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RESUMEN

La utilizacion de aceite de fritura usado (AFU) como recurso eco-sustentable y econémico, constituye una estrategia, a
escala meso y macro, viable y técnicamente factible a escala de programas de 1+D en universidades y en la
implementacién de politicas de aprovechamiento de residuales con alto valor agregado. EI AFU de algunos centros
gastronomicos de la Ciudad de Esmeraldas se utiliz6 como materia prima para la obtencién de biocombustible
(biodiesel) via transesterificacion en condiciones cataliticas heterogéneas. Como catalizador del proceso se us6 fosfato
de vanadilo (VOPOQ,) sintetizado a partir de pentéxido de divanadio agotado proveniente de la sintesis de acido
sulfarico. Para la obtencion de biodiesel se aplicaron procesos de pretratamiento de las materias primas para
eliminacién de sélidos y disminuciéon de indices de humedad y acidez; combustion en hornos de microondas,
calcinacién y sintesis sonoquimica para la obtencion de catalizador. Utilizando aceite de frituras, fosfato de vanadilo y
metanol en un micro reactor, a 115 °C y con 3% de catalizador se obtuvo biodiesel con satisfactorias caracteristicas y
rendimiento. Las condiciones Optimas determinadas del proceso de transesterificacién fueron: relacion molar
aceite/metanol de 1:12,83 y 4,85 horas de reaccion.

PALABRAS CLAVE: Aceite de frituras; Transesterificacion; Catélisis heterogénea; Biodiesel; Fosfato de vanadilo.
ABSTRACT

The utilization of used frying oil (AFU) as an eco-sustainable and economic resource constitutes a viable and
technically feasible strategy at the meso and macro scale for R&D programs in universities and in the implementation
of policies for the use of waste with high added value. The AFU from some gastronomic centers in the city of
Esmeraldas was used as raw material to obtain biofuel (biodiesel) via trans-esterification under heterogeneous catalytic
conditions. Vanadyl phosphate (VOPO,) synthesized from depleted divanadium pentoxide from sulfuric acid synthesis
was used as a catalyst for the process. To obtain biodiesel, pre-treatment processes were applied to the raw materials to
eliminate solids and reduce moisture and acidity indexes; combustion in microwave ovens, calcination and
sonochemical synthesis to obtain the catalyst. Using frying oil, vanadyl phosphate and methanol in a micro-reactor, at
115 °C and with 3% catalyst, biodiesel was obtained with satisfactory characteristics and yield. The optimum conditions
determined for the trans-esterification process were: oil/methanol molar ratio of 1:12.83 and 4.85 hours of reaction.

KEYWORDS: Frying oil; Transesterification; Heterogeneous catalysis; Biodiesel; Vanadyl phosphate.
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RESUMO

A utilizacdo de 6leo de fritura usado (AFU) como recurso eco-sustentavel e econémico constitui uma estratégia viavel e
tecnicamente viavel, em meso e macro escala, na escala de programas de P&D em universidades e na implementacéo de
politicas de aproveitamento. alto valor agregado. A AFU de alguns centros gastrondmicos da cidade de Esmeraldas foi
utilizada como matéria-prima para a obtencdo de biocombustivel (biodiesel) via transesterificagio em condicdes
cataliticas heterogéneas. Fosfato de vanadil (VOPO4) sintetizado a partir de pentoxido de divanadio exaurido da sintese
de &cido sulfurico foi usado como catalisador do processo. Para a obtencdo do biodiesel, foram aplicados processos de
pré-tratamento da matéria-prima para eliminar sélidos e diminuir os indices de umidade e acidez; combustdo em fornos
de micro-ondas, calcinacdo e sintese sonoquimica para obtencdo do catalisador. Utilizando 6leo de fritura, fosfato de
vanadil e metanol em microrreator a 115 °C e com 3% de catalisador, obteve-se biodiesel com caracteristicas e
desempenho satisfatérios. As condicdes 6timas determinadas para o processo de transesterificagdo foram: razdo molar
6leo/metanol de 1:12,83 e 4,85 horas de reagao.

PALAVRAS-CHAVE: Oleo de fritura; transesterificagio; catalise heterogénea; biodiesel; fosfato de vanadil
1. INTRODUCCION y CONCEPTUALIZACION

El incremento de los precios de combustibles fésiles y sus derivados, asi como serias
restricciones ambientales asociadas al cambio climatico y uso estratégico de recursos en
condiciones eco-sostenibles orientan en el siglo XXI a la busqueda de fuentes alternativas de
energia [1]. En este contexto, y considerando las capacidades reales de la UTELVT y de la
Provincia de Esmeraldas, Ecuador, para desarrollar e implementar proceso y tecnologias limpias y
de minimo impacto ecoldgico, en correspondencia con el Protocolo de Kyoto y los OdM-0ODS [2] el
presente trabajo se enfoca en la determinacion de las condiciones més adecuadas, a micro- y meso
escala, para la produccién de biodiesel, definido como un bio-combustible, biodegradable y
renovable, con alto indice de cetano y minima concentracién de azufre [3] compuesto por
monoesteres de alquilo de acidos grasos de cadena larga (C12-C24: &cido laurico, palmitico,
estedrico, oleico, y linoleico ademas de alcoholes de cadena corta, provenientes del metanol o el
etanol), a partir de aceites vegetales o triglicéridos, via transesterificacion, especificamente, de
aceite de frituras usado, —~AFU-, materia prima de segunda generacion y altamente contaminante
[4,5], en condiciones heterogéneas usando fosfato de vanadilo como catalizador.

1.1. Procesos para la obtencion de biodiesel

Existen diferentes métodos para la produccién de biodiésel dependiendo del tipo de materia
prima, la relacion molar alcohol-aceite, la temperatura, la agitacion, presién y tiempo de reaccion, el
contenido de humedad, y de acidos grasos libres, asi como del tipo de catalizador a utilizar (s6lidos
porosos, catalizadores acidos o basicos, en condiciones homogéneas o heterogéneas, resinas de
intercambio i6nico, composites hibridos, etc.). También se utilizan lipasas (enzimas), fluidos
supercriticos, ultrasonido, microondas y pir6lisis [6]. Tradicionalmente, el biodiesel se obtiene
mediante una transesterificacion de aceites o grasas, haciendo reaccionar un alcohol de cadena corta
(usualmente metanol, etanol, butanol) en presencia de un catalizador, tanto en condiciones hetero-,
como homogéneas. Las materias primas mas frecuentes para la produccion de biodiesel son los
aceites de las plantas oleaginosas, tales como girasol, soya, palma africana y otros [7].

Un esquema general ilustrativo de la produccion de biodiesel a partir de diferentes fuentes se
describe en la Figura 1

Figura 1. Esquema general ilustrativo de la produccién de biodiesel a partir de diferentes
fuentes
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PREPARACION DE LA MATERIA PRIMA
Palma de aceilte Jatropha Sebo animal Aceite usado
(aprox. 5.9 toneladas (aprox. 4.2 toneladas (aprox. 1 tonelada (aprox. 1 tonelada
x tonelada de biodiésel) x tonelada de biodiésel) x tonelada de biodiésel) x lonelada de biodiésel)
Obtencién de aceite primario Preparacion
" P koo 0 i
Subproducto
torta fibrosa FFA < 5% I FFA > 5% |
(alimento para ganado) |
TRANSESTERIFICACION . ¢ Catalizado &cido
Esterificacion Metanol
v v
Catalizador base,
Metanol  —pp| Transesterificacion
Metilesteres Glicerina
| |
PROCESAMIENTO DE l PURIFICACION DE
Glicerk LA GLICERINA u otros materiales
na
Agua —p Lavado Jabén
+ Refinacion
Deshidratado Agua
* Glicerina refinada
Destilacién Metanol Desmetanolizacién
* |
; o v
BIODIESEL FERTILIZANTE GLICERINA CRUDA
1 tonelada (sulfato de potasio aprox. 120 kg x tonelada
u otros) de biodiésel

Fuente: http://www.bioenergeticos.gob.mx/bio/index.php/biodiesel/produccion-de-biodiesel.html

En la reaccion de transesterificacion [8], proceso quimico base para la generacion de
biodiesel, que se muestra en la Figura 2, un mol de triglicéridos reacciona con tres moles de
alcohol para formar un mol de glicerol y tres moles de los respectivos mono-alquilésteres de acidos
grasos, en una secuencia de tres reacciones reversibles donde los triglicéridos son transformados a
diglicéridos, monoglicéridos y finalmente glicerol [9].

Figura 2. Reaccion de transesterificacion

0
Il

CH,~O—C—R, CH,~O—C—R,
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CH,—O0—-C—R, CH,~O—-C—R,
i
CH,—0—C—R, CH,—O—H
Triglicéridos Metanol Diglicéridos Mono glicéridos  Glicerol Metil ésteres

1.2. Transesterificacion catalitica heterogénea.

Los catalizadores heterogéneos sélidos, tanto acidos como basicos, insolubles en la mezcla
bifasica de alcohol-AFU, pueden ser disefiados para presentar una mayor actividad y selectividad en
el caso de la produccién de biodiesel mediante transesterificacion heterogénea [10], facilitando el
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proceso dual de esterificacion y transesterificacion simultaneamente, asi como la viabilidad técnica
y econdmica del proceso [11]. El uso de estos sistemas cataliticos heterogéneos sélidos, tales como
oxidos metalicos, zeolitas, hidrotalcitas, bentonitas, aluminosilicatos, heteropoliacidos, metoxidos
de metales alcalinos y alcalinotérreos, relativamente baratos y asequibles comercialmente, en
reactores de flujo continuo, no solo permite la optimizacion de la reaccion de transesterificacion-
obtencion de biodiesel, sino también minimiza los costos de separacién de la mezcla reaccionante y
productos del catalizador, por decantacion o filtracion, el cual puede reciclarse o0 activarse a nuevos
ciclos cataliticos, y la subsiguiente purificacion del biodiesel [12].

La efectividad de la catélisis heterogénea se define por una serie de parametros tales como:
temperatura, cantidad del catalizador, agitacion, relacion molar alcohol-aceite, la presencia de
impurezas, el tiempo de reaccion, indice de hidrofobicidad superficial y porosidad del sistema
catalitico [13]. Durante los procesos de transesterificacion catalitica heterogénea y generacion de
biodiesel los tiempos de reaccion oscilan en el intervalo de 0,5 a 5 h, presiones en el intervalo de 0,1
a5 MPay temperaturas desde 30 hasta 200 °C [14-16].

1.3. Catalizador heterogéneo fosfato de vanadilo.

El fosfato de vanadilo, y sus variantes alotrdpicas, con gran superficie especifica y porosidad,
ha sido estudiado extensivamente, por su importancia en la selectividad catalitica del mismo en
reacciones de oxidaciéon de hidrocarburos, [17], preparacion de composites polimeros-cerdmicas
[18], fabricacion de electrodos de insercion y accion catalitica en procesos de polimerizacion [19].

2. MATERIALES Y METODOS
2.1. Materiales y equipos

El aceite de frituras usado se obtuvo del restaurante Chifa Pacifico, ubicado en la ciudad de
Esmeraldas (Olmedo y Rocafuerte). La tasa de utilizacion-reutilizacion es, en promedio, 1 galén
durante aproximadamente 10 dias.

El pentoxido de vanadio agotado, V.Os, fue obtenido de la empresa PROQUIANDINOS
S.A., ubicada en la provincia del Guayas, ciudad de Milagro, Km 6,5 via Milagro-Naranjito, entidad
que se encarga de la produccion y comercializacion de acido sulfurico y productos quimicos
derivados.

El filtro de celulosa (material de filtracion) se construy6 con botellas de plastico (300 mL) y
material celulésico a partir de papel periddico, en una solucion de NaOH al 1 %; para la retencion
de particulas sélidas suspendidas en la materia prima AFU y disminucion del indice de acidez por
neutralizacion-retencion de acidos grasos libres.

Se utiliz6 un equipo domestico convencional de microondas (LG-2800) para la combustion de
los gases de azufre presentes en el catalizador como impurezas, al que se realizaron modificaciones
estructurales como la incorporacion de un extractor de gases en el equipo.

Se utiliz6 un equipo de Ultrasonido (Caltech-USA, 2500) en la obtencién de fosfato de
vanadilo mediante un método sonoquimico a 42 kHz de frecuencia sonora.

Se construyo un mini-Reactor con un pedazo de tuberia de hierro forjado, provisto en su
interior de un vaso de acero inoxidable de 100 mL de capacidad, en la parte un tapén hembra de
hierro forjado y en la parte inferior un anillo de hierro forjado que se sujeta una placa de aluminio,
sellado con silicona resistente a altas temperaturas y presiones. Este reactor tiene un manémetro y
un equipo de calentamiento y agitacion.

Los espectros IR se registraron en un equipo modelo PERKIN ELMER SPECTRUM
VERSION 10.4.0. (USA). Se realizaron mediciones en un rango entre 300 y 4000 cm™. Las
muestras se prepararon por dilucién en bromuro potasico (KBr) al 1 % en peso. La mezcla fue
sometida a compresion en un portamuestras con la finalidad de formar una pastilla fina. Se
realizaron 48 escaneos para cada muestra.
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Para el registro de los cromatogramas gaseosos se utilizé un equipo de GC modelo SIMDIS
HT750 (USA) Columna capilar marca Supelco (EQUITY-1) de silice fundida, de 30 m de longitud,
con un didmetro interno de 0,25 mm y 0,25 um de espesor de pelicula, con una fase estacionaria de
poli (dimetil siloxano), que funciona con una temperatura maxima de 350 °C, con un inyector
split/splitless y un detector de ionizacion de llama FID. Para la preparacion analitica de las muestras
de biodiesel se pesaron 100 mg de la muestra del proceso de transesterificacion catalitica, que se
introdujeron en un vial de 10 ml, adicionandose subsecuentemente 2,0 ml de la disolucion de
heptadecanoato de metilo (estandar interno) y 3,0 ml de n-heptano (disolvente) utilizando una
pipeta. Antes de la preparacion de las muestras para inyeccion, estas fueron revisadas visualmente
para evaluar su homogeneidad y ausencia de substancias en suspension o precipitadas [20].

2.2. Método
2.2.1. Tratamiento del aceite de frituras

Se colocaron 300 mL de aceite de frituras usados en un recipiente de vidrio. El frasco de
reaccion se calentd en una estufa a 90 °C durante 3 horas. Transcurrido este tiempo, se filtro el
aceite de frituras, en caliente, utilizando un filtro de celulosa y se evaluaron las propiedades
fisicoquimicas del aceite de frituras antes y después del tratamiento de acuerdo a las normas INEN
para aceites y grases.

2.2.2. Obtencién de fosfato de vanadilo

El pentoxido de vanadio agotado fue triturado exhaustivamente. Se tomaron 5g de muestra y
se combustiond en un horno de microondas durante10 min. Seguidamente el producto resultante del
tratamiento con microondas se calcin6 a 500 °C durante 3 horas. 1,5 g de pentoxido de vanadio
tratado, se hace reaccionar con 23,6 mL de &cido fosforico y 75 mL de agua destilada, en un reactor
de ultrasonido durante 3 horas. El precipitado amarillo que se forma, es filtrado al vacio y se
elimina el exceso de agua del catalizador sélido por calentamiento en estufa a 90 °C durante 3
horas. El proceso de activacion térmica del catalizador se realiza via calcinacion en una mufla a 300
°C durante 3 horas.

2.2.3. Obtencion de biodiesel mediante catélisis heterogénea en presencia de fosfato de vanadilo

Se colocaron 20 mL de aceite de frituras tratado, 3 % de catalizador en peso de aceite, y
mediante un disefio factorial 22 en STATGRAPHICS, se determin6 la relacion metanol/aceite y
tiempo de reaccion para cada tratamiento, en un reactor a 80 PSI. El producto obtenido se separo6
por decantacion en un embudo de separacion. Se lavo al biodiesel decantado utilizando una relacion
(VIV) 1:2 agua/biodiesel. Se elimind el exceso de agua mediante un calentamiento a 90 °C y 3
horas en una estufa, Se determinaron las propiedades fisicoquimicas del biodiesel obtenido de
acuerdo a la norma ASTM D6751 y analisis instrumentales por cromatografia de gases y
espectroscopia infrarroja.

3. RESULTADOS
3.1. Tratamiento del aceite de frituras usado

El tratamiento del AFU, segun el protocolo descrito, permitié obtener un aceite de frituras
tratado, con una notable disminucion en el indice de acidez (14 a 10,6 % acidos grasos libres) y la
retencion de 8,51 g de so6lidos por cada litro de aceite (Ver Tabla 1)

Tabla 1: Comparacion de las propiedades fisicoguimicas entre el aceite de frituras usado y tratado

Parametro de estudio Norma AFU AFT
Densidad a 25°C, (g/mL) INEN-0035 0,9279 | 0,9204
Viscosidad dinamica, Pa*s Reb6metro 0,1162 | 0.09413
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Porcentaje de Humedad (%) | NMX-F-211 0,207 | 0,106
indice de Refraccion INEN-1SO-6320 | 1,467 | 1,467
indice de Acidez INEN-ISO-660 | 1,403 | 1,064
indice de Saponificacion INEN-ISO-3657 | 89,97 | 83,41

3.2. Obtencidn de fosfato de vanadilo

Se realiz6 una caracterizacion general para el pentdxido de vanadio agotado, tratado y fosfato

de vanadilo generado. Los datos se reportan en las Tabla 2

Tabla 2. Caracteristicas generales del pentoxido de vanadio agotado, tratado y fosfato de vanadilo.

Propiedades Pentoxido de divanadio | Pentoxido de divanadio Fosfato de
agotado, V20s tratado, V20s vanadilo, VOPQO4
Material Al,03, Si0O,, V°F, V& Al,O3, SiO,, V°F, V& Al,0O3, SiO», V-0,
V-OH, P-O, V-P
Tamafio de particulas, 1, 55757 1,27924 1,26917
mm
(Microscopia Optica)
% de Vanadio, V 0,02 2,3 3.1
Densidad Real, g/mL 3,9618 3,0787 1,7200
Porosidad 0,7884 0,7979 0,6273
Forma Irregular Irregular Esporas
(Microscopia Optica)
Color Verde Anaranjado Amarillo

Se valoro, mediante microscopia 6ptica, el tamafio y forma para cada catalizador. Los
resultados comparativos se muestran en la Figura 3.

Figura 3. Imagen en microscopio digital del pentoxido de vanadio agotado (a), pentoxido de
vanadio tratado (b) y fosfato de vanadilo (c)

() (b) (©)

Los resultados de espectroscopia infrarroja a cada material catalitico (gastado, tratado y
generado, respectivamente) se reportan en la Tabla 3.
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Tabla 3. Resultados de espectroscopia infrarroja, en pastillas de KBr a 25 °C, para pentdxido
de divanadio gastado, tratado y fosfato de vanadilo respectivamente.

Num. | Localizacion de la sefial | Interpretacion V205 V205 | VOPOq4
en el espectro IR, y asignacion gastado | tratado
cm?
1 3740 AlUminas activas + +
2 3440 H-O-H + +
3 2900 HS- + +
4 2400 SO + +
5 1600 HSOs- + +
6 1110 V>t P-O
7 1020 Vo V=0 + +
8 850-840 V°* V-OH, V-P
9 800 V°* V-0-V asim. + +
10 650-640 V** V-OH, P-OH
11 620 V-OH, V=0, P-O
12 600 V> V-0-V sim. + +
13 500 O-P-O
14 480 0=Si=0 + +
15 300 V3 V-0 + +

Las sefiales analiticas caracteristicas para fosfato de vanadilo se identifican entre 1100 cm™ a

400 cm™, que se atribuyen a los grupos V=0, V-OH, y P-OH, presentes en el catalizador.

3.2. Obtencion de biodiesel mediante catalisis heterogénea.

Los resultados del disefio factorial elemental, 22, y los rendimientos del proceso de

transesterificacion-obtencion de biodiesel, se describen en la Tabla 4 y la superficie de respuesta
estimada se muestra en la Figura 4

Tabla 4. Disefio multifactorial 2? y rendimientos de reaccion.

Experimento Aceite de VOPO4, Relacion Tiempo Volumen de Rendimiento
Nam. fritura, mL 3%,49 metanol/aceite h biodiesel, mL proceso, %

1 20,0 0,55 7,17 4,5 11 53,25

2 20,0 0,55 8 3 13 62,93

3 20,0 0,55 8 6 14 67,77

4 20,0 0,55 10 2,5 13 62,93

5 20,0 0,55 10 4,5 155 75,04

6 20,0 0,55 10 4,5 15,5 75,04

7 20,0 0,55 10 6,6 15 72,62

8 20,0 0,55 12 3 17 82,29

9 20,0 0,55 12 6 17 82,20

10 20,0 0,55 12,83 4,5 17,5 84,72

Figura 4. Superficie de respuesta estimada para % de proceso de transesterificacion
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Superficie de Respuesta Estimada

% Rendimiento de reaccion

8,1 9,1 10,1 1,1 121 134 23 3’:‘(Iemp'o de reaccion

Relacién metanollaceite

Considerando la superficie de respuesta estimada, se valoran las condiciones 6ptimas del
proceso de obtencidn de biodiesel en las condiciones dadas, y se describen en la Tabla 5.

Tabla 5. Condiciones 6ptimas de reaccion para maximo rendimiento

Factor Valor de establecimiento
Relacion metanol / aceite 12,82
Tiempo de reaccion 4,85

3.3. Estudio cromatografico comparativo via CG-FID

El estudio cromatografico preliminar via cromatografia gaseosa, (140 °C x 5 min 240 °C a 4
°C/min x 15 min.) revel6 para el AFU, tratado segun el procedimiento descrito, la presencia de
triglicéridos con un intervalo de &tomos de carbono entre 48 y 66, tipico para aceites vegetales y sus
mezclas de triglicéridos C14-C24. El proceso de obtencion de biodiesel, via transesterificacion
directa en condiciones cataliticas heterogénea en presencia de fosfato de vanadilo, VOPOs, revelo,
como productos del proceso, mezclas de tri-, di- y monoglicéridos (monoésteres de alquilo de los
acidos grasos correspondientes) en un intervalo de masas de atomos de carbono: para
monoglicéridos desde 18 hasta 22 atomos de carbono, para diglicéridos desde 36 hasta 42 4&tomos
de carbono, y para triglicéridos desde 48 a 54 atomos de carbono, con una notable disminucién de
las intensidades de las sefiales para este ultimo, corroborandose la efectividad catalitica del
catalizador en procesos de transesterificacion heterogénea. Los detalles se ilustran en la Figura 5.
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Figura 5. Comparacion por cromatografia de gases a) aceite de frituras usado, y b) biodiesel

generado

3.3. Estudio comparativo de las propiedades fisicoquimicas del biodiesel obtenido

El estudio de las propiedades fisicoquimicas del biodiesel obtenido en las condiciones
experimentales descritas reveld los resultados que se detallan en la Tabla 6

Tabla 6. Propiedades fisicoquimicas del biodiesel obtenido

Parametro Norma Biodiesel Requisitos para | Requisitos para

obtenido Biodiesel Diesel

Densidad a 25 °C, [g/mL] INEN-0035 0,9045 0,86 - 0,90 0,86 - 0,90

Viscosidad a 40 °C [cst] ASTM D-445 6,72 35-5 2,5-6.0

Punto de inflamacion [°C] ASTM D-93 140,1 >120 >50

Contenido de azufre, S, [%W] ASTM D-4294 | 0,00027 <0.001 <0.05

Corrosion de ldmina de cobre ASTM D-130 1 3 3

Poder calorifico [MJ/Kg] ASTM D-240 | 38,3014 ~ 37,500 ~ 43, 000

4. DISCUSION

El aceite de frituras usado crudo presenta un alto contenido de acidos grasos libres y después
del tratamiento, debido a una reaccion de neutralizacion-retencion y desgomado, en el filtro de
celulosa se disminuye en un 4 % el indice de acidez.

El cromatograma gaseoso obtenido para el aceite de frituras usado y tratado segun el
procedimiento descrito (Ver Figura 5), indica que estd compuesto, por triglicéridos, por atomos de
carbono comprendidos entre 42 y 66, con un tiempo de retencion de 15 a 22 minutos. Esta zona, en
el registro de cromatogramas gaseosos para aceites y derivados, es caracteristica para triglicéridos
como la trioleina, tripalmitina, triestearina, etc. [21].

El rendimiento de la reaccion sonogquimica de obtencion de fosfato de vanadilo es de 86,38 %
en 3 horas.

El proceso y rendimiento de la reaccion de obtencién de biodiesel estan afectados por cuatro
parametros fundamentales: la cantidad de catalizador, la temperatura, la relacion metanol/aceite y el
tiempo de reaccion; en este contexto, es notorio destacar que, en aras de una optimizaciéon mas
eficiente del proceso, se debia utilizar un disefio experimental completo de 24, donde tendriamos 4
factores con dos niveles cada uno, pero, al tener un reactor que soporta un maximo de 100 PSI de
presion, por cuestiones de seguridad, se considero realizar la experimentacion a 80 PSI y 115 °C,
pues a estas condiciones el rendimiento de obtencion de biodiesel supera 52 % (ver Tabla 4).
Cabe mencionar que la cantidad de catalizador fijada al 3 % y experimentada con 3 %, 5%y 7 %
de catalizador revel6 que no existe una dependencia significante en la obtencion de biodiesel.
Teniendo en cuenta lo expresado, y dada una razon operacional, se realiz6 un disefio experimental
factorial 22, donde se tienen dos factores independientes que son tiempo de reaccion y la relacion
metanol/aceites experimentados a dos niveles cada uno.

El analisis cualitativo via CG permitio identificar algunos ésteres metilicos presentes en la
muestra de biodiesel obtenido mediante transesterificacion catalitica heterogénea del AFU en
presencia de fosfato de vanadilo. EI cromatograma (Figura 5, b) muestra 4 picos en el intervalo de
tiempos de retencion entre 5 y 10 minutos, que, en correspondencia con la biblioteca de compuestos
del equipo se identificaron como palmitato de metilo (C16:0); estearato de metilo (C18:0); oleato de
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metilo (C18:1) y linoleato de metilo (C18:2) respectivamente. Estos resultados relacionados con la
composicién de monometilésteres del biodiesel generado en condiciones cataliticas, estan en
concordancia con los resultados presentados por Hoekman y col. [22] y también con los resultados
descritos en [23].

El estudio de los espectros IR revela una intensa sefial en 1740 cm™ perteneciente al grupo
funcional éster (-O-C(O)- el cual es propio, y caracteristico, del biodiesel dado que esta constituido
por esteres de acidos grasos y metanol, corrobordndose la obtencion de monometilésteres,
componentes fundamentales del biodiesel [24].

5. CONCLUSIONES

El aceite de frituras usado es una materia prima adecuada para la reaccion de
transesterificacion previo tratamiento de homogenizacién y eliminacién de sélidos, asi como
disminucion del indice de acidez y humedad.

A partir de pentoxido de vanadio tratado, &cido fosforico en medio acuoso y mediante una
reaccién sonoquimica se obtiene fosfato de vanadilo (80 %, 3 horas). El fosfato de vanadilo
presenta propiedades cataliticas en la produccién de metil ésteres (> 50 %, 115 °C y 80 PSI). Los
factores tiempo de reaccién y relacién metanol/aceite definen, en las condiciones experimentales
descritas, el rendimiento del proceso de obtencion de biodiesel. El estudio IR reveld la existencia de
una sefial intensa en 1740 cm™ perteneciente al grupo funcional éster, propio y caracteristico del
biodiesel, lo que corrobora la obtencién del producto y la versatilidad funcional del procedimiento.
Las condiciones éptimas del proceso, en correspondencia con el disefio experimental valorado son:
3% de fosfato de vanadilo, relacion molar aceite: metanol 1:12,83 a 115 °C durante 4,85 horas,
permiten alcanzar un rendimiento de 82,45 %.

Este procedimiento descrito puede aplicarse a micro- y meso- procesos de obtencion de
biodiesel a partir de diferentes fuentes en condiciones cataliticas y eco-sustentables. Actualmente se
desarrollan estudios de caracterizacion molecular, escalado y evaluacion de sus propiedades en
motores de combustion interna, cuyos resultados se patentaran y publicaran proximamente.

Los autores agradecen a la Universidad Técnica “Luis Vargas Torres” de Esmeraldas por
facilitar las instalaciones y servicios para este proyecto, y declaran que no existen conflictos de
intereses.
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