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RESUMEN

Este estudio investigd la utilidad de la ceniza de la cascara del fruto del
macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) como catalizador en la conversion de
aceites vegetales usados (AVU) en biodiésel. Se caracterizé el AVU y se
preparo el catalizador mediante calcinacion a 700°C, evaluandose su fuerza
basica y contenido de potasio y calcio. Usando un disefio experimental
factorial 23, se investigaron tres factores criticos a dos niveles: relacion molar
metanol/aceite (RM: 6/1 y 9/1), tiempo de reaccion (TR: 60 y 90 minutos) y
cantidad de catalizador (CC: 2% y 3%). Se hallé que el AVU tenia un 0,61%
de humedad y un indice de acidez de 0,28 (mg de KOH/g aceite), aptos para
la transesterificacion directa. El catalizador mostré un rendimiento del 0.91%,
con altos contenidos de potasio (38,40%) y calcio (1,76%), y una maxima
basicidad en pKBH= 9,8 indicando su eficacia catalitica. Los ensayos de
transesterificacion revelaron rendimientos promedio de biodiésel entre el
84,97% vy el 92,64%, con significancia estadistica (p < 0,05). Las mejores
condiciones de rendimiento en biodiésel fueron RM de 6/1, TR de 60 minutos
y CC del 3%. Estos hallazgos respaldan la viabilidad de usar la ceniza de la
cascara del macambo como catalizador efectivo para producir biodiésel a
partir de AVU.

Palabras clave: Transesterificacion; ceniza, Theobroma bicolor Bonpl,

catalisis.
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ABSTRACT

This study investigated the usefulness of macambo fruit shell ash (Theobroma
bicolor Bonpl.) as a catalyst in the conversion of used vegetable oils (UVO)
into biodiesel. The UVO was characterized, and the catalyst was prepared by
calcination at 700°C, evaluating its basic strength and potassium and calcium
content. Using a 23 factorial experimental design, three critical factors were
investigated at two levels: molar ratio of methanol/oil (MR: 6/1 and 9/1),
reaction time (RT: 60 and 90 minutes), and catalyst amount (CC: 2% and 3%).
It was found that the UVO had 0.61% moisture and an acidity index of 0.28
(mg of KOH/g oil), suitable for direct transesterification. The catalyst showed a
yield of 0.91%, with high potassium (38.40%) and calcium (1.76%) contents,
and maximum basicity at pKBH= 9.8, indicating its catalytic efficacy.
Transesterification assays revealed average biodiesel yields between 84.97%
and 92.64%, with statistical significance (p < 0.05). The best biodiesel yield
conditions were MR of 6/1, RT of 60 minutes, and CC of 3%. These findings
support the viability of using macambo shell ash as an effective catalyst to
produce biodiesel from UVO.

Keywords: Transesterification; ash, Theobroma bicolor Bonpl, catalysis.
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INTRODUCCION

En el actual contexto de busqueda de fuentes de energia sostenible y
renovable a nivel global, la produccion de biodiésel a partir de aceites
vegetales usados se destaca como una alternativa prometedora para abordar
el cambio climatico y disminuir la dependencia de los combustibles fosiles
(Ershov et al., 2023). En la regiébn amazodnica, concretamente en la ciudad de
Iquitos, la gestidn de residuos de aceite de cocina usado y de biomasa plantea
desafios significativos que podrian representar una solucion sustentable a

esta problematica.

En los ultimos afios, se ha observado un creciente interés en el uso de
catalizadores derivados de biomasa para la produccion sostenible de biodiésel
(Vargas et al., 2021). Debido a que los catalizadores convencionales, como el
hidroxido de sodio y potasio, presentan limitaciones tanto ambientales como
econdmicas, lo que resalta la necesidad de explorar alternativas mas
sostenibles y eficientes en la transformacion de aceites vegetales usados en

biodiésel (Cuevas-Garcia y Bravo Nava, 2021).

Investigaciones realizadas por Changmai et al., (2020) han destacado la
eficacia de estos catalizadores en la sintesis de biodiésel, resaltando su
potencial para contribuir a la reduccion de emisiones de gases de efecto
invernadero. Por otro lado, Faba, Diaz, Ordéfez (2015) han subrayado los
avances recientes en el desarrollo de catalizadores a partir de biomasa,
sefalando su importancia en la busqueda de alternativas mas sostenibles y
respetuosas con el medio ambiente en la produccién de biocombustibles.
Ademas, Hamza et al., (2021) han revisado la aplicacion de catalizadores
derivados de biomasa en la produccién de biodiésel, resaltando su relevancia

en la busqueda de soluciones mas eficientes y limpias en el sector energético.

En este sentido, la importancia de encontrar catalizadores provenientes de
biomasa de especies amazodnicas se vuelve fundamental para abordar los
desafios locales en la produccion de biodiésel a partir de aceites vegetales

usados, teniendo en consideracion que la gestion inadecuada de estos no solo



representa un problema ambiental inmediato, sino que también podria tener
repercusiones a largo plazo en los ecosistemas acuaticos (Gautam et al.,
2023). Por lo tanto, la evaluacion de cenizas de biomasa como catalizador en
la transesterificacion de aceites vegetales usados no solo busca mejorar la
eficiencia del proceso, sino también mitigar los futuros impactos negativos en

el entorno natural de la ciudad de Iquitos.

En este contexto, la presente investigacion se enfoca en evaluar la ceniza de
la cascara del fruto de macambo como posible catalizador en la
transesterificacion de aceites vegetales usados en Iquitos. Se espera que los
resultados de este estudio contribuyan al desarrollo de un proceso de
produccion de biodiésel mas sostenible y econdmicamente viable, con
impactos positivos en términos ambientales, sociales y econémicos para la

region amazonica.



CAPITULO I: MARCO TEORICO

1.1. Antecedentes

En 2020, se desarrolld un nuevo catalizador, RS-SOsH, a partir de pirdlisis
rapida de paja de arroz y sulfonaciéon con acido sulfurico concentrado, con el
objetivo de mejorar la produccion de biodiésel a partir de aceite vegetal usado
(AVU). El analisis confirmo su estructura quimica y su estabilidad térmica. Se
evaluaron factores como tiempo, temperatura y concentracion del catalizador
en la transesterificacion, logrando un rendimiento maximo del 90,37% bajo
condiciones Optimas. Las propiedades del biodiésel obtenido cumplen con las
normas ASTM D6751. El AVU utilizado presentaba un contenido de humedad
del 2,3%, un indice de acidez de 2,8 mg KOH/g, y un valor de saponificacion
de 156,8 mg KOH/g, con una masa molecular estimada de 1078,7 g/mol. Se
observo una ligera disminucion en la eficiencia del catalizador después de
multiples usos, pero se mantuvo altamente efectivo. Este estudio destaca la
viabilidad de utilizar AVU para producir biodiésel de manera eficiente y

respetuosa con el medio ambiente (Mohamed et al., 2020).

En 2021, se llevo a cabo una investigacion sobre el uso de las cenizas de
cascara de platano "Valery" (Musa x paradisiaca L.) como catalizador basico
heterogéneo en la transesterificacion del aceite vegetal usado. Tras
someterlas a un proceso de secado a 80°C durante 48 horas y una posterior
calcinacion a 700°C durante 4 horas a la cascara del platano. Se determino
su contenido de potasio y calcio, asi como su fuerza basica. El aceite vegetal
usado contenia una viscosidad de 35,10 cSt, un nivel de humedad del 0,42%
y un contenido de &cido graso libres del 0,27%. Llevaron a cabo una
transesterificacion alcalina directa, logrando un rendimiento maximo de
biodiésel del 86,94% con un 2% de catalizador (CCPC), una relacion molar
metanol/aceite de 6/1 y un tiempo de reaccion de 60 minutos. Los resultados
mostraron un contenido de potasio de 515 mg de K/Kg ceniza. La fuerza
basica de la ceniza estuvo en el rango de 9,8 a 12,2 lo que indica que tiene
un potencial uso como catalizador debido a su alta alcalinidad, atribuyéndole



esta caracteristica a la presencia de potasio en su composicién (Souza et al.,
2021).

En 2022, se evalud un nuevo catalizador heterogéneo compuesto de cascaras
de cangrejo y platano fusionadas para la transesterificacion de aceite vegetal
usado (AVU), destacando una superficie agregada con poros definidos y
composicion bifuncional, con una alta superficie (260,35 m?/g) y volumen de
poros (0,65 cm?/gramo) del catalizador. Mediante la metodologia de superficie
de respuesta (RSM), se optimizé el proceso alcanzando un rendimiento
maximo de biodiésel del 93%. El modelo mostré una excelente adecuacion
(R? = 0,9939), y el catalizador demostroé estabilidad con rendimientos de
biodiésel superiores al 80% tras seis ciclos de reutilizacion. Las propiedades
del AVU, determinadas por la AOAC, mostraron un contenido de humedad del
0,6%, un indice de acidez de 2,81 (mg KOH/g aceite) y una viscosidad de
35,71 mm?/s, mientras que el biodiésel producido cumplié con los estandares
y presentd propiedades similares al diésel comercial, destacando su
reutilizacion, sintesis facil y disponibilidad de materiales precursores

(Amenaghawon et al., 2022).

En el afio 2023, se llevo a cabo una investigacion experimental para probar
un catalizador sélido (JPW) obtenido a partir del residuo de cascara de yaca
(Artocarpus heterophyllus), con el fin de producir biodiésel. Tras calcinar la
torta a diferentes temperaturas durante 2 horas, se determiné que la ceniza
calcinada a 500°C tuvo el mejor rendimiento del 92,38% en biodiésel. La
caracterizacién mostrd que el potasio, calcio y magnesio eran componentes
importantes en el catalizador, haciéndolo prometedor para la sintesis de
biodiésel. La metodologia de superficie de respuesta identificé condiciones
Optimas para el proceso, logrando un contenido de éster metilico del 98,88%.
Estas condiciones incluyeron una relacion molar aceite-metanol de 1:9, un
peso de catalizador del 12% (p/p), un tiempo de reacciéon de 105 minutos y
una temperatura constante de 65 °C. El catalizador JPW se pudo reutilizar tres
veces con un rendimiento maximo del 93,33%. El biodiésel producido cumplioé
con la norma ASTM D 6751. Este estudio demostré que el JPW es efectivo

como catalizador sélido para la sintesis de biodiésel (Mulkan et al., 2023)
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En el 2022 se realiz6 una investigacion, para obtener un catalizador
heterogéneo TPC a partir de cenizas de cascara de mandarina 'Ponkan’
(Citrus reticulata Blanco), para la producciéon de biodiésel a utilizando metanol,
aceite de soja refinado y aceite de cocina residual como materias primas. Se
prepararon ocho muestras de catalizador mediante calcinacion de las cenizas
a 700°C (TPC7), 800°C (TPC8) y 900°C (TPC9), y mezclas de TPC7 con
CaCOs3 y K2COs. Las reacciones de transesterificacion fueron evaluadas
mediante un disefio experimental usando la metodologia de superficie. Los
resultados del disefio D-Optimal mostré que el efecto del tiempo de reaccion
(F =19.04, P-valor = 0.0005) y su interaccion con el efecto de la relacion molar
son los parametros mas significativos para mejorar el rendimiento de
conversion de la soja refinada a biodiésel. Las condiciones de reaccion
seleccionadas promovieron una conversion de éster metilico superior al 92 %.
Ademas, la produccion de biodiésel de aceite de cocina residual fue efectiva
utilizando los catalizadores TPC7 y TPC8, permitiendo un proceso de
viabilidad econdémica y sostenible (de Oliveira et al., 2022).

En el afo 2021, se desarrollé un estudio para probar el potencial de un
catalizador heterogéneo de la ceniza de cascaras de huevo de gallina y
cascaras de papaya fusionadas, en la transesterificacion del aceite de linaza.
Los residuos, se secaron y calcinaron por separado a 900°C o 700°C por 3
horas para obtener sus cenizas (cascaras de huevo calcinadas (CES) y
cascaras de papaya calcinadas (CPP)). El CES y el CPP se mezclaron por el
meétodo de impregnacion humeda a una relacion en peso de 7:3 CES/CPP en
100 ml de agua y calcinandolas nuevamente a 600 °C durante 2 horas. El
catalizador desarrollado se caracterizO mediante microscopia electronica de
barrido: espectroscopia de rayos X de dispersiéon de energia (SEM-EDS),
difraccion de rayos X (XRD) y espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier (FTIR). Se aplico el disefio Box-Behnken para investigar el efecto de
los parametros operativos como la relacion molar metanol-aceite, la carga del
catalizador y el tiempo de reaccion. Los resultados de la caracterizacion
muestran que la ceniza es muy rica en iones Ca (40,96%) y bajo en K (8,57%).
La mejor condicion de reaccion para la transesterificacion fue con la relaciéon

molar metanol/aceite de 14,9:1, carga de catalizador de 3,78% en peso,
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tiempo de reacciéon 80 min a una temperatura de reaccion constante de 65°C
con un rendimiento maximo de biodiésel de 91,20% en peso. El biodiésel
producido cumplié con estandares de calidad internacionales (Etim, Musonge
y Eloka-Eboka, 2021).

En el 2021 se realizé un estudio para investigar la transesterificacion de aceite
de cocina usado, utilizando metanol y cenizas de salvado de trigo modificado
con CaO como catalizador heterogéneo, se emplearon cenizas de salvado de
trigo y agua mezcladas con escamas de incrustacion ricas en CaO de una
unidad de destilacion, prepararon el catalizador por calcinaciéon a 700°C
durante 4 horas. Para caracterizar el catalizador se utilizaron difraccion de
rayos X, microscopia electronica de barrido y espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier. Segun los resultados experimentales, la mayoria de
los picos de XRD se caracterizan por CaO. Se aplicé la metodologia de
superficie de respuesta (RSM) para investigar los impactos de la interaccion
de los parametros de la reaccion de transesterificacion, incluida la relacion de
volumen de aceite/metanol (0,5:1 a 2,5:1), el tiempo de reaccién (30 a 150
min) y la temperatura (40 a 60°C). y la concentracion del catalizador (3-15%
en peso). Se obtuvo una pureza de biodiésel del 93,6% en condiciones
optimas, es decir, una relacion de volumen de metanol a aceite de 1,46:1, un
contenido de catalizador de 11,66% en peso y una temperatura de 54,6 °C
durante 114,21 min. Por lo tanto, la ceniza de salvado de trigo podria servir
como catalizador en la produccion de biodiésel (Gouran, Aghel y
Nasirmanesh, 2021).

En el 2019 se realizé una investigacion para evaluar el uso de cenizas de
cascara de fruta de Tamarindus indica, como catalizador sélido para producir
biodiésel. El catalizador se preparé mediante calcinaciéon de cascara de fruta
de Tamarindus indica a 800°C, durante 3 horas. Se utilizo el indicador de
Hammett para caracterizar su fuerza basica. Evaluaron los parametros de
produccion de biodiésel relacidon molar metanol aceite, cantidad de catalizador
y tiempo de reaccion. Los resultados obtenidos muestran un catalizador con
un contenido de ién calcio del 47,4% e i6n potasio del 19,2% y una fuerza

basica superior a H>9,8 y los mejores parametros operativos para producir
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biodiésel fue con una relacion molar de metanol a aceite de 9:1, 125 mg de
catalizador (5% en peso de aceite), un tiempo de reaccién de 2 horas y una
temperatura de reaccion de 60 °C. obteniendo un rendimiento maximo del
96,2%. Asimismo, analizaron las caracteristicas del biodiésel obtenido: indice
de acidez, viscosidad y puntos de inflamacién, vertido y turbidez
observandose que se encuentran dentro de lo estipulado por las normas
ASTM para biodiésel (Nabora, Kingondu y Kivevele, 2019).

En el 2021, se investigo la actividad catalitica de la ceniza de semilla de acai
(ASA) para la en transesterificacion aceite de soja con metanol. Las semillas
se calcinaron a diferentes temperaturas (500-900°C) y tiempos (2 a 5 horas).
El catalizador obtenido por calcinacion a 800°C durante 4 horas se caracterizé
mediante analisis termogravimétrico (TG-DTG), difraccién de rayos X (XRD),
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FT-IR), microscopia
electronica de barrido (SEM), analisis de energia. espectroscopia de
dispersion de rayos X (EDS) y alcalinidad. La actividad catalitica se exploro
mediante la metodologia de superficie de respuesta basada en un disefio
compuesto centrado en la cara (FCCD 24). Las condiciones 6ptimas fueron:
temperatura de 100°C, relacion molar alcohol: aceite de 18:1, concentracion
de catalizador de 12,0% (p/p) y tiempo de reaccion de 1 hora, obteniéndose
biodiésel con un contenido de éster de 98,5% + 0,21. La caracterizacion del
catalizador mostré que su actividad catalitica se debe principalmente al alto
contenido de 6xido de potasio de 12,7% que es un sitio superficial basico, lo
que lo hace altamente eficientes para la produccion de biodiésel (Mares et al.,
2021).

En el 2021, se desarrollé una investigacion para evaluar un catalizador solido
obtenido mediante calcinacion (5650°C, 2 horas) de cenizas de bagazo de caia
de azucar en la produccion de ésteres metilicos del aceite de semilla de
jatrofa. El catalizador fue caracterizado mediante el método Brunauer-
Emmett-Teller (BET), espectrémetro infrarrojo por transformada de Fourier
(FT-IR), difractometro de rayos X (XRD), microscopio electrénico de barrido
de emision de campo (FESEM), X-dispersivo de energia. (EDX), microscopio

electronico de transmision de alta resoluciéon (HRTEM) y espectrofotometro
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electronico de rayos X (XPS). El analisis revelé que el catalizador esta
compuesto de varios Oxidos y carbonatos metalicos. El catalizador podria
producir un rendimiento de 92,84% en peso de biodiésel, en una proporcion
de metanol a aceite de 9:1, 10% de catalizador a 65 °C en 285 min. El
catalizador policristalino contiene un 12,07% en potasio y 2,43% en Calcio,
con una fuerza basica de 10,1 < H < 18,4 segun los indicadores de Hammett
posee una buena eficacia para la reaccion de transesterificacion.
Concluyendo que la sintesis de biodiésel con un catalizador renovable de
bagazo de cafa de azucar, agregaria un valor considerable para el desarrollo

de este material (Basumatary et al., 2021).

En el 2021 se estudio la actividad catalitica de cenizas de residuos de madera
Merbau obtenida mediante calcinacién, para la produccion de biodiésel a partir
de aceite de palma de baja calidad. La calcinacion de los residuos de madera
de Merbau se realiz6 a temperaturas de 500, 600, 700, 800 y 900°C durante
3 horas. Se seleccion6 el M700 (residuo calcinado a 700°C) como catalizador
basado en la basicidad mas alta, segun lo confirmado por la prueba de
basicidad y el analisis de difraccion de rayos X siendo el CaO la especie con
mayor contribucion de fuerza basica. Se evaluo la relacion masa M700
respecto al volumen de metanol, al 5%, 10%, 15%, 20% (p/v) en la produccién
de biodiésel. La reaccion se llevd a cabo mediante reflujo a una temperatura
de 80 °C durante 2 horas. ElI producto biodiésel obtenido es
predominantemente palmitato de metilo. La relacion ceniza-metanol del 15%
da la conversion optima de la fraccion de biodiésel (78,7% p/p) (Santi, Triyono
y Morin, 2021).

En el ano 2024, se empled la flor de platano para desarrollar un nano
catalizador basico heterogéneo que puede separarse magnéticamente, con el
propésito de producir biodiésel utilizando aceite de jatrofa como materia prima.
La eficacia del catalizador se evalu6 mediante un analisis exhaustivo que
incluyé técnicas como espectroscopia de infrarrojo por transformada de
Fourier (FT-IR), difraccién de rayos X (XRD), espectroscopia foto electronica

de rayos X (XPS), microscopia electronica de barrido por emision de campo



(FESEM), microscopia electrénica de transmision (TEM), analisis de
superficie BET (Brunauer-Emmett-Teller) y analisis termogravimétrico (TG).
Los notables contenidos de calcio (3,5%) y potasio (32,4%) presentes en el
catalizador indican su naturaleza altamente basica. Al utilizar una carga de
catalizador y una relacion metanol/aceite de 6% en peso y 9:1
respectivamente, a una temperatura de 60°C, se logré un rendimiento de
biodiésel del 97,2 £ 1,15% en un tiempo de 60 + 2 minutos. Se determind que
la basicidad y el area superficial del catalizador eran de 0,612 mmol/g y 64,4
mg respectivamente. El catalizador exhibié una notable estabilidad catalitica
y reactividad durante tres ciclos, manteniendo un valor de magnetizaciéon
adecuado de 17,43 emu/g y un contenido de potasio del 22,38%. Obteniendo
un rendimiento en biodiésel del 91,5% en el tercer ciclo de uso (Chutia, Bora
y Phukan, 2024).

1.2. Bases tedricas

1.2.1. Biodiésel

El biodiésel, es una fuente de energia renovable y biodegradable, se elabora
a partir de materias primas naturales como aceite vegetal, grasa animal o
aceites reciclados. Se emplea como sustituto del diésel convencional derivado
del petréleo, destacando por su menor impacto ambiental al disminuir las
emisiones de gases de efecto invernadero. La definicién de biodiésel segun
la ASTM (Sociedad Estadounidense de Pruebas y Materiales) describe este
combustible como ésteres de cadena larga de acidos grasos, con un solo
grupo alquilico. (FAME) (Ouellet, Abdel-Mawgoud, 2024).

1.2.2. Fuentes primarias para la produccién de biodiésel

Las fuentes primarias mas comunes para la obtencién de biodiésel son
aquellas con un elevado contenido de triglicéridos, como los aceites vegetales
de girasol, palma y soya, asi como los aceites de fritura reciclados y las grasas

animales (Elgharbawy et al., 2021).



Aceites vegetales

Las fuentes primarias convencionales mas comunes para la produccion de
biodiésel incluyen los aceites extraidos de semillas oleaginosas como el
girasol, la colza (principalmente en Europa), la soya (ampliamente utilizada en
Estados Unidos) y el coco (predominante en Filipinas). Ademas, se destacan
los aceites derivados de frutos oleaginosos como la palma, mayormente

empleada en Malasia e Indonesia (Beltran Velasquez et al., 2020).
Aceites de fritura usados

El reciclaje de aceites usados emerge como una opcion prometedora para
producir biodiésel, ya que constituye la materia prima mas econdémica para
este propdsito. La reutilizacion de aceites desechados no solo favorece una
gestion ambientalmente responsable de los residuos, sino que también ofrece

una solucion rentable para la obtencién de biocombustible (Oliveira, 2018).
Grasas animales

Ademas de los aceites vegetales, las grasas animales, en particular el sebo
de vaca, representan otra alternativa viable para la elaboracion de biodiésel
(Lépez, 2022). Su inclusion en la matriz de materias primas amplia las
opciones disponibles para la produccién sostenible de este combustible

alternativo.

1.2.3. Calidad del aceite para biodiésel

Para asegurar la produccién de biodiésel de alta calidad, es esencial emplear
aceite refinado de la mejor calidad disponible, que esté completamente libre
de cualquier material sélido en suspension. Es crucial que este aceite
presente un reducido nivel de acidos grasos, especialmente al utilizar
catalizadores homogéneos, dado que un exceso de estos acidos podria
resultar en una eficiencia reducida de la reaccion. Ademas, se recomienda
mantener el contenido de gomas y material insaponificable lo mas bajo posible
(Echevarria Trujillo et al., 2018).
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La evaluacion de la calidad del aceite puede realizarse mediante una serie de
parametros, incluyendo el indice de acidez y humedad, el indice de perodxido,
el indice de yodo, los materiales insaponificables, el contenido de fésforo y la
cantidad de insolubles. Estos criterios proporcionan una vision integral de la
idoneidad del aceite para la produccion eficiente y efectiva de biodiésel,

asegurando asi un producto final de éptima calidad y desempefio.

- indice de acidez: Este parametro cuantifica la cantidad de miligramos
de hidroxido de potasio requeridos para neutralizar los acidos libres

presentes en cada gramo de grasa.

- indice de peréxido: El indice de perodxido indica el nivel de oxidacion
inicial experimentado por la grasa o aceite. Los perdxidos son productos
primarios que se forman en la oxidacidn de los aceites y grasas, se
originan en las insaturaciones de las cadenas de carbono de los acidos

grasos, sin importar su composicion.

- indice de yodo: Este indice representa la cantidad de los
miliequivalentes o fracciones de yodo consumido por cada 100 partes de
peso de la sustancia. Proporcionando una indicacion del numero de

insaturaciones presentes en los acidos grasos del aceite.

- Indice de saponificacién: Indica la cantidad de hidréxido de potasio
(KOH), en miligramos, requeridos para que un gramo de grasa o aceite
se saponifique completamente.

- Insolubles: Este término se refiere al contenido de impurezas presentes
en el aceite. Representa los materiales que no se disuelven en la

solucion y pueden afectar la calidad y la pureza del aceite.
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1.2.4. Sintesis del biodiésel.

Existen diversas metodologias para la produccion de biodiésel, las cuales
varian segun el tipo de materia prima y el catalizador empleado, ya sea acido
o0 basico. Ademas de estos catalizadores convencionales, se recurre a
tecnologias como resinas de intercambio idnico, lipasas (enzimas) y fluidos
supercriticos. Esta diversidad resalta la versatilidad del proceso y la capacidad
de adaptarse a diferentes condiciones y materias primas disponibles.

Una de las ventajas distintivas del biodiésel es su origen a partir de materias
primas naturales y renovables. Este combustible se deriva principalmente de
aceites de origen vegetal y animal, lo que contribuye a disminuir la
dependencia de los recursos fosiles y promueve la sostenibilidad ambiental y
economica (Lépez, 2022).

Uno de los métodos mas comunmente empleados para la produccion de
biodiésel se destaca la transesterificacion basica. Este proceso es ilustrado
en la figura 1, representando un enfoque fundamental en la conversion de

materias primas oleaginosas en biodiésel de alta calidad.

Catalizador basico
(Aceite o grasa) + Alcohol » Biodiesel + Glicerina

Figura N°1. Conversion de aceites y grasas en biodiésel.

1.2.5. Transesterificacion de triglicéridos para obtener biodiésel

La transesterificacion, también conocida como alcoholisis debido al uso de
alcoholes de cadena corta como metanol o etanol, es un proceso que implica
la combinacion de un aceite vegetal o grasa con un alcohol en presencia de
un catalizador, este proceso tiene como objetivo la produccién de ésteres de
acidos grasos, junto con la formacién de glicerina como un subproducto de
valor afadido (Pérez-Bravo et al., 2022). Este procedimiento es comunmente
aplicado para disminuir la elevada viscosidad de los aceites y grasas. La figura
2 ilustra la reaccion genérica de la transesterificacion con la utilizacion de un

catalizador basico.
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Figura N°2. Reaccién general de la transesterificacion.

Cuando se emplea metanol, se denomina metanolisis, mientras que, si se usa
etanol, se conoce como etanolisis. Ambos procedimientos tienen la posibilidad
de ser catalizados por un acido o una base. Entre las sustancias alcalinas mas
comunmente empleadas se encuentran el hidroxido de sodio y el hidroxido de
potasio. Por otro lado, los catalizadores acidos convencionales empleados
incluyen el acido sulfurico, acidos sulfénicos y acido clorhidrico. Tras la etapa
de transesterificacion, los productos resultantes son una combinacion de
esteres, glicerol, alcohol, catalizador, y tri-, di- y monoglicéridos, los cuales
son posteriormente separados (Elgharbawy et al., 2021). La capa de glicerina

se asienta en el fondo del recipiente de reaccion.

La aparicion de diglicéridos y monoglicéridos constituye una etapa intermedia
en el proceso. En la figura 3, se describe los productos intermedios formados

durante la reaccion de transesterificacion.

Triglicéridos + R'OH +—» Diglicérido + RCOOR!
Diglicérido + R'OH «—— Monoglicérido + RCOOR!

Monoglicérido + R'OH <«— Glicerol + RCOOR!

Figura N°3. Productos intermedios generados durante la reaccion de

transesterificacion.
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Las etapas de la reaccion son reversibles por lo que se estila usar una
pequefa cantidad adicional de alcohol para que el equilibrio se oriente hacia
la formaciéon de ésteres (Elgharbawy ef al., 2021). La transesterificacion se
puede realizar mediante dos tipos de catalisis: catalisis homogénea y catalisis

heterogénea.

1.2.6. Mecanismo de transesterificacion por catalisis homogénea

La catalisis homogénea basica consiste en producir un alcoxido nucleofilico a
partir del alcohol (ver figura 3a) que luego ataca la parte electrofilica de uno
del grupo carbonilo del triglicérido formando un nuevo enlace carbono oxigeno
y produciendo la ruptura del enlace doble formando un intermedio en la
reaccion en donde el oxigeno del grupo carbonilo presenta un par de

electrones disponibles para formar un nuevo enlace (Meriatna et al. 2023).

Seguidamente se produce el reacomodo de los electrones, en los atomos de
oxigenos unidos en el grupo carbonilo, produciendo la ruptura de uno de los
enlaces carbono oxigeno para dar como productos un éster y un segundo
producto intermedio con un par de electrones en el atomo de oxigeno

disponibles para formar un nuevo enlace (Meriatna et al., 2023).
o) ©
ROH +“=0OH _—~= RO: + H,0

©
0 o O:
RZ\C// H2 J:/Rl

o b
\) H/C\O/Q:%)l: — \) H/C\O/\I

!
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Figura N°4. Formacion del grupo alcoxi y ataque al grupo carbonilo.
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Figura N°5. Formacion del éster y segundo producto intermedio.

Luego el &tomo de oxigeno con el par de electrones disponibles para formar
un nuevo enlace es protonado para formar un grupo hidroxi, dando origen a
la formacion de un diglicérido (Meriatna et al., 2023).

o
0] R
RZ\C// H Z\C// I(-:I2
H/ O H H ~C 9
—C +  No~ + :OH

Figura N°6. Formacion del diglicérido.

Este mecanismo se repite, otro grupo alcoxi ataca al grupo carbonilo, para
formar otro éster y un monoglicérido, en otra etapa un tercer grupo alcoxi ataca
al grupo carbonilo del monoglicérido y lo transforma en un tercer éster y el

glicerol (Meriatna et al., 2023).

15



1.2.7. Mecanismo de transesterificacion por catalisis heterogénea

La catélisis heterogénea en la reaccidon de transesterificacion emplea
catalizadores solidos recuperables, como los Oxidos de metales
alcalinotérreos, para reducir los problemas de separacion de productos y
catalizadores presentes en la catalisis homogénea. En este proceso, la
adsorcién de especies y la desorcion de productos ocurren en la superficie del

catalizador. El mecanismo implica:

- Formacion del anidn alcoxi: Una vez adsorbido, el alcohol se descompone
en un anioén alcoxi (RO-) y un protdn (H+). El anidn alcoxi es una especie
altamente reactiva que esta lista para reaccionar con los ésteres

presentes en la materia prima (Wang et al., 2023).

R
v/; J)’l/H R\'O': H

Mt —_— Mt J)

Figura N°7. Adsorcién del alcohol en el catalizador.

- Ataque al carbono del carbonilo del éster: El anion alcoxi ataca al carbonilo
del grupo éster presente en el triglicérido, sustituyendo el grupo alcoxi por
el grupo éster. Este paso forma un intermedio tetraédrico produciendo un

nuevo éster de acido graso (Wang et al., 2023).

o o)
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\o\g/ — B
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Figura N°8. Ataque del grupo alcoxi formacion de nuevo éster.
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- Formacion del diglicérido: La reaccion con el aniéon alcoxi produce un
nuevo éster de acido graso, mientras que el grupo originalmente unido al

carbono del éster se libera como un alcohol (Wang et al., 2023).

~— C
\ — b
HZ \(p/_\H 2 \OH
— M 0—M_0— — M 0—M"— 00—

Figura N°9. formacién del grupo alcohol para formar el diglicérido.

- Una vez completada la reaccién, el producto deseado se desorbe de la
superficie del catalizador, dejando espacio para que ocurran nuevas
reacciones. Este paso es esencial para que el catalizador heterogéneo
continue siendo activo (Wang et al., 2023).

1.2.8. Parametros que afectan a la transesterificacion

Relacion molar metanol/aceite

El exceso de alcohol es necesario para asegurar una buena dispersion de los
triglicéridos, mantener baja la viscosidad de la mezcla de reaccion, y
desplazar el equilibrio quimico hacia la formacion de los productos.
Generalmente, se utiliza una relacion molar metanol/triglicérido entre 6:1 'y 9:1
(Sanchez, 2021).

La temperatura, tiempo de reaccion y la agitacion.

La temperatura de reaccidon puede variar segun el tipo de aceite utilizado. A
medida que la temperatura se incrementa, se observa un aumento en el
rendimiento de la reaccion, debido a que facilita el contacto entre el aceite y
el alcohol. Sin embargo, existe un punto en el cual el incremento adicional de

temperatura no tiene un impacto significativo en el rendimiento.
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Generalmente, la transesterificacion se realiza a temperaturas cercanas al
punto de ebullicién del alcohol, que oscilan entre los 60°C y 70°C (Sanaguano,
2018). Por otro lado, el tiempo de reaccion es uno de los factores mas
estudiados, debido a que su influencia en el rendimiento debido a que este
define la efectividad de la transferencia de masa en la reaccién, en fase
homogéneas generalmente es de 1 hora, mientras que en la heterogénea
tiende a variar de 1 a 24 horas. Mientras que la agitacion evita que las fases
de alcohol y aceite se separen en el reactor, aumentando la eficiencia de la

reaccion (Pérez et al., 2022).

La clase y concentracidén agente catalitico.

El empleo de un catalizador contribuye significativamente al aumento del
rendimiento en la reacciéon. En ausencia de catalizador, la temperatura
requerida para la reaccion seria superior a 250°C. La seleccion del tipo de
catalizador es crucial, ya que establece los limites de composicion en relacion
con la materia prima. Ademas, el catalizador utilizado influye en las
condiciones y procesos de separacion posteriores a la reaccidn. La cantidad
de catalizador utilizada varia segun el tipo empleado; por ejemplo, para
catalizadores basicos se registran concentraciones que oscilan entre el 0,3%

y el 2% en relacion con la cantidad de aceite utilizado (Martinez, 2019).

1.2.9. Macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)

En la region amazonica del Peru, este arbol es conocido por varios nombres
comunes, incluyendo pataxte, pataxte cacao, pataste, patashe, cacao
cimarron e incluso cacao blanco. Alcanza alturas de 7 a 12 metros, con un
tronco de color gris y hojas alternas de forma oblonga u ovalada. Su fruto, una
baya lefiosa, tiene una forma oblonga o subglobosa-elipsoidal y es el mas
grande dentro del género Theobroma, llegando a medir entre 25 y 35

centimetros de longitud y de 12 a 15 centimetros de ancho (Cartay, 2020).
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Figura N°10. Planta y cascara después de extraccion de las semillas del

1.3.

fruto de Macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)

Fuente: Gonzales, Torres 2010

Definicion de términos basicos

Ceniza calcinada de la cascara del fruto del macambo: Se refiere al
material obtenido a partir de la quema de las cascaras del fruto de la planta

Theobroma bicolor Bonpl. Es el catalizador utilizado en la investigacion.

Aceites vegetales usados (AVU): Son aceites de origen vegetal que han
sido utilizados previamente en frituras principalmente y se desean

convertir en biodiésel a través de un proceso de transesterificacion.

Biodiésel: Es un tipo de combustible renovable elaborado mediante la
transesterificacion a partir de fuentes biolégicas como aceites vegetales o

grasas animales.

Transesterificacion: Es un proceso quimico en el cual un éster se convierte
en otro éster y un alcohol. En este contexto, se refiere al proceso de
conversion de los AVU en biodiésel utilizando la ceniza de la cascara del
macambo como catalizador.

Fuerza basica y contenido de potasio y calcio: Se refiere a las propiedades
del catalizador obtenido a partir de la ceniza de la cascara del macambo,

las cuales son importantes para su actividad catalitica en la

19



transesterificacion.

Disefio experimental factorial 23: Es un disefio experimental que, evalla
el efecto de tres variables independientes (factores) en una variable
dependiente, mediante la manipulacion de dos niveles en cada uno los

factores en el experimento.

Relacion molar metanol/aceite (RM): Es la proporcidon de moles de
metanol respecto a los moles de aceite en la reaccion de

transesterificacion.

Tiempo de reaccion (TR): Es el tiempo que dura la reacciéon de

transesterificacion.

Cantidad de catalizador (CC): Es la cantidad de ceniza de la cascara del

macambo utilizada como catalizador en la reaccion de transesterificacion.

Rendimiento en biodiésel: Es la cantidad de biodiésel producido respecto
a la cantidad de AVU.

Actividad catalitica: Se refiere a la eficacia del catalizador en la produccion
de biodiésel a partir de los AVU.

Condiciones 6ptimas: Son las condiciones experimentales que maximizan

el rendimiento de la reaccion de transesterificacion.
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CAPITULO II: VARIABLES E HIPOTESIS

2.1. Variables y definiciones operacionales.

Variables independientes:
X1: Relacion molar metanol/aceite (RM)
X2: Tiempo de reaccion (TR)
X3: Cantidad de ceniza (CC)

Variable dependiente:
Y1: Rendimiento en biodiésel.
Definiciones operacionales

X1: Cantidad estequiometria entre el metanol y aceite usado en la reaccién de
transesterificacion expresada en mol de metanol/mol aceite.

X2: Tiempo estimado que dura la reaccion de transesterificacion expresada
en minutos.

X3: Cantidad de cenizas en relaciéon al peso del aceite expresada en
porcentaje.

Y1: Cantidad porcentual de biodiésel obtenido a partir de una cantidad
determinada de aceite

2.2. Formulacion de la hipotesis.

Dada la composicion quimica de las cenizas la cual contienen, o6xidos
metalicos y alcalinotérreos, se espera que la ceniza de la cascara de
Theobroma bicolor Bonpl. pueda exhibir actividad catalitica produciendo
ruptura de los enlaces ésteres presentes en el aceite vegetal usado,
facilitando asi la produccion de biodiésel. Ademas, se piensa que la relacion
molar entre el alcohol y el aceite vegetal usado, el tiempo de reaccion y la
cantidad de catalizador tendran una influencia en la actividad catalitica de la

ceniza. En consecuencia, se plantea:
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Hipotesis: La ceniza de cascara de Theobroma bicolor Bonpl. presenta
actividad catalitica significativa en la transesterificacion del aceite vegetal

usado para la produccion de biodiésel.
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CAPITULO Illl: METODOLOGIA

3.1. Tipo y diseio de la investigacion

La investigacion se clasifica como descriptiva-experimental. Es descriptiva ya
que se analizaron las propiedades fisicas y quimicas del aceite de fritura
usado y de las cenizas de la cascara de macambo. Se considera experimental
debido a la manipulacién de las condiciones operativas durante la produccién
de biodiésel, incluyendo la relacién molar entre el alcohol y el aceite, el tiempo
de reaccion y la concentracién del catalizador. Se utiliz6 un disefio
experimental factorial 23, con tres factores en dos niveles cada uno, y se

realizaron tres réplicas, dando lugar a un total de 24 experimentos.

Tabla N°1. Niveles de los factores de estudio

Variables Simbolo Niveles Unidades
(bajo-alto)
Relacidén molar metanol/aceite RM 6/1 -9/1 mol/mol
Tiempo de reaccion TR 60 - 90 Minutos
Cantidad de catalizador CC 2-3 porcentaje

Factores intervinientes:

Temperatura de reaccion: 60°C
Agitacion : 1200 rpm

La Tabla 2 muestra las combinaciones obtenidas para el disefio experimental.

Tabla N°2. Matriz de planteamiento del experimento

Corrida RM TR CC
1 _ _ _

2 + - -
3 - + -
4 - - +
5 - -+
6 + - +
7 - + o+
8 + + +

Donde:
(-) : Representa los niveles mas bajos de los factores en estudio.
(+) : Indica los niveles mas altos de los factores en estudio.
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3.2

Poblacion y muestra

Poblacién de estudio.

Fue el aceite de vegetal usado colectados en la escuela de gastronomia
de la FUNDESAB de la UNAP y la cascara de macambo (Theobroma
bicolor Bonpl.).

Tamano de la poblacién de estudio

Estuvo conformada por 5 litros de aceite de fritura reciclado (usado)
generado en la escuela de gastronomia de la FUNDESAB de la UNAP y
la cascara de cinco frutos de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.).

Muestreo o seleccion de la muestra

El tipo de muestreo fue por conveniencia del investigador. El muestreo del
aceite de fritura reciclado (usados) se realizd en las instalaciones de la
FUNDESAB de la UNAP, para ello se dejo un recipiente etiquetado de 5
litro para la disposicidon de los aceites usados durante una semana.
Mientras que para el muestreo de la cascara de macambo (Theobroma

bicolor Bonpl.) se compraron cinco frutos en los centros de abastos.

Criterios de seleccion

El criterio de la seleccidon que se tuvo en cuenta es que el aceite sea usado
o de fritura reciclado en la escuela de gastronomia de la FUNDESAB de
la UNAP ya que estos son usados una vez. Y que la cascara sea de frutos
de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) que se encuentren en estado de

madurez.
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3.3. Técnicas e instrumentos

En el presente estudio se emplearon diversos métodos de laboratorio y
procedimientos estandarizados para preparar las muestras de aceite vegetal
usado y ceniza de la cascara del fruto de macambo Theobroma bicolor Bonpl,
y realizar los analisis fisicoquimicos. Se utilizaron equipos especializados para

evaluar diversos parametros.
3.3.1. Instrumentos

Estuvo conformado por los materiales, reactivos quimicos y equipos de

laboratorio.
Material biolégico

El material biolégico empleado fue el aceite vegetal usado, y la cascara de
macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) que fue calcinado para obtener el
catalizador.

Reactivos quimicos

- Metanol grado analitico 98% de pureza
- Hidréxido de sodio grado analitico 98.4% de pureza
- Hidréxido de potasio granulado 98,4% de pureza
- Acido sulfurico 96-97% de pureza.
- Acido clorhidrico 37% pureza
- Etanol al 99,5% de pureza
- Yoduro de potasio grado analitico
- Sulfato de cobre pentahidratado.
- Carbonato de sodio grado analitico
- Azul Bromo timol grado analitico
- Fenoltaleina grado analitico
- indigo de Carmin grado analitico
Equipos
- Balanza analitica digital de cuatro digitos
- Mufla capacidad de 0 a 1200°C.
- Molino eléctrico

- Reactor a reflujo con control de temperatura digital.
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3.4. Procedimiento de recoleccion de datos

En el laboratorio se llevaron a cabo analisis para determinar las propiedades
fisicas y quimicas del aceite de frituras usado, asi como la ceniza de cascara
de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.), y se evalué su conversion a

biodiésel. Se procedio con los pasos siguientes:
A. Caracterizacion del aceite de fritura usado:

Se determinaron los parametros, de acuerdo a las Normas Técnicas Peruanas
en su version 2016 sobre aceites y grasas comestibles, margarinas y tortas

de semillas oleaginosas (Anexo 1):

Parametros Norma

Humedad y materiales volatiles. NTP 209.004:1968 (revisada el
2016)

Acideces libres NTP 209.005:1968 (revisada el
2016)

indice de perdxido NTP 209.006:1968 (revisada el
2016)

Viscosidad Cerdeira S. 2000.

Densidad NORMA CODEX STAN 210-

indice de Saponificacién 1999

Peso molecular NTP 209.058:1980

B. Preparacion del Catalizador a partir de los residuos macambo

(Theobroma bicolor Bonpl.)

El residuo de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.), después de ser
colectados, fueron secados a una temperatura de 90°C por un tiempo de 2
horas, y luego fueron calcinados en una mufla a una temperatura de 700°C
por un tiempo de 4 horas. Las cenizas calcinadas, se pulverizaron aun mas
hasta obtener particulas finas usando mortero y pilon, luego se guardaron en
un recipiente de hermético para su caracterizacion y uso posterior como

catalizador en la reaccidn de transesterificacion.
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C. Evaluacién actividad catalitica del catalizador en la

transesterificaciéon del aceite vegetal usado.
Transesterificacion del aceite vegetal usado.

La transesterificacion se realiz6 a nivel de laboratorio. El aceite vegetal usado
(AVU), metanol y ceniza se pesaron segun las proporciones establecidas
segun el disefio experimental para cada ensayo y se colocaron en un balén
de tres bocas de capacidad de 500 mL, implementado con un sistema de
reflujo, la reaccion se realizé a una temperatura de 60°C con una velocidad
de agitacion de 1200 rpm. El tiempo de reaccion se mantuvo segun lo

establecido en cada ensayo.

Para cada prueba, se emplearon 50 gramos de aceite vegetal usado (AVU), y
se determinaron las cantidades de los reactivos a utilizar segun la
estequiometria de la reaccién de transesterificacion y el disefio experimental

detallado en la Tabla 3.

Tabla N°3. Cantidad de reactivos usados en cada ensayo

Relacion )
Tiempo L Peso
molar de Concentracion aceite Peso Peso Temperatura
E Alcohol/ .. del catalizador tal alcohol catalizador per .
NSayo  aceite reaTC;m” (CC) vegelal Metilico  (CRAUC)  reacclon
(RM) (TR) usado
Mol/mol min % g g g °C
1 6/1 60 2 50 12,58 1,0 60
2 9 60 2 50 18,88 1,0 60
3 6/1 90 2 50 12,58 1,0 60
4 9N 90 2 50 18,88 1,0 60
5 6/1 60 3 50 12,58 1,5 60
6 9 60 3 50 18,88 1,5 60
7 6/1 90 3 50 12,58 1,5 60
8 9N 90 3 50 18,88 1,5 60
Filtracion

Finalizada la reaccion, se aprecia tres fases; biodiésel (superior) glicerina
(media) y catalizador (inferior), en seguidamente se separ6 el catalizador
mediante filtracion por gravedad.
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Decantacion

Para separar el biodiésel se utilizd una pera de decantaciéon. En donde se
coloco el filtrado y se dejo en reposo por 24 horas, para obtener la separacion
de las fases, biodiésel (superior), glicerina (inferior), seguidamente se

procedié a separar la glicerina del biodiésel.
Purificacion

El biodiésel fue filtrado usando carbonato de calcio para mejorar su apariencia
eliminando el metanol y agua. Posteriormente el biodiésel fue calentado a 90

°C para eliminar el metanol y humedad que podria tener el producto.
Determinacion del rendimiento en biodiésel

El rendimiento se determiné mediante la proporcion entre la masa de biodiésel
obtenido y la masa del aceite vegetal usado (AVU) utilizado en la reaccion,

expresado como un porcentaje. (Amenaghawon et al., 2022).

Gramos de biodiésel producido

Rendimiento = Cramos (AVU) x100
D. Pruebas de la calidad del biodiésel
Parametros Norma
Viscosidad Cinematica a 40 °C, ASTM D 445-04
cSt
Densidad. ASTM D 1298-99

indice de Acidez (mgde KOH/ g NTP 209.005:1968

aceite)

FAME %V ASTM 7371-07
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Se evalud la calidad del biodiésel a través de la medicion de sus parametros,
incluyendo la viscosidad cinematica y el porcentaje volumétrico de metil
esteres (FAME), los cuales fueron analizados en el laboratorio de
PETROPERU-Refineria Iquitos. Por otro lado, el indice de acidez y la
densidad fueron determinados en el laboratorio de Analisis Quimicos
Industriales de la UNAP.

3.5. Técnicas de procesamiento y analisis de datos

Los resultados obtenidos se presentaron utilizando estadisticas descriptivas,
empleando tablas y graficos. Estos resultados fueron analizados mediante el
analisis de varianza y pruebas de Tukey para determinar si habia diferencias
significativas entre los diversos tratamientos utilizados en la produccion de
biodiésel. Se utilizd el software estadistico MINITAB 17 para realizar estos

analisis.

3.6. Aspectos éticos

Este estudio se adhiri6 a principios éticos, asegurando la integridad de la
propiedad intelectual mediante la correcta referencia de las diversas fuentes
utilizadas. Se priorizé la proteccidén de la especie vegetal durante el proceso
de investigacion, y es relevante mencionar que no se llevaron a cabo

actividades que implicaran la participacion de seres humanos o animales.
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CAPITULO IV: RESULTADOS

5.1 Caracterizacion fisicoquimica del aceite vegetal usado (AVU).

Tabla N°4. Caracterizacion del aceite vegetal usado (AVU)

Determinaciones Promedio DS

Humedad (%) 0,61 +0,01
Densidad (g/ml) a 15°C 0,90 +0,03
Viscosidad Cinematica (cSt) a 40 °C 16,62 10,14
indice de Acidez (mg de KOH/ g aceite) 0,28 10,03
Grado de Acidez (% Acido Oleico) 0,14 +0,02
indice de Peréxido (mEq O2/Kg aceite) 16,78 10,01
indice de Saponificacién (mg KOH/g

aceite) 220,62 +0,12
Peso molecular (g/mol) * 763,82 10,49

5.2 Obtencion y caracterizacion del catalizador de cascara de macambo

(Theobroma bicolor Bonpl.)

Tabla N°5. Rendimiento en ceniza calcinada obtenida de la cascara del fruto
de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)

Rendimiento en cenizas (%)
Muestras 1 2 3 Promedio DE
Cascara de macambo 3,45 3,24 3,33 3,34 0,064

Tabla N°6. Contenido de potasio y calcio en la ceniza de la cascara del fruto
del macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)

Determinaciones Promedio
Potasio (K) % 38,40
Calcio (ca) % 1,76
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Tabla N°7. Fuerza basica de la ceniza de la cascara del fruto de macambo
(Theobroma bicolor Bonpl.) mediante indicadores de Hammett.

Indicador
Muestra Azul de bromotimol Fenolftaleina indigo de Carmin
pKBH = 7,2 pKsx = 9,8 pKsn= 12,2
Ceniza
calcinada de
+ + -

cascara de

macambo

5.3 Evaluacion de la actividad catalitica de la ceniza calcinada de la
cascara de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) en la reaccion de

transesterificaciéon del aceite vegetal usado

Tabla N°8. Rendimiento en biodiésel en la reaccidn de transesterificacién del
aceite vegetal usado empleando la ceniza del fruto de macambo
(Theobroma bicolor Bonpl.)

Numero RM TR CC Rendimiento (%)

ES

(mol/mol) (min) .
Ensayo 1 2 3 Promedio DE

1 6/1 60 2 85,02 84,84 8505 84,97 0,11
2 91 60 2 85,52 85,10 85,13 8525 0,23
3 6/1 90 2 85,75 85,41 8555 8557 0,17
4 91 90 2 86,31 86,44 86,24 86,33 0,10
5 6/1 60 3 92,61 92,64 92,67 92,64 0,03
6 9/1 60 3 92,10 92,15 92,14 92,13 0,02
7 6/1 90 3 92,14 92,27 92,22 92,21 0,06
8 91 90 3 91,87 91,88 91,89 91,88 0,01

Desv.Est. agrupada = 0,12

En la tabla 9 y tabla 10, se muestra el analisis de varianza y la prueba de
Tukey de los rendimientos de biodiésel obtenidos en la reaccion de
transesterificacion del aceite vegetal usado empleando cenizas calcinadas de

residuos macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)
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Método

Hipotesis nula

Hipotesis alterna

Nivel de significancia

Todas las medias son iguales

a=0,05

No todas las medias son iguales

Tabla N°9. Analisis de Varianza de los rendimientos en biodiésel obtenido

vs. Ensayos.
Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Corridas 7 272,136 38,8766 2745,04 0,000
Error 16 0,227 0,0142
Total 23 272,363

Tabla N°10. Prueba de Tukey de los rendimientos en biodiésel obtenidos en
los ensayos para un nivel de confianza del 95%.

Ensayos

N

Media

Agrupacion

5

= N W s 00O N

W wWwwwwwow

3

92,6400
92,2100
92,1300
91,8800
86,3300
85,5700
85,2500
84,9700

w W

D
D E
E

Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

En la tabla 11, 12,13 y figura 11, se muestra el analisis del modelo de

regresion factorial 23: Rendimiento versus RM, TR, CC, de los rendimientos

en biodiésel obtenido en la transesterificacion del aceite vegetal usado

empleando cenizas calcinadas de residuos macambo (Theobroma bicolor

Bonpl.)
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Tabla N°11. Analisis de varianza del modelo de regresion factorial 23:
Rendimiento biodiésel versus los factores de estudio RM, TR, CC.

Valor
Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F p
Modelo 7 272,136 38,877 2745,04 0,000
Lineal 3 268,525 89,508 6320,10 0,000
RM 1 0,015 0,015 1,060,319
TR 1 0,375 0,375 26,48 0,000
CcC 1 268,135 268,135 18932,77 0,000
Interacciones de 2 3 3,577 1,192 84,200,000
términos
RM*TR 1 0,163 0,163 11,530,004
RM*CC 1 1,325 1,325 93,590,000
TR*CC 1 2,089 2,089 147,47 0,000
Interacciones de 3 1 0,034 0,034 2,380,142
términos
RM*TR*CC 1 0,034 0,034 2,380,142
Error 16 0,227 0,014
Total 23 272,363

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es Rendimiento, o = 0.05)

Término 5 4

Factor MNombre

c A RM
B TR
C cc

BC

AC

B

AB

ABC

0 20 40 60 80 100 120 140

Efecto estandarizado

Figura N°11. Diagrama de Pareto de efectos estandarizados para un a=0.05
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Tabla N°12. Resumen del modelo regresién factorial 23: Rendimiento en
biodiésel versus los factores en estudio RM, TR, CC.

R-cuad. R-cuad.
S R-cuad. (ajustado) (pred)
0,119006 99,92% 99,88% 99,81%

Tabla N°13. Optimizacion de la respuesta: Rendimiento de biodiésel

obtenido.
Valor de

Variable configuracion

RM 6/1

TR 60

CC 3

EE de
Respuesta Ajuste ajuste IC de 95% IP de 95%
Rendimiento 92,6400 0,0687 (92,4943 - (92,3487 —
92.7857) 92,9313)

En la tabla 14 muestra las caracteristicas fisicoquimicas del biodiésel obtenido

en los ensayos 5, 6, 7, y 8 en donde se observo los mejores rendimientos.

Tabla N°14. Caracteristicas fisicas y quimicas del biodiésel obtenido.

Ensayos
Parametr ASTM D EN N.T.P
arametros 5 6 7 8 6751-03 14214  321.12
5.2019
Densidad (g/cm3) 0,8761 0,8760 0,9085 0,9113 0,86-0,90 0,85 -
Viscosidad (cSt) 1,90-
40°C 7,86 8,295 10,683 11,248 1,90-6,0 3,5-5,0 6.0
indice de acidez
(mg KOH/g 0,2744 0,2805 0,2167 0,2804 <0,8max. 0,5 max. 0,5
aceite) max.
Esteres metilicos
de acidos grasos 94,56 93,18 89,73 88,55 .
(FAME) % m e 96,5 min ?]?I:
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CAPITULO V: DISCUSION DE LOS RESULTADOS

Las propiedades fisicas y quimicas del aceite vegetal usado (AVU) se detallan
en la tabla 4. Se destaca que el contenido de humedad, con un valor del
0,61%, es ligeramente superior al registrado por Souza et al. (2021) de 0,42%
y similar al informado por Amenahghawon et al. (2022) de 0,6%, destacando
la importancia del bajo contenido de agua en el aceite para prevenir la
formacion de jabones durante la reaccion de transesterificacion. Asimismo, el
indice de acidez fue de 0,28 mg de KOH/ g aceite, similar al obtenido por
Mohamed et al. (2020) y Amenahghawon et al. (2022) de 2,8 mg de KOH/ g
aceite, pero inferior al obtenido por Souza et al. (2021) de 0,53 mg de KOH/g
aceite. Estos valores de humedad e indice de acidez del aceite vegetal usado
en este estudio sugieren la viabilidad de llevar a cabo una transesterificacion
basica directa. Por otro lado, se destaca que la viscosidad de (16,62 cSt),

menor al valor reportado por Souza et al. (2021) de 35,10 cSt.

El rendimiento del catalizador, obtenido a partir de la calcinacién de la cascara
del fruto del macambo (Theobroma bicolor Bonpl.), alcanzé el 3,34% (véase
tabla 5). En cuanto a los niveles de potasio y calcio, se detallan en la tabla 6,
mostrando un contenido de potasio del 38,40%, una cifra notablemente
superior a los resultados reportados por Etim, Musone y Eloka-Eboka (2021);
Nabora, Kingondu y Kivevele (2019); Mares et al (2021); Basumatary et al.
(2021), que registraron valores de 8,57%, 19,2%, 12,7% y 12,07%,
respectivamente, pero similar al obtenido por Chutia, Bora y Phukan (2024),
que fue del 32,4%. Por otro lado, se observa que el contenido de calcio en la
ceniza fue del 1,76%, una cantidad menor en comparacion con el 40,96% y
47,4% reportado por Etim, Musone y Eloka-Eboka (2021); Nabora, Kingondu
y Kivevele (2019) respectivamente, pero similar al 2,43% y 3,5% mencionado
por Basumatary et al. (2021) y Chutia, Bora y Phukan (2024). La presencia de
niveles elevados de potasio y calcio en estos tipos de catalizadores les
confiere una alta actividad catalitica durante el proceso de transesterificacion
del aceite vegetal para la produccion de biodiésel.
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El elevado contenido de potasio y la presencia de calcio en las cenizas de en
la cascara de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) se ven reflejados en los
indicadores de Hammett, donde se evidencia la basicidad en el rango de
pKBH> 9,8. Este punto se identifica por el cambio de color de la solucion, de
incoloro a rosado, al utilizar el indicador de fenolftaleina, tal como se muestra
en la tabla 7, resultados similares a los reportados por Souza et al. (2021);
Nabora, Kingondu y Kivevele (2019) y Basumatary et al. (2021), quienes
atribuyendo esta caracteristica al contenido de calcio y potasio en las cenizas.

En la tabla 8, se presentan los rendimientos promedio de biodiésel obtenidos
en los 8 ensayos realizados durante la reaccion de transesterificacion, con
variaciones que oscilan entre un 84,97% y un 92,64%. El analisis de varianza
aplicado a estos resultados arroja un valor de p < 0,05 para un nivel de
significancia a= 0,05, indicando que al menos uno de los promedios de los
rendimientos obtenidos, difiere de los demas, como se puede apreciar en la
tabla 9. Por otro lado, la prueba de Tukey (ver tabla 10), evidencia que el
ensayo 5 se encuentra en el grupo A, exhibiendo diferencias estadisticas con
los demas ensayos que se encuentran en los grupos B, C, D y E. Eso nos
revela que el rendimiento mas alto obtenido en este ensayo (92,64% en
biodiésel), es diferente a los demas y esta siendo favorecido por alguno de los

factores en estudio.

En la tabla 11, el analisis de varianza (ANOVA) revel6 que el modelo factorial
23 es estadisticamente significativo (modelo lineal, F=2745.04, p<0.005),
indicando que al menos un factor o la interaccion de dos términos su
interaccién afecta el rendimiento del biodiésel (interaccién de dos términos,
F=84,20, p<0,05). Se encontré que el tiempo de reaccion y la cantidad de
catalizador tienen un impacto significativo en el rendimiento, mientras que la
relacion molar no lo tiene. Se identificaron interacciones significativas entre
pares de factores, lo que resalta la importancia de considerarlas en el disefio
y la optimizacién del proceso. Sin embargo, la interaccion de tres términos no
mostré una significancia estadistica clara (F=2,38, p=0,142), lo que sugiere
que la relacion entre los tres factores no afecta significativamente el

rendimiento del biodiésel en las condiciones evaluadas.
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Los resultados de la investigacion muestran que la cantidad de catalizador
(CC) es el factor mas influyente en el rendimiento del biodiésel, destacando
su importancia en la optimizacidn del proceso de transesterificacion (Figura
N°11), estos resultados resaltan la importancia de la cantidad del catalizador
en la reacciéon. Ademas, el modelo de regresion explica casi toda la
variabilidad en el rendimiento del biodiésel, con altos valores de R-cuadrado,
99,88%, R-cuadrado ajustado y 99,81% para R-cuadrado predictivo (Tabla
12). La mejor configuracién de variables para lograr el rendimiento maximo
fue con una RM de 6/1, TR de 60 minutos y CC del 3%, con un rendimiento
en biodiésel de 92,64%, con una precision de ajuste del 0,0687, con un
intervalo de confianza al 95% entre 92,4943% al 92,7857% (Tabla 13).

La tabla 14, muestra los resultados sobre la calidad del biodiésel obtenido en
los ensayos 5, 6, 7, y 8, en donde en general se puede observar que los
valores de densidad e indice de acidez cumplen con los estandares
requeridos por las normas EN 14214 y N.T.P 321.125.2019, mientras que la
viscosidad y el contenido de ésteres metilicos de acidos grasos (FAME) se
encuentran por debajo del minimo requerido por el estandar. Los ésteres
metilicos de acidos grasos (FAME) son los componentes principales del
biodiésel y su contenido es un indicador importante de la calidad del mismo.
Los valores registrados sugieren que el contenido de biodiésel en las
muestras analizadas es menor de lo esperado. Esto indicaria que es
necesario realizar un ajuste en el proceso para aumentar el contenido de

biodiésel.
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CAPITULO VI: PROPUESTA

En un mundo donde la demanda energética esta en constante aumento y la
necesidad de reducir las emisiones de gases de efecto invernadero es
imperativa, el biodiésel se presenta como una alternativa prometedora y
sostenible a los combustibles fésiles. Sin embargo, su produccién aun
enfrenta desafios, especialmente en términos de eficiencia y costos.

Para abordar estos desafios, la busqueda de nuevos catalizadores efectivos
y economicos es crucial. En este contexto, las cenizas de cascaras de frutos,
como la del macambo (Theobroma bicolor Bonpl.), surge como un candidato
prometedor debido a su facil acceso, bajo costo y potencial para actuar como
catalizador en la transesterificacion de aceites vegetales usados (AVU) para
la produccién de biodiésel.

Basandonos en los resultados obtenidos en este estudio, donde se demostré
la eficacia de la ceniza de cascara del fruto de macambo (Theobroma bicolor
Bonpl.) como catalizador en la transesterificacion de aceites vegetales usados
(AVU), logrando un rendimiento en biodiésel prometedor del 92,64%, es
evidente que existen oportunidades para optimizar aun mas este proceso y

mejorar la calidad del biodiésel obtenido. Por lo tanto, se propone:

- Seguir investigando la optimizacion de la concentracion del catalizador y
otros parametros claves, como la calidad del aceite y velocidad de

agitacion, utilizando métodos estadisticos y experimentales.

- Caracterizacion del biodiésel: Seria importante llevar a cabo una
caracterizacion completa del biodiésel producido para determinar su
calidad y cumplimiento con las normativas y estandares relevantes. Esto
incluiria pruebas adicionales de, punto de inflamacion, entre otros

parametros.

- Realizar un estudio de estabilidad para evaluar la resistencia del
biodiésel a la oxidacion y la degradacién con el tiempo. Esto ayudaria a
determinar su vida util y almacenamiento adecuado, asi como su

comportamiento en condiciones de uso real.
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- Realizar un analisis econdmico detallado para evaluar la viabilidad
econdmica de la produccion de biodiésel a partir de aceite vegetal usado
utilizando ceniza de cascara de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)
como catalizador. Esto incluiria la evaluacion de los costos de

produccion, los ingresos potenciales y el retorno de la inversién.

- Realizar un estudio del impacto ambiental de la produccion de biodiésel
utilizando este método, comparandolo con los combustibles fosiles
tradicionales y otras fuentes de energia renovable. Esto ayudaria a
evaluar los beneficios ambientales de la producciéon de biodiésel y su
contribucion a la reduccién de las emisiones de gases de efecto

invernadero.

Finalmente, el trabajo busca desarrollar un proceso de producciéon de
biodiésel mas eficiente, econdmico y respetuoso con el medio ambiente,
aprovechando el potencial de las cenizas de cascaras de frutos como
catalizador. Esta propuesta podria revolucionar la industria del biodiésel al
ofrecer una alternativa mas sostenible y econédmicamente viable para la

produccion de combustibles renovables.
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CAPIiTULO VII: CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos en este estudio ofrecen una vision integral de la
transesterificacion del aceite vegetal usado utilizando cenizas calcinadas de
la cascara del fruto de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) como

catalizador.

Las propiedades fisicas y quimicas del aceite vegetal usado, sugieren que
este aceite es adecuado para llevar a cabo una transesterificacion basica

directa, lo que respalda la viabilidad de este proceso.

El catalizador obtenido a partir de la calcinacion de la cascara del fruto del
macambo demostré un rendimiento del 3,34%, y su alta concentracion de
potasio y la presencia de calcio, le proporcionan la fuerza basica necesaria

que es importante para la actividad catalitica durante la transesterificacion.

Los resultados de los ensayos de transesterificacion revelaron rendimientos
promedio de biodiésel que oscilan entre 84,97% y 92,64%. El analisis
estadistico confirmé la significancia de las diferencias en los rendimientos
entre los distintos grupos de ensayos, lo que sugiere que al menos una de las
condiciones o factores del proceso tiene un impacto significativo en el

rendimiento del biodiésel.

La interaccidon entre el tiempo de reaccion, el porcentaje de catalizador y la
relacion molar fue evaluada mediante analisis de varianza y modelos de
regresion factorial. Se encontré que el tiempo de reaccion y la cantidad de
catalizador tienen un efecto significativo en el rendimiento del biodiésel,
mientras que la relacién molar no mostré una influencia relevante en el rango
de valores evaluados. Ademas, se identificaron interacciones significativas
entre pares de factores, destacando la importancia de considerar estas

relaciones complejas en la optimizacion del proceso.
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La optimizacion de la respuesta indico que la mejor configuracion de variables
para lograr el rendimiento maximo fue una relacién molar de 6/1, un tiempo
de reaccion de 60 minutos y un porcentaje de catalizador del 3%, lo que

resulté en un rendimiento del 92,64%.

La calidad del biodiésel para los ensayos 5,6,7 y 8, cumplen con los
parametros de densidad e indice de acidez de acuerdo a los estandares de
calidad del biodiésel, sin embargd el bajo contenido de ésteres metilicos de
acidos grasos (FAME) es un punto de atencion que requiere ser analizado en

los parametros del proceso de transesterificacion.

Los resultados obtenidos respaldan la hipétesis planteada, confirmando que
la ceniza de cascara de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) presenta una
actividad catalitica significativa en la reaccion de transesterificacion del aceite

vegetal usado.
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CAPITULO VIIl: RECOMENDACIONES

Realizar analisis mas detallados de la composicién quimica de la ceniza de
cascara de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.) para comprender mejor los

mecanismos involucrados en su actividad catalitica.

Continuar experimentando con la ceniza de cascara de macambo (Theobroma
bicolor Bonpl.) con diferentes niveles de tiempo de reaccion, relacién molar y
cantidad de catalizador para identificar las condiciones O6ptimas que
maximicen el rendimiento y calidad del biodiésel.

Realizar estudios cinéticos para determinar la velocidad de reaccion y los
mecanismos de transesterificacion catalizada por la ceniza de cascara de

macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)

Investigar la estabilidad térmica y quimica del catalizador a lo largo del tiempo
y en diferentes condiciones de reaccion para evaluar su vida util y potencial

aplicacion a escala industrial.

Realizar un analisis econémico detallado para evaluar la viabilidad econémica
de la produccion de biodiésel utilizando la ceniza de cascara de macambo
(Theobroma bicolor Bonpl.) como catalizador en comparacién con otros
meétodos disponibles.

Investigar otras posibles aplicaciones de la ceniza de cascara de macambo

(Theobroma bicolor Bonpl.), como en la industria de la construccion o la

remediacion ambiental, para maximizar su utilidad y valor agregado.
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ANEXOS



Anexo 1. Matriz de consistencia

Tipo y disefio de
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Instrumento de

generados en la
ciudad de Iquitos?

¢, Cual es la
composicion
quimica y

caracteristicas

usado en la ciudad
de lquitos.

Analizar la
composicion
quimica 'y las

propiedades

catalizador, tiempo
de reaccion y
relacion molar
metanol/aceite para
encontrar los
parametros optimos
que nos permita

macambo,
caracterizacion
quimica fuerza

basica de cenizas
de la cascara del
fruto y

TITULO Preguntas Objetivos Hipoétesis investigacion estudio_ y recolecciéon de
procesamiento datos
ACTIVIDAD Problema General | Objetivo General Ho: La investigacion es Los instrumentos
CATALITICA DE | ;Cual sera la | Evaluar la | El uso de la ceniza | del tipo descriptivo | Poblacion de | para la recoleccion
CENIZA DE | influencia de las | influencia de las | de la cascara del porque se pretende | estudio. de los datos
CASCARA DE | cenizas de la | cenizas de la | fruto de macambo recolectar estaran constituidos
Theobroma cascara del fruto de | cascara del fruto de | Theobroma bicolor | informacion Esta constituidos | por materiales,
bicolor Bonpl. | macambo macambo Bonpl., como referente a la | por los residuos de | equipos de
PARA Theobroma bicolor | Teobroma bicolor | catalizador influye cantidad Yy | la cascara del fruto | laboratorio y
TRANSESTERIFIC | Bonpl?, como | Bonpl., como | significativamente caracteristicas de macambo | cuadernos de
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VEGETAL USADO | transesterificacion rendimiento de la | dela aceite vegetal | Bonpl., y el aceite | laboratorio.
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de fritura usado | del aceite vegetal cantidad de | torta del fruto de
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Anexo 2. Tabla de operacionalizacion de variables

Tipo por
) L naturaleza ) . )
Variable Definicion Indicador Escala de Categorias Valores de las Medio de
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Anexo 3. Calculo de metanol requerido para la transesterificacion.
De acuerdo a la relacion estequiométrica por cada mol de grasa se requiere

tres moles de metanol.

O

R—g—O—CHZ
0

R_H_o_lH + 3CH,0oH 3 R—g—O—CHS ' lHOH

lH
) 2

CH,OH
O 2

rR—d_o_
Triglérido Metanol metil ester Glirerol
1 mol 3 mol 3 mol 1

mol

Se realizaron los calculos tomando en consideracion el peso molecular del
aceite vegetal usado (600.9 g/mol) determinado con el valor del indice de

saponificacion.

Para una relacién molar 1:6

Masa del aceite = 50.00 g.
PM (AVU) = 763.82 mol gramo
n (aceite): 1 mol = 0.0655 Moles
PM (Metanol) =  32.04 mol gramo
n (Metanol requerido): 6 moles = 0.3924 Moles
Masa del metanol requerido = 1258 g

Para una relacion molar 1:9
Masa del aceite = 50.00 g.
PM (AVU) = 763.82 mol gramo
n (aceite): = 0.0655 moles
PM (Metanol) = 32.04 mol gramo
n (Metanol requerido): 9 mol = 0.5895 moles

Masa Metanol requerido 18.88 g.



Anexo 4. Caracterizacion fisicoquimica del aceite vegetal usado (AVU)

Determinacién del peso molecular del aceite vegetal usado (AVU).

indice de Saponificacion (. S). Es el peso en miligramos de potasa

caustica (KOH) necesaria para saponificar 1 gramo de grasa.

La saponificacion consiste en la reaccion de una grasa con un alcali,

estequiométricamente se cumple:

1mol de aceite + 3 mol de KOH— 3 mol de jabén + 1 mol Glicerina

Sabiendo el valor del indice de saponificacién del aceite vegetal usado
(220.62 mg KOH/ g de aceite) y el valor indice de acidez (0.28 mg KOH/
g de aceite) promedio, se aplica la siguiente relacion.

3000 x PM KOH
IS — 1A

PM aceite vegetal usado (g/mol) =

PM aceite vegetal usado (g/mol) = 763.82

Determinacion de Humedad.

Se procede a pesar 10 gramos de muestra en una capsula de porcelana,
luego se introduce en una estufa a 105°C durante 2 horas. Al finalizar
este tiempo, se retira de la estufa y se coloca en un desecador para
permitir su enfriamiento. Posteriormente, se vuelve a pesar la muestra y
se repite este procedimiento hasta alcanzar un peso constante.

Calculo:

P —

W; — Wi
%H = TxlOO

Donde
v" W;= Peso inicial
v W= Peso final



Densidad.

Primero, se procedié a pesar el picndmetro vacio. Luego, se lleno
completamente con la muestra y se tap6 cuidadosamente para evitar la
entrada de burbujas de aire. Acto seguido, se sumergio en un bafo de
agua a una temperatura controlada de 25°C * 0,2°C, manteniéndolo alli
durante 30 minutos. Transcurrido este tiempo, se retiré el picndmetro del
bafio y se secd meticulosamente con papel absorbente adecuado.
Después, se dejé enfriar a temperatura ambiente durante 30 minutos y

finalmente se pesd con una aproximaciéon de 0,1 mg.

Viscosidad Cinematica.

Se introduce una muestra de 10 ml en un viscosimetro limpio y seco a
través del tubo de mayor diametro. Luego, se coloca el viscosimetro en
un bano termostatico y se espera aproximadamente 5 minutos para que
la muestra alcance la temperatura de 25°C. Posteriormente, se succiona
el aceite por encima de la marca superior del viscosimetro (ubicada en el
tubo de menor diametro) y se mide el tiempo que tarda en pasar entre las

marcas Ay B.

Calculo:

v

—=Kxt

p
Donde:
v = Viscosidad cinematica (cSt 6 mm?/s)
K = Constante del viscosimetro que debe determinarse por calibracion
con un liquido de viscosidad conocida (por ejemplo, agua).
t = Tiempo en que el menisco superior cae de la marca superior del
viscosimetro a la inferior (de Aa B).

p = Densidad de la muestra de aceite. (g/ml)

indice de Saponificacion.

Se comienza pesando 2 gramos de muestra en un matraz, seguido por la

adicion de 25 mililitros de una solucién etandlica de KOH 0.5 N. Luego se



coloca un refrigerante de reflujo y se lleva la mezcla a ebullicion,
manteniéndola asi durante 60 minutos y agitando ocasionalmente por
rotacion. Al finalizar este tiempo, se retira del calory se afiaden 4 0 5 gotas
de fenolftaleina. La solucion jabonosa se valora en caliente utilizando una

solucién de acido clorhidrico 0.5N.
- indice de Acidez.

Se procede a pesar 2 gramos de muestra en un matraz Erlenmeyer de
250 mL. Luego, se afiaden 50 mL de una mezcla de etanol y éter etilico
en una proporcién de 1:2. Posteriormente, se agregan 3 gotas de
indicador de fenolftaleina al matraz. Se procede a valorar la solucién con
una solucion etandlica de KOH 0.1N hasta que se observe el cambio de
color indicado por el indicador.

Calculo:

56,1xVxN

Indice de Acidez = 2

Donde:
V = Volumen en ml de soluciéon etanoica de KOH empleada
N = Normalidad exacta de la solucion etanolica de KOH empleada.

P = Peso en gramos de la muestra empleada.

- Acidos grasos libres.

Primero, se pesan 2 gramos de muestra en un matraz. Luego, se afiaden
50 ml de alcohol neutralizado al matraz. Se calienta el matraz vy
posteriormente se agregan 5 gotas del indicador fenolftaleina. A
continuacién, se titula la solucion con NaOH 0.1 N, agitando
vigorosamente hasta que aparezca el primer color rosado permanente,
que debe ser de igual intensidad que el del alcohol neutralizado. Este
color debe persistir durante al menos 30 segundos.



Calculos:

NxVx 0,282 x100
P

% AGL (Ac.Oleico) =
Donde:
V = Volumen en ml de solucién etanoica de NaOH empleada
N = Normalidad exacta de la solucion etanolica de NaOH empleada.

P = Peso en gramos de la muestra empleada.

- Indice de Peroxido.

Se pesb6 2 g de la muestra en un erlenmeyer, luego se afiade 30 ml de
solucion de acido acético-Cloroformo (3:2), se agita el frasco hasta que
la muestra se disuelva en la solucion. Enseguida se afiade 0,5 ml de
solucion saturada de Kl y se deja en reposo por exactamente 1 minuto.
Luego se agrega 50 ml de agua destilada y se valora con solucién de
tiosulfato de sodio 0,1 N hasta que el color amarillo de la solucion casi
desaparezca, enseguida se agrega 0,5 ml de solucion de almidén y se
continua la valoraciéon hasta que desaparezca completamente el color.

Calculos:
NxVx1000

Indice de Perbxidos = B

Donde:
V = Volumen de Tiosulfato en mililitros consumido en la valoracion.
N = Normalidad de la solucién de tiosulfato.

P = peso en gramos de la muestra.



Anexo 5. Imagenes del desarrollo del proceso.

1. Cascara de Theobroma bicolor Bonpl.




3. Calcinacion

4. Prueba de Hammett de ceniza calcinada de la cascara de Theobroma

bicolor Bonpl.
| B e
e b 8L i

Anaranjado Rojo 7 i Azul de I Fem;_lftalel’na i
de il de ilo b imol |
PKpn=5,0 PKs=9,8

™

Rojo . Amarillo | Incoloro
a a a
Amarillo Azul Rojo violaceo

5. Colecta del aceite vegetal usado

Aceite Usado colectado en el Comedor-UNAP




6. Tratamiento del aceite vegetal usado.

Decantacion, filtracion y almacenamiento del AVU

7. Reaccion de Transesterificacion




8. recuperacion del catalizador

i ?
j

9. Separacion de las fases

Decantacion Separacion de las fases Glicerina/ Biodiésel




11. Biodiésel purificado




Anexo 6. Resultados de los analisis de Ca y K en cenizas de cascara de macambo (Theobroma bicolor Bonpl.)

Cliente

Direccion

Proyecto: Actividad catalitica de ceniza de cascara de Theobroma bicolor bonpl. para transesterificar

UNIVERSIDAD NACIONAL DE TRUJILLO
FACULTAD DE CIENCIAS AGROPECUARIAS

LABORATORIO DE ANALISIS DE SUELOS AGUAS Y FOLIARES

aceite vegetal usado Iquitos 2023.

Av. Grau 1074 - Iquitos

Procedencia de muestra: Iquitos - Loreto

Matriz

Cenizas
Id.
Lab Campo Ga K
% %
2401011.3 |Macambo 1.76 38.40

(*) Muestras en base seca

INFORME DE ENSAYO
2401011

Fecha de Muestreo

Fecha de Ingreso
Fecha de Informe

N° de paginas

1 22/01/2024

30/01/2024

:1del



Anexo 7. Resultado del contenido de metil éster (FAME) en el biodiésel
obtenido

PETROLEOS DEL PERU - PETROPERU S.A.
GEREMCIA DPTO. REFINACION SELVA
UMNIDAD LABORATORIO - JEFATURA TECNICA

Resultados Ensayos Muestras de la Universidad Nacional de |la Amazonia Peruana

CONTEMNIDO | VISCOSIDAD
ITEM | N" ENSAYD MUESTRA DE BIODIESEL DE FAME 40°C
Fov c5t
i ENSAYO 5 |CATALIZADOR: Cascara de Macambo 94.56 7.860
2 ENSAYO & |CATALIZADOR: Cascara de Macambo 9318 8.295
3 ENSAYD 7 JCATALIZADOR: Cascara de Macambo 89.73 10.683
4 ENSAYO B |CATALIZADOR: Cascara de Macambo 88.55 11.248

- FAME [Metil Ester de Acidos Grasos).
- La wiscoskdad cnemdtica se efectud de acuerdoa a la norma ASTM D445,

- El contenido de FAME efectud de acuerdo a la morma ASTM DT371.

Nota: el analisis de APl no se llego a realizar, debido a que el volumen de las muestra eran menores a lo
requerido (600 mL) para realizar la prueba.

Firnada dighalments por

-y
o LAY CHE LOZAND Etwn
-1 bledeata FALN 3001001262 18 sah
FIRMM | wigtiva: CONFORME
DEOTTAL | Fechy- 34012004 1801210800
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