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1. Introduccién

a mayor parte de la energia producida en el mundo, aproximada-

mente el 80%, proviene de combustibles fésiles: petrdleo, carbon,

gas natural; sin embargo, estos son recursos no renovables, y po-
drian acabarse en 30 afios aproximadamente (Demirbas, 2005). Por ello,
el estudio de la sustitucion de éstos por otras fuentes de energia tales
como: energia edlica, energia solar, energia geotérmica, energia nuclear
y biocombustibles han cobrado gran importancia en los Gltimos afos.

Se llaman biocombustibles a todos aquellos combustibles liquidos obte-
nidos a partir de productos biomaésicos, que se utilizan principalmente en
motores de combustién interna o en calderas de calefaccidn; entre estos
se incluyen al biodiesel, bioetanol, biometanol, entre otros. Estos com-
bustibles pueden ser técnicamente viables, econémicamente competi-
tivos, presentar ventajas medioambientales y ser facilmente disponibles
(Blommel, 2008; MaclLeod, 2008).

Definicién de biodiesel. De acuerdo con la norma D6751-07b del Ameri-
can Society for Testing and Material Standard, biodiesel es el conjunto de
esteres monoalquilicos de 4cidos grasos de cadena larga derivados de
lipidos renovables, como los aceites vegetales empleados en los moto-
res de ignicion de compresion 6 en calderas de calefaccién. El biodiesel
no tiene una férmula molecular definida porque esté constituido por una
mezcla de diferentes moléculas que dependen del tipo de aceite que se
haya empleado (Marchetti, 2007).



Ventajas medioambientales del uso del biodiesel. El biodiesel presenta va-
rias ventajas medioambientales, a continuacion se listan algunas de éstas:
alta biodegrabilidad, 98.3% en 21 dias; reduccién de un 48% de las emisio-
nes de mondxido de carbono; reduccion de un 40% de las emisiones de
oxidos de nitrégeno; en su combustion no se generan productos organicos
aroméaticos; disminucién del efecto invernadero; contiene 11% de oxigeno
en peso y no contiene azufre; disminucién en un 47% de las emisiones de
las particulas sélidas; mejora la lubricidad del combustible, aumentando
la vida Util de los motores; es altamente biodegradable en el agua; no es
téxico, aproximadamente 10 veces menos téxico que la sal comun; reduce
el calentamiento global debido a que emite menos CO, (78% menos) en
su ciclo de vida, que el fijado mediante el proceso de fotosintesis por las
plantas usadas para producirlo (Filippis, 2005; Fukuda, 2001).

Normas para la caracterizacién del biodiesel. Los métodos analiticos usa-
dos para determinar las caracteristicas del biodiesel son recomendados
por la Organizacion Europea para la Normalizacién (UNE-EN 14214 Este-
res de metilo de acidos grasos (FAME) para motores diesel) esta organi-
zacion especifica los criterios que debe de satisfacer un biodiesel de alta
calidad, o una mezcla de diesel y biodiesel, para su uso en motores de
vehiculos. De la norma UNE-EN 14214, el porcentaje de ésteres metilicos,
la viscosidad y el indice de acidez son las mas importantes, ya que deter-
minan la calidad del biocombustible.

Métodos de obtencién del biodiesel. Existen tres procesos para la obten-
cién de biodiesel, a continuacién se detalla cada uno de ellos y se hace
énfasis en el de transesterificacion, que es el método que se aplicé para
probar la actividad catalitica de los materiales propuestos.

Pirdlisis o craqueo térmico. El biodiesel que se obtiene a través de éste
método, es por la aplicacién de energia térmica en presencia de aire o ni-
trogeno (entre 500y 850 °C); la descomposicidon térmica de los triglicéridos
produce una mezcla de compuestos: alcanos, alquenos, compuestos aro-
maticos y acidos carboxilicos. Mientras que la irolisis de aceites vegetales
genera aceptables cantidades de azufre, agua y cenizas, es inaceptable la
cantidad de residuos de carbono, esto representa una desventaja en este
proceso. Los productos que se obtiene son quimicamente similares a los
derivados del petréleo (gasolina y diesel). Otra desventaja es que al remo-
ver el oxigeno durante el proceso térmico, también se elimina cualquier be-
neficio ambiental por el uso de combustible oxigenado (Demirbas, 2005).
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Microemulsiones. El uso de microemulsiones con solventes como el
metanol, etanol y 1-butanol para la produccién del biodiesel, han sido
estudiados como un medio para resolver el problema de la alta visco-
sidad de los aceites vegetales; las microemulsiones estdn formadas por
una dispersién estable entre el alcohol y el aceite, éstas son isotrépicas
y termodindmicamente estables en el aceite, el agua y el surfactante. Las
desventajas de utilizar este método son la produccién de residuos de
carbono, una incompleta combustién y un incremento de la viscosidad
del producto final (Mittelbach, 2004; Zmijewski, 1983).

Transesterificacion o alcohdlisis. El biodiesel también se obtiene a través
de la transesterificacién de aceites y grasas con alcoholes de bajo peso
molecular, en presencia de un catalizador adecuado. Generalmente, un
mol de triglicérido reacciona con tres moles de alcohol para formar un
mol de glicerina y tres moles de esteres del acido graso respectivo; sin
embargo, por ser una reaccion reversible, en la practica es necesario un
exceso de alcohol para desplazar el equilibrio de ésta hacia los produc-
tos (Bournay, 2006; Mittelbach, 2004; Suppes, 2004).

La misidn del catalizador es la de aumentar la solubilidad del alcohol en
el aceite, facilitando el progreso de la reaccion de transesterificacidn. De
acuerdo a Suppes et al. (2004) actualmente, a nivel industrial se emplea
la catélisis basica homogénea, alcanzando altas conversiones (> 98%),
con condiciones moderadas de operacion; sin embargo, la etapa de re-
mocidén de las trazas del catalizador y de los subproductos requiere de
técnicas adicionales, lo que incrementa los costos de produccidn. Por lo
anterior, el desarrollo de catalizadores heterogéneos que puedan dismi-
nuir dichos costos, representa un desafio (Romero, 2004).

Variables de la reaccidn de transesterificacién. Marchetti et al. (2007) esta-
blecen que las variables mas importantes en la reaccion de transesterifica-
cién son el tipo de aceite, el tipo de alcohol, la relacién molar alcohol: acei-
te, la temperatura de reaccién, el tipo de catalizador y su concentracién.

Tipos de aceites. Se utilizan aceites vegetales, grasas animales y aceites
de reuso, principalmente. Los acidos grasos que conforman los triglicé-
ridos varian segun el tipo de aceite (girasol, colza, coco, soya, palma, ca-
nola, etc.) o la grasa animal, de estas la mas utilizada ha sido la grasa de
pollo (Marchetti, 2007; Mittelbach, 2004; Ma, 1995).



Tipo de alcohol. Se utilizan alcoholes desde 1 hasta 8 &tomos de carbonos,
como metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol y alcohol amilico.
Generalmente se utilizan el metanol y el etanol, porque requieren condi-
ciones moderadas de temperatura de reaccion (aproximadamente 60 °C)
con relaciones molares, alcohol: aceite, similares (6:1 a 15:1); mientras
que para relaciones molares similares con otros alcoholes, como butanol,
se requieren temperaturas de hasta 114 °C para alcanzar conversiones
Optimas de la reaccion. El metanol es el alcohol méas usado en la reaccién
de transesterificacion, por su bajo precio comparado con el precio de los
otros alcoholes, y por sus propiedades fisicas y quimicas (caracter polary
su numero de carbonos) que favorecen tiempos cortos de reaccion, si se
compara con el etanol en condiciones similares de reaccién. La desven-
taja del uso de metanol es que éste se obtiene a partir de combustibles
fésiles, mientras que el etanol se obtiene de fuentes renovables ademas
de ser menos téxico que el primero (Plentz Meneghetti, 2006; Demirbas,
2005; Geise, 2002). La reaccidn de transesterificacidn con etanol (etané-
lisis), produce biodiesel con un mayor indice de cetano. Sin embargo la
separaciéon del biodiesel de la glicerina es mas dificil por la formacién
de emulsiones (esteres etilicos-glicerina) estables, ademas de que no se
dispone de alcohol etilico puro, el contenido de agua presente promue-
ve reacciones secundarias que reducen la cantidad de biodiesel (Plentz
Meneghetti, 2006; Zhou, 2006).

Relacion molar alcohol: aceite. La relacidon 6ptima entre el alcohol y el
aceite depende del tipo de catalizador que se utilice, el aumento de la
relacion molar permite alcanzar conversiones mayores al 90% en tiem-
pos mas cortos, debido a que un exceso de alcohol desplaza el equilibrio
hacia la formacién de los productos. Freedman et al., (1986) mostraron
que con una relacion molar metanol: aceite de 6:1, se obtiene un maximo
de rendimiento de esteres (93 a 98%) en un medio homogéneo basicoy
aceites como los de soya, girasol o cacahuate. Si se aumenta la cantidad
de alcohol por encima de relaciones 15:1, separar la glicerina es dificil
y el rendimiento aparente de los esteres desciende debido a que parte
de ésta se disuelve en el biodiesel. Las reacciones catalizadas por acidos
requieren relaciones mayores, del orden de 30:1 (Freedman, 1984). Yan
et al., (2008) reportaron el efecto de relaciones molares metanol/ aceite
de colza, de 3:1, 6:1,12:1.18:1, 36:1 y 42:1, con el sistema heterogéneo
(CaO/MgO), obteniendo porcentajes desde 13% hasta 92%.
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Temperatura de reaccién. La transesterificacién puede llevarse a cabo a
diferentes temperaturas, dependiendo del aceite o grasa utilizada. Las
temperaturas de reaccidn reportadas en la mayoria de los trabajos van
de 20 a 65 °C, ya que un aumento de ésta produce un aumento de la
saponificacién del aceite, disminuyendo en consecuencia el porcentaje
de esteres (Vicente, 1998). La reaccidn a presion atmosférica se realiza a
temperaturas cercanas al punto de ebullicién del alcohol utilizado, en el
caso del metanol de 60 a 70 °C. De acuerdo a Gerpen (2005), la mayoria
de los procesos industriales, con sistemas homogéneos, trabajan a bajas
temperaturas, presidén atmosférica y tiempos de reaccién largos para dis-
minuir sus costos de produccién.

Tipos de catalizadores. La transesterificacién de triglicéridos se produce
en ausencia de catalizadores si las condiciones de presion y temperatura
son supercriticas, lo que encarece el proceso y lo hace poco viable (Tan,
2010). La principal ventaja de no utilizar un sistema catalitico en la reac-
cién de transesterificacion, es que se obtienen esteres de alta pureza (>
96.5%) y glicerina sin jabdn. Los catalizadores pueden ser homogéneos,
heterogéneos o enzimaticos. A continuacién se hace un anélisis del esta-
do actual del uso de catalizadores heterogéneos para la reaccion de tran-
sesterificacién, se incluyen algunos de los trabajos mas relevantes sobre
este topico, en funcion de las condiciones de operacion o del porcentaje
de biodiesel obtenido.

Catélisis heterogénea

En la Ultima década se ha dado un desarrollo importante de sistemas
heterogéneos a nivel laboratorio, generalmente utilizando aceites vege-
tales y metanol (Xie, 2006); sin embargo, algunos de estos catalizadores
son dificiles de preparar, lo que incrementa su costo, y otros requieren
condiciones supercriticas de operacién (Albuquerque, 2008). Las venta-
jas del uso de los catalizadores heterogéneos es la minimizacién de las
etapas finales de purificacién de los productos, ya que estos catalizado-
res se eliminan facilmente del medio de reaccidn (utilizando un solvente)
por no estar disueltos; ademas de mejorar el rendimiento de la reaccion,
ya que se reducen o eliminan reacciones secundarias indeseables (hi-
drolisis y saponificacién). Al no producir jabones por neutralizacién de
los acidos grasos libres ni por saponificacion de los triglicéridos, su uso
en aceites y grasas de alto indice de acidez mejora el rendimiento de la
reaccion. Adicionalmente estos catalizadores se pueden regenerar para



ser utilizados nuevamente y tienen un bajo grado de corrosién. Por lo an-
tes citado, el uso de catalizadores heterogéneos disminuye los costos de
produccién y resultan medioambientalmente amigables (Dossin, 2006;
Fukuda, 2001).

De acuerdo con diferentes estudios el caréacter del catalizador (4cido o
bésico), determina la velocidad de la reaccidon de transesterificacidn. Este
aspecto esta relacionado con la fuerza basica del material y su nimero
de sitios activos, que favorecen la reaccién de transesterificacidn; por ello
el biodiesel es usualmente producido utilizando catalizadores bésicos,
sin embargo existen diferentes estudios con sistemas &cidos (Di Serio,
2008; MacLeod, 2008; Marchetti, 2007; Bournay, 2006; Zhu, 2006; Lote-
ro, 2005). Entre los catalizadores heterogéneos desarrollados en diferen-
tes investigaciones se encuentran: carbonatos (Na,CO,, K,CO,, CaCO3);
oxidos alcalinos (K,O, Na,O) y alcalinotérreos (CaO, MgO, SrO, BaO);
6xidos metélicos como ZnO, resinas de intercambio idnico, zeolitas, en-
tre otros (Verziu, 2008; MacLeod, 2008; Liu, 2007; Dossin, 2006; Encinar,
2005; Suppes, 2004; Fukuda, 2001). En este contexto se ha evaluado la
actividad catalitica de los éxidos de metales alcalinotérreos, presentan-
do el siguiente orden: MgO<CaO<SrO<BaO, debido a su radio idnico y
su alcalinidad. En otro estudio se probaron diferentes éxidos metalicos,
SrO, MgO y ZnO para la obtencién de biodiesel; en todos los casos se
observé un mecanismo homogéneo: leaching y una cantidad importante
de subproductos no deseables: jabones metélicos o gliceratos metaélicos
(Ramos, 2008; Bournay, 2006).

La oclusion de especies activas como son los dxidos, en diferentes sopor-
tes como zeolitas, aliminas y otros, tiene como propdsito incrementar la
actividad catalitica del material y/o la formacién de un material altamente
reactivo pero mas econémico que al utilizar el éxido solo. En este senti-
do, Davis (2000) ha reportado que los éxidos metélicos soportados en
zeolitas ha dado como resultado un incremento en la basicidad del cata-
lizador. El precursor es introducido al soporte a través de impregnacién
o por intercambio idnico y por medio de un tratamiento térmico se forma
el 6xido del metal.

Para la propuesta de los catalizadores se consideraron las ventajas de
la zeolita NaX, material débilmente basico y aplicable a utilizarse a nivel
industrial. La especie activa que se eligié fue Na,O, para incrementar el
caracter basico del soporte, tomando como base que se han reportado
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resultados moderados con este metal. Se espera obtener porcentajes
mayores al 90% de biodiesel a condiciones moderadas de reaccién. Se
considera que la propuesta es novedosa puesto que no existen trabajos
previos que utilicen este sistema ni el método de preparacion.

2. Experimentacion

Reactivos

Aceite. Se utilizé como materia prima aceite de girasol, adquirido en un
centro comercial.

Alcohol. Se utilizé el metanol, adquirido con J. T. Baker, con una pureza
del 99.98%.

Catalizador. La zeolita Faujasita (NaX), con una relacién molar silicio/alu-
minio de 1.3, fue suministrada por Fluka. La sal precursora fue acetato de
sodio anhidro con una pureza del 99.3%, proporcionada por Fermont.

Preparacion de los catalizadores

Los catalizadores preparados para el desarrollo de este trabajo son cata-
lizadores soportados, ya que la especie activa (Na,O) se depositd sobre
la zeolita NaX, la cual también actla en la reaccién por presentar un ca-
racter débilmente basico, ejerciendo una accién paralela o cooperativa
con la fase activa (catalizador bifuncional) (Walton, 2006; Barthomeuf,
2003; Perego, 1997). Ertl (1997) ha reportado que el uso de la zeolita
NaX como soporte, también se justifica por su gran superficie especifica
y porosidad, con objeto de extender el drea del agente activo (Na,O), y
mejorar la estabilidad del catalizador evitando la unién o sinterizacion de
los sitios activos por efecto de la alta temperatura y mejorar las caracte-
risticas mecanicas. Para la preparacion de los catalizadores se siguieron
las etapas de preparacidn reportadas por Pinna (1998), estas etapas son:
precalcinacién, secado, calcinacion y reduccion.

Catalizador con éxido de sodio

Se utilizé la técnica de impregnacién a humedad incipiente para soportar
el 6xido de sodio. Se trabajoé con las concentraciones de 4.5y 6%, en por-
centajes en peso de sodio, en relacién al peso de la zeolita NaX. Se esta-



blecieron estos porcentajes en base a trabajos reportados, con objeto de
preparar un catalizador fuertemente baésico, y obtener un porcentaje de
biodiesel mayor al 90% (Albuquerque, 2008; Di Serio, 2008; Ramos, 2008;
Yan 2008; Di Serio, 2006; Xie, 2006; Suppes, 2004; Barthomeuf, 2003).

Caracterizacién de los catalizadores

Aunque actualmente hay una gran variedad de técnicas analiticas para la
caracterizacion de catalizadores heterogéneos, la eleccién depende de
la informacién que se desee obtener. Para este trabajo se emplearon las
técnicas de Fisisorcion de Nitrégeno, Microscopia Electrénica de Barrido,
Espectroscopia Fotoelectrénica de Rayos X, Absorcién Atémica, Disper-
sion de Luz y el Método Cualitativo de Hammett.

Reaccién de Transesterificacion

La actividad catalitica de los catalizadores fue evaluada en la reaccién de
transesterificacion de aceite de girasol con metanol, se llevo a cabo en
un sistema por lotes, en un matraz de vidrio de 250 mL equipado con un
condensador de reflujo y un agitador magnético, inmerso en un bafio a
temperatura constante. Al finalizar la reaccién se separé el catalizador y
la glicerina por centrifugacién y decantacidn respectivamente; el meta-
nol se elimind por evaporacion a vacio. Las variables de operaciéon que
se mantuvieron constantes en la reaccién de transesterificacion fueron:
Tiempo de reaccién 6 h, temperatura de reacciéon 65°C, relacion molar
alcohol: aceite 6:1, velocidad de agitacién 70 rpm y presién atmosférica.

A partir de los mejores resultados obtenidos, se decidié hacer un disefio
de experimentos para optimizar el sistema Na,O-4.5/NaX. Los niveles es-
tablecidos para este sistema se muestran en la tabla 1.

Tabla 1. Rangos y niveles experimentales de las variables independientes
para la reaccién de transesterificacién con Na,0-4.5/NaX

Variable de operacién Rango y niveles
-1 0 1
Temperatura de reaccion (°C) 40 50 60
Relaciéon molar alcohol: aceite 4:1 5:1 6:1
Catalizador (% en peso) 5 7.5 10
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Caracterizacidn del Biodiesel

Para evaluar la calidad del biodiesel producido se determinaron las si-
guientes propiedades: contenido de ésteres metilicos, la viscosidad ci-
nematica, el indice de acidez y el punto de inflamacién; que se conside-
ran requisito a cumplir para la comercializacién del biocombustible, de
acuerdo a la norma UNE-EN 14214.

3. Resultados y discusién

Caracterizacién de los catalizadores Na,O/NaX.

Microscopia Electrénica de Barrido (SEM). Se consideraron las muestras
de 4.5y 6% de Na,O y la zeolita de partida, para analizar la morfologia
del material; en todos los casos no se observaron cambios en la estructura
de la zeolita de partida. Por ejemplo, en el material Na,O-6/NaX se obser-
va que el catalizador tiende a aglomerase y se aprecia que la morfologia
de la zeolita patrén y su estructura esférica no se modifica, al tener sodio
la zeolita de partida no se observa el metal sobre la superficie. Con esto
se puede inferir que existe una buena dispersién del Na,O (Figuras 1y 2).

Espectroscopia Fotoelectrénica de Rayos X (XPS). Esta técnica se utilizd
para analizar la estructura electrénica de las moléculas de sodio de los
materiales Na,O/NaX. Esto permitié comprobar la formacién del éxido
de sodio en el soporte, ratificando con ello que la técnica de impregna-
cién fue eficaz. Por ejemplo, al analizar la sefal asociada al sodio 1s, en
el material con el 4.5% se observé que ésta incluia més de un grupo, se
realiz6 su deconvolucién y se identificaron las energias del sodio de la
zeolita NaX y del sodio del Na,O, a 1070.55 eV y 1072.5 eV respectiva-
mente (valores de energia de enlace del Instituto Nacional de Estandares
y Tecnologia, NIST).

Isotermas de fisisorcion. Se determind la distribucion de tamafo de poro
y el area superficial de los materiales. Como se observar en la tabla 2,
el érea superficial y el volumen de poro decrecen con el incremento en
el porcentaje de sodio impregnado en la zeolita; este comportamiento
se debe a que el sodio ocupa el volumen de los poros del soporte, esto
coincide con resultados reportados por otros autores (Ramos, 2008; Su-
ppes, 2004).



Tabla 2. Caracteristicas morfolégicas de los catalizadores con sodio

Caracteristicas morfolégicas a 350 °C NaX Na,0-4.5% Na,O-6/%
Area BET (m%/gr) 710 185 90
Didmetro medio de poro (A) 16.61 20.93 24.71
Volumen total de poro (m®/ g) 0.2951 0.0971 0.0256

Absorciéon Atémica. Esta técnica se utilizé para determinar la cantidad
de metal soportado en la zeolita NaX. De acuerdo con los resultados
obtenidos (no se incluyen), se puede concluir que el método de impreg-
nacion es eficaz y eficiente, puesto que se estd impregnando la cantidad
que se desea.

Dispersion de Luz. Esta técnica se basa en el anélisis del patrén de dis-
persidén generado al interactuar la luz para determinar el didmetro pro-
medio de particula y se utilizé con las muestras del 4.5y 6% de sodio y
la zeolita patrén, obteniendo 3.687 pm, 3.687 ym y 3.358 pm respec-
tivamente. Como se observa el incremento en el tamafio del didmetro
no es significativo respecto a la zeolita patrdn, esto es congruente si se
considera que el porcentaje del metal soportado es menor al 10%. Es
importante resaltar que no existe diferencia entre el 4.5y el 6% de sodio,
lo que confirma los resultados de las caracteristicas morfoldgicas, que
sefalan una disminucién importante en el drea de microporos, estos re-
sultados sugieren que para el material del 6% de sodio, el metal ocupa
los espacios de los canales de la red de la zeolita disminuyendo el érea
superficial y aglomerando al soporte.

Método Cualitativo de Hammett. En cuanto a los resultados obtenidos al
aplicarlatécnica de indicadores de Hammett se observé que, aun cuando
la zeolita de partida contiene sodio no hubo un vire de color (de blanco a
rosa) con la fenolftaleina, esto indica un caracter bésico débil. Cuando el
porcentaje impregnado de sodio es de 4.5y 6% la fenolftaleina cambia a
violeta, lo que indica que ambos catalizadores tienen la fuerza béasica su-
ficiente para transformar la fenolftaleina en sus bases conjugadas casi en
su totalidad, numéricamente estos catalizadores tiene un pK_ cercano un
pK, de 15. Los resultados mostraron un aumento en la basicidad cuando
se incrementa el porcentaje de sodio impregnado (tomando en cuenta la
zeolita patrén y la de 4.5%), y sin cambio al incrementar el porcentaje de
sodio impregnado de 4.5 a 6%. Este comportamiento se puede explicar
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porque con el 4.5% sodio se favorece la formacién de sitios bésicos en
el catalizador por la oclusién de éxidos de sodio en la zeolita y para el
material con el porcentaje de sodio del 6%, el caracter bésico es practica-
mente el mismo, esto se confirma con el porcentaje de ésteres metilicos
que se obtuvo con estos materiales.

Reaccién de Transesterificacion.

Actividad catalitica. El porcentaje éptimo de 6xido de sodio fue de 4.5%
con 98.6% de biodiesel, si se considera que la diferencia entre el porcen-
taje de esteres metilicos con el 4.5y el 6% de Na,O no es significativa
(0.5%). Es decir con el 6% de 6xido se obtuvo un 99.1% de biodiesel.
Como se observa, en ambos casos se cumple con la norma UNE 14214.
También se evalué la estabilidad del catalizador en un periodo de 12
semanas, en la semana 1 se obtuvo un 99.1% de esteres metilicos, en la
semana 4 el 98.8%, en la semana 8 se obtuvo el 98.2% y en la semana 12
el 97.9%. Se puede concluir que la disminucién en el tiempo no es sig-
nificativa, y que considerando que la zeolita de partida es higroscépica,
el ensuciamiento del catalizador con compuestos del ambiente puede
ocasionar su contaminacién y con ello bloqueo de los poros.

Caracterizacion del Biodiesel. Las propiedades fueron evaluadas de
acuerdo a la norma UNE-EN 14214. El producto obtenido con el 4.5y
el 6% de éxido de sodio cumple con todas las especificaciones, lo que
asegura su viabilidad técnica, ademas en caso de utilizarse como bio-
combustible se podria disminuir su costo al utilizarse en mezclas con el
diesel de origen fésil, siendo lo méas comin 20% de diesel fosil y 80% de
biodiesel (Demirbas, 2005).

Optimizacién del sistema con Na,0-4.5/NaX. Se decidié optimizar el sis-
tema con el 4.5% de 6xido de sodio, esto obedece a que en base a los
resultados obtenidos con este catalizador, se esperaria poder escalar la
reaccidn de transesterificacién utilizando este material. Se trabajé con la
metodologia de superficies de respuesta. Esta técnica permite construir
un modelo matemético para analizar una variable de interés (biodiesel) y
como es influenciada por otras (cantidad de catalizador respecto al acei-
te, relacién molar alcohol: aceite, temperatura de reaccién). El objetivo
es determinar las condiciones éptimas del sistema (condiciones de reac-
cién) para obtener el mayor porcentaje de ésteres metilicos a condicio-
nes moderadas de operacion.



En la tabla 1 se presentaron los niveles de los factores con los que se
trabajo. Se entiende por factor a las condiciones del proceso que influen-
cian la variable respuesta: cantidad de catalizador respecto al aceite (en
porcentaje); relacion molar alcohol: aceite, temperatura de reaccién. Y
por respuesta se refiere a la cantidad medible cuyo valor se ve afectado
al cambiar los niveles de los factores de estudio, en este caso el porcen-
taje de biodiesel. Se han reportado en otros trabajos que la funcién de
respuesta para la reacciéon de transesterificacion es una ecuacion poli-
nomial, y para este sistema se obtuvo una ecuacién de segundo grado
utilizando el SPSS versidon 14 (Pinzi, 2010; Tan, 2010; Vicente, 1998).

B = 63.3083 + 10.1944 X, + 4.2650 X, + 9.2694 X, +5.6583X,2 +1.9633X,2
+8.2333 X,2 + 1.6300 X,X, -0.9367 X, X+ 0.6208 X,X,

Donde: B es el porcentaje de biodiesel (%), X, es la temperatura
de reaccién (°C), X, es la cantidad de catalizador (% en peso), y
X, es la relacién molar alcohol: aceite.

De acuerdo con los coeficientes de la ecuacion codificada se puede
deducir que las variables que tiene un mayor efecto en la reaccion de
transesterificacién son: temperatura de reaccién X,, y la relacién molar
alcohol: aceite X, y la interaccién de las variables X X,. En cuanto a la
interaccion X, X, temperatura-relacién molar alcohol: el aceite tiene un
efecto negativo en dicha reaccién. Estos valores permitiran proponer va-
lores para optimizar el proceso, se podrén inferir los valores con el anali-
sis de las superficies de nivel, o bien se pueden proponer valores y sus-
tituirlos en la ecuacién y con ello inferir el comportamiento del sistema.
Se llevaron a cabo 30 reacciones, para modelar el sistema, los valores de
porcentaje de biodiesel que se obtuvieron van desde 53.82 hasta 99.3%,
dependiendo de las condiciones de reaccion. Para cada condicién se lle-
varon a cabo tres repeticiones.

El modelo se evalud con un anélisis ANOVA con un nivel de significancia
del 95%. El nivel de correlacién alcanzado fue del 92.5%, esto indica que
el modelo es significativamente adecuado. Resultados similares han sido
reportados en otros trabajos (Zhang, 2010). A continuacién se incluyen
las superficies de nivel que se obtuvieron a partir del modelo matema-
tico, asi como el andlisis hecho a cada grafica. Como se observa en la
figura 3, a mayor temperatura de reaccion el porcentaje de biodiesel se
incrementa, en cuanto a la cantidad de catalizador se genera un minimo
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con el 7.5% en peso, y se presentan dos maximos con 5y 10% en peso
de catalizador a 40 °C. Sin embargo, a 60 °C se presenta un comporta-
miento practicamente constante, sin importar la cantidad de catalizador,
esto confirma lo mencionado en el modelo matematico. Ademés esto
sugiere que a una mayor temperatura se tendra un porcentaje de esteres
metilicos cercano o igual al 100%.

En la figura 4, se observa un comportamiento constante a practicamen-
te cualquier temperatura con una relacién molar aproximadamente de
5.5:1, sin embargo, con una relacién molar de 6:1 a 50 °C se presenta
un minimo, y un maximo a 60 °C. Esto sugiere que a temperaturas entre
60y 65 °C con relaciones molares mayores de 6:1 es posible obtener un
porcentaje de biodiesel cercano a 100%.

De la figura 5 es posible confirmar los resultados de las graficas anterio-
res, como se observa con un 7.5% en peso de catalizador se tienen los
porcentajes mas bajos de biodiesel, ello sugiere que para obtener por-
centajes de esteres metilicos cercanos al 100% es necesario trabajar con
porcentajes en peso de catalizador de 10% y una relacion molar alcohol:
aceite mayor o igual a 6:1.

4. Conclusiones

Con base en los resultados obtenidos, es posible concluir lo siguiente:

Se evalué la actividad catalitica del material Na,O-4.5/NaX en la reaccién
de transesterificacién, a condiciones moderadas de operacidn, obtenien-
do un biocombustible cuya composiciéon es mayor al 0% en peso de
ésteres metilicos. Ademas, el biodiesel cumple con especificaciones es-
tablecidas en la norma europea UNE-EN-14214.

La estabilidad del material Na,O-4.5/NaX es adecuada, con un buen ma-
nejo del material puede tener una vida util de por lo menos 12 semanas,
generando un producto de por lo menos 90% de esteres metilicos.

De acuerdo con la optimizacion hecha del sistema, es posible escalar la
reaccion a diferentes relaciones de las variables y obtener un porcentaje
de biodiesel en peso del 100%.

Con las técnicas de caracterizacién empleadas fue posible evaluar la téc-
nica de impregnacion seca que resultd ser eficaz y eficiente para el ma-
terial Na,O/NaX.
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