muestra problema. Una vez transcurrido el tiempo correspondiente se agregaron a cada uno de
los matraces 20 ml de solucién de yoduro de potasio y 50 ml de agua destilada. Finalmente, se procedi a titular con la
solucion de tiosulfato de sodio hasta que haya desaparecido casi totalmente el color amarillo producido por el yodo,
luego afadir unas gotas del engrudo de almidon y continuar la valoracion hasta el momento preciso en que desaparezca
el color azul.

Los calculos se realizaron de acuerdo a la siguiente ecuacion (5).

(V, -V,)C; -12,69
m

Y =

)

Donde:
1Y & =Indice de Yodo
V; &= Volumen del titulante consumido por el ensayo en blanco
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V, 4 Volumen del titulante consumido por la muestra problema
Cy 4= Consumo del titulante
m a= Masa de la muestra.

RESULTADOS y DISCUSION
Las propiedades fisico-quimicas del biodiesel se presentan en la tabla 1.

Tabla 1. Analisis fisico quimico del biodiesel

Propiedad Unidades Resultado Técnica Referencia Norma
Densidad Kg/m® 890 Picnometria (860 - 900) ASTM D287
Viscosidad 2 S .

Cinemtica 100°C mm?/s 4,77 Viscosimetria (1.9-6.0) ASTM D445

%mg l2/g s

Porcentaje de acidez biodiesel 0,36 Ygloracwn -120 méx. -EN 14214
acido-base

indice Porcentaje de Valoracién ASTM

acidez mg KOH/g 0,7236 acido-base 0,5- D6751

indice de yodo mg I2/g biodiesel 68,68 Valoracién 120 méx. EN 14214
acido-base

El valor de la densidad encontrada fue de 890 kg/m? a 15°C como especifica la norma ASTM D287 [23]. El
rango establecido en esta norma es de 860-900 kg/m?® por lo tanto, cumpliendo con lo establecido por otros
autores [26; 27] la densidad del biodiesel obtenido cumple la norma. Con referencia a las especificaciones el
valor calculado para la viscosidad cinematica del biodiesel es de 4,77 mm?/s, el cual se encuentra dentro de los
limites establecidos por la norma ASTM D445, el rango establecido en esta norma es de 1,9-6,0 mm?/s.

Seglin valores reportados por estudios anteriores [25], y por la norma establecida ASTM D6751-08 la acidez
del biodiesel debe estar por debajo de 0,5, por lo que el valor obtenido no cumple con la normativa requerida.
Este parametro es uno de los mas importantes para tener en cuenta antes de llevar acabo la reaccion de
transesterificacion, dado que materias primas de baja acidez al reaccionar con un catalizador basico, reduce la
formacién de jabones y agua que pueden llegar a afectar la separacion de la mezcla biodiesel/glicerina y la
degradacion del biocombustible.

El indice de acidez es una medida intrinseca que indica como se encuentra una grasa o aceite [27; 28]. El valor
calculado para el indice de yodo fue de 68,68g de 12/100g de biodiesel, el cual se encuentra dentro del valor
establecido por la norma EN 14214, que especifica 120 g de 12/100 g de biodiesel como limite maximo para
este parametro.

En la taba 2, se muestran los resultados del analisis fisico-quimico de la grasa lubricante.

Tabla 2. Resultados del andlisis fisico-quimico de la grasa lubricante

Propiedad Unidades Resultado Técnica Referencia Norma
Densidad a 15°C Kg/m® 960 Picnometria (920 -1000) ASTM 1298
Viscosidad 2 . . ] ISO
Cinematica 40100°C mm?/s 6,54 Viscosimetria (2-1659) ASTM D242

%mg l2/g biodiesel

Porcentaje de acidez Valoracion acido- -(89-112) -EN 41111
Lo 1,97

Indice de base

Indice Porcentaje de Valoracion - -
Acidez mg KOH/g 3,921,97 acido-base

fndice de yodo mg 1/g biodiesel 7,61 Valoracién acido- (89-112) EN 41111

base

De acuerdo al resultado de la densidad en la grasa lubricante se puede apreciar un aumento significativo después
de efectuar la modificacion quimica, lo que indica que al ocurrir la reaccion de epoxidacion aumenta la masa
del producto.
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El aumento significativo de la densidad fue de 890 a 960 kg/m? tras realizar la epoxidacion del biodiesel para
obtener el lubricante. El valor presentado cumple con la norma establecida. Los lubricantes seglin su viscosidad
cinematica se clasifican en grados ISO. Esta clasificacion tiene 18 distintos grados que van de un valor inferior
de viscosidad cinematica de 2 ¢St hasta un valor superior de 1650 sCt. Cada uno de los 18 distintos grados
dispone de un limite inferior y superior, ampliando las viscosidades cinematicas aceptadas por la norma ASTM-
D-242 que define el sistema de designacion para los aceites lubricantes industriales [20].

Si un aceite esta fuera de los margenes inferior o superior de los especificados por la norma, no puede ser
utilizado directamente en lubricacion liquida si no se ajusta su viscosidad mediante la utilizacioén de aditivos.
En correspondencia de la clasificacion de los lubricantes seglin la norma ASTM-D-242 el aceite obtenido se
clasifica como ISO VG 7, siendo su limite inferior 6,12 y el superior 7,48 sCt. El indice de yodo del biodiesel
tiene un valor de 68,68 el cual se redujo a 7,61 una vez que este fue sometido al proceso de epoxidacion, lo que
indica que esta modificacién quimica logré disminuir en gran medida el nimero de dobles enlaces.

CONCLUSIONES

A partir del método experimental se logré cumplir con los objetivos del trabajo que consistio en realizar la
epoxidacion de grasa de pollo residual y obtener un producto mas estable frente a la oxidacion, para ser utilizado
en la formulacion de grasa lubricante. Ello permitié demostrar que el aprovechamiento del aceite de pollo
epoxidado es capaz de generar un lubricante de alta calidad para la industria y con ello reducir el impacto
ambiental que se esta generando al descargar los residuales del aceite de pollo en la red publica de alcantarillado.

Lo que se corrobora en la investigacion realizada por [29]. Se pudo verificar que tres propiedades del biodiesel
caracterizado se encuentran dentro de los rangos establecidos por las respectivas normas, lo que permitio
conocer que presenta buenas condiciones para realizar la reaccion de epoxidacion. Mediante el analisis fisico-
quimico del producto transesterificado (biodiesel), seguida de la epoxidacion se obtuvo un producto
estructuralmente diferente al original.

De acuerdo a la caracterizacion fisico-quimica del producto epoxidado (lubricante) y tomando en cuenta las
normas de calidad de los aceites lubricantes se pudo determinar que por sus propiedades resulta positivo,
incluyendo la viscosidad cinematica que de acuerdo al valor obtenido puede clasificarse como un aceite
lubricante del tipo ISO VG 7, siendo su limite inferior 6,12 y el superior 7,48 sCt.
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