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Produccion de ésteres etilicos a partir de aceite de
palma RBD

Ethyl ester production from (RBD) palm oil
Oscar Mauricio Martinez Avila,! Francisco José Sanchez Castellanos,? Oscar Yesid Suarez Palacios.?

RESUMEN

Este trabajo desarrolla una metodologia para la obtencién de ésteres etilicos del aceite de palma RBD (refinado,
blanqueado y desodorizado), evaluando la fase de transesterificacién del aceite y la de separacién. En la primera
etapa se probaron dos catalizadores (KOH y NaOH), y se estudié el efecto de la presencia de agua en el me-
dio. En la segunda parte se evalué el proceso de separacién utilizando agua y mezclas agua-sal, agua-dcidos,
estableciendo cual de ellos ofrece mejores resultados, y las condiciones adecuadas para llevar a cabo la etapa
mencionada. Se caracterizaron las materias primas y productos para comparar estos Gltimos con los obtenidos
de la forma tradicional y comprobar la calidad de los ésteres producidos. Se encontré que las diferencias entre
ambos son minimas, por lo que la metodologia propuesta permite utilizar los ésteres como materia prima en
aplicaciones de la industria oleoquimica. Por otra parte, se puede conseguir un proceso mds rentable al utilizado
actualmente, dadas las cantidades de agente de separacién (solucion de H,PO, al 1% en agua). El proceso
global alcanzé un rendimiento de 74,4%, con base en el aceite utilizado.
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ABSTRACT

This work develops a methodology for obtaining ethyl esters from RBD (refined, bleached and deodorised) palm
oil by evaluating the oil’s transesterification and separation. Two catalysts were first tested (KOH and NaOH)
by studying the effect of water presence on the reaction. The separation process was then evaluated by using
water and water-salt and water-acid mixtures, establishing the agent offering the best results and carrying out the
purification stage. Raw materials and products were characterised for comparing the latter with those obtained
by traditional means and verifying the quality of the esters so produced; minimum differences were found bet-
ween both. The proposed methodology thus allows esters to be used as raw material in petrochemical industry
applications. A more profitable process can be obtained compared to those used today, given the amounts of
separation agent so established (1% H,PO, solution, in water). The overall process achieved 74.4% yield, based
on the oil being used.
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Introduccion

La oleoquimica es un sector de la industria que ha cobrado cionados con agentes de actividad superficial, aditivos para
gran importancia en los dltimos afos debido a la posibilidad tintas, solventes, espesantes, agentes dispersantes, pinturas,
de obtener numerosos productos intermedios o terminados entre otros.

a partir de fuentes renovables. En el entorno de nuestro pais
es de vital importancia el estudio de este sector, dado que
Colombia es un pafs rico en recursos vegetales que hasta el
momento no han sido explotados en todo su potencial; en
particular, al hablar de ésteres etilicos de aceite de palma
se debe reconocer en ellos una fuente importante como
materia prima para otros procesos, principalmente los rela-

La produccién de ésteres derivados de aceites vegetales,
como el de palma, normalmente envuelve el uso de me-
tanol como reactivo para la transesterificacion, utilizando
hidroxido de potasio o de sodio como catalizadores. En el
area de la oleoquimica, este proceso tiende a ser desplazado
por el uso de etanol, gracias al aumento en su produccion.
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La utilizacién de etanol abarca una serie de condiciones,
tanto a favor como en contra, que permiten poner en
consideracién los métodos que en la actualidad se utilizan
para producir ésteres grasos, por lo cual este estudio busca
encontrar el conjunto de condiciones apropiadas para obte-
ner un producto apto para ser utilizado como materia prima
en los procesos involucrados en la industria oleoquimica,
dandole un valor agregado a estas importantes materias
primas (Narvéez et al., 2004).

Este trabajo hace parte del proyecto de investigacion en
el grupo de procesos oleoquimicos del Departamento de
Ingenierfa Quimica de la Universidad Nacional de Colombia,
sede Bogotd; la investigacion se desarroll6 en el laboratorio
de catélisis de los laboratorios de Ingenieria Quimica de la
Universidad.

Reaccion

La transesterificacion de aceites vegetales o grasas animales
con alcoholes ha sido examinada utilizando diversas materias
primas en busca, principalmente, de sustitutos energéticos
de los derivados del petréleo; en la gran mayoria de los
estudios utilizan metanol como reactivo. El procedimiento
mds empleado para obtener ésteres grasos consiste en una
reaccion de transesterificacion, esta es resultado de tres re-
acciones reversibles consecutivas: transesterificacion parcial
del triglicérido para formar el diglicérido, transesterificacién
parcial del diglicérido para formar el monoglicérido, y tran-
sesterificacion parcial del monoglicérido para formar el éster
y glicerina (Freedman y Pryde, 1986). La reaccién global se
aprecia en la Figura 1.

el medio, dificultando la separacién. Se recomienda que
las materias primas estén libres de agua y tengan un valor
acido menor a 1 mg KOH/g.

- Larelacién alcohol/aceite influye de manera importan-
te en la formacion de los ésteres, pues a medida que
crece, la cantidad de intermedios (mono vy diglicéridos)
disminuye, alcanzando la mejor conversién cuando la
relacién es 6/1 molar; por encima de este valor no hay
cambios notables.

- Latemperatura de reaccion influye de manera positiva
en la velocidad de reaccion, aunque, para periodos de
reaccion prolongados la cantidad final de ésteres pro-
ducidos tiende a ser la misma a cualquier temperatura.
Lo mas usual es que la temperatura de reaccién sea la
de ebullicion del alcohol empleado.

- Cuando la catdlisis es alcalina, los catalizadores mas
efectivos son los alcéxidos de sodio, pero por su elevado
costo son poco requeridos industrialmente; al comparar
el KOH y el NaOH, es mejor el Gltimo dado que su
peso molecular es menor, de manera tal que una menor
cantidad lograra el mismo efecto.

- Respecto a catalizadores heterogéneos, se ha encontra-
do que el CaO, el K,CO,y el Na,CO, tienen la mayor
actividad catalitica, aunque esta es menor que la de las
bases solubles. En cuanto a los catalizadores 4cidos, al-
gunas zeolitas como la NaCsXa presentan actividad para
la metandlisis, pero como en el caso alcalino, menor a
la de los catalizadores homogéneos como el H,SO,.

- Cantidades grandes de catalizador permiten mejores
conversiones, pero provocan la formacién de jabones
y la emulsificacion de la mezcla. Se recomienda que la

HyC— O—O—C—R;
— —_—
HC—0—0—C—R, 4 > F—H =———=

H,C—O0—0—C—R,

Aceite vegetal Alcahol Esteres

Catalizador R4—C—O0O—0—R

Ry,—C—0—0—R
Ry——C—0—0—R

proporcién de catalizador esté entre 1%y
HC—OH | 1 59% (w/w) respecto de la materia prima
4+ HC—oOH oleosa.
HC—OH | Separacién de los ésteres
Glicerina L ., .
Después de la reaccion se obtiene una

Figura 1. Reaccién de transesterificacién general

La catdlisis de la reaccién abarca varias posibilidades: catdlisis
homogénea alcalina o acida, catélisis heterogénea alcalina
o acida, catalisis enzimatica y reaccién en condiciones
supercriticas. De estas la mas aplicada es la via homogénea
alcalina (Dermibas, 2002).

Los hidréxidos y metéxidos de potasio y sodio son los catali-
zadores preferidos por su actividad y disponibilidad, aunque
los dltimos poseen un mayor costo (Khan, 2002).

Seglin Freedman et al. (1984), Peterson y Scarrah (1984)
y Schuchardt et al. (1998), las variables a ser consideradas
en el proceso de reaccién son:

- La presencia de agua y acidos grasos libres, que afectan
negativamente la reaccién pues generan emulsificacion
de la glicerina sobre la fase organica. También generan
hidrélisis de los triglicéridos y formacién de jabones en

mezcla de ésteres, glicerina, catalizador y exceso de alcohol,
que debe ser tratada. En todos los casos, independientemen-
te del alcohol utilizado, se pretende retirar los componentes
polares de la mezcla empleando un agente de extraccién;
algunas veces este proceso se facilita, pues se da la formacion
de dos fases; pero en otros casos, como en el de etanol y
aceite de palma, la mezcla es homogénea.

A la extraccién, cuando se utiliza agua (que es en la actuali-
dad el agente mas utilizado) se le denomina lavado, y con-
siste esencialmente en adicionar el agua por aspersién sobre
la mezcla. Las gotas de tamaio fino generan una gran area
de transferencia de masa evitando aplicar agitacién, pues
de lo contrario los componentes presentes se emulsionan
formando una mezcla inseparable (Ocampo, 2001).

Como resultado de la operacién se forman una fase rica en
ésteres (no polar) y otra rica en glicerina, etanol, catalizador
y agente de separacién (polar), en ocasiones se crean emul-
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siones en medio de las fases que deben dejarse decantar
por periodos prolongados para que puedan retirarse (Korus
et al., 2000). Es comin que el lavado se efectte por lotes,
en los cuales las cantidades adicionadas de agua van desde
la mitad del volumen de éster a lavar, hasta el doble del
mismo; la operacién se efectia a temperaturas entre los 40
y 50°C (Peterson et al., 1996).

Existen otros métodos de lavado que permiten menores
tiempos de operacién aunque pueden generar problemas
en el producto final, por ejemplo, el método de burbujeo
de agua ocasiona mezclado y oxidacién del éster. Para
aumentar la eficiencia del lavado se puede mezclar el agua
con sustancias que ayudan en el proceso de separacion,
esencialmente 4cidos, estos evitan la emulsificacién de los
componentes presentes en la mezcla y neutralizan al cata-
lizador. El 4cido maés frecuentado es el acético (10% w/w),
que se adiciona en relacién 1:2 en tres lavados, seguidos
de un cuarto lavado con agua desionizada.

La operacion de lavado involucra basicamente dificultades de
transferencia de masa, y debe llevarse a cabo en varias etapas
que aseguren un grado de pureza 6ptimo de los ésteres. Es por
esto que los lavados se efecttian en equipos que promueven
la interacci6n entre las fases sin realizar agitacién, como el
utilizado por Korus et al., (2000).

Como dltimo paso en la obtencién de ésteres grasos, se
obtiene una purificacion mediante

agentes de separacién agua, agua-sal y mezclas agua-aci-
dos. Una vez encontrado el mejor resultado, se variaron
otras condiciones de separacién recurriendo al agente de
mejor comportamiento.

Reaccién

Se evalud el efecto que tiene la cantidad de agua en el medio
utilizando etanol con dos concentraciones diferentes, 95%
(azeotropico) y 99,9% (absoluto). También se emplearon
KOH y NaOH como catalizadores en dos tiempos de reac-
cion, tal como se muestra en la Tabla 1.

Tabla 1. Disefio de experimentos sobre la etapa de reaccién

Variables Niveles
A(-) B(+)
1 Catalizador KOH NaOH
2 | Contenido de agua | EtOH 95% | EtOH 99.9%
3 Tiempo 120 min. 150 min.

Como pardmetros de reaccién se mantuvo una relacién
molar alcohol/aceite en 6:1, la cantidad de catalizador
empleada fue de 1% (w/w) respecto del aceite, la agitacion
fue de 60 rpm vy la temperatura se fij6 en 72°C (punto de
ebullicion del etanol a la presién de trabajo). Se utilizé un
reactor de 500 ml para desarrollar cada uno de los ensayos
propuestos, cargando una cantidad cercana al 75% del
volumen de este. El esquema del montaje se muestra en
la Figura 2.

la evaporacién del alcohol y del
agua remanente por medio de
una destilacion al vacio (Bouaid
et al., 2005).

Desarrollo experimental

El proceso de experimentacion
se llevé bajo dos aspectos, el
primero con relacién a la reac-
cion, evaluando las condiciones
mas relevantes sobre la misma, y
el segundo atinente a la separa-
cién de los ésteres de la mezcla
producida en la reacciéon. Las
materias primas fueron obteni-

Plancha calentamiento
y agitacidn

F:L:
Sistema a reflujo total
/
=

Controlador

das por su compra directa en
el mercado nacional; tanto el
aceite refinado como el alcohol,
en Intergrasas y Quidiscol Ltda.,

- &
ke

1T

respectivamente.

La ruta seleccionada para el estudio de la produccién de
etil ésteres de palma, consistié en evaluar el rendimiento
de la reaccioén, y con tal indicador se establecié la mejor
alternativa en esta etapa del proceso. Partiendo de los dos
mejores resultados encontrados para la reaccion se evalud
la etapa de separacion, abordando en primera instancia
una etapa exploratoria, en la cual, se confrontaron como
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Figura 2. Montaje utilizado para la reaccién

Como técnica de andlisis se emple6 cromatografia de gases
(GC), siguiendo el procedimiento descrito por Narvaez et
al., (2005). El equipo adscrito fue un cromatégrafo Agilent
Technologies 6820, equipado con una columna capilar de
silica fundida (SGE Aluminium clad HTS, longitud de 12 m,
de 530 um de diametro, grosor de pelicula de 0,15 pm) y un
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detector FID. El gas de arrastre es nitr6geno, que se regulaa un
caudal de 8 ml/min. Para la operacién de deteccion se utiliza
aire sintético seco (400 ml/min.) e hidrégeno (30 ml/min.).
La determinacién de las &reas de pico se lleva a cabo con el
software Cerity, bajo los siguientes parametros:

Debido a que los mono vy diglicéridos poseen tiempos de
residencia muy similares a los de los triglicéridos, las muestras
deben hacerse reaccionar con N,N-bis(trimetilsilil) trifluo-
roacetamida (agente sililante) para producir derivados que
sean mds volatiles y de esta manera los monoglicéridos y
diglicéridos sean detectables y cuantificables. La reaccién de
“sililacién” es catalizada con piridina. El solvente para pre-
paracién de muestras es hexano y la cuantificacion se lleva
a cabo recurriendo a la tricaprina como estandar interno.

Para la cuantificacion se tienen en cuenta los siguientes
tiempos de residencia:

- Palmitato de etilo (3,5-4,2 min.)
- Oleato de etilo (4,21-5,2 min.)
- DL-a-monopalmitina (5,21-8 min.)

- Dipalmitina (11-14 min.)

- Aceite de palma (14,1-18 min.)
- Tricaprina (9-10,9 min.)

La preparacién de las muestras (Figura 3) se ejecuta como
lo propone Suérez (2006).

En un frasco de 2 ml, agregar
aproximadamente 20 ug de muestra

Y

Adicionar 5 pg de Tricaprina

Y

Agregar 40 pul de agente sililante

]

Adicionar tres gotas de piridina.

L]

Completar a un volumen de 1.5 ml con n-hexano

Y

Agitar en un vortex por cinco minutos

Figura 3. Procedimiento para la preparacién de las muestras
(Sudrez, 2006)

Separacion de los ésteres

En esta etapa se buscé, en primer lugar, encontrar un agente
que propicie la separacion, aplicando la menor agitacion

posible y evitando la formacién de emulsiones. Los criterios
de evaluacioén se presentan en la Tabla 2.

Tabla 2. Criterios para la determinacién del agente de sepa-
racién

Criterio Descripcion

Cuando la mezcla se lava, la fase organica
aumenta en su concentracion de ésteres,
entonces las propiedades de esta fase deben
ser las del producto final.

Propiedades fisicas
de la fase liviana

(pm)

El cambio en el pH evidencia que hay una
remocion del catalizador (alcalino), y debe
variar de acuerdo al agente utilizado.

pH de las aguas de
lavado

La facilidad con que se separan las fases es
un claro indicativo de la efectividad del
agente; a menor grado de emulsificacion,
mejor serd el agente. Este es un aspecto clave
en la separacion con relacién al rendimiento.

Emulsificacion de
las fases

El agente debe arrastrar Gnicamente los
compuestos polares, idealmente no debe
retirar éster de la fase organica.

Cantidad separada

A menor tiempo, mejor serd el agente de
separacion, pues esto reduce los largos
tiempos que actualmente se emplean.

Tiempo de
separacion

Debido a las diferencias en los agentes de
separacion, se emplear a mayor o menor
cantidad de lavados para alcanzar una
condicion final idéntica. El mejor agente en
este caso es el que requiera de menor
néimero de lavados.

Némero de lavados
realizados

Los ensayos efectuados sobre la etapa de separacion se
resumen en la Tabla 3, para cada ensayo se emplearon 35
ml de mezcla sin tratar y se procedi6 a adicionar el agente
por aspersién sobre un recipiente cilindrico que contenia
previamente la mezcla a las condiciones requeridas.

Tabla 3. Disefio de experimentos para la etapa de separacién

Ensayo A. Separacion Tseparacisn (°C) Agitacion*
1 18 (-)
2 Agua 18 (+)
3 50 )
4 50 (+)
5 18 Q)
6 18 (+)

Agua-Sal
- gua-Sa 0 0
8 50 (+)
9 18 ()
10 Agua-A. acético 18 (+)
11 50 )
12 50 (+)
13 18 Q)
14 Agua-A. fosférico 18 ()
15 50 )
16 50 (+)

Agente de separacién

Una vez determinado el agente de separacién que brinda las
condiciones mds favorables a la etapa, se procedi6 a estable-
cer el escenario puntual sobre el cual dicho agente permite
una separacién adecuada de los ésteres etilicos de palma. Se

4 (-) denota que no se agité durante la separacién, por el contrario (+) indica 10 rpm.
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desarrollaron los ensayos propuestos en la Tabla 4, donde el
valor a determinar es la concentracion de H,PO, en el agua
de lavado; de esta forma se fijé una cantidad méaxima a ser
adicionada de H,PO, que evite catalizar la hidrdlisis de los
ésteres y aumentar el valor acido del producto.

Tobla 4. Disefio de experimentos sobre la solucién de dcido
fosférico en agua®

Ensayo | SIn. H;PO, (% w/w) | Teeparacin (°C)
1 10,0 50
2 5,0 50
3 1,0 50
4 10,0 18
5 5,0 18
6 1,0 18

El esquema de la Figura 4 representa el montaje para la
realizacion de los lavados de la mezcla después de reaccion.
Se empled un cilindro de vidrio con escala, con una relacion
L/D de 5; en todos los casos el agente de separacion se
adiciond por aspersién sobre la mezcla, previo acondicio-
namiento de la misma.

Agente Separacidon

(]
Fase organica — |® oo

Fase acuosa _____, |0

— bootoogodetot |

I 1
[ ) )

Figura 4. Montaje utilizado para la operacién de lavado

(5,2-8 min.), triglicéridos (> 14 min) y el estandar interno
(10 min).

Como producto de reaccién se obtuvo una mezcla homo-
génea de color amarillo pélido que, en los ensayos que
emplearon KOH como catalizador, posee un olor caracte-
ristico a frutas. Cuando el catalizador fue NaOH la mezcla
se solidificé formando un gel, pero este efecto no influye en
la etapa de separacién, pues al calentar la mezcla se hace
liquida y homogénea; dicho gel se debe a la interaccion
del catalizador sobre los compuestos presentes, pues las
sales de sodio son menos solubles que las de potasio. Una
vez es retirado el catalizador, el éster conserva su estado
liquido. En ninguno de los ensayos realizados se presentd
la separacién de las fases al cabo de la reaccion, es posible
que se deba a la presencia de mono y diglicéridos, que son
agentes de tensién superficial, provocando la homogeneidad
del sistema.

Por estos resultados se puede ver la gran diferencia que
existe cuando la reaccién es catalizada por NaOH respecto
al KOH, pudiéndose afirmar que la mayor actividad catalitica
en este caso la posee el hidréxido de sodio pues bajo todas
las condiciones siempre se obtuvo una mayor cantidad de
ésteres etilicos, en especial cuando no hay presencia de agua
en el medio, obteniendo cerca de 30% mas de ésteres en el
producto. Este efecto se debe en parte a que el KOH tiene
un mayor peso molecular, de forma que una misma cantidad
de NaOH ejerce un mayor efecto catalitico que el KOH.

Por otra parte, el efecto del agua en la reaccién es bastante
considerable, pues consigue reducir la produccién de los
ésteres en cerca de 50%, cuando no hay agua en el medio.
El bajo rendimiento genera una cantidad apreciable de
MGC Y DG, pero a pesar de a esto, la mezcla resultante
conserva una apariencia similar a la de los ensayos en los
que se utilizé etanol al 99,9%. Entre uno y otro catalizador
la diferencia se reduce bajo la presencia de agua y no se
aprecia cual de ellos puede tener un mejor comportamiento
frente a esta condicién. En ambos casos el agua tiende a
formar jabones con el catalizador, reduciendo la actividad
catalitica del mismo.

Tabla 5. Ensayos realizados para la etapa de reaccién

Resultados y andlisis Cantidades producidas % (w/w)
Ensavo Variables®
Etapa de reaccién 4 Esteres | Monoglicéridos | Diglicéridos | Triglicéridos
T 123
En la Tabla 5 se aprecian las composiciones 1 S I N A 30,5 48,3 4,1
obtenidas para los diferentes ensayos analiza- 2 t -] 360 33,6 29,5 09
dos mediante cromatograffa. En las Figuras 5a, i - -+ 200 34,0 42,6 3,4
. 4 - + | + 48,0 39,8 12,2 0,0
b, c y d, se exhiben algunos cromatogramas, s T 159 394 793 ¥
donde los pi.cos mas im.portantes corrgsponglen 6 I I 68:6 30:9 0,/5 O:O
a ésteres etilicos (3-5 min.), mono y diglicéridos 7 Y-+ ] 220 34,0 425 15
3 ¥+ |+ 798 20,2 0,0 0,0

% No se empleé agitacién y la cantidad utilizada correspondié a la estequiométrica para neutralizar el catalizador.
¢ Variables asociadas a las de disefio del experimento propuesto en la tabla 1.
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Etapa de separacién

La experimentacién se efectud sobre las muestras obtenidas

en los ensayos 4 y
8 de la etapa de re-
accion. Se mantuvo
constante en cada
ensayo el contenido
y la cantidad adicio-
nada de agente de
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Figura 5b. Cromatografia del ensayo de reaccién 4

Tabla 6. Condiciones encontradas para cada agente en la

etapa de separacién

Agente de separacién empleado

Pardmetro
Agua Agua-Sal Agua-A. acético | Agua-A.fosforico | Condiciones deseables
20 _ 20
,G n 0,680-1.4479 0,901-1,4502 0,890-1,4481 0,871-1,4465 (0,86-0.87)-1,4455
éster etilico
pH® 8,3 8.8 8.2 6.6 (6,5-7,5)
Emulsificacién Alta Ninguna Escasa Escasa Ninguna
Cantidad 120 20 50 79 7,435 ml°
separada (ml)
tseparacion 20 Inmediato 5 2 <10
(min.)
N° de lavados 3 >5 3 2 Max. 3

7 El valor 10% es la concentracién de las sustancias disueltas en agua, para los casos en que aplique.
8 El valor especificado se refiere al pH del agua después de 4 lavados, utilizando como cuarto lavado agua por aspersién; los tres primeros
lavados utilizan el agente de separacién especificado.
? La cantidad 7.4 es la méxima cantidad de etanol en exceso y glicerina presente en 35 ml de mezcla sin tratar.
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lavar’. La Tabla 6 muestra los mejores resultados para cada
agente de separacion, y la Tabla 7, una evaluacién cualita-
tiva de cada uno de los agentes de separacion propuestos
bajo los pardmetros establecidos, tomando como rango de
evaluacién de cada item entre 1 como menos eficiente,
hasta 5 como el de mas eficiencia.

Tabla 7. Evaluacién de los agentes sobre los parametros
propuestos

Pardmetro Agente de separacién empleado
Agua | Agua-Sal | Agua-A. acético | Agua-A. fosforico
Propiedades fisicas 3,5 1,5 2,5 3,5
pH 3,0 1,5 3,0 4,5
Emulsificacion 1,0 4,0 3,5 3,5
Cantidad separada 1,5 1,5 3,5 4,0
t separacion 2,0 4,5 3,0 3,5
Nimero de lavados 3,5 1,5 3,5 4,5
TOTAL 14.5/30 | 14.5/30 19/30 23,5/30

La Tabla 7 establece una comparacion directa de los
agentes de separacién estudiados en términos normali-
zados respecto de los datos de la Tabla 6. La normaliza-
cién se hizo para poder seleccionar el agente de mejor
comportamiento teniendo en cuenta los seis parametros
evaluados.

De forma global, las mejores condiciones se encontraron
a un nivel de temperatura alto (50°C) y sin agitacién del
medio de separacion; se hallé que hay una gran diferencia
en el uso de agua pura a la de acidos disueltos en esta,
pues ellos permiten mejor y mas rapida separacion, a
la vez que son capaces de evitar la emulsificacion bajo
cierto grado de agitacion, aunque ello incrementa el
tiempo de separacion de las fases y la pérdida de fase
éster por arrastre.
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El comportamiento de los agentes empleados sobre los és-
teres producidos con NaOH y KOH es similar, y no se nota
alglin cambio significativo en cuanto al proceso, es decir,
la separacion se da en iguales condiciones; sin embargo al
comparar los resultados, dadas las condiciones de los ésteres
obtenidos con NaOH, estos presentan mejores caracteristi-
cas después de la etapa de lavado.

Finalmente, se encontré que las soluciones de écido fosférico
promueven una facil y rdpida separacion de los componen-
tes, obteniendo un producto de caracteristicas aceptables.
En cuanto a los demds agentes empleados, no se encuentran
caracteristicas que se acerquen a las de las soluciones de
H,PO, en agua.

Al evaluar el rendimiento de la etapa, respecto a las canti-
dades separadas, se obtuvo un maximo de 93,2% de pro-
ductividad, alcanzado al utilizar las soluciones de H,PO, en
agua. El calculo se realizé teniendo en cuenta la cantidad
separada frente a la que se esperaba obtener.

ml fase éster separada-ml fase éster a separa:

las instauraciones de las cadenas del aceite. En la regién
denominada “huella dactilar” se ubica un pico a 722 cm”
que es debido a la composicion de las cadenas del aceite,
luego esta caracteristica debe reflejarse también en deriva-
dos como los ésteres etilicos.

Caracterizaciéon de los ésteres etilicos de palma

Para caracterizar el producto final se midieron las pro-
piedades que se registran en la Tabla 10; ademas, se tomé
el espectro infrarrojo que se encuentra en la Figura 6b
para encontrar las semejanzas con el aceite de palma. Se
puede apreciar la concordancia existente entre los ésteres
producidos y los que tradicionalmente se obtienen, pues
las caracteristicas entre unos y otros son muy similares; de
esta forma se puede establecer que el método de obten-
cién que se plantea es adecuado para producir ésteres de
calidad aceptable.

De forma semejante al aceite, se evidencian las bandas

Rendimiento (%)=|1— -
ml fase éster a separar

Caracterizacién del aceite de palma (RBD)

La Tabla 8 da a conocer la composicién del aceite de palma
utilizado en la experimentacién. En la Tabla 9 se revela la ca-
racterizacioén fisico-quimica del aceite utilizado. Las Figuras
6a y 6b registran el espectro infrarrojo del aceite.

Tabla 8. Composicion del aceite de palma (RBD)

Acido % peso A. Graso
Ciao Laurico 0,2
Cya0 | Miristico 0,9
Cig0 | Palmitico 42,3
Cigo Estearico 5,4
Cig1 Oleico 40,5
Cy4, | Linoleico 10,3
Cyg3 | Linolénico 0,4

Tabla 9. Caracteristicas fisico-quimicas del aceite de palma
(RBD)

L. Esteres Esteres etilicos,
Caracteristica . .
obtenidos patron
G?° (densidad relativa) 0,871 0,868-0,878
1% (indice de refraccion) 1,4462 1,4455
Viscosidad a 40°C (cSt) 6,0 4,97-5,7
indice de saponificacién (m
K?)H/g) & 192,2 202,9
Valor 4cido (mg KOH/g) 0,1 0,0
P molecular medio (g/mol) 291,8 276,4
Apariencia (visual) Transldcido Transltcido

Del espectro Infrarrojo se notan claramente aquellos rasgos
caracteristicos de los ésteres, como las bandas de enlaces
C=0sobrelos 1.750 cm™y los picos de mediana magnitud
entre 1.400 y 1.000 cm™ que representan los enlaces C-
O. Por otra parte, las cadenas alifaticas toman sus bandas
caracterfsticas entre 2.800 y 3.000 cm™ y sus respectivas
flexiones por debajo de los 1.000 cm™; adicionalmente,
se nota un pequefio pico a 3.006 cm’, que representa

*100 sobre los 1.750 cm™ y los picos de mediana magnitud

entre 1.400 y 1.000 cm™' representando los enlaces
C-O; también estan las bandas que constituyen las cadenas
alifaticas entre 2.800 y 3.000 cm™, y tal como se esperaba,
estd el pico a 722 ¢cm™, que coincide con el espectro del
aceite, reflejando las particularidades que pueden propiciar
las cadenas lineales que lo conforman.

r) asociadas a los ésteres, las bandas de enlaces C=0

Tabla 10. Caracteristicas fisico-quimicas de los ésteres eti-
licos de palma

L. Esteres Esteres etilicos,
Caracteristica . .
obtenidos patron
G? (densidad relativa) 0,871 0,868-0,878
1% (indice de refraccion) 1,4462 1,4455
Viscosidad a 40°C (cSt) 6,0 4,97-5,7
indice de saponificacién (mg
KOH/g) 192,2 202,9
Valor 4cido (mg KOH/g) 0,1 0,0
P_molecular medio (g/mol) 291,8 276,4
Apariencia (visual) Translicido Translicido

Conclusiones

Se encontré un mejor rendimiento de la reaccion emplean-
do NaOH como catalizador, lo que permite posteriormente
una mejor separacion de los ésteres etilicos producidos.

La presencia de agua en la reaccién de transesterificacién
se traduce en un proceso irreversible de saponificacion del
aceite, por tal motivo la pureza de reactivos y catalizador es
un factor de gran importancia en la obtencién de los ésteres
etilicos de palma.

La metodologia utilizada en la etapa de separacién evidencio
grandes diferencias en el uso de diferentes agentes de sepa-
racién, encontrando que las soluciones de acido fosférico
al 1% en agua propician una separacién de los etil ésteres
de palma en forma facil y rapida.

REVISTA INGENIERIA E INVESTIGACION VOL. 27 No.2, AGOSTO DE 2007 (34-43) 4 ]



PRODUCCION DE ESTERES ETILICOS A PARTIR DE ACEITE DE PALMA RBD

zdE6

3006
.
20| ‘ |

ZBs3

Fazzm | 1

[
.I..Il II|
4

0.0

S000 0 SO0

cm=1

Figura éa. Espectro Infrarrojo del

aceite de palma (RBD)

N PN

Ester Etilico de Palma

Zess

2925

1739

1500

Figura 6b. Espectro Infrarrojo de los ésteres etilicos de palma

No hay una diferencia notable en el uso de soluciones de
acido fosférico entre 1% y 10% en agua, por lo cual es me-
jor utilizar el acido de forma diluida para evitar fenémenos
adversos como la hidrélisis o formacién de fosfatos.

Comparado con los metil y etil ésteres de palma produ-
cidos actualmente, el que se obtuvo mediante la metod-
ologia encontrada cumple con los mismos parametros

de evaluacién y es apto para aplicar en procesos de la
industria oleoquimica.
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El rendimiento de la reaccién alcanzé un maximo de 79,8%,
mientras que la separacién tuvo uno cercano al 93,2%, con
lo cual el proceso global consigue rendimientos del orden
de 74,4% respecto a la cantidad de aceite empleado.
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