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RESUMEN

Este trabajo se realiz6 con el proposito de evaluar los métodos de produccion de
biodiésel por transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido, utilizando residuos
de café molido como materia prima, comparando el rendimiento de biodiésel obtenido por
cada método, las caracteristicas de composicion, acidez y contenido de humedad del
producto obtenido, la utilizacion de reactivos y solventes y el requerimiento energético de
cada método. Se obtuvo mayor rendimiento promedio de producciéon de biodiésel por
gramo de aceite tedrico contenido en las muestras mediante el proceso de
transesterificacion in-situ, donde el rendimiento fue de 65.25 + 4.25%, mientras que el
rendimiento obtenido mediante el proceso de asistencia por ultrasonido fue de 56.32 +
18.61%, sin embargo, no hay suficiente evidencia para afirmar con 95% de confianza que
hay una diferencia estadisticamente significativa entre estos promedios. Se identificd que la
composicion del biodiésel obtenido es principalmente éster metilico de &cido linoleico,
seguido de ésteres metilicos de acido palmitico, oleico y estedrico. También se identificd
que el contenido de humedad fue de 270 + 1.32 y 257 + 2.88 ppm para los métodos de
asistencia por ultrasonido y de transesterificacion in-situ respectivamente, para ambos
métodos la humedad qued6 dentro del rango establecido segun los estdndares ASTM. En
cuanto a nivel de acidez, la muestra producida por asistencia de ultrasonido tuvo mayor
acidez, sin embargo, ambas son muy elevadas, pues estan por encima del valor permitido
por los estandares ASTM. Finalmente, se identificd que el método de transesterificacion in-
situ fue el que requiri6 menos energia por gramo de biodiésel producido, sin embargo,
requirio una mayor cantidad de reactivos y solventes, requiriendo en total 207 g/g de
biodiésel, en comparacion a 149 g/g para el método de asistencia por ultrasonido.
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I.  INTRODUCCION

Debido al incremento en el desarrollo y el consumo, la produccion de desechos ha
ido incrementando, causando impactos negativos cada vez mayores en el medio ambiente.
Sin embargo, politicas como la produccién mas limpia y modelos como la economia
circular, nos indican que el desarrollo y la degradacion del medio ambiente deben ser
desacoplados. Una forma de lograr este objetivo es mediante la valorizacion de los
residuos. Se considera que aproximadamente el 60% de los desechos sélidos municipales,
aun pueden ser utilizados para producir energia, pasando de ser un gasto a una posibilidad
de negocio (Barik, 2019). El café es uno de los cultivos que generan una cantidad
considerable de desechos, que tienen una composicion quimica con caracteristicas
importantes para la produccion de biocombustibles y otros productos de valor. Se estima
que el 56% del peso de la cereza de café se desecha en el proceso de obtencion de los
granos de café, estos residuos se conforman principalmente por el mucilago y la pulpa, en
Guatemala, esto representa alrededor de 305,500 toneladas de residuos al afio segun la
produccion al afio 2021. Ademas, de la preparacion de la bebida de café por cada kilogramo
de café se genera un estimado de 0.650 kg de residuos solidos de café molido, por lo tanto,
anualmente en Guatemala se generan alrededor de 0.141 millones de toneladas al afio
(Judrez, 2018; Karmee, 2018; Rajesh Banu et al., 2020).

En el presente documento se expone la comparacion entre dos procesos diferentes
para la produccion de biodiésel a partir de los residuos de café molido (RCM), generados
después de la extraccion de la bebida de café. Se comparara la produccion de biodiésel
asistida por ultrasonido y la produccion a partir de transesterificacion in-situ. En este
trabajo, los procesos se compararan a escala de laboratorio con residuos de café obtenidos

de cafeterias.



Il.  JUSTIFICACION

Actualmente, aproximadamente el 90% de la energia se genera por combustibles fosiles.
Esta sigue siendo la opcion predominante aun cuando liberan gases de efecto invernadero que
desequilibran el balance gaseoso de la atmdsfera, incidiendo en el calentamiento global y la
degradacion del medio ambiente (Rajesh Banu et al., 2020).

Con el aumento de la demanda de energia y la limitacion de los combustibles fosiles, al ser
fuentes no renovables y contaminantes, se hace necesaria la investigacion de fuentes de
energia alternativas como el biodiésel y el bioetanol. La produccién de biodiésel se da a partir
de biomasa, principalmente, cultivos o subproductos comestibles; aspecto que genera
controversias éticas y motivo por el que su utilizacion para produccion de biocombustibles no
es completamente aceptada. Ademas del aspecto ético, su utilizacion debe ir acompafiada de
un intensivo analisis econémico, debido a que su aplicacion también afecta el precio de otros
alimentos. Por lo tanto, la utilizacién de desechos no comestibles y desvalorizados para la
produccién de biocombustibles es atractiva. Otro factor para considerar es que, al utilizar
aceites vegetales comestibles, la materia prima equivale entre el 70-95% del costo total de
produccion de biodiésel, utilizar otros residuos desvalorizados puede resultar en una reduccién
importante del costo de produccion de biodiésel. El cultivo de café es una fuente importante de
aceites al compararlo con otros cultivos, por ejemplo, genera 386 kg/ha comparado con 375
kg/ha de la planta de soya. El procesamiento del café desde su cosecha hasta su consumo
genera diferentes tipos de desechos que pueden ser aprovechados para producciéon de
productos de valor agregado, entre ellos biocombustibles como biodiésel y bioetanol. Por cada
kilogramo de café se genera estimadamente 0.650 kg de residuos de café molido que contiene
entre 10-15% de lipidos (Karmee, 2018; Rajesh Banu et al., 2020; Al-Hamamre et al., 2012).

Actualmente, existen negocios que producen combustible solido en forma de pellets a
partir de los residuos de café molido. Sin embargo, es posible generar biodiésel con el aceite
contenido en estos residuos y utilizar el resto del residuo como combustible sélido. Para la
produccion de biodiésel, es necesaria la extraccion de aceites de las fuentes no comestibles. El
método convencional de extraccion de aceites es el método Soxhlet, el cual requiere mucha

energia y tiempo, ademas, los residuos de café molido son considerados como alimentacion de



baja calidad, debido a que tienen un alto contenido de humedad, mayor al 50% del peso, por lo
que se requiere una cantidad elevada de energia para la remocion del agua. El aceite extraido
tiene un contenido elevado de acidos grasos libres, entre 7 y 13mg KOH/g aceite, lo que evita
que una transesterificacion por catalisis alcalina sea la mas productiva. Por esta razon, la
transesterificacion in-situ, propuesta que puede reducir la cantidad de energia y tiempo,
ademés de utilizar solventes menos toxicos, procurando obtener un rendimiento similar al
procedimiento convencional, pero aplicando una menor cantidad de energia y quimicos
(Tongcumpou, Usapein & Tuntiwiwattanapun, 2019; Tuntiwiwattanapun, Monono,
Wiesenborn & Tongcumpou, 2017). Otro proceso estudiado previamente para la extraccion de
aceite de soya y de microalgas es la extraccion por ultrasonido. La aplicacion de esta técnica
ha demostrado un incremento en la cantidad de aceite extraido en muestras con alto contenido

de humedad a un costo bajo (Rocha et al., 2014).

Debido a lo descrito anteriormente, el presente trabajo busca evaluar los métodos de
transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido, como alternativas para la produccion
de biodiésel a partir de residuos de café molido, analizando el rendimiento, el consumo de

solventes y de energia.



1. OBJETIVOS

A.Objetivo general

Evaluar los métodos de transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido, como

alternativas para la produccion de biodiésel a partir de residuos de café molido.

B. Objetivos especificos

1. Caracterizar los granos de café molido a utilizar como materia prima, mediante analisis
granulométrico y determinacion de humedad inicial, para identificar si el tamafio de particula
y el porcentaje de humedad son adecuados para la produccién de biodiésel segun los métodos

propuestos.

2. Medir la cantidad de biodiésel producido a partir de residuos de café molido utilizando los
dos métodos propuestos, para evaluar el rendimiento de cada uno.

3. Obtener el perfil de ésteres metilicos de acidos grasos contenidos en el biodiésel resultante
de cada método aplicado, utilizando cromatografia de gases, para definir su composicion y

poder estimar el peso molecular del aceite original utilizado.

4. Determinar el valor de acidez y humedad del biodiésel obtenido por cada método analizado,
para poder analizar su calidad y compararlo con el biodiésel producido a partir de otras

materias primas.

5. Determinar la cantidad de energia, reactivos y solventes utilizados, asi como las pérdidas
generadas por cada kilogramo de biodiésel producido, utilizando balances de masa y energia,
para poder comparar el consumo energético y consumo de reactivos y solventes de cada

método propuesto.



IV. MARCO TEORICO

A.Contexto ambiental
1. Economia circular

Este es un modelo econdémico propuesto que busca eliminar la generacién de residuos
mediante la valorizacion, recirculacion y reciclaje de subproductos generados durante los
procesos productivos, evitando asi la necesidad de recursos virgenes. Es una alternativa
propuesta a la cadena lineal de consumo que usualmente modela los procesos productivos
actuales, en donde el beneficio econdmico y ambiental estdn desacoplados (Nautiyal & Goel,
2021).

2. Produccion mas limpia

Se refiere a la aplicacion de estrategias de prevencion para reducir riesgos ambientales y
para los seres humanos debido a procesos, productos y servicios, mientras se aumenta la
eficiencia de estos Ultimos. El término fue introducido en 1989 por la Oficina de Industria y
Medio Ambiente del Programa de Naciones Unidas para el Medio Ambiente (PNUMA)
(Ministerio de Ambiente y Recursos Naturales, 2010).

Para los procesos de produccion, este concepto se orienta a la conservacion de materias
primas y energia, ademas de la eliminacion de materiales toxicos y la reduccion de emisiones y
desechos contaminantes. Su enfoque en los productos esta orientado a la reduccion de impactos
negativos que pueda tener el ciclo de vida de este, desde las materias primas requeridas para su
produccion hasta su disposicion final. La aplicacion de estas estrategias tiene ventajas que
justifican su aplicacion, entre ellas se genera ahorro en los insumos, energia y agua requeridos
reduciendo los costos de produccion y elevando la competitividad del proceso, ademas, reduce
los costos en la implementacion de soluciones de mitigacion y control de la contaminacion

(Ministerio de Ambiente y Recursos Naturales, 2010).

En Guatemala, estas estrategias son parte de las politicas publicas nacionales. Se establecid

como Politica Nacional de Produccion Mas Limpia por el Congreso de la Republica mediante el



Ministerio de Ambiente y Recursos Naturales con el acuerdo gubernativo No. 258-2010
(Ministerio de Ambiente y Recursos Naturales, 2010).

B.Produccioén de café

Para el aflo 2021 se produjeron mundialmente alrededor de 10.5 millones de toneladas de
café al afio o 175 millones de bolsas de café de 60kg, siendo més de 50 paises en el mundo
comerciantes de café (Ridder, 2022). En Guatemala, para el 2020 se produjeron 0.216 millones
de toneladas de café o 3.606 millones de bolsas de café de 60kg, este dato muestra una caida de
0.4 millones de bolsas de café de 60 kg en la produccion de café con relacion al afio anterior, se
proporciona mas informacion sobre el comportamiento histdrico de la produccion de café en
Guatemala en las figura 2 y 3 de este documento (International Coffee Organization, 2022). Hay
dos especies de café producidos comercialmente en el mundo, Coffea arabica y Coffea
canephora, conocidos como arabica y robusta respectivamente. Como se muestra en la figura 1,
para el 2019 el 70% de la poblacion consumia café tipo arabica y el otro 30% café Robusta.
Estas especies son procesadas utilizando dos métodos para transformar el fruto de café en un
grano verde, método himedo o seco. A continuacidén, se muestra una comparacién en la
produccién y consumo de café en cada continente, donde el mayor productor es Sudamerica y el

mayor consumidor es Europa (Rajesh Banu et al., 2020).



Figura 1: Produccién y consumo de café segin continente en millones de sacos de 60kg,
consumo de café arabica y robusta como millones de sacos de 60 kg
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(Rajesh Banu et al., 2020)

Figura 2: Produccion de café en Guatemala desde el afio 1990 al afio 2020, representada

como miles de sacos de café de 60 kg.
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Figura 3: Cambio anual en la produccién de café en Guatemala desde el afio 1991 hasta el
afo 2020, representado como miles de sacos de café de 60 kg.
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Caracteristicas del café tipo arabica: Se considera que este es el tipo de café superior debido
a que desarrolla una mayor riqueza de sabor durante el proceso de tostado (Jenkins et al., 2014).
El contenido de lipidos se ha reportado en un rango de 14-20%, se considera que el contenido
de lipidos, tanto en el café ardbica como en el robusta, se mantiene constante
independientemente del tueste, excepto cuando se tiene un tueste muy intenso, en este ultimo,
parte de los lipidos son expulsados a la superficie. De estos lipidos se estima que la
composicion es principalmente triglicéridos (75%), luego diterpenos (20%) y esteroles (5%)
(Cruz etal., 2012).

Caracteristicas del café tipo robusta: Suele ser utilizado para elaboracion de café
instantaneo. Contiene el doble de cafeina que el café tipo arabica (Jenkins et al., 2014)
Usualmente, se prefiere este tipo de café en la produccién industrial debido a que tiene mayor
cantidad de sélidos solubles totales y sus precios mas bajos. Los solidos solubles totales le
aportan cuerpo, sabor y aroma a la bebida de café. Se ha reportado que el contenido de lipidos
para este tipo de café se encuentra entre 11-16%, siendo menor al del café ardbica (Cruz et al.,
2012).



1. Proceso de produccion de café

a. Proceso himedo

Este proceso esta conformado principalmente por las siguientes etapas: recoleccion,
clasificacion, despulpado, remocion del mucilago, lavado y clasificacion del café, secado y
almacenamiento. A diferencia de la opcion anterior, en este proceso se remueve la pulpa y el
mucilago del fruto antes de secar el grano (Echeverria y Nuti, 2017).

Despulpado: Primero se remueve la pulpa de forma mecanica mediante maquinas
despulpadoras. En algunos casos se aplica agua previamente al despulpado para suavizar la
cascara y el epicarpio, sin embargo, este proceso afecta la apariencia del café pergamino
oscureciendo su color. Se tiene la opcion de utilizar despulpadores de cilindro horizontal o
vertical. Se considera que la pulpa representa entre 35-38% del peso del café cereza (Anacafe,
2016).

Remocidén de mucilago: los granos son fermentados para eliminar los residuos de mucilago
remanentes después del paso de despulpado. EI mucilago tiende a formar entre el 15y 16% en
peso del café cereza. Para removerlo se utilizan pilas de fermentacion en las que se depositan

los granos entre 36 a 40 horas (Anacafé, 2016).

Lavado: se incorpora un paso de lavado con una lavadora mecénica de discos para eliminar
restos de mucilago que esta pegado al papel pergamino. Al finalizar este proceso, los granos son

separados y clasificados (Anacafé, 2016).

Secado: posteriormente al lavado los granos son secados para llevar a un contenido de
humedad entre el 10 y el 12%. El proceso de secado se realiza mecanicamente o mediante el sol
en patios de secado. El secado por sol toma entre 5y 7 dias, segun las condiciones climaticas y
la region. El secado mecanico se realiza por secadoras estaticas mediante aire caliente o por
secadoras tipo Guardiola. Esto permite conservar los granos y favorecer sus caracteristicas

organolépticas (Anacafe, 2016).

Trillado y pulido: finalmente, antes del almacenamiento de los granos se remueve el
pergamino del gramo mediante una maquina de descascarillado para obtener café oro, este café

es clasificado para eliminar granos que no cumplan con las caracteristicas deseadas y otras
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impurezas, este café puede o no ser tostado en el mismo sitio (Anacafé, 2016; Echeverria y
Nuti, 2017).

Figura 4: Representacion del proceso de obtencion de café pergamino mostrando las entradas

y salidas en cada paso del proceso segun el proceso humedo de produccidon de café.
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(Anacafé y Ministerio de Ambiente y Recursos Naturales, 2019)

b. Proceso seco - café Honey y café natural

Para este procesamiento del café, no se usa agua para la remocion de la pulpa y mucilago.
Para la produccion de café tipo Honey se busca que la mayor cantidad posible de mucilago esté
adherida a la semilla de café durante el secado (Soto, 2022). Para ello se sigue el siguiente

proceso:

Despulpado: se remueve la pulpa del café seco evitando el uso de agua para minimizar las
pérdidas de mucilago en este paso. Se puede hacer una clasificacion previa utilizando agua, sin

embargo, esto generara una remocién parcial del mucilago (Soto, 2022).

Secado: se expone directa o parcialmente el grano con mucilago al sol. Dependiendo del
método de secado seleccionado varia la apariencia final de los granos de café. La exposicion
indirecta al sol se genera con una cobertura de tela sobre los granos de café durante el proceso

de secado.
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Figura 5: Representacion del proceso de obtencion de café oro a partir de café pergamino
mostrando las entradas y salidas en cada paso del proceso segun el proceso himedo de

produccion de café.
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Es un proceso mas lento debido a la presencia del mucilago, sin embargo, aumenta la
concentracion de azucares en el grano Se busca que los granos no superen una temperatura de
40°C y que la capa de café no tenga un espesor mayor a 5 centimetro. Al finalizar el secado, se

espera que el grano llegue a un contenido de humedad entre los 10 y 12% (Soto, 2022).

Para la produccion de café natural, a diferencia de los procesos anteriores se secan las
cerezas completas de café, ya sea por procesos naturales o con equipos adicionales, hasta llevar
el fruto a contenido de humedad entre 10 y 11%. Después del secado, se separa la semilla de la
pulpa, el mucilago y el pergamino en una maquina de descascarillado (Echeverria y Nuti, 2017;
Soto, 2022).
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2. Residuos generados

Desde la cosecha hasta el consumo, el procesamiento del café genera una cantidad
considerable de residuos solidos. Se estima que el 80% del peso de la cereza inicial de café se
convierte en desperdicio durante su procesamiento. Algunos de los residuos importantes son la
pulpa de café, pelicula plateada, mucilago y los residuos de café molido (RCM). El mucilago se
separa de la semilla del café durante el procesamiento en seco, la pelicula plateada se obtiene en

el proceso de tostado, los RCM se obtienen del proceso de preparacion de la bebida de café.

Cuadro 1: Composicion quimica de los residuos generados durante el procesamiento y

consumo del café

Residuo Composicion
(% en base seca)
Pulpa 45-89% carbohidratos, 1-2% lipidos, 4-12% proteina
Pelicula plateada Fibra, proteinas y azucares
Mucilago 24.5% celulosa, 29.7% hemicelulosa, 23.7% lignina y 6.2% cenizas.
Residuos de café | 10-15% lipidos, 8.6-15.3% celulosa, 36.7% hemicelulosa, 6.7-13.7%
molido proteina, 32.5-33.6% lignina 'y 1.43% cenizas.

(Echeverria y Nuti, 2017; Mata, Martins & Caetano, 2018; Rajesh Banu et al., 2020)

De todos los residuos de RCM, se conoce que aproximadamente el 50% se generan
industrialmente y en tiendas de café, mientras que el otro 50% se atribuye al consumo
domeéstico (Rajesh Banu et al., 2020). Actualmente, la mayor parte de estos residuos son
descartados en rellenos sanitarios, aun cuando contienen compuestos eco toxicos como taninos,
polifenoles y cafeina (Cruz et al., 2012). Anualmente para el afio 2013 era de 6 millones de

toneladas al afio.

C. Utilizacion actual de residuos de café

Actualmente la mayor parte de los residuos de café molido son desechados terminando en

vertederos. Cuando los residuos no son descartados, se utilizan mayormente como fertilizante,
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en compostaje y como alimento de ganado. Los residuos también pueden ser refinados para
obtener productos de valor como combustibles, energia y productos de valor agregado.

1. Fertilizante y compostaje

Los residuos de café molido tienen niveles suficientemente elevados de nitrogeno para ser
utilizados como fertilizantes, después de someterlos a un proceso de compostaje. Se estima que
la razén carbono:nitrogeno de los RCM es de aproximadamente 22:1, sin embargo, no todo el
nitrogeno presente se encuentra disponible, si solo se considera la celulosa y no la lignina, la
razéon es de 8:1, que sigue siendo un buen valor para utilizar la biomasa como fertlilizante
(Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014; Cruz et al., 2012). En cuanto al pH de los RCM,
este suele estar entre 5.23-5.89 por lo que se debe tener precaucion al utilizarlo como
fertilizante directamente, excepto si se utiliza en plantas a las que les favorezca este nivel de
acidez. En cuanto al contenido de minerales, se ha determinado que el que esta presente en
mayor cantidad es potasio variando en un rango entre 312-2188 mg/100g de RCM vy
representando el 40% de los minerales, luego tiene aproximadamente 11% de magnesio (Cruz et
al., 2012).

2. Alimento para ganado

Estos residuos pueden utilizarse como alimento de ganado, sin embargo, tiene limitaciones
nutricionales debido principalmente a los bajos niveles de energia digerible, la cual esta entre
0.5y 4.3 MJ/kg de materia seca. Otros factores considerados como limitantes son la retencion
de nitrogeno, la capacidad de digerir la proteina y bajo contenido alimenticio, debido a la

presencia de cafeina, taninos y otros polifenoles.

3. Refinacion de residuos de café molido

La bio-refinacion es el proceso por el que se busca obtener de forma sostenible compuestos
con valor agregado, combustibles y otras formas de energia utilizable a partir de biomasa. La
integracion de procesos para generar diversos subproductos de valor a partir de los residuos ha
sido estudiada recientemente para incrementar el valor neto generado. Esta integracion busca
compartir equipo y procesos para la produccion de mas de un producto de valor, aumentando asi

su importancia economica y ambiental, reduciendo la cantidad de residuos remanentes, la
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secuencia e integracion de procesos de refinacion va a ser determinada por la mayor
productividad, es decir, el proceso que tenga mayor beneficio econdmico (Rajesh Banu et al.,
2020).

En promedio, se ha estimado previamente que la composicién quimica promedio de los
granos de café es de 2% nitrogeno, 14% proteina, 9 — 16% de lipidos y 60% de fibra, con razén
carbono-nitrégeno de 17:1. También se identifico que los acidos grasos encontrados en estos
granos son mayormente acido linoleico, palmitico y oleico, con concentracion aproximada de
45%, 33% y 10% respectivamente (Cruz et al., 2012). Elementalmente, la composicién
estimada es de 53% carbono, 7% hidrogeno, 3.5% nitrégeno, 0.1% azufre y 38% oxigeno
(Cerino-Cérdova et al., 2020).

Muchos de los compuestos que se pueden derivar del procesamiento de RCM reemplazan
productos obtenidos de la refinacion del petréleo, por lo que su utilizacion a escala industrial
puede contribuir positivamente al medio ambiente, sin embargo, es necesario un analisis de
ciclo de vida para valorizar si su utilizacién es sostenible segun las tecnologias aplicadas y los

subproductos generados.

El mejor disefio para un proceso de biorrefineria integral dependera de la disponibilidad y
precio de la materia prima, ademéas de la demanda y precio de los posibles productos en el
mercado. La cantidad de materia producida es de mas de 2 billones de toneladas al afio, sin
embargo, la disponibilidad de dicha materia prima depende de la forma en que esta se recolecte,
pues un porcentaje elevado se genera en tiendas independientes y en hogares (Rajesh Banu et
al., 2020). Estudios han demostrado que la bio-refinacién para la producciéon simultanea de
biodiésel, antioxidantes y carbdn, donde la energia producida por el carbon seria suficiente para

sostener el proceso completo (Tongcumpou et al., 2019).
a. Productos de valor:

Los RCM pueden ser transformados y liberar diferentes compuestos con mayor valor, como
antioxidantes, cafeina, adsorbentes, biocombustibles y precursores de bioplastico (Rajesh Banu

et al., 2020). Por ejemplo, se utilizan soluciones alcohédlicas con metanol, etanol e isopropanol

en extraccion sélido-liquido para extraer antioxidantes naturales. A continuacion, se presenta un
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esquema propuesto de la integracion de procesos para produccion de compuestos con valor

agregado a partir de residuos de café molido:

Figura 6: Rutas propuestas para la integracion de produccion de diferentes compuestos con

valor agregado a partir de residuos de café molido, donde PHA significa polihidroxialcanoatos.
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(Rajesh Banu et al., 2020)

b. Biocombustibles

A partir de diferentes procesos se puede obtener biogéas, bioetanol, biodiésel, aceites, bio-

carbén, hidrogeno y granulos de combustible (Rajesh Banu et al., 2020). Debido a que los RCM

estdn compuestos principalmente de lipidos y lignocelulosa, facilmente pueden ser utilizados

como materia prima para la produccion de etanol y biodiésel. Ademas, es importante mencionar
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que estos residuos son una fuente importante de aceites, ya que, comparado con la planta de soya
donde se producen 375 kg/ha, con una plantacion de café se tiene mas aceite por hectarea siendo
esta de 386 kg/ha (Jenkins et al., 2014). A continuacion, se presenta un esquema propuesto de la

integracion de procesos para produccion de diversos biocombustibles a partir de residuos de café
molido:

Figura 7: Rutas para la integracion de produccion de diferentes biocombustibles a partir de

residuos de café molido

Residuos de café molido (RCM)

\i \

\

Digestion Pirslisis Carbén Extraccion de
anaerobia aceite
! ' '
Y Y
Biogas Bio-aceite RCM sin aceite Aceite extraido
! ! !
Biodiésel Hidrdlisis Transesterificacion —>| Glicerina |
Y Y
Reformado con
Azlicares Biodiésel vapor
L]
:
Fermentacion = Residuos
Y \J L

Bioetanol | | Secado | Digestion
‘ anaerdbica
Pellet de *

combustible Biogas

(Rajesh Banu et al., 2020)

1)  Biodiésel

Es un conjunto de hidrocarburos obtenidos de forma renovable, convirtiendo los &cidos grasos

de aceites animales o vegetales en ésteres alquilicos. Este se utiliza como alternativa o aditivo de
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los combustibles fésiles, reduciendo su consumo y la dependencia de las actividades humanas en
estos compuestos. Se produce como resultado de la transesterificacion, donde un triglicérido se
convierte en ésteres y glicerol, al reemplazar los enlaces de los triglicéridos por enlaces con
alcoholes de cadena corta como el etanol o metanol. Generalmente, esta reaccion se realiza por
catélisis de compuestos alcalinos, sin embargo, es posible su produccion mediante compuestos
acidos y enzimas (Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014).

El biodiésel en comparacion a los combustibles fdsiles tiende a tener un mayor numero de
cetano y précticamente no contiene azufre, tiene menor produccion de gases de mondxido y
dioxido de carbono, asi como de materia particulada. Dentro de los aspectos negativos se incluye
que tienen mayores emisiones de gases de nitrogeno. Estudios han demostrado que al utilizar una
mezcla diésel con 20% de biodiésel las emisiones de gases de nitrégeno aumentan entre un 3-4%,
si se utiliza una mezcla con 40% de biodiésel el aumento esta entre el 4-6%, mientras que para
100% biodiésel el incremento es de entre 6-9% (Al-Hamamre et al., 2012). EI nitrégeno en el
biodiésel obtenido a partir de RCM es menor al que se tendria utilizando Unicamente el café

molido previo a la extraccion de la bebida de café (Jenkins et al., 2014).

En cuanto a su calor de combustion, se ha determinado que se encuentra entre 36-39 MJ/kg,
en comparacion al calor de combustion de los RCM, cuyo valor es de entre 17.73 y 19.57 MJ/kg y
de 20.79 MJ para café molido previo a la preparacion de la bebida de café (Al-Hamamre et al.,
2012). El biodiésel suele ser mas denso y menos compresible que el diésel fosil, la de biodiésel de
RCM esté& en un rango entre 844 a 927 kg/m”"3 y en cuanto a viscosidad cinematica se espera que
el biodiésel se encuentre entre 3.5 ysmm”2/s a 40°C para cumplir con estdndares europeos y
estadounidenses, esto para tener una adecuada atomizacion y que pueda fluir apropiadamente en la
maquina de combustidn, estudios han demostrado que el biodiésel obtenido de RCM suele estar
dentro del rango para el estandar europeo (Jenkins et al., 2014). En cuanto al punto de nube es
mayor a 9.5°C lo que hace que no sea viable su utilizacion como biodiésel 100% puro en climas
frios, sin embargo, puede ser utilizado como mezcla con combustibles fésiles (Tuntiwiwattanapun
etal., 2017).

Se ha determinado que cuando se utiliza aceite vegetal como la materia prima de la
produccién de biodiésel, esta tiende a equivaler entre el 70-95% del costo total de produccién,

cuando se utilizan RCS este equivale entre el 5y 30% el costo de produccién (Al-Hamamre et al.,
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2012). Por esta razon, la reduccion de los costos de materia prima es de interés para reducir
significativamente los costos de produccion, la utilizacion de aceite usado, grasa animal y otros

residuos de biomasa son opciones interesantes para utilizarse como materia prima.

Los lipidos contenidos en los RCM pueden aprovecharse para su transformacion en biodiésel.
Este biodiésel tiene estabilidad elevada en comparacion al obtenido por otras fuentes debido a su
alto contenido de antioxidantes, sin embargo, estudios han identificado que la estabilidad
oxidativa del biodiésel obtenido a partir de RCM esta ligada al método de tueste aplicado a los
granos de café en su procesamiento (Jenkins et al., 2014). Otra ventaja de la produccion de
biodiésel a partir de RCM es que debido a todos los procesos anteriores a los que ha sido expuesta
este residuo, el contenido de compuestos derivados de nitrégeno se ha reducido en comparacion a
los granos de café antes de ser procesados, esto reduce la cantidad de compuestos nitrogenados en
el biodiésel final y a su vez las emisiones de gases NOx en su combustién, por ejemplo, la
remocion de cafeina (Al-Hamamre et al., 2012; Rocha et al., 2014).

En cuanto a la densidad del biodiésel obtenido, se ha determinado que en general este tiende a
estar dentro del estandar ASTM, el cual requiere una densidad entre 860-900 kg/m?3; en cuanto al
método utilizado para la preparacion de la bebida de café, se observa que la densidad final queda
por debajo del estandar para biodiésel obtenido de RCM resultantes del proceso por filtro,
mientras que para café espresso y aero-press la densidad se encuentra dentro del rango establecido.
Para la viscosidad cinematica, previos estudios han demostrado que la mayoria de las muestras de
biodiésel obtenido para RCM se encuentran dentro del estandar ASTM de 1.9 a 6.0 mm?/s a 40°C;
en cuanto al proceso de preparacion de la bebida de café, se ha encontrado que los procesos a
presién como el de aero-press y el espresso remueven compuestos que afectan la densidad del
biodiésel final, mientras que la preparaciéon de maquinas por filtro no, obteniendo mayores
viscosidades para este Ultimo proceso. Se estima que la produccién potencial de biodiésel a partir
de RCM es comparable a la produccion por aceite usado de cocina (Jenkins et al., 2014). Los
ésteres metilicos que conforman el biodiésel obtenido tienen un calor de combustién
aproximadamente de 11,170 kJ/mol y es comparable al biodiésel obtenido por el aceite de soya
(Rocha et al., 2014). Finalmente, debido al alto contenido de antioxidantes en los RCM, se suele
obtener un biodiésel con resistencia a la oxidacion durante el almacenamiento (Tuntiwiwattanapun
etal., 2017).

18



2) Biogéas

Para la produccion de este combustible, estudios previos han demostrado que es posible digerir
los RCM junto a otro tipo de biomasa, como lodos activados, desperdicios de comida y excremento
vacuno y macroalgas (Kim, Kim y Lee, 2017). Aplicando la digestion con macroalgas se llega a
obtener una produccion entre 0.271-0.324 m”3/kg de sustrato seco en condiciones mesofilicas
segun un estudio, mientras que aplicando digestion anaerobica en condiciones mesofilicas con lodos
activados se obtuvieron rendimientos de entre 0.24 a 0.28 m”3 de metano por cada kilogramo de

solidos volatiles iniciales (Karmee, 2018).

3)  Pellets de combustible

Los residuos generados de la produccion de biodiésel o la extraccion de aceites pueden ser
utilizado para la produccién de combustible solido en forma de pellets (Haile, 2014). Estudios han
determinado que el calor de combustion de los RCM esté entre 19.0 y 26.9 MJ/kg (Caetano, Silva,
Melo, Martins & Mata, 2014). Incluso después de la extraccion de aceites para la produccion de
biodiésel, el contenido energético de los RCM es considerable para la produccién de pellets de
combustible, con un calor de combustion de 20.21 MJ/kg de pellet segin un estudio y de 20.3
MJ/kg por un estudio diferente (Kondamudi, Mohapatra & Misra, 2008). Los valores de calor de
combustion son similares a los de otra biomasa como lo es la madera, fibra de coco, paja de trigo y
la cascara de arroz (Karmee, 2018). Ademas, se puede aumentar el calor de combustion
mezclando este residuo con otros como el glicerol, viruta, entre otros (Cerino-Cordova et al.,
2020). Actualmente, la empresa llamada Bio-bean, ha probado que es econdmicamente viable

recolectar los residuos de café para generar pellets como combustible sélido (Bio-bean, 2022).

4) Carbén

La produccion de carbén a partir de RCM se logra mediante pirdlisis lenta. EI proceso de
pirélisis consiste en provocar una descomposicion de biomasa lignocelulésica en una atmdsfera
inerte por la aplicacion de energia térmica, esta atmdsfera inerte se puede obtener por presencia de
nitrégeno, argon, didxido de carbono, entre otros. El alto contenido de carbono en la estructura
lignocelulésica frente a otros elementos constituyentes hace que este residuo sea buen material

para la produccién de carb6n (Cerino-Cordova et al., 2020).
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Previos estudios realizados han demostrado que se puede generar carbén con contenido de
carbono de 80% w/w y valor calorifico de 30.1 MJ/kg o mayor (Tsai et al., 2012). El carbdn de
alta calidad para ser utilizado como combustible debe tener un bajo contenido de humedad y de
materia volatil y un alto contenido de carbono fijado, segun estudios realizados se determind que
la temperatura que permite obtener las mejores caracteristicas de humedad y material volatil es
500°C, bajo estas condiciones se esperan rendimientos de carbén de hasta 66%. El calor de
combustion es de aproximadamente 25.99 kJ/g. Se estima que para un kilogramo de RCM con
30% de humedad, se producen 0.42 kg de carbdn, donde este carbdn puede producir la energia
necesaria para todo el proceso de produccién de biodiésel (Tongcumpou, Usapein &
Tuntiwiwattanapun, 2019). El carbon generado puede convertirse posteriormente en carbon
activado que es usado ampliamente como material adsorbente para eliminar contaminantes del
agua y del aire, estudios han demostrado que se puede activar quimicamente mediante acido

sulfarico, fosforico, cloruro de zinc, entre otros (Cerino-Cordova et al., 2020).

5) Bio-aceite

Aceite puede ser obtenido a partir de RCM por dos métodos, extraccion o pir6lisis, incluso se
puede usar una produccidn secuencial extrayendo aceite primero y luego sometiendo los residuos
al proceso de pirolisis. El porcentaje de aceite contenido en los granos de café después de la
preparacion de la bebida de café esta entre el 10 y el 15% del peso seco, mientras que para los
granos antes de la preparacion de la bebida de café esta entre 11 a 20% del peso seco dependiendo
del tipo de grano de café, es decir que los RCM en comparacion al café molido antes de la
extraccion de la bebida de café tiene mayor contenido de aceite debido a que al preparar la bebida
de café una fraccion del contenido total de aceite del grano se solubiliza en el agua utilizada en la
extraccion (Al-Hamamre et al., 2012). Sin embargo, se ha determinado que los lipidos extraidos
en este proceso suelen ser en gran parte compuestos no saponificables como esteroles y terpenos,
ya que el contenido de material no saponificable se reduce evidentemente; en este mismo estudio
se determind de igual forma que el porcentaje de material no saponificable contenido en los granos
esté relacionado con el origen geogréafico de los granos de café (Jenkins et al., 2014). Se conoce
que los lipidos contenidos en los granos de café son 75% triglicéridos, 5% esteroles y 20%
terpenos (Cruz et al., 2012).
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Mediante pirdlisis se puede obtener rendimientos de hasta 61.8% de aceite y 18.6% de carbon
realizando pirdlisis a 500°C (Rajesh Banu et al., 2020). El aceite extraido suele ser altamente
viscoso, por lo que no es adecuado para utilizarse directamente en maquinas de combustion,
ademas, tiene un valor de acidez elevado, por lo que la conversion tradicional del aceite en
biodiésel es complicada sin un tratamiento previo (Haile, 2014). El aceite obtenido es una mezcla
de diversos compuestos organicos, entre ellos ésteres, cetonas, fenoles, arométicos y acidos

carboxilicos (Karmee, 2018).

6) Bioetanol

Los RCM contienen un elevado porcentaje de celulosa y hemicelulosa como se muestra en el
cuadro 1, estas pueden ser aprovechadas para la produccién de bioetanol (Tongcumpou, Usapein
& Tuntiwiwattanapun, 2019). Para la produccién de etanol es necesario someter los residuos a un
pretratamiento, hidrolisis y posteriormente ser fermentado. El pretratamiento permite que el
material sea mas facil de digerir por las enzimas en la hidrélisis (Rocha et al., 2014). La hidrolisis
es necesaria para convertir el material lignoceluldsico en azucares, este proceso se puede realizar
usando métodos acidos, basicos o enzimaticos. La cepa cominmente aplicada para la
fermentacion es Saccharomyces cerevisiae, aunque también se utilizan otras cepas como Pichia

stipitis y Kluyveromyces fragilis (Karmee, 2018).

El rendimiento alcanzado en estudios previos fue de 0.46g de bioetanol por cada gramo de
azucar en el sustrato (Kwon, Yiy Jeon, 2013). Debido a la razén carbono-nitrogeno de los RCM,
el tipo de polisacaridos y minerales, se considera que es materia prima de valor para ser
fermentada. Aun mas, el producto de los RCM sin lipidos es ideal para ser convertido en etanol o
carbon debido a su alto contenido de carbohidratos y a la ausencia de lipidos. Estudios previos han
comprobado que la remocion de lipidos mejora la hidrolisis de carbohidratos y favorece la
fermentacion, especialmente cuando se realiza una hidrolisis enzimatica, se ha encontrado que la
presencia de lipidos reduce la efectividad de la hidrolisis, donde se obtuvo 66 g/L de azlcares para
RCM posterior a la remocion de lipidos, en comparacion a 58.4 g/L cuando no se eliminaron los
lipidos. Esto puede ser causado por inhibicion por lipidos en la enzima, por esta razon la remocion
de lipidos también es considerada como un pretratamiento para la produccion de bioetanol (Kwon,
Yiy Jeon, 2013; Tuntiwiwattanapun, Monono, Wiesenborn & Tongcumpou, 2017). En este caso,
el etanol es obtenido por fermentacion de los azlcares derivados de los RCM. En este tipo de
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residuo se ha determinado que se tienen 4 tipos de azlcar principalmente, manosa, galactosa,
glucosa y arabinosa, de mayor a menor concentracion respectivamente en porcentajes
aproximados de 37, 32, 24 y 7 (Karmee, 2018).

D.Procesos de produccion de biodiésel a partir de residuos de café

Como se menciond anteriormente, la produccion de biodiésel requiere de una
transesterificacion. La transesterificacion se puede lograr siguiendo dos diferentes rutas, una
transesterificacion por catalisis alcalina o por catélisis acida, siendo los catalizadores mas
comunmente utilizados hidroxido de sodio, hidréxido de potasio, acido sulfurico y acido
clorhidrico. La reaccién de transesterificacion es reversible, por lo tanto, suele ser necesario
aplicar alcohol en exceso para favorecer la formacién de esteres metilicos y glicerol (Caetano,
Silva, Melo, Martins & Mata, 2014; Karmee, 2018). A continuacion, se representa el proceso

general de transesterificacion por catalisis alcalina:

0 0
I

CH, — 0 — C—R, R, — C— OR’ CH, — OH
| 0 alkali 0 i
: catalyst I :
CH —0—C—R, + 3ROH — R, —C—OR -+ CH — OH
' 0 0 '
L I = .
CH, —O0—C—R; R; — C— OR’ CH, — OH
triglycerides alcohol esters glycerol

(Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014).

Este es el proceso mds cominmente utilizado, sin embargo, cuando se tienen muestras de
aceite con un elevado nivel de acidez la transesterificacion directa no es la mejor opcién pues
produce una gran cantidad de jabdén y reduce la conversién a biodiésel. El nivel aceptable de
acidez para aplicar la transesterificacion directa con catalizador alcalino debe ser entre 0.5-1% de
acidos grasos libres, equivalente a un nimero de acidez de entre 1 a 2 mg de KOH/g de aceite
(Al-Hamamre et al., 2012). En caso de superar este nivel de acidez, se tienen dos opciones
adicionales, la produccién por esterificacion y posteriormente transesterificacion o someterlo a

una saponificacion seguida de una hidrolisis acida y luego esterificacion (Caetano, Silva, Melo,
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Martins & Mata, 2014; Rocha et al, 2014). Se ha demostrado mediante otras investigaciones que
esta Ultima propuesta se puede realizar rapida y eficientemente (Rocha et al., 2014). Estudios han
determinado que el aceite extraido de RCM tiene un numero elevado de acidez y por lo tanto de
acidos grasos libres, siendo este de aproximadamente 20% de acidos grasos libres (Kwon, Yiy
Jeon, 2013). Mediante el otro método mencionado, de primero es necesario hacer un
pretratamiento de esterificacion catalizada por un &cido, para reducir la cantidad de acidos grasos
libres, en esta reaccion también se aplica el alcohol en exceso. La reaccion se muestra a

continuacion (Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014).

acid catalyst

R—EFQDH + R'—OH R—COOR’' + H-O

alcohol eslers water

(Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014)

Seguido de dicha esterificacion se procede con la reaccion de transesterificacion
convencional, catalizada alcalina o 4&cidamente (Karmee, 2018).

Debido al contenido de aceites en los RCM, su extraccion es atractiva para la generacion de
biodiésel. La extraccion de aceites al inicio del proceso de refinacion es importante, pues
estudios indican que su eliminacién aumenta la efectividad de la remocién de otros compuestos
valiosos, entre ellos, la produccién de bioetanol. La composicion de &cidos grasos libres en la
fase oleosa extraida es importante para la posterior conversion a biodiésel, pues una
concentracion elevada de cidos grasos libres reduce la cantidad de biodiésel producido por la
transesterificacion (Jenkins et al., 2014).

En cuanto a la separacion del aceite, el biodiésel y los subproductos, se requieren procesos
de separacion soélido-liquido y liquido-liquido. Algunas de los procesos de separacion mas

utilizados son los siguientes:

23



Cuadro 2: Ejemplos de procesos comunmente utilizados para la separacion de fases solido-
liquido y liquido-liquido

Tipo de separacion Proceso de separacion

Sélido-liquido Prensado
Secado
Clarificacion
Hidrociclones
Filtracion
Centrifugacion
Cristalizacion
Evaporacién
Liquido-liquido Decantacion
Coalescencia
Extraccion
Destilacion
Adsorcion

Intercambio iénico

(Sinnott y Towler, 2008)

La produccion de biodiésel puede clasificarse en dos grupos, extraccion de aceites seguida de
una transesterificacion o transesterificacién in-situ. A continuacion, se describen las caracteristicas

de cada grupo.

1. Extraccion de aceites

Al utilizar el método de extraccidn, el aceite obtenido suele tener niveles de acidez mayores al
1%, por lo que el proceso de transesterificacion no puede ser producida por un solo paso por
catalizador alcalino. Cuando se tiene un nivel de acidez de 5 — 30% en el aceite a utilizar, es
necesario hacer un tratamiento de esterificacion acida para reducir la cantidad de acidos grasos
libres en la muestra, esto se logra con un catalizador acido y un exceso de metanol 20:1 (Caetano,
Silva, Melo, Martins & Mata, 2014). El proceso es el que se describié en la seccién anterior de
este documento. A continuacion, se presentan diferentes métodos que pueden ser utilizados para la

extraccion del aceite de RCM.
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a. Ultrasonido

Este proceso ha sido estudiado previamente para la extraccion de aceite de soya y de
microalgas. La aplicacion de esta técnica ha demostrado un incremento en la cantidad de aceite
extraido en muestras con alto contenido de humedad a un costo bajo (Rocha et al., 2014).

Las ondas de ultrasonido son ondas de sonido de alta frecuencia sobre los 20kHz, ondas que
no pueden captarse por el oido humano. Las ondas viajan por compresion y rarefacciones. Estas
ultimas causan presion negativa en el fluido, formando burbujas de vapor en el liquido, estas
implosionan en un campo de ultrasonido generando cavitacién. La implosion por cavitacion

genera turbulencia, colisiones entre particulas y perturbaciones en los microporos de la biomasa.

En la interfase del sélido y el solvente, la cavitacion genera micro jets que generan erosion y
rompimiento de las particulas. Estos efectos fisicos ayudan a la cinética de la reaccion,
aumentando la extraccién y mejorando la transferencia de masa por difusion interna. También
genera rompimiento de la pared celular para facilitar la liberacion de compuestos internos
(Danlami et al., 2014; Rocha et al., 2014).

De los factores mencionados anteriormente, se considera que el rompimiento de la pared
celular y la mejora en la transferencia de masa son los mas importantes en el aumento del
rendimiento de extraccion asistida por ultrasonido. Este incremento por ultrasonido permite
reducir la temperatura y presion de extraccion. Algunas otras ventajas de la aplicacion de esta
tecnologia es la reduccion del tiempo de procesamiento sin desnaturalizar o afectar la composicion
de los aceites, también suele ser mas barata que los procesos convencionales, baja inversion
inicial, bajo consumo energético, puede utilizarse con una mayor variedad de solventes. Dentro de
las desventajas estan el alto consumo de solvente, el requerimiento de un paso adicional de
filtracion y que puede ser necesario repetir la extraccion. Algunas de las limitantes actuales son la
atenuacion de las ondas en la fase liquida y la disminucion en la amplitud de las ondas con la
distancia. Para la aplicacién de ondas de ultrasonido, existen dos tipos de equipo que pueden

utilizarse, el bafio de ultrasonido o una sonda de ultrasonido (Danlami et al., 2014).
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b. Extraccién Soxhlet

Tipo de extraccion sélido-liquido. Esta técnica se desarrollo en 1879 por Franz Ritter von
Soxhlet. Este método actualmente es utilizado como un método estandar para comparar la
eficiencia de otras técnicas de separacion solido-liquido (Zygler et al., 2012). Se considera que
este método es el convencional y mas antiguo para la extraccion de aceites y grasas a partir de
semillas, la capacidad de extraccion va a depender de la eleccion de solventes y el calor. Se
considera que permite separar del sélido los componentes que son solubles en el solvente utilizado
(Danlami et al., 2014). Para realizar la extraccion adecuadamente utilizando este método es
necesario considerar los siguientes tres factores: transferencia de masa, solubilidad y efectos de
matriz. Debido a lo anterior es importante evaluar el solvente a utilizar, las caracteristicas de la
matriz, la temperatura de operacion, tiempo de extraccion, presion y la razén entre el liquido vy el
solvente. El factor que tiende a ser maés significativo es el solvente utilizado. Antes de la
extraccion se prepara la muestra solida, usualmente se muele para tener una muestra de tamafio
homogéneo; luego se debe secar la muestra pues el agua puede reducir la eficiencia de la
extraccion. En caso de que se tengan compuestos apolares ligados a carbohidratos, proteinas o
mineares serd necesario realizar una hidrélisis previa a la extraccion para hacer que los
compuestos apolares estén disponibles para su solubilizacion. El solvente seleccionado debe tener
polaridad similar a la del compuesto a extraer pues esta es la que gobernara la eficiencia de la

extraccion (Zygler et al., 2012).

En la Figura 4 se muestra la disposicion estandar de un sistema de extraccion Soxhlet. La
operacion del aparato consiste en colocar las semillas en el cartucho o filtro y el solvente
seleccionado en el matraz de destilacion. El solvente se calienta y evapora, condensando en la
parte superior del aparato y entrando en contacto con el sélido, en este punto se lleva a cabo la
extraccion de aceites. Al llegar al nivel de desbordamiento, la mezcla de solvente y aceite es
aspirado por el sifon y regresa al matraz de destilacion. En este matraz se separa el aceite del
solvente mediante destilacion y se repite el proceso hasta que la extraccion sea completa (Danlami
etal., 2014).
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Figura 8: Aparato Soxhlet para extraccion

Condensador

Extractor

Cartucho

Matraz de
destilacién

+— Fuente de calor

(Danlami et al., 2014)

Una ventaja importante de la utilizacion de este aparato es que permite que las condiciones de
extraccion se mantengan lejos del equilibrio, pues el sélido siempre se pone en contacto con
solvente puro, otra es que la temperatura de extraccion siempre se mantiene elevada, ademas, no
requiere un paso adicional de filtracion. Dentro de sus mayores desventajas se encuentran las
siguientes, la extraccion es un proceso lento por lo que requiere largos periodos de tiempo, se
consume un volumen elevado de solvente, no se puede aplicar agitacion para promover el proceso

de extraccion y las variables que pueden ser manipuladas son limitadas (Danlami et al., 2014).

Extraccién Soxhlet con microondas

Ofrece un tiempo corto de extraccion en comparacion a los otros métodos expuestos, donde el
tiempo total de extraccidn suele ser aproximadamente 30 minutos, ademas es de bajo costo y se
generan pocos subproductos. Comparado con la extraccion Soxhlet convencional, se reduce la
cantidad de energia necesaria y se tiene la capacidad de reciclar hasta el 90% del solvente

utilizado. Cuando se utiliza este aparato con solventes que tienen bajas constantes dieléctricas,
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como el n-hexano o D-limoneno, se debe utilizar un agitador magnético capaz de difundir a su

alrededor el calor generado por las microondas (Virot et al., 2008).

Figura 9: Aparato Soxhlet con aplicacion de microondas para extraccion de aceites esenciales

RN (-

(Virot et al., 2008)

d. Extraccion con dioxido de carbono supercritico

Este proceso requiere un consumo elevado de energia para llegar a altas temperaturas y
presiones. Ademas, se puede aplicar a muestras con muy bajos contenidos de humedad. Se utilizan
temperaturas mayores a los 300°C y presién mayor a 100 bar. Ademas del elevado consumo de

energia, se tiene una mayor utilizacion de solvente (Kwon, Yiy Jeon, 2013; Rocha et al., 2014).
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e. Solventes

El solvente seleccionado debe ser especifico para el componente que se desea extraer.

Diferentes solventes generan rendimientos y composiciones diferentes. En algunas ocasiones,

tener una mezcla de solventes puede ayudar a incrementar el rendimiento de la extraccion

(Danlami et al., 2014). A continuacién, se describen algunos solventes utilizados para la

extraccion:

1)

2)

3)

Hexano

Es el solvente mas comUnmente utilizado debido a que la mayoria de los aceites son
solubles en €l y tiene un punto de ebullicién bajo. En comparacion a otros solventes como la
acetona y el etanol, es un solvente mas barato. Dentro de sus desventajas estan que es un

contaminante peligroso del aire y de toxicidad muy alta (Danlami et al., 2014).

Metanol

Este solvente es comUnmente utilizado para una extraccién de compuestos tanto
lipofilicos como hidrofilicos, es decir, hacer una extraccion total de compuestos a partir de un
solido de interés (Zygler et al., 2012). Para el proceso de transesterificacion in-situ este
solvente se utiliza para realizar la extraccion de aceite al mismo tiempo que se utiliza para la

reaccion de transesterificacion (Karmee, 2018; Tuntiwiwattanapun et al., 2017).

Terpenos

Los terpenos son derivados de fuentes agricolas. Algunos terpenos utilizados como
solventes son D- limoneno, a-pineno y p-cimeno. EI compuesto D- limoneno es un terpeno
que puede utilizarse como un solvente verde al no ser toxico y tener bajo impacto ambiental
(Virot et al., 2008). Es derivado de frutos citricos y puede obtenerse como subproducto de la
industria de frutos citricos ya que es el componente principal del aceite esencial extraido de la
cascara de frutos citricos (Kumar et al., 2017; Virot et al., 2008). Segun diferentes estudios, este
solvente puede llegar a generar mayores rendimientos que la extraccion con hexano bajo las
mismas condiciones de extraccion (Danlami et al., 2014). Segun las propiedades de Hansen,

gue se basan en la energia de dispersion, dipolar y de enlaces de hidrdgeno, el
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4)

5)

2.

comportamiento de estos terpenos es similar a la de n-hexano (Kumar et al., 2017). La
desventaja que se ha observado al utilizar D-limoneno como solvente es su recuperacion
posterior a la extraccion de aceites esenciales requiere mas energia que la recuperacion de n-
hexano, debido a que tiene un mayor punto de ebullicion, siendo este de 175°C, comparado a
69°C para el n-hexano, sin embargo, se ha evidenciado un mayor rendimiento de extraccion
utilizando este solvente en comparacion a n-hexano. Se considera que el mayor rendimiento
de extraccion puede ser resultado de una mayor difusion del soluto a mayores temperaturas, lo

cual coincide con el mayor punto de ebullicion de este solvente (Virot et al., 2008).

Etanol

Una de las principales ventajas de este solvente es que puede obtenerse a partir de
fermentacion de biomasa, por lo que su produccién puede ser renovable. Este solvente puede
ser obtenido como un subproducto de la biorefinacion de los residuos de café molido y este
mismo solvente posteriormente utilizarse para la extraccion del aceite contenido en este
residuo (Kwon, Yiy Jeon, 2013; Tuntiwiwattanapun, Monono, Wiesenborn & Tongcumpou,
2017).

Isopropanol

Estudios previos han demostrado que este solvente puede extraer por el método
Soxhlet hasta 11.43% de aceite a partir de RCM, esto aplicando 4.16 ml de solvente por cada
gramo de RCM vy operando por media hora (Karmee, 2018). Este solvente suele ser utilizado

en combinacién con otros solventes como n-hexano para obtener mayores rendimientos de

extraccion.

Transesterificacion in-situ

Este es un método estudiado para la produccién de biodiésel a partir de diferentes materias

primas. Debido a que el proceso convencional para produccion de biodiésel a partir de semilla

con alto contenido de humedad requiere mucha energia y quimicos altamente contaminantes. La

transesterificacion in-situ permite producir biodiésel en un solo paso y sin necesidad de remover

el agua contenida en la materia prima, siendo considerado como una extraccion reactiva. Sin

embargo, para aplicar este método de produccion de biodiésel, se recomienda que el nivel de
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acidos grasos se mantenga a menos de 1 mg KOH/g aceite. Para este propdsito es necesario
agregar un pretratamiento para desacidificar o reducir el numero de acidez del aceite
(Tongcumpou et al., 2019; Tuntiwiwattanapun, Monono, Wiesenborn & Tongcumpou, 2017). La
solucion reactiva estd compuesta por metanol e hidroxido de potasio, esa solucion realiza la
extraccion y transesterificacion de forma simultdnea. En este tipo de proceso de produccion de
biodiésel se tienen tres factores principales que pueden afectar el rendimiento, siendo estos la
temperatura, el tiempo de reaccion y la razén entre el metanol y el hidroxido de sodio (Al-
Hamamre et al., 2012). Previamente se ha comprobado que este proceso es exitoso para la
produccion de biodiésel a partir de aceite de canola, de soya, algas, algodéon, palma, entre otros,
al obtener rendimientos similares al proceso convencional de produccién de biodiésel, asi como

calidad similar en el producto (Tuntiwiwattanapun et al., 2017).

Utilizando este método con RCM se ha obtenido biodiésel con viscosidad y contenido de
humedad dentro del rango establecido por estandares ASTM. La viscosidad cinematica
encontrada es de 5.23 ¢St a 40°C y contenido de humedad de 180 ppm. El nivel de acidez del
biodiésel sin embargo excedié el limite permitido por este estandar, sobrepasando los 0.5 mg
KOH/g de aceite (Tongcumpou et al., 2019). El proceso permite ademas producir un biodiésel
menos propenso a la oxidacion durante su almacenamiento, debido a que se reduce la aplicacién
prolongada de elevada temperatura y se conserva la actividad de antioxidantes contenidos
naturalmente en los RCM, aun cuando posee un alto contenido de acido linoléico que suele ser

facil de oxidar (Tuntiwiwattanapun et al., 2017).

3. Caracterizacion

a. Materia prima

Algunas de las caracteristicas de los RCM utilizados como materia prima van a alterar
el rendimiento, las variantes del proceso y las caracteristicas del producto obtenido. Entre las
caracteristicas principales estan el contenido de humedad, el tamafio de particula y la cantidad

de aceite total contenido en la muestra.
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b. Biodiésel

El estindar ASTM D6751-07 es un estandar para la especificacion de biodiésel a ser
utilizado sin mezcla con otro combustible, en este estandar se numeran los diferentes
estandares ASTM y otros documentos que se pueden aplicar para la evaluacion de diferentes
propiedades del biodiésel. Las caracteristicas mas importantes del biodiésel obtenido son la
densidad, la viscosidad cinematica, la acidez, el contenido de agua y sedimentos, el poder
calorifico y el indice de cetano a continuacion, se presentan los estandares utilizados para

evaluarlas.

Cuadro 3: Estandares ASTM para la caracterizacion de biodiésel

Propiedad Estandar ASTM
Densidad D1298
Viscosidad cinematica D445
Poder calorifico D240
Agua y sedimentos D2709
Acidez D664
indice de cetano D130

En el estandar para la especificacion de biodiésel mencionado anteriormente contiene
referencias a los estandares de otras caracteristicas importantes como el punto de nube y el
contenido de azufre. Ademas de las caracteristicas mencionadas anteriormente, es importante
analizar la composicion de &cidos grasos. Para poder analizar la composicion se utiliza
cromatografia de gases. Existe también estandares para la determinacion de esta composicion,
como el estandar ISO 12966-4, ademas se utiliza cromatografia para la determinacion de
glicerina total en el biodiésel obtenido segun el estindar ASTM D6584 (ASTM International,
2016; Haile, 2014).
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E. Operaciones de separacion

En cuanto a la separacion del aceite, el biodiésel y los subproductos obtenidos, se requieren
procesos de separacion y de transferencia de masa solido-liquido y liquido-liquido. Donde los
principales procesos en los que se aplican estas operaciones son en la extraccion de aceite y en la

recuperacion de aceite y de biodiésel.

1. Operaciones solido-fluido

Dentro de estas operaciones entran tanto operaciones de separacién como de transferencia
de masa, dentro de las operaciones de transferencia de masa que entran en esta categoria estan
la de adsorcién, desorcidn, secado y lixiviacion, donde los ultimos dos pueden considerarse

como casos especiales de desorcion.

a. Operaciones de transferencia de masa sélido-fluido

En estas operaciones se pone en contacto una fase insoluble que es el sélido con otra
fase fluida, donde la diferente distribucién de componentes entre ambas fases es lo que
permite llevar a cabo la separacion de compuestos. Estas separaciones se pueden operar por
lotes de una sola etapa, continua de varias etapas o continuas a contracorriente. La operacion

aplicable en este trabajo es la de lixiviacion y secado (Treybal, 1997).

Lixiviacion: Es también conocida como extraccion, colada o elucion. Se refiere al
proceso de disolver uno 0 mas componentes de una mezcla sélida por contacto con un
disolvente liquido. En la refinacion de café este método se aplica en la separacion de los
aceites vegetales que se encuentran en las semillas mediante la aplicacion de disolventes
organicos. Factores que reducen la eficiencia de una etapa de lixiviacion son que no haya
suficiente tiempo de contacto para la disolucion y que la separacion mecéanica no puede ser
perfecta, donde una fraccion del fluido queda retenida en el sélido. Los célculos de
transferencia de masa para estos sistemas se realizan con mayor facilidad en representaciones

graficas utilizando coordenadas triangulares o rectangulares (Treybal, 1997).

Para obtener una solucién concentrada a partir de lixiviacion se emplea un sistema a

contracorriente para que el contacto sea del solido fresco sea con la solucién més saturada y el
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solido ya lixiviado entre en contacto con el solvente fresco. A continuacion, se presentan los

balances para un proceso de lixiviacion de una etapa:
Balance de soluto:
Fyr + Roxo = E1y1 + R1xy
Balance de solucion:
F+Ry=E +R,

Donde F representa el contenido masico de soluto y disolvente presentes en el solido a
lixiviar, yr es la fraccion maésica de soluto en F, R, es el flujo méasico de mezcla solvente y
soluto utilizado para la lixiviacion, x, es la fraccion masica de soluto en Ry, E; es el
contenido masico de soluto y disolvente en el solido lixiviado, y; es la fraccién maésica de

soluto en E;, R, es la solucion lixiviada y x; es la fraccion masica de soluto en R;.

Para eliminar soluto adicional del material insoluble se pueden aplicar varias etapas a

contracorriente, en este caso los célculos de una etapa se repiten y adicionan (Treybal, 1997).

Secado: Operacion para la eliminacion de humedad de una sustancia por evaporacion
en una corriente gaseosa. Las operaciones de secado incluyen operaciones continuas o por
lotes. En las operaciones por lotes el gas fluye continuamente y la sustancia que se va a secar
permanece estacionaria, mientras que en las operaciones continuas tanto el gas como el sélido
fluyen continuamente. Ademas del método de operacion, se puede clasificar las operaciones
de secado por el método de obtencion de calor como directos o indirectos, donde en el
primero el calor se obtiene por medio del gas caliente, mientras que en el indirecto el calor se

obtiene por otro medio (Treybal, 1997).

El secado por lotes es una operacion cara y que se aplica principalmente en
operaciones a pequefia escala y de precio elevado en el mercado, donde el costo de secado no

afecta su precio final (Treybal, 1997).
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b. Operaciones de separacion mecanicas sélido-fluido

Este tipo de separaciones son la mas utilizadas en procesos industriales. Para lograr la
separacion se utilizan las diferencias de densidad, tamafio de particula y forma, utilizando la
fuerza gravitacional y la centrifuga. La técnica seleccionada va a depender de la
concentracion de particulas sélidas, el tamafio de la particula y el elemento de interés. Suelen

clasificarse como sedimentacion, filtracion y prensado (Towle et al., 2008).

Filtracion: en este tipo de procesos los sélidos se separan del liquido al pasar la
mezcla por un medio poroso filtrante. EI medio filtrante mas cominmente encontrado en
aplicaciones industriales es tela, sin embargo, hay muchos otros tipos de medios disponibles
segun la aplicacion. Este proceso es esencialmente un proceso discontinuo, sin embargo, se
han disefiado equipos como tambores rotatorios para tener una filtracion continua, estos
equipos requieren paradas periodicas para cambiar el medio filtrante. Los filtros industriales
suelen aplicar vacio, presion o fuerza centrifuga como fuerza motriz de filtracion del liquido a

través de la torta de sélido depositada (Towle et al., 2008).

Centrifugacion: estos equipos funcionan para la segregacion de particulas mediante la

fuerza centrifuga y la diferencia de tamafio o de densidad entre diferentes particulas.

Se pueden clasificar segun el mecanismo utilizado para la separacion de sélidos como
centrifugas de sedimentacion o de filtracion. La eleccion de uno de estos mecanismos de
operacion dependera de la naturaleza de la alimentacion y los requerimientos del producto,
pero como regla general, una centrifuga de sedimentacién se utiliza cuando se requiere
producir un liquido clarificado y una centrifuga de filtracion se utiliza cuando se quiere

obtener un producto sélido (Towle et al., 2008).

c. Operaciones de transferencia de masa fluido-fluido

En esta categoria se consideran las operaciones de separacion liquido-liquido y gas-
liquido, dentro de las que se incluyen la extraccion liquida y la destilacion, las cuales son

pertinente para el presente trabajo.
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Extraccion liquida: operacion liquido-liquido en la que se separan los componentes
de una solucidn liquida al entrar en contacto con otro liquido insoluble, el liquido insoluble
forma una segunda fase y los componentes de la solucion original se distribuye de distinta
manera en ambas fases. En comparacion con las operaciones gas-liquido, se tiene menor
tension interfacial y mayor similitudes entre las fases en contacto. Esta operacion en algunas
ocasiones compite con procesos de separacion directos como la destilacion o evaporacion,
estas ultimas producen sustancias puras a diferencia de la extraccion que genera nuevas
soluciones. Suele combinarse con la operacion de destilacion, pues la evaporacion posterior
del disolvente utilizado en la extraccién suele ser mas econémica que la evaporacion del
disolvente en la mezcla original. Esta operacién también se aplica para separar compuestos
con presiones de vapor muy similares que no pueden ser separados facilmente por otros
métodos (Towle et al., 2008).

Los sistemas que se encuentran comdinmente son sistemas con tres liquidos, donde dos
de los liquidos son solo parcialmente solubles entre si. Este comportamiento varia con la
variacion de la temperatura de operacion, a cierta temperatura la solubilidad entre los liquidos
parcialmente solubles aumenta, hasta llegar a disolverse completamente en ciertas ocasiones,
generalmente a mayores temperaturas. A diferencia de la temperatura, el efecto de la presion
suele ser tan bajo que se desprecia, excepto cuando se trabaja a presiones muy elevadas
(Towle et al., 2008).

Hay una gran variacion de opciones para seleccionar el disolvente ideal para efectar
una extraccion. Dentro las caracteristicas que deben considerarse estan las siguientes. La
selectividad del disolvente para separar los componentes de la mezcla original, al tener una
concentracion mas rica del compuesto a separar que de otros compuestos. La recuperabilidad,
ya que siempre se necesita recuperar el solvente aplicado para reutilizarlo, no se debe formar
un azeétropo entre el disolvente y el soluto extraido, ademas deben tener alta volatilidad
relativa. La densidad, debido a que es necesario tener diferentes densidades entre las fases.
Ademas, se debe evaluar que no genere una reaccion guimica con otros componentes, tener
baja viscosidad y punto de congelamiento, no ser toxico, inflamable y ser de bajo costo
(Towle et al., 2008).
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Esta extraccién se puede realizar en una sola etapa, operando por lotes o

continuamente. A continuacion, se muestra el balance de masa para esta operacion:
Balance general:
F+S=E+R
Balance de soluto:
Fxp +Sys = Eyg + Rxp

Donde F es el flujo de solucién de alimentacion, S es el flujo de disolvente, E es el
flujo de extracto rico en soluto, R el flujo de refinado o residuo de la extraccion, xz y xz son
las fracciones de soluto en la alimentacion y el refinado, mientras que y, y yg son las

fracciones de soluto en el solvente y el extracto.

Se puede aplicar mas de una etapa a corriente cruzada para utilizar una menor cantidad
de solvente para una concentracion final dada, mientras que se puede con una misma cantidad

de solvente llegar a una mayor extraccion de soluto (Towle et al., 2008).
Destilacion:

Esta operacion unitaria depende de la distribucién de diferentes sustancias en una fase
liquida y una gaseosa, la fase gaseosa no se agrega, sino que se crea a partir de la fase liquida
por evaporacion de la solucion original. En esta operacion todos los compuestos de la mezcla
son apreciablemente volatiles. Las ventajas de este método son que se puede obtener una
separacion de los compuestos buena obteniendo los compuestos mas puros que con otros
métodos (Towle et al., 2008).

Para la operacion de destilacion es importante comprender el concepto de volatilidad
relativa, cuando mayor es la volatilidad relativa mayor es la diferencia en las composiciones
del liquido y el vapor de destilacion y es mas facil separar los compuestos por medio de esta
operacion. Cuando la volatilidad relativa es de 1 no es posible la separacion por destilacion ya

que la composicion en el vapor y el liquido son iguales (Towle et al., 2008).

La destilacion diferencial o sencilla es la destilacion que comunmente se realiza a

nivel laboratorio. Esto es equivalente a realizar un ndmero infinito de evaporaciones
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instantaneas sucesivas de un liquido, en donde solo se evapora una porcion infinitesimal del
liquido cada vez. Las primeras fracciones del destilado que se generen serén las mas ricas en
la sustancia mas volatil, conforme avanza la destilacion el producto serd menos rico en este
compuesto (Towle et al., 2008). A continuacion, se muestra el balance de masa para esta

operacion:
Balance general:
F=D+W
Balance de soluto:
Fxp = Dyp prom + Wxy

Donde F son los moles de alimentacion a destilar cargada en el matraz cuya
composicion del compuesto de interés es de xg, D es el destilado generado con composicion

promedio de yp ,rom Y W es el liquido residual después de la destilacion con composicion de

soluto restante de x;, (Towle et al., 2008).

Existe la posibilidad de realizar una rectificacion continua que es una operacién de
destilacion a contracorriente de varias etapas. Mediante esta operacion se pueden separar
soluciones en componentes y recuperar cada uno con una pureza deseada segun las
limitaciones de la mezcla. La pureza obtenida para los productos va a depender de las
relaciones liquido/gas que se utilicen y la cantidad de platos ideales en la torre de destilacion
(Towle et al., 2008).

d. Operaciones de separacion fluido-fluido

Este proceso se utiliza comlUnmente para separar dos liquidos inmiscibles o
parcialmente miscibles. El tipo mas sencillo de separacién de liquidos es mediante un

decantador operado por gravedad.

Decantacion: Se utilizan cuando los liquidos a separar tienen una diferencia significativa
en cuanto a densidad, lo que permite que se asienten facil y rapidamente. Se lleva a cabo
dentro de un tanque, donde se permite el tiempo de residencia apropiado para que haya
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coalescencia entre las particulas de cada fase, la fase de mayor densidad se posicionara en la
seccion inferior del tanque y la de menor densidad en la seccion superior (Towle et al., 2008).

Centrifugas: Se utilizan para separar fases que no se separan facilmente por fuerza
gravitacional, son capaces de separar liquidos con diferencias de gravedad especifica de 100
kg/m”3. Otro beneficio de separar dos fases por este método es que, si se generan emulsiones

en el proceso, estas se rompen facilmente (Towle et al., 2008).

F. Balances de materia y energia

Es posible escribir un balance de dos formas, como un balance diferencial o uno
integral. El diferencial indica lo que ocurre en un sistema en un instante dado, por lo que cada
término del balance se escribe como una velocidad. Este tipo de balance se suele aplicar a
procesos continuos. Un balance integral describe lo que ocurre en un periodo de tiempo
determinado o entre dos instantes, cada término es una porcién de la cantidad total que se

balancea y se utiliza para procesos intermitentes (Felder y Rousseau, 2012).

1. Balances de materia
La base de los balances de masa o de materia es la ley de conservacion de la masa. Esta ley
establece que la masa no se crea ni se destruye (Felder y Rousseau, 2012).
Ecuacidn general de balance de masa:

entrada +  generacion — salida —  CONSuUmo = acumulacion

(entra a (se produce (sale a (se consume (se acumula
través de las dentro del través de las dentro del dentro del
fronteras sistema) fronteras sistema) sistema)
del sistema) del sistema)

(Felder y Rousseau, 2012)

Hay tres reglas generales para el balanceo, la primera es que si la sustancia es una especie no
reactiva, la generacion y el consumo son igual a cero, la segunda es que si el sistema se encuentra

en estado estacionario la acumulacion es igual a cero, finalmente, la tercera es que cuando se hace
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un balance de la masa total involucrada en el proceso, la generacion y el consumo son igual a cero
(Felder y Rousseau, 2012).

2. Balances de energia

Permite analizar la energia que entra y sale de cada unidad de proceso y determinar la

cantidad de energia que es requerida en cada proceso (Felder y Rousseau, 2012).
La energia total que compone un sistema se encuentra de tres formas:

e Energia cinética: Debida al movimiento traslacional del sistema en relacion
con un determinado marco de referencia.

e Energia potencial: Se debe a la posicién del sistema en un campo de potencia
gravitacional o electromagnético.

e Energia interna: Energia que posee un sistema debido al movimiento de las
moléculas, al movimiento rotacional y vibracional, al movimiento e
interacciones de los constituyentes atdmicos y subatémicos.

(Felder y Rousseau, 2012)

Considerando un sistema como cerrado, es decir que no tiene transferencia de masa en sus
fronteras, la energia si puede ser transmitida, esta puede transmitirse en forma de calor o de
trabajo. La energia en forma de calor fluye como resultado de la diferencia de temperatura entre
el sistema y sus alrededores. El flujo de transferencia va del componente de mayor temperatura
al de menor temperatura. El trabajo fluye en respuesta a una fuerza impulsora ajena a la

temperatura (Felder y Rousseau, 2012).
Balance de energia en sistemas cerrados:
Energia final del sistema — energia inicial del sistema = energia neta transferida
(Up = Us) + (Eip = Ewi) + (Epp = Epi) =Q - W
(Felder y Rousseau, 2012)

Donde U es la energia interna, Ek es la energia cinética y Ep es la energia potencial, Q es el

calor transferido y W es el trabajo transferido (Felder y Rousseau, 2012).
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Balance de energia para sistemas abiertos:

_ou? _uf .

Salida Entrada

(Felder y Rousseau, 2012)

2

. . ;- -5 . . Uuj
Donde m; es el flujo masico del componente j, H; es la energia en forma de entalpia, 7’ es la

energia cinética del sistema donde u es la velocidad lineal a la que se mueve el flujo, gzj es la
energia potencial del sistema donde g es la aceleracion de la gravedad y z es la altura de la
masa sobre un plano de referencia, Q es el flujo de calor transferido hacia o desde el sistema y

W es el flujo de trabajo hacia o desde el sistema.

G.Estadistica
1. Muestreo

La poblacion se define como el grupo del cual se extrae una muestra para ser estudiada. La
poblacion puede ser finita o infinita, dependiendo de si se puede o no conocer a todos los
miembros de la poblacion. Cuando se tiene una poblacion finita N, una muestra aleatoria simple
n es aquella que es seleccionada cuando cada posible muestra de tamafio n tiene la misma
probabilidad de ser seleccionada. En caso de tener una poblacion infinita se debe seleccionar
una muestra aleatoria, esta muestra aleatoria n es seleccionada de manera que cada elemento
elegido proviene de la misma poblacion y cada elemento es seleccionado de manera

independiente (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

2. Parametros de interés

La estimacion de un parametro poblacional, como la media poblacional se puede realizar a
partir de datos muestrales. Esta estimacién se puede hacer como un valor puntual o0 como un

intervalo. Los parametros muestrales de media y desviacion estandar se definen a continuacion:
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Media muestral:

=
%

Donde, x es la media muestral, xi es cada valor de la muestra y n es la cantidad total de

valores presentes en la muestra (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

Desviacion estandar muestral:

_ |Ex -3

T n—1

Donde, s es la desviacion estandar muestral, X es la media muestral, Xi es cada valor de la
muestra y n es la cantidad total de valores presentes en la muestra (Anderson, Sweeney y
Williams, 2016).

Para poder asumir que un pardmetro estadistico muestral puede estimarse como el
pardmetro poblacional es necesario que cumpla con las propiedades de insesgadez, eficiencia
y consistencia. ElI valor muestral es insesgado cuando el valor esperado del estadistico
muestral, o la media de todos los valores estadisticos muestrales, es igual al parametro
poblacional. Se dice que es eficiente cuando se tiene poco error estandar. Finalmente se dice
que es consistente si su valor tiene a estar mas cerca del pardmetro poblacional conforme

aumenta el tamafio de la muestra (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

Media poblacional a partir de datos muestrales:

Donde s es la desviacion estandar muestral, a es la significancia, t« es el valor t que tiene
2

un area de % en la cola superior de la distribucion t con n-1 grados de libertad, n es la cantidad

total de datos en la muestra (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

Este procedimiento es equivalente a realizar una prueba de hipotesis de dos colas con el

mismo nivel de significancia.
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3. Distribucion de muestreo

La poblacion con distribucion normal: En muchas ocasiones se puede suponer que la
poblacién de la que se selecciond la muestra tiene una distribucion normal o casi normal,

cuando esto sucede, la distribucion de x es normal (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

La poblacion no tiene distribucion normal: Cuando la poblacién no tiene una
distribucion normal, el teorema de limite central establece que una muestra de tamafio n puede
aproximarse como normal cuando el tamafio de la muestra es grande (Anderson, Sweeney y
Williams, 2016)

Distribucion t: Distribucién creada por William Sealy Gosset, permite estimar la media
poblacional a partir de la media y desviacion estandar muestrales. Parte del supuesto que la
poblacion tiene una distribucion normal, aunque se puede aplicar a poblaciones con
distribuciones desviadas de la distribucién normal. A medida que aumentan los grados de
libertad, disminuyen las desviaciones entre la distribucion t y la normal (Anderson, Sweeney y
Williams, 2016).

4. Determinacion del tamario de la muestra

Para determinar el tamafio de muestra necesario para obtener una media poblacional a partir

de datos muestrales se puede utilizar la siguiente ecuacion:

o’

T

E_‘

n =

Donde n es el tamafio de la muestra, z« es el valor z para el nivel de confianza requerido, E
2

es el margen de error que el usuario estd dispuesto a aceptar, ¢ es la desviacion estandar
poblacional (en caso de que no se tenga se puede usar la desviacion estandar muestral o0 una

desviacion estimada) (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).
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Si se utiliza el método de prueba de hipotesis, el tamafio de muestra necesario puede
calcularse de la siguiente forma:
(z, + :.:]J”:

n= -
(fty — pg)”

Donde n es el tamafio de la muestra, z, es z« para una prueba de dos colas, siendo el valor
2

z para el nivel de confianza requerido, z; es el valor z que proporciona un area § en la cola
superior de la distribucion normal, ¢ es la desviacion estandar poblacional (en caso de que no se
tenga se puede usar la desviacion estandar muestral o una desviacion estimada). u, es el valor
de la media poblacional segun la hip6tesis nula y u,es la media poblacional utilizada para el
error tipo 11 (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

5. Comparacion de medias con varianzas desiguales:

Cuando se comparan las medias de dos poblaciones, se utiliza la distribucién t y puede
usarse la desviacion estdndar de la muestra. Si la poblacion tiene un comportamiento normal, las
pruebas de hipdtesis tienen resultados exactos con cualquier tamafio de muestra. Si la poblacion
es aproximadamente normal muestras pequefias menores a 15 pueden tener resultados

aceptables (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).

Para hace pruebas de hipétesis cuando no se conocen las desviaciones estandar

poblacionales se tiene el siguiente estadistico de prueba:

t_(f1—fz)—D0

Sz s2
_1_|__2
n, n;

Donde t es el valor del estadistico de prueba, x es la media muestral, Do es la diferencia
hipotética entre las dos medias, S es la desviacion estandar de la muestra y n son los grados de

libertad (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).
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Algunos consejos para la aplicacion de la prueba estadistica presentada es utilizar muestras
de tamafios iguales o muy similares. Cuando se tienen resultados muy buenos cuando las
poblaciones no son normales si el tamafio de los dos grupos muestrales es de por lo menos 20 si

estos grupos no tienen valores atipicos (Anderson, Sweeney y Williams, 2016).
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V. ANTECEDENTES

A.Caracteristicas de la materia prima

Para las caracteristicas de la materia prima, en este caso RCM, se ha determinado que la
humedad inicial para muestras obtenidas de méaquinas de café espresso tiene valores entre 59.0 a
69.0%, para café obtenido por maquinas de filtro se reporta un rango entre 53.0 a 69.8% y para
RCM generados industrialmente se reporta un rango mas elevado, entre 75-85%. En cuanto a los
solidos solubles totales, sustancias solubles contenidas en el café molido, se han reportado
valores entre 19.8-24.7% en peso seco para RCM obtenidos de maquinas de café espresso, este
valor es elevado en comparacion al valor esperado para residuos industriales que tienen
aproximadamente 6.6%. Estos niUmeros concuerdan con la cantidad de sélidos solubles totales en
los granos previos a la extraccion de la bebida de café que varian entre 26-37% y a la eficiencia

de extraccion de las maquinas espresso la cual es de 24% (Cruz et al., 2012).

En cuanto al tamafio de particula se ha determinado que un menor tamafio de particula
permite obtener un mayor rendimiento de produccién de biodiésel, donde el mayor rendimiento
reportado fue para particulas menores a 0.42mm con 85.8%. Se conoce que el grosor de las
particulas que retienen los aceites tiene un rol importante en el rendimiento de extraccion de los
aceites. Sin embargo, se espera que la fraccion cuyo diametro sea menor a 0.42mm sea muy baja,
siendo esta menor al 5% de los RCM. Para obtener rendimientos similares con particulas mas
grandes es necesario aumentar la temperatura de operacion. Se determiné también que mientras
mas finas las particulas de RCM, menor es el efecto de la temperatura en el rendimiento de

extraccion (Tongcumpou et al., 2019).

B. Transesterificacion in-situ

Aplicando transesterificacion in-situ, se puede utilizar los RCM con alto contenido de
humedad y obtener hasta 0.1311g de biodiésel por gramo de RCM, esto aplicando una
concentracion de catalizador de 3.5% m/v. Se ha determinado que el rendimiento de produccion

de biodiésel es significativamente sensible a la concentracion de catalizador. Si se reduce o
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aumenta la concentracion de catalizador de 3.5% m/v el rendimiento disminuye, ademas, al
aumentar la concentracion a 4.0% m/v, se reduce la cantidad de aceites disponibles, sin aumentar
el rendimiento de biodiésel obtenido, esto sucede como resultado de la formacion de jabon por
parte de los aceites en la muestra. Otro factor importante es que hacer un lavado con metanol a la
materia prima previo a la extraccion disminuye su contenido de acidos grasos libres sin generar
pérdidas de aceites, ademas de reducir su humedad debido a la elevada afinidad entre el agua y el
metanol, donde 120mL por cada 60g de RCM pueden reducir el nimero de acidez a 0.58 mg
KOH/g de aceite para materia prima con 52% de humedad inicial, donde el nivel de acidez del
aceite contenido en los RCM antes del lavado suele estar entre 7-13 mg de KOH/g debido a la
elevada humedad, al proceso de tueste y al proceso de preparacion de la bebida de café. A su
vez, con este proceso de lavado se extrae el agua contenida en la materia prima; sin embargo, se
pierden alrededor de 3% de aceites en el proceso (Tongcumpou et al., 2019). Estudios previos a
este muestran como maximo rendimiento la produccion de 0.1021g de biodiésel por cada gramo
de RCM, se considera que la diferencia en rendimiento se debe a la cantidad de catalizador
aplicado. Este estudio demostr6 ademas que el tamafio de particula y la temperatura de la
transesterificacion tienen un efecto en el rendimiento de produccién de biodiésel, donde el mayor
rendimiento se da a 60°C para particulas menores a 0.42 mm, sin embargo, se pueden obtener
rendimientos mayores a 80% para particulas menores a 1mm a 50°C. La diferencia de
rendimiento entre 50°C y 60°C no justifica el incremento de temperatura, por lo que se

recomienda operar a 50°C (Tuntiwiwattanapun et al., 2017).

Se ha propuesto un modelo cinético para el rendimiento de produccion de biodiésel con el
tiempo de reaccion operando a 50°C, una solucién 0.9% p/v de hidréxido de sodio en metanol y
una razén de 105mL de solucion por cada 30 gramos de RCM desacidificados

(Tuntiwiwattanapun et al., 2017). EI modelo se presenta a continuacion:
Y, =Y, (1—efwt) +Y,(1 - e Knt)

Donde Y; es el rendimiento de biodiésel en %, Y,, es el rendimiento de biodiésel por lavado
de 28.2%, Y, es el rendimiento de biodiésel por difusion con valor de 51.9%, K, y K, son las
constantes de lavado y difusion respectivamente, con valores de 51.6 y 0.92, y t es el tiempo en
horas. Este modelo asume que la cantidad de metanol y catalizador son suficientes para que la

transesterificacion sea controlada mayormente por fendmenos de transferencia de masa, donde el
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paso de la difusion lenta desde el interior de la matriz de los RCM domina la cinética de
reaccion. Se determiné mediante experimentos de cinética que cuando se tienen concentraciones
de hidroxido de sodio mayores a 0.08M, la velocidad de reaccion es controlada por el fenémeno
de extraccion, haciendo posible aplicar el modelo cinético propuesto (Tuntiwiwattanapun et al.,
2017).

C.Extraccion de aceite

Para la produccion por asistencia de ultrasonido, ya que el proceso consiste en extraer aceite
de los residuos de café y luego transformarlo en biodiésel. Se analizd algunos estudios de
extraccion de aceite por diversos métodos. Estudios han determinado que el rendimiento de
extraccion de aceite varia dependiendo de la variedad de café utilizado, condiciones de cultivo y
el tipo de solvente utilizado, el contenido se encuentra entre 10% y 20% m/m con relacion al
peso de café seco. Para RCM con concentracion de café tipo arabica de 100, 95 y 80%, el
contenido de aceite obtenido por Jenkins et al en 2014 fue de 10, 12 y 14% m/m con relacion a la
masa seca de café molido aplicando heptano como solvente y agitacion, sin embargo, al
comparar café 100% arabica con café 100% robusta, se identific6 una menor cantidad de lipidos
en el segundo. Este estudio ademas demostré que el método de extraccién de la bebida de café
del que se obtiene el residuo de café influye en el contenido de aceite de los RCM, donde el
proceso de preparacion por filtracion es el que resulta en granos con mayor contenido de aceites,
seguido del proceso de cafetera French Press, espresso y finalmente el proceso de aero-press es
el que resulta en la menor cantidad de aceite en los granos, con porcentajes de lipidos de 14,
12.5, 12 y 11% respectivamente; esta informacion evidencia que la aplicaciéon de alta presion
reduce la cantidad de lipidos retenidos en los residuos de café (Jenkins et al., 2014).

En 2014, Haile Mebrahtu reportd que aplicando extraccion con el aparato Soxhlet se puede
obtener rendimientos de 15.6%, utilizando hexano, de dichos lipidos extraidos, se tiene un
porcentaje de aproximadamente 26% de materia insaponificable. Al-Hamamre et al. en 2012
reportaron que, utilizando etanol como solvente, la mayor extraccion de aceite se obtiene a los 40
minutos de extraccidn, se determind que utilizando hexano como solvente el mayor rendimiento

de extraccion por el método Soxhlet fue a los 30 minutos, teniendo un rendimiento de 15% m/m.
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Este mismo estudio demostrd que por extraccion con etanol, se puede esperar un nimero de
acidez de 7.7 mg de KOHY/ g de aceite, es decir, 3.85% de acidos grasos libres, lo cual aumenta la
susceptibilidad a oxidacion y reduce su estabilidad (Jenkins et al., 2014). Otros estudios han
determinado que para que la produccion convencional por extraccion de aceite con n-hexano y
transesterificacion sea una propuesta econdmicamente atractiva se requiere trabajar a escala de
procesamiento de 2400 toneladas de RCM al dia o més (Tuntiwiwattanapun et al., 2017).
Finalmente, es importante mencionar, que para la extraccion convencional se ha determinado
que la presencia de humedad en los RCM reduce significativamente el rendimiento de extraccion
de aceites (Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014).

D.Extraccidn de aceite y produccidn de biodiésel por asistencia de ultrasonido

Luego, se analizd estudios con extraccion de aceite por asistencia de ultrasonido. Un estudio
demostré que tanto la temperatura como la cantidad de solvente aplicado influyen en el
rendimiento de extraccion de aceite por ultrasonido, sin embargo, solo la cantidad de solvente
tuvo significancia al 95% de confianza. Se evidencié que conforme aumenta la temperatura de
extraccion, el incremento causado por el efecto de ultrasonido disminuye, por este motivo, la
temperatura tuvo menor influencia en el aumento del rendimiento de extraccién por ultrasonido,
en comparacion a la cantidad del solvente aplicado. En dicho estudio, utilizando hexano como
solvente y un bafio de ultrasonido de 160W por 45 minutos, se obtuvo el mayor rendimiento de
extraccion a 60°C y una relacion solvente/RCM de 4mL/g. Comparando los resultados con la
extraccion por otros métodos se determiné que se obtuvo un rendimiento comparable a
condiciones menos severas y en menor tiempo. Ademas, se demostrd que al aplicar una relacion
molar de 9:1 de metanol con respecto a los acidos grasos y una razon de 3.5% m/m de acido
sulfurico con respecto a los acidos grasos, se puede llegar a obtener una conversion de aceite en
biodiésel del 97%. Otro aspecto para considerar es que debido al nivel elevado de acidez del
aceite extraido no es recomendable realizar una transesterificacion directa, pues se generaran

grandes cantidades de jabon y no se tendria buena conversion a biodiésel (Rocha et al., 2014).

Jenkins et al, en 2014, demostré que el contenido de lipidos en los RCM depende del

proceso de produccion de bebida de café aplicado previamente. Se identificO que para
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produccion de café por maquinas tradicionales de filtro se obtiene mayor contenido de lipidos,
aproximadamente 14% m/m, en comparacion al contenido en RCM resultantes de produccion
tipo espresso y aero-press, donde se tiene un contenido aproximado de 12 y 11% m/m
respectivamente. El contenido de lipidos fue de 15.4 y 28.7% mayor para el proceso de

produccion de café con filtro, en comparacion a la produccion de café tipo espresso y aero-press.

E. Caracteristicas del producto

Para el proceso de transesterificacion in-situ se espera obtener nivel de humedad de
alrededor de 180ppm (Tongcumpou et al., 2019). En cuanto al perfil de acidos grasos Jenkins et
al, en 2014, identificd que la concentracién es de aproximadamente 40-46%, 32-51%, 0-9%, 7-
8%, de acidos linoleico, palmitico, oleico y esteérico respectivamente, otros autores reportan la
siguiente composicion, 44.2, 32.8, 10.3 y 7.1% de &cidos linoleico, palmitico, oleico y estearico
(Cruz et al., 2012) y consecuentemente, que el peso molecular del conjunto de acidos grasos de

la muestra esté alrededor de 287 g/mol.

El biodiésel final obtenido por transesterificacion in-situ tiene un valor de 0.69 mg de KOH
por gramo de biodiésel segin un estudio, mientras que por otros estudios se ha obtenido valores
entre 1.4 a 5.1 mg de KOH por gramo de muestra (Tongcumpou et al., 2019; Tuntiwiwattanapun
et al., 2017). Para la produccion por asistencia de ultrasonido, se ha determinado que el nivel de
acidez del aceite extraido esta aproximadamente a 16.59 mg de KOH por gramo de aceite, otros
estudios reportan un nivel de acidos grasos libres del 20% en el aceite. Por otra parte, el biodiésel
obtenido por este proceso tiene una cantidad de acidos grasos libres entre 2 'y 5% (Kwon, Yiy
Jeon, 2013; Rocha et al., 2014; Tuntiwiwattanapun et al., 2017). El elevado nivel de acidez se debe
a que el aceite contenido en estos residuos tiene un alto contenido de acidos grasos, el nivel de
acidez se incrementa cuando se tiene un alto contenido de humedad, estudios previos han
demostrado que aplicar lavados con metanol reduce el nivel de acidez sin generar pérdidas
significativas de aceite, llevando el nivel de acidez a menos de 1 mg de KOH por gramo de
aceite, ademas reduce el nivel de humedad debido a que el agua es muy soluble en metanol. El
metanol también es utilizado para la remocion de antioxidantes, por lo que este paso puede ser

utilizado como pretratamiento para la produccion de biodiésel a la vez que remueve
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antioxidantes como compuestos de valor. La cantidad de metanol a utilizar es de al menos
120mL de metanol por 60g de RCM hdmedos, ademas de remover la humedad, con esta cantidad
se puede recuperar mas del 90% de los compuestos antioxidantes y fenolicos (Tongcumpou,
Usapein & Tuntiwiwattanapun, 2019). Adicionalmente, otro estudio demuestra que la
recuperacion de solventes y su reutilizacion puede influir en el nimero de acidez aumentando su
valor (Caetano, Silva, Melo, Martins & Mata, 2014).

F. Consumo energético

En cuanto a consumo energético, con el método de transesterificacion in-situ se esperaria
reducir la cantidad de energia y tiempo requeridos para la produccion de biodiésel (Tongcumpou
et al., 2019). Se ha estudiado que el proceso de produccién por transesterificacion in-situ, el
consumo energético es drasticamente mas grande que para el método convencional de extraccion
por hexano, se ha determinado que solo por la combustién de los RCM después de la extraccion
de lipidos genera un valor de 20.3 MJ/kg, esta cantidad es suficiente para aportar energia a la
produccion de biodiésel por transesterificacion in-situ. Se ha encontrado que para este proceso el
paso que consume mayor energia es la recuperacion de metanol, siendo responsable del 73.1%
del consumo de energia, después de este paso los que consumen mayor energia es el de secado,
luego la reaccion de esterificacion (Tuntiwiwattanapun et al., 2017). Rocha et al en 2014, para la
produccion mediante asistencia de ultrasonido, se ha determinado que se utiliza
aproximadamente 1025 kJ/mol para el ultrasonido y el calentamiento, obteniendo 0.3 kJ de

energia ganada por cada kJ de energia invertida en el proceso segln la siguiente ecuacion:

Energia generada

Energia consumida

EC = AH(productos) — AH(reactivos)
 Energia térmica + Energia mecanica + Energia ultrasonido

(Rochaet al., 2014)
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Donde EG es la energia generada con el proceso y AH es el cambio de entalpia. La energia
necesaria para la extraccion de aceites es elevada y genera una caida de 1.8 en la energia
generada por el proceso (Rocha et al., 2014).
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VI. METODOLOGIA

A.Preparacion de las muestras

1. Se recolectd la muestra de RCM de un comercio local de bebidas de café y se almacend en
un cuarto frio, a temperatura de alrededor de 4°C para la preservacion de las muestras que no
iban a ser utilizadas inmediatamente. Las muestras que se utilizaron de inmediato pasaron al

paso de secado.

2. Se tomd una muestra inicial de los RCM vy se determiné su cantidad de humedad mediante
una balanza de humedad OHAUS.

3. Se calent6 un horno eléctrico a 105°C, una vez alcanza la temperatura, se colocaron 15009
de RCM en una bandeja. El proceso de secado continud hasta obtener contenido de agua entre
1y 3%. Durante el secado se llevo el control de humedad de la muestra mediante una balanza

de humedad.

4. Al llegar al porcentaje de humedad indicado, se tom6 100g de los RCM y se hizo un
analisis granulométrico de la muestra en tamizadores agitados para determinar si el tamafo de
las particulas era menor a 1mm. En el presente caso la materia prima cumplié con la
especificacion de tamafio buscada, de ser necesario reducir el tamafio, los granos se hubieran
sometido a reduccion de tamafio mediante un molino.

5. La porcion de la muestra resultante del proceso de secado que no se utiliz6 inmediatamente,
fue almacenada en recipientes de vidrio sellado herméticamente y a temperatura ambiente.

6. Al momento de preparar la muestra a utilizar con el método de transesterificacion in-situ, se
Ilevé los granos a 60% de humedad en peso humedo antes de comenzar el proceso. En el caso
del método por asistencia de ultrasonido las muestras se utilizaron secas (Rocha et al., 2014;
Tongcumpou, Usapein & Tuntiwiwattanapun, 2019; Tuntiwiwattanapun, Monono,

Wiesenborn & Tongcumpou, 2017).
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B.Produccion de biodiésel por asistencia de ultrasonido

1. Dentro de un recipiente tipo Erlenmeyer se colocaron 15g secos de muestra de RCM, se
agregdé etanol como solvente a razén de 10mL/g de muestra. Luego, se selld el recipiente con

un tapon o papel Parafilm dependiendo del recipiente.

2. Se introdujo el recipiente en un bafio de ultrasonido, asegurando que la muestra se
encontrara completamente sumergida en el agua. Se sonic6 la muestra en etanol a 40 kHz y

150W por 30 minutos. La temperatura del bafio de ultrasonido se encontro entre 32 y 40°C.

3. Luego se separ0 la mezcla por filtracion al vacio utilizando papel Whatman #5. Se
conserva la fraccion liquida y la fraccion solida se descarto.

4. Para separar el solvente del aceite extraido se procedio a utilizar un kit de destilacion
simple. Se detuvo la destilacion hasta obtener aceite concentrado.

5. Después del proceso de destilacion, se traslado la muestra a un vaso de precipitados y se
termind de eliminar por completo el solvente mediante secado en una estufa eléctrica a 105°C.
Se detuvo el proceso de secado hasta obtener un peso constante de muestra.

6. Para la produccién de biodiésel, se procedid a realizar una saponificacion alcohdlica del
aceite obtenido. Se colocd el aceite extraido en un recipiente con tapdn y se agregd 3 mL de
una solucion de hidréxido de sodio en metanol preparada a concentracion 52g/L. Luego se
procedio a mezclar por ultrasonido para saponificar el aceite. Se sonicé la mezcla durante 40

minutos a 40kHz y temperatura entre 32°C y 35°C.

7. Posteriormente, se acidifico la soluciéon utilizando una solucion de &cido sulfarico a
concentracion 17% v/v. Se aplico la cantidad de solucion necesaria para llevar la mezcla a un
pH de 4. Se fue controlando el pH mediante papel indicador.

8. Al alcanzar el nivel de acidez adecuado se realiz6 dos lavados con agua mediante
decantacion, se aplico 12mL de en cada lavado y se permitio que las fases se separan por 20
minutos. Se separo la fase acuosa y conservo el sobrenadante.

9. Posteriormente, se procedio a esterificar la muestra. Se agregd metanol a razén de
9mol/mol por cada mol de acidos grasos generados previamente. Se agregd también acido
sulfurico como catalizador a concentracion de 3.5g de catalizador por cada 100 g de acidos
grasos generados. Luego se procedié a sonicar la mezcla reactiva a 40 kHz y 150W durante 80

minutos. La temperatura de la reaccién estuvo entre 36°C y 42°C.
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10. Posteriormente, se procedio a purificar los ésteres metilicos obtenidos mediante

decantacion. El producto resultante se lavé 1 vez con 2g de hexano para eliminar el glicerol,

residuos de catalizador y solvente. Se permitio que las fases se separaran por 20 minutos.

11. Posteriormente, se procedié a lavar 1 vez el producto obtenido con 9 gramos de

agua destilada a temperatura ambiente para eliminar cualquier impureza resultante, se permitié

que las fases se separaran por 40 minutos.

12. Finalmente, se procedio a eliminar el hexano del producto final por evaporacion. Se

calento la mezcla a 110°C en una estufa eléctrica durante una hora o hasta que la muestra

tuviera un peso constante.

13. Con el producto obtenido se realizaron pruebas para determinar el nivel de acidez

del aceite obtenido segun el método AOCS CA 5a — 40.

14, Después de la determinacion del nivel de acidez se realiz6 también una prueba para

determinar el porcentaje de humedad mediante una balanza de humedad OHAUS 3000

Xtreme.

15. Finalmente, la muestra final obtenida fue caracterizada utilizando cromatografia de

gases con una columna apolar DB-wax de 60m, para analizar la conversién de acidos grasos a

éteres metilicos y determinar la composicion final del producto obtenido (Rocha et al., 2014).

Cuadro 4: Equipo y sustrato utilizados para la preparacion de las muestras a utilizar en el

proceso de produccion de biodiésel por transesterificacion in-situ y por asistencia de

ultrasonido.
Clasificacion Elemento Cantidad Descripcion
Residuos de café Resi,duos de café r_n’olido tip(_) arébica ,
Sustrato molido 1.5kg | despues de elat_)oracmn de bebida de café
tipo espresso
Cuarto frio 1 Refrigeracion a 4°C 0 menos
Horno 1 Horno eléctrico de bandejas
Bandejas para horno 3 Bandejas de aluminio de 13x9 cm.
Equipo Balanza de humedad 1 OHAUS MB 120
Balanza electronica 1 OHAUS 3000 Xtreme
Tamizadora para Mesh ASTM 20, 30, 45, 60, 80 y 100
anélisis 1
granulometrico
Recipiente hermético 1 Recipiente de vidrio con sello hermético
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Cuadro 5: Materiales utilizados para la produccion de biodiésel por asistencia de ultrasonido.

Clasificacion

Elemento

Capacidad
(mL)

Cantidad
por corrida

Unidades

Reactivos

Residuos de café molido

15

G

Etanol

150

mL

Alcohol isopropilico o
tolueno

10

mL

Hidréxido de sodio 0.1N

25

mL

Metdxido de sodio

3

mL

Solucién de acido sulfurico
(17% viv)

1.5

mL

Metanol

4.4

mL

Fenolftaleina

Gotas

Acido sulfarico

mL

Hexano

mL

Agua destilada

Equipo

Bafio de ultrasonido

Estufa eléctrica con agitacion

Cromatografo de gases

Vacio

Balanza electronica

Cristaleria

Erlenmeyer con tapon

Erlenmeyer

Kitasato

Kit de destilacion

Vaso de precipitados

Vaso de precipitados

Vaso de precipitados

Bureta

Balén aforado

Balén aforado

Probeta

100

Probeta

Pipeta

Pipeta

Ampolla de decantacion

Materiales

Embudo Buchner

Filtro con retencion de
particulas de 8um

Soporte universal con pinza

Espatula analitica

Tiras indicadoras de pH

Parafilm

Pipeteador

R INNR (N - I—\I—\I—‘I—‘I—‘I—\I\)I—‘I—‘I—\I—\I\)I—‘I—‘I—\I—‘I—\I—‘I—‘I—‘I—‘%NSOO
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C.Produccién de biodiesel por transesterificacion in-situ

1. Para inicial con el método se tomd 37.5g de RCM hdmedos al 60% y como pretratamiento
se lavo la muestra con 120mL de metanol para desacidificarla. Este paso del proceso se realizd
a 45°C en una estufa eléctrica con agitacion constante de 350 rpm, en un recipiente sellado y

durante 45 minutos.

2. Al finalizar la desacidificacion, la mezcla obtenida se filtrd al vacio utilizando papel
Whatman #5. Se descartd la fase liquida que contiene metanol y compuestos extraidos, se

conservo la fase solida para continuar con el proceso.

3. Se procedi0 a realizar el proceso de transesterificacion in-stiu. Para ello, al residuo solido
obtenido previamente se agregd una solucion de metdxido de sodio a concentracion de
2.2509/250mL. Se suspendieron aproximadamente 30g de RCM desacidificados en 105 ml de
solucién dentro de un Erlenmeyer y se sell6 con papel Parafilm para reducir las pérdidas del
solvente. La solucion se mantuvo en agitacion de 350 rpm, durante 3 h a 50°C en una estufa
eléctrica.

4. Al finalizar la transesterificacion, se neutralizo la solucién agregando 0.98g o 0.54mL de
acido sulfdrico.

5. Después de la neutralizacion se filtré al vacio la mezcla utilizando papel Whatman #4 para
eliminar los residuos solidos y se lavé con metanol 10 mL de metanol.

6. Posteriormente, se procedi6 a purificar el biodiésel del medio liquido obtenido. Primero, se
elimind casi por completo el metanol por evaporacion a 50°C en un bafio caliente.

7. Luego se realizo un lavado por decantacion agregando 30mL de hexano para remover las
impurezas restantes y el residuo de solvente. Se elimind la parte mas densa que contenia el
glicerol y los residuos de metanol.

8. Posteriormente, se realizaron 2 lavados con agua por decantacion, agregando 25mL de agua
destilada en la ampolla de decantacion para cada lavado, permitiendo que las fases se
separaran por 20 minutos, al finalizar se removio la fase acuosa.

9. Para finalizar, se procedio a eliminar el hexano de la muestra de biodiésel por destilacion
mediante un kit de destilacion simple.

10. Se secd el biodiésel resultando en una estufa eléctrica a 105°C por una hora para

eliminar residuos de humedad y de hexano.
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11. Con el producto obtenido se realizaron pruebas para determinar el nivel de acidez
del aceite obtenido segun el método AOCS CA 5a — 40.

12. Después de la determinacion del nivel de acidez se realiz6 también una prueba para
determinar el porcentaje de humedad mediante una balanza de humedad OHAUS 3000

Xtreme.

13. Finalmente, se caracterizd el biodiésel obtenido utilizando cromatografia de gases
de la misma forma que para la muestra obtenida por asistencia de ultrasonido (Tongcumpou,
Usapein & Tuntiwiwattanapun, 2019; Tuntiwiwattanapun, Monono, Wiesenborn &

Tongcumpou, 2017).

D.Determinacion del valor tedrico de aceite y biodiésel

1. Se colocaron 15g de RCM secos dentro de un filtro en forma de saco.

2. Se introdujo el saco con la muestra dentro de un aparato de extraccién Soxhlet previamente
lavado y se agreg6 100mL de hexano. Se puso a operar el equipo por 90 minutos utilizando un
manto térmico como fuente de calor.

3. Al finalizar el proceso de extraccion, se procedid a realizar una destilacién simple de la
fraccion liquida para separar el hexano del aceite extraido.

4. El aceite final se secé a 105°C por una hora en una estufa eléctrica para remover los
residuos de solvente.

5. Se realizo el procedimiento anterior en triplicado

6. Se considerd que el valor promedio del aceite extraido por este método como el total de
aceite contenido en las muestras.
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transesterificacion in-situ.

Cuadro 6: Materiales utilizados para la produccion de biodiésel

el

método de

Clasificacion

Elemento

Capacidad
(mL)

Cantidad
por corrida

Unidades

Reactivos

Residuos de café molido
humedos al 50% en peso

37.5

G

Metanol

120

Metoxido de sodio

105

Acido sulflrico

0.54

Hexano

30

Agua destilada

50

Alcohol isopropilico o
tolueno

10

Hidroxido de sodio 0.1N

25

mL

Fenolftaleina

Gotas

Equipo

Estufa eléctrica con
agitacion

|

Balanza analitica

Vacio

Cromatdgrafo de gases

Cristaleria

Erlenmeyer

Kitasato

Vaso de precipitados

Pipeta

Ampolla de decantacién

Kit de destilacién

Bureta

Probeta

Materiales

Filtro con retencién de
particulas de 8um

N (R(RRIRR RN RN R R -

Soporte universal con
pinza

N

Papel filtro con retencion
de particulas de 8um

Embudo Buchner

TermoOmetro

Espatula analitica

Pipeteador

Rk (RR| -
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residuos de café molido.

Cuadro 7: Materiales utilizados para la obtencion del valor tedrico de aceite contenido en los

Clasificacion Elemento G Cantldgd Unidades
(mL) por corrida

Hexano - 100 mL

Reactivos Re3|duos' de café i 15 G
molido

Aparato Soxhlet 100 1 -
Cristaleria Kit de destilacion - - -
Probeta 100 1 -
Equipo Estufa eléctr'i(_:a - 1 -
Balanza analitica - 1 -
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VIl. RESULTADOS

Figura 10: Representacion grafica de analisis granulométrico realizado utilizando una
muestra de 102.6g de residuos de café molido obtenido de un comercio de café. Se muestra
en el eje de las ordenadas el porcentaje de la muestra que es menor a un didmetro nominal
especifico en mm que se especifica en el eje de las abscisas. Se identificé que méas del 90%
de la materia prima tiene un didmetro nominal menor a 0.85mm, tamafio adecuado para la

produccidn de biodiésel por transesterificacion in-situ y asistencia de ultrasonido.

Grafica de analisis granulométrico para las muestras de
residuos de grano de café utilizado como materia prima
para produccién de biodiésel

100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

0.9 0.8 0.7 0.6 0.5 0.4 0.3 0.2 0.1 0
Didmetro nominal de apertura (mm)

Porcentaje de muestra que pasé

Cuadro 8: Humedad inicial promedio para las muestras de residuos de café molido
utilizadas para la produccion de biodiésel. Se identificd que el valor se encuentra dentro del

rango esperado para residuos obtenidos de maquina espresso.

Sustancia Humedad inicial Desviacién estandar
(% base humeda)
Residuos de café molido 60.9 2.0
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Cuadro 9: Rendimiento de produccion de biodiésel como % m/m de biodiésel generado en
base al aceite teorico disponible, para muestras de 15g de RCM en peso seco, para los
métodos de asistencia de ultrasonido y por transesterificacion in-situ. También se presenta
el porcentaje de pureza como porcentaje de ésteres metilicos obtenidos, para mas
informacion de la composicién, acudir a la seccion de informes de cromatografia de gases
en anexos, en las figuras 13 a 35. Se muestra ademas el resultado obtenido para la prueba
de diferencia de medias suponiendo varianzas desiguales. EI porcentaje tedrico de aceite

contenido en las muestras fue de 12% del peso seco.

L N Valor P de dos colas
, Rendimiento Desviacion Pureza . .
Meétodo . para diferencia de
(% m/m) estandar (%) .

medias

Asistencia de 56.32 + 0.65 18.61 | 64.60 = 13.07
ultrasonido

Transesterificacion 0.3544

sty 65.25 + 2.53 4.25 05.46 + 2.34

Cuadro 10: Composicién promedio de las muestras de biodiésel obtenidas por el método
de transesterificacion in-situ datos obtenidos a partir de cromatografia de gases. Se
muestran los 4 compuestos con mayor porcentaje. Para ver la composicion detallada acudir

a la seccion de informes de cromatografia de gases en anexos, en las figuras 13 a 21.

Componente Porcentaje de componente en la muestra (%)
Ester metilico de 4cido linoleico 35.61+1.84
Ester metilico de acido palmitico 34.74 £ 0.78
Ester metilico de 4cido oleico 12.23+1.11
Ester metilico de 4cido estearico 10.48 £ 0.95
Otros ésteres metilicos 2.39+1.68
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Cuadro 11: Composicion promedio de las muestras de biodiésel obtenidas por el método
de asistencia por ultrasonido, los datos fueron obtenidos a partir de cromatografia de gases.
Se muestran los 4 compuestos con mayor porcentaje. Para ver la composicion detallada

acudir a la seccion de informes de cromatografia de gases en anexos, en las figuras 21 a 35.

Componente Porcentaje de componente en la muestra (%o)
Ester metilico de 4cido linoleico 35.31 £ 6.09
Ester metilico de acido pentadecanoico 30.05 +5.32
Ester metilico de 4cido estearico 8.75+ 1.44
Ester metilico de 4cido oleico 9.83+1.86
Otros ésteres metilicos 16.04 + 14.35

Cuadro 12: Peso molecular promedio del aceite contenido en los residuos de café molido
segun analisis de composicién por cromatografia de gases utilizando las muestras de

obtenidas por los métodos de transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido:

Meétodo Asistencia de ultrasonido | Transesterificacion in-situ

Peso molecular (g/mol) 267.49 272.19

Cuadro 13: Numero de acidez y residuos de humedad promedio de las muestras de
biodiésel obtenidas por los métodos de transesterificacion in-situ y por asistencia de
ultrasonido. Los valores de humedad se encuentran dentro del rango establecido por el
estandar ASTM, mientras que ambos valores de acidez se encuentran por encima del rango

permitido por el estandar:

Caracteristica Asistencia de ultrasonido | Transesterificacion in-situ

Contenido de humedad (ppm) 270 £1.32 257 £ 2.88

NUmero de acidez

(mg KOH/g de biodiésel) 7.92+0.31 151+0.1
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Cuadro 14: Cantidad de solventes, reactivos y catalizadores utilizados para la produccion

de biodiésel por los métodos de transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido.

Se expresa como gramos de reactivo por gramo de biodiésel producido

Compuesto Asistencia de ultrasonido | Transesterificacion in-situ
Acido sulfarico 1.48 0.919
Agua destilada 24.7 41.6
Etanol 114 NA
Hexano 3.00 16.6
Hidrdxido de sodio 0.145 0.773
Metanol 5.26 147
Total 149 207

Cuadro 15: Cantidad energia utilizada para la produccién de biodiésel por los métodos de

transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido. Se expresa como kJ por

kilogramo de biodiésel

Método Consumo Requerida Pérdidas Exceso
Asistencia de 150.1 38.27 5290
ultrasonido
Transesterificacion 82.17 73.13 9417
in-situ
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Figura 11: Balance de masa y de energia para la produccién de biodiésel a nivel
laboratorio utilizando el método de transesterificacion in-situ. La temperatura y presion
ambientales fueron de 23°C y 1019 hPa.

M2: 0.2g de pérdidas

M1: 132.69 Energia:

37.6 g de RCM himedos Exceso: 518.1 kJ
95.0 g (120 mL ) de metanol Pérdidas: 12.7 kJ
Energia: 540 kJ Desacidificacion

M3: 132.4g RCM desacidificados, )
metanol y agua M4: 100.39
\ Pérdidas: 19.2g

Metanol y agua: 81.1 g

Filtracion

\

M5: 32.1g RCM desacidificados
M7: 0.7g de pérdidas

M6: 84.4g ) v Energia:
g/lg;omdc;fglg sodlloj:- 82.3g (105 mL) Exceso: 7711 KJ
cido sulftrico: 1. Srdfidac:
Energia: 7776 k) 9 Transesterificacion in-situ Pérdidas: 57.1 KJ
M8: 115.8 g
| M9: 54g
Metanol: 40.1g
Filtracién RCM: 13.9
M11: g
M10:61.8 g Metanol: 41.63 g
Pérdidas: 3 g
 J Energia:
Exceso: 1701 KJ
Energia: 1728 kJ Evaporacion Pérdidas: 9.101KJ
M12: 17.17g
\
M13: 19.9 g de hexano Separacion I;’Lquido-liquido M314: Glicerol y otros: 15.0 ¢
M15: 21.6 g
1 4 M17:
Agua y residuos: 49.15¢g
M16: 49.8 g de agua Separacion liquido-liquido Pérdidas: 1.55 g
2 »
M19:
M18: 20.7 g Hexano: 19.56 g
 / Energia:
Exceso: 1336 kJ
Energia: 1408 k) Destilacion Pérdidas: 8.60 kJ
M20: 1.14g
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Figura 12: Balance de masa y de energia para la produccién de biodiésel a nivel laboratorio asistiendo la
extraccion y transesterificacion por ondas de ultrasonido. La temperatura y presion ambientales fueron de

23°C y 1019 hPa.
M1: 133.2g o
RCM secos: 15.0g M2: 2.1g de pérdidas
Etanol: 118.2g (150mL) Energia:
Energia: 324kJ Extraccion de aceite | =XCeS0: 262 kJ
M3: 131.1
% M4: 18.9g
RCM;: 13.8 ¢
Filtracion Etanol: 20.4 g __
M6: 96.9g M7: 94.5 g de etanol
1 Energia:
Exceso: 24.65 KJ
Energia: 2202 kJ Destilacion Pérdidas: 2122 KJ -~
M9: 1.2683 g de
M8: 2.4422 g etanol
Y Energia:
) Exceso: 847 KJ
Energia: 855 kJ = Secado Pérdidas: 6.8 KJ

M10: 1.1739 g de aceite
M12: 0. 0401 g de

) pérdidas
M11:2.4964 g de metoxido de ' Energia:
sodio 6% p/p Saponificacion Exceso: 429 KJ
Energia: 432 kJ alcohdlica -
M13: 3.6302g
Y
M14: 1.416g solucién de acido . M15: 0.0357 g de
sulfiirico 3% viv sl metanol
M16: 5.0105¢g
' M18: 27.0096
Extraccién Agua y residuos: 27.5839g
M17: 24.5 g de agua o T Pérdidas: 1.4266 g
- liquido-liquido 1 >
M19: 2.5000 g
M20: 4.2364 g . .
Metanal: 3.09g v M21: },.22599 de pérdidas
Acido sulfurico: 1.1464 g Esterificacit Energia:
Energia: 810 kJ _ steriicacion Exceso: 805 KJ .
M22: 5.5105g
v M24: 5.0105
. Glicerol y otros: 4.5547g
M23: _ Extraccion Pérdidas: 0.4558g
Hexano: 3.1g »| liquido-liquido 2 -~
M25: 369 M26: Hexano: 2.5399 g
Energia:
Y Exceso: 847 KJ
Pérdidas: 6.8 KJ
Energia: 855 kJ Secado -

M27: 1.0601g de biodiesel
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VIII. ANALISIS DE RESULTADOS

El presente trabajo se hizo con el propdsito de evaluar los métodos de produccion de
biodiésel por transesterificacion in-situ y por asistencia de ultrasonido, comparando el
rendimiento de cada método, la utilizacion de reactivos y solventes, el requerimiento
energético y las caracteristicas de composicion, acidez y contenido de humedad del
producto obtenido. Como materia prima, ambos métodos se aplicaron para aprovechar el
aceite contenido en residuos de granos molidos de café (RCM) como materia prima, las
muestras utilizadas habian sido previamente utilizadas para preparar bebidas de café tipo
espresso. Debido a las condiciones de la materia prima utilizada, se evaluaron las
caracteristicas de humedad y de tamafio de particula, ya que se ha demostrado por estudios
anteriores que estas caracteristicas impactan el rendimiento obtenido en la produccion de
biodiésel, la humedad debido a que genera la reaccion de saponificacién que reduce el
rendimiento de la reaccién de esterificacion y el tamafio de particula debido a que particulas
de menor tamafio facilitan la extraccion de los lipidos contenidos dentro de las estructuras
de carbohidratos de las semillas de café. Para el método de asistencia por ultrasonido, se
espera ademas que se genere un rompimiento adicional de la estructura solida de los granos
y que esto facilite la difusividad del aceite, sin necesidad de agregar un pretratamiento de

molienda de la materia prima.

Primero, en cuanto a la caracterizacion de la materia prima utilizada, se determin,
utilizando una balanza de humedad, que el porcentaje de humedad de los granos tuvo un
promedio de 60.9 + 2.0 % en base humeda. Este porcentaje de humedad es mayor al
porcentaje esperado tedricamente en residuos de café molido, siendo este de 50%, sin
embargo, estd dentro del rango esperado para residuos generados por maquinas tipo
espresso. La cantidad de humedad puede variar segun el proceso utilizado en la extraccion
previa de la bebida de café, ya que cada proceso utiliza diferentes condiciones de presion,
temperatura y tiempo de exposicion al agua caliente. Se recomienda monitorear y controlar
el porcentaje de humedad de la materia prima utilizada, para que no supere el porcentaje de
humedad utilizado en este estudio, ya que los estudios previos realizados para analizar el
efecto de la cantidad de metanol utilizado en este paso se han realizado con muestras con
60% de humedad o menores porcentajes. El porcentaje de humedad puede aumentar hasta
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un 70% para residuos generados industrialmente. En caso de que se tenga muestras con
mayores contenidos de humedad sera necesario incrementar la relacion metanol/RCM para
completar el proceso de desacidificacion adecuadamente en el método de
transesterificacion in-situ, mientras que la energia requerida para la remocién de agua en el
método de asistencia por ultrasonido variara. En caso de no remover eficientemente el agua
contenido en el residuo y de tener un alto nivel de &cidos grasos libres, la reaccion de
saponificacion se realizara y reducira asi el rendimiento de la reaccion de esterificacion,
ademas de esto, el nivel de acidez del producto obtenido puede ser mayor al reportado por
este estudio. A partir de la desviacion estandar del contenido de humedad inicial, la cual fue
de 2.0, se identificO poca variacion y dispersion en el contenido de humedad para las
muestras analizadas, lo cual nos indica que se puede esperar que la mayoria de las muestras

analizadas tengan un valor muy cercano al 60.9%.

Segundo, mediante analisis granulométrico, se analizé la distribucion del tamafio de
particula para la molienda de café utilizada en este estudio, de la figura 5 se puede observar
que el 78.46% de la muestra de residuos de café molido tiene un didmetro nominal menor a
0.6mm y mas del 90% tiene un didmetro nominal menor al 0.850mm. Se sabe que mientras
menor es el tamafio de la molienda de café es mayor la extraccién, al permitir que actlen
las fuerzas de Van Der Waals, al mejorar el contacto entre el solvente y el aceite. Se
decidié que era innecesario reducir mas el tamafio de particula de la muestra, debido a que
segun lo expuesto por Tuntiwiwattanapun, Monono, Wiesenborn & Tongcumpou en 2017,
este tamafio de particula es lo suficientemente pequefio para tener una extraccion de 0.194 g
de aceite por cada gramo de muestra, donde el mayor rendimiento tedrico reportado es de
0.20 g de aceite por gramo de muestra. Este estudio ademéas demostrd que se puede
alcanzar rendimiento de produccion de biodiésel de hasta 0.82 g de biodiésel por cada
gramo de aceite extraido del grano de cafe al trabajar a 60°C, de 0.80 g al trabajar a 501C y
de 0.73 g al trabajar a 40°C. Reducir el tamafio de particula permitiria aumentar el
rendimiento hasta 0.88 g o 0.84 g dependiendo de la temperatura de operacion, sin

embargo, se requeriria agregar un paso de molienda que es energéticamente intensivo.

Para el alcance propuesto para el presente estudio, se considerd que estas

caracteristicas eran las mas importantes a analizar con respecto a la materia prima previo a
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la extraccion de aceite, debido a que el alcance del trabajo es evaluar la produccion de
biodiésel. En caso de que se optara por analizar la capacidad de utilizar esta materia prima
para la produccion de otros subproductos como produccién de bioetanol por fermentacion o
de carbon por pirolisis seria importante realizar andlisis sobre la composicion elemental de
la materia prima y sus propiedades fisicas, especificamente contenido de carbohidratos
hidrolizables, contenido de nitrogeno, cenizas y capacidad calorifica, por mencionar

algunos ejemplos.

Luego de determinar las caracteristicas anteriores, se procedio a determinar el valor
de aceite total contenido en las muestras analizadas, este valor se determind mediante la
extraccion convencional por reflujo en un aparato Soxhlet y con hexano como solvente, ya
que este método ha sido por mucho tiempo el método con mayor rendimiento de extraccién
de aceite en estudios realizados a nivel laboratorio. El valor total de aceite contenido en las
muestras analizadas fue en promedio de 1.83 £0.13 g por cada 15 gramos secos de RCM,
este valor representa un 12% en peso seco de las muestras de RCM utilizadas. El valor de
aceite total se tom6 como el valor del aceite tedrico presente en las muestras de café
analizadas en este estudio. Este valor tedrico determinado se encuentra en el rango esperado
para los lipidos contenidos en este tipo de residuo. Cuando se hace una comparacion con el
valor total de lipidos contenidos en los granos tostados de café ardbica, previo a la
preparacion de la bebida de café, el contenido determinado en la muestra es inferior al valor
total de aceite esperado en el grano, donde el valor total debe estar entre 15-17% del peso
del grano. Se considera que esta diferencia se debe principalmente a que en el proceso de
extraccion de la bebida de café parte de estos lipidos se pierden, especialmente en el
proceso de produccién de café tipo espresso, el cual requiere tanto temperaturas como

presiones elevadas en comparacion con otros métodos de preparacién de bebidas de café.

Posteriormente, se procedié a la produccion de biodiésel por ambos métodos
propuestos en este estudio. El primer método evaluado fue el de produccién de biodiésel
por asistencia de ultrasonido. Para este método es necesario realizar una extraccion de
aceite al inicio del proceso, utilizando un bafio de ultrasonido de 40 kHz y 120W se obtuvo
un rendimiento de extraccion de 70.21 + 2.54% en peso de aceite comparado con el valor

total de aceite tedrico en las muestras, donde este valor tedrico fue el previamente evaluado
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con asistencia del aparato Soxhlet. Este rendimiento es mayor al obtenido por Tatiane Toda
y compafieros en 2022 al utilizar una potencia de ultrasonido de 200W. Se observa que se
obtuvo un mayor rendimiento de extraccion, aun cuando la potencia de ultrasonido fue
menor, se considera que esto fue impactado principalmente porque se incrementé la razon
mésica RCM:etanol de 1:4 a 1:7.7, ya que esto se ha evidenciado en otros estudios, como
en la investigacion de Rocha et al, en 2014, donde se demostr6é con 95% de confianza que
el rendimiento de extraccion de aceite es sensible a la variacion en la concentracion de
solvente utilizado. Esto concuerda con lo que se espera tedricamente pues una mayor
concentracion de solvente incrementa el diferencial de concentracién del aceite en los RCM
y el aceite en el solvente conforme avanza la extraccion, aumentando asi la fuerza motriz de

transferencia de masa.

Luego, prosiguiendo con el método de asistencia por ultrasonido, al producir
biodiésel a partir del aceite extraido se obtuvo un rendimiento de 56.32 + 0.65% gramos de
biodiésel por cada gramo de aceite tedrico presente en la muestra, siendo la conversion de
esterificacion en la muestra final obtenida de 64.60 + 13.07%. Este valor de pureza se
determind de acuerdo con el procedimiento establecido en el estandar 1SO 12966-4, el cual
corresponde a la sumatoria de porcentajes del area bajo la curva de ésteres metilicos de
acidos grasos determinados a partir de los informes de cromatografia del producto
obtenido. Se comparé el espectro obtenido del producto de interés contra estandares de
ésteres metilicos de acidos grasos registrados en la biblioteca del equipo, utilizando los
resultados con el mayor porcentaje de coincidencia. El rendimiento de la conversién es
menor al esperado segun Rocha et al en 2014 y Santos et al 2009. Esta reduccion en el
rendimiento pudo ser debido a la reduccion o variacion en la temperatura de operacion,
debido al tipo de bafio de ultrasonido disponible para este estudio, equipo que no contaba
con la opcidn de ajustar la temperatura de operacion. Debido a lo anterior, la reaccion se
realizd a temperaturas entre 25 y 35°C y no a 60°C como es recomendable por estudios
anteriores para obtener el mayor rendimiento. Estos estudios han demostrado que el
rendimiento varia con la temperatura de operacion, esto debido a que la temperatura afecta
la velocidad de reaccion y donde la reaccion de transesterificacion es favorecida por un

incremento en la temperatura al ser ligeramente endotérmica.
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En comparacion al método anterior, el rendimiento de la produccion de biodiésel
por el método de transesterificacion in-situ fue de 65.25 + 2.53% gramos de biodiésel por
gramo de aceite tedrico contenido, sin embargo, la conversion de esterificacion en la
muestra final obtenida fue de 95.46 + 2.34%. EIl valor de pureza se obtuvo de la misma
forma que se describio para el producto de asistencia por ultrasonido. De lo anterior se
puede observar que mediante la transesterificacion la muestra extraida de los RCM fue
convertida casi por completo en ésteres metilicos y la conversion fue evidentemente mayor
a la obtenida por el método de asistencia de ultrasonido. Sin embargo, se identifico que
para este método el rendimiento de biodiésel en base a los gramos de aceite teodricos fue
menor al reportado por otros autores. Se considera que el rendimiento se pudo ser afectado
por la temperatura de operacion. Previos estudios han determinado que operando a
temperatura de 50°C, se esperaria un valor maximo de rendimiento de produccion de
biodiésel de 79.5% para tamafios de particula menores a un didmetro nominal de Immy 3
horas de operacion. Se considera que debido a que la temperatura varié entre 40 y 50°C
durante la operacion de transesterificacion in-situ, debido a los ciclos automaticos de
encendido y apagado de la estufa utilizada, subiendo y bajando la temperatura para que esta
se mantenga en promedio alrededor de un valor especifico el rendimiento resulté afectado
por esta variacion. Estudios previos han demostrado que una reduccion de temperatura a 40
0 30°C representa una disminucion en el rendimiento, donde el rendimiento maximo
posible es de 59.9%. La extraccion es favorecida a mayores temperaturas por diferentes
factores, entre ellos la variacion de la viscosidad del solvente y del aceite, mejorando el
acceso del solvente a la matriz s6lida de los granos de café y aumentando el contacto con el
aceite, ademas de facilitar la extraccion y solubilidad del aceite en el solvente. También

debido a que la reaccion es ligeramente endotérmica.

Debido a los valores de desviacion estandar observados en los resultados de
rendimiento presentados anteriormente, para concluir que existe una diferencia estadistica
entre los grupos muestrales de rendimiento de biodiésel obtenido para ambos métodos, se
realizé una prueba de diferencia de medias para grupos muestrales con varianzas diferentes.
Se determind que, para los grupos muestrales comparados, no se tiene suficiente evidencia
para concluir que haya diferencia estadistica entre las medias comparadas con 95% de

confianza. Este resultado se evidencia en los resultados del Cuadro 9 para el valor P
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obtenido con el analisis de diferencia de medias, el cual es del 0.3544, mayor al valor de a,
el cual es de 0.05. Seria necesario lograr menor desviacion en los resultados de cada

método, principalmente en el método de asistencia por ultrasonido.

Comparando el rendimiento de ambos métodos, se puede observar mayor
rendimiento para método de transesterificacion in-situ y mayor pureza en la muestra final,
ademas de tener menor dispersion en los datos obtenidos. Se observa mayor dispersion en
los resultados del método de asistencia por ultrasonido, evidente en la desviacion estandar
del resultado obtenido, donde la desviacion estandar para el método de asistencia de
ultrasonido fue de 18.61% y la desviacién para el método de transesterificacion in-situ fue
de 4.25%. Se considera que esto se debié principalmente a dos factores, primero a las
pérdidas generadas por el paso de saponificacién, al tener en la muestra un contenido
elevado de agua y de acidos grasos libres se propicia esta reaccion en lugar de la reaccion
de transesterificacion, por esta razon se podria estudiar sustituir la catélisis basica por una
catalisis &cida que reduzca las pérdidas y facilite la manipulacion de los componentes, al
evitar la reaccién de saponificacion. ElI segundo factor fue la incertidumbre de los
instrumentos utilizados a la escala de trabajo seleccionado, principalmente en la medicion
del catalizador utilizado ya que la cantidad a agregar era menos de 0.1 mL de catalizador y
el instrumento con la menor incertidumbre tenia incertidumbre de 0.05mL. Previos estudios
han demostrado que ligeras variaciones en el volumen de -catalizador agregado
representaron una variacion importante en la razén masica catalizador/acidos grasos, y el
rendimiento de biodiésel generado es altamente sensible a dicha razén segin lo expuesto
por Santos y compafieros en 2009, esto debido a que el catalizador es el que hace que
acelera la velocidad de reaccion. Para evitar este problema puede aumentarse la escala de
trabajo o utilizar instrumentos con mayor precisién y asi evitar que haya variaciones en la

cantidad de catalizador agregado.

Posteriormente, después de obtener el biodiésel, se analiz6 la composicion de
ésteres metilicos de &cidos grasos contenidos en las muestras obtenidas por ambos métodos,
se analizo esto debido a que esta composicion permite tener una idea de la composicion de
acidos grasos en el aceite de la muestra de café molido. Se analizé las muestras mediante

cromatografia de gases comparando con la base de datos de espectros de masas de ésteres
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metilicos. Para ambos métodos se determind que el componente principal es acido linoleico
con 35.61 + 1.84 y 35.74 + 6.09% para los métodos de transesterificacion in situ y por
asistencia de ultrasonido respectivamente. La composicién total obtenida por el método de
transesterificacion in-situ coincide con lo expuesto por Cruz y compafieros en 2012, donde
se tiene mayormente acido linoleico y palmitico, seguido en menores porcentajes por acido
oleico y estearico. Se identifico una diferencia con respecto a lo anterior en la composicion
de las muestras obtenidas por asistencia de ultrasonido. Como se muestra en el Cuadro 11,
el segundo compuesto mas abundante fue &cido pentadecanoico en lugar de &cido
palmitico, esta variacién se observo para todos los resultados de cromatografia del producto
obtenido por el método de asistencia de ultrasonido. Se considera que esta variacion pudo
deberse al proceso de hidrélisis acida que se utiliz6 en este método, ya que en este paso se
pudo reducir la cadena de carbonos del acido palmitico generando &cido pentadecanoico,
también pudo ser un resultado de oxidacién de los acidos grasos. Se considera que esto fue
resultado del proceso aplicado ya que solo se observo en los resultados de este método y a
que este acido graso no se encuentra comunmente en la naturaleza, excepto en productos
lacteos. A partir de la composicion discutida anteriormente, se estimé el peso molecular
promedio del aceite contenido en los residuos de café molido, el resultado fue similar para
ambos métodos, obteniendo en promedio un peso molecular de 267.49 y de 272.19 g/mol

segun el método de asistencia de ultrasonido y transesterificacion in-situ respectivamente.

Luego, para terminar de analizar las caracteristicas de las muestras de biodiésel, se
procedio a analizar el contenido de humedad y el nivel de acidez del biodiésel obtenido por
ambos métodos. Se decidié analizar las caracteristicas de contenido de humedad y acidez
del producto debido a que estas caracteristicas son las que suelen quedar fuera del rango
establecido por los estdndar ASTM, las demas caracteristicas como el indice de cetano, la
densidad y viscosidad cinematica suelen estar dentro del rango como se menciono
previamente en este trabajo. El contenido de humedad fue de 270 + 1.32 y 257 + 2.88 ppm
para los métodos de asistencia por ultrasonido y de transesterificacion in-situ
respectivamente. Aun cuando la humedad fue mayor para el primer método, ambos valores
se encuentran por debajo del valor maximo permitido por los estdndares ASTM de 500
ppm. Este nivel de contenido de humedad indica que el producto puede mantener su calidad

durante el almacenamiento.
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Para el nivel de acidez, se obtuvo mayor acidez para la muestra obtenida por
asistencia de ultrasonido, siendo esta de 7.92 + 0.31 mg de KOH/g de biodiésel, mientras
que para transesterificacion in-situ se obtuvo un valor de 1.51 + 0.1 mg de KOH/g de
biodiésel. Se considera que la diferencia se debio al paso de desacidificacion incluido como
parte del método de transesterificacion in-situ, donde se logré reducir la cantidad de &cidos
grasos libres, sin embargo, ambos valores estan por encima del limite maximo permitido
por el estandar ASTM de 0.5 mg de KOH/g de biodiésel. Esto puede ser resultado de
diferentes factores, de primero se debe considerar que los acidos grasos contenidos en los
granos de café tienen un nivel elevado de &cidos grasos libres como resultado de tres
factores principales que son, el proceso de tostado, el método de preparacion de la bebida
de café y el elevado contenido de humedad de las muestras, si estos acidos grasos libres no
son esterificados aumentan el nivel de acidez del producto. Este fue el caso del producto de
asistencia de ultrasonido, evidente en los resultados de pureza del producto y la presencia
de &cidos grasos libres encontrados en el informe de cromatografia. En cuanto al producto
de transesterificacion in-situ, estudios realizados por Vardon et al en 2013 y Kondamudi et
al en 2018, obtuvieron niveles de acidez dentro del rango establecido por el estandar
ASTM, por lo que se considera que el nivel de acidez pudo ser incrementado por un exceso
de acido sulfarico agregado para finalizar la transesterificacion, debido a que parte del
catalizador se pudo consumir por contaminantes en la reaccién, entre los que se encuentra
el material saponificable residual que reaccion6 con el catalizador. Es importante controlar
el nivel de acidez del producto, pues tener un nivel elevado de acidez puede repercutir en
corrosiéon de maquinaria y sedimentacion del combustible si se desea aplicarlo en el futuro.
Este estandar aplica al biodiésel utilizado para mezclas incluso de 6-20% de volumen de

biodiésel.

Finalmente, mediante los balances de masa y de energia, se procedio al analizar el
consumo de energia, de solventes, reactivos y catalizador para cada método. Como se
muestra en el Cuadro 15y en las Figuras 11 y 12, se identificd que, aun cuando el método
de transesterificacion in-situ consumio mas energia, la mayor cantidad de energia fue un
exceso innecesario para el sistema y se tuvo mayores pérdidas que en el método de
ultrasonido; por lo tanto, analizando la energia realmente consumida para el proceso, el

método de transesterificacion in-situ es el que requiere menor cantidad de energia. Ademas,
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es importante recalcar, que en el andlisis energético se analizo el proceso de produccion de
biodiésel como tal y no el pretratamiento de la materia prima, en este pretratamiento para el
proceso de produccion por ultrasonido es necesario remover el contenido de agua de las
muestras de RCM, este es un proceso que aumentara ain mas la energia requerida para

dicho método de produccién de biodiésel.

Para finalizar, se analizd el consumo de otros componentes en cada método, entre
ellos de reactivos, solventes y catalizadores, se determind que hubo un consumo total
mayor por el método de transesterificacion in-situ, siendo en este caso el menos eficiente.
La mayor diferencia se generd por el consumo adicional de metanol utilizado para la
desacidificacion de las muestras el cual no puede ser reducido, sin embargo, en los pasos de
purificacion también se dio un consumo mayor tanto de agua como de hexano,
considerando que el hexano es un compuesto téxico y derivado de la refinacion de petréleo
se podria reducir la cantidad aplicada o cambiar de compuesto para reducir el impacto
ambiental del método propuesto. Considerando lo expuesto anteriormente, se esperaria que
el método de transesterificacion in-situ, de utilizar equipo mas eficiente y especializado
podria requerir menor cantidad de energia por cada gramo de biodiésel generado,
estimando 82.17 kJ/g en comparacién a 150.1 kJ/g para el método de asistencia por
ultrasonido, siendo mas eficiente en la utilizacién de energia que el método de asistencia
por ultrasonido. Sin embargo, la reduccion en el consumo energético se sustituye por un
mayor consumo de solventes, por lo que, en este sentido el método de asistencia por
ultrasonido es mas eficiente, requiriendo 149g de reactivos y solventes por cada gramo de
biodiésel, en comparacion a 207 g de reactivos y solventes por gramo de biodiésel para el

otro método.

Debido al contraste de consumo energético y de solventes presentado anteriormente,
un analisis economico y de impacto ambiental seria recomendable para tener un analisis
mas profundo de las desventajas y ventajas de las eficiencias energéticas frente a las
eficiencias de utilizacion de reactivos y solventes. Es importante considerar la implicacion
econdémica del escalamiento de la tecnologia de ultrasonido, para asi determinar si seria
econdémicamente viable realizar este procedimiento a escala industrial, pues la utilizacion

de esta tecnologia a esta escala suele aplicarse en productos de mayor valor comercial como

75



lo son aceites esenciales, justificando asi el costo de la tecnologia. Ademas, el precio final
del producto es de mucha importancia pues debe competir con el precio de otros
combustibles. Como se menciond anteriormente, una de las ventajas economicas del
proceso es que no unicamente se obtiene el biodiésel como subproducto, que sera
aproximadamente el 9% en peso del residuo, sino que ademas se puede comerciar el
residuo soélido resultante como combustible sélido, aplicando el concepto de biorefinacion,
permitiendo darle completo uso al residuo de café molido y aumentando la sostenibilidad

del proceso.
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IX. CONCLUSIONES

Se determiné que el porcentaje de humedad de los granos tuvo un promedio de 60.9 = 2.0 %
en base himeda, donde el porcentaje de humedad es mayor al porcentaje promedio esperado
de 50%, haciendo que el proceso de desacidificacion o secado de la muestra sea necesario
para la produccidn eficiente de biodiésel.

Se identifico mediante anélisis granulométrico que el 78.46% de la muestra de residuos de
café molido tuvo un didmetro nominal menor a 0.6mm y mas del 90% tiene un didmetro
nominal menor al 0.850mm, siendo este tamafio adecuado para alcanzar rendimiento de
produccion de biodiésel de hasta 0.82 g de biodiésel por cada gramo de aceite.

Se obtuvo en promedio mayor rendimiento de produccion de biodiésel por gramo de aceite
tedrico contenido en las muestras mediante el proceso de transesterificacion in-situ, donde el
rendimiento fue de 65.25 + 4.25%, mientras que el rendimiento obtenido mediante el proceso
de asistencia por ultrasonido fue de 56.32 + 18.61%; sin embargo, debido a la desviacion
estandar de los resultados no se tiene suficiente evidencia para afirmar con 95% de confianza
que haya una diferencia estadisticamente significativa entre dichos promedios.

Se determind que la pureza final del producto fue mayor para el proceso de transesterificacion
in-situ, obteniendo un porcentaje de ésteres metilicos de 95.46 + 2.34%, mientras que por el
método de ultrasonido se obtuvo pureza de 64.60 £ 13.07%, observando que parte del
producto producido por este ultimo método se hidroliz6 en el proceso, afectando el
rendimiento de este método.

Se determiné mediante cromatografia de gases que la composicion del biodiésel obtenido por
el método de transesterificacion in-situ fue de 35.61 + 1.84, 34.74 + 0.78, 1223 £+ 1.11 y
10.48 + 0.95 %, de acidos linoleico, palmitico, oleico y estearico respectivamente. Estimando
su peso molecular como 272.19 g/mol. Mientras que utilizando el método de asistencia por
ultrasonido fue de 35.31 + 6.09, 30.05 + 5.32, 9.83 £ 1.86 y 8.75 * 1.44% de &cidos linoleico,
pentadecanoico, oleico y estearico respectivamente. Estimando su peso molecular como
267.49 g/mol, concluyendo que la diferencia en la composicion se generd por la hidrolisis
acida aplicada en el método de ultrasonido.

Se identifico que el contenido de humedad fue de 270 + 1.32 y 257 + 2.88 ppm para los

métodos de asistencia por ultrasonido y de transesterificacién in-situ respectivamente,
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analizando que para ambos métodos la humedad qued6 dentro del rango establecido segun los
estandares ASTM, por lo que se espera que mantenga su calidad durante su posterior
almacenamiento.

Se obtuvo mayor acidez para la muestra obtenida por asistencia de ultrasonido, siendo esta de
7.92 £ 0.31 mg de KOH/g de biodiésel, mientras que para transesterificacion in-situ se obtuvo
un valor de 1.51 £ 0.1 mg de KOH/g de biodiésel, sin embargo, ambos valores sobrepasan el
nivel de acidez maximo permitido por los estdndares ASTM, indicando que el nivel de acidez
podria causar problemas de corrosion o sedimentacion dentro de maquinas de combustion por
lo que es necesario analizar alternativas para reducir ain mas el nivel de acidez.

Se identifico que el método de transesterificacion in-situ fue més eficiente en el requerimiento
de energia, requiriendo 82.17 kJ/g de biodiésel, mientras que el otro método requirié 150.1
kJ/g, sin embargo, requirié una mayor cantidad de compuestos, requiriendo en total 207 g/g

de biodiésel, en comparacion a 149 g/g para el método de asistencia por ultrasonido.
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X. RECOMENDACIONES

Analizar el rendimiento de extraccion de aceites mediante otros solventes de baja toxicidad
y que no sean derivados de combustibles fésiles como d-limoneno y a-pineno, los cuales
han demostrado tener mayor capacidad que el hexano en la extraccion de aceite en otras
semillas.

Ampliar este estudio mediante un analisis de sensibilidad del efecto de la razon RCM:etanol
en el rendimiento de extraccion de aceite por asistencia de ultrasonido.

Determinar una expresion cinética de la reaccion de produccién de biodiésel que considere
las concentraciones de solvente y los fendmenos de transporte de transferencia de masa y de
calor.

Se recomienda realizar un analisis economico de cada método como una herramienta para
seguir comparando los métodos y poder identificar posibles ventajas competitivas.

Evaluar la integracion de la produccion de biodiésel con la produccion de otros
subproductos y biocombustibles que se pueden obtener a partir de los residuos de café
molido, como bioetanol por fermentacion de los residuos sélidos de la produccién de
biodiésel o la utilizacion de estos residuos como combustible sélido, para aumentar la
recuperacion energética y el aprovechamiento del residuo.

Evaluar alternativas para reducir el nivel de acidez del biodiésel obtenido, controlando la
cantidad de acido aplicado para la neutralizacion de la reaccion y la purificacion del
producto final obtenido.

Realizar una evaluacion de ambos métodos de produccion de biodiésel para residuos
generados industrialmente, ya que las condiciones a las que se exponen los residuos de café
son distintas, donde usualmente la extraccion de la bebida de café es més eficiente,
reduciendo las sustancias contaminantes presentes en los residuos de café molido, proceso
que podria generar ventajas en los residuos frente a los residuos generados por maquinas de
café espresso en cuanto a las caracteristicas finales del biodiésel obtenido. Los residuos
industriales son una opcion mas facil de obtener logisticamente y genera la mitad de los

residuos de café molido.
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A partir de los balances de masa y energia obtenidos y los otros resultados de la
investigacion, escalar los métodos para poder validar su aplicacion a nivel industrial.

Hacer un analisis de la cantidad necesaria de metanol para el proceso de desacidificacion
para muestras con mayor contenido de humedad, considerando humedad de hasta 75% m/m
ya que en residuos industriales la humedad aumenta hasta aproximadamente esta cantidad.
Hacer una comparacién econdmica entre el proceso de desacidificacion con metano y por
secado para evaluar si hay una ventaja econdémica en la utilizacion de alguno de los dos
métodos.

Evaluar la opcidn de realizar la extraccion en mas de una etapa para poder obtener un mayor
rendimiento de extraccion.

Realizar un estudio de cinética de transesterificacion por asistencia de ultrasonido mediante

catalisis acida para evitar la reaccion de saponificacion y agilizar el proceso.
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A.Datos originales

XIl. ANEXOS

Cuadro 16: Datos obtenidos mediante el secado de una muestra de residuos de café molido de

un comercio de bebidas de café

Muestra Peso inicial (g) | Peso final (g)
1 239.5 99.6
2 202.6 76.4
3 182.6 68.2

Cuadro 17: Datos obtenidos mediante termobalanza para el porcentaje de humedad de las

muestras de café durante el proceso de secado y tiempo total de secado para obtener el

porcentaje de humedad adecuado para la produccién de biodiésel por asistencia de ultrasonido.

Tiempo 0 1 2 3 4 5 6 7 8
(h)

Corridal | 61.90 | 54.85 | 50.03 | 45.96 | 33.11 | 25.97 | 22.98 | 5.13 | 2.01

Corrida2 | 58.24 | 54.79 | 49.09 | 4424 | 3439 | 27.75 | 21.61 | 6.40 | 2.78

Cuadro 18: Datos obtenidos para el analisis granulométrico de una muestra de 102.69 de

residuos de café molido obtenidos de un comercio de café y con porcentaje de humedad menor

al 3%.
Mesh Diametro Peso Peso
ASTM |  nominal inicial (g) | final (g)
(mm)
20 0.850 382.0 390.2
30 0.600 369.0 382.9
45 0.355 330.5 374.1
60 0.250 329.7 351.9
80 0.180 338.0 347.9
100 0.150 323.0 325.0
Base - 463.6 466.4
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Cuadro 19: Peso en las entradas y salidas de cada paso del proceso de produccion de biodiésel
por asistencia de ultrasonido. Donde RCM secos hace referencia a residuos de café molido con

un porcentaje de humedad en base himeda menor al 3%. Los datos se obtuvieron utilizando una

balanza electrénica OHAUS, modelo V31 XH2.

Paso Entradas Salidas
Sustancia | Corrida | Peso (£ 0.05g) | Sustancia Corrida | Peso (£ 0.059)
Extraccion de | RCM secos 1 15.0 Mezcla 1 127.4
aceite 2 15.0 RCM,
3 15.0 etanol y 2 131.1
4 15.0 acelte
5 15.0 extraido 3 131.1
6 15.0
Etanol 1 114.8 4 132.7
2 118.2
3 106.6 5 130.7
4 117.6
5 115.8 6 130.9
6 117.6
Filtracion Mezcla 1 127.4 Residuos 1 20.6
RCM, sOlidos de 2 18.9
etanol y 2 131.1 café con 3 20.7
aceite etanol 4 19.1
extraido 3 131.1 5 19.0
6 24.5
4 132.7 Etanol con 1 100.0
aceite 2 96.9
5 130.7 extraido 3 98.5
4 89.2
6 130.9 5 95.7
6 96.4
Destilacién Etanol con 1 100.0 Etanol 1 69.8
aceite 2 85.9
extraido 2 96.9 3 59.6
4 79.0
3 98.5 5 85.3
6 76.1
4 89.2 Aceite con 1 6.0004
restos de 2 2.4422
5 95.7 etanol 3 2.2649
4 5.3335
6 96.4 5 6.1836
6 4.5549
Secado Aceite con 1 6.0004 Aceite 1 1.4832
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restos de 2 2.4422 recuperado 2 1.1965
etanol 3 2.2649 3 1.5449
4 5.3335 4 1.5355
5 6.1836 5 1.2171
6 4.5549 6 0.7464
Saponificacion | Aceite 1 1.4832 Acidos 1 4.4041
2 1.1965 grasos
3 1.5449 libres 2 3.6302
4 1.5355
5 1.2171 3 4.0378
6 0.7464
Metoxido 1 2.9209 4 4.9684
de sodio 2 2.4568
3 2.4968 5 4.1514
4 2.2799
5 2.6244 6 3.4624
6 2.7160
Hidrolisis FFA 1 4.4041 Mezcla 1 8.0631
acida 2 3.6302
3 4.0378 2 6.9001
4 4.9684
5 4.1514 3 5.0176
6 3.4624
Solucién de 1 3.6590 4 6.5682
acido 2 1.4444
sulfurico 3 1.7332 5 5.6357
4 1.5998
5 1.4843 6 4.1003
6 0.6379
Primera Mezcla 1 8.0631 FFA 1 4.2
separacion 2 5.0105 2 2.6
liquido-liquido 3 5.0176 3 3.6
4 6.5682 4 3.4
5 5.6357 5 3.0
6 4.1003 6 2.8
Agua 1 15.2 Fase acuosa 1 18.5000
2 12.3 2 14.3730
3 10.9 3 14.3160
4 10.7 4 13.6682
5 11.8 5 14.3357
6 15.3 6 16.6003
Esterificacion FFA 1 4.2 Mezcla 1 9.2
2 2.6
3 3.6
4 3.4 2 5.5105
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3.0

5
6 2.8
Metanol 1 3.4848 3 6.2677
2 3.0888
3 3.4848
4 3.4852 4 6.0682
5 3.3999
6 3.5010
Acido 1 0.1830 5 4.5830
sulfdrico 2 0.1464
3 0.1830
4 0.1830 6 5.4450
5 0.1830
6 0.1830
Separacion Hexano 1 3.5 Fase acuosa 1 15.0070
liquido-liquido 2 3.1 2 6.9190
3 3.2 3 11.9835
4 3.2 4 6.9988
5 3.3 5 7.2361
6 3.3 6 7.8808
Agua 1 10.5 Hexano con 1 3.2431
2 5.6 biodiésel 2 2.7360
3 8.9 3 1.5992
4 55 4 3.0950
5 5.9 5 1.7786
6 5.4 6 1.7225
FAME 1 9.2 Glicerol y 1 4.9500
2 5.5105 otros 2 45547
3 6.2677 residuos 3 4.7833
4 6.0682 4 45735
5 4.5830 5 47573
6 5.4450 6 4.5367
Secado final | Hexano con 1 3.2431 Biodiésel 1 1.1000
biodiésel 2 2.7360 2 1.1558
3 1.5992 3 1.5244
4 3.0950 4 1.3475
5 1.7786 5 1.1754
6 1.7225 6 0.5623
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Cuadro 20: Peso en las entradas y salidas de cada paso del proceso de produccion de biodiésel

por transesterificacion in-situ. Donde RCM himedos hace referencia a residuos de café molido

con 60% de humedad en base hiimeda. Los datos se obtuvieron utilizando una balanza

electronica OHAUS, modelo V31 XH2.

Paso Entradas Salidas
Sustancia | Corrida | Peso (x 0.059g) Sustancia Corrida | Peso (x 0.059)
Desacidificacion RCM 1 37.4 Mezcla RCM 1 87.5
hiumedos 2 38.1 desacidificados,
3 37.6 metanol y agua 2 99.4
4 36.7
5 37.5 3 134.2
6 36.0
Metanol 1 92.4 4 130.5
2 93.1
3 93.8 5 129.4
4 93.2
5 91.9 6 129.0
6 93.0
Filtracion Mezcla 1 87.5 RCM 1 29.1
RCM desacidificados 2 31.1
desacidific 2 99.4 3 32.1
ados, 4 32.1
metanol y 3 134.2 5 29.8
agua 6 36.9
4 130.5 Metanol y agua 1 57.2
2 46.4
5 129.4 3 81.7
4 81.1
6 129.0 5 77.0
6 82.1
Transesterificaci | Metdxido 1 76.9 Residuos s6lidos 1 29.3
on in-situ de sodio 2 82.3 2 30.3
3 82.5 3 31.6
4 82.3 4 26.3
5 81.9 5 28.0
6 81.2 6 29.0
Acido 1 1.6470 Fraccion liquida 1 37.7
sulfirico 2 1.6470 con biodiésel 2 59.7
3 0.9882 3 67.3
4 1.0614 4 61.8
5 1.0797 5 62.8
6 1.1000 6 63.3
RCM 1 29.1 - - -
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desacidific 2 31.1 - - -
ados 3 32.1 - - -
4 32.1 - - -
5 29.8 - - -
6 30.0 - - -
Evaporacion de | Fraccion 1 37.7 Metanol con 1 24.7
metanol liquida 2 58.0 biodiésel y otros 2 335
con 3 64.8 3 25.6
biodiésel 4 60.9 4 17.2
5 61.3 5 26.1
6 63.3 6 25.4
Separacion Hexano 1 19.6 Fase de glicerol 1 21.6
liquido-liquido 1 2 19.4 2 30.8
3 20.7 3 22.3
4 19.9 4 15.0
5 20.1 5 23.5
6 32.8 6 12.0
Metanol 1 24.7 Biodiésel con 1 15.2
con 2 33.5 hexano y otros 2 19.1
biodiésel y 3 25.6 3 20.1
otros 4 17.2 4 21.6
5 26.1 5 20.5
6 25.4 6 46.2
Separacion Agua 1 24.5 Fase acuosa 1 24.2
liquido-liquido 2 2 25.3 2 25.3
3 25.1 3 24.6
4 24.5 4 24.2
5 24.5 5 24.8
6 24.5 6 24.5
Biodiésel 1 15.2 Biodiésel con 1 15.3
con 2 19.1 hexano 2 18.6
hexanoy 3 20.1 3 19.1
otros 4 21.6 4 20.6
5 20.5 5 19.6
6 46.2 6 45.5
Destilacion Biodiésel 1 15.3 Biodiésel con 1 1.4
con residuos de 2 1.6
hexano 2 18.3 hexano 3 1.4
4 2.0
3 19.1 5 1.8
6 1.1
4 20.6 Hexano 1 11.1
2 14.2
5 19.3 3 14.7
4 16.8
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6 455 5 16.2
6 41.7
Evaporacion Biodiésel 1 1.4 Biodiésel 1 1.1089
con 2 1.6 2 1.3090
residuos 3 1.4 3 1.1970
de hexano 4 1.5 4 1.1409
5 1.8 5 1.2258
6 1.1 6 0.8001

Cuadro 21: Datos obtenidos por extraccion Soxhlet para obtener el valor tedrico de aceite
contenido en las muestras de 15.0g de residuos de cafe molido. Los datos fueron medidos
utilizando una balanza OHAUS, modelo V31XH2.

Corrida Aceite extraido (£0.05 g)
1 2.1
2 1.9
3 1.9

B.Calculos de muestra:
Calculo 1: Determinacion del nivel inicial de humedad mediante cambio de peso para las

muestras de residuos de café molido

(Po — Pf)(100)
Po

CH% =

(239.5 +0.05g — 99.6 + 0.05g)(100) _ (139.9 + 0.079)(100)
239.5 + 0.05g ~ 239.540.05g

CH% = = 58.4%

Donde CH% es el porcentaje de humedad en base hiumeda de la muestra, Po es el peso inicial de
la muestra y Pf es el peso de la muestra después del proceso de secado. Se utilizd este célculo
para seis corridas para obtener el valor promedio de humedad inicial de las muestras de café.
Los datos se tomaron del Cuadro 16.

Célculo 2: Porcentaje de muestra que pas6 cada Mesh especifico en el analisis granulométrico

(Pf — Po)(100)
T

M% = 100 —

o6 — 100 (3902 £0.05g-3820 £0.059)(100) o
0T 102.6 + 0.2g T T R
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Donde M% es el porcentaje de la muestra total T utilizada en el analisis granulométrico que
atravesd el Mesh a analizar, Pf es el peso final del Mesh a analizar al finalizar el tiempo de
tamizaje y Po es el peso del plato vacio antes del tamizado. Este calculo se repitio para cada

Mesh utilizado en el anélisis granulométrico, los datos se tomaron del Cuadro 18.
Calculo 3: Rendimiento de extraccion de aceite por asistencia de ultrasonido

_ (Ay)(100)
ea — T

_ (14832 £0.00059)(100)

= 80.90 + 7.019
ea 1.8 +0.2g £ 7.01%

Donde R,, es el rendimiento de extraccion de aceite por asistencia de ultrasonido, Ay es la
masa de aceite extraido por asistencia de ultrasonido en etanol y Ay es la masa promedio de
aceite extraido de muestras similares mediante aparato Soxhlet y hexano. Este calculo se utilizd
para determinar el rendimiento de extraccion de aceite para todas las corridas de produccién de
biodiésel por asistencia de ultrasonido. Los datos utilizados se encuentran en el cuadro y los

resultados se muestran en.
Calculo 4: Balance de masa general para cada paso del proceso de produccién de biodiésel
P+S=E
P +113.2 4+ 0.05g = 132.4 + 0.05g
P =132.4+0.05g —113.2 £ 0.05g = 19.2 + 0.1g

Donde P es la masa perdida, S es la salida y E es la entrada. Se muestra el célculo para la
filtracion de la salida del paso de desacidificacién, sin embargo, este calculo se aplico para cada
paso del proceso de produccion de biodiésel por los dos métodos analizados en el presente

trabajo. Los datos utilizados se encuentran en el Cuadro 19.
Célculo 5: Balance para cada sustancia en cada paso del proceso de produccion de biodiésel
P(Xip) + A(Xia) + S(Xis) + C(Xic) = E(Xig) + G(Xi¢)
0.2+ 0.05g +0g + S = 15.04 £ 0.05g + Og

S =15.04 + 0.05g — 0.2 + 0.05g = 14.84 + 0.07g
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Donde P es la masa perdida, A es la masa acumulada, S es la pasa en la salida, C es la masa
consumida, E es la masa en la entrada, G es la masa generada y Xi es la fraccion del
componente i en cada seccion del balance de masa. Se tomé el balance realizado para la
cantidad de residuos de café molido en el paso de desacidificacion para el proceso de
produccion en biodiésel por transesterificacion in-situ, sin embargo, el célculo se utilizé para

cada paso del proceso de produccion de biodiésel, los datos se obtuvieron del Cuadro 19.

Célculo 6: Rendimiento de produccion de biodiéesel

_ (B)(100)
v T

_ (11089 + 0.0005¢)(100)

— 60.49 + 5.249
u 1.8 £ 0.29 6049 £ 5.24%

Donde R, es el rendimiento relativo de produccion de biodiésel tanto para el método de
transesterificacion in-situ como el de asistencia por ultrasonido, B es la masa de biodiésel
producido y A; es la masa promedio de aceite extraido de muestras similares mediante aparato

Soxhlet y hexano. Los datos utilizados se encuentran en el cuadro 19.

Calculo 7: Determinacion del calor necesario para el calentamiento o enfriamiento de

sustancias a presion constante, con ausencia de trabajo, sin cambio en energia potencial y

cinética
m T2
@=AaH= W( (Cy + C,T + CsT? + C,T3 + CST4)dT>
T1
Af = 22.6 +0.07g f323'15K276370 + (=2090.1)(T) + 8.125(T2)
@ = A= 18.015289/moD) (1000)2 \ L0515 | |

+ (—0.014116)(T3) + (9.3701x10-6)(T4)dT> =245k]

Donde Q es la cantidad de calor tedrico requerido para elevar o reducir la temperatura de una
sustancia especifica en kJ, AH es el cambio de entalpia de una sustancia cambiando de T1 a T2
expresado en kJ, T1 es la temperatura inicial de la sustancia, T2 es la temperatura final de la

sustancia en K, C;, C,, C3, C, y Cs son constantes especificas para cada sustancia. Se utilizo este
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calculo como parte de los célculos de la cantidad teorica requerida para diferentes procesos de

calentamiento en el balance de energia de ambos métodos analizados.

Célculo 8: Determinacion del namero de Grashof para conveccién natural

= "

Gry,

(98 sz) (m) (323.15K — 286.15K)(0.1389m)*

(0.00001664m2)2
S

= 8250399.28

GTL =

Donde g es la aceleracion gravitacional, S es el coeficiente de expansion volumétrica (8=1/T
para gases ideales), T, es la temperatura de la superficie, T, es la temperatura del fluido
suficientemente lejos de la superficie, Lc es la longitud caracteristica de la geometria en
contacto con el fluido y v es la viscosidad cinemética del fluido. Se presenta el célculo para el
paso de desacidificacion del proceso de transesterificacion in-situ, sin embargo, se usé este

calculo para determinar cuanta energia se perdio durante pasos de calentamiento.
Célculo 9: Determinacion del namero de Rayleigh
Ra; = Gr Pr
Ra; = (8250399.28)(0.7241) = 5974114.119

Donde Ra,es el nimero de Rayleigh, Gr;.es el nimero de Grashof y Pr es el niUmero de Prandtl.
Se utilizd este célculo para luego poder determinar el nimero de Nusselt en los célculos de

pérdidas de calor por conveccion.

Célculo 10: Correlacion empirica para el numero de Nusselt para conveccion natural sobre una

superficie cilindrica vertical.

2
0.387R;/°

Nu = {0.825 +
‘ [1+ (0.492/Pr)°/16]8/27
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2
( 0.387 <5974114.119% )\

Nu = {0.825 + = 27.78

[1+ (0.492/0.9)%/16]8/27

Donde Nu es el nimero de Nusselt, R, es el numero de Rayleigh y Pr es el nimero de Prandtl.
Se muestra el calculo para las pérdidas de calor por conveccion en el paso de desadificacion
para la produccion de biodiésel por transesterificacion in-situ, sin embargo, se utilizd este

calculo para cada paso con pérdidas de calor por conveccion natural en vasos de precipitados.

Calculo 11: Correlacion empirica para el nimero de Nusselt para conveccion natural sobre una

superficie esférica.

0.589R./*

Nu=2
! * [1+ (0.469/Pr)°/16]4/9

0.589(4362234.675)"/*

= 22.
T T (0.469/0.73)716745 — 2283

Donde Nu es el niumero de Nusselt, Rll,/4 es el nimero de Rayleigh y Pr es el nimero de Prandtl.

Se muestra el calculo para las pérdidas de calor por conveccion en el paso de destilacion para la
produccion de biodiésel por transesterificacion in-situ, sin embargo, se utiliz6 este célculo para

cada paso con pérdidas de calor por conveccion natural en balones de destilacion.

Célculo 12: Determinacion del coeficiente promedio de transferencia de calor por conveccién

natural sobre una superficie

(0.02699W) (27.98)
=~ mcC = 5396
0.138938 m m2°C

Donde h es el coeficiente promedio de transferencia de calor sobre la superficie, k es la
conductividad térmica del fluido, Nu es el namero de Nusselt y L. es la longitud caracteristica
de la superficie en contacto con el fluido. Se muestra el célculo para las pérdidas de calor por

conveccidn en el paso de desadificacidn para la produccion de biodiésel por transesterificacion
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in-situ, sin embargo, se utiliz6 este calculo para cada paso con pérdidas de calor por conveccion

natural.

Célculo 13: Determinacion del calor perdido por conveccidn natural sobre superficies calientes

_ @0 - T)®

5

5'53—?&”) (50°C — 23°C)(27005)

5

(0.0349m?) (
Q =

= 13.74k]

Donde Q es el calor perdido por conveccidn natural, A es el area de la superficie expuesta a el
fluido, h es el coeficiente promedio de transferencia de calor sobre la superficie, Ty es la
temperatura de la superficie, Toes la temperatura del fluido suficientemente lejos de la
superficie, t es el tiempo total de pérdida de calor. Se muestra el célculo para las pérdidas de
calor por conveccion en el paso de desadificacion para la produccién de biodiésel por
transesterificacion in-situ, sin embargo, se utilizo este calculo para cada paso con pérdidas de

calor por conveccion natural.

Calculo 14: Calor de evaporacion

m 2
=—0C,(1-T C2+C3Tr+CyTr
¢ PM(1000)>2 1 r)

23.8
Q= g (52390000) (1 — 0.6343)0-3682+(0.9379)(0.6343) — 14 77 k]

9 _ 2
32.04 mol (1000)

Donde Q es el calor requerido para la evaporacion de la sustancia, C,, C,, C5 y C, son constantes
especificas para cada sustancia, Tr es la temperatura reducida que es la relacion entre la
temperatura de evaporacion y la temperatura critica, m es la masa evaporada y PM es el peso
molecular de la sustancia. Se muestra el calculo de calor requerido para la evaporacion de
metanol en el proceso de produccion de biodiésel por transesterificacion in-situ, sin embargo,

este calculo se utiliz6 para cada paso con remocion de sustancias por evaporacion.
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Calculo 15: Energia real aplicada

) (D)D)
1000/
kj

(240v)(3)(2700s)
1000/
kj

Energia =

Energia = = 1944k]

Donde v es el voltaje aplicado, i es la corriente utilizada y t es la cantidad total de tiempo de
aplicacion de energia. Se presenta el calculo utilizado para el consumo energético de la estufa
utilizada para el calentamiento durante el paso de desacidificacion del proceso de produccion de
biodiésel por transesterificacion in-situ, sin embargo, se aplico para calcular el consumo

energético de cada aparato electronico utilizado.
Calculo 16: Balance de energia para cada paso del proceso
E+G=S+P+X+C
540k] + 0 = 9.20k] + 13.74k] + X + 0
X = 540k] — 9.20k] — 13.74k] = 517kJ

Donde E es la entrada de energia, G es la energia generada en el sistema, S es la energia que
sale del sistema, P es la energia perdida, X es la energia aplicada en exceso y C es la energia
consumida en el sistema. Se muestra el calculo para el paso de desadificacion en el proceso de
produccion de biodiésel por transesterificacion in-situ, sin embargo, se aplicé este calculo para

cada paso de ambos procesos analizados.

Célculo 17: Determinacion del nimero de acidez de las muestras de biodiésel

(vf —vo — vb)(M)(PM)

Numero de acidez =

1000mL 1g
m( L ) (1000mg)
0.01mol\ (56.1056g
, . (8.003mL) ( L ) ( mol ) mg de KOH
Numero de acidez = =977 ———m8—
0.4595 (1000mL) ( 1g )
) L 1000mg
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Donde vf es el volumen de solucién de KOH en la pipeta después de la titulacion de la muestra,
vo es el volumen de solucion de KOH en la pipeta antes de la titulacion, vb es el volumen
utilizado para la titulacion del blanco, M es la molaridad de la solucion de KOH utilizada, PM

es el peso molecular de hidroxido de potasio y m es la masa de la muestra de aceite analizada.

Calculo 18: Composicién promedio de las muestras de biodiésel

_ EM%
X7 EM%;

34.74%

F = = 0.37
34.74% + 12.24% + 35.61% + 10.48% 0.373

Donde F es la fraccidén del componente en la muestra, EM% es el porcentaje del éster metilico
en el informe de cromatografia de gases, i es cada éster metilico presente en el informe de
cromatografia de gases. Se muestra el célculo para el éster metilico de acido palmitico en el
informe para la muestra de transesterificacion in-situ, se repite este calculo para cada éster

metilico presente en las muestras de ambos métodos analizados.

Calculo 19: Estimacion del peso molecular de los acidos grasos contenidos en los residuos de

café molido

n
PM = ZXiPMi
i=1

256.49 282.47g 280.45g 284.48g
PM = (0.373) ( ) +(0.131) (—) +(0.383) (—) +(0.112) (—)
mol mol mol mol

B 272.19g
" mol

Donde PM es el peso molecular del conjunto de &cidos grasos en las muestras de café molido,
xi es la fraccion de cada acido graso segun la composicion promedio obtenida por cromatografia
de gases, PMi es el peso molecular de cada acido graso en los resultados de la cromatografia de
gases. Se muestra el calculo del peso molecular para la muestra utilizada para produccién de
biodiésel por transesterificacion in-situ, se utilizo este célculo para las muestras obtenidas por

ambos métodos.
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Calculo 20: Cantidad de solventes, reactivos y catalizadores utilizados por gramo de biodiésel

Yieam;

Compuesto utilizado =

1.1464g + 0.38207g _ 1.48¢g
1.03256 g g

Compuesto utilizado =

Donde m representa la masa del compuesto utilizada, i representa cada paso del proceso de
produccion de biodiésel en donde se utiliza dicho compuesto y x es la masa de biodiésel
producida por el método analizado. Se presenta el célculo para la cantidad de &cido sulfarico
necesario para la produccién de biodiésel por asistencia de ultrasonido, sin embargo, se repite

este calculo para cada compuesto utilizado en ambos métodos.

C.Analisis de error;

Célculo 1: Media muestral

_ ?:1 Xi
X =
n
_ 58.41+0.03+62.29 +0.04 + 62.65 + 0.04 + 61.63 + 0.08 + 58.24 + 0.08 + 61.90 £+ 0.02
x =
6

X =60.85+ 0.02%

Donde, x es la media muestral, xi es cada valor de la muestra y n es la cantidad total de valores
presentes en la muestra. Se muestra el célculo utilizado para determinar el valor promedio de
humedad, sin embargo, se utilizd este calculo para obtener los promedios valores con mas de

una corrida.

Célculo 2: Propagacion de error en sumas y restas

5, = /6§+6§+63

5, = J0.032 +0.04* +0.04*> +0.08% +0.08% +0.02*> =0.127

Donde &, es el error de la suma o resta, 6, ,8, ¥ 6. son los errores de los valores sumados o

restados. Se presenta el calculo para la propagacién de error durante la determinacién del valor
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promedio de humedad de los residuos de café molido, sin embargo, se utiliz6 este célculo para

obtener el error de todas las sumas y restas de valores inciertos.

Célculo 3: Propagacion de error en multiplicaciones y divisiones

SN /5\° /8

](;“) +(3) + ()

8, = 60.85 (0'127)2+(0>2 = 0.02
you 365.12 5 o

Donde &, es el error de la multiplicacion o division, &, , 6, ¥ 6. son los errores de los valores

2

multiplicados o divididos, y es el valor resultante de la multiplicacién o division, a,b y ¢ son los
valores multiplicados o divididos. Se presenta el calculo para la propagacion de error durante la
determinacion del valor promedio de humedad de los residuos de café molido, sin embargo, se

utilizo este calculo para obtener el error de todas las sumas y restas de valores inciertos.

Calculo 4: Desviacién estandar muestral

= 2.35%

J(93.31% — 95.46%)2 + (95.1% — 95.46%)2 + (97.96% — 95.46%)2
s =
3-1

Donde s es la desviacion estandar de la muestra, x es la media muestral, xi es cada valor de la
muestra y n es la cantidad total de valores presentes en la muestra. Se presenta el célculo para el
porcentaje de conversion de &cidos grasos a ésteres metilicos en las muestras obtenidas por
transesterificacion in-situ, este calculo se utiliz6 para los diferentes rendimientos de produccion
de biodiésel, de extraccion de aceite y para la conversion a ésteres metilicos mediante el proceso

de asistencia de ultrasonido.
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D.Datos calculados

Cuadro 22: Cantidad de humedad inicial calculada promedio de las muestras de residuos de

café molido utilizadas para la produccion de biodiésel por ambos métodos.

Medicion Humedad inicial en base humeda (%6)
1 58.4 +0.03
2 62.3 £ 0.04
3 62.7 £ 0.04
4 61.63 £ 0.076
5 58.24 £ 0.075
6 61.9 £ 0.019
Promedio 60.9 + 0.02

Cuadro 23: Datos calculados sobre el porcentaje de muestra retenido y porcentaje de muestra

que pasa por cada didmetro nominal utilizado para el analisis granulométrico.

Mesh Diametro Muestra | % de muestra % de
nominal retenida retenido muestra que

(mm) (x0.079) paso
20 0.850 8.2 7.99+0.07 | 92.01+0.07
30 0.600 13.9 13.55+0.07 | 78.46 £ 0.07
45 0.355 43.6 42.49+0.10 | 35.97+0.10
60 0.250 22.2 21.64+0.08 | 14.33+0.08
80 0.180 9.9 9.65 £ 0.07 4.68 £ 0.07
100 0.150 2 1.95 £ 0.07 2.73 +0.07

Base 2.8 2.73+£0.07 -

Cuadro 24: Cantidad de aceite extraido y rendimiento relativo de extraccion para muestras de

15g de RCM a partir de etanol y ultrasonido a 80 kHz.

Corrida Aceite extraido Rendimiento relativo
(£ 0.00019) (%)
1 1.4832 75+1.9
2 1.1739 60+ 1.5
3 1.5408 78 +£2.0
4 1.6885 86+2.1
5 1.4716 75+1.9
6 0.7464 38+1.0
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Cuadro 25: Rendimiento de produccion de biodiésel como % m/m de biodiésel generado en

comparacion al diesel tedrico, para muestras de 15g de RCM en peso seco, para los métodos de

asistencia de ultrasonido (método 1) y por transesterificacion in-situ (método 2)

Corrida Meétodo 1 (%0) Meétodo 2 (%0)
1 34.97 £0.89 56.38 £ 1.43
2 58.77 + 1.49 66.56 + 1.69
3 77.51+£1.97 60.86 =+ 1.55
4 68.52+1.74 58.01 +£1.47
5 59.77 £ 1.52 62.33 £ 1.58
6 28.59+0.73 40.68 = 1.03

Cuadro 26: Composicidon promedio de las muestras de biodiésel obtenidas por el método de

transesterificacion in-situ datos obtenidos a partir de cromatografia de gases. Se muestran los 4

compuestos con mayor porcentaje. Se utilizd el cromatografo Aligient technologies 6850 y una

columna DB-wax polar de 60m.

Componente Porcentaje de componente en la muestra (%)
Ester metilico de 4cido linoleico 34.02
Ester metilico de acido palmitico 33.17
Ester metilico de cido oleico 11.66
Ester metilico de &cido estearico 9.99

Cuadro 27: Composicion promedio de las muestras de biodiésel obtenidas por el método de

asistencia por ultrasonido, los datos fueron obtenidos a partir de cromatografia de gases. Se

muestran los 4 compuestos con mayor porcentaje. Se utiliz6 el cromatdografo Aligient

technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

Componente Porcentaje de componente en la muestra (%o)
Ester metilico de acido linoleico 35.31
Ester metilico de acido pentadecanoico 19.36
Ester metilico de 4cido eicosanoico 16.76
Ester metilico de cido oleico 9.83
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E. Informes de cromatografia de gases

Figura 13: Pagina 1 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 1 de produccion por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatografo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.
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Figura 14: Pagina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 1 de produccién por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatografo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60
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Figura 15: Pagina 3 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 1 de produccién por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatografo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60
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Figura 16: Pagina 1 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 2 de produccidn por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatégrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:‘\msdchem\1\DATA\Ing Quimical\2022\220818\
Data File : 220818-0004.D

Title :

Acg On 19 Aug 2022 10:46

Operator : AdeM

Sample : TDGO092 (2)

Misc : DB WAX

ALS Vial : 4 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Areal Library/ID Ref# CASH Qual
1 29.812 0.18 C:\Database\NIST05a.L
Methyl tetradecanocate 86750 000124-10-7 97
Methyl tetradecanocate 86751 000124-10-7 96
Methyl tetradecanocate 86753 000124-10-7 96

2 31.868 0.07 C:\Database\NISTO05a.L
Pentadecanoic acid, methyl ester 96270 007132-64-1 98

Pentadecanoic acid, methyl ester 96271 007132-64-1 96

Pentadecanoic acid, methyl ester 96272 007132-64-1 95
3 33,982 32.47 C:\Database\NIST05a.L

Hexadecanoic acid, methyl ester 105639 000112-39-0 98

Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 96

Pentadecanoic acid, 1l4-methyl-, me 105662 005129-60-2 95

thyl ester

4 35.762 0.38 C:\Database\NISTO5a.L
Heptadecanoic acid, methyl ester 114854 001731-92-6 98
Heptadecanoic acid, methyl ester 114853 001731-92-6 97
Heptadecanoic acid, methyl ester 114852 001731-92-6 95

5 37.504 0.18 C:\Database\NISTO05a.L

Tetracosane 146923 000646-31-1 93
Eicosane 113492 000112-95-8 87
Tricosane, 2-methyl- 146%30 001928-30-9 87

6 37.913 10.92 C:\Database\NIST05a.L
Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 98
Octadecanoic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98

7 38.068 6.38 C:\Database\NISTO5a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E) -
7-Octadecenoic acid, methyl ester 122298 057396-98-2 99

8 38.195 4.78 C:\Database\NISTO05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E) -
8-Octadecenoic acid, methyl ester 12229%7 002345-29-1 99

9 38.281 0.51 C:\Database\NISTO5a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
7-Octadecenoic acid, methyl ester 122298 057396-98-2 99
8-Octadecenoic acid, methyl ester 122297 002345-29-1 99

10 39.091 31.54 C:\Database\NIST05a.L
9,12-0Octadecadienoic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-
11, 14-0Octadecadienoic acid, methyl 121099 056554-61-1 99
ester
9,12-0Octadecadienoic acid (Z,2)-, 121107 000112-63-0 99
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Figura 17: Pagina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 2 de produccion por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatégrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report
Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0004.D
Title H
Acg On : 19 Aug 2022 10:46
Operator : AdeM
Sample : TDGOO092 (2)
Misc : DB WaX
ALS Vial : 4 Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0

Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

methyl ester

11 39.9%24 2,23 C:\Database\NIST05a.L
9,12,15-0Octadecatriencic acid, met 119875 000301-00-8 93
hyl ester, (Z,2,2)-
11,14,17-Eicosatriencic acid, meth 137080 055682-88-7 23
yl ester
9,12,15-0Octadecatriencic acid, met 119876 000301-00-8 91
hyl ester, (Z,2,2)-

12 41.129 4.01 C:\Database\NISTO05a.L

Eicosanoic acid, methyl ester 140314 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140312 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140313 001120-28-1 87

13 41.461 0.58 C:\Database\NIST05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 93
ster
11-Eicosencic acid, methyl ester 139171 003%946-08-5 90
10-0Octadecenocic acid, methyl ester 122312 013481-95-3 80

14 42.325 0.05 C:\Database\NISTO5a.L

Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 50
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100940 017455-13-9 38
ane

15-Crown-5 70736 033100-27-5 38

15 42.935 0.20 C:\Database\NIST05a.L
Heneicosanoic acid, methyl ester 147951 006064-90-0 97
Heneicosanoic acid, methyl ester 147946 006064-90-0 &0
Heptadecanoic acid, 16-methyl-, me 123729 005129-61-3 50

thyl ester
16 45.145 1.08 C:\Database\NIST05a.L
Docosanoic acid, methyl ester 154653 000929-77-1 99
Docosanoic acid, methyl ester 154650 0009%929-77-1 99
Docosanoic acid, methyl ester 154652 0009%29-77-1 98
17 46.151 1.35 C:\Database\NIST05a.L
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98
n-Hexadecanocic acid 96233 000057-10-3 95
18 47.734 0.15 C:\Database\NIST05a.L
Tricosanoic acid, methyl ester 160643 002433-97-8 50
Tricosanoic acid, methyl ester 160636 002433-97-8 47
Octaethylene glycol monododecyl et 186450 003055-98-9 45
her

19 50.931 0.70 C:\Database\NISTO05a.L
Tetracosancic acid, methyl ester 165889 002442-49-1 96
Tetracosancic acid, methyl ester 165888 002442-49-1 93
Tetracosancic acid, methyl ester 165887 002442-49-1 91

20 52.637 0.29 C:\Database\NIST05a.L
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100939 017455-13-9 64
ane
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Figura 18: Pagina 3 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 2 de produccion por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0004.D

Title

Acg On : 19 Aug 2022 10:46

Operator : AdeM

Sample : TDGO092 (2)

Misc : DB WAX

ALS vial : 4 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autcintl.e

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

Octaethylene glycol monododecyl et 186450 003055-98-9 58
her
Hexaethylene glycol monododecyl et 179948 003055-96-7 58
her

21 53.824 0.38 C:\Database\NISTO05a.L
Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 62
Triethylene glyccl monododecyl eth 135738 003055-94-5 59
er
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100940 017455-13-9 53
ane

22 56.167 1.45 C:\Database\NISTO5a.L

9,12-0Octadecadiencic acid (Z2,%)- 111992 Q00060-33-3 90
7-Hexadecyne 73055 074685-28-2 89
3-Hexadecyne 73054 061886-62-2 70
23 56.344 0.10 C:\Database“\NIST05a.L

Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 60
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100939 017455-13-9 58
ane

Hexaethylene glycol monododecyl et 179948 003055-96-7 49
her
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Figura 19: P4gina 1 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 4 de produccidn por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0005.D

Title

Acg On : 19 Aug 2022 11:52

Operator : AdeM

Sample : TDGO092 (3)

Misc : DB WAX

ALS Vial : 5 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

1 33.992 34.89 C:\Database\NISTO5a.L
Hexadecanoic acid, methyl ester 105639 000112-39-0 98
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 96
Pentadecanoic acid, l4-methyl-, me 105662 005129-60-2 95
thyl ester

2 35.743 0.20 C:\Database\NIST05a.L
Heptadecanoic acid, methyl ester 114854 001731-92-6 98
Heptadecanoic acid, methyl ester 114851 001731-92-6 97
Heptadecanoic acid, methyl ester 114853 001731-92-6 97

3 37.322 0.32 C:\Database\NISTO5a.L

Tetracosane 146921 000646-31-1 91

Tetracosane 146923 000646-31-1 91

Tricosane, Z-methyl- 146930 001928-30-9 &0
4 37.704 9.40 C:\Database\NISTO5a.L

Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99

Octadecanocic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 99

Octadecancic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98

5 38.018 10.00 C:\Database\NIST05a.L
9-Octadecenoic acid (2)-, methyl e 122323 000112-62-9 99

ster

9-Octadecenoic acid (2)-, methyl e 122321 000112-62-9 99

ster

9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E)-

6 38.118 0.73 C:\Database\NISTO5a.L
9-Octadecenoic acid (2)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
8-Octadecenoic acid, methyl ester 122297 002345-29-1 99
9-Octadecenoic acid, methyl ester 122299 002462-84-2 99

7 38.886 34.61 C:\Database\NIST05a.L
9,12-0Octadecadienoic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-
9,12-0Octadecadienoic acid, methyl 121093 002462-85-3 99
ester
11,14-Octadecadienoic acid, methyl 121099 056554-61-1 99
ester

8 39.842 2.13 C:\Database\NIST05a.L
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119876 000301-00-8 91
hyl ester, (2,2,2)-
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119875 000301-00-8 89
hyl ester, (2,2,2)-
11,14,17-Eicosatriencic acid, meth 137080 055682-88-7 87
yl ester

9 41,065 3.70 C:\Database\NIST05a.L

Eicosanoic acid, methyl ester 140313 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140314 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140312 001120-28-1 98

10 41.425 0.57 C:\Database\NISTO05a.L
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Figura 20: P4gina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 4 de produccidn por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0005.D

Title

Acg On : 19 Aug 2022 11:52

Operator : AdeM

Sample : TDGO092 (3)

Misc : DB WAX

ALS Vial : 5 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

1 33.992 34.89 C:\Database\NISTO5a.L
Hexadecanoic acid, methyl ester 105639 000112-39-0 98
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 96
Pentadecanoic acid, l4-methyl-, me 105662 005129-60-2 95
thyl ester

2 35.743 0.20 C:\Database\NIST05a.L
Heptadecanoic acid, methyl ester 114854 001731-92-6 98
Heptadecanoic acid, methyl ester 114851 001731-92-6 97
Heptadecanoic acid, methyl ester 114853 001731-92-6 97

3 37.322 0.32 C:\Database\NISTO5a.L

Tetracosane 146921 000646-31-1 91
Tetracosane 146923 000646-31-1 91
Tricosane, 2-methyl- 146930 001928-30-9 60

4 37.704 9.40 C:\Database\NISTO5a.L
Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98

5 38.018 10.00 C:\Database\NISTO05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 99

ster

9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99

ster

9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E) -

6 38.118 0.73 C:\Database\NISTO5a.L
9-Octadecencic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
8-Octadecencic acid, methyl ester 122297 002345-29-1 99
9-Octadecenocic acid, methyl ester 122299 002462-84-2 99

7 38.886 34.61 C:\Database\NISTO05a.L
9,12-Octadecadiencic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 121093 002462-85-3 99
ester
11, 14-0Octadecadienoic acid, methyl 121099 056554-61-1 99
ester

8 39.842 2.13 C:\Database\NISTO5a.L
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119876 000301-00-8 91
hyl ester, (Z,2,2)-
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119875 000301-00-8 8¢9
hyl ester, (Z,2,2)-
11,14,17-Eicosatrienoic acid, meth 137080 055682-88-7 87
yl ester

9 41.065 3.70 C:\Database\NIST05a.L

Eicosanoic acid, methyl ester 140313 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140314 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140312 001120-28-1 98

10 41.425 0.57 C:\Database\NIST05a.L
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Figura 21: P4gina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel

obtenido en la corrida 4 de produccion por transesterificacion in-situ. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

Library Search Report

Data Path
Data File
Title

Acg On
Operator
Sample
Misc

ALS Vial

Search Libraries:

Unknown Spectrum:
Integration Events:

Sample Multiplier:

C:\Database\NIST05a.L

C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
220818-0005.D

Minimum Quality:

ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area$% Ref# CAS# Qual
10-Octadecenoic acid, methyl ester 122312 013481-95-3 46
11-Octadecenoic acid, methyl ester 122331 001937-63-9 46
9-Octadecenoic acid methyl e 122321 000112-62-9 46

11 45.132 0.98 C:\Database\NIST05a.L
Docosanoic acid, methyl ester 154652 000929-77-1 97
Nonadecanoic acid, methyl ester 132330 001731-94-8 95
Docosanoic acid, methyl ester 154653 000929-77-1 95

12 46.128 1.73 C:\Database\NISTO05a.L
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 97
Pentadecanoic acid 86746 001002-84-2 49

13 56.126 0.75 C:\Database\NIST05a.L
11,14-Eicosadienoic acid, methyl e 138089 002463-02-7 90
9,12-0Octadecadienocic acid (Z,2)- 111993 000060-33-3 83
9,12-Octadecadiencic acid (Z,2)- 111992 000060-33-3 78

ACEITES ESE...WAX SCAN 2.M Mon Aug 22 07:21:04 2022

111

Page:

2



Figura 22: Pagina 1 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 1 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

Library Search Report

Data Path

Data F
Title
Acg On
Operat
Sample
Misc

ALS Vi

Search Libraries:

Unknown Spectrum:
Integration Events:

ile

or

al

LIQA

C:\msdchem\I\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
220818-0006.D

19 Aug 2022 12:59

AdeM

TDG0O092 (4)

DB WAX

6 Sample Multiplier: 1

C:\Database\NIST05a.L

Apex

Minimum Quality:

ChemStation Integrator — autointl.e

0

Pk# RT Area$% Library/ID Ref# CAS# Qual
1 33.992 19.20 C:\Database\NISTO05a.L
Pentadecanoic acid, 14-methyl-, me 105662 005129-60-2 51
thyl ester
Pentadecanoic acid, 1l4-methyl-, me 105661 005129-60-2 50
thyl ester
Undecanoic acid, methyl ester 57096 001731-86-8 46
2 34.551 0.38 C:\Database\NIST05a.L
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114844 000628-97-7 97
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114848 000628-97-7 95
Pentadecanoic acid, ethyl ester 105647 041114-00-5 83
3 37.622 5.14 C:\Database\NISTO05a.L
Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 98
Octadecanocic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98
4 37.963 5.32 C:\Database\NIST05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)—-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E) -
5 38.077 0.45 C:\Database\NISTO05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)—-, methyl e 122321 000112-62-9 98
ster
8-Octadecenoic acid, methyl ester 122297 002345-29-1 97
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 97
ster
6 38.827 21.13 C:\Database\NISTO05a.L
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-
9,12-Octadecadienoic acid (Z,72)-, 121107 000112-63-0 99
methyl ester
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 121093 002462-85-3 99
ester
7 38.986 0.41 C:\Database\NIST05a.L
Heptacosane 165300 000593-49-7 49
Tetratetracontane 188836 007098-22-8 46
Hexatriacontane 184952 000630-06-8 46
8 39.300 0.53 C:\Database\NIST05a.L
Linoleic acid ethyl ester 129811 000544-35-4 98
9,12-Octadecadienoic acid, ethyl e 129833 007619-08-1 95
ster
Linoleic acid ethyl ester 129812 000544-35-4 95
9 39.814 1.06 C:\Database\NIST05a.L
9,12,15-0Octadecatriencic acid, met 119876 000301-00-8 91
hyl ester, (2,%2,72)-
9,12,15-0Octadecatriencic acid, met 119875 000301-00-8 86
hyl ester, (2,2,Z)-
11,14,17-Eicosatrienoic acid, meth 137080 055682-88-7 81
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Figura 23: Pagina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 1 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0006.D

Title

Acg On : 19 Aug 2022 12:59

Operator : AdeM

Sample : TDG0092 (4)

Misc : DB WAX

ALS Vial : 6 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NISTO05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

yl ester

10 41.047 2.64 C:\Database\NISTO05a.L

Eicosanoic acid, methyl ester 140314 001120-28-1 99

Eicosanoic acid, methyl ester 140313 001120-28-1 99

Eicosanoic acid, methyl ester 140312 001120-28-1 98
11 41.411 0.55 C:\Database\NISTO05a.L

Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 53

Cyclohexyl-15-crown-5 107986 017454-48-7 50

Hexagol 112859 002615-15-8 47

12 42.439 0.45 C:\Database\NISTO5a.L
Methoxyacetic acid, 3-tridecyl est 106881 1000282-04-6 53

er
Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 49
Methoxyacetic acid, 4-tetradecyl e 116042 1000282-05-0 49
ster

13 45.150 0.72 C:\Database\NISTO05a.L

Docosanoic acid, methyl ester 154653 000929-77-1 96

Docosanoic acid, methyl ester 154652 000929-77-1 94

Docosanoic acid, methyl ester 154649 000929-77-1 87
14 46.191 13.26 C:\Database\NISTO05a.L

n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 98

n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 98

Pentadecanoic acid 86746 001002-84-2 83
15 46.478 0.78 C:\Database\NISTO05a.L

n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 95

n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 93

n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 81
16 52.682 2.16 C:\Database\NISTO5a.L

Octadecanoic acid 114822 000057-11-4 98

Pentadecancic acid 86743 001002-84-2 70

n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 64
17 53.883 3.06 C:\Database\NISTO05a.L

9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 97

Octadec-9-enoic acid 113356 1000190-13-7 97

9-Octadecenoic acid, (E)- 113360 000112-79-8 95
18 54.056 0.36 C:\Database\NISTO05a.L

Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 62

Heptaethylene glycol 139825 005617-32-3 50

Pentaethylene glycol 83339 004792-15-8 50
19 56.549 22.38 C:\Database\NISTO05a.L

9,12-0Octadecadienoic acid (Z,2Z)- 111993 000060-33-3 87

11-Octadecynoic acid, methyl ester 121081 026543-37-3 83

5-Decen-1-cl, (Z)— 27059 051652-47-2 81
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Figura 24: Pagina 1 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel

obtenido en la corrida 2 de produccién por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

Library Search Report

Data Path
Data File
Title

Acg On
Operator
Sample
Misc

ALS Vial

Search Libraries:

Unknown Spectrum:
Integration Events:

LIOQA

19 Aug 2022 14:05
AdeM

TDG0092 (5)

DB WAX

Sample Multiplier: 1
C:\Database\NIST05a.L

Apex

C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
220818-0007.D

Minimum Quality:

ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area$% Library/ID Ref# CAS# Qual
1 29.812 0.08 C:\Database\NIST05a.L
Methyl tetradecanoate 86751 000124-10-7 97
Methyl tetradecanoate 86750 000124-10-7 97
Tridecanoic acid, 12-methyl-, meth 86778 005129-58-8 94
vyl ester
2 31.868 0.09 C:\Database\NIST05a.L
Pentadecancic acid, methyl ester 96270 007132-64-1 90
Pentadecanoic acid, methyl ester 96272 007132-64-1 86
Pentadecancic acid, methyl ester 96271 007132-64-1 49
3 33.992 18.46 C:\Database\NISTO5a.L
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 96
Pentadecancic acid, 1l4-methyl-, me 105662 005129-60-2 95
thyl ester
Hexadecanoic acid, methyl ester 105645 000112-39-0 93
4 34.574 0.30 C:\Database\NISTO05a.L
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114844 000628-97-7 97
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114848 000628-97-7 96
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114846 000628-97-7 90
5 35.666 0.34 C:\Database\NIST05a.L
Heneicosane 122436 000629-94-7 91
Heptadecane 85525 000629-78-7 91
Eicosane 113492 000112-95-8 90
6 35.748 0.12 C:\Database\NIST05a.L
Heptadecanocic acid, methyl ester 114854 001731-92-6 98
Heptadecanocic acid, methyl ester 114852 001731-92-6 98
Heptadecanoic acid, methyl ester 114853 001731-92-6 98
7 37.376 0.59 C:\Database\NISTO05a.L
Octacosane 169721 000630-02-4 91
Tetracosane 146922 000646-31-1 90
Dodecane, 2-methyl-6-propyl- 76116 055045-08-4 87
8 37.758 5.76 C:\Database\NISTO05a.L
Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 99
Octadecanoic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98
9 38.058 6.24 C:\Database\NISTOb5a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E) -
10 38.163 0.37 C:\Database\NIST05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
8-Octadecenoic acid, methyl ester 122297 002345-29-1 99
8-Octadecenoic acid, methyl ester, 122325 026528-50-7 99
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Figura 25: Pagina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 2 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022%220818\
Data File : 220818-0007.D

Title

Acg On : 19 Aug 2022 14:05

Operator : AdeM

Sample : TDG00%22 (5)

Misc : DB WAX

ALS Vial : 7 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area$% Library/ID Ref# CAS# Qual

11 38.818 19.90 C:\Database\NISTO05a.L
9,12-Octadecadiencic acid (Z,%2)-, 121107 000112-63-0 99
methyl ester
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 121093 002462-85-3 99
ester
9,12-0Octadecadienoic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-

12 39.046 0.48 C:\Database\NISTO05a.L

Eicosane 113490 000112-95-8 91
Eicosane 113492 000112-95-8 91
Heneicosane 122436 000629-94-7 91
13 39.341 0.37 C:\Database\NISTO05a.L

Linoleic acid ethyl ester 129811 000544-35-4 99
Linoleic acid ethyl ester 129812 000544-35-4 99
9,12-Octadecadiencic acid, ethyl e 129833 007619-08-1 99
ster

14 39.864 1.21 C:\Database\NISTO05a.L
11,14, 17-Eicosatrienoic acid, meth 137080 055682-88-7 93
yl ester
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 119876 000301-00-8 91
hyl ester, (%Z,%Z,Z)-
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119875 000301-00-8 89
hyl ester, (2,Z,Z)-

15 40.738 0.53 C:\Database\NISTO5a.L

Octacosane 169721 000630-02-4 58

Dodecane, l-iodo- 121770 0042982-19-7 53

Tetradecane 55972 000629-59-4 53
16 41.092 2.51 C:\Database\NISTO05a.L

Eicosancic acid, methyl ester 140313 001120-28-1 99

Eicosanoic acid, methyl ester 140314 001120-28-1 99

Eicesanoic acid, methyl ester 140312 001120-28-1 98

17 41.443 0.40 C:\Database\NISTO0S5a.L
9-Hexadecenoic acid, methyl ester, 104156 001120-25-8 87
(2) -
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 87
ster
9-Octadecenoic acid, methyl ester 122299 002462-84-2 87

18 42.562 0.54 C:\Database\NIST05a.L

Hexadecane 76089 000544-76-3 89
Heptacosane 165301 000593-49-7 86
Octacosane 169721 000630-02-4 74

19 44.549 0.46 C:\Database\NIST05a.L
Methoxyacetic acid, 2-tridecyl est 106883 1000282-04-5 58

er
Eicosane 113492 000112-95-8 58
Heptadecane 85525 000629-78-7 58
20 45.245 0.70 C:\Database\NISTO05a.L
Docosanoic acid, methyl ester 154653 000929-77-1 99
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Figura 26: Pagina 3 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 2 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA

Library Search Report

Data Path C:i:\msdchem\1\DATA\Ing Quimicat2022\220818\
Data File 220818-0007.D
Title
Acg On 19 Aug 2022 14:05
Operator AdeM
Sample TDGO092 (5)
Misc : DB WAX
ALS Vial : 7 Sample Multiplier: 1
Search Libraries: C:\Database\NISTO05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex
Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e
Pk# RT Area$ Library/ID Ref# CAS# Qual
Docosanoic acid, methyl ester 154650 000929-77-1 99
Docosanoic acid, methyl ester 154652 000929-77-1 98
21 46.269 9.32 C:\Database\NIST0S5a.L
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 97
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 97
n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 93
22 46.715 0.28 C:\Database\NISTO05a.L
n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 95
n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 95
Butanamide, 3,N-dihydroxy- 8770 090567-52-5 43
23 46.887 0.73 C:\Database\NISTO05a.L
Methoxyacetic acid, 3-tridecyl est 106881 1000282-04-6 58
er
Heptacesane, l-chloro- 174384 062016-79-9 45
10-Methylnonadecane 113493 056862-62-5 43
24 49.744 0.25 C:\Database\NISTO05a.L
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100940 017455-13-9 70
ane
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100941 017455-13-9 55
ane
Methoxyacetic acid, 2-tetradecyl e 116043 1000282-04-8 53
ster
25 51.049 0.32 C:\Database\NIST0S5a.L
Tetraccsanoic acid, methyl ester 165889 002442-49-1 93
Tetracosanoic acid, methyl ester 165888 002442-49-1 89
Tetracosanoic acid, methyl ester 165890 002442-49-1 86
26 52.769 1.61 C:\Database\NISTO05a.L
Pentadecanoic acid 86743 001002-84-2 83
n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 83
Octadecanoic acid 114821 000057-11-4 60
27 53.010 0.21 C:\Database\NISTO0S5a.L
Hexaethylene glycol monododecyl et 179948 003055-96-7 58
her
Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 52
Pentaethylene glycol 83340 004792-15-8 47
28 53.992 3.37 C:\Database\NISTO05a.L
6-Octadecenoic acid, (Z)- 113359 000593-39-5 99
9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 98
Oleic Acid 113354 000112-80-1 95
29 54.174 0.46 C:\Database\NISTO05a.L
9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 97
Octadec-9-enoic acid 113356 1000190-13-7 97
Oleic Acid 113353 000112-80-1 90
30 56.753 23.58 C:\Database\NIST05a.L
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Figura 27: Pagina 4 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 2 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0007.D

Title

Acqg On : 19 Aug 2022 14:05

Operator : AdeM

Sample : TDGO092 (5)

Misc : DB WAX

ALS Vvial =: 7 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NIST05a.L Minimum Quality: 0
Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator — autointl.e

Pk# RT Area$% Library/ID Ref# CAS# Qual

31 59.560 0.31 C:\Database\NISTO05a.L
9,12,15-Octadecatrien-1-0l, (%,%,2 101506 000506-44-5 55
),

Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 41
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100941 017455-13-9 38
ane

32 59.678 0.12 C:\Database\NISTO05a.L
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100939 017455-13-9 53
ane

1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100940 017455-13-9 49
ane
Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 49
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Figura 28: Pagina 1 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel

obtenido en la corrida 3 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

Library Search Report

Data P
Data F
Title

Acg On
Operat
Sample
Misc

ALS Vi

Search Libraries:

Unknown Spectrum:

ath
ile

or

al

LIQA

C:\msdchem\I\DATA\Ing Quimical\2022\220818\

220818-0008.D

19 Aug 2022 15:11
AdeM

TDG0092 (6)

DB WAX

8 Sample Multiplier: 1
C:\Database\NISTO05a.L

Apex

Minimum Quality:

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

0

Pki# RT Area% Library/ID Ref# CASH# Qual
1 33.992 19.11 C:\Database\NIST05a.L
Pentadecanoic acid, 14-methyl-, me 105662 005129-60-2 93
thyl ester
Hexadecanoic acid, methyl ester 105644 000112-39-0 70
Tridecanoic acid, methyl ester 77301 001731-88-0 64
2 34.552 0.24 C:\Database\NIST05a.L
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114844 000628-97-7 97
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114846 000628-97-7 90
Hexadecanoic acid, ethyl ester 114848 000628-97-7 89
3 37.076 0.49 C:\Database\NISTO05a.L
Eicosanoic acid 132303 000506-30-9 86
Eicosanoic acid 132301 000506-30-9 50
Triethylene glycol monododecyl eth 135738 003055-94-5 43
er
4 37.640 5.71 C:\Database\NISTO05a.L
Octadecanoic acid, methyl ester 123709 000112-61-8 98
Octadecanoic acid, methyl ester 123708 000112-61-8 98
Octadecanoic acid, methyl ester 123700 000112-61-8 98
5 37.972 5.73 C:\Database\NIST05a.L
9-Octadecenoic acid (2)-, methyl e 122323 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 99
ster
9-Octadecenoic acid, methyl ester, 122326 001937-62-8 99
(E) -
6 38.086 0.50 C:\Database\NIST05a.L
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122321 000112-62-9 98
ster
9-Octadecenoic acid (Z)-, methyl e 122323 000112-62-9 97
ster
8-Octadecenoic acid, methyl ester, 122325 026528-50-7 97
(E) -
7 38.818 22.44 C:\Database\NISTO5a.L
9,12-0Octadecadienoic acid (Z,2)-, 121107 000112-63-0 99
methyl ester
9,12-0Octadecadienoic acid, methyl 121093 002462-85-3 99
ester
9,12-0Octadecadienoic acid, methyl 121112 002566-97-4 99
ester, (E,E)-
8 39.300 0.25 C:\Database\NIST05a.L
Linoleic acid ethyl ester 129811 000544-35-4 97
9,12-0Octadecadienoic acid, ethyl e 129833 007619-08-1 93
ster
Linoleic acid ethyl ester 129812 000544-35-4 93
9 39.819 1.23 C:\Database\NISTO05a.L
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119875 000301-00-8 93
hyl ester, (%2,Z,Z2)-
9,12,15-0Octadecatrienoic acid, met 119876 000301-00-8 93
hyl ester, (Z,Z,Z)-
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Figura 29: P4gina 2 del informe para la cromatografia de gases de la muestra de biodiésel
obtenido en la corrida 3 de produccidn por asistencia de ultrasonido. Se utilizo el
cromatdgrafo Aligient technologies 6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LIQA Library Search Report

Data Path : C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\
Data File : 220818-0008.D

Title :

Acg On : 19 Aug 2022 15:11

Operator : AdeM

Sample : TDGO092 (6)

Misc : DB WAX

ALS Vvial : 8 Sample Multiplier: 1

Search Libraries: C:\Database\NISTO5a.L Minimum Quality: 0

Unknown Spectrum: Apex

Integration Events: ChemStation Integrator - autointl.e

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

11,14,17-Eicosatrienoic acid, meth 137080 055682-88-7 87
yl ester

10 41.052 2.50 C:\Database\NISTO5a.L
Eicosanoic acid, methyl ester 140313 001120-28-1 99
Eicosanoic acid, methyl ester 140314 001120-28-1 98
Eicosanoic acid, methyl ester 140312 001120-28-1 98

11 41.415 0.68 C:\Database\NIST05a.L
Octaethylene glycol 161142 1000289-34-2 49
1,4,7,10,13,16-Hexaoxacyclooctadec 100940 017455-13-9 46
ane

3,6,9,12,15-Pentaoxanonadecan-1-o0l 120685 001786-94-3 43

12 45.159 0.74 C:\Database\NISTO05a.L

Docosanoic acid, methyl ester 154653 000929-77-1 96

Docosanoic acid, methyl ester 154649 000929-77-1 91

Nonadecanoic acid, methyl ester 132330 001731-94-8 78
13 46.210 13.52 C:\Databkase\NIST05a.L

n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 97

n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 96

Pentadecanoic acid 86746 001002-84-2 68
14 46.510 0.58 C:\Database\NISTO05a.L

n-Hexadecanoic acid 96234 000057-10-3 95

n-Hexadecanoic acid 96235 000057-10-3 95

n-Hexadecanoic acid 96233 000057-10-3 78
15 52.682 1.92 C:\Database\NIST05a.L

Octadecanoic acid 114822 000057-11-4 98

Octadecancic acid 114818 000057-11-4 90

Pentadecanoic acid 86743 001002-84-2 70
16 53.879 3.61 C:\Database\NIST05a.L

6-Octadecenoic acid, (Z)- 113359 000593-39-5 97

9-Octadecenoic acid, (E)- 113363 000112-79-8 97

Oleic Acid 113353 000112-80-1 97

17 56.753 20.74 C:\Datakase\NIST05a.L
11,14-Eicosadienoic acid, methyl e 138089 002463-02-7 90

ster
9,12-Octadecadienoic acid (%Z,Z)- 111993 000060-33-3 64
Bicyclo[2.2.2]octane, 2-methyl- 10368 000766-53-0 53
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Figura 30: Cromatograma de la muestra de biodiésel obtenido en la corrida 1 de
produccion por transesterificacion in-situ. Se utiliz6 el cromatografo Aligient technologies
6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

File :C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\220818-0003.D

Operator : AdeM

Acquired : 19 Aug 2022 9:40 using AcgMethod ACIDOS GRASOS DBWAX SCAN BIO.M
Instrument : GC-MSD

Sample Name: TDG0092 (1)

Misc Info : DB WAX

Vial Number: 3

Abundance TIC: 220818-0003.D\data.ms
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Figura 31: Cromatograma de la muestra de biodiésel obtenido en la corrida 2 de
produccion por transesterificacion in-situ. Se utiliz6 el cromatografo Aligient technologies
6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

File :C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\220818\220818-0004.D

Operator : AdeM

Acquired : 19 Aug 2022 10:46 using AcgMethod ACIDOS GRASOS DBWAX SCAN BIO.M
Instrument : GC-MSD

Sample Name: TDG0092 (2)

Misc Info : DB WAX

Vial Number: 4

Abundance TIC: 220818-0004.D\data.ms
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Figura 32: Cromatograma de la muestra de biodiésel obtenido en la corrida 4 de
produccion por transesterificacion in-situ. Se utiliz6 el cromatografo Aligient technologies
6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

LT e TIC: 2304180005 Dadaa. e
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Figura 33: Cromatograma de la muestra de biodiésel obtenido en la corrida 1 de
produccion por asistencia de ultrasonido. Se utilizé el cromatdgrafo Aligient technologies
6850 y una columna DB-wax polar de 60m.
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Figura 34: Cromatograma de la muestra de biodiésel obtenido en la corrida 2 de
produccion por asistencia de ultrasonido. Se utilizé el cromatdgrafo Aligient technologies
6850 y una columna DB-wax polar de 60m.
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Figura 35: Cromatograma de la muestra de biodiésel obtenido en la corrida 3 de
produccion por asistencia de ultrasonido. Se utilizé el cromatdgrafo Aligient technologies
6850 y una columna DB-wax polar de 60m.

File :C:\msdchem\1\DATA\Ing Quimica\2022\2208181220818-0008.D

Operator : AdeM

Acquired : 19 Aug 2022 15:11 using AcgMethod ACIDOS GRASOS DBWAX SCAN BIO.M
Instrument : GC-MSD

Sample Name: TDG0092 (6)

Misc Infc : DB WAX

Vial Number: 8

Abundance TIC: 220818-0008.D\data.ms
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XIl. GLOSARIO

RCM: Residuo de café molido resultante del proceso de preparacion de la bebida de
café, en el presente trabajo es residuo de preparacién de cafe tipo espresso.

Biodiésel: Combustible compuesto por un conjunto de hidrocarburos obtenidos de forma
renovable, convirtiendo los &cidos grasos de aceites animales o vegetales en ésteres
alquilicos, este se utiliza como alternativa o aditivo de los combustibles fosiles. Se
produce como resultado de la esterificacion o transesterificacion, donde un triglicérido o
acidos grasos se convierten en ésteres y glicerol.

Esteres metilicos de é&cidos grasos: Ester generado por la combinacion de un &cido
carboxilico proveniente de un &cido graso combinado con metanol como alcohol,
usualmente generado por el proceso de transesterificacion o esterificacion.

Acidos grasos libres: Acidos grasos derivados de un triglicérido por la ruptura de los
enlaces estéricos por elevadas temperaturas o humedad.

Transesterificacion in-situ: Método estudiado para la produccion de biodiésel a partir de
diferentes materias primas que permite producir biodiésel en un solo paso, realizando la
extraccion y transesterificacion del aceite de forma simultanea y sin necesidad de
remover el agua contenida en materias primas con elevado contenido de humedad. Se
aplica para una muestra con nimero de acidez menor a 1 mg KOH/g aceite.

Ondas de ultrasonido: Ondas de alta frecuencia sobre los 20kHz que no pueden captarse
por el oido humano y que viajan por compresion y rarefacciones, estas Ultimas causan
presion negativa en el fluido, formando burbujas de vapor en el liquido, estas
implosionan en un campo de ultrasonido generando cavitacion. La implosion por
cavitacion genera turbulencia, colisiones entre particulas y perturbaciones en los
microporos de la biomasa.

Desacidificacion: Pretratamiento aplicado a la materia prima, residuos de café molido,
para reducir el nimero de acidez.

Numero de acidez: Cantidad necesaria de un compuesto basico especifico para titular
hasta detectar un punto de viraje en una muestra de aceite o biodiésel contenida en un
solvente especifico, usualmente expresada como miligramos de hidroxido de potasio por

gramo de muestra.
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9. Humedad en base himeda: Contenido de humedad de un solido que se describe
porcentualmente en funcion del peso total del sélido himedo, se expresa como unidades
masicas de humedad por cada unidad masica de s6lido humedo.

10. Humedad en base seca: Contenido de humedad de un sélido que se describe
porcentualmente en funcién del peso total del sélido seco, se expresa como unidades
masicas de humedad por cada unidad masica de s6lido seco.

11. Humedad no ligada: Humedad contenida en una sustancia que genera una presion de

vapor en el equilibrio menor a la del liquido puro a una temperatura dada.
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