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Resumen. El uso de la radiacién ul-
trasénica como una nueva herramienta de
mezcla, més eficiente en la produccién de
Biodiesel brinda una alternativa a los mé-
todos convencionales de produccién. La
Energia del ultrasonido mejora la transfe-
rencia de masa entre los reactivos no mis-
cibles a través de la cavitacién ultrasénica
lo que genera no solo una mayor eficiencia
en la reaccién y ahorro de tiempo, sino que
ademds puede ser econémicamente viable,
ya que requiere poca cantidad de cataliza-
dor y sélo entre un tercio y la mitad de la
energia que se consume por agitacién me-
cdnica debido a que maximiza el drea su-
perficial de la interfase entre los reactivos
no miscibles y con consumos de energia
mds bajos que la de los reactores agitados.
En este trabajo se evaltan los resultados de
reacciones asistidas por ultrasonido utili-
zando un plan de trabajo donde se varfan
los pardmetros tiempo de reaccion, relacién
molar aceite/alcohol, cantidad de cataliza-
dor y temperatura; manteniendo constantes
los parimetros de frecuenta y potencia del
bafio de ultrasonido. Se lograron conver-
siones superiores al 90% de triglicéridos a
metil ésteres.
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1 INTRODUCCION

El aumento del consumo de los com-
bustibles fésiles acorta significativamente la
vida util de esta fuente de energia, es por
esto que se ha hecho necesario el desarrollo
de combustibles alternativos. Los biocom-
bustibles, como el biodiesel, se presentan
como una opcién al diésel provenientes del
petrdleo, ya que se obtienen de fuentes de
energias limpias y renovables [1, 2].

El biodiesel presenta varias ventajas so-
bre el diésel de petrdleo, entre las que pue-
den mencionarse que es biodegradable, no
téxico, no contribuye a aumentar el efecto
invernadero ya que el diéxido de carbono
producido durante la combustién se rein-
corpora al ciclo de carbono, y tiene menos
emisiones de hidrocarburos y azufre. Ade-
mds el numero de cetano, la viscosidad, el
calor de combustién y la potencia que se
obtiene a partir de su uso en motores de ci-
clo diesel son similares a los del diésel de

petréleo [1, 3].

La forma mds comun de sintetizar bio-
diesel es mediante una reacciéon de tran-
sesterificacién, en la cual un triglicérido
reacciona con un alcohol de cadena corta,
generalmente metanol, en presencia de un
catalizador que puede quedar en fase ho-
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mogénea o heterogénea. Debido a la natu-
raleza reversible de esta reaccidn, es necesa-
rio emplear exceso de alcohol para favorecer
el equilibrio hacia la formacién de biodiesel

[1,2,4].

Comuinmente a nivel industrial, la pro-
duccién de biodiesel se lleva a cabo en
reactores discontinuos donde el alcohol, el
triglicérido y el catalizador son alimentados
al reactor y se someten a constante agita-
cién vigorosa, manteniendo la temperatura
de reaccién constante que varia entre 50°C
y 90°C. El tiempo de reaccién requerido
para lograr una conversién comercialmente
aceptable es de aproximadamente 60 minu-

tos [1, 2, 4].

La tecnologia de produccién de biodie-
sel, constituye uno de los principales obstd-
culos para la comercializacién de éste a gran
escala, debido al alto costo y rendimientos
variables logrados con el uso de tecnologias
tradicionales. Debido a ello, actualmente, la
investigacién se centra en el desarrollo de
métodos tecnoldgicos alternativos para la
produccién de biodiesel. Entre estos mé-
todos se encuentra el uso de irradiacién
con ondas de ultrasonido como una nueva
herramienta de mezcla, mis eficiente en la

produccién de biodiesel [5,6].

El uso de ultrasonido en la produccién
de biodiesel tiene varias ventajas con res-
pecto a la sintesis clasica. Las ondas de ul-
trasonido mejora la transferencia de masa
entre los reactivos no miscibles a través de
la cavitacién ultrasénica, lo que genera no
solo una mayor eficiencia en la reaccién y
ahorro de tiempo, sino que ademds puede
ser econémicamente viable, ya que requiere
s6lo entre un tercio a la mitad de la energia
que se consume por agitacién mecdnica de-
bido a que maximiza el drea superficial de
la interfase entre los reactivos no miscibles
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y con consumos de energia mds bajos que
la de los reactores agitados convencionales.
Los reactores de ultrasonidos pueden ser
atractivos en vista a mejorar el rendimiento
del proceso de transesterificacién mediante
la obtencién de rendimientos mds altos de
biodiesel y tiempos de reaccién mds cortos

[5-10].

El propésito de este trabajo fue realizar
el estudio del efecto de las variables de pro-
ceso de la reaccién de transesterificacion de
aceite de semilla de algodén pre tratado,
con catdlisis homogénea en reactor batch,
en presencia de irradiacién ultrasénica, en
un bano de ultrasonido, y comparar estos
resultados con los hallados en trabajos pre-
vios realizados con agitacién mecdnica [4].

2 MATERIALESY METODOS
2.1 Materiales

El metanol (CH3-OH) e hidréxido de
sodio (NaOH) fueron comprados de co-
mercios y usados como se recibieron; ambos
reactivos de calidad Pro Anilisis. El aceite
de semilla de algodén fue provisto por la
empresa Tante Lote, dedicada a la obten-
ciéon de éste.

Se utilizé un equipo de Ultrasonido
marca Arcano, Modelo PS-30 A con ca-
pacidad de 6,5 litros, de 180 watts de po-
tencia, tamafio de unidad de 330x180x310
mm, tamafio del tanque de 300x150x150
mm, voltaje de AC 220-230 voltios/ 50-60
hz, tiempo de trabajo de 1 a 30 minutos y
frecuencia de 40 Khz.

2.2 Reacciones de trasesterificacion

Las reacciones de transesterificacién se
llevaron a cabo por duplicado, siguiendo
un plan de reacciones que considera como
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variables el tiempo, la relacién molar acei-
te/alcohol, la cantidad de catalizador y la
temperatura, a cada una de las variables se
le asignaron cuatro niveles, excepto para la
temperatura donde se adoptaron tres nive-
les.

El equipo de reaccién fue montado con
un balén de 2 bocas de 500 ml conectado
a un refrigerante vertical y un termémetro.
El balén fue sumergido en un bafio agua
termostatizado, dentro del bafio de ultraso-
nido, Figura 1.

Una vez finalizada la reaccién, el balén
se colocd en agua fria para evitar que los
reactivos siguieran reaccionando, respetan-
do el tiempo de reaccién estipulado por el
plan de reacciones. La mezcla de productos
se colocé en una ampolla de decantacién
para separar las dos fases de productos, me-
til ésteres en fase superior y glicerol en fase
inferior. Una vez separadas ambas fases se
procedié a un primer lavado de los metil és-
teres con una solucién de HCl al 10% para
neutralizar restos de catalizador. Luego del
lavado édcido se separaron las dos fases obte-
nidas, con la fase sobrenadante que contie-
ne los ésteres metilicos se procedié a reali-
zar un segundo y tercer lavado con solucién

saturada de NaCl.

Figura 1: Equipo de reaccién en bafio de ultraso
nido.

Finalizados los procesos de lavados se
realizé6 un centrifugado de los productos

obtenidos durante 5 minutos para separar
correctamente los metil ésteres de la fase
acuosa, finalmente se secé con sulfato de
sodio anhidro, se rotularon y guardaron a
baja temperatura para su evaluacién por
cromatografia en placa y gaseosa.

2.3 Anilisis por cromatografia en placa
y cromatografia gaseosa

Los productos obtenidos en los ensayos
exploratorios fueron analizado por croma-
tografia en placa delgada (TLC) usando
silica gel recubierto sobre aluminio, la capa
delgada de 0,25 mm y didmetro de poro
medio de 60 micrones, la fase maévil utili-
zada fue n-hexano-éter etilico en las pro-
porciones 90:10. Se utilizé6 MnO4K2 como
agente cromoégeno para visualizar los pro-
ductos sembrados.

El rendimiento de metil ésteres de cada
una de las reacciones fue seguido por cro-
matografia gaseosa. Se utiliz6 un croma-
tégrafo de gases Shimadzu GC 14B, con
una columna de tipo Mega Bore DB-1
(0,53mm ID x 1,5 pm espesor de film) Ca-
talogo P/N 125-1032 de 2 metros de lon-
gitud. Se utilizé nitrégeno como gas carrier
fijando la presién de trabajo del mismo en
25 Kpa y la siguiente programacién de tem-
peratura: 100°C, durante 1 minuto, con una
rampa de temperatura de 10°C por minuto
hasta alcanzar los 320°C manteniéndose
esta temperatura final durante 10 minutos,
el detector utilizado fue un FID cuya tem-
peratura se fijo en 320°C y la muestra se
inyecto manualmente en un volumen de 1
pl en un inyector cuya temperatura se fijé

en 320°C.
3 RESULTADOS Y DISCUSIONES

En un reactor discontinuo sumergido en
un bafio termostatizado de un equipo de ul-
trasonido, de potencia y frecuencia fijas, se
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llevaron a cabo las reacciones utilizando las
siguientes variables: tiempos de reaccién: 5,
10, 20 y 40 minutos, inferiores al optimiza-
do en las reacciones con agitacién mecanica;
relacién molar aceite/alcohol: 1/3, 1/6, 1/7,
y 1/9; cantidad de catalizador: 0,50%, 1,0%,
1,5% y 2,0% correspondiente a la masa de
NaOH respecto de la masa de aceite; y tem-
peraturas: 25 °C, 36 “C y 60 °C, en este caso
también inferiores a las optimizadas en las
reacciones con agitacién mecanica.

El plan de reacciones utilizado consis-
tié en la variacién de un pardmetro a la vez,

manteniendo todos los demds constantes, tal
como puede observarse en la Tabla 1 la po-
tencia del bafio de ultrasonido se mantuvo
constante durante todos los ensayos en un

valor de 180 Watt de potencia y 40 Khz de

frecuencia.

Una vez realizadas las reacciones corres-
pondientes al plan de ensayos, la cuantifica-
cién de los resultados se llevo a cabo median-
te cromatografia en placa y gaseosa donde se
obtuvieron los resultados de rendimiento de
la reaccién de trigliceridos a metil esteres, los
cuales se exponen en el Tabla 1.

Cantidad de
Tiempo Relacién molar ) Temperatura | Rendimiento

catalizador
[min] Aceite Alcohol [%] [°C] % M.E.
5 1 7 0,5 60 15,17
10 1 7 0,5 60 23,97
20 1 7 0,5 60 27,15
40 1 7 0,5 60 64,74
40 1 3 0,5 60 27,76
40 1 6 0,5 60 48,21
40 1 9 0,5 60 72,34
40 1 7 1,0 60 73,67
40 1 7 1,5 60 75,12
40 1 7 2,0 60 90,41
40 1 7 0,5 25 16,60
40 1 7 0,5 36 30,67

Tabla 1: Plan de reacciones y porcentajes de metil ésteres y triglicéridos obtenidos en cada caso.

La Tabla 1 muestra el efecto del tiempo en
la reaccién de transesterificacién de aceite de
semilla de algodén, donde se denota que el
maximo rendimiento a metil ésteres es del
64,74% a un tiempo de 40 min. Se pudo ob-
servar que a los 5 minutos se obtiene 15,17%
del producto deseado, luego alos 10 y 20 mi-
nutos, 23,97 y 27,15% de metil esteres res-
pectivamente. Con esto, se deduce que a me-
dida que se incrementa el tiempo de reaccién
se consiguen mayores conversiones, para el
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caso de estudio con la potencia y frecuencia
utilizada.

Una de las variables mds importantes que
afectan el rendimiento de la reaccion es la
relacion molar aceite/alcobol. En la Tabla 1 se
muestra el rendimiento de metil ésteres en
funcién de la variable: relacién molar acei-
te/alcohol, y se observa que con una relacién
molar aceite/alcohol de 1/9 se obtiene el ma-
yor rendimiento de la reaccién, de 72,34%.
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Esto se explica debido a que con un au-
mento en la relacién molar metanol/aceite,
aumenta la cantidad de metanol en la mez-
cla de reaccién, lo que afecta principalmente
la intensidad de la cavitacién. Un exceso de
metanol promueve eventos adicionales de
cavitacién en el reactor, lo que lleva a la for-
macién de una mejor emulsién, que propor-
ciona espacios adicionales para la reaccién y,
por lo tanto, una conversién mayor [6,11].

Para estudiar el efecto de la cantidad de
catalizador presentes, se varié este de 0,5-
2,0% (en peso de aceite) y se evalué el ren-
dimiento. Los resultados de este estudio se
muestran en la Tabla 1. Se puede observar
que un aumento de la concentracién del
catalizador desde 1% hasta 2% origina un
aumento significativo de la conversién, lo-
grando el maximo rendimiento con 2% de
catalizador.

Aunque la temperatura habitual de la
reacciéon de transesterificacién es la corres-
pondiente al punto de ebullicién del alco-
hol que se utiliza, en este caso metanol, no
existen inconvenientes para llevar a cabo este
proceso a otras temperaturas.

El efecto de la temperatura en la transes-
terificacién de aceite de semilla de algodén
se estudio a tres temperaturas diferentes de
25 °C, 36 "C y 60 °C como se muestra en
la Tabla 1. Se observé que el aumento de la
temperatura tiene una influencia favorable
sobre la reaccién de transesterificacion, bajo
las condiciones estudiadas. A 60 °C, la reac-
cién obtuvo su mayor rendimiento.

Finalmente, de los resultados presenta-
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