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RESUMEN

Los recursos no renovables o recursos de génesis antigua han hecho de la vida del ser humano
un lugar de confort facilitando muchas de las actividades diarias, sin embargo la vida 1til de
estos recursos se esta quedando corta a medida que la poblacion se extiende. Los
biocombustibles como el bioetanol y el biodiesel pueden aportar alternativas al desarrollo
sustentable a medida que se tengan definidas las técnicas y metodologias correspondientes.
Las materias primas para la elaboracion de dichos biocombustibles fungen un papel muy
importante, son en realidad un punto clave en el tema de los biocombustibles. Las materias
primas como las plantas oleaginosas, las bacterias, las micro y macro algas, aceites
comestibles residuales, etc. han sido estudiadas y experimentadas para generar combustibles
como el biodiesel.

Otra materia prima ideal gracias a su indole no comestible y de facil acceso son los lodos
activados. La formacion, acumulacion, distribucion y utilizacion de los lodos activados puede
aprovecharse también como composta o bio-fertilizante. Asi mismo la apropiacion de este
recurso y los usos que se le han implementado, han dado lugar a més preguntas sobre como
explotar y obtener mas aplicaciones que pueda aportar esta biomasa. La generacion de
biodiesel es otra alternativa de aprovechamiento de los lodos activados basados en la
integracion de la productividad primaria de los ciclos biologicos (bacterias) y generacion de
las tecnologias apropiadas para transformar dicha biomasa de modo eficiente en
biocombustible.

En el presente trabajo se elabord biodiesel a partir de lodos activados, se obtuvo un
rendimiento de 6.11% de aceite extraido. Se caracterizo y cuantifico los acidos grasos totales
y libres de los lodos activados. Obteniendo 99.99% de acidos grasos totales de los cuales
60.68% son saturados y 39.31% insaturados y un promedio de 4% de acidos grasos libres.
Posteriormente se realiz6 la reaccion de transesterificacion con zeolita para obtener biodiesel,
el rendimiento obtenido es de 6.11%. Los lodos activados pueden ser utiles como materia
prima para elaborar biodiesel por lo que se recomienda tomar en cuenta factores como la
humedad para poder extraer la mayor cantidad de aceite posible.

Resumen: Biocombustibles, sustentable, materias primas, lodos activados,
Transesterificacion.
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1. INTRODUCCION

El uso de los combustibles fosiles ha facilitado todo tipo de actividades que el ser humano
ha necesitado realizar en su dia cotidiano, se ha utilizado en el transporte, para generar
electricidad, para cocinar, etc., sin embargo la demanda de los combustibles fosiles ha
incrementado en los ultimos afios debido al mundo globalizado en el que nos encontramos.
Es preocupante el abastecimiento de estos combustibles en el futuro ya que este recurso tarda
miles de afios en formarse. Desde principios del siglo XX los combustibles renovables se han
utilizado para sustituir a los combustibles prehistoricos (carbon, gas y petroleo). Los
“Biocombustibles” se denominan como tal por obtenerse de la biomasa que dia a dia se
genera por lo que son un importante recurso sustentable. Los biocombustibles mas conocidos
son el biogés, bioetanol y biodiesel, que pueden obtenerse de plantas oleaginosas o desechos
en la agroindustria y urbanos. El biodiésel es un combustible alternativo para motores diésel
potencialmente interesante, estd conformado por €steres metilicos o etilicos de 4cidos grasos
que se obtiene principalmente por reaccion de un triacilglicérido o triglicérido (presente en
aceites vegetales o en grasas animales) con un alcohol liviano como etanol o metanol. Esta
reaccion requiere fundamentalmente de catalizadores homogéneos o heterogéneos de
caracter 4acido o basico. Las caracteristicas del biodiésel son partidarias al ambiente, consta
de una viscosidad similar a la del diésel de petréleo, es biodegradable, disminuye
significativamente las emisiones de gases toxicos como los SOx, NOx y de otras sustancias
volatiles cuando se quema como combustible. Existe una materia prima no comestible y de
facil acceso, ideal para la produccion de biodiésel; Los lodos activados, €stos se encuentran
presentes en las plantas de tratamiento de aguas residuales, han sido estudiados y se ha
descubierto que contienen una cantidad considerable de lipidos como triglicéridos,
diglicéridos, monoglicéridos y fosfolipidos, este tiltimo conformado por la membrana celular
de las bacterias presentes en el lodo activado (Dufreche, Hernandez, & French, 2006). Esta
materia prima es también ratificada por Siddiquee (Siddiquee, Kazemian, & Rohani, 2011)
quien valora un porcentaje de hasta 30.14% de rendimiento de biodiesel obtenido de los lodos

activados, lo que hacen de esta materia prima una opcion factible para los biocombustibles.



1.1.  Biodiesel.

Hablar de biodiesel es hablar de biocombustibles, los cuales se han tenido en cuenta
desde finales del siglo XX e implementado desde entonces aunque en menor medida.
La gasolina y el diésel son combustibles prehistoricos pero se les conoce con el
nombre de combustibles fosiles porque estan hechos de plantas y animales que han
estado enterrados durante millones de afios. Los biocombustibles como el biodiesel,
son similares a los combustibles fosiles, excepto que los biocombustibles se fabrican
a partir de plantas cultivadas en la actualidad. Hoy en dia se han encontrado diversas
materias primas para su obtencion.

El biodiesel segun la ASTM (American Society for Testing and Material Standard)
es una mezcla de ésteres monoalquilicos de acidos grasos. Cuando se emplea metanol
en su proceso de produccion el biodiésel es una mezcla de ésteres metilicos de acidos
grasos o ésteres etilicos de acidos grasos cuando se utiliza etanol, siendo el metanol
y el etanol los alcoholes mas utilizados por su bajo peso molecular. El biodiesel se
obtiene a base de lipidos saponificables; simples y/o complejos que pueden ser aceites
virgenes, aceites usados comestibles, no comestibles y grasas animales a través de la
reaccion de esterificacion y transesterificacion la cual consiste en separar los acidos
grasos de la glicerina con ayuda de un catalizador quimico o bioldgico y unir cada
uno de ellos a una molécula de metanol o de etanol (Baskar Thanaraj, 2016). La
produccion de este biocombustible ha sido incesantemente estudiada, en sus diversas
fuentes como las plantas oleaginosas, (p. €j. maiz, soya, canola, etc.) micro algas (p.
ej. Chlorella sp.) y bacterias (p. ej. E. Coli).

El biodiesel se ha convertido en una opcion de combustible muy atractivo debido a
sus beneficios medioambientales que se caracterizan por una baja emision de
combustion de monoxido de carbono, particulas y compuestos de azufre, ademas los
subproductos generados no son toxicos y son facilmente biodegradables. Consta de
una viscosidad similar a la del diésel de petroleo, pero difiere en que posee la
propiedad de prolongar la vida itil de los motores, ya que tiene mayor lubricidad que
el diésel (Fernando Chica, 2005). El biodiesel puede usarse como combustible para
motores di¢sel, empleado como sustituto total (B100); también mezclado con diésel,
por ejemplo (B30); o en una proporcion baja como aditivo del 1 al 5%. Las
denominaciones B5, B10, B20, B30, etc. Indican la proporcion (%) de biodiesel
utilizado.

En la actualidad el biodiesel es utilizado en muchos paises del mundo, por ejemplo
en Alemania, Austria y otros paises de Europa Central estan utilizando biodiesel puro
(100%) proveniente de la Canola; Los franceses usan mezclas de biodiesel en
porcentajes bajos (5%); en los EE.UU. se venden mezclas de biodiesel; en Japén
existe gran interés por producir y utilizar este producto; de igual manera ocurre en



Latinoamérica, donde los principales productores de biodiesel son Brasil, Argentina
y Ecuador (Fernando Chica, 2005).

El uso empleado de este biocombustible implica diversos sectores como; Agricola,
Industrias aceiteras, Industria quimica, Compafiias petroleras, Cooperativas
agricolas, Administraciones locales, Areas ambientalmente protegidas e Industria.
Principalmente como combustible para el transporte. En este aspecto, no se necesita
modificaciones en el motor, en el sistema de encendido ni en los inyectores de
combustible de un motor diésel estandar. Tan s6lo se necesita el cambio de algunos
manguitos y materiales de revestimiento de piezas que estén en contacto directo con
el combustible debido a su mayor corrosion. El rendimiento, desgaste y consumo del
motor con biodiesel son similares al diésel (Blanco, 2010).

Meéxico cuenta con experiencias de uso de biodiesel, como el Estado de Chiapas, La
compafiia Chiapas Bioenergético tiene dos plantas de biodiesel a partir de aceite de
palma africana y de aceites vegetales usados (Tuxtla Gutiérrez con 2,000 1/d y Puerto
Chiapas con 28,000 1/d). Se propuso establecer 20,000 ha de Jatropha curcas para el
afio 2012. Ese biodiesel se utiliza en mezclas BS y B20 en 40 vehiculos de transporte
publico de Tuxtla Gutiérrez y Tapachula. (Cerutti, Coralli, Bustamante, & Enrique
Riegelhaupt, 2011)

Los casos aterrizados del uso de biodiesel en México son una importante iniciativa
hacia la sustentabilidad, y aunque hasta el momento no existe la suficiente
produccion a nivel mundial y su costo supera en el doble al del diésel, es de suponer
que al ser un producto que se encuentra en auge, su produccion aumentara su y los
costos disminuirdn (Cerutti, Coralli, Bustamante, & Enrique Riegelhaupt, 2011).

La elaboracion de biodiesel puede obtenerse por diversas materias primas, de plantas
oleaginosas como el cartamo, el girasol, la soja, la colza, el ricino o aquellas
recomendadas por las politicas publicas mexicanas como la Higuerilla, la Jatropha y
la Palma de aceite (Rodriguez, Barahona, Fernandez, & Alfaro, 2014), de cuyas
semillas o frutos puede extraerse el aceite y utilizarlo en algunos casos como aceite
comestibles y en otros casos de uso industrial para biodiesel. Otras materias primas
que se utilizan son la grasa animal, aceites comestibles usados, las bacterias y las
algas. Es importante estudiar cada fuente para determinar la calidad y la cantidad de
produccion que cada materia prima pueda aportar, asi como tener en cuenta los
aspectos econdmicos y sociales de cada pais y region en relacion con el desarrollo
local/regional. (Eleonice, 2012).



Imagen 1. Materias primas para la elaboracion del biodiesel

En dicho sentido, generar biodiesel a base de plantaciones genera una problematica
ambiental y social. Los monocultivos desencadenan una serie de impactos, tales
como: Pérdida de biodiversidad (alimentos, medicinas, lefia, materiales para vivienda,
artesanias, entre otros), Alteracion del ciclo hidrologico, que resulta tanto en la
disminucion y agotamiento de fuentes de agua, asi como el aumento de las
inundaciones y deslizamientos, Disminucion de la producciéon de alimentos,
Degradacion de suelos, Pérdida de culturas indigenas y tradicionales dependientes de
los ecosistemas originales, Conflictos con empresas forestales sobre tenencia de la
tierra en territorios indigenas y de otras comunidades tradicionales, Disminucion de
fuentes de empleo en zonas de tradicion agropecuaria, Expulsion de la poblacion rural
y Deterioro del paisaje en zonas turisticas.

El estudio de las materias primas para generar biodiesel continua en la busqueda de
aquella que genere menor impacto nocivo hacia el medio.

1.2.  Biocombustible a partir de Lodos Activados.

Los lodos activados son una materia prima que se desarrolla inicialmente por una
aireacion prolongada bajo condiciones que favorecen el crecimiento de organismos
que tienen la habilidad especial de oxidar materia organica. Basicamente los lodos
activados consisten en una mezcla completa de bacterias y agua residual en un tanque
de aireacion, la materia orgéanica en el agua residual les sirve a los microorganismos
de alimento para su produccion. A medida que la poblacién de microorganismos
aumenta, se agrupan y forman floculos para producir una masa activa, (por ello el
nombre de lodos activados) y formar un precipitado que se sedimenta con bastante



rapidez (Barbosa J. H., 2009). La imagen 1.2 representa el proceso de la elaboracion
de los lodos activados en una planta de tratamiento.

Imagen 1.2. Diagrama de una planta de tratamiento de agua residual.
Jhojan A Herrera Barbosa, 2009, Lodos activados.

Los lodos activados provenientes de plantas de tratamiento de aguas residuales
municipales contienen concentraciones considerables de lipidos derivadas de la
adsorcion directa de lipidos en los lodos. Estos lipidos fuente de energia incluyen
triglicéridos, diglicéridos, monoglicéridos y fosfolipidos ademas de acidos grasos
libres contenidos en las grasas y aceites del lodo activado (Dufreche, y col., 2007,
Mondala, y col., 2012, Revellame, y col., 2010, Siddique, y col., 2011). Es evidente
el amplio rango de microorganismos, los cuales son capaces de incorporar en su
biomasa cantidades significativas de lipidos bajo ciertas condiciones de propagacion.
Estos lipidos presentan un perfil de 4cidos grasos en muchos casos adecuado para la
produccion de biodiesel. Se ha demostrado que la produccion de aceites microbianos
presenta varias ventajas con relacion a la produccidon a partir de plantas de
tratamiento, por, ejemplo, poseen un tiempo de reproduccion mas corto, requieren
operaciones menos complejas, no se afectan por los cambios climaticos o estacionales
y su produccion es mucho mas facil de escalar. (Vilaseca, 2001). Cabe sefialar que
los lipidos complejos presentes en los lodos activados constituyen el 25% gracias a
las membranas fosfolipidas de los microorganismos antes mencionados (Dufreche,
Hernandez, & French, 2006).

Dufreche en 2007 en su estudio elaborado sobre biodiesel a partir de lodos activados
obtuvo de sus muestras un rendimiento del 28% de aceite extraido del cual obtuvo
6.23% de rendimiento en biodiesel utilizando como catalizador acido sulfurico al 1%
en un tiempo y temperatura de reaccion de 12h y 50°C respectivamente.
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Un estudio realizado en 2011 por Muhammad N. Siddiquee, en su trabajo “Biodiesel
Production from the Lipid of Wastewater Sludge Using an Acidic Heterogeneous
Catalyst” registra un rendimiento del 30.14% de biodiesel. Siddiquee utilizé como
catalizador un poliacido H3POs 12WO3-xH20 (PW12) a una temperatura y tiempo de
reaccion de 135°C y 3 horas respectivamente.

En Japon, Yi-Hsu Ju y coadjutores realizaron un trabajo de investigacion en varias
PTAR. Los lodos activados deshidratados fueron adquiridos de instalaciones de
tratamiento de aguas residuales de 4 plantas industriales diferentes en Taiwan. De las
muestras se obtuvieron fosfolipidos, fosfatidilcolina (PC) con purezas de 40% y 98%
de Nacali Tesque Inc. (Kyoto, Japén). Se obtuvieron patrones de acidos grasos (FA)
y ésteres metilicos de écidos grasos (FAME) de Supelco (Bellfonte, PA, EE.UU.).
Todos los disolventes y reactivos usados fueron cromatografia liquida de alto
rendimiento (HPLC) o calidad de reactivo analitico, obtenida a partir de fuentes
comerciales.

Pansuwan Supaporn, Sung Ho Yeom (Pansuwan & Sung Ho, 2016) registran un
rendimiento lipidico de 13.5% (g-lipido/g-lodo seco) obtenido mediante un proceso
compuesto por extraccion de lipidos de los lodos de aguas residuales mezclados. Para
ello utilizaron 20 ml de disolvente / g de lodo seco, de la mezcla de disolventes
utilizaron una relacion 2/1 (v / v) de cloroformo y metanol. Obtuvieron un
rendimiento del 39% de biodiesel y 5% de biodiesel global.

Otro trabajo realizado por Nor Aiman Hafizi Mustaphaa (Nor Aiman Hafizi
Mustapha, 2017) toma en cuento los parametros de extraccion tales como
temperatura, tiempo de extraccion y relacion lodo / disolvente, estos parametros
fueron Investigados con el fin de optimizar el proceso de extraccion de lipidos de los
lodos de aguas residuales primarias. Se observo que el rendimiento del lipido extraido
era de 40.21% en peso cuando la temperatura y el tiempo de extraccion estaban a 86
°Cy 7,45 h. Se determin6 que la relacion lodo / disolvente de 2: 1 era el valor 6ptimo
para extraer el rendimiento de lipidos. La Optimizacion se llevo a cabo utilizando la
metodologia de superficie de respuesta (RSM). El andlisis de los lodos reveld que la
composicion del 4cido graso libre estaba dominada por Acido oleico monoinsaturado.

Como bien lo plantea Olkiewicz, el principal desafio para la produccion del biodiesel
es una eficiente extraccion de los lipidos del agua. Por lo tanto deben tomarse en
cuenta factores como el tiempo y la temperatura, concentracion del catalizador y los
que plantea Dufreche et al 2007, la deshidratacion y el secado que constituyen mas
del 50% del coste total de produccion de biodiesel.

1.3.  Lipidos y dcidos grasos para la elaboracion de biodiesel.
Los lipidos presentes en los lodos activados son de gran importancia en este trabajo
ya que la cantidad de acidos grasos presentes nos revelara si es factible utilizar esta
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o cualquier otra materia prima para la elaboracion de biodiesel. Para los lodos
activados, cualquiera que sea el origen de éstos, cuentan con una distribucion
comprendida por acidos grasos en el rango de C10-C18 (Yaya, 2015).

Los lipidos son un grupo heterogéneo de moléculas de origen bioldgico. Se
consideran lipidos aquellas moléculas como los fosfolipidos, los esteroides, los
carotenoides, las grasas y los aceites, que se diferencian mucho en cuanto a estructura
y funcion.

Son solubles en disolventes organicos (p. €j. cloroformo, benceno, etc.), y muy poco
o nada solubles en agua debido al tipo de caracter no polar, es decir, poseen una gran
parte apolar o hidrofobico. Otros lipidos constan de una estructura polar o hidrofilica
por lo que tienden a asociarse con solventes polares como el agua. Por otro lado
cuando una molécula lipidica tiene una region hidrofoba (dominio apolar) y otra
hidroéfila (dominio polar) se dice que tiene caracter de anfipatico.

Los lipidos que son hidrofobicos que generalmente corresponden a los lipidos de
largas cadenas, no son capaces de establecer un grado sustancial de afinidad con las
moléculas de agua por lo que no se mezclan. Es decir que, estos lipidos son insolubles
en agua porque no hay adhesion entre las moléculas de agua y la sustancia lipidica.
(Mendoza, 2014)

La clasificacion de los lipidos consiste en la estructura molecular y se divide en dos
grupos; Lipidos insaponificables, son una clase de lipidos que no se hidrolizan en
presencia de hidroxidos (alcoholes). En este se encuentran: los esteroides, el terpeno,
prostaglandinas etc. Por lo tanto los lipidos de interés en este trabajo son los lipidos
saponificables.

Lipidos saponificables. Este grupo de lipidos contiene acidos grasos en su molécula
y produce reacciones quimicas de saponificacion, se subdivide en dos: simples y
compuestos (o complejos).

- Lipidos simples. Se conforman de ésteres de acidos grasos con diversos
alcoholes:

Acidos grasos saturados. Son lipidos que no presentan dobles enlaces entre sus
atomos de carbono. Se encuentran en el reino animal. Ejemplos: 4cido laurico, acido
miristico, dcido palmitico, acido margarico, acido estearico, &cido araquidico y &cido
lignocérico.

Acidos Insaturados. Poseen dobles enlaces en su configuraciéon molecular. Se
encuentran en el reino vegetal. Por ejemplo: acido palmitoleico, &cido oleico, acido
elaidico, acido linoleico, acido linolénico y acido araquidonico y acido nervonico.
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- Lipidos compuestos o complejos. Conformados por ésteres de acidos grasos que
contienen otros grupos quimicos ademas de un alcohol y del acido graso:

Fosfolipidos. Se caracterizan por tener un grupo fosfato en su configuracion
molecular. Son los principales constituyentes lipidicos de las membranas.

Glucolipidos. Son lipidos que se encuentran unidos a un glicido (sacarido).

Existen diversas metodologias para la extraccion de lipidos como el método de
Destilacion por arrastre de vapor, Extraccion con disolventes, Extraccion por fluidos
supercriticos y por medio del uso de microondas, siempre con ayuda de solventes
tales como etanol, éter etilico, éter de petroleo, hexano y metanol, siendo el hexano y
metanol los mas utilizados como anteriormente se menciono.

Un estudio realizado por Dufreche (2006) menciona los solventes que utilizo para
extraccion de lipidos en lodos activados de las Plantas de tratamiento de aguas
residuales tales como el hexano, metanol y una mezcla de Hexano: Metanol: Acetona.
En la tabla de Dufreche se observa que el metanol puede extraer hasta un 22% de
lipidos. Los lipidos son extraidos usando solventes organicos que pueden presenciarse
con diferentes polaridades.

El contenido de 4cidos grasos en las materias primas es importante debido a que los
acidos grasos influyen en las propiedades del biodiesel.

Las principales propiedades comprendidas por los 4cidos grasos son: la estabilidad
oxidativa, propiedades a baja temperatura (punto de nube, punto de fluidez y el punto
de obstruccion del filtro de la fria), el nimero de cetano, viscosidad y el calor de
combustion (Eleonice, 2012)

Estas propiedades se determinan por la cantidad de cada acido graso presente en la
molécula del triglicérido (longitud de cadena y el nimero de dobles enlaces), y estos
tienen una implicacién directa en las propiedades fisicas del biodiesel. Por ejemplo,
al aumentar el largo de cadena de Carbono aumenta la viscosidad del biodiesel, sin
embargo al aumentar el grado de insaturacion disminuye la viscosidad. Otro ejemplo
es, a mayor contenido de acidos grasos saturados mejora la estabilidad a la oxidacion
y aumenta el niimero de cetano. Hay que sefialar que el numero de cetano (NC) es
una de las propiedades mas importantes para evaluar la calidad del proceso de
combustidon de un combustible tipo diésel. Es uno de los parametros que caracterizan
un combustible diésel desde el punto de vista quimico y de su proceso de combustion
(Rodriguez, Barahona, Ferndndez, & Alfaro, 2014). Otra de las propiedades es el
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punto de fusion, el cual al aumentar el grado de insaturacion disminuye la temperatura
de fusion lo que genera que los “empaques” sean menos eficientes.

Obtener un perfil de los acidos grasos puede obtenerse aun después de la reaccion de
transesterificacion puesto que dicha reaccion no altera la composicion de los acidos
grasos de la materia prima utilizada en la produccion de biodiesel, los ésteres
formados tienen el mismo perfil de fuente de acidos grasos de aceite vegetal o grasa
animal de fuente, Asi, la composicion y la concentracién son parametros criticos en
la determinacion de las propiedades del combustible (Eleonice, 2012).

1.4.  Reacciones y Catalizadores.

Los catalizadores cumplen fundamentalmente la funcion de acelerar la reaccion que
dara como resultado los ésteres mono-alquilicos de acidos grasos.

1.4.1. Reacciones de Transesterificacion y Esterificacion

Transesterificacion

Esta reaccion transforma las grasas o aceite con ayuda de un alcohol y un catalizador
para obtener esteres y glicerina (Blanco, 2010). Esta reaccion implica un intercambio
de los grupos funcionales, uniéndose el grupo OH del alcohol con el glicerol y
uniéndose el acido graso junto con su grupo carboxilo con la molécula carbonada del
alcohol.

Esterificacion

La esterificacion es el proceso por el cual se sintetiza un éster. Mediante la separacion
del hidrogeno del acido graso para unirse a un radical alcohdlico (grupo hidroxilo del
alcohol) con la finalidad de formar un éster a través de la unidn del acido graso y la
molécula carbonada del alcohol eliminando una molécula de H>O. Dichas reacciones
son explicadas en la imagen 1 que a continuacion se presenta.
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Reaccién de Transesterificacion:

H,—/ OH

H,—— OCOR, CH; COOR, ?
catalizador H OH

H — OCOR, + 3CH;OH ——> CH,COOR, +
metanol

CH,—/ OH

CH,OCOR, CH, COOR, =
Esteres metilicos de acidos grasos Glicerol

Triglicérido

Reaccién de Esterificacion:

o (o]
|| catalizador ||
R— C —OH + CH;OH R C OCH; + H,0
Acido Graso Libre metanol Esteres metilicos de acidos grasos

Imagen 1.2 Reaccion de transesterificacion y esterificacion

La Esterificacion se realiza para disminuir el valor de acidez, generalmente hasta 1%,
con el fin de evitar la formacion de jabon y emulsiones que generan los AGL (4cidos
grasos libres) y que disminuyen el rendimiento de la reaccion de transesterificacion
para la obtencion de biodiésel. Los acidos grasos libres son los unicos lipidos o grasas
que no estan unidos a una lipoproteina. También suele llamarseles acidos grasos no
esterificados. Algunos acidos grasos como los triglicéridos pueden transformarse
directamente a ésteres monoalquilicos de 4cidos grasos con solo una reaccion de
transesterificacion, por otro lado los dcidos grasos libres al no estar unidos con la
molécula de glicerina, tienen que pasar primeramente por la reaccion de esterificacion
y posteriormente la transesterificacion (Mazo, Galeano, Restrepo, & Rios, 2007).

1.4.2. Catalizadores

Podemos definir a un catalizador como una entidad que cambia la velocidad de la
reaccion quimica, tomando parte intimamente en ella, pero sin llegar a ser un producto
(Guerra, 2005). Generalmente los catalizadores pueden utilizarse en su estado
homogéneo o heterogéneo, de caracter acido o bésico. Las enzimas como las lipasas
también son utilizadas como catalizadores.

Catalizadores Homogéneos

El método de transesterificacion catalitica basica homogénea utiliza principalmente;
NaOH (Hidroxido de Sodio), CH3NaO (Metdxido de Sodio) o KOH (Hidréxido de
Potasio) y generalmente produce dos fases: éster y glicerina cruda.

La transesterificacion catalitica acida (homogénea) es mas lenta que la catalisis
basica. Aunque la reaccion dcida no resulta tan afectada por la presencia de acidos
grasos libres. Para ello se han utilizado H»SO4 (4cido sulfurico), HCI (4&cido
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clorhidrico), BF3 (Trifluoruro de boro), H3PO4 (4cido Fosforico) y acidos organicos
sulfurados. De hecho el catalizador acido puede catalizar las dos reacciones a la vez;
esterificacion y transesterificacion. Una gran ventaja de la catalisis 4dcida es que puede
producir biodiesel directamente de los lipidos de materias primas de bajo coste como
el aceite de cocina y grasas que suelen tener niveles de acidos grasos libres mayores
del 6%. Ademas de que el Gnico subproducto que se genera con este catalizador es
agua (Blanco, 2010).

Sin embargo los problemas asociados con los catalizadores homogéneos son
multiples como el alto consumo energético, la formacion indeseada de jabones por
reaccion de acidos grasos libres, la cara separacion del catalizador del producto esto
en el caso de catalizadores bésicos y la generacion de gran cantidad de aguas
residuales en el caso del catalizador 4cido durante la separacion y la limpieza (Blanco,
2010).

Catalizadores Heterogéneos

Por lo que el uso de catalizadores heterogéneos podria ser una opcion interesante. Un
catalizador homogéneo se encuentra en el mismo estado fisico que el reactante,
mientras que el catalizador heterogéneo se encuentra en un estado fisico diferente al
del reactante, por lo que las ventajas de este tipo de catalizador es que catalizan
simultdneamente la transesterificacion y la esterificacion y no hace falta combinarlo
como el catalizador basico (Bengoagorostiza, 2012).

Los 6xidos de metales alcalinotérreos, zeolitas y heteropoliacidos son catalizadores
heterogéneos. En términos generales, estos catalizadores han demostrado ser
eficientes, selectivos, faciles de separar, reutilizables y algunos mas que otros
tolerables a la presencia de agua y de acidos grasos libres (Ortega, Mercado, &
Arrieta, 2014).

1.5.  Zeolita'como catalizador.

Las zeolitas fueron descritas por primera vez como un grupo de minerales por el
mineralogista sueco baron Axel Cronstedt en 1756. El nombre de zeolita proviene de
las palabras Zeos - hervir; lithos - piedra, es decir piedra hirviente. Las zeolitas forman
un grupo grande de aluminosilicatos hidratados que muestran similitud en
composicion, asociacion y forma. Son aluminosilicatos cristalinos con estructura
tridimensional, constituidas por tetraedros de 6xidos de silice y alimina. Los dtomos
de silicio (Si) se unen entre si por comparticion de un oxigeno, creando una estructura
de tetraedros de (SIO4) (Guerra, 2005).

Las caracteristicas de este material geologico pueden ser modificadas analiticamente
de manera especifica para ser ttil como catalizador, purificador o absorbente debido
a que este material historico evolucionado naturalmente posee varias propiedades
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importantes no presentadas en los catalizadores tradicionales amorfos, tales como:
Alto grado de hidratacion, baja densidad y gran volumen libre, estabilidad de la
estructura cristalina, intercambio de cation, canales de dimension molecular
uniformes en el cristal deshidratado, conductividad eléctrica, adsorcion de gases y
vapores y propiedades cataliticas (Guerra, 2005).

Las cavidades de las zeolitas ofrecen un area superficial grande, por lo que el area de
contacto de los centros activos de la zeolita con los reactivos y productos es muy
grande, también la accion de sus tamices moleculares puede aprovecharse para
controlar las moléculas que tienen acceso a los sitios activos o que pueden
abandonarlos. Por lo tanto el uso de las zeolitas es ampliamente aplicado como
catalizadores en la refinacién de petroleo y en las industrias petroquimicas o como
filtro/depurador para potabilizar el agua y en los tratamientos de agua residual
(Guerra, 2005).

La actividad catalitica de las zeolitas descationizadas se atribuye a la presencia de los
sitios acidicos debidos a las unidades tetraédricas de [AlO4] en la red. Estos sitios
acidos pueden tener caracter tipo Brensted o Lewis. Los sitios 4cidos pueden tener
caracter tipo Bronsted o Lewis. Por definicidn los sitios dcidos de Bronsted son los
sitios que pueden donar protones y los sitios acidos de Lewis son los sitios que pueden
aceptar un par de electrones (Guerra, 2005).

En este trabajo se utiliz6 zeolita pura denominada Adsorbente de Micotoxinas o como
Clinoptilolita, obtenida de la Mina San Francisco, San Luis Potosi. Esta zeolita es un
mineral 100% natural obtenido de la extraccion directa de yacimientos derivados de
depositos de rocas sedimentarias de origen volcanico. Como todas las zeolitas, la
clinoptilolita tiene una carga negativa y, por tanto, como un iman, atrae ciertas
sustancias que suelen tener carga positiva. Se propone a la zeolita natural
clinoptilolita como catalizador en la reaccion de triglicéridos y un alcohol para la
obtencion de ésteres-mono-alquilicos de acidos grasos por la selectividad de Ila
misma, alta resistencia a la temperatura, resistencia quimica y estabilidad mecénica,
su-abundancia y bajo precio en México (Guerra, 2005).

La preparacion del catalizador se realiz6 de acuerdo a la técnica realizada por Jerzy y
Janues e lvanova descrita en la parte experimental en este trabajo.

1.6.  Planteamiento del problema.

Las materias primas para la produccion de biodiesel con més auge hoy en dia a nivel

internacional son las plantaciones oleaginosas, siendo la soya, la higuerilla, la palma y
la Jatropha algunos ejemplos como materia prima, y si bien se han realizado numerosos
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estudios y usos con el aceite de plantas oleaginosas para la obtencion de biodiesel hay
que sefialar que existen tres factores que tomar en cuenta.

1. La competencia alimenticia entre aceite comestible y biodiesel. Este hecho
incrementa el costo de los productos puesto que el uso de las materias primas se
bifurca en dos grandes necesidades.

2. La gran cantidad de acidos grasos libres que presenta el aceite de las plantas
oleaginosas, hecho que reduce el rendimiento de la obtencion de los ésteres
monoalquilicos de 4cidos grasos.

3. Los monocultivos, como se menciond previamente, los problemas ambientales y
sociales que genera esta alternativa de plantaciones son cuestionados ya que
desencadenan una serie de impactos como: Pérdida de biodiversidad, alteracion del
ciclo hidrolégico, disminucion de la produccion de alimentos, degradacion de suelos,
pérdida de culturas indigenas y tradicionales dependientes de los ecosistemas
originales, entre otros conflictos.

¢Por qué los Lodos Activados?

Este trabajo plantea la alternativa de los lodos Activados como materia prima para la
elaboracion de biodiesel, puesto que esta biomasa no es comestible y por ser un desecho
urbano de facil acceso.

En la actualidad Quintana Roo cuenta con 33 plantas de tratamiento de aguas residuales
(PTARS), ubicadas principalmente en centros de poblacion urbanos, turisticos y/o
cercanos a la costa o cuerpos de agua, operando con estandares que se apegan a las
normas establecidas (PlanQuintanaRoo, 2016).

La mayor parte de las instalaciones para el tratamiento de las aguas residuales estan
concentradas en las zonas urbanas mas importantes y pobladas del estado, destacando las
ciudades de Cancun, Playa del Carmen, Cozumel, Chetumal y Tulum; se incluyen las
cabeceras municipales y las localidades de Huay Pix, Subtte. Lopez, Mahahual, Bacalar,
Puerto Morelos, Puerto Aventuras, Chemuyil, Akumal, Holbox y Chiquila cuya cercania
con cuerpos superficiales de agua susceptibles a la contaminacion o actividad turistica
relevante, han propiciado la instalacion de infraestructura para su saneamiento
(PlanQuintanaRoo, 2016).

Las plantas (PTAR) del Estado tienen capacidad conjunta de tratamiento de hasta 2,349
litros por segundo (Ips). De las 33 instalaciones en el Estado, 20 operan con Lodos
Activados como proceso principal de tratamiento (PlanQuintanaRoo, 2016), por lo que
no debe descartarse el estudio, uso y aprovechamiento de esta materia prima como
alternativa para biocombustibles.
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1.7.  Justificacion.
Meéxico se encuentra en una situacion critica en cuestiones economicas, ademas de ello
son cada vez mas el nimero y la cantidad de impuestos que se imponen a los ciudadanos
para pagar la deuda que se carga el pais desde hace afos y a pesar de contar con el capital
humano y natural para ser un pais de primer mundo son los intereses politicos entre otros
factores los que frenan el desarrollo en este pais.

En materia de bioenergéticos, México tiene petroleo, sin embargo este producto se
exporta a tierras extranjeras para luego paraddjicamente comprarlo como producto pero
sobre todo a un precio excesivamente alto. El IEPS (Impuesto Especial sobre Produccion
y Servicios) no seria necesario si se realizara la inversion en refinerias e investigacion de
energias alternativas y de esta manera ser autosustentables y utilizar los recursos
monetarios en otros sectores. Esta idea es necesaria pero estd muy lejos de concebirse.

La investigacion sobre bioenergéticos que puedan poco a poco sustituir al petroleo es
fundamental para una nacion autosustentable, puesto que la vida util de los combustibles
fosiles segun investigadores no seria mayor a 50 afos.

El auge en el que se encuentra el biodiesel permite investigar las diversas materias primas
para su elaboracion, de esta manera aumentara su produccion y bajara su precio. Por otro
lado impulsar la investigacion de biocombustibles en nuestro pais puede ayudar a generar
la obtencion de metodologias ideales para la produccion de bioenergéticos y por
consiguiente un pais mas sustentable.

1.8."  Objetivos.

Objetivo general

o Caracterizar el aceite extraido de los lodos activados del reactor de la Planta
Fovissste V Etapa mediante cromatdgrafo de gases.

Objetivos particulares
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o Realizar reacciones de transesterificacion y esterificacion.
o Cuantificar los acidos grasos libres presentes en el aceite de los lodos activados.
o Cuantificar los FAME (biodiésel) obtenidos mediante cromatografo de gases.

o Analizar los datos obtenidos con el método de superficie de respuesta.

1.9. Hipdtesis.

Se espera que el aceite de los lodos activados cuente con una baja cantidad de acidos grasos
libres y una alta cantidad de triglicéridos. También se espera una variacion en los

rendimientos de aceite extraido entre la Planta Fovissste V Etapa y Planta Huay-Pix.
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2. MATERIALES Y METODOS

2.1.  Preparacion de la zeolita como catalizador.
La preparacion del catalizador se realizo de acuerdo a la técnica realizada por Jerzy y Janues

e lvanova. La decateonizacion de la clinoptilolita se llevé a cabo por el siguiente método, se
deposito la zeolita en un matraz de 500 ml con acido clorhidrico (HCI) a 0.1N por un periodo
de 6 dias a una temperatura constante de 50° C. Al finalizar se lavo, se filtro, se dejo secar y

posteriormente se recogio el catalizador en su forma 4cida (ZCM).

2.2.  Preparacion del lodo activado.
Los lodos activados se colectaron del reactor de lodos activados de la Planta Fovissste V

Etapa. Se esper6 un tiempo de una hora para que los lodos colectados sedimenten.

Posteriormente fueron sometidos a un proceso fisico de filtracion y prensado mecanico.

El lodo filtrado se coloco en una estufa a 100°C por 24 horas, una vez seco se pulverizo en
un mortero y se colocd a secado nuevamente por 1 hora a 100 °C. Seguidamente el analisis
de contenido de humedad del lodo se realizé mediante una balanza térmica OHAUS MB45.

Finalmente se almacené en refrigeracion para su posterior analisis de AGL.

2.3.  Extraccion de lipidos.
Se colocaron aprox. 10g de lodo seco en un matraz de fondo plano de 250 ml previamente

apeso constante y se realizo la extraccion de lipidos con la técnica de reflujo con refrigerante
Graham utilizando 50 ml de mezcla de Cloroformo: Metanol: Agua desionizada (1:2:0.8)
respectivamente durante hora y media. La mezcla de los lodos se filtr6 con ayuda de un
embudo Buchner 70mm y papel filtro fino. Una vez filtrado los solventes fueron evaporados
con un rota vapor a 40°C a 300 rpm para asi obtener la fraccion oleosa. Posteriormente la
etapa critica de la extraccion consistio en adicionar al matraz que contiene la fraccion oleosa
20 ml de hexano para captar los lipidos, se colocd en un embudo de separacion de 250 ml y

manualmente se agitd durante 10 segundos por 3 veces abriendo y cerrando la llave posterior



a cada agitacion para liberar el gas del hexano, se esper6 5 min para obtener la separacion de
fases y se procedio a la separacion de la fase organica (agua+ solventes trazas+ impurezas) y
de la inorgénica (hexano+ fraccion lipidica). Esta agitacion para la extraccion se realizo 3
veces. El hexano recuperado (90ml aprox.) mas la fraccion lipidica u oleosa se colocd en
matraces de 250 ml y se llevo al rota vapor 40°C y 300 rpm a sequedad. Una vez evaporado
el hexano se resuspendio la fraccion lipidica en 2 ml de hexano y se recuper6 con una micro
pipeta colocandolo en un vial de 5 ml, nuevamente se adicionaron 2 ml al matraz para
arrastrar la fraccion lipidica colocandolo en el vial de 5 ml. Subsiguientemente los viales se
llevaron al termoblock 60°C a sequedad. Una vez evaporado el hexano se volvio a
resuspender la fraccion oleosa con 1.5 ml de hexano para recuperarlo y colocarlo en viales
de centrifuga de 2ml. Se centrifugd por 14 min. A 13 rpm. Se recuperaron las muestras sin
impurezas y se colocan en viales de vidrio 2 ml (previamente a peso constante) colocandolos
en termoblock 60°C hasta sequedad o peso constante. La fraccion lipidica obtenida se obtuvo
mediante la diferencia de los pesos de los viales (peso constante del vial — peso del vial con

fraccion lipidica).

2.4. Transesterificacion directa.
La fraccion lipidica extraida de los lodos fue resuspendida en 1ml de hexano.

Posteriormente se tomo una alicuota equivalente a 10 mg_y se colocé en tubos de ensayo de
10 ml para llevarlos a sequedad. Una vez seco el hexano se adiciond 3 ml de una mezcla de
solventes Metanol: HCIl: Cloroformo (10:1:1) mezclandolo en el vortex por 5 min. Una vez
mezclado los tubos se colocaron en rota vapor a bafio Maria durante 120 min. A 90°C,
manteniendo los 3 ml de mezcla (Metanol: HCl: Cloroformo) en los tubos. Ya transcurrido
el tiempo se dejaron enfriar a temperatura ambiente y se adicionaron 2 ml de agua
desionizada, pasandolo por el vortex 2 seg. 3 veces. Posteriormente se realizaron las
extracciones con 2mL de hexano: cloroformo (4:1) por triplicado. Se recuper6 la fase
superior (hexano) y se le agregd 0.5g de Na,SO4 anhidro para mantener condiciones libres
de humedad. La mezcla se recuperd en tubos de ensayo 10ml sin el Na;SOs anhidro,
posteriormente se llevo el tubo a evaporacion en rota vapor-bafio maria a 60°C, la muestra
seca se resuspendid en 100 mcl de hexano, se coloco en viales de 300 mcl, se llevé a sequedad

y se resuspendid en 50 mcl, finalmente se analizé por cromatografia de gases.
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Transesterificacion directa. Como se mencion6 anteriormente las muestras transesterificadas
fueron resuspendidas en 5S0mcL de hexano, posteriormente se dejaron evaporar. Nuevamente
se adicionaron 50mcL de hexano y se analizaron los acidos grasos transesterificados en
cromatografia de gases. En este paso la mezcla de solventes con su respectiva relacion
Metanol: HCI: Cloroformo (10:1:1) sirvi6é para neutralizar los acidos grasos libres de las
muestras y hacer reaccionar los triglicéridos para obtener esteres metilicos de acidos grasos

(Biodiesel)

Hidrolisis. Para determinar los acidos grasos totales se realizd como primer paso la
Saponificacion de las muestras. En primer instante se agregé 1ml de solucién Metanol:
Cloroformo (1:1) a las muestras secas. Se colocaron en vasos de precipitado de 50ml, 0.5g
de NaOH, las muestras, 20 ml de metanol y 3 ml de agua en dicho orden. Se colocaron los
vasos de precipitado en una parrilla a 75° - 80° C hasta que se evaporaron los solventes y se
formo una masita (esto aprox. 1 hora). Se dejé enfriar las muestras a temperatura ambiente.
Seguidamente la etapa de la Metilacion consistio en verter a las muestras 20 ml de metanol
y 3ml de HCI con ayuda de una micro pipeta poco a poco por las paredes y se colocaron en
una parrilla a 75° - 80° C (aprox. 1 hora). Las muestras, una vez estables a temperatura a
ambiente fueron sometidas a la extraccion de lipidos. Se adiciond 20ml de hexano en los
vasos de precipitado lavando bien las paredes, la muestra se colocé en embudos de separacion
de 50ml, el vaso de muestra fue nuevamente lavado pero esta vez con 10ml de agua
desionizada, se lavo bien el vaso de precipitado y se incorpor6 al embudo de separacion. El
embudo de separacion fue agitado y reposado para que las fases se separen. El hexano se
separd y se coloco en nuevos vasos de precipitado de 50ml dejandolos en la campana para
que el hexano se evapore, una vez concluido este paso, se resuspendieron en 500mcL de

hexano y se analizaron por cromatografia de gases.

Una vez obtenidos los acidos grasos totales (obtenidos mediante hidrolisis) y los ésteres

metilicos de dcidos grasos, se obtuvo por diferencia los 4cidos grasos libres.

2.5.  Reaccion de Transesterificacion empleando Zeolita.
El aceite extraido se resuspendid en matraces 250 ml, a una relacién molar aceite/metanol de

1:50, es decir el solido se puso en contacto con la mezcla de aceite y metanol. La reaccion de
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transesterificacion empleando zeolita como catalizador al 2% en peso, se llevo a cabo a 50°C

a presion atmosférica en un sistema de control de temperatura y agitacion. El tiempo de

reaccion es el principal pardmetro a medir con un intervalo de tiempo de 3,6, 8, 12 y24 ha

50°C respectivamente, el contenido se sometio a una intensa y continua agitacion para que

de esta manera el catalizador se mantenga en suspension.

2.6.  Condiciones experimentales del cromatodgrafo de gases.
Se utilizo un CG Perkin Elmer serie 9000. Detector de flama ionizada con un gradiente de

150°C-250°C; inyector Split 220°C. Columna OmegawaxTM 250. Fused Silica Capillary

column (30 m x 0.25 mm x 0.25 um) film thickness. Flujo de 8.6 PSI. Se inyectaron 2mcL

de cada muestra al cromatografo de gases para el correspondiente analisis de acidos grasos,

cada muestra tuvo un tiempo de analisis de 57 min.

La imagen 2 resume los procesos involucrados para la obtencion del biodiesel.

Lodos activados H

Recoleccion,
prensado y secado

|_.

Extraccion de aceite de los
lodos activados mediante
reflujo con refrigerante.

Reaccidn de Esterificacion y
Transesterificacion

Preparacion de la zeolita
como catalizador

Cuantificacion y cualificacién
de esteres metilicos de acidos
grasos cromatografo de
gases.

Imagen 2 Diagrama de flujo de Biodiesel

Cuantificacion y cualificacion

de acidos grasos y acidos
C—

grasos libres por
cromatadgrafo de gases.

25




CAPITULO Il

Resultados y discusion



3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1.  Rendimiento gravimétrico del aceite de los lodos Fovissste V Etapa.
Como primera etapa del trabajo se realizaron extracciones de aceite en muestras de lodos

recolectadas a diferentes fechas de la Planta de Tratamiento. La Tabla 3.1 presenta los
rendimientos gravimétricos de aceite obtenidos, como se puede observar los rendimientos
variaron en las fechas analizadas, obteniéndose un rendimiento méaximo de 6.11% y un
minimo de 0.14%. Estos rendimientos obtenidos en este trabajo estan por debajo de los
valores reportados por Dufreche et al, 2007. Ellos evaluaron el rendimiento gravimétrico de
aceite utilizando diferentes solventes y reportaron rendimientos de 1.94% utilizando Hexano
al 100%, 21.96% utilizando Metanol al 100% y 27.43% utilizando una mezcla de 60%
Hexano, 20% Metanol y 20% Acetona. En este trabajo se utiliz6 metanol como solvente de
extraccidon y como se menciond anteriormente solo se logré un rendimiento maximo del
6.11%. Adicionalmente se realizd la extraccion de aceite para evaluar el rendimiento de
muestras de lodos de la planta Huay Pix para establecer un punto de comparacion con la

planta Fovissste.

Tabla 3.1.- Rendimiento de aceite obtenidos de muestras de Lodos Activados la Planta
Fovissste. Rendimiento gravimétrico de aceite en gramos de aceite por gramo de lodo seco

Rendimiento
Cantidad de Aceite extraido gravimétrico de
Fecha Humedad (%) )
muestra (g) ) aceite*
(%)
06-Jul-16 20 0.0236 1.37 0.14
13-Jul-16 15 0.2319 25 2.06
13-Jul-16 12 0.4983 25 5.30
26-Oct-16 10 0.0404 1 0.45
26-Oct-16 10 0.0374 1 0.42
26-Oct-16 10 0.0451 1 0.51
31-Oct-16 10 0.1323 1 1.47
31-Oct-16 10 0.1351 | 1.50




31-Oct-16 10 0.1246 1 1.38
28-Nov-16 10 0.26 1 2.89
28-Nov-16 10 0.29 1 3.22
28-Nov-16 10 0.3 1 3.33
21-Feb-17 10 0.5501 1 6.11
21-Feb-17 10 0.4786 1 5.31
21-Feb-17 10 0.5501 1 6.11
3-Marzo-17 10 0.3634 1 3.92
3-Marzo-17 10 0.3886 1 4.32
3-Marzo-17 10 0.3584 1 3.98

* Rendimiento gravimétrico de aceite (gramos de aceite por gramos de muestra).

3.2. Rendimiento gravimétrico del aceite de los lodos de la Planta Huay-Pix.
Se obtuvo un rendimiento maximo de aceite de 3.59% en lodos con 22% de humedad

siguiendo con 3.47% y 3.30% como lo indica la tabla 3.2. El rendimiento de los lodos de la

planta Huay Pix se encuentra por debajo de los valores reportados por Dufreche et al, 2007.

Tabla 3.2.- Rendimiento de aceite obtenidos de muestras de Lodos Activados la Planta
Huay-Pix. Rendimiento gravimétrico de aceite en gramos de aceite por gramo de lodo seco

Fecha Cantidad de Aceite Humedad Rendimiento
muestra (g) extraido (g) (%) gravimétrico de
aceite (%)
12-May0-2017 ‘ 10 0.2707 22 3.47
12-Mayo0-2017 ‘ 10 0.2800 22 3.59
12-Mayo-2017 ‘ 10 0.2556 22 3.30

Los rendimientos generados se deben a factores como la humedad de los lodos y el solvente
que intervienen en el proceso de extraccion (Olkiewicz et al, 2013). También es importante
factores como el buen funcionamiento del reactor de lodos activados e inclusive el buen

funcionamiento general de la PTAR.
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3.3. Caracterizacion del aceite de los lodos.
La tabla 3.3 muestra las cantidades de los acidos grasos libres, los cuales se obtuvieron

mediante la diferencia de los 4cidos grasos hidrolizados menos los &cidos grasos
transesterificados. Hay que recordar que la reaccion de hidrolisis se utilizé para romper todos
los enlaces de glicerol y &cidos grasos presentes en el aceite de los lodos y obtener asi los
acidos grasos totales, mientras que en la transesterificacion directa mediante la mezcla de
solventes metanol: HCI: cloroformo (10:1:1) que se utiliz6 sirvié para neutralizar los 4cidos
grasos libres y poder reaccionar los dcidos grasos saturados y asi obtener los acidos grasos
metilados. El contenido total de 4cidos grasos libres en el aceite de lodos activados oscila
entre 0.38% a 7.64 %, con un valor promedio de 4%. Por otro lado, el contenido total de
acidos grasos libres en ¢l aceite de Jatropha curcas varia desde valores reportados de 5.29%
a 21.60 % (Berchmans y Hirata, 2008, Folaranmi, 2013, Vyas y col., 2009) con un valor
promedio de 14 % (Koh y Ghazi, 2011). Los acidos grasos libres del aceite de lodo activado

se encuentran por debajo de los 4dcidos grasos libres de Jatropha curcas.

Tabla 3.3. Porcentaje de 4acidos grasos libres en aceite de lodos activados

Cont. Total
Cont. Total Cont. AGL .
P;zi?tge (mcﬁ/ﬁ%grfdo) (mcgAG/g lodo) (mcg/g de gramos Porc;ntaje
' o Muestra Hidrolizadas muestra) 0
Transesterificadas
0.0404 2921.94625 3075.9488 154.00255 0.000154003 0.38
0.0374 688.7445798 3451.3436 2762.59902 0.002762599 7.38
0.0451 651.1617386 1308.5107 1965.859661 0.00196586 4.35
0.1323 2752.041591 6093.7468 3341.705209 3341.705209 252
0.1351 6405.04 16738.94064 10333.90064 0.010333901 7.64

*Gramos de lodo muestra (10gramos)

De la misma forma en el perfil cromatografico se puede observar que el aceite de los lodos
se compone de acidos grasos y otros hidrocarburos. El perfil se observa en la grafica 3.1 el
cual se logré mediante una comparacion cromatografica de las muestras de aceite de los lodos
con el cromatograma de un FAME estandar. La grafica 3.1 indica los acidos grasos con

mayor peso molecular en el aceite de lodos activados, de los que destacan el Palmitico
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(C16:0), Estearico (C18:0), Oleico (C18:1), Palmitoleico (C16:1), a-Linolénico (C18:3) y

Miristico (C14:0) respectivamente.

Acidos grasos en lodos activados
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Grafica 3.1. Perfil de &cidos grasos en aceite de lodos

A continuacion, se observa en la tabla 3.3.1 que el aceite de los lodos activados Fovissste V
etapa es rico en acido Palmitico, de manera que es el acido graso de mayor contenido e
incidencia, manifestandose con el 37.95% de los acidos grasos, seguidamente del Estearico
con 14%, el acido Miristico con 3%, y 4.68 de otros 4cidos grasos saturados. Caracterizando
el aceite también observamos que los lodos activados cuenta con un 60.68% de acidos grasos
saturados y 39.31% de acidos grasos Insaturados como el Oleico con 14%, Palmitoleico con
7%, Linoleico con 3% y a-Linolénico con 7%. Las tablas 3.3.2 y 3.3.3 indican el porcentaje

de acidos grasos saturados e insaturados respectivamente presentes en los lodos.
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Tabla 3.3.1.- Contenido y porcentaje de acidos grasos en aceite de 10g de lodos.

Acidos Grasos Contenido (mcg/g) Porcentaje (%)

C16:0 Palmitic 2120.67007 37.95
C18:0 Stearic 796.31584 14.25
C18:1n9¢c Oleic 778.585465 13.93
C16:1 Palmitoleic 415.163585 7.43
C18:3n3 a-Linolenic 413.862727 7.40
C14:0 Myristic 190.651487 3.41
C17:1 cis-10-Heptadecenoic 154.886092 2.77
C18:2n6c Linoleic 148.980014 2.66
C17:0 Heptadecanoic 90.9405034 1.62
C15:0 Pentadecanoic 88.6447908 1.58
C20:4n6  Arachidonic 72.4561616 1.29
C20:3n3  cis-11,14,17-Eicosatrienoic 61.0068351 1.09
C20:0 Arachidic 55.0037769 0.98
C20:2 cis-11,14-Eicosadienoic 43763622 0.78
C22:2 cis-13,16-Docosadienoic 29 7433954 0.53
C24:0 Lignoceric 26.6574874 4z
C24:1n9  Nervonic 24.9839235 0.44
C12:0 Lauric 21.4563716 0.38
C20:1n9 cis-11-Eicosenoic 20.7628986 0.37
C20:5n3 cis-5,8,11,14,17-Eicosapentaenoic 19.0949763 0.34
C15:1 cis-10-Pentadecenoic 13.4512759 0.24

Tabla 3.3.2.- Porcentaje de acidos grasos Saturados en aceite de lodos.

Acidos grasos Saturados

Porcentaje (%)

C:12:0 Lauric 0.38
C14:0 Myristic 3.41
C:15:0 Pentadecanoic 1.58
C:16:0 Palmitic 37.95
C:17:0 Heptadecanoic 1.62
C:18:0 Stearic 14.25
C:20:0 Arachidic 0.98
C:24:0 Lignoceric 0.47

Total 60.68
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Tabla 3.3.3.- Porcentaje de acidos grasos Insaturados en aceite de lodos.

Acidos grasos Insaturados

Porcentaje (%)

C18:1n9c Oleic 13.93
Palmitoleic 7.43
a-Linolenic 7.40
cis-10-Heptadecenoic 2.77
Linoleic 2.66
Arachidonic 1.29
cis-11,14,17-Eicosatrienoic 1.09
cis-11,14-Eicosadienoic 0.78
cis-13,16-Docosadienoic 0.53
Nervonic 0.44
cis-11-Eicosenoic 0.37
cis-5,8,11,14,17-Eicosapentaenoic 0.34
cis-10-Pentadecenoic 0.24

Total 39.31

3.4.

Posterior a la cuantificacion y cualificacion del perfil de los esteres metilicos de acidos grasos
se pudo calcular los rendimientos, visibles en la tabla 3.4. En donde los valores oscilan entre
4.60% a 12.39% siendo éste ultimo el rendimiento maximo. Asi mismo el trabajo de
Dufreche et al 2007 indica los valores de rendimientos del biodiesel con lodos activados, los
cuales varian de 0.14% a 7.85% como maximo. El rendimiento obtenido en este trabajo se

encuentra significativamente por encima del valor registrado por Dufreche et al 2007 pero

Rendimiento de Biodiesel

por debajo del rendimiento reportado por Siddiquee 2011.

Tabla 3.4.- Gramos de Ester metilicos de acidos grasos producidos por 10g de lodo

activado utilizando H>SO4 como catalizador.

Gramos Mcg AG/g lodo? gAG/g? Rendimiento® (%)
de aceite
0.0404 3075.948763 0.00307595 7.61373456
0.0374 3451.343608 0.00345134 9.22819147
0.0451 2617.021457 0.00261702 5.80270833
0.1323 6093.746889 0.00609375 4.60600672
0.1351 16738.94064 0.01673894 12.3900375

!. Microgramos de 4cidos grasos por muestra (10g de lodo)

2, Gramos de 4acidos grasos por muestra (10g de lodo)
3. Gramos de 4cidos grasos por gramos de aceite en muestra (10 gramos de lodo)



3.5. Rendimiento de Biodiesel con Zeolita.

La tabla 3.5 indica los intervalos de tiempo de reaccion y los rendimientos en funcion del

tiempo de reaccion establecido empleando zeolita como catalizador.

Tabla 3.5. Rendimiento de biodiesel en funcion del tiempo de reaccion
utilizando zeolita como catalizador.

Muestras Temperatura 50° C AG mg/mlt Rendimiento (%)?
1 3h 6.981313149 0.70
2 6 h* 44.58375657 4.46
3 12 h 6.856074485 0.70
4 24 h 14.69822661 1.47

I Gramos de éster metilicos de 4cidos grasos

Gramos de éster metilicos de acidos grasos por gramos de muestra (10
gramos de lodo)

2.

La reaccion de transesterificacion utilizando zeolita como catalizador tuvo un rendimiento
maximo de 4.46%. Para esta reaccion se utilizé 2% en peso de zeolita acidificada y Metanol
auna relacion molar aceite/metanol de 1:50. Se infiere que los tiempos de reaccion influyeron

en el rendimiento.
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4. CONCLUSIONES

Se estudid la produccion de biodiesel con lodos activados de la planta Fovissste V
etapa como materia prima utilizando zeolita como catalizador, se caracterizo el
contenido de aceite en muestras de lodos de esta planta. Se obtuvieron rendimientos
menores a los reportados en la literatura, por lo cual se caracterizo el contenido de
aceite de la planta de Huay-Pix y se encontr6 un rendimiento similar a la de la planta
fovissste. Adicionalmente se caracteriz6 el aceite extraido lo cual no esta reportado
en la literatura. Los resultados de la caracterizacion mediante la metodologia de
reflujo asumieron un rendimiento del 6.11% como maximo de aceite extraido de los
lodos activados, mientras que el rendimiento de la planta Huay-Pix es de 3.59% como
maximo en lodos con humedad del 22%.

El perfil cromatografico del aceite extraido de los lodos de la planta Fovissste indica
que dicho rendimiento se compone de 60.68% de 4cidos grasos saturados, 39.31% de

acidos grasos Insaturados y un valor promedio de 4% de acidos grasos libres.

El acido graso Palmitico es el acido graso de mayor incidencia y contenido (37%) en
el aceite de los lodos activados de la PTAR Fovissste V Etapa, seguido del Estearico
(14%), Oleico (14%), Palmitoleico (7%) y a-Linolénico (7%).

El rendimiento maximo de biodiesel obtenido utilizando zeolita como catalizador en

este trabajo fue de 4.46% en un tiempo de reaccion de 6 horas.
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4.1. RECOMENDACIONES

Realizar pruebas de Microscopia Electronica de barrido SEM para la caracterizacion de

la zeolita.

Realizar mas numero de pruebas con la zeolita para registrar su rendimiento catalitico.

Realizar mas reacciones de transesterificacion variando el tiempo de reaccion empleando

zeolita como catalizador.

Sustituir el metanol por el hexano y estandarizar el volumen a utilizar para una mejor

extraccion de esteres metilicos de 4cidos grasos.

Realizar un anélisis del aceite de los lodos de mas plantas del Estado.
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