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RESUMEN

El estudio investiga el efecto de variables de proceso (relacion aceite/metanol, cantidad
de catalizador y tiempo de reaccion) en la produccion de biodiesel con residuos de
concreto como catalizadores y aceites usados. Los residuos de concreto se recolectaron
en la interseccion de las calles Sta. Rosa y Yavari, y el aceite vegetal usado se obtuvo de
FUNDESAB. La investigacion es descriptivo-experimental y busca mejorar la eficiencia
del proceso.

El aceite usado mostr6 un contenido de humedad del 0,06% y un grado de acidez de
0,51%. Los residuos de concreto se secaron a 100°C por 8 horas, pulverizados y pesados
en muestras de 5 gramos. Luego, se calcinaron a 700°C, 800°C y 900°C por 4 horas para
determinar la temperatura Optima de activacion. La cantidad de calcio se evalué mediante

métodos colorimétricos y volumétricos.

Los resultados mostraron un rendimiento maximo promedio de biodiesel del 70,15%
utilizando 4 gramos del catalizador, una relacion molar de alcohol/aceite de 9/1 y un
tiempo de reaccion de 180 minutos. El andlisis de varianza reveld un valor de p < 0,05
para un nivel de significancia 0=0,05, lo cual indica diferencias significativas en los

rendimientos de biodiesel obtenidos en los diferentes ensayos de reaccion.

En conclusién, los residuos de concreto mostraron una eficacia considerable como
catalizadores, con un rendimiento promedio del 70.15%, se observé una ligera

inferioridad en comparacion con el rendimiento obtenido con otros catalizadores.

PALABRAS CLAVE: biodiesel, hormigdn, concreto, transesterificacion
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ABSTRACT

The study investigates the effect of process variables (oil/methanol ratio, amount of
catalyst and reaction time) on the production of biodiesel with concrete waste as catalysts
and used oils. The concrete waste was collected at the intersection of Sta. Rosa and Yavari
streets, and the used vegetable oil was obtained from FUNDESAB. The research is

descriptive-experimental and aims to improve the efficiency of the process.

The used oil showed a moisture content of 0.06% and an acidity level of 0.51%. The
concrete residues were dried at 100°C for 8 hours, pulverised and weighed in 5 gram
samples. They were then calcined at 700°C, 800°C and 900°C for 4 hours to determine
the optimum activation temperature. The amount of calcium was evaluated by

colorimetric and volumetric methods.

The results showed an average maximum biodiesel yield of 70.15% using 4 grams of the
catalyst, an alcohol/oil molar ratio of 9/1 and a reaction time of 180 minutes. The analysis
of variance revealed a p-value < 0.05 for a significance level 0=0.05, indicating

significant differences in the biodiesel yields obtained in the different reaction trials.

In conclusion, the concrete wastes showed considerable efficiency as catalysts, with an
average yield of 70.15%, a slight inferiority was observed compared to the yield obtained

with other catalysts.

KEYWORDS: bhiodiesel, concrete, concrete waste, transesterification
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INTRODUCCION
En un mundo donde el cambio climéatico es una prioridad y se busca disminuir la

dependencia de los combustibles fosiles, el biodiesel ha surgido como una alternativa
prometedora en el panorama energético internacional. La creciente preocupacion por
la sostenibilidad y la necesidad de mitigar las emisiones de gases de efecto invernadero
han impulsado la investigacion y el desarrollo de métodos mas eficientes y sostenibles
para la produccién de biocombustibles (Pérez et al. 2022). El biodiesel, un
biocombustible renovable derivado principalmente de aceites vegetales y grasas
animales, despierta un interés creciente debido a su capacidad para reducir las
emisiones de gases contaminantes y su potencial para disminuir la dependencia de los
combustibles fosiles. Su produccion, sin embargo, plantea desafios técnicos y

econdmicos que requieren soluciones innovadoras. (Fernandez et al. 2022)

Los catalizadores convencionales han sido ampliamente utilizados en la produccion de
biodiesel mediante el proceso de transesterificacion, que consiste en la reaccion de los
triglicéridos presentes en los aceites con un alcohol en presencia de un catalizador para
producir ésteres metilicos o etilicos, conocidos como biodiesel, y glicerina. Sin
embargo, estos catalizadores convencionales presentan limitaciones significativas,
como la necesidad de altas temperaturas y presiones, la generacion de subproductos
no deseados y la necesidad de purificacion adicional del biodiesel obtenido. En este
sentido, los catalizadores heterogéneos han surgido como una alternativa prometedora
para mejorar la eficiencia y la sostenibilidad de la produccién de biodiesel. Estos
catalizadores ofrecen ventajas como la reutilizacion, la facilidad de separacion del
producto y la reduccion de subproductos no deseados, lo que los convierte en una

opcidn atractiva para la industria del biodiesel.

Dentro de los catalizadores heterogéneos, el potasio, el calcio y otros metales han
demostrado ser eficaces en la transesterificacién de aceites vegetales para la
produccién de biodiesel. Estos catalizadores pueden proporcionar altas conversiones
de aceite a biodiesel y tienen el potencial de ser mas economicos y sostenibles que los

catalizadores convencionales.



Ademas, la utilizacion de residuos como materia prima para la produccion de biodiesel
ha ganado interés en los ultimos afios debido a su potencial para reducir los costos y
el impacto ambiental asociado con la produccién convencional. En particular, el
residuo de aceite vegetal usado se presenta como una opcion atractiva, ya que puede
ser reciclado y reutilizado sin competir con la produccion de alimentos. (Pérez et al.
2022)

Estudios han investigado el uso de residuo de concreto como material de soporte para
catalizadores en la transesterificacion de aceites vegetales, demostrando la viabilidad
técnica y econdmica de este enfoque. Fernandez et al. (2022) profundizaron en esta
linea de investigacion, presentando los resultados de un estudio que confirma la
utilizacion de residuo de concreto como catalizador heterogéneo en la produccién de
biodiesel, lo que representa una alternativa prometedora para la gestion sostenible de
los residuos de construccion y demolicion. Estos hallazgos respaldan la idea de que la
valorizacion de los residuos de concreto en la cadena de produccién de biodiesel puede
contribuir a cerrar el ciclo de los materiales, fomentando asi una economia mas circular

y sustentable. (Fernandez et al. 2022)

En esta investigacion, nos enfocamos en explorar la influencia de las variables del
proceso de transesterificacion de aceite vegetal usado catalizada con residuo de
concreto para obtener biodiesel. Esta innovadora aproximacion busca no solo superar
las limitaciones de los catalizadores convencionales, sino también aprovechar los
residuos agroindustriales disponibles para promover la sostenibilidad y la economia

circular en la produccién de biocombustibles.

En ese contexto el trabajo sigue una estructura clara y ordenada. En el Capitulo I, se
exponen los fundamentos teoricos, incluyendo la transesterificacion. En el Capitulo 11,
se detallan las variables de estudio y cdmo se operacionalizan. El Capitulo |11 aborda
la metodologia y el disefio experimental, asi como el tratamiento de datos. Finalmente,
en el Capitulo 1V, se presentan los resultados obtenidos de cada ensayo de la reaccion
de transesterificacion y el analisis estadistico. Por ultimo, se presentan las discusiones
de los resultados, las conclusiones, recomendaciones, y finalmente las referencias

bibliogréficas referenciadas.



CAPITULO I: MARCO TEORICO
1.1.Antecedentes

En todo el mundo, se esta estudiando la transesterificacion de aceites vegetales
usados, ya que se considera una materia prima potencialmente no aprovechable y
que ademas representa un problema para el medio ambiente. Actualmente, se
estan investigando las caracteristicas fisicas y quimicas de estos aceites, ya que
son importantes para su conversion en biodiesel. Estas caracteristicas varian
dependiendo del lugar donde se generan, como restaurantes, establecimientos de
comidas rapidas y viviendas, asi como también de un pais a otro debido a los

diferentes habitos alimenticios en cada zona.

Ademas, se estan probando diferentes parametros de operacion en el proceso de
transesterificacion, como la relacion molar alcohol/aceite, tiempos de reaccion,
tipos y concentracion de catalizador, y velocidad de agitacion, para obtener un
mejor rendimiento en biodiesel y una co-conversion en metil éster. Entre los
catalizadores que se han utilizado, se encuentra el 6xido de calcio, que se ha
demostrado que es efectivo en la transesterificacion de aceite con metanol. El
Oxido de calcio y materiales que lo contienen se vienen estudiando debido a su
alta fortaleza béasica por lo que se le considera atractivo para la produccion de

biodiesel a partir de aceites vegetales usados.

A NIVEL INTERNACIONAL.:

Pérez-Bravo et al. 2022, realiz6 una investigacion sobre los biocombustibles,
como el biodiesel donde menciona que es una opcion viable para reemplazar los
combustibles fosiles. En esta revision se sintetizan las materias primas y las
condiciones operativas que impactan en el rendimiento del biodiesel, asi como los
mecanismos de reaccion asociados. Se destaca que el biodiesel se puede emplear
en motores existentes sin modificaciones, asegurando un proceso de distribucion
seguro. Ademads, se ha estudiado la transesterificacion y la aplicacion de
ultrasonido en condiciones supercriticas. ElI proceso mas eficiente utiliza las
materias primas y los equipos adecuados, minimizando el consumo de energia,
tiempo e insumos. La transesterificacion con ultrasonido y catalizador

heterogéneo es una de las opciones mas prometedoras.



Avelldn et al. 2019, llevé a cabo una evaluaciéon de las condiciones minimas
necesarias en la reaccion de transesterificacion utilizando tres catalizadores a
diferentes concentraciones: éxido de calcio al 99,90%, 6xido de calcio al 55,0%
(obtenido de la cascara de huevo), hidroxido de calcio al 99,90%, hidréxido de
calcio al 55,0% (también obtenido de la céscara de huevo) e hidréxido de sodio al
99,90%. La transesterificacion se realizd con aceite de Jatropha curcas L. y
metanol. Se descubrio que la presencia de agua y el contenido de acidos grasos
libres en el aceite de Jatropha son factores minimos de inhibicidn, en comparacién
con las condiciones atmosféricas de reaccién cuando se utilizé 6xido de calcio e
hidréxido de calcio. Por otro lado, cuando se utiliz6 hidréxido de sodio como
catalizador y una relacion molar 10:1 de metanol y aceite, se logré un rendimiento
de biodiesel del 98,9%. Ademas, se obtuvo el mismo rendimiento con o sin

esterificacion del aceite.

Kumar et al. 2018, llevaron a cabo una investigacion que evaluo la utilidad de los
materiales de desecho de hormigon y mortero como catalizadores para la
produccion de biodiesel a partir de aceite. Estos materiales fueron recogidos
localmente, lavados, secados, molidos, tamizados y calcinados a 850°C durante 3
horas antes de ser utilizados como catalizadores en la transesterificacion. Se
caracterizaron mediante el método de indicador de basicidad de Hammett y se
encontr6 que la resistencia bésica de los materiales calcinados era mayor que la
de los materiales no calcinados. Se compar0 la actividad catalitica de los
materiales de desecho cemento con la del cemento y el CaO de grado comercial.
Se obtuvo una alta conversion del 96,9%, con una carga de catalizador del 5%,
relacién molar de aceite y alcohol de 1:4, temperatura de reaccion de 65 °C y
tiempo de reaccion de 4 horas. Se descubrié que, entre todos los materiales
cementosos probados, el cemento fue el mas eficiente (con un rendimiento del
76+0.3%) en la transesterificacion de aceite de Karanja a biodiesel. En conclusion,
la investigacion demuestra que es posible utilizar materiales de desecho de

hormigon y mortero como catalizadores en la reaccion de transesterificacion.



De Oliveira et al. 2020, llevo a cabo un estudio para investigar el efecto catalitico,
la eficiencia y la reutilizacion de la cascara de huevo calcinada y enriquecida con
glicerina y metanol (ECEG) en la sintesis de esteres metilicos a partir de aceite
residual de fritura. Los resultados mostraron que las cascaras de huevo
modificadas termoquimicamente demostraron una eficiencia catalitica durante la
transesterificacion de aceites residuales en concentraciones mésicas del 15%, 5%,
3% y 1%, debido a la presencia de un alto nivel de ésteres (97,39%, 96,97%,
97,75% y 92,96%, respectivamente). La concentracion inicial de la cascara de
huevo enriquecida utilizada en la metandlisis tuvo un efecto directo en la mezcla
final de ésteres. EI ECEG fue reactivo y eficiente durante cuatro ciclos de reaccion
sin reactivacion de los sitios cataliticos, debido a la evidencia de un alto contenido
de éster (97,85%, 98,67%, 98,89% Yy 98,46%), lo que permitid alcanzar la calidad

estandar de biodiesel a nivel mundial segun las regulaciones.

Moreno Varona 2018, realiz6 un estudio sobre el uso del CaO dopado con
nanoparticulas (Fe-Co) como catalizador para la transesterificacion de acidos
grasos de aceite de cocina, aceite de palma y aceite de canola. La conversién de
ésteres metilicos se midi6 mediante cromatografia. EI CaO se obtuvo de las
cascaras de huevo calcinadas a una temperatura de 900°C durante 4 horas,
mientras que las nanoparticulas (Fe-Co) se obtuvieron por el método de
coprecipitacion de solucion acuosa de FeClz-6H20, CoCl,-6H.O y NaOH
mediante reflujo continuo durante 4 horas. El dopaje se logr6 mezclando
fisicamente el CaO y las nanoparticulas (Fe-Co) por agitaciébn magnética. El
catalizador se evalué con un tiempo de reaccion de 6 horas, con agitacion
magnética y una temperatura de reaccion de 55°C. El estudio arroj6 resultados
muy positivos en cuanto al rendimiento de ésteres metilicos, logrando un 94,2%
de conversion a las 4 horas para el aceite de cocina usado con el catalizador
CaO/(Fe-Co), mientras que el CaO neto obtuvo un rendimiento del 92,2%. Este
estudio demuestra que el uso de catalizadores heterogéneos como el CaO dopado
con nanoparticulas (Fe-Co) puede ser una opcién mas econémica y amigable con
el medio ambiente para la produccién de biodiesel a partir de aceites de cocina

usados mediante la transesterificacion.



A NIVEL NACIONAL:

Rodriguez Bustamante 2018, El propodsito de este estudio fue evaluar el
rendimiento de la produccién de biodiesel a partir de aceite de soja usado
utilizando el proceso de transesterificacion, especificamente en el comedor de la
Universidad Peruana Union. Se empled la metodologia de Superficie de Respuesta
con un disefio experimental 22, incluyendo cinco puntos centrales, para analizar el
impacto de dos parametros: la relacion molar etanol:aceite y el porcentaje de
concentracion de 6xido de calcio, en el rendimiento del biodiesel. Se ajustd un
modelo de primer orden y luego se realiz6 un Disefio Central Compuesto con
cinco puntos centrales como modelo de segundo orden, utilizando la metodologia
de superficie de respuesta para explorar la optimizacion del rendimiento. La
evaluacion revel6 que el mayor rendimiento, alcanzando el 60.9%, se obtuvo con
una relacion molar de 15:1 de etanol:aceite y una concentracion de 6xido de calcio
del 6%. Se compard la viscosidad de este biodiesel, que fue de 8.70 cSt, con la del
Diesel B5 S-50 de la refineria La Pampilla, para verificar el cumplimiento con la
norma ASTM D6751-09. Sin embargo, se encontrd que el biodiesel no cumplia
con los estandares establecidos por la normativa. En resumen, se concluy6 que las
variables de control con relaciones molares superiores a 15:1 y concentraciones
de catalizador cercanas al 6% son aplicables para optimizar el rendimiento del
biodiesel, lo que resultaria en una menor viscosidad que cumpla con los estandares

establecidos.

A NIVEL LOCAL.:

Souza et al. 2021. Esta investigacién emple6 cenizas de cascara de platano como
catalizador en la transesterificacion. Las cenizas fueron obtenidas tras secar y
calcinar la cascara a 700°C. Se analizé su contenido de potasio y calcio, asi como
su fuerza basica. Se realiz6 una transesterificacion alcalina directa del aceite usado
debido a su humedad y acidez. El biodiesel se obtuvo con un rendimiento maximo
del 86,94%, utilizando un 2% de catalizador, relacién metanol/aceite 6/1 y tiempo
de reaccion de 60 minutos. Los resultados sugieren que el catalizador posee

potencial debido a su alta alcalinidad, atribuida a su contenido de potasio.



1.2.Bases tedricas
1.2.1. Definicion de biodiesel

El biodiesel es una fuente de energia renovable producida por transesterificacion
de recursos naturales renovables como aceites vegetales y grasas animales. Es
biodegradable, no tdxico y reduce los gases de efecto invernadero en comparacion
con el diésel fosil. Su uso evita la formacion de emisiones de dioxido de carbono
y azufre, lo que ayuda a prevenir la formacion de lluvia &cida. A diferencia de los
hidrocarburos, el biodiesel es un combustible renovable e ilimitado (Enguilo
Gonzaga 2016). La Norma D6751 de la Sociedad Estadounidense para Pruebas y
Materiales (ASTM) defini6 el biodiésel como ésteres mono alquilicos de &cidos
grasos derivados de aceites vegetales y grasas animales y se considerd un
reemplazo parcial del combustible diésel a base de petroleo.

El biodiesel es un liquido transparente e inodoro cuyo color varia de amarillo claro
a marrén claro dependiendo de la materia prima, tiene una lubricidad inherente,
un punto de inflamacidn relativamente alto y un balance energético positivo que

normalmente produce menos emisiones que el diésel fosil. (Martinez 2019)

1.2.2. Materia prima para la obtencion de biodiesel.
De las materias primas para la produccion de biodiesel tenemos: aceites
vegetales virgenes, grasas animales, aceites vegetales usados. Sin embargo,
esta cantidad no es suficiente para la demanda generalizada de biodiesel. Este

estudio se centra en el aceite usado o desechado. (L6pez Cruz 2022)

Aceites vegetales de primer uso
Al refinar el crudo, obtenemos un aceite refinado que da un biodiesel de mejor
calidad que no contiene gomas, jabones e impurezas que pueden perjudicar el

funcionamiento del motor diésel que lo utiliza. (Beltran Velasquez et al. 2020)



1.2.3.

Aceites vegetales usados

Se refiere a todos los aceites vegetales o animales comestibles que, tras ser
utilizados en la preparacion o elaboracion de alimentos y sometidos a
tratamiento térmico, experimentan cambios en sus propiedades fisico-
quimicas, convirtiendose en residuos contaminantes para el medio ambiente.
(ElPeruano, 2021)

De este tipo de aceite se obtiene el biodiésel, que se puede utilizar como
maximo una vez, ya que puede provocar oxidacion, lo que lleva a la pérdida de
sus propiedades. Es la materia prima mas barata, pero debe manipularse con

cuidado debido a las impurezas y/o al contenido de agua.

Grasas animales

Se obtienen hirviendo y enfriando tejido graso animal en agua. La grasa mas
utilizada es la de aves, res y cerdo. El biodiésel elaborado a partir de grasa tiene
una composicion mas solida que el biodiésel elaborado a partir de aceite. Por
lo tanto, tiende a mejorar su desempefio y se mezcla con combustible diésel

para un uso eficiente.(Lépez Cruz 2022)

Propiedades de la materia prima que influyen en el proceso de
transesterificacion.

Los aceites vegetales empleados en la cocina para freir experimentan cambios
significativos en su composicion quimica, color, textura y otras propiedades
fisicas y quimicas debido a la exposicidn a elevadas temperaturas y al continuo
uso en los procesos de coccion. Este deterioro se atribuye principalmente a la
oxidacion de los lipidos, la hidrolisis, la polimerizacion y otras reacciones. La
viscosidad aumenta debido a la polimerizacion y al incremento de los acidos
grasos libres, mientras que el indice de acidez se eleva por la hidrolisis a alta
temperatura y el uso repetido, que resulta en la liberacién de agua de los

alimentos. (Echevarria Trujillo et al. 2018)



Se ha observado que la influencia de estas propiedades fisicas y quimicas varia
segun el tipo de aceite utilizado en la fritura. Factores como la temperatura y el
tiempo de reciclado emergen como determinantes en la eleccion del aceite
vegetal usado, ya que afectan el aumento de impurezas, impactando tanto en
las propiedades del aceite usado como en el producto final, especialmente en
relacion con la calidad del biodiesel obtenido a partir de esta fuente. (Ospino
Ruth 2020)

1.2.4. Obtencion del biodiesel

Para obtener biodiésel se necesita alcohol y grasa o aceite, dependiendo del
origen del aceite graso, estos pueden ser aceites comestibles, aceites no
comestibles o aceites usados (grasas animales y/o aceites de cocina usados).
Las grasas usadas o residuales, si tienen un alto contenido en acidos grasos
libres (> 1%) y humedad, han sido previamente esterificadas, en caso contrario

han sido directamente transesterificadas. (Machorro Lopez 2020)

Aceite de cocina
usado y/o grasas
animales.

I

Y

Aceites Vegetales

th Esterificacitn  =——Alcohol + acido

I 1
L

Alcohol + Alcali ——- Transesterificacion

Il

f j
W W

Glicerina Biodiesel
Figura 01. Proceso de generacion de biodiesel

Fuente: (Machorro Lopez 2020)



1.2.5. Método de transesterificacion convencional.
El proceso de transesterificacion de materias primas orgéanicas se logra
mediante la reaccion de triglicéridos contenidos en aceites animales o0 vegetales
con alcohol, que es mayoritariamente metanol, bajo la influencia de un
catalizador, que puede ser una base homogénea o un acido. (Lescano Pizarro
2019)

CH,—O0 —C—R Catalizador e P
0 NaOH o ‘
CH—O0—C—R 4 3CH,(OH) = 3 CH,—0 —C—R + CH—OH

o
CH,—0 —C—R CH,— OH
Triglicérido Metanol Biodiesel Glicerina

Figura 02. Reaccion de transesterificacion

Fuente: (Lescano Pizarro 2019)

1.2.6. Variables que se considera que tienen mayor influencia en la reaccién de
transesterificacion son:

v Tipo de aceite: El biodisel puede obtenerse a partir de diferentes
materias, como grasas animales, aceites vegetales y aceites usado de
cocina. La eleccion de la materia prima para la produccion de biodisel
tiene impacto en varios aspectos, como el costo, el rendimiento, la
composicion y la pureza del biodiesel obtenido. Las materias primas se
pueden clasificar segin su disponibilidad y el tipo de fuente de donde
provienen. Ademas, la seleccion de las materias primas también esta
influenciada por la regién en la que se lleva a cabo la produccion. (Pérez-
Bravo et al. 2022)

v Tipo de Alcohol: ElI metanol es ampliamente utilizado y en menor
medida el etanol, en la produccion de biodiesel. Otros alcoholes de
cadena corta, como propanol, butanol, isopropanol, alcoholes

ramificados y octanol, también se utilizan, pero su costo es mas elevado.
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Relacion molar alcohol: aceite

Se necesitan estequiométricamente tres moles de alcohol y un triglicérido para
que la transesterificacion proporcione tres ésteres alquilicos y un glicerol; sin
embargo, como la alcohololisis es un proceso reversible, se necesita alcohol
adicional (Ospino, 2020). La relacion molar entre aceite y alcohol no influye
en la acidez ni en el contenido de yodo del biodiésel. Sin embargo, como la
solubilidad tiende a aumentar, una relacién molar alta de alcohol y aceite podria
dificultar la separacidon del glicerol. El glicerol es mas dificil de separar y tiene

una menor tasa de conversion de ésteres en solucion (Vicente, 2012).

Catalizador:

Los catalizadores juegan un papel importante en la conversion de la reaccion,
por lo que elegir el tipo de catalizador y la concentracién de catalizador
adecuados es muy importante para lograr las condiciones de reaccion

Optimas.(Rodriguez Bustamante 2018)

Temperatura de la reaccion:

El aumento de la temperatura en la reaccion también aumenta la tasa de
conversion de triglicéridos en ésteres de alquilo. Sin embargo, a altas
temperaturas, el alcohol puede evaporarse y causar serios problemas en la
reaccion. Si se utilizan catalizadores basicos en la transesterificacion, las
condiciones de reaccion deben controlarse especialmente en funcién de la
temperatura y la cantidad de catalizador. Los catalizadores alcalinos se usan a
temperaturas tipicamente entre 40 y 75 °C. En la reaccion con catalizadores
heterogéneos, las temperaturas pueden variar entre 20 y 200 °C.(Rodriguez
Bustamante 2018)
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1.2.7.

1.2.8.

Oxidos metéalicos como catalizadores basicos:

Varios oOxidos, incluyendo los alcalinotérreos y los de metales de transicion,
han sido examinados en detalle, como se muestra en la figura 2. La estructura
de estos Oxidos esta compuesta por iones metalicos positivos (cationes) con
propiedades de acidos de Lewis, y iones de oxigeno negativos (aniones) con
propiedades de bases de Bronsted. Durante la transesterificacion, estos 6xidos
proporcionan sitios activos suficientes para el metanol, donde los enlaces O-H
del alcohol se convierten en metdxidos y cationes de hidrogeno. (Enguilo,
2016)

MEI _ Db —M Ge _0-5 _M!‘-l
Figura 03. Estructura de éxidos de metal

Fuente: (Enguilo Gonzaga 2016)

La rapidez con la que reaccionan los éxidos metalicos estd estrechamente
relacionada con su grado de basicidad, especialmente la fuerza de los sitios

bésicos.(Enguilo Gonzaga 2016)
Uso del oxido de calcio (CaO) como catalizador

El 6xido de calcio (CaO) ha despertado interés como catalizador en la reaccion
de transesterificacion debido a su alta resistencia basica y su compatibilidad
con el alcohol, lo que resulta en menores impactos ambientales. Ademas, el
CaO puede obtenerse a partir de fuentes econdmicas como la caliza y el
hidréxido de calcio. Es ampliamente utilizado como catalizador debido a su
abundancia, bajo costo y alta actividad.(Rodriguez Bustamante 2018)

El CaO puede ser preparado a partir de diversas fuentes de materiales, como
piedras de cal, cascaras de huevo y céascaras de ostra. Si se utiliza de manera
adecuada en el desarrollo regional, el uso del catalizador CaO en la produccion

de biodiésel resultara en la forma mas rentable y beneficiosa para la sociedad
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local. Asimismo, el CaO puede ser utilizado como catalizador mediante la
impregnaciéon con otros reactivos, como el nitrato de potasio. Esta
impregnacion potencia la cualidad basica del 6xido de calcio como catalizador

en la reaccion de transesterificacion.(Rodriguez Bustamante 2018)

b
oot~ G
b kil Sl

o
} =
M* M*

ollll =

Figura 04. Como actla el 6xido de calcio como catalizador en la
transesterificacion

Fuente: (Castellar Ortega et al. 2014)

Velocidad de agitacion:

La solubilidad del aceite en alcohol es débil, se puede interpretar que no puede
formar una fase homogénea con el alcohol. Por lo tanto, la tasa impulsora para
que ocurra la transferencia de masa permite una mayor transferencia de masa
y una mayor produccion de biodiesel. El tipo y rango de triglicéridos en el
aceite influyen mucho en la tasa de transesterificacion, por lo que no depende
solo de las condiciones de operacion o del tipo de catalizador, es muy

importante conocer el tipo. triglicérido que reacciona.

La velocidad de mezcla juega un papel muy importante en la obtencion de
biodiesel. Se realizaron diferentes velocidades de movimiento que van desde
800 a 1500 rpm. Al aumentar la velocidad a 800 rpm, la conversién de éster
aumento a 1200 rpm, desde 1200 rpm no hubo un efecto significativo sobre el

aumento en el contenido de éster. (Rodriguez Bustamante 2018)
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Tiempo de reaccion:

La transesterificacion con catalizadores heterogéneos es generalmente lenta, lo
que da como resultado tiempos de reaccion més prolongados; Utilizaron
tiempos de reaccion de 2 h a 4 h para producir biodiesel, que estimaron era el
tiempo 6ptimo para obtener un mayor rendimiento. Decidieron que el tiempo
Optimo para esta reaccion era de 3 horas, en este método utilizaron 6xido de
calcio, que se consideraba un catalizador bésico heterogéneo. (Rodriguez
Bustamante 2018)

1.2.9. Residuos de concreto y su composicion quimica

Los residuos de Construccién y Demolicion (C&D) representan una parte
importante de los residuos sélidos urbanos. La forma mas comun de
eliminar estos residuos es mediante la fundicién, ya que hay pocas
opciones de reutilizacion y reciclaje disponibles en la actualidad. Una
parte significativa de estos residuos esta compuesta por hormigon y
mortero, los cuales contienen un contenido de CaO de alrededor del
28,6%.(Kumar et al. 2018)

El hormigdn contiene minerales como cuarzo, calcita, aluminosilicatos de
sodio/calcio, albita y portlandita. Estos materiales cementosos tienen una
alta capacidad de neutralizacion de acidos y un rango amplio de valores
de pH (7,5-12) debido a su composicién mineral natural, que los hace
alcalinos. Los principales productos hidratados del silicato de calcio (alita
y belita) son el hidrato de silicato de calcio (CSH) y el hidréxido de calcio
(Ca (OH)2), que ayudan a mantener una mezcla altamente alcalina, lo cual

es importante para la durabilidad del hormigén armado.
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La hidratacion de los silicatos de calcio puede causar carbonatacion, lo
que lleva a la formacidon de carbonato de calcio (CaCO3). La calcinacion
del cemento hidratado conduce a la deshidroxilacion y descarbonizacién,
convirtiendo los hidréxidos y carbonatos de calcio en éxidos de calcio
(Ca0). Estos compuestos de calcio tienen actividad catalitica y se ha
observado que la fase Ca (OH)2 se transforma en CaO al calcinar el
cemento hidratado a temperaturas superiores a 450 °C. (Kumar et al.
2018)
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1.3.Definicién de términos béasicos

v Indice de acidez: Se define como la cantidad de miligramos de hidroxido
de potasio necesarios para neutralizar el contenido total de acido en 1
gramo de aceite. En aceites no refinados, este valor se utiliza para
determinar la cantidad de hidroxido de potasio necesaria para la
purificacion del aceite final. En aceites refinados, el indice de acidez se
utiliza como indicador del efecto del proceso de refinado. (Boatella et al.
2004)

v Indice de saponificacion: Da una idea de la longitud media de las cadenas
de acidos grasos, es utilizado para identificar los aceites. (Boatella et al.
2004)

v" Biodiesel: combustible liquido fabricado a partir de recursos renovables,
como grasas vegetales o animales, en los motores diésel. (Medina et al.
2012)

v Residuos de concreto: se refieren al concreto desechado o RCD, que se
desvia de los flujos de residuos y se reutiliza 0 se recupera para su uso en
la fabricacion de nuevos productos. (wbcsd, 2009)

v Catalizador: sustancia, simple o compuesta, que aumenta o reduce la
velocidad de una reaccién quimica. (RAE, 2014)

v Variables del proceso: Son los factores que pueden ser controlados,
modificados 0 medidos durante un proceso determinado. En este caso, se
refiere a los pardmetros que afectan la transesterificacion del aceite vegetal
usado.

v Actividad Catalitica. Se trata de la rapidez con la que se impulsa la
reaccion hacia el equilibrio quimico y se puede describir como la
capacidad de acelerar la velocidad de la reaccion en comparacion con la
velocidad observada sin catalizador, manteniendo las mismas condiciones
de temperatura, presién, concentracion, etc.

v' Tiempo de reaccién. Tiempo estimado que dura la reaccion de

transesterificacion.
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CAPITULO II: HIPOTESIS Y VARIABLES

2.1.Formulacién de la hipotesis
Hipdtesis General

Los residuos de concreto calcinado como catalizadores heterogéneos si muestra

capacidad catalitica para transesterificar el aceite vegetal usado.
2.2.Variables y su operacionalizacion:

Variable dependiente: Y1 = Rendimiento Biodiesel
Indicadores: Y1 = Porcentaje en peso con relacién a la masa de aceite
Variable Independiente: X;: Cantidad de catalizador (residuos)
X2: Relacion molar Alcohol/aceite
Xs: Tiempo de reaccion
Indicadores X1: Porcentaje de catalizador por relacion a la masa del
aceite
Xo: Moles de metanol/moles del aceite vegetal usado

X3: Minutos
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CAPITULO I1l: METODOLOGIA

3.1.Tipo y disefio del experimento.

En la investigacion se utilizaron dos enfoques: descriptivo y experimental.
Mediante la técnica descriptiva se determinaron las propiedades fisicas y
quimicas del aceite vegetal empleado, asi como el calibre del biodiésel
generado. Por el contrario, se utilizd6 una metodologia experimental para
evaluar la eficacia catalitica del catalizador derivado de restos de cemento
durante el proceso de transesterificacion. Para ello se ajustaron variables
como la cantidad de catalizador, la duracion de la reaccion y la relacion molar
aceite/metanol. Las variables y sus correspondientes dos niveles de estudio se
muestran en la Tabla 1.

Tabla 1. Variables de estudio y sus niveles

Variables Nivel bajo Nivel alto
Relacion Molar (RM), Alcohol/ aceite 6/1 9/1
Tiempo de Reaccion (TR), minutos 120 180
Concentracion del Catalizador (CC) 7% 8%

Factores intervinientes:
Temperatura :60°C
Velocidad de Agitacion 1250 rpm

Disefio de experimento.

El disefio experimental utilizado en este estudio es un disefio factorial 23, que
implica la manipulacién de tres variables de estudio: la relaciébn molar
alcohol/aceite (RM) con dos niveles (6:1 y 9:1), la concentracion del
catalizador (CC) con dos niveles (7% y 8%), y el tiempo de reaccion (TR)
con dos niveles (120 y 180 minutos). Ademas, se tuvieron en cuenta dos
factores intervinientes: la temperatura de reaccion a 60 °C y la velocidad de
agitacion a 1250 rpm. En total, se llevaron a cabo 8 ensayos por triplicado,

generando un total de 24 ensayos.
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PLANTEAMIENTO DEL DISENO EXPERIMENTAL FACTORIAL 23
La tabla 2 representa el planteamiento de los 8 ensayos donde el nivel alto de la
variable se representa con el signo (+) y el nivel bajo con el signo (-).

Tabla 2: Matriz de planteamiento de experimentos

Ensayos RM TR CcC
1 - - -
2 - - +
3 - + -
4 - + +
5 + - -
6 + - +
7 + + -
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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Tabla 3. Variables de estudio y sus niveles.

ENSAYOS TIEMPO CAT. RM

1 120 min 359 6/1
2 120min 49 6/1
3 180min 359 6/1
4 180min  4g 6/1
5 120 min 359 9/1
6 120min 49 91
7 180min 35g 9/1
8 180min  4g 9/1

Factores intervinientes:
Temperatura :60°C
Velocidad de Agitacion : 1250 rpm
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3.2.Disefio muestral.

3.2.1.

3.2.2.

3.2.3.

3.2.4.

Poblacion de estudio.

Estuvo constituido por los residuos de concreto que se generaron en
refacciones de la interseccién de las calles Sta. Rosa y Yavari, de la ciudad
de Iquitos; y el aceite vegetal usado generados en el Centro de estudios

gastronomico de la Fundacion de la UNAP.

Tamafio de la poblacion de estudio.

Estuvieron constituidos por la cantidad de los residuos de 1 kg de concretos
que se generaron en refacciones de pistas de las calles Sta. Rosa y Yavari,
de la ciudad de lquitos, y 5 litros del aceite vegetal usado generados en el

Centro de estudios gastronémico de la Fundacion de la UNAP.

Muestreo o seleccion de la muestra.

Los residuos las muestras tuvieron que ser recolectadas de la interseccion
de las calles Sta. Rosa y Yavari, de la ciudad de Iquitos que presentaba
residuos de concreto armado producto de su refaccién, y el aceite vegetal
usado fue colectado de la FUNDESAB escuela de Gastronomia UNAP. El

tipo de muestreo se realizd por conveniencia del investigador.
Criterios de seleccion.

El criterio de la seleccion que se tuvo en cuenta es que el residuo de concreto

provenga del pavimento y el aceite sea un aceite vegetal era usado.
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3.3. Técnicas e instrumentaciones para la recoleccion de los datos estaran

divididas en dos etapas.

3.3.1.

3.3.2.

3.3.3.

Las técnicas para la recoleccion de los datos.

Las técnicas usadas fueron técnicas de sintesis y analisis quimico a nivel de

laboratorio.

Etapa de Campo.

Recoleccién y acondicionamiento del aceite vegetal usado. Se recogieron 5
litros de aceite usado provenientes de la FUNDESAB, especificamente de
la escuela de Gastronomia. Estos fueron transportados al laboratorio de
Analisis Quimicos Industriales, donde se sometieron a un proceso de
decantacion y filtrado para eliminar cualquier impureza presente.

Posteriormente, se procedi a realizar su analisis quimico.

Etapa de Laboratorio.

En el laboratorio se determinaron las caracteristicas fisicas y quimicas del
aceite vegetal usado, el acondicionamiento de los residuos de concreto para
ser usados como catalizador y se evalu6 el rendimiento en conversion a

biodiesel.

22



A. Caracterizacion del aceite vegetal usado.

B.

Caracterizacion Fisica y Quimica del aceite vegetal usado (AVU).

Las caracteristicas fisico quimicas, se realizaran segun las metodologias indicadas

para cada parametro. Cuyo procedimiento se pueden verificar en el Anexo 2.

. Determinacion de humedad NTP 209.004:1968
. Densidad ASTM D 1298

. Viscosidad Cinematica ASTM D 445

. indice de Acidez Libre NTP 209.005:1968
. Acidos grasos libres NTP209.005:1968
. indice de Perdxido NTP 209.006:1968
o indice de Saponificacion NTP 209.058:1980
o Peso Molecular (Calculos)

Activacion de fuerza bésica del residuo de concreto para su uso como

catalizador.

Tratamiento térmico

Los residuos de concreto, después de ser colectados, fueron sometidos a secado
en una estufa a 100 °C durante 8 horas. Luego se pesaron muestras de 5 gramos
en crisoles y se calcinaron en una mufla a tres temperaturas diferentes, 700°C,
800°C y 900°C durante 4 horas, con la finalidad de estandarizar la temperatura

optima de activacion de la fuerza basica en el concreto.

Caracterizacion del residuo del concreto calcinado.

Contenido de calcio: la cantidad de calcio se determind mediante el método
colorimetro, precipitandolo con cobaltinitrito de potasio y la cantidad de calcio
por el método volumétrico con EDTA. Anexo 3

Fuerza bésica.

El método empleado fue el de indicadores de Hammett. Anexo 4
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C. Obtencion del biodiesel usando aceite vegetal usado y residuo de concreto
como catalizador.

Se tomd un nivel de relacion metanol/ aceite 6:1 y 9:1, cantidad de catalizador
3.5gr y 4gr con respecto al peso del aceite vegetal usado y tiempo de reaccién
120 min, 180 min.

Reaccion de transesterificacion

La reaccion de transesterificacion se realiz6 en un balon esférico de tres bocas
pirexs de 500 ml, con tapa, agitador magnético, condensador de doble tubo y
termometro de mercurio, todo esto inmerso en un bafio maria con temperatura
controlada, se mezcl6 el residuo de concreto, con el metanol y se agitaron a
550rpm por un tiempo de 20 minutos a temperatura ambiente. Luego se afiadio
el aceite vegetal usado elevandose la temperatura hasta 60 °C a partir de ahi se
control6 el tiempo de reaccion con una velocidad de agitacion de 1250 rpm. Los
8 ensayos, con sus tres replicas ensayos se realizaron segun el disefio
experimental planteado. El catalizador de concreto residual que se uso fue el que

contenia mejor caracteristica béasica.

Filtracion
Cumplida la reaccion se vertio el producto al embudo y se dej6 24 horas, luego
se decanto para la separacion de fases en un pera de decantacion.

Decantacion
En la separacion del biodiesel con la glicerina se utilizo una pera de decantacion

y se dej6 24 horas, para garantizar la reparacion de las fases.

Filtracidn y secado
El biodiesel obtenido se filtré con carbonato de sodio para eliminar humedad y
luego secado a temperatura de 100 °C para eliminar restos de moléculas de agua

que se pudieran generar en el proceso.
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D. Pruebas de la calidad del biodiesel

Parametros Norma
- Densidad. A.0.C.S 1981
- Indice de acidez ASTM D 974
- Viscosidad Cerdeira S. 2000

3.3.4. Instrumentos reactivos quimicos utilizados.

v' Balanza analitica digital con resolucién 0.1mg.
v' Estufa con regulador de temperatura (0-250 °C)
v" Crisoles.

v' Baldn base plana de 550ml.

v Matraces de erlenmeyer.

3.4.Procesamiento y analisis de datos

Se utilizaron tablas y graficos para presentar los resultados mediante estadisticas
descriptivas, y se emplearon ANOVA y la prueba de Tukey para evaluar las
medias con el fin de determinar si existian diferencias significativas entre las
diversas series utilizadas para producir biodiésel. Se utiliz6 el programa
estadistico MINITAB 17.

3.5.Aspectos éticos

El trabajo no se realizard experimentos con seres humanos ni animales por lo que

no se considera este punto.
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CAPITULO IV: RESULTADOS

4.1. Caracterizacion fisicoquimica del aceite vegetal usado

Tabla 4: Resultado de caracteristicas fisicas y quimicas del AVU.

Determinaciones Muestra
Humedad 0,06
Densidad (g/ml) a 15.6°C 0,921
Viscosidad cSt 30,99
indice de Acidez (mg de KOHY/ g aceite) 1,01
Grado de Acidez (%Ac. Oleico) 0,51
Indice de Peréxido (mEq O2/Kg aceite) 28,09
Indice de Saponificacion (mg KOH/ g aceite) 213,61
Peso molecular (g/mol) * 791,62

4.2. Caracterizacion del residuo de concreto calcinado.

Tabla 5. Concentracién de calcio en el concreto calcinado.

Determinaciones Promedio DS

Calcio (ca) % 7.5% 0.27
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Tabla 6. Determinacién de la fuerza basica. Prueba de Hammett (Método

colorimétrico)

Azul de Fenolftaleina indigo de
CATALIZADORES bromotimol pKsH=9,8 Carmin
pKsn= 7,2 pKsn= 12,2
700 + + -
800 + + -
900 + + -

4.3. Obtencioén del biodiesel.

Tabla 7. Rendimiento de biodiesel obtenido

RENDIMIENTO
Ensayos RM TR
(mol/mol)  (min) CC(g) 1 2 3 Media Desv.Est.
1 6/1 120 7 68.83 69.58 68.87 69.09 0.422
2 6/1 120 8 64.65 65.35 65.51 65.17 0.457
3 6/1 180 7 68.56 68.74 68.82 68.71 0.133
4 6/1 180 8 66.41 67.3 67.17 66.96 0.481
5 9/1 120 7 63.51 63.87 64.28 63.89 0.385
6 9/1 120 8 67.69 68.63 69.35 68.56 0.832
7 9/1 180 7 66.61 67.81 68.06 67.49 0.775
8 9/1 180 8 69.61 70.34 7051  70.15 0.478

Desv.Est. agrupada = 0.536994

En la tabla 7 se puede apreciar los promedios del rendimiento en biodiésel obtenido en

los 8 ensayos, los valores fluctuan entre el 63.89% al 70.15% usando residuos de

concreto calcinados a 800°C.

4.4. Andlisis de los promedios del rendimiento en biodiesel obtenidos en los 8

ensayos.

4.4.1. Andlisis de Varianza de los promedios de rendimiento en biodiesel

Hipotesis nula

Hipotesis alterna

Nivel de significancia a=0.05

Todas las medias son iguales

Se presupuso igualdad de varianzas para el analisis.
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Tabla 8. Andlisis de Varianza ANOVA

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p
Ensayos 7 92.784 13.2549 45.97 0.000
Error 16 4.614 0.2884

Total 23 97.398

Con una probabilidad de error p= 0.000 y para un nivel de significancia a= 0.05, se

rechaza la hipétesis nula que todas las medias son iguales y se acepta la hipotesis

alterna que no todas las medias son iguales.

4.4.2. Prueba de Tukey de los promedios del rendimiento en biodiesel

obtenidos en los 8 ensayos

Tabla 9. Prueba de Tukey a una confianza de 95%

Ensayos N Media Agrupacion
8 3 70.153 A
1 3 69.093 A B
3 3 68.7067 A B
6 3 68.557 B
7 3 67.493
4 3 66.960
2 3 65.170 E
5 3 63.887 E

Las medias que no comparten una letra son significativamente diferentes.

Para un nivel de confianza del 95% se puede observar que el promedio del ensayo 8

no comparte una letra con los promedios de los ensayos 2,4,5,6,7 presentando

diferencia significativa, sin embargo, comparte letra con los promedios de los ensayos

1y 3 indicando que no existe diferencia significativa con estos promedios.
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4.5.Anélisis Regresion factorial general: RENDIMIENTO vs. RM, TR, CC

Informacién del factor

Factor Niveles Valores

RM 2 6/1, 9/1

TR 2 120, 180

CcC 2 7,8
Tabla 10. Analisis de Varianza

Fuente GL SC Ajust. MC Ajust. Valor F Valor p

Modelo 92.7845 13.2549 45.97 0.000
Lineal 3 174110 5.8037 20.13 0.000
RM 1 0.0096 0.0096 0.03 0.858
TR 1 16.3680 16.3680 56.76 0.000
CC 1 1.0333 1.0333 3.58 0.077
Interacciones de 2 términos 3 68.8004 22.9335 79.53 0.000
RM*TR 1 5.4150 5.4150 18.78 0.001
RM*CC 1 63.3750 63.3750 219.78 0.000
TR*CC 1 0.0104 0.0104 0.04 0.852
Interacciones de 3 términos 1 6.5731 6.5731 22.79 0.000
RM*TR*CC 1 6.5731 6.5731 22.79 0.000
Error 16  4.6138 0.2884
Total 23 97.3983

En la tabla 11 se puede observar gue el factor tiempo de reaccién (TR) presenta un

efecto significativo con p=0,000 a diferencia de la relacién molar (MR) p=0,858 y

concentracion de catalizador (CC) p=0,077. En las interacciones de 2 términos la RM

* TR presenta un efecto significativo con p= 0,001, asi mismo la interaccion de RM

* CC con un p=0.,000. En las interacciones con 3 términos RM * TR* CC presenta

un efecto significativo con p=0,000.
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Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es RENDIMIENTO, o = 0.05)

Término
Factor Nombre
AC A RM
B TR
C CC
B
ABC
AB
C
BC
A
0 2 A 6 8 10 12 1 16
Efecto estandarizado
Figura 05. Diagrama de Pareto
Tabla 11. Resumen del modelo
R-cuad. R-cuad.
S R-cuad. (ajustado) (pred)
0.536994 95.26% 93.19% 89.34%

El disefio factorial 22 se ajusta al estudio para un R- cuadrado (ajustado) del 93,19%,
un valor alto que nos indica que el disefio explica el comportamiento de las variables

en el proceso de transesterificacion.
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Figura 06. Grafica de efectos principales para rendimiento

Los efectos que producen los factores son positivos cuando pasan de un nivel bajo al
nivel alto producen un incremento en el rendimiento del biodiesel, observandose que

el tiempo de reaccion es el que mayor influencia tiene en el rendimiento.

RM * TR -
—8— 1200
69 a = 180.0
68 -
o [ =
E 67
ud
= ~e
o 66
T
4 RM * CC TR* CC c
3 » —— 70
k= 69 . s = 80
% \ pd .

/
68 N/ 7
//\ //

67

66 [ \.

6/1 91 120 180
RM TR

Figura 07. Grafica de interaccion para rendimiento
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En la figura 07. se observa que las lineas de la CC se cruzan cuando RM se cambia
6/1 a una RM 9/1 indicando que la interaccién entre estas dos variables produce un
efecto significativo en el rendimiento de la reaccion de transesterificacion para

obtener el biodiesel.

] -
’ -
.

o0 -~
Iil ,
)
: .-.d-.-
g 0 -
= V ad
o ,‘ >

10 . -

>
i o
1.0 05 0.0 0.5 1.0

Residuo

Figura 08. Grafica de probabilidad normal

En la figura 08. Se puede observar que los puntos estan distribuidos sobre la linea roja
indicando que los datos obtenidos en los ensayos presentan una distribucion normal,
lo que indica que el andlisis estadistico realizado a los resultados obtenidos es el

apropiado.
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4.6.Calidad del biodiesel

Tabla 12. Determinacién de calidad

DENSIDAD 873.80 882.67 873.31 886 874.61 88293 882.19 875.53

VISCOSIDAD 16.04 15.08 16.85 16.00 1537 1531 1578 15.76

INDICE DE

ACIDEZ 15230 1,2862 15289 1,2786 1,25/0 1,0862 1,2352 0,8810
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CAPITULO V: DISCUSION

La Tabla 4 presenta las propiedades fisicas y quimicas del aceite vegetal usado (AVU).
Se observa que el pardametro de humedad es de 0,06%, que es significativamente mejor
que el 0,42% reportado por Souza et al. (2021) en su investigacion, que también
menciona que el aceite debe ser deshidratado para evitar la formacion de jabones
durante la reaccion. Ademas, se observa que el valor de &cidos grasos libres es de
0,51%, superior al valor de 0,27% reportado por Souza et al. (2021). Una
transesterificacion béasica directa es posible en base a los valores de humedad y &cidos

grasos libres encontrados en el aceite vegetal utilizado en esta investigacion.

Segun la Tabla 5, el catalizador contiene 7,5% Ca de calcio, que es inferior al 33,80%
Ca encontrado por Nath et al. (2019). Las altas concentraciones de calcio y potasio en
el catalizador son cruciales para la alta actividad catalitica durante la
transesterificacion de aceite vegetal en biodiésel, segun Nath et al. (2019).

En contraste, nuestro estudio se centré en explorar el potencial de los residuos de
concreto como catalizadores en la transesterificacion. Descubrimos que, si bien los
residuos de concreto mostraron una eficacia considerable, con un rendimiento
promedio de biodiesel del 70.15% (utilizando 4 gramos del catalizador, una relacién
molar de alcohol/aceite de 9/1 y un tiempo de reaccion de 3 horas), el rendimiento fue
inferior al obtenido con cemento comercial, como lo demostré Kumar et al. (2018),
quienes lograron un rendimiento del 76+0.3% con una relacién molar de 1:4 y con 4
horas de reaccion. Esta discrepancia entre los rendimientos puede atribuirse a varias
variables, incluyendo diferencias en la preparacion de los catalizadores, las

condiciones de reaccion y las caracteristicas especificas del aceite utilizado.

En la Tabla 7 se muestran los rendimientos de biodiésel obtenidos en cada ensayo. Los
datos muestran que se obtuvo un rendimiento del 68,87% en el experimento 1, en el
que se empled una mayor concentracion de catalizador (3,5%), una relacion molar
metanol-aceite de 6/1 y un periodo de reaccion de 120 minutos. Sin embargo, en el
experimento 8 se obtuvo un rendimiento de biodiésel del 70,51% empleando un
catalizador del 4%, una relacion molar metanol-aceite de 9/1 y un periodo de reaccion
de 180 minutos. De entre todos los experimentos realizados, este ultimo fue el de

mayor rendimiento medio, lo que indica que podria ser el mas pertinente para
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conseguir una alta eficiencia en la conversién de aceite en biodiésel bajo los

parametros evaluados.

Con la prueba de Tukey (tabla 9) a un nivel de confianza del 95%, se observa que el
promedio del ensayo 8 es significativamente diferente, debido que no comparte una
letra con los promedios de los ensayos 2, 4, 5, 6 y 7, lo que sugiere que hay una
diferencia significativa entre ellos. Sin embargo, comparte una letra con los promedios
de los ensayos 1y 3, lo que indica que no existe una diferencia significativa entre estos

promedios y el promedio del ensayo 8.

El modelo de regresion factorial 23 de la tabla 10 es altamente significativo (valor F =
45,97, valor p = 0,000), segun el analisis de la varianza (ANOVA), lo que indica que
el modelo puede explicar una parte considerable de la variabilidad de los rendimientos
de biodiésel. Las variables TR (tiempo de reaccién), CC (concentracién de catalizador)
y RM (relacion molar) muestran efectos lineales significativos; los valores F y p
muestran como afectan estas influencias a los rendimientos. Ademas, se han
encontrado notables interacciones de dos términos, incluyendo RM*TR y CC*RM, lo
que indica que determinadas combinaciones de estas variables tienen un impacto
sustancial en los rendimientos de biodiésel. Por Gltimo, la significacién estadistica de
la interaccion de tres términos, RM*TR*CC, sugiere que la amalgama de estas
variables tiene un notable impacto combinado sobre los rendimientos de biodiésel.
Estos resultados ofrecen un conocimiento profundo de las variables y de como se

combinan para afectar a la generacién de biodiésel.
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El valor de “S” en la Tabla 11 representa el error estandar de las estimaciones, que en
este caso es de 0,536994. Las cifras de R-cuadrado (R-cuadrado) muestran qué parte
de la variacion de los rendimientos de biodiesel puede explicar el modelo. Después de
tener en cuenta la cantidad de variables predictoras en el modelo, el R-cuadrado
ajustado del 93,19% indica que el modelo de regresion factorial 22 es extremadamente
eficaz para describir la variabilidad de los rendimientos de biodiésel. Ademas, el
modelo tiene una gran capacidad predictiva para estimar los rendimientos de biodiésel
en observaciones futuras, como demuestra la R-cuad.(pred) del 89,34%. Estos
resultados demuestran que el modelo es una herramienta Gtil para estudiar y optimizar
el proceso de transesterificacion de aceite vegetal usado utilizando cenizas residuales
de hormigon calcinado. EI modelo es particularmente adecuado para explicar y

predecir los rendimientos de biodiesel en funcién de las variables TR, CC y RM.

Los resultados de las pruebas se muestran en la Tabla 12 e indican que, en términos de
densidad, FAME y viscosidad, el biodiésel producido por transesterificacion de aceite
vegetal usado utilizando cenizas de residuos de hormigon calcinadas como catalizador
heterogéneo no cumple principalmente las normas y especificaciones ASTM D 6751-
03, EN 14214 y N.T.P 321.125.2019.
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CAPITULO VI: CONCLUSIONES

Los residuos de concreto mostraron una eficacia considerable como
catalizadores, con un rendimiento promedio del 70.15% a una relacién molar

de 9:1 y a un tiempo de reaccion de 3 horas.

Se comprobé estadisticamente que la relacién molar y la concentracion de

catalizador influyen significativamente en la reaccion de transesterificacion.

La influencia de los factores son positivos cuando estan a un nivel alto,
produciendo un incremento en el rendimiento del biodiesel. Concluyendo que

el tiempo de reaccion es el que mayor influencia tiene en el rendimiento.

Se acepta la hipdtesis que la relacion molar aceite/metanol, la cantidad de
catalizador y el tiempo de reaccion tienen un efecto significativo en la

produccién de biodiesel.
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CAPITULO VII: RECOMENDACIONES
1. Llevar a cabo estudios adicionales para investigar mas a fondo las condiciones
de reaccion y las caracteristicas especificas de los catalizadores, con el fin de
comprender mejor la discrepancia en los rendimientos observados entre los

diferentes estudios.

2. Esfundamental explorar y desarrollar métodos de preparacion de catalizadores,
especialmente aquellos que utilizan materiales de desecho como los residuos

de concreto, para promover la sostenibilidad en la produccion de biodiesel.

3. Para cumplir con estdndares mas estrictos en ciertas especificaciones, es
necesario ajustar el proceso de transesterificacion, considerando variables
como la cantidad de catalizador, la temperatura y el tiempo de reaccién. Para
aumentar el contenido de FAME, también hay que mejorar las técnicas de
purificacion y separacion. Para mantener niveles bajos durante todo el proceso
y garantizar la consistencia de la calidad del biodiésel, es necesario un control
continuo. Para garantizar que el biodiésel producido satisface los méas altos

requisitos de pureza y calidad, son esenciales los ajustes.

4. Ademas, se recomienda utilizar espectroscopia FTIR para caracterizar y
cuantificar FAME en el biodiesel. Es rapido, preciso, econémico, confiable y

no hay pérdida de muestra.
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Anexo 1. Matriz de consistencia

ANEXOS

PROBLEMA OBJETIVOS HIPOTESIS VARIABLES INDICADORES METODOLOGIA
Problema general Objetivo general: Hipotesis general Variable independiente Tipo de investigacion
¢Cual es el efecto de | Evaluar el efecto de diferentes | Ho: La relacion molar Relacion molar aceite/metanol

diferentes variables de
proceso, como la
relacion molar
aceite/metanol, cantidad
de catalizador y tiempo
de reaccion, en la
produccién de biodiesel
en términos de
rendimiento y calidad,
utilizando residuos de
concreto como
catalizadores y aceites
usados como materia
prima?

Problemas especificos

;Qué caracteristicas
fisicas y  quimicas
presentara el aceite

usado que se recolectara
y como influenciara estas

en el proceso de
produccion de biodiesel?
¢Cual sera la

concentracion de calcio y
su caracteristica basica
del residuo de concreto
recolectados en la ciudad

de lquitos?

¢Cual es la influencia de
la relacion molar
aceite/metanol, la

cantidad de catalizador,
el tiempo de reacciony la
interaccion entre ellos,
en el rendimiento de la
reaccion de
transesterificacion en la
produccion de biodiesel,
utilizando residuos de

variables de proceso, como la
relacién molar aceite/metanol,
cantidad de catalizador y
tiempo de reaccion, en la
producciéon  de  biodiesel
utilizando residuos de
concreto como catalizadores y
aceites usados como materia
prima, en términos de
rendimiento y calidad del
biodiesel obtenido.

Objetivos especificos:
Determinar las caracteristicas
fisicas y quimicas del aceite
usado recolectado y como
podrian influir en el proceso
de produccion de biodiesel.

Determinar la concentracién
de calcio y caracterizar la
naturaleza bésica de los
residuos de concreto
recolectados en la ciudad de
lquitos.

Examinar la influencia de la
relacion molar aceite/metanol,
la cantidad de catalizador, el
tiempo de reaccion y la
interaccion entre ellos en el
rendimiento de la reaccion de
transesterificacion en la
produccién de  biodiesel,
utilizando residuos de
concreto como catalizadores y
aceites usados como materia
prima.

aceite/metanol, la cantidad
de catalizador y el tiempo
de reaccion tendran un
efecto significativo en la
produccion de biodiesel en
términos de rendimiento y
calidad, al utilizar residuos
de concreto como
catalizadores 'y aceites
usados como materia prima

Cantidad de catalizador

Tiempo de reaccion

mol metanol/mol aceite

gramos de
catalizador/gramos
aceite

El tipo de investigacion seria experimental y el
disefio a utilizar es factorial 2*3 para que nos
permitira evaluar a tres factores en dos niveles
de medicion

Niveles de los factores de estudio y de los

Calidad del biodiesel:

Densidad

Viscosidad

minutos parametros
Factor Niveles Unidades
Gramos
. . Lo . RM 1,9/1 mol/mol
Variable dependiente biodiesel/gramo aceite 6/1,9/ -
usado TR 120, 180 minutos
CcC 7,8 porcentaje
Rendimiento del biodiesel indice de acidez
Poblacion

Esta constituidos por los residuos de concretos
que se generan en refacciones de la interseccion
de las calles Sta. Rosa y Yavari de la ciudad de
lquitos, y el aceite vegetal usado generados en
el Centro de estudios gastrondmico
FUNDESAB.

Muestra

Esta constituidos por la cantidad de los residuos
de 1 kg de concretos que se generan en
refacciones de la interseccion de las calles Sta.
Rosa y Yavari de la ciudad de Iquitos, y 5 litros
del aceite vegetal usado generados en el Centro
de estudios gastrondmico FUNDESAB.
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concreto como
catalizadores y aceites
usados como materia
prima?

¢Cual serd la calidad del
biodiesel producido a
partir de residuos de
concreto como
catalizadores y aceites
usados, considerando?

Determinar la calidad del
biodiesel producido usando el
residuo de concreto como
catalizador y aceites usados,
considerando parametros
clave como el contenido
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Anexo 2. Caracterizacion fisicoquimica del AVU.
1. Determinacion de Humedad. (NTP 209.004:1968)

Procedimiento

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:

W, — W,
%H = TX].OO

Donde
v Wi = Peso inicial

v" Wi = Peso final

2. Densidad Relativa. (NTP 209.128:1980)

Procedimiento.

Primero, se procedio a pesar el picndmetro vacio. Luego, se llen6 completamente
con la muestra y se tap6 cuidadosamente para evitar la entrada de burbujas de
aire. Acto seguido, se sumergio en un bafio de agua a una temperatura controlada
de 25°C + 0,2°C, manteniéndolo alli durante 30 minutos. Transcurrido este
tiempo, se retird el picnémetro del bafio y se secd meticulosamente con papel
absorbente adecuado. Después, se dejé enfriar a temperatura ambiente durante

30 minutos y finalmente se pes6 con una aproximacion de 0,1 mg.
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3. Viscosidad Cinemética.

Procedimiento
Se introduce una muestra de 10 ml en un viscosimetro limpio y seco a traves del
tubo de mayor didmetro. Luego, se coloca el viscosimetro en un bafio
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 didmetro) y se
mide el tiempo que tarda en pasar entre las marcas Ay B.
Calculo:

i =Kxt

P
Donde:
v = Viscosidad cinematica (cSt 6 mm?/s)
K = Constante del viscosimetro que debe determinarse por calibracién 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 A a B).

p = Densidad de la muestra de aceite. (g/ml)
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4. Indice de Acidez Libre. (NTP 209.004:1968)
Procedimiento.
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 proporcion
de 1:2. Posteriormente, se agregan 3 gotas de indicador de fenolftaleina al
matraz. Se procede a valorar la solucién con una solucién etanolica de KOH
0.1N hasta que se observe el cambio de color indicado por el indicador.
Calculo:

56,1xVxN

Indice de Acidez = B

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

P = Peso en gramos de la muestra empleada.

5. Acidos grasos libres. (AOAC 940.28. Cap 41. Pag.2 y 3. Edition 21.2019)
Procedimiento.
Primero, se pesan 2 gramos de muestra en un matraz. Luego, se afiaden 50 ml de
alcohol neutralizado al matraz. Se calienta el matraz y posteriormente se agregan
5 gotas del indicador fenolftaleina. A continuacion, se titula la solucién 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.
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Calculos:

NxVx 0,282 x100
P

% AGL (Ac.Oleico) =
Donde:

V = Volumen en ml de solucion etanoica de NaOH empleada
N = Normalidad exacta de la solucion etanolica de NaOH empleada.

P = Peso en gramos de la muestra empleada.

6. Indice de Peroxido. (NTP 209.006:1968)

Procedimiento.

Se pes6 2 g de la muestra en un erlenmeyer, luego se afiade 30 ml de solucién
de &cido acético-Cloroformo (3:2), se agita el frasco hasta que la muestra se
disuelva en la solucién. 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 solucion 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 almiddn y se continda la valoracién hasta que desaparezca completamente el

color.
Calculos:
) L. NxVx1000
Indice de Pero6xidos = —
Donde:

V = Volumen de Tiosulfato en mililitros consumido en la valoracion.
N = Normalidad de la solucion de tiosulfato.

P = peso en gramos de la muestra.
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7. Indice de Saponificacion. (NTP 209.058:1980)
Procedimiento.
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 calor y se afiaden 4 o 5 gotas de fenolftaleina. La solucién

jabonosa se valora en caliente utilizando una solucion de acido clorhidrico 0.5N.

Anexo 3. Caracterizacion del residuo de concreto calcinado.
v" Determinacion de calcio: Método VVolumétrico con EDTA

Se pesd 0.1 g de muestra y se llev6 a una fiola de 100 mililitros de volumen en
seguida se agreg6 10 mililitros de HCI 0,1 N se agitd y se enraz6 con agua. De
esta muestra se tomo 3 mililitros y se titulo con una solucién de EDTA 0,02 N
usando como indicador murexida hasta el cambio de coloracion. (Souza et al.

2021)
Calculos:
% Ca =NV 40/2000 x 100

W muestra
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Anexo 4. Determinacion de fuerza bésica y basicidad del catalizador obtenido a
partir los residuos de concreto (Prueba de Hammett).
Se emplearon tres indicadores: bromotimol azul (pKBH=7,2), fenolftaleina

(pPKBH=9,8) e indigo de Carmin (pKBH=12,2). EI método consistié en mezclar
0,1 g del catalizador con 2 ml de tolueno, que contenia 0,2 mg del indicador,
agitando para observar el cambio de color entre las formas &cidas y basicas del
indicador, lo que indicaba el rango de basicidad del material. Luego, se
realizaron pruebas cuantitativas con 0,05 g de catalizador en suspension en 2 ml
de tolueno y fenolftaleina como indicador, observando el cambio de color que

determing la capacidad del catalizador. (Souza et al. 2021)
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Anexo 5. Fotografias del proceso del desarrollo de la investigacion.

Recoleccion y Caracterizacion del aceite de vegetal usado.
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e Determinacién del contenido de calcio (Método Volumétrico).

e Catalizador a 700, 800 y 900 °C y Aceite Vegetal Usado caracterizados.
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e Evaluacion actividad catalitica del catalizador en la transesterificacion del aceite vegetal

usado.
Reactor de transesterificacion Tabla. Cantidad de reactivos usados en cada ensayo
) FES0 AVU FESD TEMFERATU
ENSAYDS TIELMFO CC. EM METANOL EA
1 10min | 35g | 61 sz 12,14z 60°C
1 10min | 4z | 61 sz 13,14 60°C
3 180min | 35g | &l sz 12,14z 60°C
4 180min | 4g | &1 sig 12,14g 60°C
5 120min | 35g |91 sig 1521g 60°C
6 W0mie | 4z | 91 sz 1821z 60°C
7 180min | 35g |91 sz 1521 60°C
] 180min | 4g |91 sz 1521g 60°C

o1
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e Filtracion y separacion de las dos fases, biodiesel y glicerina.

¢ Biodiesel obtenido respectivamente envasado.
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e Determinacién del indice de acidez del AVU.

e Determinacién de la viscosidad del AVU.
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