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INTRODUCCION

La producciéon de energia y productos quimicos a
partir de recursos sustentables ha promovido que la
valorizacion de la biomasa se convierta en una importante
area de investigacién (Climent et al., 2014). Entre las
diferentes fuentes de biomasa se encuentra el aceite de
ricino, el cual se obtiene de la semilla de tartago y no tiene
uso agricola o ganadero actual debido a que es toxico para
su consumo. El tartago, se puede desarrollar en tierras
semiaridas que requieren poco mantenimiento y fertilidad
del suelo. Esta semilla produce una buena cantidad de
aceite, entre el 40 y 55 % en peso y se caracteriza por su
elevado contenido de acido ricinoleico ~85-90% (CisH3405
con una insaturacion en el carbono 9 y un grupo hidroxilo
en el carbono 12). La aparicion del doble enlace y el grupo
hidroxilo en el acido ricinoleico hace que el aceite de ricino
sea quimicamente muy diferente de los otros aceites;
especialmente su elevada viscosidad y polaridad lo hacen
extremadamente valioso para la produccion industrial de
recubrimientos, plasticos y cosméticos, etc. (da Costa
Barbosa et al., 2010).

La importancia del aceite de ricino como materia
prima para la industria quimica se debe a que los
triglicéridos, sus principales constituyentes, pueden
funcionalizarse a través de diferentes reacciones quimicas
(Sinadinovic-Fiser et al., 2012). En el presente trabajo se
realizd la transesterificacion de los triglicéridos de ricino
para obtener la mezcla de FAME’s (biodiesel).

La transesterificacion generalmente se lleva a cabo
utilizando alcoholes primarios y secundarios (Onukwuli et
al., 2017). El metanol es el alcohol més usado porque es el
menos costoso y muestra ventajas quimicas como su
cadena mas corta y su naturaleza polar. La
transesterificacion se puede llevar a cabo utilizando 4cidos
(heterogéneos), alcalis (homogéneos) o enzimas como
catalizadores de la reaccion. En el presente estudio se
utilizo la transesterificacion con metanol (metanolisis) en
una catalisis homogénea con KOH.

METODOS

Se pesd 25 g de aceite de ricino y se calento
suavemente por 60 minutos para evaporar la humedad
presente. Una masa determinada de metanol y de KOH,
necesarios para proporcionar la relacion molar deseada de
metanol:aceite 'y la concentracion de catalizador,

respectivamente, se mezclaron para su disolucion. El aceite
de ricino se sumergié parcialmente en un bafio de agua (a
una temperatura de reaccion de 60 °C) con un agitador
magnético. La mezcla de metanol-KOH se introdujo en el
aceite de ricino agitando inmediatamente durante un
periodo de tiempo. La reaccion se controld de acuerdo con
la siguiente variacion en el tiempo de reaccion 30, 45, 60,
min, manteniendo constante la relacién molar, la cantidad
de catalizador, la temperatura de reaccion y la velocidad de
agitacion. Después de la reaccion, el exceso de metanol se
evaporé a una temperatura suave (70 °C) bajo vacio
moderado en un evaporador rotativo. La mezcla se
transfirié a un embudo y se dejé reposar para la separacion
entre la fase liviana (FAME’s) y la fase pesada (Glicerol),
ambos como productos de reaccion en la
transesterificacion. La fase liviana se lavdé con agua
destilada a temperatura ambiente para eliminar trazas de
jabon y/o catalizador restante. Finalmente, la mezcla se
secd a 90 °C por 30 minutos en evaporador rotativo.

Previo a la reaccion, se midié la humedad del aceite de
ricino por el método Karl-Fischer, segin ISO 12937:2000,
y ademas su contenido de acidez y acidos grasos libres
(FFA). El grupo funcional principal presente en el aceite de
ricino y FAME se determiné por FTIR, utilizando el equipo
Thermo Scientific Nicolet iS10 con reflectancia total
atenuada (ATR), en el rango de espectro entre 400-4000
cm™! con una resolucion de 4 cm™.

RESULTADOS

Se tomaron 5 variables a controlar en el proceso: la
relacion molar metanol:aceite, el % en peso de catalizador,
la velocidad de agitacion, la temperatura y el tiempo de
reaccion. Para una primera aproximacion se utilizé una
relacion molar 6:1, 0,8% en peso de KOH a 60°C durante
60 min, con una velocidad de agitacion de entre 200 y 250
rpm. Dicha reaccién no condujo a un resultado satisfactorio
debido a la formacién de cantidades significativas de
jabones.

Para la siguiente prueba se midio, previamente a la
reaccion, la cantidad de acidos grasos libres (FFA) y el
porcentaje de acidez. Cuando ambos valores superan el 1%
se debe optar por una reaccion acida (empleando H,SO4
como catalizador) para neutralizar los dcidos grasos libres
que en grandes cantidades favorecen a la saponificacion, es
decir, a la formacion jabones (Halder et al., 2015). El
porcentaje de FFA medido fue de 0,16% y la acidez del
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0,33 %. Por lo cual, se descartd que la presencia de jabones
sea consecuencia de la acidez del aceite. Por lo tanto, se
trabajé con una relacion molar mayor 12:1, para asegurarse
que el exceso de metanol desplace la reaccion hacia la
formacion de FAME desfavoreciendo la reaccion
secundaria (indeseada) de saponificacion. No se
obtuvieron resultados favorables.

Otra hipotesis de la formacion de jabones es la
cantidad de humedad que pueda tener el aceite, lo que
estaria favoreciendo la saponificacion. Por lo tanto, se
midi6 la humedad del aceite por el método Karl-Fischer y
se obtuvo un valor de aproximadamente 3500 ppm
(0,35%), el cual es considerablemente superior al
recomendado (0,06%). Con lo mencionado anteriormente,
se optd previamente por secar el aceite por 60 minutos a
temperaturas suaves (90°C), obteniéndose asi un valor de
humedad de 600 ppm de agua (0,06%). Ademas, se
disminuy¢ la cantidad de catalizador a 1% en peso, ya que
el aumento de KOH también puede favorecer la
saponificacion. En resumen, las condiciones operativas
seleccionadas fueron: relacion molar metanol:aceite 12:1,
1% de KOH a 225 rpm, 60°C por 60 minutos. Se pudo
obtener una mezcla, en la que se aprecia la fase liviana
(FAME) y la fase pesada (Glicerol), con escaso contenido
de jabon.

El espectro FTIR del aceite de ricino y su biodiesel (o
FAME) se presenta en la Fig. 1. De acuerdo con Rabelo et
al. (2015), la principal region espectral que permite la
distincion quimica entre el aceite y su biodiesel resultante
es 1500-1000 cm™, que se conoce como “region de huella
digital”. Las bandas caracteristicas del aceite se encuentran
en ~1097 cm’!, debido al estiramiento axial asimétrico del
grupo O-CH>-C, y a ~1377 cm!, estiramiento del grupo O-
CH; correspondiente al mono, di y triglicérido. Las bandas
caracteristicas de FAME se ubican en ~1436 cm’!, que
corresponde a la flexion asimétrica de -CHs, y a ~1197 cm-
! debido al estiramiento O-CH3.
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Fig. 1. FTIR del aceite de ricino y su biodiesel (FAME)

CONCLUSIONES

Se controlaron diferentes variables en el proceso: la
relacién molar metanol:aceite, el % en peso de catalizador,
la humedad del aceite, la velocidad de agitacion, la
temperatura y el tiempo de reaccion. Por lo que se pudo
observar, las variables mas determinantes fueron la relacion
molar, la cantidad de catalizador y la humedad presente en
el aceite. Como la velocidad de reaccion viene determinada
por el ataque de un nucleofilo, ya sea el ion alcoxido en la
transesterificacion o bien el hidroxido en la saponificacion,
es de suma importancia la utilizacion de reactivos anhidros
para minimizar la presencia de agua permitiendo que el
ataque del ion alcoxido sea el determinante en la velocidad
de reaccion, esto, sumado a un exceso de alcohol que
desplaza el equilibrio hacia la formacion de ésteres
metilicos, permitié atenuar el efecto de la reaccion de
saponificacion, la cual no es reversible.

Al analizar y cuantificar los resultados obtenidos del
espectro de FTIR (Fig. 1), podemos confirmar que se ha
logrado sintetizar el FAME del aceite de ricino con una
conversion del 93%.
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