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ABSTRACT

En la presente investigacion de ingenieria tiene como principal rama la optimizacion y produccion de biodiesel de
primera generacion. Es importante destacar que la acidez o basicidad de un catalizador interviene de manera
significativa al llevarse a cabo una reaccion, notando que cuando el catalizador es mayormente acido la eficiencia de
reaccion mejora considerablemente, debido a esto, en este proyecto se sintetizaron catalizadores sélidos y sUper
acidos, con lo que se logro favorecer ampliamente las reacciones quimicas. Los catalizadores fueron probados en un
reactor de acero inoxidable autdégeno. Se sintetizaron carbon activado, zeolita MCM-41 y gamma alimina como
soportes cataliticos para obtener asi tres diferentes catalizadores sdlidos super acidos al pasarlos por un proceso de
sulfatacion con H2S04 al 98.3 %.

Posteriormente se determinaron las caracteristicas que tienen los catalizadores solidos sUper &cidos. Estos
catalizadores fueron utilizados como aceleradores, logrando incrementar el rendimiento para la produccion de
biodiesel por transesterificacion, y esterificacion. Los resultados de caracterizacion de catalizadores y rendimientos
de reaccidn son la base para determinar las condiciones de preparacion de catalizadores mas adecuadas, asi como las

condiciones de temperatura y presion en la obtencion de biodiesel
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1. Introduccion

Debido al potencial agotamiento de los combustibles fésiles tradicionales y el notorio creciente costo del petréleo,
han provocado preocupaciones medioambientales, que han inducido la bisqueda de combustibles alternativos
renovables ha ganado mucha atencion, y es aqui donde entra el biocombustible “biodiesel”, el cual puede obtenerse

mediante el tratamiento quimico de aceite vegetal y grasa animal.

Recientemente ha incrementado de manera importante el interés acerca de la elaboracién de catalizadores para la
produccion de biodiesel, ya que es asi como se logra acelerar la reaccion quimica. Sin embargo, el biodiesel
actualmente no se ha comercializado a nivel mundial. La principal razén de este detenimiento es el alto costo de las

materias primas utilizadas para la produccion de biodiesel, que limita de manera importante su aplicacién en general.

La mayoria de los catalizadores sélidos utilizados se componen de particulas de metales esparcidas en dxidos
metélicos o de zeolitas. Las estructuras de estos catalizadores son complejas pues tiene las estructuras del metal en
varios tamafios y de una manera amorfa es decir sin forma regular, por lo que se requiere de darle un tratamiento
especifico para obtener un catalizador simple y que esté acorde con la solucién que los hara reaccionar. Asi las
reacciones resultantes tendran un menor costo, seran mas rapidas y hasta tendran un nimero menor de subproductos

secundarios.

Al aceite vegetal o grasa animal es necesario realizar un proceso quimico para la obtencién de biodiesel por
transesterificacion, en el cual el aceite se mezcla con alcohol para separar el biodiesel y el subproducto que es la
glicerina. Es comun utilizar catalizadores para acelerar la reaccién quimica en el proceso de transesterificacion.
Hacer uso de estos catalizadores de manera sélida se ha tornado importante para su implementacion en
biocombustibles, ya que el uso de estos es imprescindible para hacer mas eficiente la velocidad de reaccion a la que

se generara el biocombustible.

En el presente proyecto se hard un enfoque en la utilizacion de catalizadores como acelerador de reaccién en la
produccion de biodiesel. También se tendran en cuenta las caracteristicas del catalizador, como lo es la estructura,

contando que deben ser de porosas para que la reaccion se lleve a cabo correctamente.
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2. Seccion Experimental

Deshidratacion de aceite

e Se depositd el aceite vegetal usado (AVU) en un reactor Batch, el cual permanecié abierto a presion

atmosférica.

e El reactor se colocé en la chaqueta de calentamiento con termo agitador a 130°C por 2.5 horas en agitacion
constante.

Filtrado de AVU
e EIAVU a80°C, se paso por papel filtro de 10 micras en embudo de porcelana sobre en un matraz de 2Lt.
e Se conect6 el matraz una bomba de vacio.

Obtencion del carbon activado

e Setomo la fibra de Ilanta y se coloca en el reactor de pirolisis.
e Seencendi6 el reactor para que llegue a una temperatura de 520°C.
e Se hace pasar un flujo de nitrégeno de 30 ml/min durante la reaccion.

e Lareaccion se realizé durante dos horas.
Sintesis de Zeolita MCM-41

Se preparé mallas moleculares (zeolitas en este caso) a partir de hidrogel de iones aluminosilicato y un templante
orgénico (ordenador de la estructura), que son moléculas orgénicas de gran tamafio. Lo anterior se realizé usando el

siguiente método:

Se preparo una solucién acuosa con bromuro de hexadeciltrimetilamonio (cristalizador) y una solucion de iones de
aluminato y silicato de sodio se mezclo fisicamente ambas soluciones y se colocé en una autoclave dejando gelificar

a 150 °C por 48 h. El pH fue medido y ajustado de 9.5-10 con una solucion de acido acético a 30%.
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Extraccion del templante a la zeolita MCM-41

Se preparé la solucién 0.1 M Etanol/ NH4NO.

Conociendo la densidad del Nitrato de Amonio (1.7 gr/ml) y la relacion 1:15 por cada gramo de zeolita con
templante se requieren 15 ml de solucion, se preparé 150 ml de la solucidn. Para determinar la cantidad de Nitrato de
amonio necesaria en la mezcla se calculara la cantidad en gramos de 0.1M conociendo que 1 M de Nitrato equivale
a 80.005 g/Mol se realizo la siguiente relacion:

0.1 M NH, NO, 80.052g
1 Mol NH,NO,

= 8.05gr de NH, NO;

De esta manera se necesitd 150 mL de la solucion conteniendo 1.2075 gr de Nitrato de amonio.

e Secolocd lazeolitay lasolucién de Etanol 0.1 Molar de Nitrato de amonio en el matraz globo, y este a su
vez en el termoagitador a una temperatura de 74°C por 1 hora. Se puso el intercambiador de calor en una de
las entradas del matraz de globo, a su vez por medio de un flujo de agua y unas mangueras colocadas en el
intercambiador se dio lugar a la existencia de la circulacién de agua dentro de este equipo con la finalidad
que el templante este himedo y sea mas facil quitarlo del catalizador.

e Se filtrd la solucién obtenida con ayuda de un matraz erlenmeyer y papel filtro ademés de agua destilada
para evitar que la mezcla se adhiera al papel filtro.

e La muestra filtrada que quedd, se coloc6 en un crisol. Posteriormente la muestra se secd en la mufla por 2
horas a una temperatura de 130 °C.

e Enseguida la muestra se calcin6 en la mufla a una temperatura de 650°C por 3 horas.
Obtencién de gamma alimina

Se transformaron 36 gr de Bohemita Catapal en y-alimina, por lo que se realizaron dos corridas de calcinacion en
una mufla de 18gr cada una. Dicho proceso se llevo a cabo en un tapadera de porcelana (donde se vertio la
bohemita), esta se introdujo en el horno en el cual se inicié el aumento de temperatura de 9°C cada minuto
periddicamente (se establecid este valor puesto que la mufla no cuenta con aumento en decimales solo ndmeros

enteros); el valor base fue de 20°C dado que lo menos que se puede programar en el equipo de calcinacion.
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Este aumento periddico se llevo a cabo por aproximadamente una hora, hasta que logramos llegar a una temperatura
estable de 510°C, en el momento que se alcanzo este valor se comenz6 con la calcinacion por consiguiente también
transcurrir el tiempo necesario para lograr el objetivo, este ultimo siendo de tres horas.

Después de la calcinacion se obtuvo y-alumina, pero esta se retird de la mufla al dia siguiente que llevamos a cabo el
proceso, debido a que, si es, en el momento después de complet6 el tiempo requerido (tres horas) esta pudo haber

sufrido un choque térmico perdiendo las propiedades logradas con la curva de calentamiento.

Caracterizacion de soportes cataliticos sulfatados

Para lograr conocer las caracteristicas que maneja el soporte catalitico de carb6n activado asi como el catalizador en
si, es necesario para determinar las caracteristicas del material con el que se trabajard, entonces, la caracterizacién
utilizada durante éste proyecto fue la espectroscopia IR, analizando de esta manera las moléculas del soporte
catalitico y antes y después de la sulfatacion, para verificar que la deposiciéon de H,SO, se realizd de manera

correcta, las graficas resultantes se explicaran mas adelante.

Deposicion de H,SO,4 a los soportes cataliticos

Se tomd6 1g de cada soporte catalitico y 10 ml de H,SO4 concentrado (98.3%) de solucién.

e Se coloco cada uno en un matraz de 100 ml controlado alrededor de 100 °C.

e Se mantuvieron a reflujo y se agitacion durante 5 horas.

e Después del tratamiento, la suspension se lavd con agua desionizada caliente a 80°C para eliminar
cualquiera de las especies adsorbidas fisicamente hasta que no se detecten iones de sulfato en la filtracion de

agua. Es decir hasta tener un pH neutro.

e  Después de la filtracion, la muestra se secé a 120 °C durante 8 horas para obtener el catalizador de carbon
activado.
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Obtencidn de biodiesel

Esta fase del proyecto se dividid en cinco pruebas, es decir, diversas pruebas para producir biodiesel con diferentes
cantidades de reactivos y catalizador.

Prueba cero (sin catalizador)
Se mezcld 2.5 ml de aceite vegetal usado y 10 ml de metanol.
La mezcla se vertio en el reactor a 250°C a una presién de 112 atm
La reaccion siguié en un lapso de 20 min.
Se enfrié el reactor con un choque térmico para parar la reaccion.
La mezcla fue retirada del reactor y se depositd en un tubo de ensayo graduado.
Se esper0 aproximadamente 24 hrs. para que se separaran las sustancias (glicerol, biodiesel y alcohol).
e Prueba con 0.1gr de soporte catalitico (C.A., zeolita MCM-41 y gamma alimina), 2.5ml de aceite y 10ml de

metanol.

e Prueba con 0.05 gr de cada catalizador stper acido, 2.5ml de aceite y 10ml de metanol.

e Prueba con 0.07 gr de cada catalizador stper acido, 2.5ml de aceite y 10ml de metanol.

e Prueba con 0.1 gr de cada catalizador stper &cido, 2.5ml de aceite y 10ml de metanol.

e Prueba con 0.4 gr de cada catalizador stper &cido, 2.5ml de aceite y 10ml de metanol.
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3. Resultados y discusién
Carbdn obtenido después del proceso de pirolisis

Después de que la fibra de llanta paso por el proceso de pirolisis, y el carbon resultante se saco del reactor,
se tiene que del 100% de llanta que se procesa en el reactor, el 60% es lo que se obtiene como carbon activado.

Fibra de llant: s activado

llustracion 1 Estudio rendimiento pirolisis
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llustracion 21 Espectroscopia IR de C.A.

llustracion 2 Espectroscopia IR de C.A.
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llustracidn 3 Espectroscopia IR de catalizador super acido

Rendimiento obtenido del soporte catalitico y H,SO4

Luego de realizar la deposicién de H,SO, en el soporte catalitico carbén activado, la cantidad total obtenida

de catalizador es de un 60%.

Soporte catalitico C.A. Catalizador super acido

llustracion 4 Rendimiento obtenido del catalizador CA

£h P

UNIVERSIDAD POLITECNICA
Sociednd Mexiones de Hidmgano AC DE AGUASCALIENTES 766



X111 Congreso Internacional de la Sociedad Mexicana del Hidrdgeno
Aguascalientes, México, 2013

Luego de realizar la deposicion de H,SO, en el soporte catalitico zeolita MCM-41, la cantidad total obtenida de

catalizador es de un 18.5%.

Soportec litico Zeolita Catalizador super acido

llustracion 5 Rendimiento obtenido del catalizador MCM-41

Luego de realizar la deposicion de H,SO, en el soporte catalitico Gamma alimina, la cantidad total obtenida de
catalizador es de un 45%.

Sopor ataliticc Catalizador suj
i I

llustracion 6 Rendimiento obtenido del catalizador Gamma alimina

Eficiencias de reaccion de produccion de biodiesel

Pruebas de Cantidad

produccion inicial de

lustracion 7 Utilizando diferentes cantidades de catalizador super &cido de C.A.
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lustracion 8 Utilizando diferentes cantidades de catalizador super acido de Zeolita MCM-41.

lustracién 9 Utilizando diferentes cantidades de catalizador stper acido de gamma alimina.
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4. Conclusiones
Se lograron obtener los catalizadores sdlidos sper acidos de carbon activado, zeolita MCM-41 y gamma alimina.

La obtencion de carbon activado mediante fibra de Ilanta se generd con un rendimiento importante, y esto ayuda
principalmente a dar un uso extra a la llanta usada, siendo esto una aportacion mas del presente proyecto.

La caracterizacion de espectroscopia IR tanto en el soporte catalitico original, asi como en el sulfonado de carbon
activado, en donde se demostré que la sulfonacién fue hecha correctamente, ya que el pico que nos importaba

obtener C=S se registra en la gréfica y es muy notorio, con lo que se demostrd que el catalizador es stper acido.

El rendimiento que se tuvo después de la sulfatacion es ampliamente importante, ya que al no perderse gran cantidad
de catalizador se demuestra que el proceso fue hecho correctamente asi como la estructura del carbon es muy buena

para lograr no perder una suma importante del mismo.

Finalmente al obtener los datos del rendimiento que se obtuvieron con el catalizador, y haciendo las diversas
pruebas mencionadas anteriormente, se demostrd fisicamente que el catalizador logra ser stper &cido, debido a la
viscosidad que se logra obtener del biodiesel.
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