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RESUMEN

Una opcién promisoria en el campo de los biocombustibles es el biodiesel obtenido del aceite de
los granos de Jatropha Curcas. Esta es una planta que se desarrolla en paises tropicales, puede
crecer en suelos marginales, con poca irrigacion y ayuda a controlar la erosidn de los suelos. Este
arbusto crece rdpidamente y produce semillas con un contenido de aceite alrededor del 35%, y es
una especie que no compite con los cultivos con fines alimenticios. Sin embargo, para que la
produccién de biodiesel a partir de Jatropha sea sostenible y rentable se requiere investigacion y

desarrollo tecnoldgico, en todas las etapas de la cadena productiva.

Este proyecto presenta los resultados de un proceso de investigacién y evaluacion que tiene como
objetivo analizar factores relevantes en el proceso de extraccion mecdnica de aceite, a partir de
Jatropha curcas cultivadas en la subregion occidental de Antioquia (Colombia). Estos datos brindan
informacidn relevante para el disefio de equipos y procesos para la produccidon de aceite de

Jatropha.

Como resultado de la investigacion se obtuvieron datos como: la fuerza requeridas para la fractura
de la cdscara y la deformacion del grano, dimensiones promedio de los granos, fracciones de
cascara y albumen en la semilla, humedad, contenido de aceite, poder calorifico de la cdscara, y el
albumen; entre otras. Todas estas variables, ademas de ser utiles para el proceso de disefio,
permiten evaluar usos alternativos para subproductos del proceso de extraccion. Cabe anotar, que

es poca la informacidn que se encuentra con respecto a este grano, en el contexto colombiano.

Ademas de la informacién fisica, mecdnica y termoquimica de las semillas, se obtuvieron,
mediante la implementacién de diferentes disefios de experimentos, los factores mas relevantes
del proceso de extraccidn mecanico con una prensa tipo RAM, a partir de Jatropha curcas, en el

rendimiento del proceso. Asimismo a partir de estos factores se desarrolld6 un modelo de



optimizacion para obtener el mayor rendimiento del proceso de extracciéon de aceite, bajo las

condiciones de este proceso.

Por ultimo se determinaron algunas propiedades fisico-quimicas del aceite obtenido, teniendo en
consideracion que la meta seria su posterior transformacion en biodiesel. En la mayoria de estos
ensayos se desarrollaron y estructuraron métodos que pueden ser replicados en caso de

necesitarlos para diferentes aceites.
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Jatropha curcas, extraccion mecanica, propiedades, disefio de experimentos, aceite, proceso,

biocombustible, rendimiento.






INTRODUCCION

La Jatropha curcas es una opcidn energética considerada promisoria, sobre todo para paises
ubicados en trépicos y sub-tropicos (Beerens, 2007), debido a que el aceite que se puede extraer
de ella puede ser transformado en biodiesel. Ademas de ser una planta silvestre que se desarrolla
en paises tropicales, puede crecer en suelos marginales, sin irrigacién y ayuda a controlar Ila
erosion de los suelos (Achten et al., 2008). Esta planta crece rapidamente y produce semillas con
alto contenido de aceite, aproximadamente 35% (porcentaje medido sobre el peso del grano
completo) durante varios afios. También es importante aclarar que las condiciones de cultivo de

esta especie reducen su competencia con cultivos con fines alimenticios.

El proceso de extraccién mecdanico de aceite a partir de semillas, involucra tres conjuntos de
factores fundamentales; la semilla oleaginosa a partir de la cual se va a obtener el aceite, las
variables del proceso de extraccion y el equipo utilizado para realizar el proceso. Este proyecto se
desarrolld alrededor de la caracterizacion y analisis de las dos primeras, la variedad de Jatropha
curcas usada y las variables relevantes del proceso. En cuanto al ultimo aspecto, se decidié disefiar
y manufacturar un equipo simple, que permitiera realizar ensayos a escala de laboratorio. Sin
embargo, para hacer mas sostenible y eficiente el proceso de extraccidon de aceite se requiere

investigacion y desarrollo tecnoldgico en las diferentes etapas de la cadena productiva.

Algunas investigaciones que han sido desarrolladas acerca del proceso de extraccién mecanica de
aceite a partir de Jatropha curcas, han usado equipos comerciales, tipo expeller principalmente,
para su desarrollo, obteniendo resultados de pardmetros de operacién y condiciones del grano.
Pero, es relevante anotar que es poca la informacién que se encuentra sobre esta especie

cultivada en Colombia y su comportamiento en el proceso de extraccién.



Este proyecto esta estructurado en tres partes plenamente diferenciables, la determinacion de
algunas propiedades relevantes del grano, cascara y albumen, caracteristicas del proceso de
extraccién mecanico de aceite y determinacidon de propiedades fisicas y quimicas del aceite
obtenido. Informacién util para el disefio de equipos y procesos de esta cadena productiva,
ademas de dar cabida al planteamiento y evaluacién de opciones de aprovechamiento de los

subproductos.

Este proyecto responde a la continuacion de diferentes proyectos de investigacidn, realizados a
diferentes niveles dentro de la universidad EAFIT; semilleros de investigacion, proyectos de grado
e investigacidn, alrededor de la Jatropha curcas como opcion energética. Con un interés especial
en el proceso de extraccidn mecanica de aceite, como factor fundamental del proceso de

produccién biodiesel a partir de esta oleaginosa.



1 ASPECTOS GENERALES

1.1 Planteamiento del problema

La Jatropha curcas como opcidn energética, es una especie que cada vez toma mas fuerza
alrededor del mundo, y es considerada promisoria debido a que puede ser cultivada en tierras
semiaridas, entre otras caracteristicas; disminuyendo la competencia con los cultivos alimenticios.
Ademas de ser una planta perenne y con alto contenido de aceite. Sin embargo, es una especie
gue requiere de investigacion y desarrollo que contribuya a hacer mds sostenible su cadena

productiva.

El objeto de estudio del presente proyecto son los factores relevantes involucrados en el proceso
de extraccion mecanica de aceite a partir de semillas de Jatropha curcas cultivadas en la subregion
del occidente antioquefio (Colombia). Por otro lado pretende determinar caracteristicas fisicas,
mecdnicas y termoquimicas de las semillas, que den informacién Util para el disefio de procesos y
equipos involucrados en esta cadena productiva, ademas de informacién util para futuras

evaluaciones energéticas del aprovechamiento de los subproductos.



1.2 Objetivos

1.2.1 Objetivo general

Analizar factores relevantes en el proceso de extraccion mecanica de aceite, a partir de Jatropha

curcas cultivadas en la subregidn occidental de Antioquia (Colombia).

1.2.2 Obijetivos especificos

e Desarrollar una metodologia para el proceso de caracterizacién fisica y mecanica de
semillas oleaginosas y aplicarla a una variedad de Jatropha curcas cultivada en Colombia.

e Realizar ensayos a escala de laboratorio del proceso de extraccion mecdnica de aceite a
partir de Jatropha curcas y determinar los factores relevantes del proceso.

e Desarrollar un modelo de optimizacidon aproximado del proceso de extraccién mecdnica de
aceite de Jatropha curcas usando como metodologia el disefio de experimentos.

e Determinar caracteristicas fisico-quimicas de las muestras de aceite obtenido de los

ensayos realizados.



2 MARCO TEORICO

2.1 Generalidades

2.1.1 Jatropha curcas

La Jatropha Curcas L (nombre cientifico) o pifidn es una planta silvestre que se desarrolla en paises
tropicales, puede crecer en suelos marginales, sin irrigacion y ayuda a evitar la erosion de los
suelos (Achten et al., 2009). Esta planta crece rapidamente y produce semillas con alto contenido
de aceite (32%-35%) durante varios afos. Ademas el aceite que se puede extraer de la Jatropha
tiene buenas caracteristicas para la combustidn directa en motores de encendido por compresion

o para la produccién de biodiesel. (Putten et al., 2010).

Las condiciones de cultivo de esta especie reducen su competencia con cultivos con fines
alimentarios y puede ser utilizada para la recuperacion de suelos (Openshaw, 2000), por eso se
considera promisoria. Sin embargo, para afirmar que la produccién de biodiesel de Jatropha es
mas sostenible que la produccién del diesel proveniente del petréleo, se debe garantizar que
provenga de un material renovable y que el impacto negativo ambiental sea menor (Achten et al.,,

2009).

Es relevante anotar que la Jatropha aun se encuentra en etapa de investigacion y es una fuente de
energia relativamente joven, si se compara con otro tipo de fuentes de aceite como la palma
africana. Esta ultima es en Colombia la fuente principal de donde se extrae aceite, para su
posterior transformacion en biodiesel. Sin embargo, en el mundo es cada vez es mayor el nimero
de hectéreas productivas de Jatropha curcas. Muestra de ello son las investigaciones que estan

desarrollando paises como India, Malasia, China, Alemania, entre otros.



La Jatropha tiene histéricamente su origen en Centro América y el norte de América del Sur. Sin
embargo, en la actualidad crece en areas tropicales de todo el mundo, como los paises
Subsaharianos de Africa, el Sudeste asitico, India, Malasia, entre otros. Las condiciones climaticas
mas favorables para el crecimiento de la Jatropha y la palma de aceite son: (30°N, 35 °S) y (4°N, 8
°S), respectivamente. (Putten et al., 2010). En la Figura 1, se puede ver una distribucion a nivel

global de las zonas con las mejores condiciones climaticas para el cultivo de Jatropha curcas.

o | T
=i

* liniten arats
i Sl
P

“CINTURON DE |

P

iz T | e
—y i

7 T CINTURON' DE LA PALMA DE.AGEITE

Figura 1. Distribucidn Geografica de Zonas para el Cultivo de Jatropha y Palma de Aceite. (Putten

et al., 2010)

Aungque el principal uso que se le da actualmente al aceite de Jatropha Curcas es la produccion de
biocombustible, este puede ser usado para diferentes productos; dependiendo de la calidad del

mismo. Ademas, los subproductos de esta cadena productiva también han recibido algunos usos.

En la Figura 2 se ilustran algunos de ellos.
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Figura 2. Usos de la planta y granos de Jatropha curcas (Putten et al., 2010)

Entre otras caracteristicas de la Jatropha Curcas se pueden nombrar las siguientes: tiene un

rendimiento que va desde 0.3 hasta 6 toneladas de semilla seca por hectarea, y un requerimiento

minimo de lluvia de 600 mm/afio y maximo de 1500 mm/afio. El contenido de aceite se ve

afectado por diversas variables y puede ser hasta del 40% de la masa total del grano, y el aceite

tiene un contenido energético aproximado de 37 MJ/kg. (Putten et al., 2010)

2.1.2 Procesos de extraccion

El proceso de extraccion de aceite a partir de semillas oleaginosas es muy antiguo, y se ha utilizado

para extraer aceite a partir de diferentes fuentes y para diversos usos. Aunque los equipos y

procesos utilizados se han venido desarrollando, todavia implica la trituracion de la semilla como

elemento basico del proceso de extraccion. (Putten et al., 2010)



Sin embargo, en el caso de la Jatropha Curcas no existe mucha experiencia, y es comun que sea
procesada en equipos genéricos que pueden ser usados para diferentes oleaginosas, sin tener en
cuenta que los granos de Jatropha presentan caracteristicas especificas de porosidad, abrasividad

y reometria, que poco han sido estudiadas.

Cabe anotar que ademads de los métodos expuestos, existen otros como la extraccién con
microondas, por ultrasonido, con solventes verdes, por particidn trifasica, entre otros y en algunos
casos se hace una combinacion de diferentes métodos. (Nazir et al., 2009; Tambunan, Situmorang,

Silip, Joelianingsih, & Araki, 2012)

En general, los procesos de extraccidon mas usados actualmente son la extraccién quimica y la
extraccién mecdnica. El primero es un proceso que usa solventes como el hexano y la bencinay en
el segundo se usan prensas mecdnicas tipos Ram o Expeller. En el primero se pueden lograr
porcentajes de extraccién cercanos al 99% del aceite disponible en los granos, mientras mediante
el proceso mecénico se puede alcanzar entre el 75 y el 85%. (Ofori-Boateng, Keat Teong, & JitKang,

2012)

2.1.2.1 Extraccion con solventes

El proceso de extraccion por medio del uso de solventes, se puede realizar de manera continua o
en baches; siendo este ultimo mas comun. Usualmente se usa un equipo Soxhlet y solventes como
hexano, bencina, acetona, tolueno, etanol, entre otros (Giraldo, Velasquez Jiménez, & Cuartas
Zapata, 2010). De los estudios realizados se ha determinado que el hexano (punto de ebullicién
entre 40-60 C) ha sido el solvente con el cual se puede obtener la mayor eficiencia de extraccién,
con valores cercanos al 99%. (Tambunan et al., 2012) Sin embargo es un proceso que requiere
mucho mas tiempo que el proceso de extraccidn mecdnico, ademas genera la emision de
compuestos organicos volatiles al ambiente y problemas de salud para las personas que lo

manipulan. (Ofori-Boateng et al., 2012)



La eficiencia de este proceso de extraccion depende del area superficial de la semilla, la
temperatura, el tipo de solvente y el contenido de humedad de la semilla. La mayoria de los
solventes pueden ser recuperados; por medio del uso de un roto-evaporador (Silip, Tambunan,

Hambali, & Surahman, 2010), aunque no se puede recuperar el 100%.

El método de extraccidn por solventes puede alcanzar niveles de extraccidon del 99% (Putten et al.,
2010) (este porcentaje es medido con respecto al contenido total de aceite de las semillas,
cercano al 40%). Sin embargo, es una solucién compleja a gran escala, debido a que involucra el
uso de equipos y productos quimicos especializados, y para el caso de Colombia con restricciones

legales de consecucidn.

2.1.2.2 Extraccién con agua

La extraccién con agua (AOE, por sus siglas en inglés) es un método en el cual se retira,
cuidadosamente, la cascara del albumen, y a partir de este ultimo se extrae el aceite. Después se
prepara una solucién homogenizada de agua destilada y albumen, para posteriormente ser
encubada a cierta temperatura, y agitada constantemente a aproximadamente 100 rpm durante
un tiempo especifico. Por ultimo, se separa el aceite del agua mediante un proceso de

centrifugado. (Nazir et al., 2009)

2.1.2.3 Extraccion con C0O, supercritico

La extraccion de aceite por medio de CO, supercritico es un proceso que permite obtener altos
rendimientos sin tener que usar solventes organicos. Aunque es un método con altos indices de
rendimiento, es un método costoso. Sin embargo, ofrece una alta calidad del aceite y no requiere

la refinacién del aceite. (Nazir et al., 2009)



Existe otra variacidon a este método que es el GAME (Gas Assisted Mechanical Expression), en el
cual se usa también CO2 y no requiere solventes organicos. Pero a diferencia del método anterior,
en este se usa una prensa mecanica. Al incluir CO2 en el proceso de prensado aumenta la cantidad
de aceite obtenida, ademds el CO2 se puede remover facilmente de la torta y el aceite

simplemente despresurizando. (Nazir et al., 2009)

2.1.2.4 Extraccidon con enzimas

El proceso de extracciéon con enzimas es un proceso similar al de extraccién con agua, con la gran
diferencia que en la solucidn se incluye una mezcla de enzimas como lipasa, celulosa, ultra SP-L,
promozima. Las enzimas son adicionadas a la solucion después de haber regulado el pH de la

misma (Nazir et al., 2009)

Cabe anotar que algunos autores reportan que el uso de ultrasonido como proceso previo a la
extraccién de aceite a partir de Jatropha curcas aumenta considerablemente el rendimiento y a su

vez, reduce el tiempo necesario del proceso. (Nazir et al., 2009)

Algunos autores reportan que la extraccion de aceite mediante el uso de enzimas acuosas bajo las
mejores condiciones de operacidn, permiten extraer el 74% del aceite disponible (Tambunan et
al., 2012). Cabe anotar que para este proceso es fundamental conocer las caracteristicas fisicas de
los granos y la relacidn con los pardmetros del proceso para la optimizacion del proceso y disefio
de los equipos. Actualmente, es un método que esta siendo usado por algunas industrias para los

procesos de extraccion de aceite, mediante el uso de digestores. (Ofori-Boateng et al., 2012)



2.1.2.5 Extraccién mecanica

La extraccidon mecdnica de aceite es un proceso que se realiza por medio de una maquina que
ejerce presion sobre las semillas. Este es un proceso conocido desde hace muchos siglos, sin
embargo, en el caso de la Jatropha, no existe mucha experiencia. Muestra de ello, es que sélo
hasta la década de los 80°s la Agencia Alemana Para la Cooperacion Técnica (GTZ), haya realizado
estudios acerca del proceso de prensado de granos de Jatropha Curcas (Putten et al., 2010).Para el
proceso de extraccion mecanica se encuentran disponibles actualmente diferentes opciones
tecnoldgicas. Su seleccion depende, principalmente, de los costos, la calidad requerida del aceite,

la escala o tamafio de produccion, entre otros.

Por medio de este proceso se pueden lograr valores de extracciéon de aceite entre 90% y 95%
(Putten et al., 2010). Sin embargo, es un proceso que requiere ser estudiado, debido a que hay
variables que afectan este valor de manera directa. Las variables estdn relacionadas, en términos
generales, con el grano y los pre-tratamientos que se le realicen, los parametros de operacién del
equipo vy el disefio del equipo. El grupo de investigacion IEXS (Ingenieria, Energia, Exergia y
Sostenibilidad) de la Universidad EAFIT, ha decidido trabajar sobre el proceso de extraccion
mecanica, por la posibilidad de desarrollar produccién de aceite a pequefia escala y con procesos

relativamente sencillos en la cadena de produccion.

Los equipos que se utilizan actualmente son prensas tipo Expeller o tipo Ram (Figura 3). Las
primeras tienen un tornillo dentro de una camisa, el cual transporta y aumenta la presidn sobre
los granos al llegar hasta una restriccion. Las segundas, son prensas manuales conformadas por un

piston que se encarga de aumentar la presidn hasta provocar la salida del aceite.



PRENSA TIPO RAM PRENSA TIPO EXPELLER

Figura 3. Prensa tipo Ram Bielenberg (1zq) y prensa tipo Expeller (Der). (Ekkarut Viyanit, Rapeepun

Rahong, Noramon Intaranont, & Nirut Boonchu, n.d.; Putten et al., 2010)

El proceso de extracciéon por medio de prensas tipo Expeller se ve afectada por diferentes
aspectos, entre los cuales se encuentran la velocidad de rotacién, la geometria del tornillo y la
camisa, la temperatura, el didametro de la boquilla, el contenido de humedad, el contenido de
cascara, entre otras. Estas variables inciden directamente en la cantidad y calidad del aceite

obtenido.

La calidad del aceite se ve afectada, entre otras variables, por el contenido de humedad de los
granos; un alto contenido de humedad del grano puede aumentar la formacion de acidos grasos
libres. Por norma, el contenido de agua en el aceite vegetal que se usa para la produccidn de
biodiesel debe ser inferior al 0.075 % (m/m) (Remmele E. & Thuneke K., 2007). Otra variable que
afecta, de manera directa, la calidad del aceite es la temperatura a la cual se realice el proceso de
extraccién; esta variable se controla con las resistencias eléctricas ensambladas a la camisa de la
maquina y la friccidn al interior de la camisa. Por encima de ciertas temperaturas se aumenta la
formacién de fésforo. La presencia de compuestos de fésforo en exceso ocasiona problemas en el
proceso de combustion en motores, en este caso se hace necesario un proceso adicional de
neutralizacién. Todavia no se ha determinado, en el caso de la Jatropha Curcas, la temperatura a

partir del cual se empieza a disolver el fésforo en el aceite (Putten et al., 2010)



Otra variable que afecta la calidad del aceite es la presencia de cdscara en el grano en el momento
de ser procesado, debido a que la porosidad de la cascara es superior al 50% (Bamgboye &
Adebayo, 2012), ocasionando que se obtengan menores porcentajes de extraccién y se requiere
una mayor presién, y por ende, mayor consumo de potencia en el equipo. La presidon es también
una variable que afecta la calidad, debido a que a medida que esta incrementa aumenta la

temperatura de salida del aceite y la presencia de particulas sélidas.

Por otro lado, la cantidad de aceite obtenido se ve afectada por la capacidad de procesamiento del
equipo, es decir, la cantidad de grano que se procesa por unidad de tiempo. El impacto de este
pardmetro se puede ver, cuando se aumenta la cantidad de grano procesado por encima de la
capacidad del mismo, sin variar los pardmetros de operacion. Por lo general se obtienen menores
tasas de recuperacion, debido a la reduccién del tiempo de prensado. La capacidad de
procesamiento de una prensa tipo Expeller es un parametro que se controla con la variacién de la

velocidad de rotacion del tornillo y la geometria del equipo (Putten et al., 2010).

Otro de los parametros que afecta la cantidad de aceite obtenido, es la presién a la cual comienza
a salir aceite de las semillas. Esta variable se puede ver afectada por condiciones de las semillas,
como: la humedad, la especie y la temperatura a la que se realice el proceso. Se espera que entre
mayor sea la presién a la que se somete el grano, mayor serd la cantidad de aceite obtenido, sin
embargo, también serd mayor la cantidad de particulas sélidas que migren al aceite. Las presiones
tipicas para prensas que utilizan una unidad motriz estan entre 725 psi — 2176 psi (50 bar —
150 bar). La presidn es una variable que se ve afectada por la geometria de la boquilla de salida
de la torta. El tamafio y caracteristicas geométricas ideales de la boquilla debe ser encontrado

para cada maquina (Putten et al., 2010).

Por ultimo, la humedad del grano y el contenido de cascara en el proceso de extraccidn, también
afectan la cantidad de aceite que se obtiene. El porcentaje de humedad del grano al momento de

ser procesado, se ve afectado, entre otros factores, por el almacenamiento del grano. El contenido



de humedad recomendado para el proceso de extraccién de aceite estd entre el 2 y 6% (Putten et

al., 2010).

2.1.2.5.1 Prensa tipo Ram

Las prensas tipo Ram son prensas, por lo general, manuales y se usan para capacidades de
produccidn relativamente pequefias, entre 1-10 kilogramos de grano procesado por hora, ademas

es un proceso que se realiza por baches.

Las prensas Ram, como se puede ver en la Figura 4, combinan el uso de un pistén y un cilindro o
camisa para aplastar las semillas y extraer el aceite. Este tipo de prensas ofrecen ventajas
operativas, como la disminucién en el costo de la mano de obra para el proceso de operacion.
Ademas, este tipo de prensas se usan en zonas rurales, debido a la poca o nula disponibilidad de
energia eléctrica. Por ultimo, una de las caracteristicas que ofrece este tipo de prensas es que el

prensado se realiza en frio con temperaturas menores a 60°C (Putten et al., 2010).

Figura 4. Prensa Ram (The Schumacher Centre for Technology and Development, 2008)
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2.1.2.5.2 Prensa tipo Expeller

Las prensas de tornillo o tipo expeller, funcionan generalmente en un proceso continuo. Para este
proceso se utiliza un husillo, que gira dentro de una camisa, el cual al girar transporta y amasa las
semillas, llevando los granos a la boquilla, lugar en el cual se presenta la mayor presién (Figura 5).
En este punto, como consecuencia del aumento de presidn, el aceite empieza a fluir por el espacio
entre el husillo y la camisa, hasta encontrar los agujeros de salida, que estan dispuestos en la

camisa.
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Figura 5. Esquema de prensa tipo Expeller. (Ferchau, 2000)

El proceso de prensado consiste basicamente en la introduccién de los granos en una tolva y luego
son transportados y aplastados en direccidén de la boquilla o cabezal; la cual es una restriccidon que
aumenta la presidén sobre la masa. El método de transporte se realiza mediante un tornillo que
gira dentro de una camisa. La primera parte del equipo debe romper los granos, reducir los
espacios entre grano y grano. Todo este proceso ocasiona que se elimine o desplace el aire y
aumente la presién aplicada sobre los granos, ocasionando como consecuencia la extraccién del

aceite.

Existen diferentes tipos de prensas tipo tornillo, entre otras es comun encontrar prensas tipo

cilindro agujereado y tipo filtro. En el caso de las primeras, el aceite fluye a través de unos
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agujeros que se encuentran en una parte de la camisa del equipo, y que se encuentran antes de la
zona de calentamiento o entre dos zonas de calentamiento. Este tipo de prensas son usadas, por
lo general, en procesos que requieren capacidades de produccién de hasta 200 kg/h de grano.
Estas prensas pueden utilizar sistemas de calentamiento, en caso que el proceso lo requiera, y se
pueden ajustar para ser utilizadas con diferentes oleaginosas; cambiando el didmetro de la

boquilla y la velocidad de rotaciéon (Putten et al., 2010)

Por otro lado las prensas tipo filtro, son equipos que cuentan con un filtro en la salida del aceite
sobre toda la longitud de la camisa. El filtro es una jaula cilindrica compuesta de barras
horizontales o anillos verticales dispuestos a manera de dejar pequeiios espacios entre ellos, el
espaciamiento puede ser fijo o ajustable. En este tipo de prensas el didmetro del tornillo aumenta
gradualmente hacia la salida, incrementando la presién sobre el material sélido. Este tipo de
tornillos pueden ser hechos en una sola pieza, con cambios de seccién; con el fin de crear varias
etapas de compresién. En algunos casos se puede fabricar el tornillo en sub-secciones con

diferentes tamafos y formas, esto con el fin de dar mayor flexibilidad al equipo. Las prensas tipo

filtro cubren un gran rango de capacidades de produccién, desde 15 kg/h hasta 10 ton/h de

grano. (Putten et al., 2010)

Algunos autores recomiendan las prensas tipo filtro para la Jatropha. Sin embargo, es bastante
dificil definir un modelo adecuado de prensa para este grano, que aplique para todas las especies
y todos los casos. Para escoger el modelo a utilizar es necesario tener en cuenta diferentes
factores como: la capacidad de produccidn, el uso que se le va a dar al aceite, ubicaciéon del lugar
donde se va a realizar el proceso, el presupuesto disponible, el nivel tecnolégico del pais, entre

otros. (Putten et al., 2010)

El aceite crudo de Jatropha curcas, es decir, el aceite obtenido inmediatamente después del
prensado, puede contener entre 5-15% de sélidos en peso. Este valor puede corresponder a un

10-30% del volumen del aceite (Putten et al., 2010). Para saber si estos valores son permitidos o
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no, dependeran de la aplicacion para la cual va a ser usado el aceite: jabdn, aceite para [dmparas o

biocombustible. Para el caso de la produccidn de biocombustibles, existen algunas normas, las

cuales establecen limites para diferentes caracteristicas que debe cumplir el aceite usado. En la

Tabla 1 se muestra algunas de las especificaciones establecidas en Europa para el aceite usado

para combustible.

Tabla 1. Adaptado de especificaciones de aceite para biodiesel segin norma DIN V-

51605.(Remmele E. & Thuneke K., 2007, p. 5)

Valores limites

N Unidad - Norma
Min Max
S Libre de contaminacion visible,
Inspeccién visual | = - R
sedimentos o rastros de agua
kg DIN EN ISO 3675
Densidada 15 C /m3 900,00 930,00 DIN EN ISO
12185
. ., o DIN EN ISO
Punto de inflamacién C 220,00 |  ----- 99719
Viscosidad cinematica a 2
mm*/ |
40C /S 36,00 DIN EN 1SO 3104
DIN 51 -1, -2, -
Poder calorifico o / 36000,00 | - >1900-1, -2,
kg 3
Inflamabilidad | --—--- 3900 | @ - | -
DIN EN ISO
. s 0 m _____
Residuo de carbdn % ("™/m) 0,40 10370
i g de yodo/
Indice de yodo 100 g 95,00 125,00 DIN EN 14111
m DIN EN ISO
Contenido de sulfuro g/kg ----- 10,00 20884 DIN EN
ISO 20846
Contaminacion mg/kg ————— 24,00 DIN EN 12662
indice de acidez mg KOH/ ————— 2,00 DIN EN 14104
Estabilidad de oxidacidn a
110 C h 6,00 | - DIN EN 14112
Contenido de fosforo mg/kg ————— 12,00 DIN EN 14107
Contenldp de magnesio y mg/k _____ 20,00 DIN EN 14538
calcio sumados )
Contenido de cenizas ™) | 0,01 DIN EN 1SO 6245
DIN EN ISO
i op,(Mm/ y | .
Contenido de agua %(™/m) 0,08 12937

13




Como se ha dicho anteriormente, la temperatura es una variable relevante en el proceso de
extraccién de aceite. En la mayoria de los casos, cuando el aceite se produce en frio, no se
requiere desgomado, ni neutralizacion. Sin embargo, en algunas investigaciones, acerca del
proceso de extraccién de aceite a partir de Jatropha curcas, se han usado resistencias eléctricas
para aumentar la temperatura en el cabezal de la prensa, hasta conseguir temperaturas entre 80-
100°C. Estas temperaturas son relativamente altas, si se compara con la produccién de aceite a
partir de canola, por ejemplo. En este proceso se puede alcanzar temperaturas entre 45- 50°C.
Para el caso de la canola manejar temperaturas superiores a los 70 °C hace necesario un proceso
de neutralizacién con el fin de eliminar el fédsforo que se disuelve en el aceite como consecuencia

del calentamiento (Putten et al., 2010).

Para el caso de la Jatropha no se han establecido los limites de temperatura del proceso de
extraccién que ocasionan que el contenido de fosforo del aceite supere los limites establecidos, en
este horizonte, este podria sr un tema para futuras investigaciones. Pero se debe anotar que la

presencia de temperaturas relativamente altas, ayuda a obtener mayores tasas de rendimientos.

2.2 Caracterizacion del grano

La Jatropha curcas es una especie sobre la cual se ha venido investigando desde hace varios afnos,
sin embargo, aun existe la necesidad de ahondar mas en los ensayos, con el fin de obtener datos
mas precisos y relevantes, que contribuyan a obtener mejores resultados de procesamiento, para
esta especie promisoria como combustible alternativo. Es por eso que surge la necesidad de
realizar una serie de ensayos, a partir de los cuales se pueda obtener informacién util para el

diseio de procesos y equipos.

En este orden de ideas es necesaria la investigacion de variables fisicas, mecanicas y quimicas del
grano, que den cuenta de su comportamiento y brinde informacion necesaria para el disefio de
equipos y procesos. Algunos autores han establecido diferentes caracteristicas fisicas, mecdnicas y

guimicas de algunas especies de Jatropha alrededor del mundo (Atabani et al., 2013; S. Karaj &
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Miiller, 2011; Shkelgim Karaj & Miiller, 2009; Mazumdar, Borugadda, Goud, & Sahoo, 2012;
Rathbauer, Sonnleitner, Pirot, Zeller, & Bacovsky, 2012; Sirisomboon, Kitchaiya, Pholpho, &
Mahuttanyavanitch, 2007; Sirisomboon & Kitchaiya, 2009; Tambunan et al., 2012). Sin embargo,
no hay informacidn sobre especies que han sido cultivadas y cosechadas en Colombia, entonces se
hace relevante e importante lograr la caracterizacion de una especie cultivada en condiciones
locales. Ademds existen algunas variables de las que se encuentra poca informacién, como el
poder calorifico de la torta (mezcla de albumen y cdscara resultante del proceso de prensado), y
gue dan cuenta de opciones de aprovechamiento de los subproductos del proceso de extraccion

mecanico de aceite.

2.3 Biodiesel

El principal uso del aceite a partir de Jatropha curcas es la produccion de biodiesel. El biodiesel es
un biocombustible liquido que se obtiene a partir de lipidos naturales como aceites vegetales o
grasas animales; limpios o usados, mediante procesos industriales de transesterificaciéon (Ma &
Hanna, 1999). Este combustible también se conoce como FAME (por sus siglas en inglés Fatty Acid

Methyl Ester) o éster metilico.

En términos generales, el término de “bio”, hace referencia a su naturaleza renovable y bioldgica,
en contraste con el combustible tradicional derivado del petrdéleo. Por otra parte, el término diésel
se relaciona con el uso en este tipo de motores. El biodiesel sustituye al diésel, con la ventaja de
ser un combustible limpio y renovable, reduciendo asi las emisiones de gases que provocan el

efecto invernadero.

El biodiesel, es un combustible compuesto de ésteres monoalquilicos de acidos grasos de cadena
larga derivados de lipidos renovables, como aceites vegetales; es empleado en motores de ignicion
por compresion, y ademas en calderas de calefaccion. El porcentaje de ésteres presentes en el

biodiesel estd establecido en estandares internacionales como se puede ver en Tabla 2.
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Tabla 2. Requerimientos de calidad del diesel y el biodiesel (Ministerio de Minas y Energia

(Colombia), 2007) (ICONTEC, 2006b)

Parametro Unidades Requisitos Diesel | Requisitos Biodiesel
Densidad (15°C) kg/ 5 820 -845 860 -900
cm
Viscosidad Cinematica (40°C) cSt 2.0-45 1,6-6,0
Numero de cetano Cetanos Minimo 51 Minimo 47
Punto de inflamacién °C Minimo 55 Minimo 120
Azufre ppm Mdximo 350 Maximo 10
Contenido de éster %(M™/m) - Minimo 96,5
Cenizas sulfatadas %(™/m) Maximo 0,01 Mdaximo 0,02
. gr de yodo -
Indice de yodo /100 gr Maximo 120
Carbén residual %(M™/m) - Maximo 0,3
Estabilidad oxidacién horas Maximo 25 Minimo 6
Contenido de agua mg/kg Méximo 200 Méximo 500

Cada vez es mas comun que los paises implementen el uso de biodiesel como fuente energética;
principalmente el producido a partir de aceites vegetales. Muestra de ello es el uso de aceite de
canola (colza) y de girasol como materia prima en paises Europeos. Mientras que en EE.UU. los
productores prefieren el biodiesel de aceite de soya. En Brasil, no sélo los aceites de palma, cocoy
soya; también de girasol y aceites de ricino se utilizan en la produccién de biodiesel (Ali, Hanna, &

Borg, 1995); y para el caso de Colombia se produce a partir de la palma de aceite.

El biodiesel es un combustible que presenta entre otras, las siguientes caracteristicas: es un
combustible limpio, renovable y no es téxico; tiene un alto indice de lubricidad y es libre de azufre.
Sin embargo, las propiedades del biodiesel varian segun la materia prima a partir de la cual se

obtenga (aceites vegetales nuevos usados de distinto origen o grasas animales). Es por ello, que las
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normas indican un rango admisible en el valor de las propiedades (Meher, Vidyasagar, & Naik,

2006).

Cabe anotar que el biodiesel es un combustible oxigenado, por eso tiene una combustién mas
completa en comparacion al diesel derivado del petréleo y produce menos gases contaminantes.
Tiene un punto de inflamacién relativamente alto (150°C) que le hace menos volatil que el diesel

del petréleo y mas seguro de transportar (Ver Tabla 2).

2.3.1 Biodiesel en Colombia

En Colombia, el aumento en el consumo de combustibles fdsiles, llevé a implementar estrategias
como refinar crudos pesados, utilizar gas natural y a usar biocombustibles para suplir la demanda
energética (Consejo Nacional de Politica Econdmica y Social, 2008). Adicionalmente, mediante
normas, establecer que a partir del 1 de Enero del 2012 el parque automotor nuevo, debia estar
acondicionado para usar mezclas de biocombustibles (Ministerio de Minas Y Energia (Colombia),
2007). Es por esto que la demanda de aceite para la produccion de biocombustibles se ha

incrementado en Colombia.

Como se ve en la Figura 6, la demanda pronosticada de biodiesel en el pais ha estado por encima
de la oferta real de aceite, con el hecho adicional que a pesar de los incentivos que da el gobierno
colombiano a este tipo de proyectos, la produccion de biodiesel no es suficiente. Por esto, los
cultivos de Jatropha curcas para la extraccidén de aceite, son importantes como opcién para suplir
la demanda de biodiesel. Sin embargo, la estrategia actual del pais ha sido desarrollada alrededor
de la palma de aceite, y es en este cultivo donde se han venido desarrollando los mayores avances

y cada vez es mayor el area cultivada en el pais.
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900000 OFERTA Y DEMANDA DE BIODIESEL EN COLOMBIA
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Figura 6. Proyeccion de demanda de energia para el sector transporte. Gasolina, Diesel, GNV.

(UPME, 2007) y Produccidn de Biodiesel en Colombia (FedeBiocombustibles, 2014)
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3 CARACTERIZACION DEL GRANO Y ALBUMEN DE JATROPHA CURCAS.

3.1 Materiales y Métodos

3.1.1 Jatropha curcas

Para este estudio se usaron granos de Jatropha curcas provenientes de un cultivo ubicado en
Sopetran, Antioquia, y denominados como CPB-2, la cual es una variedad proveniente de Brasil.
Esta denominacion es dada por la empresa colombiana de Biocombustibles (COLBIO); quienes

suministraron el grano para cada uno de los ensayos.

Sopetran es un municipio ubicado en el departamento de Antioquia y cercano a la ciudad de
Medellin (Colombia), el cual se caracteriza por tener una temperatura promedio cercana a los
25°C, una altura sobre el nivel del mar de 750 metros y una precipitacién anual cercana a los 1500
mm (Mejia Rivera & Corantioquia, 2008). Los granos se cosecharon de forma manual durante las
primeras semanas de marzo de 2013 y posteriormente fueron almacenados en un lugar donde
fueron secados, exponiéndolos de manera directa al sol durante algunos dias. Después las semillas
fueron transportadas a la Universidad EAFIT (Medellin) y almacenadas en un lugar con una
temperatura promedio entre 18 y 23°C. El contenido de humedad medido en los granos fue

aproximadamente 5,3% y un contenido de aceite promedio cercano al 35%.

3.1.2 Propiedades fisicas

Algunas investigaciones han sido desarrolladas alrededor del mundo acerca de las propiedades
fisicas de algunas variedades de Jatropha. Entre otras propiedades se han determinado la masa del
grano, la fraccion de albumen y cascara, la esfericidad, la densidad de bulto, la densidad, la
porosidad, el area superficial (S. Karaj & Miiller, 2011; Sirisomboon et al., 2007), las dimensiones
geomeétricas (Resende, Siqueira, & Chaves, 2012), la densidad, gravedad especifica, indice de

refractividad (Atabani et al., 2013), entre otras. Sin embargo, en este proyecto se determinaron
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algunas de ellas, que permitieran determinar caracteristicas basicas de la variedad de Jatropha

curcas usada en los ensayos.

3.1.2.1 Dimensiones de granos y albumen (Ensayos Dimensionales)

A partir de este ensayo se determinaron las caracteristicas geométricas basicas de los granos de
Jatropha curcas mediante medicidn directa y usando métodos estadisticos para el procesamiento
de los datos. Como resultado de estas pruebas, se obtuvieron promedios ponderados de las
dimensiones de los granos y albumen, con sus respectivas desviaciones estandar. Esta informacion
da cuenta de variables dutiles en procesos previos como almacenamiento, clasificacion,
descascarado, entre otros. El ensayo se realizd dos veces con muestras aleatorias de 100 gramos

de grano cada uno.

Inicialmente, se determinaron las dimensiones de los granos completos, es decir, sin descascarar,
en este caso se tomé la muestra y se procedid a tomar las dimensiones de cada uno de los granos
con un calibrador digital, el cual tiene rango de medicidn entre 0-200 mm y precision de 0,01 mm.
Después se realizé el mismo procedimiento con el albumen, para este caso el proceso de

separacion se realizé de forma manual.

En la Figura 7, se muestra el sistema de referencia utilizado para definir el ancho, longitud y
espesor del grano. Esta convencion se definié al interior del proyecto con el fin de dar mayor

claridad sobre los resultados obtenidos.
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Longitud (X}

Ancho (Y)

Figura 7. Sistema de referencia definido para medicidn de dimensiones de grano y albumen de

Jatropha curcas.

A partir de las dimensiones se determinaron los didmetros geométricos y aritméticos promedio, el
volumen vy la esfericidad (Stroshine, 1998) usando las ecuaciones que se muestran a continuacion.
Estas ecuaciones corresponden a las de un elipsoide, la cual es una forma geométrica semejante a

los granos de Jatropha curcas.

x+y+2)

Diametro Aritmético (D,) = 3

Didmetro Geométrico (D) = (x.y. RE

/s p
Esfericidad(qb):% xg

4
Volumen Unitario (V) = §7T(x. y.Z)
3.1.2.2 Humedad en base seca del grano y de la cascara

El objetivo de este ensayo fue establecer el contenido de agua que presentan los granos usados en

las pruebas. Algunos autores reportan la humedad como un dato que tiene un fuerte impacto
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sobre la cantidad de aceite obtenido del proceso de extraccion mecdnica (Beerens, 2007), razon

por lo cual se decidio incluir esta variable entre los analisis realizados.

La humedad medida corresponde a la cantidad de agua presente en el grano después del primer
proceso de secado, que en algunos casos se realiza bajo exposicion directa al sol. Para los granos
sometidos a los ensayos, el proceso de secado se realizé en el lugar de cosecha. Ademas se midié
el contenido de agua de una muestra de grano, de la misma variedad y en el mismo cultivo, recién
cosechado, con el objetivo de establecer la cantidad de agua que posee el grano al momento de

ser recolectado.

Otro de los ensayos realizados fue la medicion del contenido de humedad de la cascara. El cual se
realizd en el laboratorio del grupo interdisciplinario de estudios moleculares (GIEM) de Ia
Universidad de Antioquia, alli se determiné el porcentaje de humedad de dos muestras de cdscara

de Jatropha curcas. Este ensayo fue realizado bajo la norma técnica colombiana NTC 5167.

Para los ensayos realizados al interior de la Universidad EAFIT se usé un horno Heraeus y una
balanza electrdnica con precisién de 0,01 g. Ademads, se seleccionaron de manera aleatoria 100
gramos de grano para posteriormente ser pesados e introducidos al horno. La temperatura
programada en el horno fue de 60°C. Este ensayo se realizé dos veces durante 80 horas, cada uno,
tiempo en el cual se registré la masa del grano en diferentes momentos y posteriormente se

grafico.

Para determinar la humedad base seca del grano se usd la ecuacidn que se presenta a

continuacién (ICONTEC, 2004):

m; mf
Humedad base Seca = —— x 100

m;
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Donde:

m;: Masa de muestra humeda [g]

my: Masa de muestra seca [g]

3.1.2.3 Fraccion de masa de cascara y albumen en los granos de Jatropha curcas

En este caso se tomaron dos muestras aleatorias de grano de Jatropha curcas, cada una de
aproximadamente 500 gramos y se separd de forma manual la cascara del albumen, por medio de

fractura de la cdscara, evitando afectar significativamente el albumen.

Inicialmente, se determind la masa de cada una las muestras usando una balanza digital con una
precision de 0,01 gramos. Acto seguido se midieron las masas correspondientes de cascara y
albumen. A partir de esta informacidn se determinaron los porcentajes que representaba cada una

con respecto a la masa inicial, haciendo uso de las siguientes ecuaciones.

s mC
%C4scara = —
mg

ma
%Albumen = —
myg

Donde:

m.: Masa de cdscara [g]

mgy: Masa de grano completo [g]

mg: Masa de albumen [g]
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3.1.2.4 Densidad de grano y albumen

Para realizar este ensayo se tomaron muestras de grano de aproximadamente 100 gramos cada
una, usando una balanza marca OHAUS referencia T5600S, con una escala minima de 0,01 gramos.

La densidad es una propiedad intensiva y para la cual se hizo uso de la ecuacién:

<=

Donde:

p: Densidad de la sustancia [g/cm3]

M: Masa de la sustancia [g]

V:Volumen de la sustancia [cm?]

Para este proyecto se hizo uso del volumen unitario (volumen de un grano), calculado a partir de
los ensayos realizados para determinar las dimensiones de granos y albumen. En el caso de la

masa y albumen, se hizo uso de la informacidn obtenida a partir de las fracciones de masa.

3.1.3 Propiedades mecanicas
3.1.3.1 Fuerza para la fractura del grano

Este ensayo se realizd con el fin de determinar la fuerza requerida para lograr la fractura de la

cascara de los granos de Jatropha curcas, afectando en el menor grado posible el albumen.
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Se usaron 40 probetas; cada una de ellas correspondié a un grano de Jatropha curcas seleccionado
de forma aleatoria, cada uno fue sometido a compresion hasta lograr la fractura de la cdscara
evitando afectar significativamente el aloumen. La velocidad a la cual se realizé el ensayo fue 6
mm/min' El equipo utilizado fue una maquina universal INSTRON 3366 serie Q5582 con una celda
de capacidad de 0—500N, y una precision de 0,1N y 0,001 mm, para la fuerza y
desplazamiento, respectivamente. En la Figura 8 se ve el equipo y montaje utilizado. Las pruebas
se realizaron con las probetas en la misma posicién; la cual corresponde a la posicién de reposo

del grano.

Figura 8. Montaje ensayo de fuerza de fractura para granos de Jatropha Curcas.

Se registraron los datos de fuerza y deformacidon mientras se desarrollaba cada uno de los
ensayos. A partir de esta informacién se determinaron fuerza requerida para la fractura, el
porcentaje de deformacién y la dureza de la cascara en el punto de ruptura. Para esto se hizo uso

de las ecuaciones que se presentan a continuacion (Shkelgim Karaj & Miiller, 2010).

F
H==X
Dp
Dp
Rp=—
b= qa
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Donde:

H: Dureza del grano [N [mml]

Fg: Fuerza requerida [N]

Dg: Deformacion en punto de ruptura [mm]

Rp: Porcentaje de deformacion en el punto de ruptura ["™"/pml

d: Dimension del grano en posicion de carga [mm]

3.1.4 Propiedades termoquimicas

3.1.4.1 Poder calorifico del grano, albumen de Jatropha curcas

El poder calorifico de un combustible se define como la cantidad de calor liberado cuando se
guema por completo una cantidad unitaria de masa de combustible y los productos de la
combustidn se enfrian a una temperatura de 25 °C y una atmédsfera de presion (Cengel & Boles,
2010). El poder calorifico puede ser superior o inferior, el primero se presenta cuando se condensa

por completo el agua, y el segundo cuando el agua sale en forma de vapor.

En este ensayo se determiné el poder calorifico de la cdscara, el albumen y la mezcla de los dos. El
equipo usado fue una bomba calorimétrica marca PARR modelo 1341EB y un termdmetro marca
Brand con rango de medicién de 19 a 35°C con una escala minima de 0,01°C. Para este caso el

poder calorifico se determind en un proceso de combustion a volumen constante.

En general, el procedimiento realizado fue el que se describe a continuacion. Se dispuso un crisol

para combustible, en el que se dispuso un gramo del combustible, al interior de la bomba, donde
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se instald una bujia de alambre fino y se hizo pasar corriente eléctrica a través de la bujia,
provocando la ignicién del combustible. Ademds, se cargd con oxigeno a una presién aproximada
de 28 atmdsferas. La bomba esta rodeada por una camisa de agua con el fin de absorber el calor
liberado por la combustion, y fue en este punto donde se midié la temperatura. La bomba tiene
también una camisa exterior y un espacio de aire alrededor del recipiente o camisa de agua
central para minimizar las pérdidas de calor al ambiente. Los datos que se registraron en cada uno
de los ensayos fueron de tiempo y temperatura. A partir de éstos se obtuvieron curvas como la

que se puede ver en la Figura 9.
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Figura 9. Variacion de la temperatura durante el tiempo del ensayo de poder calorifico.

Con los valores hallados y haciendo uso de las ecuaciones que se muestran a continuacidn, se

calculan las diferencias de temperatura para cada ensayo y posteriormente el poder calorifico.

AT =T.—T,

CAT — ey
PCS=——
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Donde:

T,: Temperatura después del incremento a causa de la ignicién[°C]

T,: Temperatura antes de la ignicién [°C]

PCS: Poder Calorifico superior [k]/kg]

C: Equivalente en agua del calorimetro (dato propio del equipo) [] /OC]

e3: Correccion por combustion del alambre fusible [j / cml

m: Masa de la muestra del combustible [g]

Se registraron datos cada minuto hasta el minuto cinco que se enciende el combustible, de ahi en
adelante se tomé la temperatura cada 15 segundos hasta que se estabilizd. Luego se apagé el
rotor, y se midid el alambre (fusible) que quedd del proceso de combustion. Por ultimo, se
almacenaron los datos y se realizé el calculo del poder calorifico promedio para los tres casos
evaluados (cascara, albumen y mezcla de cascara y albumen). El procedimiento anterior se realizd

cuatro veces para cada uno de los casos y se hallaron los valores promedio para cada uno.

3.1.5 Contenido de Aceite

La informacién reportada por algunos autores, expone que por el método de extraccidn con
solventes se puede extraer el 99.3% del aceite contenido en los granos (Ofori-Boateng et al.,
2012). Por consecuencia se uso este proceso para determinar el contenido de aceite en los granos.
Para cada uno de estos ensayos se usé un equipo Soxhlelt, en el cual se introdujeron 500 gramos
de grano seco; seleccionados aleatoriamente. Estas muestras fueron sometidas al arrastre con
solventes, hexano y bencina; algunas investigaciones reportan el primero de estos como el mas

eficiente para este método de extraccién (Giraldo et al., 2010). Las condiciones bajo las cuales se
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realizaron los ensayos fueron: temperatura de 70 °C, presién atmosférica y reflujo constante. Con
lo cual se obtuvo una mezcla de solvente y aceite que se separd con un roto-evaporador. Este
ensayo fue realizado tanto al grano completo como al albumen (grano sin cascara), en cada caso

se realizaron dos ensayos.

Para los ensayos sin cdscara se realizd el proceso previo de separacidn de forma manual, y
posteriormente se establecid la masa de albumen y de cdscara de cada una de las muestras.
Después de someterse al ensayo de extraccion, se determind la masa de aceite y torta obtenida,

respectivamente.

El contenido de aceite se calculé usando la relacidn que se presenta a continuacién, la cual se usé
para ambos ensayos (con y sin cdscara), sin importar que en este ultimo se haya usado sdlo el

albumen para el proceso de extraccién.

Maceite

Caceite = M
grano

Donde:

Caceite: Contenido absoluto de aceite [%] ("/m)
Mgceite: Masa total del grano [g]

M

grano: Masa total del grano [g]
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3.2 Analisis y Resultados

3.2.1 Propiedades Fisicas

3.2.1.1 Dimensiones de Grano y Albumen (Ensayos Dimensionales)

Los resultados obtenidos se presentan en la

Tabla 3. De acuerdo a las dimensiones halladas, es posible afirmar que los granos y el albumen de
Jatropha curcas se asemejan a un elipsoide escaleno (x > y > z) (Stroshine, 1998). Ademas, el
albumen presenta una diferencia dimensional relativamente constante, en las tres direcciones
medidas, con respecto al grano. En otras palabras, el albumen presenta un factor de escala (A) con
respecto al grano. El cual es aproximadamente A = 0.79, eso significa, que en promedio, el
albumen es aproximadamente 21% mas pequeiio en cualquiera de las direcciones con respecto al
grano. Basado en esta informacién, se puede decir que existe también una relacién volumétrica
dada por A3, que para este caso es A3 = 0,493. Es decir, al retirar la cascara del grano se estima

una reduccién en el volumen del 49%.

Ahora, en cuanto a la esfericidad, en el caso del grano es aproximadamente de 66,3%, ésta es
cercana a la de otros granos, como es el caso del maiz (66,4%) (Stroshine, 1998). Por otro lado, la

esfericidad del albumen esta por debajo de la del grano y es aproximadamente 63,6%.

Estos datos son relevantes al considerar realizar procesos de separacion y clasificacién, después de
un proceso de descascarado previo a la extraccién mecanica, el cual es el estado recomendado de
la Jatropha para el proceso de extraccion mecanica (Putten et al., 2010). Sin embargo, con los
equipos comerciales usados actualmente para el proceso de extraccion, al parecer se necesita la

presencia de céscara para mejorar el flujo de aceite y la torta en el proceso. (Putten et al., 2010).
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Tabla 3. Dimensiones geométricas basicas de granos y albumen de Jatropha curcas CBP-2.

Grano Albumen
Parametro Promedio Desviacion Promedio Desviacion
Estandar Estandar
Longitud (X) [mm] 17,80 0,76 14,70 0,64
Ancho (Y) [mm] 10,80 0,60 8,49 0,67
Altura (2) [mm] 8,58 0,46 6,60 0,71
Diametro aritmético Promedio 12,39 0,45 9,94 0,45
[mm]
Didmetro geométrico Promedio 11,80 0,45 9,37 0,51
[mm]
Volumen Unitario [cm?] 6,92 0,78 3,48 0,54
Esfericidad [%] 66,30 2,20 63,60 3,50

3.2.1.2 Humedad base seca del grano y la cascara

El comportamiento del peso de la muestra de granos de Jatropha curcas se muestra en la Figura

10. Como se puede ver el comportamiento corresponde a una curva asintética al tiempo.
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Figura 10. Variacion del peso de la muestra de granos de Jatropha curcas sometido al proceso de

secado a 60°C.

La humedad base humeda promedio hallada en los granos fue de aproximadamente 5,25%

(£0,47%), tal como se puede ver en la Tabla 4, correspondiente a 5,26 gramos del peso inicial de

la muestra y para la cadscara fue de 9,18%. Cabe anotar que después de 24 horas ya se habia

retirado el 94% de la masa de agua total. Algunos autores aseguran que la humedad es una

variable que afecta de manera directa la cantidad de aceite que se puede extraer de los granos, y

sostienen que para lograr mejores rendimientos el contenido de humedad deberia estar 2-4 %

(Beerens, 2007). Por esta razon, se recomienda disminuir el contenido de agua con respecto a las

condiciones en las cuales se encontraba inicialmente el grano.

Tabla 4. Resultados ensayo de humedad base seca del grano y cdscara de Jatropha curcas.

Muestra Humedad Medida Promedio
Grano 1 4,92%
5,25%
Grano 2 5,58%
Céascara 1l 9,14%
. 9,18%
Cascara 2 9,21%

También se establecid que

la humedad presente en el grano

recién cosechado es

aproximadamente el 27%. Este valor es importante porque puede dar cuenta de la energia

requerida para el proceso de secado del grano después de ser cosechado.
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3.2.1.3 Fraccion de masa de cascara y albumen en los granos de Jatropha curcas

En el caso de la variedad de Jatropha curcas analizada, la cdscara representa aproximadamente el
37,6% de la masa total del grano en base seca, como se puede ver en la Tabla 5. Esto indica que al
retirar la cdscara previamente al proceso de extraccién, se reduciria el 38% de la masa a
transportar, en otras palabras se podria disminuir la energia requerida en los procesos de
transporte y/o extraccion, o aumentar la cantidad de albumen transportado, que es donde se

encuentra en gran porcentaje el aceite disponible en la Jatropha curcas.

Tabla 5. Contenido de cdscara y albumen en granos de Jatropha curcas.

Ensayo Descripcion Masa [g] Fraccién Porcentual [%]
1 Cascara 190 38%
Albumen 310 62%
5 Cascara 186 37,2%
Albumen 314 62,8%

3.2.1.4 Densidad de granos y albumen

En la Tabla 6 se muestran los valores de masa, obtenidos de manera experimental, y los valores de
volumen unitario obtenidos a partir de los ensayos de dimensiones de granos y albumen. Ademas
a partir de las fracciones de cascara y albumen se pudo determinar la masa de albumen contenida

en un grano de Jatropha curcas.

Tabla 6. Datos de granos y albumen de Jatropha curcas usados para realizar calculos de densidad.

Propiedad Unidad Valor

Masa promedio de granos g 0,58
Volumen unitario (estimado) de granos cm? 6,92
Volumen unitario (estimado) de albumen cm3 3,48
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Fraccidn de masa de albumen % 62,4%
Fraccion de masa de cascara % 37,6%
Masa de albumen g 0,36

Teniendo en cuenta las fracciones de cascara y albumen, se determind la masa de albumen
contenida por un grano, y con este valor se determinaron las densidades de grano y albumen que
se presentan en la Tabla 7, ademas del volumen especifico y la gravedad especifica, respectiva a
cada muestra. Como se puede apreciar la densidad del albumen es considerablemente mayor, que

la del grano completo; aproximadamente 20% mayor, a pesar del hecho que la masa del albumen

sea el 62.4% de la del grano completo.

Tabla 7. Densidad, volumen especifico y gravedad especifica de albumen y grano completo de

Jatropha curcas.

Propiedad Unidad Valor
kg
Densidad de grano /m3 83,97
kg
Densidad de albumen /m3 104,20
3
Volumen Especifico grano m /kg 0,012
3
Volumen Especifico albumen m /kg 0,010
Gravedad especifica grano 0,084
Gravedad especifica albumen ———- 0,104

3.2.2 Propiedades Mecanicas

1.1.1.1 Fuerzay energia para fractura del grano

En la Figura 11 se muestran los granos de Jatropha curcas después de ser sometidos al ensayo,

como se puede ver en todas las muestras se logrd fracturar la cascara, evitando afectar

significativamente el albumen.
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Figura 11. Granos de Jatropha curcas después de ser sometidos al ensayo de fuerza de fractura.

A partir de este ensayo se determinaron los valores de fuerza, deformacién, porcentaje de
deformacién y la dureza de la cadscara en el punto de ruptura, los cuales se pueden ver en la Tabla
8. La fuerza promedio fue aproximadamente 120 N, el cual es cercano al reportado por algunos
autores de 140 N (Shkelgim Karaj & Miuiller, 2009; Sirisomboon et al., 2007; Sirisomboon &
Kitchaiya, 2009).

Tabla 8. Resultados ensayo fuerza de fractura de granos de Jatropha curcas.

Descripcion Unidad Valor
Fuerza Promedio N 118,70
Desviacion Estandar fuerza N 20,34
Deformacién Promedio mm 2,80

Dureza Promedio N/mm 42,39
Porcentaje de deformacion en el

punto deJruptura % 25,93

3.2.3 Propiedades termoquimicas

1.1.1.1 Poder calorifico del grano, albumen y torta de Jatropha curcas

El poder calorifico, ofrece informaciéon acerca de opciones para el aprovechamiento de los

subproductos del proceso de extraccion de aceite, por prensado mecanico, como la cascara y la
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torta (mezcla de albumen y cdscara). Los resultados calculados, a partir de los datos
experimentales, se encuentra registrados en la Tabla 9. El agua condensada hallada dentro del
crisol dio cuenta que el poder calorifico determinado fue el superior. Como se puede ver el poder
calorifico mayor fue el del alboumen, el cual es aproximadamente 24,5% superior al de la mezcla de

albumen y cascara; y este ultimo a su vez es superior, en aproximadamente 15,1% al de la cdscara.
g k .

En el caso de la mezcla, el poder calorifico hallado (20109,8 ]/kg) es cercano al promedio

ponderado, de acuerdo a las fracciones masicas, del poder calorifico del aloumen y la cdscara

(218576 '/, ).

Tabla 9. Poder calorifico de la cascara, el alboumen y la torta (mezcla albumen y céscara) de granos

de Jatropha curcas.

Muestra Unidades | Poder Calorifico |Porcentaje de variacion
Cascara "y s | 1708064 1,80%
Albumen . g | 2663454 2,96%
Cascara + Albumen |/, g |20109,80 0,01%

3.2.4 Contenido de Aceite

Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla 10 y Tabla 11, estos resultados fueron
calculados en base a la masa inicial total de grano (cascara + albumen). Como se puede ver la
cantidad maxima de aceite obtenido por extraccidn con bencina y hexano, bajo las condiciones
que ya se han descrito, fueron de 27,92% y 32,65%, respectivamente. Sin embargo, con respecto a
la cantidad de aceite obtenida con bencina, el aceite representa el 90,4%. Del total. En el caso de
la extraccidon con hexano, se obtiene la mayor cantidad de aceite cuando se retira la cdscara,
aunque la diferencia es minima. Ademas, con respecto a la masa de albumen usada para el
proceso de extracciéon, la cantidad de aceite obtenido representa el 45,89%, en el caso de la
bencina, y 52,14% en el caso del hexano. En conclusidn, al realizar el proceso de extraccién con

hexano, es posible obtener 23,11% mads de aceite, a partir de Jatropha curcas, que usando como
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solvente bencina. Lo cual confirma resultados que han sido presentados en otras investigaciones.

(Giraldo et al., 2010)

Tabla 10. Porcentaje masico de aceite extraido usando bencina como solvente a partir de granos y

albumen de Jatropha curcas.

Muestra Porcentaje masico promedio de aceite
obtenido [% ("Y/;)]
Grano completo 29,32
Grano sin cascara 26,52

Tabla 11. Porcentaje masico de aceite extraido usando hexano como solvente a partir de granos y

albumen de Jatropha curcas.

Muestra Porcentaje masico promedio de aceite
obtenido [% ("Y/m)]
Grano completo 31,98
Grano sin cdscara 32,65

A partir de estos resultados, surgié el interrogante si la cascara poseia aceite. Por esta razon, se
realizaron ensayos de extraccion a partir de una muestra de sdlo cdscara, de donde se obtuvo que;
en relaciéon con la masa inicial de las muestras (500 gramos) el contenido de aceite fue

aproximadamente de 2%.

Por ultimo, a esta muestra de aceite obtenido, se le practicaron algunos andlisis fisicoquimicos, los
cuales fueron llevados a cabo por el laboratorio de Salud Publica de la Universidad de Antioquia;
especificamente en el area de analisis fisicoquimico. Para este ensayo se enviaron 250 gramos, y
se determinaron: el indice de acidez, indice de saponificacidn, indice de yodo, indice de perdxido,

indice de refraccidon y peso especifico. Los resultados se presentan en la Tabla 12.

Tabla 12. Caracteristicas fisicoquimicas del aceite de Jatropha curcas extraido por solventes.
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Parametro Unidades Valor Método

indice de Acidez % 10,96 AOAC925.41

mg de KOH/g

indice de Saponificacién 193,3 |AOAC920.160

indice de Yodo % 88,65 |AOAC920.159
indice de Peréxido meq Oz/k g | 059 |AOAC96533
indice de Refraccién (25°C) - 1,469 ISO 6320
Peso Especifico (20°C) --- 0,9133 Picnometria

En cuanto a estas propiedades se puede decir que el aceite extraido presenta un color amarillo
claro, un indice de yodo que estd entre el rango de mono-insaturados (50 a 100). El grado de
insaturacién es mayor que para el aceite de palma, y menor que para los aceites de maiz y algoddn
(Berbel, 2010) Las otras propiedades son semejantes al aceite de palma utilizado actualmente para

la produccion de aceite comestible y biodiesel en Colombia.

38



4 DISENO DE EXPERIMENTOS PARA EL PROCESO DE EXTRACCION
MECANICO DE ACEITE DE JATROPHA CURCAS.

Esta etapa del proyecto presenta la implementacion de la metodologia de disefio de
experimentos, al proceso de extraccidon de aceite a partir de Jatropha curcas cultivadas en una
subregidon de Antioquia. En este proyecto se usaron tres disefios de experimentos, el primero fue

25—2

un tipo Plackett-Burman, seguido de un fraccionado y por ultimo uno tipo Box-Behnken.

Los dos primeros disefios de experimentos permitieron depurar los factores iniciales que se habian
definido como importantes en el proceso de extraccién, de acuerdo a otras investigaciones
reportadas por diferentes autores. El ultimo disefio de experimentos permitié determinar un
modelo que describe el rendimiento del proceso de extraccion mecanico de aceite, en funcién de
tres factores; presion del proceso, temperatura del proceso y contenido de cdscara. A partir del
cual, mediante el uso de la metodologia de superficie de respuesta se realizd el proceso de

optimizacion del rendimiento del proceso de extraccidn mecdnico de aceite.

El disefio estadistico de experimentos (DDE) es un método que permite determinar cuales ensayos
se deben realizar y de qué manera, con el fin de obtener informacién suficiente, que al ser
analizada estadisticamente permite tomar decisiones y mejorar el conocimiento de un proceso

(Pulido & Salazar, 2008).

Algunas de las aplicaciones que ha tenido el disefio de experimentos son las siguientes:
determinar los factores mas relevantes de un proceso que impactan de alguna manera el producto
final, encontrar las condiciones de operacidn bajo las cuales se reducen los defectos o se mejore el
desempeio y apoyar el disefio o redisefio de procesos, equipos o productos (Pulido & Salazar,

2008).
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En el caso de este proyecto se usé el disefio de experimentos para determinar el impacto de
algunas de las variables del proceso de extraccién mecdnica de aceite, sobre aspectos como el
rendimiento y la calidad del aceite crudo extraido. Ademas, se usé para determinar un modelo de

optimizacion que brinda informacidn de pardmetros propios del proceso.

Cabe anotar, que en términos generales, en el proceso de produccidn de aceite a partir de semillas
oleaginosas hay tres aspectos o conjuntos de aspectos. El primero hace referencia a la oleaginosa
a partir de la cual se extrae el aceite. El segundo aspecto es el equipo que se va a utilizar;
especialmente si se hace uso de una prensa tipo Expeller; donde la geometria, los materiales, el
disefio tienen una influencia determinante. El tercer, y ultimo aspecto, estd relacionado con el

proceso, y es justamente este aspecto al que da respuesta esta etapa del proyecto.

Cabe anotar que este proyecto no incluye todas las variables involucradas en el proceso de
extraccién mecdnico de aceite, pero es posible obtener tendencias generales Utiles en el diseio de
equipos y procesos involucrados en esta cadena productiva. Por otro lado, la metodologia del
disefo de experimentos ha sido poco usada en el proceso de extraccidn mecdnica de aceite a
partir de Jatropha curcas. Aunque se ha utilizado para otros procesos de extraccidn y otras
especies (Afif, 2008; Ahmad, Alkarkhi, Hena, Siddique, & Dur, 2010; Arveldez, Mieres Pitre, &
Hernandez, 2008; Meziane, Kadi, Daoud, & Hannane, 2009; Nur Ain, Zaibunnisa, Zahrah, &
Norashikin, 2013)

En términos generales, cuando se desea mejorar un proceso, existen dos maneras bdsicas de
obtener la informacidn necesaria. Una es por medio del monitoreo, via herramientas estadisticas,
hasta obtener las sefiales Utiles que permitan mejorarlo (estrategia pasiva). La otra manera
consiste en experimentar, es decir, hacer cambios estratégicos y planeados al proceso para

provocar las sefiales Utiles. (estrategia activa) (Pulido & Salazar, 2008)
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En conclusidn, un disefo de experimentos consiste en planear y realizar una serie de pruebas que
generen informacién suficiente, para posteriormente ser analizada estadisticamente y dar
respuesta a un problema especifico. Para lograr esto el disefio de experimentos tiene las
siguientes etapas; planeacién y realizacidn, andlisis, interpretacién, control y conclusiones finales.

(Pulido & Salazar, 2008)

1.1 Disefo factorial

El diseno factorial tiene como objetivo estudiar el efecto de varios factores sobre una o varias
variables de respuesta, a partir de los mismos factores. Estos factores pueden ser cuantitativos o

cualitativos.

En este tipo de disefios es necesario que haya, como minimo, dos niveles de prueba para cada
factor, y en caso que sea un disefio factorial completo es necesario correr, de manera aleatoria,
todas las posibles combinaciones que se pueden formar a partir de los niveles de cada factor.

(Pulido & Salazar, 2008)

Se puede afirmar que los disefios factoriales son mds eficientes que el método tradicional
experimental, en el cual se mueve un factor a la vez. Ademas es comun que la experimentacién
empirica, en apariencia mas simple y sencilla, resulte cara y poco eficaz. Esta caracteristica es mas

notable a medida que se tiene una mayor cantidad de factores. (Pulido & Salazar, 2008)

El diseio factorial ofrece, entre otras, las siguientes ventajas: permite estudiar el efecto individual
y de interaccién de los diferentes factores, puede utilizarse en combinacién con disefios de
bloques, la interpretacion y el célculo de los efectos puede hacerse de forma sencilla y el disefio se

pueden aumentar para formar disefios compuestos. (Pulido & Salazar, 2008)
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1.1.1 Disefio factorial 2"

Los disefios factoriales completos 2% son, tal vez, los disefios factoriales mas usados en la industria
y en la investigacidon, debido a que son versatiles y eficaces. Este tipo de disefio se usan,
principalmente, cuando el nimero de factores a estudiar esta entre dos y cinco (2 < k < 5), rango
en el cual su tamafio se encuentra entre 4 y 32 tratamientos; esta cantidad es manejable en
muchas situaciones experimentales. Si el nimero de factores es mayor que cinco se recomienda

utilizar un disefio factorial fraccionado 2¥~?. (Pulido & Salazar, 2008)

Es importante anotar que usualmente un maximo de 16 pruebas son suficientes, en la mayoria de
los casos de estudio, para lograr resultados adecuados. Sin embargo, esto dependerd del
problema que se esté resolviendo y los resultados que se buscan. Ademas cuando el niumero de
factores es mayor o igual a cinco (k = 5), entonces se pueden ignorar algunos efectos sin afectar
en gran medida los resultados que es obtienen. Esto indica que con cinco factores se puede hacer
fraccionar el disefio de experimentos sin perder informacion relevante (Pulido & Salazar, 2008). Es
importante anotar que mientras mas grande sea el valor de k, el disefio admite un mayor grado de

fraccionamiento.

1.2 Planeacion disefio de experimentos.

El disefio estadistico de experimentos desarrollado, consistié de tres etapas, en la primera, se hizo
uso de un disefio de experimentos tipo Plackett-Burman, la segunda etapa se desarrollé con un
disefio factorial 2572, y por Ultimo, se usé un disefio tipo Box-Behnken; a partir del cual se

desarrolld el proceso de optimizacién mediante la metodologia de superficie de respuesta.
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1.1.1 Diseno de Experimentos Plackett-Burman

El disefo de experimentos Plackett-Burman es muy eficiente y relativamente econdmico, cuando
el interés radica en los efectos principales y no en las interacciones. Es este orden de ideas,
permite hacer un cribado o filtro de los factores que tienen incidencia sobre la variable de
respuesta. Por ejemplo, el disefio de experimentos Plackett-Burman para 12 tratamientos, puede
ser usado para un experimento que presenta hasta 11 factores. (NIST/SEMATECH, 2013; Plackett
& Burman, 1946)

En principio, se evalué la incidencia de variables de proceso como temperatura de coccién, tiempo
de coccidn, presidon de proceso, temperatura de proceso, didmetro de salida de la torta por la
boquilla, temperatura de secado de la semilla y tiempo de secado de la semilla, en el rendimiento
y en la calidad del aceite, mediante un disefio de experimentos Plackett-Burman con 12
tratamientos y nueve factores. En la Tabla 13 se pueden ver los factores y los niveles
correspondientes a cada uno. La columna correspondiente a nomenclatura es simplemente una

representacién de cada uno de los factores para lograr un manejo mas sencillo de los mismos.

Tabla 13. Factores y niveles de disefio de experimentos Plackett-Burman

Niveles
Nomenclatura Factores (k = 9)
Min (-1) Max (+1)
A Temperatura de coccién [°C] 40 80
B Tiempo de coccidon [min] 5 20
C Presion de Procesos [psi] 2300 4300
D Temperatura de Proceso [°C] 25 80
E Diametro de salida torta [mm] 9 18
F Tamafio de grano [mm] 2,36 9,5
G Contenido de Cascarilla [%] 0 100
H Temperatura de secado de la semilla [°C] 40 80
I Tiempo de secado de la semilla [h] 6 13
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Ahora, en la Tabla 14 (NIST/SEMATECH, 2013; Plackett & Burman, 1946) se puede observar la
matriz del disefo de experimentos Plackett-Burman con los 12 tratamientos y los niveles inferiores
y superiores correspondientes a cada uno de los factores, esta matriz se establecié de acuerdo a la

literatura (Plackett & Burman, 1946).

Tabla 14. Matriz de disefio de experimentos para el modelo Plackett-Burman. (Plackett & Burman,

1946)
TRATAMIENTO Factores
A B C D E F G H |

1 1 1 1 1 1 1 1 1
2 1 1 1 1 1 1|
3 1 1 1 1 1 1 1 | 1
4 1 1 1 1 1 1 1 |
5 1 1 1 1 1 1 1
6 1 1 1 1 1 1 1
7 1 1 1 1 1 1 1 1
8 1 1 1 1 1 1 1 |
9 1 1 1 1 1 1| 1
10 1 1 1 1 1 |
11 1 1 1 1 1 1 |
12 1 1 1 1 1 1| 1

1.1.2 Disefio de experimentos 2°72

El segundo disefio de experimentos que se usdé fue un disefio de experimentos factorial
fraccionado 2°72. Un disefio factorial fraccionado 2¥~2 representa la cuarta parte del disefio
factorial completo (2¥) (Pulido & Salazar, 2008). Para obtener este disefio se necesitan dos efectos
generadores, de entre las interacciones de mas alto orden, para este caso los generadores fueron

D = +AByE = +AC, con lo cual se obtienen ocho tratamientos. (Montgomery, 2011)
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En este nuevo disefio de experimentos presenta dos niveles para cada factor; uno minimo y otro
maximo, tal como se puede ver en la Tabla 15. Por otro lado, en la Tabla 16 se presentan los

factores que se dejaron como constantes para este nuevo disefio de experimentos.

Tabla 15. Factores y niveles de disefio de experimentos tipo 2°~2

Niveles
Nomenclatura Factores (k = 5) -
Min (-1) | Max (+1)
C Presion de Procesos [psi] 2300 4300
D Temperatura de Proceso [°C] 25 80
E Diametro de salida torta [mm] 9 18
F Tamario de grano [mm] 2,36 9,5
G Contenido de Cascarilla [%] 0 100

Tabla 16. Factores fijos seleccionados para el disefio de experimentos tipo factorial 25~2

Nomenclatura | Factores Valor

A Temperatura de coccién [°C] 80

B Tiempo de coccidn [min] 5

H Temperatura de secado de la semilla [°C] 80

[ Tiempo de secado de la semilla [h] 13

Tabla 17. Matriz de disefio de experimentos tipo 2°~2. (Montgomery, 2011)
TRATAMIENTO Factores
C D E

1 -1 -1 -1 1
2 1 -1 -1 -1 -1
3 -1 -1 -1 1
4 1 -1 1 -1
5 -1 -1 1 1 -1
6 1 -1 1 -1 1
7 -1 1 1 -1 -1
8 1 1 1 1
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A partir de los factores definidos y cada uno de los niveles seleccionados, se procedié a estructurar
la matriz para este disefio de experimentos, tal como se puede ver en la Tabla 17. Esta
combinacion de factores y niveles es propia de este disefio de experimentos y corresponde a la
reportada en la literatura (Montgomery, 2011). Para realizar este disefio de experimentos se
corrieron 8 tratamientos, bajo las condiciones definidas por la combinacién de factores y niveles,

de acuerdo a la literatura.

1.1.3 Disefno de Experimentos Box-Behnken

Este tipo de disefio de experimentos fue propuesto por Box y Behnken en el cual se incluyen tres
niveles para ajustar superficies de respuesta. Estos disefios se forman combinando factoriales 2%
con disefios de bloques incompleto. Este tipo de disefios suelen ser muy eficientes en términos de
numero de tratamientos, y son giratorios o casi giratorios. Este disefio a diferencia de los otros dos
anteriores, presenta tres niveles para cada factor; minimo, medio y mdéximo, tal como se puede

ver en la Tabla 18. (Montgomery, 2011)

Tabla 18. Factores y niveles de disefio de experimentos tipo Box-Behnken

Niveles
Nomenclatura Factores (k = 3) - -
Min (-1) | Medio (0) | Max (+1)
C Presién de Proceso [psi] 2300 3300 4300
D Temperatura de Proceso [°C] 25 62,5 100
G Contenido de Cascarilla [%] 0 50 100

Por ultimo, para este disefio de experimentos se dejaron constantes los niveles de los factores que
se presentan en la Tabla 19, quedando como factores Unicos del proceso, la temperatura y presién
del proceso de extraccion, y el contenido de cdscara de la semilla. Esta decision se toma con base

en el analisis del disefio de experimentos factorial fraccionado 2°72.
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Tabla 19. Factores fijos seleccionados para el disefio de experimentos tipo Box-Behnken

Nomenclatura | Factores Valor
A Temperatura de coccidn [°C] 80
B Tiempo de coccién [min] 5
E Diametro de salida torta [mm] 9,5
F Tamario de grano [mm] 9
H Temperatura de secado de la semilla [°C]) 80
[ Tiempo de secado de la semilla [h] 13

De acuerdo a los factores y niveles definidos en este disefio de experimentos, se obtuvo la matriz
de este disefio, tal como se puede ver en la Tabla 20. (Montgomery, 2011). Para realizar este

disefio de experimentos se corrieron 15 tratamientos; de acuerdo a la literatura, bajo las

condiciones definidas por la combinacidn de factores y niveles.

Tabla 20. Matriz de disefio de experimentos tipo Box-Behnken. (Montgomery, 2011)

TRATAMIENTO FACTORES

C D G
1 -1 -1 0
2 1 -1 0
3 -1 1 0
4 1 1 0
5 -1 0 -1
6 1 0 -1
7 -1 0 1
8 1 0 1
9 -1 -1 -1
10 0 1 -1
11 0 -1 1
12 0 1 1
13 0 0 0
14 0 0 0
15 0 0 0
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1.1.4 Optimizacion

En el desarrollo de la etapa de optimizacion, se usé la metodologia de superficie de respuesta
(MSR). Esta metodologia es una estrategia experimental y de modelacién que permite encontrar

condiciones de operacidn éptima de para un proceso. (Pulido & Salazar, 2008)

La metodologia de superficie de respuesta implica tres aspectos: disefio, modelo y técnica de
optimizacion. El disefio y el modelo se desarrollan al mismo tiempo y dependen del tipo de
comportamiento que se espera en la respuesta. El modelo puede ser de primer o segundo orden,
por ello el tipo de disefio y el método de optimizacién se clasifican como de primero o segundo

orden. (Montgomery, 2011)

La etapa de disefio, en la metodologia de superficie de respuesta, implica la necesidad del disefio
de experimentos, en particular aquellos que sirven para ajustar un modelo de regresién lineal
multiple. El modelo utiliza el andlisis de regresion lineal multiple, junto con sus elementos bdsicos
que son: parametros del modelo, modelo ajustado, significancia del modelo, prueba de falta de
ajuste, residuos, predichos, intervalos de confianza para predichos y coeficientes de
determinacidn. Por ultimo, la optimizacidn requiere de algunas técnicas matemadticas que sirven
para que dado un modelo ajustado, explorarlo a fin de obtener informacién sobre el punto

optimo. (Pulido & Salazar, 2008)

Las superficies de respuesta se caracterizan ajustando un modelo a los datos experimentales. Los
modelos que se utilizan en MSR son basicamente polinomios. De esta manera, si se tienen

factores, el modelo del primer orden esta dado por:

k
Y=ﬁ0+2ﬁixi+£
i=1
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Y el modelo de segundo orden:

k k kK k
Y =P+ Zﬁixi + Zﬁiixiz + Z Z.Bijxixj +e
i=1 i=1

i=1< j=1

A partir de estos modelos se obtienen las formas especificas de la superficie de respuesta, en el
caso del modelo de primer orden la figura se representa por un plano. En el caso de los modelos
de segundo orden, se pueden obtener diferentes figuras como: superficie de maximo (montafia),

superficie con minimo (valle) y superficie con punto de silla (minimax). (Pulido & Salazar, 2008)

1.1.5 Pre-tratamientos

Los pre-tratamientos corresponden a todos los procesos realizados previos al proceso de
extraccién mecdnica. Los procesos realizados fueron los siguientes: descascarado y separacion,
variacion del tamafio del grano, y coccién y secado. El orden en el cual se realizaron estos procesos
se pueden ver en los diagramas de flujos expuestos por la Figura 12 y la Figura 13. Cabe anotar que
estos procesos se aplicaban de acuerdo al tratamiento definido por el disefio de experimentos

correspondiente.
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Figura 12. Diagrama de flujo para pre-tratamientos de molienda, coccidn y secado para semillas de

Jatropha curcas de acuerdo a algunos tratamientos del disefio de experimentos.
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Figura 13. Diagrama de flujo para pre-tratamientos de pelado, molienda, coccidén y secado para

semillas y albumen de Jatropha curcas de acuerdo a algunos tratamientos del disefio de

experimentos.

1.1.1.1 Descascarado y separacion

Para el proceso de descascarado se utilizd un molino de mandibula ubicado en el laboratorio de

solidos, al cual se le ajustaba la separacién entre las mandibulas, de manera manual, hasta

obtener una abertura suficiente para lograr la fractura de la mayor cantidad de granos, sin afectar

el estado del albumen Después se realizd un proceso de separacion manual de la cascara y el
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albumen. En el caso que el grano no hubiera sufrido algiin impacto, se hizo pasar de nuevo por el

molino o se fracturé en forma manual.

Por ultimo se almacend, por separado, la cdscara y el albumen, en recipientes secos. Este
procedimiento se repitid tantas veces como fuera necesario para obtener la cantidad necesaria de

albumen para cada uno de los ensayos.

1.1.1.2 Coccién

Este proceso se hace con el fin de poder variar la humedad de los granos antes de ser sometidos al
proceso de extraccién. Ademas, permite aumentar la fluidez del aceite, y a su vez facilitar el flujo
de salida de la torta; ayudando a la ruptura de las paredes celulares y la coagulacion de las
proteinas, reduciendo asi la cantidad de sélidos en el momento de filtrar. (Dufaure, Leyris, Rigal, &

Mouloungui, 1999)

Para cada uno de los ensayos, se pesaron muestras de 1000 gramos de granos o albumen de
Jatropha curcas, segun fuera el caso, usando una balanza digital marca OHAUS referencia T56008S,
con una escala minima de 0,01 gramos. Esta muestra fue sometida a coccién durante diferentes
tiempos y temperaturas, de acuerdo al disefio de experimentos inicial (Plackett-Burman).
Inicialmente, en un recipiente metadlico, se vertieron 1000 mililitros de agua y la muestra, después
se agitd de manera manual, con el fin de obtener una mezcla homogénea, y por ultimo se realizé
el proceso de coccidn. Para el calentamiento se usé una hornilla eléctrica marca HACEB con una
potencia de 1100 Watts como se puede ver en la Figura 14 y la temperatura se registraba
mediante una termocupla tipo K y un transductor de temperatura marca FLUKE 52, con una
exactitud de medicion de +0,05% de la lectura. Una vez terminado el tiempo de coccidn se filtro,

para retirar el exceso de agua, utilizando una tela comercial para filtrar.
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Figura 14. Granos de Jatropha curcas durante proceso de coccién

1.1.1.3 Secado

A causa del proceso de coccidn, las muestras adquieren humedad, por lo cual es necesario un
proceso de secado para variar el contenido de agua. La humedad ha sido reportada como una
variable importante en el proceso de extraccidn de aceite, que impacta de manera directa la

cantidad y calidad del aceite. (Beerens, 2007)

Para este ensayo se usé un horno HERAEUS FUNTION LINE y una balanza electrénica marca OHAUS
referencia T5600S, con una escala minima de 0.01 gramos. En este caso, se determinaron las
masas iniciales y se introdujeron las muestras hiumedas, provenientes del proceso de coccién, al
interior del horno, el cual fue programado con la temperatura requerida, de acuerdo al disefio de
experimentos. Después de transcurrir los tiempos definidos por el mismo disefio, se procedid a

extraer las muestras y registrar su masa final.

Para determinar la humedad de cada una de las muestras, inicialmente se determiné la cantidad

de agua que se retird a cada una de las muestras, haciendo uso de la siguiente ecuacion.
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P F 100

% humedad relativa =
i

Donde:

P; = Peso Inicial de la muestra [g]

P = Peso Final de la muestra[g]

Para determinar la humedad que quedaba en cada una de las muestras, se realizaron curvas de
humedad; tanto para los granos como para el albumen, durante 24 horas. Tiempo durante el cual
se registré la masa de las muestras en diferentes momentos. Con estas curvas se pudo determinar
el contenido total de humedad. Las curvas de humedad para el grano y el alboumen se pueden ver

en la Figura 15.

1300
1200 k
1100 \
1000 \

900 \0\

800 = —
700 Ek
600 e e e B e —
500

Peso de la muestra (g)

Tiempo (h)

== Grano cocinado == Albumen Cocinado

Figura 15. Curvas de secado para grano y albumen después del proceso de coccién.
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1.1.1.4 Disminucién de tamafo de grano

1.1.1.1.1 Molienda

Este proceso se lleva a cabo con el fin de disminuir el tamafio de particula del grano de Jatropha
Curcas, usando un molino de cuchillas marca IMPLEJOY referencia CS503AB que se encuentra en la
Universidad EAFIT. Algunos autores sostienen que este proceso permite mejorar el rendimiento
del proceso de extraccidén, al incrementar el drea superficial, en comparacion a cuando se procesa

el grano completo. (Reuber, Johnson, & Watkins, 2001)

En este proceso se usaron 1000 gramos de grano o albumen, dependiendo del que se requiriera
en el ensayo que se iba a realizar. Cada una de las muestras se hizo pasar por el molino de
cuchillas y posteriormente fueron tamizadas para lograr una muestra con un tamafno de grano,

relativamente homogéneo.

1.1.1.1.2 Determinacién de tamafio de grano después de la molienda

Para determinar el tamaio del grano, completo y después del proceso de moliendo, se usaron
siete mallas (la numero 7/16”, 3/8”, 4, 6, 8, 10, 14 y el recolector) de la serie de tamices Tyler
como se puede ver en la Figura 16. Como resultado se determinaron los limites inferior y superior
del tamafio de grano, para el primer y segundo disefio de experimentos. Para dar una mejor

confiabilidad, en cuanto a los resultados obtenidos, se realizé una réplica de este ensayo.
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Figura 16. Montaje de tamices usados para la determinacidn del tamafio del grano.

Tabla 21. Resultados proceso de tamizaje de grano completo y grano después de proceso de

molienda.
. Masa de grano completo | Masa de grano molido
Tamiz Abertura [mm]
[9] [%] (9] [%]

7/16" 11,11 15 5,00% 0 0,00%
3/8" 9,53 235 78,33% 5 1,67%
4 4,75 15 5,00% 4 1,33%
6 3,35 10 3,33% 10 3,33%
8 2,36 5 1,67% 246 82,00%
10 2 0 0,00% 20 6,67%
14 1,4 20 6,70% 15 5,00%

En términos generales para la realizacion de este ensayo, fueron usadas muestras de

aproximadamente 200 gramos, que fueron pesadas en una balanza digital marca OHAUS

referencia T5600S, con una escala minima de 0.01 gramos. Y posteriormente fueron sometidas al

proceso de tamizaje. Una vez terminada esta etapa, se pesaron las cantidades de grano que

quedaron en cada uno de los tamices y se determiné el porcentaje de masa que quedaba en cada

uno, con respecto a la masa inicial. En el caso del grano completo, la mayor parte de se quedé en
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la malla de 3/8 (9,53 mm) y en el caso del grano molido fue en la malla nimero ocho (2,36 mm)

como se puede observar en la Tabla 21.

1.1.6 Extracciéon de aceite
1.1.1.1 Prensa Mecanica Manual

Para el proceso de extraccion mecanica de aceite se hizo uso de un equipo prototipo fabricado y
ensamblado por miembros del grupo de investigacion IEXS de la Universidad EAFIT. Esta prensa
consiste, principalmente, de tres placas, dos fijas y una movil, entre las cuales hay dos ejes
principales que sirven como guias y cuatro auxiliares que permiten dar mas robustez al equipo. Los
bujes de latén se deslizan en las dos guias principales. También se encuentra el pistdn principal, el
cual transmite la presién desde la unidad hidrdulica hacia la muestra (grano o albumen). El
aumento de presion produce el flujo del aceite por los pequefios agujeros ubicados de manera
radial en una de las camisas de la prensa, y el flujo de la torta por la boquilla superior de la prensa,
boquilla que es intercambiable. En la Figura 17 se puede ver el modelo digital y fisico del equipo

utilizado.

Figura 17. Modelo (izg.) y prototipo fisico (der.) de prensa mecdnica utilizada en el desarrollo del

proyecto.
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El sistema de presion estd conformado por una unidad hidrdulica comercial, a la cual se le instald
un mandmetro para permitir la medicién de la presidn ejercida sobre la muestra. Ademas cuenta
con una palanca, que se opera de manera manual y ocasiona el desplazamiento del piston de la

unidad, y a su vez el de la placa mévil y el pistén principal.

Ademas, el equipo admite la instalacion de bandas eléctricas de calentamiento, que permiten el
calentamiento de la camisa donde se encuentra almacenada la muestra. Este punto es importante,
debido a que algunos autores reportan la temperatura como una variable que afecta de manera

directa la cantidad y la calidad del aceite

Es importante anotar que para obtener aceite a partir de granos de Jatropha curcas, se requieren
presiones en un rango de 290 a 2175 psi (S. Karaj & Miiller, 2011; Pradhan, Mishra, Naik,
Bhatnagar, & Vijay, 2011).

1.1.1.2 Proceso de extraccion

El proceso de extraccidn de aceite se realizd en baches, cada uno de los cuales estaba limitado por
la capacidad de almacenamiento de la cdmara del equipo. Sin embargo, para cada ensayo se
realizaron las pruebas necesarias que pudieran procesar aproximadamente 1000 gramos de grano

o albumen.

El procedimiento consistid en cargar la cdmara con la muestra correspondiente, posteriormente se
ajustod la cdmara superior, por medio de un acople tipo férula. Después se conectaronn las bandas
de calentamiento (siempre que el tratamiento lo requirid) y a su vez los sensores de temperatura,
a la salida del aceite y en la torta; con el fin de tener control de la temperatura que se planeé
tener en el ensayo. En este caso el control de temperatura fue manual de apagado y encendido de

las resistencias eléctricas.
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Después de verificar el montaje anteriormente descrito, se procedié a manipular, manualmente, la
palanca que controlaba el desplazamiento del pistén, reduciendo el volumen dentro de la cdmara
y aumentando asi la presién. La presién fue medida mediante un manémetro analogo comercial,
ubicado a la salida de la unidad hidraulica. Después que la presion alcanzd los niveles deseados, se
mantuvo en ese punto hasta que el aceite dejo de fluir por los agujeros de la camisa. Por ultimo, se
desensambld el equipo, se retird la torta, se almacené el aceite en recipientes de vidrio y se limpid

el equipo para el siguiente tratamiento.

Para determinar el rendimiento del proceso de extraccidn, se usé la ecuacién que se presenta a
continuacién. Para determinar las respectivas masas se utilizdé una balanza electrénica OHAUS

referencia T5600S, con una escala minima de 0.01 gramos.

M. .
Rendimiento = —2¢€ % 100
Mtotal

Donde:

Mgceite: Masa de aceite extraido [g]

Mot Masa inicial de la muestra [g]
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1.3 Analisis y resultados

1.1.1 Disefo de experimentos Plackett-Burman

A partir de los tratamientos definidos por el disefio de experimentos Plackett-Burman (Tabla 22),

se obtuvieron los datos que se listan en la Tabla 23.

Tabla 22. Matriz de tratamientos disefio de experimentos Plackett-Burman con niveles

TRATAMIENTO . . FACTORES

A[°C] | B[min] | C[Psi] | D[°C] |E[mm]| F[mm] |G [%] | H[°C] | | [h]
1 80 20 4300 80 18 9,50 100 80 13
2 40 20 2300 80 18 9,50 0 40 6
3 40 5 4300 25 18 9,50 100 40 6
4 80 5 2300 80 9 9,50 100 80 6
5 40 20 2300 25 18 2,36 100 80 13
6 40 5 4300 25 9 9,50 0 80 13
7 40 5 2300 80 9 2,36 100 40 13
8 80 5 2300 25 18 2,36 0 80 6
9 80 20 2300 25 9 9,50 0 40 13
10 80 20 4300 25 9 2,36 100 40 6
11 40 20 4300 80 9 2,36 0 80 6
12 80 5 4300 80 18 2,36 0 40 13

Como se puede ver en la Tabla 23, sélo fue posible obtener aceite en el 33,33% de los
tratamientos realizados, y el mayor rendimiento global fue de 13,69% correspondiente al
tratamiento 6, y se encuentra resaltado en la Tabla 22, lo cual plantea la necesidad de realizar un
nuevo disefio de experimentos realizando cambios en los factores, y como consecuencia se

plantea el disefio de experimentos factorial fraccionado 2572.

Es importante anotar que no se pudo realizar un analisis estadistico que permitiera analizar en un

mayor grado esta informacidn, debido a que en aproximadamente el 70% de los tratamientos no
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fue posible obtener aceite, y por ende, no fue posible determinar rendimientos del proceso de

extraccidn, para estas combinaciones de variables

Tabla 23. Valores de variables de respuesta obtenidos de acuerdo a disefio de experimentos

Plackett-Burman

TRATAMIENTO VARIABLES DE RESPUESTA
H, [%] M, [g] Rg [%]
1 16,30% 93,00 9,30%
2 22,88% 0,00 0,00%
3 23,05% 0,00 0,00%
4 1,12% 45,77 4,58%
5 12,95% 0,00 0,00%
6 11,65% 136,90 13,69%
7 7,00% 100,60 10,06%
8 2,21% 0,00 0,00%
9 5,45% 0,00 0,00%
10 120,20% 0,00 0,00%
11 2,68% 0,00 0,00%
12 3,69% 0,00 0,00%

La notacién usada en la Tabla 23 y sus respectivas ecuaciones se presentan a continuacion:

Donde:

H,: Humedad relativa de la muestra de grano o albumen [%]

M: Masa seca de la muestra de grano o albumen [g]
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M;: Masa de la muestra de grano o albumen (respectivamente)antes de cualquier pretratamiento [g]
Mg:Masa de la muestra de grano antes de cualquier pretratamiento [g]
M,: Masa de aceite obtenida del proceso de extraccion [g]

R4: Rendimiento global del proceso de extraccion [%]

Sin embargo, a partir de estos resultados se puede decir que la humedad, del grano o albumen, es
fundamental en el proceso de extraccién mecanico, conclusién a la que también han llegado
algunas investigaciones (Beerens, 2007). Es asi como se puede afirmar que existe una relacién
entre la humedad base seca y el rendimiento del proceso de extraccién, tal como se puede ver en
la Figura 18. Basado en la misma grafica, es posible decir que los valores recomendables de
humedad, podrian estar en un intervalo entre el 10 y 14%, para obtener rendimientos importantes
en el proceso de extraccién. Pero estos valores no son necesariamente los que presenten los
valores éptimos del proceso, al no incluir el resto de factores involucrados en el proceso. Sin
embargo, brinda informacion relevante acerca de una variable, que de acuerdo a otras

investigaciones es relevante en el rendimiento de la extraccion mecdnica.

16%
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12% -~ ~
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8% -~
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0%

\

Rendimiento global (%)

0% 2% 1% 6% 8% 10% 12% 14% 16% 18%
Humedad base seca (%)

Figura 18. Comportamiento del rendimiento del proceso de extraccién con respecto al contenido

de humedad.
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Ahora bien, a partir de los resultados arrojados por este disefio de experimentos, se decidié definir
como constantes, los factores que se presentan en la Tabla 16, y reuniendo estas variable en una
constante que fue la humedad. Es importante anotar que con los valores definidos, es posible
obtener humedades relativas inferiores al 20%, y garantizar asi, obtener aceite en cada uno de los

tratamientos del nuevo disefio de experimentos (factorial 2°~2).

1.1.2 Disefio de experimentos 2°72

Como se dijo anteriormente, para este nuevo disefio de experimentos, se suprimieron, como
factores, las variables asociadas a los pre-tratamientos de coccién y secado del grano, pero se

conservaron los niveles de los otros factores, tal como se puede observar en la Tabla 24.

Tabla 24. Matriz de tratamientos disefio de experimentos 2572 con niveles

TRATAMIENTO - FACTORES
C [Psi] D [°C] E[mm] |F[mm] G [%]
1 2300 25 9 9,50 100
2 4300 25 9 2,36 0
3 2300 100 9 2,36 100
4 4300 100 9 9,50 0
5 2300 25 18 9,5 0
6 4300 25 18 2,36 100
7 2300 100 18 2,36 0
8 4300 100 18 9,5 100

A partir de este disefio de este disefio de experimentos, se obtuvieron los resultados que se
encuentran registrados en la Tabla 25. Como se puede ver en todos los tratamientos se obtuvo
aceite. Para este disefio de experimentos el mayor rendimiento global obtenido fue de 20,06%,
correspondiente al tratamiento 4; cuyas condiciones se encuentran resaltadas en la Tabla 24. Esto
quiere decir que la eficiencia maxima obtenida, teniendo como base la cantidad de aceite

obtenida por el proceso de extraccion con hexano (32,65%), fue de 61,44%.
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Tabla 25. Valores de variables de respuesta de acuerdo a disefo de experimentos 2572

TRATAMIENTO VARIABLES DE RESPUESTA

H, [%] M, [g] Rg [%]
1 16,50% 13,3 1,33%
2 10,90% 146 14,60%
3 4,00% 87 8,70%
4 11,06% 125,2 20,06%
5 6,25% 103,3 10,33%
6 7,46% 92 9,20%
7 8,81% 160,3 16,03%
8 16,50% 111,2 11,12%

A partir de este disefio de experimentos se desarrolld una regresién lineal multivariable, con el
objetivo de determinar la relevancia de los factores involucrados en el proceso de extraccidn, en el
rendimiento del proceso de extraccion. Este analisis se hizo con la ayuda del software “R version
3.0.2” y el cddigo usado se presenta en el anexo jError! No se encuentra el origen de la

referencia.. Como se puede ver en la

Tabla 26 los factores de presion de proceso (C), temperatura de proceso (D) y contenido de
cascara (G) son los que tienen mayor influencia en el rendimiento, esto se puede concluir, debido

a que el valor “P” de estas variables es menor que 0,05. (Pulido & Salazar, 2008)

Tabla 26. Resultados regresion multivariable conseguidos con R para el disefio de experimentos

2572,

Tabla regresion lineal multivariable para el rendimiento

Estimado Error Estandar | Valort | Valor-p
Intercepto

3,761E+00 2,562E+00 1,468 0,2798
C 2,324E-04 4,893E-04 4,749 0,0416
D 6,817E-02 1,305E-02 5,225 0,0347
E 5,528E-02 1,087E-01 0,508 0,6617
F -1,992E-01 1,370E-01 -1,454 | 0,2832
G -7,767E-02 9,785E-03 -7,836 | 0,0159
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En este caso la regresion lineal presenta un ajuste (R?) de 0,9827 y uno ajustado (RCZU-) de 0,9395,

lo cual indica que es un muy buen ajuste y el modelo describe en un alto grado el comportamiento
del proceso bajo los parametros establecidos. Ademas, el error estdandar residual fue 1,384 con

dos grados de libertad.

En ese orden de ideas, se decide eliminar el didmetro de salida de la torta (E) y el tamafio del
grano como factores (F), con lo cual queda un modelo menos complejo, a partir del cual se

desarrolla el disefio de experimentos Box-Behnken.

1.1.3 Disefo de experimentos Box-Behnken

Tabla 27. Matriz de tratamientos disefio de experimentos Box-Behnken con niveles

TRATAMIENTO . FACTORES
C [Psi] D [°C] G [%]

1 2300 25 50
2 4300 25 50
3 2300 100 50
4 4300 100 50
5 2300 62,5 0
6 4300 62,5 0
7 2300 62,5 100
8 4300 62,5 100
9 3300 25 0
10 3300 100 0
11 3300 25 100
12 3300 100 100
13 3300 62,5 50
14 3300 62,5 50
15 3300 62,5 50

Para el desarrollo de este disefio de experimentos se adiciond un nivel al centro, entre los limites

que se habian establecido para cada factor: presién de proceso (C), temperatura del proceso (D) y
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el contenido de cdscara (G). Los niveles usados para cada uno de los factores se pueden ver en la

Tabla 27.

A partir de estos tratamientos se obtuvieron los resultados que se encuentran en la Tabla 28. Para
este caso, el mayor rendimiento global obtenido fue de 20,84% y se consiguid bajo las condiciones
del tratamiento 4, que se encuentran resaltados en la Tabla 27. Ademas, la humedad base seca de
todos los ensayos se encuentra en un intervalo entre el 5% y 11%, el cual es un intervalo en el cual
se pueden obtener cantidades importantes de aceite, de acuerdo al andlisis realizado

anteriormente y a la Figura 18.

Tabla 28. Valores de variables de respuesta de acuerdo a disefio de experimentos Box-Behnken

TRATAMIENTO VARIABLES DE RESPUESTA

Hr [%] Ma [g] RH [%]
1 7,17% 13,40 1,34%
2 8,17% 156,38 15,64%
3 8,43% 135,18 13,52%
4 7,75% 208,35 20,84%
5 5,51% 134,00 13,40%
6 6,00% 190,12 19,01%
7 9,95% 15,46 1,55%
8 8,55% 102,89 10,29%
9 7,05% 159,85 15,99%
10 5,95% 192,61 19,26%
11 10,12% 56,65 5,67%
12 9,25% 85,75 8,58%
13 8,10% 161,30 16,13%
14 7,81% 159,67 15,97%
15 8,38% 160,35 16,04%

Basado en estos resultados se desarrolld un cddigo en “R” y GAMS para realizar el analisis
estadistico, mediante las metodologias de regresidn multivariable, analisis ANOVA (Analisis de
varianza) y metodologia de superficie de respuesta. En este caso se incluyeron las interacciones

entre los diferentes factores asi como las interacciones cuadraticas para cada factor, tal como se
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puede ver en la Tabla 29. El cddigo en “R” usado para este disefio de experimentos se encuentra

en el anexo jError! No se encuentra el origen de la referencia..

Para este caso el modelo presenta un ajuste (R?) de 0,9578 y uno ajustado (Rflj) de 0,8819, lo cual

indica que es un muy buen ajuste y el modelo describe en un alto grado el comportamiento del

proceso bajo los pardametros establecidos.

Tabla 29. Resultados regresion multivariable conseguidos con R para el disefio de experimentos

Box-Behnken.

Tabla regresion lineal multivariable para el rendimiento

Estimado | Error Estandar | Valort Pr(>F)
Intercepto

-3,564E+01 1,410E+01 -2,528 0,0527
Pr 2,153E-02 7,580E-03 2,843 0,0361
Te 3,190E-01 1,392E-01 2,292 0,0705
Ca -4,365E-02 9,083E-02 -0,481 0,6511
PrTe -4,653E-05 2,816E-05 -1,653 0,1593
PrCa 1,565E-05 2,112E-05 0,741 0,4918
TeCa -4,880E-05 5,631E-04 -0,087 0,9343
Prsq -2,259E-06 1,100E-06 -2,056 0,0949
Tesq -6,753E-04 1,099E-06 -2,056 0,0949
Casq -1,089E-03 4,396E-04 -2,478 0,056

Con la informacion obtenida de la regresidn lineal multivariable, se pudo determinar la ecuacién
del modelo para el proceso de extraccion mecanico de aceite, bajo las condiciones que fueron

realizados los ensayos. La ecuacidn se presenta a continuacion:

y =—3,56 x 10 + 2,15 X 1072Pr + 3,19 X 107 'Te — 4,37 x 107%Ca — 4,67 X 10~5PrTe
+1,57 X 1075PrCa — 4,88 X 10~ 5TeCa — 2,26 X 107Pr? — 6,75 x 10™*Te?
—1,09 x 1073Ca?
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Donde:

Pr: Presién del Proceso [Psi]

Te:Temperatura del Proceso [°C]

Ca: Contenido de Cascara [%]

PrTe: Interaccion de Presion y Temperatura del Proceso

PrCa: Interacciéon de Presion del Proceso y Contenido de Cascara
TeCa: Interacciéon de Temperatura del Proceso y Contenido de Cascara
Pr?: Componente cuadratico de la Presién del Proceso

Te?: Componente cuadratico de la Temperatura del Proceso

Ca?: Componente cuadratico del Contenido de Cascara

Esta ecuacidn es la que posteriormente fue usada en el proceso de optimizacidn, teniendo en

cuenta restricciones del proceso.

1.1.1.1 Analisis del modelo

A partir de esta informacion se desarrollaron diferentes validaciones del modelo, con el fin de
poder afirmar que las estimaciones dadas por el modelo sean aceptables. La primera de las
verificaciones realizadas fue observar el grado de ajuste del modelo con respecto a los datos, a
través del coeficiente de correlacién multiple (R?) y el coeficiente de correlacién ajustado (Rﬁj)
qgue en este caso fueron 0,9578 y 0,8819, respectivamente. A partir de esto valores, se puede

concluir que existe un alto grado de ajuste entre los datos y el modelo.
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1.1.1.2 Analisis de varianza (ANOVA)

Para realizar el analisis de varianza (ANOVA) se hizo uso del software “R”, el cddigo usado en este
proceso se encuentra en el anexo jError! No se encuentra el origen de la referencia.. Como se

puede ver en la

Tabla 30 los factores con mayor significancia son la presién, la temperatura y el contenido de
cascara, esto es explicado por el valor-p; que sélo para estas variables es inferior a 0,05. Cabe
anotar que podria considerarse la variable Ca? (“Casq”), cuyo valor p estd ligeramente por encima
de 0,05 como una variable significativa. Esto confirma que los factores definidos a partir del disefio
de experimento anterior, como significativos, lo siguen siendo. Sin embargo, para el andlisis se
decidieron dejar tanto los factores, como cada una de las interacciones y asi contribuir en menor

grado, en el error del modelo.

Tabla 30. Resultados de andlisis de varianza (ANOVA) para el rendimiento del proceso de

extraccion.
Tabla ANOVA para rendimiento

Factor GL SC cCM Fy Valorp
Pr 1 161,78 161,78 36,277 0,00181

Te 1 69,42 69,42 15,567 0,01090

Ca 1 216,14 216,14 48,469 0,00094
PrTe 1 12,18 12,18 2,731 0,15931
PrCa 1 2,45 2,45 0,550 0,49182
TeCa 1 0,03 0,03 0,008 0,93431
Prsq 1 14,89 14,89 3,339 0,12722
Tesq 1 2,03 2,03 0,456 0,52933
Casq 1 27,37 27,37 6,139 0,05600

Residuales 5 22,30 4,46

La notacién usada en la

Tabla 30 se presenta a continuacién (Pulido & Salazar, 2008):

68



GL: Grados de libertad
SC:Suma de cuadrados
CM: Cuadrado Medio
Fy: Estadistico

Valor p: Significancia observada

1.1.1.3 Verificacién de Supuestos

Ahora para validar los resultados obtenidos a partir del analisis de varianza es necesario realizar la
verificacidon de los supuestos del modelo. Los supuestos que se verificaron fueron: normalidad,
varianza constante e independencia. El cumplimiento de estos supuestos, indican que la variable
de respuesta se comporta de manera normal, con la misma varianza en cada tratamiento y las
mediciones deben ser independientes (Pulido & Salazar, 2008). Estos supuestos sobre la variable

de respuesta se traducen en supuestos sobre el error, teniendo en cuenta la siguiente ecuacion.

Yij=/"l+7'-i+£ij

Donde:

Y;j:Variable de respuesta
w:Media global
7;: Efecto del tratamiento i

g;j: Error atribuible a la medicion Yy;
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En este orden de ideas, es usual utilizar la muestra de residuales para comprobar los supuestos del
modelo, ya que si los supuestos se cumplen los residuales pueden ser vistos como una muestra
aleatoria de una distribucién normal con media cero y varianza constante. Para este efecto se

parte de la siguiente definicidn de residuales (Montgomery, 2011):

€ =Yi—Ji

Donde:

€;: Residual
y;: Respuesta observada

¥;: Respuesta predicha por el modelo

A continuacidn se presentan las verificaciones para los supuestos, para el caso del rendimiento del

proceso de extraccidn, como variable de respuesta.

Normalidad de residuales

Para determinar la normalidad del modelo se pueden usar diferentes procedimientos, en este caso
se usaron uno grafico y otro matematico. En el primero, se cred la grafica normal Cuantil-Cuantil
(Q-Q). Esta grafica (tipo X-Y) tiene las escalas de tal manera que si los residuos siguen una
distribucion normal, al ser graficados tienden a quedar alineados en una linea recta.

(Montgomery, 2011)

Usando el software “R” y el cddigo que se presenta en el anexo jError! No se encuentra el origen

de la referencia. se obtuvo la grafica que se puede observar en la Figura 19. Es claro que los
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residuales tienen una distribucidon normal, ya que se encuentran relativamente alineados a la linea

recta ilustrada en la grafica.

Sample Quantiles
0
|

1 1 1
-1 0 1

Theoretical Quantiles

Figura 19. Grafica normal cuantil cuantil para los residuales del rendimiento del proceso de

extraccidn de aceite a partir de Jatropha curcas.

Otro de los métodos graficos para determinar la normalidad, es el histograma, que se presenta en

la Figura 20. De la grafica se puede confirmar que los residuales tienen una distribucién normal.
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Figura 20. Histograma y curva de distribuciéon para rendimiento del proceso de extraccién de

aceite a partir de Jatropha curcas.

En el caso matematico se usé la prueba de Shapiro-Wilks, debido a que es la mas recomendada
(Pulido & Salazar, 2008). Este método tiene establece dos hipdtesis, que se presentan a

continuacion:

H,: Los datos proceden de una distribucion normal

H,:Los datos no proceden de una distribucion normal

Para calcular el estadistico Shapiro-Wilks se usa la siguiente ecuacién:

2

k
1
W=tDsz > a(Xion — Xo)
i=1

Donde:

W: Estadistico
S2:Varianza muestral
a;: Coeficientes

n: Tamafo de la muestra

k: Aproximadamente "/,

El desarrollo de esta prueba en “R” se puede encontrar en el anexo iError! No se encuentra el
origen de la referencia.. De este cddigo se obtuvo que el estadistico fue W = 0,9885 mientras
que el valor —p = 0,9985, entonces como el estadistico es menor que el valor-p se puede

aceptar la hipétesis nula, es decir, los datos proceden de una distribucién normal (Faraway, 2005).
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Como se puede ver el estadistico es mayor que el valor critico a partir de lo cual se puede afirmar
que se cumple la hipétesis nula, es decir, los datos proceden de una distribucién normal. (Pulido &

Salazar, 2008)

Igualdad de varianza

La igualdad de varianzas o varianza constante es una forma de verificar si los tratamientos tienen
la misma varianza, para realizarlo se pueden usar métodos graficos y/o métodos matematicos. En
el desarrollo de este proyecto se usé uno de los métodos graficos, en el cual se grafican los valores

predichos (eje horizontal) contra los valores residuales (eje vertical) (Figura 21).

Si los puntos en esta grafica se distribuyen de manera aleatoria, es decir, sin ningun patrén claro,
en una banda horizontal, entonces es senal que se cumple el supuesto de que los tratamientos
tienen igual varianza (Pulido & Salazar, 2008). Existe otro método grafico para verificar este
supuesto, y es la grafica de niveles de factor contra residuales, pero no fue usada en el desarrollo

de este proyecto.

Como se puede observar en la Figura 21, claramente se ve una distribucidon aleatoria de los puntos
alrededor del cero y en una banda horizontal, entre menos dos y dos. Entonces es posible afirmar
que se cumple el supuesto de igualdad de varianzas para los residuales del modelo para el

rendimiento del proceso de extraccion, y por ende lo cumple el modelo (Pulido & Salazar, 2008).
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Figura 21. Grafica de predichos vs residuales para el rendimiento del proceso de extraccidon de

aceite a partir de Jatropha curcas.

Independencia de residuales

El supuesto de independencia es uno de los supuestos importantes de los residuales, para
verificarlo se usa un método grafico en el cual se grafican los residuos contra el orden en el cual se
obtuvieron los datos. El supuesto se cumple si los puntos en la grafica no sigue ningln patrén o
tendencia definida (Pulido & Salazar, 2008). La violacién de este supuesto generalmente indica
deficiencias en la planeacion y ejecucion del experimento, en otras palabras, puede indicar que no

se aplicd correctamente el principio de aleatorizacidn.

En este caso la grafica obtenida para la verificacion del supuesto de independencia se presenta en
la Figura 22. A partir de la cual se puede decir que se cumple el supuesto de independencia, pues
no se presenta un patrén de los residuales con respecto al orden de corrida de cada uno de los

tratamientos.
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Figura 22. Gréfica de orden de corrida vs residuales para el rendimiento del proceso de extraccion

de aceite a partir de Jatropha curcas.

Ahora bien, existe otro método de verificacidon de este supuesto y es la prueba de Durbin-Watson.
Esta prueba permite diagnosticar la presencia de correlacién entre los residuos ordenados en el
tiempo, que es una posible consecuencia de la falta de independencia. Esta prueba presenta el
inconveniente de no detectar las correlaciones entre los residuos no consecutivos en el tiempo

gue pudieran no cumplir el supuesto de independencia. (Pulido & Salazar, 2008)

La hipétesis en la prueba de Durbin-Watson se presenta a continuacién. Donde p es parametro

que representa la correlacién entre residuos consecutivos:

Hy,:p=0

Hy:p>0
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Para calcular el estadistico Durbin-Watson se usa la siguiente ecuacién (Pulido & Salazar, 2008):

_ Yiae; —ei_q)?

d

Donde los ¢e;,i = 1,2,..,n corresponde a los residuos ordenados en el tiempo. Para tomar la

decisidn sobre la hipdtesis se usa la siguiente regla:

Sid <dj Serechaza H,
Sid > d, Noserechaza H,

Sid; < d <d; Sindecisién

Donde d; y d,;son cotas que se leen en tablas, y para las cuales se requiere el nimero de residuos
(n), el nivel de significancia (@) y el nimero de variables de la regresién del modelo (p). Para este
caso; n = 15, « = 0.05, p = 9 y después de correr el cddigo del anexo iError! No se encuentra el
origen de la referencia., en el software “R” se obtuvo como valor del estadistico d = 2,2693. Este
valor es mayor que d, = 2,21, esto indica que se cumple el supuesto de independencia de

residuales del modelo.

1.1.4 Optimizacion mediante metodologia de superficie de respuesta (MSR)

A partir del disefio de experimentos Box-Behnken se encontré el mejor tratamiento o la mejor
combinacion de los niveles que se incluyeron (punto estacionario). Sin embargo, esta combinacién
de niveles y factores no corresponde necesariamente al punto 6ptimo, es decir, a la mejor

combinacion posible en toda la region de operabilidad, dicha region esta delimitada por el
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conjunto de puntos o condiciones donde el equipo o proceso puede ser operado (Pulido & Salazar,

2008).

Para este proyecto se uso el paquete “rsm” del software “R” como herramienta para determinar la
superficie de respuesta que se ajustara al modelo hallado. El cédigo de programacién usado se
encuentra en el anexo jError! No se encuentra el origen de la referencia.. A partir de este cédigo,
se obtuvo como resultado los graficos tridimensionales que se pueden ver en la Figura 23. En
todos estos graficos el eje vertical corresponde al rendimiento, y los otros dos ejes corresponden a
dos de los tres factores definidos como importantes en el proceso. En el grafico de la izquierda
dichos ejes corresponden a la temperatura y presiéon del proceso, en el grafico del centro
corresponden a la presion del proceso y el contenido de cdscara, y en el grafico de la derecha
corresponden a temperatura y contenido de cdscara. Ademas, en cada grafico el factor que no se
grafica se mantiene constante en el punto medio de los niveles usados en los ensayos; contenido
de cdscara 50%, temperatura del proceso 62,5°C y presidon del proceso 3300Psi. Ademas las

graficas son claramente superficies de maximo (montafa), indicando de esta manera que el valor

maximo hallado es un méximo global.
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Y 2\5% 2500 X,.»—-’ \20 40 a
2000 2000 o
Contenido de Cdscara = 50% Temperatura=62,5C Presién = 3300 psi

Figura 23. Diagramas de superficie de respuesta tridimensionales para el rendimiento del proceso

de extraccion mecanico de aceite de Jatropha curcas, de acuerdo a la combinacién de factores del

proceso.
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Ahora, a partir de las graficas de superficies tridimensionales se obtienen las curvas de nivel o
isolineas, que se presentan en la Figura 24. Estas curvas permiten ver de una mejor manera las
combinaciones de los factores que permiten obtener mejores rendimientos. Los valores que
acompanan a cada una de las lineas corresponden a los valores de rendimiento que el modelo
predice bajo cada combinacidn de los factores. Como se puede ver, el rendimiento maximo que se
puede obtener, a partir de las combinaciones de factores es alrededor de 20%. Sin embargo, este
tipo de graficos permiten determinar rangos para cada factor, pero no valores especificos de cada

variable bajo los cuales se obtenga el rendimiento éptimo.
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Figura 24. Curvas de nivel con la combinacidn de factores del proceso de extraccién mecdnica de

aceite de Jatropha curcas.

En ese orden de ideas, para determinar los puntos 6ptimos se usé el software GAMS (General
Algebraic Modeling System) y el codigo que se presenta en el anexo jError! No se encuentra el
origen de la referencia.. A partir de la ecuacidn obtenida del disefio de experimentos Box-Behnken
y condiciones de proceso se determinaron los valores para cada factor, presién de proceso,
temperatura de proceso y contenido de cdscara que arrojaran el mayor rendimiento del proceso

de extraccidon mecanico.
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Tabla 31. Valores 6ptimos de temperatura y presion del proceso y contenido de cascara sin

restricciones en el modelo matematico.

Variable Unidad | Valor
Presion Psi 8,45
Temperatura °C 237,05
Contenido de Cascara % -25,33

Para esto se hizo uso de la ecuacidn que se hallé a partir de la regresion lineal multivariable, del
disefo de experimentos Box-Behnken y restricciones para cada uno de los factores. Sin embargo,
antes de incluir las restricciones se determinaron los valores para cada variable, mediante el
codigo de R que se presenta en el anexo iError! No se encuentra el origen de la referencia., que
optimizaban la ecuacidn del modelo, y los resultados se presentan en la Tabla 31. Pero tal como se
observa los resultados no tiene sentido fisico, y por ende no son Utiles para el objetivo del

proyecto.

Ademas, se determinaron los autovalores del modelo tal como se puede observar en las Tabla 32 a
partir de lo cual se puede concluir que el valor hallado es un maximo global de la ecuacidn, ya que

todos los autovalores son menores o iguales a cero (Edgar, Himmelblau, & Lasdon, 2001).

Tabla 32. Autovalores del modelo del proceso de extraccion hallados mediante la metodologia de

superficie de respuesta.

Autovalores

0,000000 | -0,000675 | -0,001091

Ahora bien para realizar un proceso de optimizacidon que respondiera al proceso, se incluyeron las
restricciones que se presentan a continuacion y se corrio el cédigo de GAMS que se encuentra en

el anexo iError! No se encuentra el origen de la referencia..
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v' Temperatura del proceso entre 25y 100°C (25 < Te < 100°C)
v Presion del proceso entre 2300y 6000 Psi (2300 < Pr < 6000 Psi)
v" Contenido de céscara entre 0y 100% (0 < Ca < 100%)

Entonces con estas restricciones y el modelo definido, se obtuvo los resultados que se presentan

en la Tabla 33.

Tabla 33. Valores dptimos de temperatura y presidon del proceso y contenido de cdscara con

restricciones.

Variable Unidad Valor
Presidn del proceso Psi 3751,70
Temperatura del proceso °C 100
Contenido de cédscara % 4,68
Rendimiento mésico % (M/m) | 21,05
Rendimiento relativo % 64,48

Para este modelo el rendimiento masico maximo de aceite obtenido seria el 21,05%, lo cual
corresponde a un rendimiento relativo de 64,48% con respecto a la cantidad de aceite obtenida
por extraccidon con hexano y presentado en la Tabla 11. Ademas es claro que la presién que se
requiere es aproximadamente 3750 psi, lo que es menor al valor establecido como méaximo en el
desarrollo de otras investigaciones. Por otro lado el contenido de cdscara éptimo es muy pequefio,
cercano al 5%, lo cual en términos practicos podria asumirse como cero. Por Uultimo, la
temperatura éptima estd en el limite superior de la restriccion definida, es decir, 100°C, en ese
orden de ideas se decidid realizar una nueva corrida del cddigo, ampliando el rango de
temperatura del proceso a 150°C (25 < Te < 150°C) y se obtuvo los resultados que se exponen

en la Tabla 34.
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En este caso la temperatura del proceso aumentd 10,75°C, pasando de 100°C a 110,751°C, y como
consecuencia se redujo la presion en 3,05% y el contenido de cascara en22,73%. Sin embargo, el
rendimiento sélo aumenta 0,23%, manteniéndose aproximadamente el mismo rendimiento
relativo (64,62%). Pero esta informacion es util al dar un rango de operacién de las variables del

proceso.

Tabla 34. Valores 6ptimos de temperatura y presion del proceso y contenido de cascara con mayor

rango de temperatura del proceso.

Variable Unidad Valor
Presién del proceso Psi 3637,29
Temperatura del proceso °C 110,75
Contenido de cascara % 3,61
Rendimiento masico % (M/m) | 21,10
Rendimiento relativo % 64,62

Tabla 35. Rendimiento real y tedrico de proceso de extraccién de aceite para Jatropha curcas a

partir del modelo de optimizacién hallado.

Variable Unidad | Valor

Masa Inicial de la muestra g 585,10
Masa de aceite obtenida g 121,05
Rendimiento masico real % 20,69%
Rendimiento masico tedrico % 21,10%
Error % 1,95%

A partir de la ecuacié n obtenida, se determinaron los valores dptimos para cada factor; presion y
temperatura del proceso, y contenido de cascara. Se realizd un experimento con estos parametros
y se midié el rendimiento del proceso de extraccidon. Los valores hallados se encuentran

reportados en la Tabla 35. A partir de esta informacion se puede decir que el modelo predice en
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un alto nivel el comportamiento real del proceso, debido a que el error o diferencia entre el

rendimiento masico tedrico y el real es de 1,95%.
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5 CARACTERISTICAS FISICO-QUIMICAS DEL ACEITE OBTENIDO

1.1 Materiales y métodos

Este proyecto tiene como objetivo que el aceite sea usado como un combustible, razén por la cual
se hace necesario determinar las principales caracteristicas, fisicas y quimicas, que den cuenta de
sus condiciones para ser usado de manera directa como combustible o para ser transformado en
biodiesel. En este panorama, se determinaron algunas propiedades mediante ensayos de

laboratorio al interior de la Universidad EAFIT, y en otros casos en laboratorios externos.

A continuacién se describen los procedimientos realizados para cada uno de las pruebas de
caracterizacion realizadas a las diferentes muestras de aceite, obtenidas a partir de los diferentes
disefios de experimentos. Cabe anotar que en algunos casos no fue posible determinar ciertas

propiedades debido a la poca o nula cantidad de aceite obtenida del proceso de extraccién.

1.1.1 indice de refraccion

El indice de refraccion se define como la razén de la velocidad de la luz en el vacio con respecto a
la velocidad de la luz en el aceite evaluado. Por razones practicas, normalmente los instrumentos
comparan con la velocidad de la luz en el aire en lugar del vacio. El indice de refraccion es
caracteristico, dentro de ciertos limites, para cada aceite por lo que es un indicador de pureza del

aceite (Alvarez, 2013).Este valor esta relacionado con el grado de saturacién, a partir de la razén

Cls/trans de los dobles enlaces, y puede estar influenciado por el dafio que sufre el aceite tras la
oxidacion. Este indice es una herramienta que ayuda a determinar adulteraciones del aceite o el

grado de deterioro debido al tratamiento térmico.
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Para este ensayo se uso el refractdmetro ABBE modelo 315 con un rango de medida 13000 a
1°7000 y una precision de las medidas de +0°0002, que se presenta en la Figura 25 y etanol, como
solvente para limpiar el visor y evitar el ruido en el resultado final. Para iniciar el ensayo, se toma
etanol con un gotero y se limpia con un algoddn el visor. Para después, con otro gotero, ubicar dos
o tres gotas de la muestra y llevar a cabo la medicién. (Universidad Nacional de Mar del Plata,

2013)

Figura 25. Refractometro usado en prueba de indice de refraccion.

Se determina que el ensayo finalizé, cuando la divisidn entre la parte oscura y la clara se encuentra
en el medio de la cruz que se observa por la mirilla del equipo, como se observa en la Figura 26.
Por udltimo, se registra el dato, se limpia de nuevo el visor con etanol para realizar los otros

ensayos.

Figura 26. Cruz de enfoque en mirilla de ensayo de refraccion
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1.1.2 Viscosidad

La viscosidad se define como la resistencia interna de un fluido al movimiento (Cengel & Cimbala,
2006). Esta propiedad es importante en el proceso de combustién, porque afecta la lubricidad y el
grado de atomizacion del combustible, en el momento de ser inyectado en el motor y, con ello, a
la formacién de depdsitos en el motor. En el biodiesel, la viscosidad se relaciona con la cantidad de
triglicéridos no reaccionados, es decir, a mayor cantidad de triglicéridos mayor viscosidad. (Pefia et

al., 2009)

La determinacidn de la viscosidad se realizd utilizando un viscosimetro de Brookfield, como se
observa en la Figura 27. Para este caso se selecciond la aguja nimero 1, de las 6 opciones que
presenta el equipo. En cada ensayo se usaron muestras de aproximadamente 50 mililitros de
aceite, dentro de las cuales se sumergio la aguja y el sensor de temperatura; evitando el contacto
con las paredes del recipiente. Antes de dar inicio al equipo, se programaron las condiciones de
operacion; velocidad de rotacién y aguja correspondiente. Después se dio inicio al ensayo hasta

gue el dato arrojado en la pantalla fuera relativamente constante.

Figura 27. Montaje ensayo de viscosidad en viscosimetro Brookfield
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Es importante anotar que en vista que la viscosidad es una propiedad sensible a la temperatura, se
realizaron ensayos para cada muestra de aceite a diferentes temperaturas: 23, 30 y 40 °C, y asi se
determind la variacién de la viscosidad, del aceite de Jatropha curcas extraido, con respecto a la
temperatura. Esto se realizd con cada una de las muestras de aceite obtenidas a las cuales se les
pudo realizar, debido a que en algunos ensayos el rendimiento fue demasiado bajo como para

obtener una muestra representativa.

1.1.3 Densidad

La densidad esta definida por la masa y el volumen propio de la sustancia. En el caso de procesos
de combustién es una propiedad importante, debido a que los sistemas de inyeccion de
combustible son volumétricos, lo cual significa que a medida que es mayor la densidad aumenta el

consumo masico de combustible (Dzida & Prusakiewicz, 2008)

Para este caso los ensayos fueron realizados usando un picndmetro de 50 mililitros, que fue
pesado en vacio y con la muestra de aceite, como se puede ver en la Figura 28 con una balanza
marca OHAUS referencia T5600S, con una escala minima de 0.01 gramos. Este ensayo se realizé

bajo la norma. (ICONTEC, 2002)

Figura 28. Picnémetro vacio (izq.) y lleno (der.) en ensayo de densidad
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Para determinar la densidad se hizo uso de las siguientes ecuaciones:

Ma = Mpf - Mpl'

SIS

Pa

Donde:

M,: Masa de la muestra de aceite [g]
M, ¢: Masa del picnémetro con la muestra de aceite [g]
My,;: Masa del picnometro vacio [g]

V,:Volumen de la muestra de aceite[ml]

pa: Densidad del aceite [g/ml]

1.1.4 indice de acidez (ICONTEC, 2011)

El indice de acidez es un coeficiente que determina el porcentaje de acidos grasos libres que
contiene una muestra determinada. La acidez de un aceite es una medida del grado en el que la
hidrolisis, o la descomposicion lipolitica de algunos triglicéridos, ha liberado a los acidos grasos de
su enlace éster con la molécula de glicérido original. Esta propiedad se eleva con la degradacion
del combustible y se asocia a depdsitos en el sistema de combustible, ademas, reduce la vida de la
bomba del combustible y filtros (Ma & Hanna, 1999). Ademas es un factor importante en el
proceso de transesterificacion de aceite para ser convertidos en biodiesel, debido a que un indice
de acidez alto ocasiona una mayor formacién de jabones que son complicados de separar (Vélez,

2007). Para este ensayo se hizo uso de la norma NTC 218. (ICONTEC, 2011)
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En este ensayo, se prepard, previamente, una solucién 50/50v0lumen/ de etanol al

volumen

96% vy éter dietilico libre de perdéxido. Esta mezcla se neutraliza con una solucidn de

hidroxido de SOdio/potasio en presencia de 0,3 mililitros de fenolftaleina. Por otro lado, la

solucién del indicador, se prepara con una concentracion de 0.5 mol/L de etanol. Una vez
preparada y neutralizada esta solucidn, se pesa en un matraz 10 gramos del aceite y se le adicional
100 mililitros de la mezcla del solvente, agitdndolo continuamente durante un minuto
aproximadamente. Para terminar se adicionan algunas gotas de indicador y se procede a titular la

solucion  obtenida, con movimientos constantes utilizando otra  solucién de

hidroxido de SOdiO/potasiO' El punto final de la titulacién se logra cuando queda definido un

color rosado durante un tiempo aproximado de 15 segundos como se puede apreciar en la Figura

29. (ICONTEC, 2011)

Figura 29. Punto final de titulacion del aceite para determinar indice de acidez

1.1.5 indice de yodo (ICONTEC, 2012)

El indice de yodo estd relacionado con el nivel de insaturacidn presente en el aceite, es decir,
cuanto mayor sea el contenido en insaturaciones mas elevado es el indice de yodo (Albuquerque

et al., 2009), y se mide como el yodo adsorbido, en gramos, por cada 100 gramos de muestra. Este

88



pardmetro depende del origen del aceite, y en consecuencia, el biodiesel obtenido a partir de este
aceite presentard valores de yodo similares al del aceite. (Lang, Dalai, Bakhshi, Reaney, & Hertz,

2001)

Los 4cidos grasos insaturados tienen en la cadena dobles enlaces, en un nimero que va de uno a
seis. Los que tienen una sola instauracién se llaman mono-insaturados, quedando para el resto el
término de poli-insaturados. Los 4cidos grasos poli-insaturados son facilmente oxidables, cuanto

mayor sea el nimero de dobles enlaces. (Nelson & Cox, 2005)

Para llevar a cabo este ensayo se preparo una solucién de yoduro de potasio al 10% (100 g/L agua
destilada), mientras en otro recipiente se preparé otra solucidon de almidén soluble. Después se
mezclaron cinco gramos de éste en 30 mililitros de agua en ebullicidn, y se adicioné agua hasta
completar un volumen de 1000 mililitros. Una vez completado esto se deja en ebullicién durante

tres minutos. Finalmente, se preparo una solucién de 0.1 moll de tiosulfato de sodio en un litro de

agua destilada y se una mezcla solvente 50/50 volumen/

volumen de ciclohexano y acido acético

glacial.

Una vez preparadas las soluciones se procede a hacer la medicidon. Para lo cual se pesa
0.2 gramos del aceite extraido en un matraz y se le adicionan 20 mililitros de la mezcla de
solvente y 25 mililitros del reactivo de Wijs, como se puede ver en la Figura 30, y se deja
reaccionar durante una hora en un lugar oscuro, debido a que en presencia de luz la reaccién no

ocurre de manera apropiada. (ICONTEC, 2012)
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Figura 30. Mezcla de aceite, solvente y reactivo de Wijs en ensayo de indice de yodo

En paralelo se prepara un blanco siguiendo los pasos descritos anteriormente, pero sin adicionar la
muestra de aceite. Una vez pasa el tiempo de reaccion, se le adicionan al blanco, como a la
muestra, 20 mililitros de la solucién de yoduro de potasio y 150 mililitros de agua destilada Ahora
se hace un proceso de titulacidon con la solucién normalizada de tiosulfato de sodio, hasta producir
una coloracién amarilla. Una vez ocurra esto se le adicionan unas gotas del almidén, como se
puede ver en la parte izquierda de la Figura 31, y se continua titulando hasta que la coloracién
azul, generada por el almidén, desaparezca después una agitacion constante, obteniendo como
resultado una solucién como la que se puede ver en la parte derecha de la Figura 31. (ICONTEC,

2012)

Figura 31. Solucion con las gotas de almiddn (izq.) y con la titulacién terminada (der.)
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Finalmente, se registra el volumen de la solucién de tiosulfato requerida para alcanzar el punto

final de la muestra y del blanco. El indice de yodo se calcula mediante la siguiente ecuacidn:

. 12,69 X ¢ X (v, — v3)
B m

Donde:

VI:Indice de yodo (por sus inciales en inglés) [g/100g]

mol
¢ = Concentracion de la solucién del tiosulfato de sodio [T]

v, = Volumen de la solucion de tiosulfato de sodio empleada en el blanco [ml]
v, = Volumen de la solucion de tiosulfato de sodio utilizado con la muestra [ml]

m = Masa de la muestra usada en el ensayo [g]

1.1.6 Contenido de fésforo (ICONTEC, 2006a)

La temperatura es una variable que se incluye en el proceso de extraccion mecanica con el
objetivo de disminuir la viscosidad del aceite y aumentar el rendimiento. Sin embargo, algunas
investigaciones sostienen que a medida que se aumenta la temperatura se aumenta el contenido
de fosforo en el aceite, lo cual no es deseable en procesos de combustion (Putten et al., 2010).
Pero aun no se conoce cual es el limite de temperatura para el proceso de extraccion de aceite a
partir de Jatropha curcas. En ese orden de ideas, es necesario determinar el contenido de fésforo

de las diferentes muestras de aceite obtenido.
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El contenido de fésforo se determind mediante calcinacién de la muestra en presencia de dxido de
zinc, seguida por la medicién espectrofotométrica de fésforo, como un complejo azul de acido
fosfamolibdico (ICONTEC, 2006a). Adicionalmente se prepara la curva estandar con diferentes
soluciones de fosfatos y de esta, como se puede ver en la Figura 32, se efectud la lectura del

contenido de fosforo de la muestra y del blanco.

Figura 32. Soluciones de la calibracién de fosfatos para la realizacién de la curva estandar.

Para realizar este ensayo se construye una curva como la que se puede ver en la Figura 33, la cual

es una linea analitica que permite obtener el contenido de fésforo.

0,40
0,35 /L
0,30

0,25
0,20
0,15
0,10
0,05
0,00

y =0,2043x + 0,0101
R2=0,9943

Absorbancia [%]

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60 1,80
Concentracion [mg de fésforo]

Figura 33. Curva estandar de absorbancia contra el contenido en miligramos de fésforo.
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Calculos

10(4 — B)

% de fosforo = W=V

Donde:

A: Contenido de fosforo en la alicuota [mg]
B: Contenido de fésforo en blanco [mg]
W:Masa de la muestra [g]

V:Volumen de la alicuota usada [ml]

1.1.7 indice de saponificacién (ICONTEC, 1998)

El indice de saponificacion permite determinar la cantidad de miligramos de hidréxido de potasio,
gue se requiere para saponificar un gramo de aceite bajo condiciones especificas (ICONTEC, 1998).
Este indice es importante en el proceso de transesterificacion, en este orden de ideas, si el indice
de saponificacién es muy alto, la eficiencia del proceso disminuye. Este fenédmeno se da porque se
generan espumas a causa de la reaccion de los acidos grasos libres y la base utilizada como

catalizador.

El indice de saponificacion se relaciona con el peso molecular promedio de la muestra y depende
fundamentalmente de la materia prima (aceite) utilizada en el proceso de transesterificacion y no
de las condiciones en que se haya llevado a cabo el mismo. (Encinar, Gonzalez, & Rodriguez-

Reinares, 2007)
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Como proceso previo al ensayo, se preparan dos soluciones, una de acido clorhidrico 0.5 mol/L

de agua destilada y otra de hidréxido de potasio 0.5 mol/L de etanol al 96%. Después se pesan
dos gramos de la muestra de aceite extraido y se le afiaden 25 ml de la solucién etandlica de
hidréxido de potasio, esta solucion se somete a calentamiento con agitacion y reflujo, contantes,

durante una hora como se puede ver en la Figura 34.

Figura 34. Montaje para reaccion de solucion etandlica de KOH y muestras de aceite de Jatropha

curcas

Al final se adiciona un mililitro de fenolftaleina a la muestra caliente y se titula con la soluciéon de
acido clorhidrico hasta que desaparezca el color rosa del indicador. Adicionalmente se prepara un

blanco siguiendo todos los pasos anteriormente descrito pero sin adicionar la muestra de aceite.

Para determinar el indice de saponificacion se usa la siguiente ecuacion:
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Donde:

I;: Indice de saponificaciéon [mgKOH/g]

vy = Volumen de la soluciéon de acido clorhidrico que se usa en el blanco [ml]

v; = Volumen de la solucién de acido clorhidrico que se usa con al muestra [ml]

mol
¢ = Concentracion de la solucion de acido clorhidrico [T]

m = Masa de la muestra utilizada [g]

1.1.8 Punto de inflamacion y combustion

El punto de inflamacién es una medida de la tendencia de una muestra para formar mezclas
inflamables con aire en condiciones controladas de laboratorio. Es un parametro a considerar en el
manejo, almacenamiento y seguridad de los combustibles y materiales inflamables. Asi, los aceites
vegetales, en general, tienen altos puntos de inflamacidn, mayores que los derivados del petrdleo,
los cuales se reducen cuando el aceite es sometido a un proceso de transesterificacion, pero no
llegan hasta el punto en que se encuentran los gasdleos. Un bajo punto de inflamacién puede ser

indicativo de presencia de metanol en el biodiesel. (Dias, Alvim-Ferraz, & Almeida, 2008)

Para llevar a cabo esta prueba se hizo uso de la copa Cleveland, donde se vierten
aproximadamente 70 mililitros de la muestra de aceite y se somete a un calentamiento controlado
hasta llegar a los 100°C, que tarda aproximadamente 10 minutos, a una rata de 10°C por minuto.
Cuando se estd cerca a la temperatura (I.N.V.E - 709 -07, 2007) de inflamacidn se hace pasar una
mecha encendida con movimientos periddicos y uniformes sobre la muestra, como se puede ver

en la Figura 35.
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Figura 35. Ensayo de medicion de la temperatura de inflamacién

Una vez el aceite genera chispa, se dice que el ensayo ha terminado y se registra el dato de
temperatura. Para determinar la temperatura de combustién se continda calentando, por encima
de la temperatura de inflamacién, hasta que el aceite se encienda y mantenga la flama, por un

tiempo minimo de 10 segundos. (I.N.V.E - 709 -07, 2007)

1.1.9 Poder Calorifico

Este ensayo se realizd de manera similar al descrito anteriormente para la cascara, albumen, y
mezcla de albumen y cdscara de Jatropha curca. La Unica diferencia es que en este caso se
determind esta propiedad para diferentes muestras de aceite, correspondientes a los tratamientos

arrojados por los respectivos disefios de experimentos.

Al igual que en los anteriores casos, se hizo uso dela bomba calorimétrica marca PARR ubicada en
el laboratorio de operaciones unitarias de la Universidad EAFIT y la cual se puede ver en la Figura

36.
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Figura 36. Bomba calorimétrica usada para los ensayos de poder calorifico

1.1.10 Cromatografia y perfil Lipidico

La cromatografia de gases permite separar los componentes de una muestra vaporizada en virtud
que se distribuyen entre una fase gaseosa moévil y una fase estacionaria liquida o sélida contenida
en una columna. La muestra que se va a analizar se lleva a la fase gaseosa y se inyecta en una de
las cabezas de la columna cromatografica. Existen dos tipo de cromatografias de liquido: gas —

liqguido y gas — sdlido, la primera de estas dos es la mas comun. (Sagastume, 2008)

El ensayo de cromatografia y perfil lipidico fue realizado en el laboratorio de analisis Tecnimicro,
usando diferentes normas: AOAC 920.39 ED. 19, AOCS — Ce- 1 ¢-89 Fatty Acid Composition by GLC
cis, cis and trans isomers, AOAC Ca 2e-84. El equipo utilizado fue un cromatdgrafo gaseoso

SHIMADZU MFCG-002.

La muestra utilizada en este ensayo fueron 25 mililitros de aceite a temperatura ambiente,

extraido bajo las condiciones éptimas encontradas a partir del modelo. La muestra, al momento
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de realizar el ensayo presentd las siguientes caracteristicas: liquido traslicido, oleoso,

homogéneo, libre de particulas extraias y color amarillo.

1.2 Analisis y resultados

A partir de las muestras de aceite obtenidas en el disefio de experimentos Plackett-Burman, se
determinaron ciertas propiedades descritas anteriormente. Sin embargo, no fue posible
determinar todas las propiedades para cada muestra de aceite, debido al bajo rendimiento de
algunos de los tratamientos. Las propiedades determinadas y los promedios de las mismas, se

pueden observar en la Tabla 36 y Tabla 37, respectivamente.

Tabla 36. Propiedades de muestras de aceite obtenidas del disefio de experimentos Plackett-

Burman.
Tratamiento
Propiedad Unidad
1 4 6 7
) mg de KOH /
Indice de acidez g 7,40 7,40 6,79 16,27
i g de yodo /
Indice de yodo 100 g 115,48 113,58 98,35 110,40
) mg de KOH /
Indice de saponificacién g 196,35 190,74 193,54 203,63
indice de refraccién 1,47 1,47 1,47 1,47
; g

Densidad [mi 0,93 0,93 0,93 0,93
Viscosidad absoluta @24,3°C Pa.s 0,11 | - 011 | -
Viscosidad absoluta @30°C Pa.s 0,08 | @ --- 0,07 |  -—---
Viscosidad absoluta @40°C Pa.s 005 | - 0,06 | -
Poder Calorifico k]/kg 38965,09 | 41540,17 | 42265,54 | 38830,30
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Tabla 37. Promedio y porcentaje de variaciéon de propiedades de muestras de aceite obtenidas del

disefio de experimentos Plackett-Burman.

Propiedad Unidad Promedio |Porcentaje de variacién

i mg de KOH /

Indice de acidez g 9,47 48,00%

i g de yodo /

Indice de yodo 100 g 109,45 7,03%

i mg de KOH /

Indice de saponificacién g 196,07 2,83%

indice de refraccion 1,47 0,07%

Densidad 9/ 0,93 0,28%

Viscosidad absoluta @24,3 C Pa.s 0,11 1,55%

Viscosidad absoluta @30 C Pa.s 0,07 7,25%

Viscosidad absoluta @40 C Pa.s 0,06 18,97%
. k

Poder Calorifico / /k g 40400,27 4,36%

Como se puede ver la propiedad con una mayor variacion en los diferentes tratamientos fue el
indice de acidez (48%), lo cual indica que es una propiedad sensible a los cambios en las variables
del proceso. Ademas, es importante anotar que esta propiedad es relevante en el proceso de

conversion de aceite a biodiesel, por medio de transesterificacién. (Vélez, 2007)

Por otro lado el indice de refraccion y la densidad presentaron las menores desviaciones alrededor
del promedio (0,07% y 0,28%), es decir, son propiedades relativamente independientes a las

variables del proceso de extraccidn.

Sin embargo si no se consideran los resultados arrojados por el tratamiento 7, debido a que
presenta variaciones considerables con respecto a los otros tratamientos, se obtienen menores
desviaciones como se expone en la Tabla 38. Es notable la disminucién en la variacién en el indice
de acidez, pasando de 48% al 5%. En este panorama, un trabajo futuro a realizar, seria la

evaluacidn mas minuciosa de los parametros de operacidn sobre la calidad del aceite.
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Tabla 38. Promedio y porcentaje de variaciéon de propiedades de muestras de aceite obtenidas del

disefio de experimentos Plackett-Burman, sin considerar el tratamiento 7.

Propiedad Unidad Promedio |Porcentaje de variacién
i mg de KOH /

Indice de acidez g 7,20 4,95%
i g de yodo /

Indice de yodo 100 g 109,13 8,60%
i mg de KOH /

Indice de saponificacién g 193,54 1,45%
indice de refraccion 1,47 0,09%
Densidad 9/ 0,93 0,33%
Viscosidad absoluta @24,3 C Pa.s 0,11 1,55%
Viscosidad absoluta @30 C Pa.s 0,07 7,25%
Viscosidad absoluta @40 C Pa.s 0,06 18,97%
Poder Calorifico i /k g 40923,60 4,24%

Por ultimo, considerando las condiciones del aceite definidas por la norma DIN V-51605, expuestas
en la Tabla 1. Se puede decir que el aceite extraido en los tratamientos uno, cuatro, seis y siete
presentan densidades, poderes calorificos e indices de yodo que cumplen el estdandar de la norma.
Sin embargo para el caso de la viscosidad, no se cumple en ninguno de los tratamientos, la
viscosidad se encuentra por encima de los limites permisibles. Para el caso del tratamiento uno la
viscosidad absoluta estd 44,6% por encima del limite y para el caso del tratamiento seis la

viscosidad se encuentra 89,4% por encima.

En otras palabras, se podria decir que para hacer de cualquiera de los tratamientos realizados un
combustible normalizado, es necesario modificar las propiedades del aceite mediantes métodos
qguimicos, y lograr asi que cumplan las condiciones para ser materia de prima, bajo estandares, del

proceso de la produccion de biodiesel.

Ahora, en el caso del disefio de experimentos factorial fraccionado 2572 se obtuvieron los

siguientes resultados para cada uno de los tratamientos realizados. Cabe anotar que para el
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tratamiento uno no fue posible determinar estas propiedades debido al bajo rendimiento. Los

resultados obtenidos se presentan en la Tabla 39.

A partir de esta informacién obtenida, se pudo observar que, tal como se presentd en las
propiedades de las muestras de aceite obtenidas, en el disefio de experimentos Plackett-Burman,
la propiedad con la mayor variabilidad fue el indice de acidez (13,65%). Aunque en el caso del
disefio factorial fraccionado 2°72 en comparacién con el disefio Plackett-Burman esta
variabilidad, fue considerablemente menor, pasando de 48% a casi 14%. Por otro lado, los indices

de acidez obtenidos en este disefio, fueron todos menores a los obtenidos en el primero. Para el

6,79 mg de KOH/
gl

disefo Plackett-Burman el menor valor de acidez fue el cual es mayor que

cualquier valor obtenido en el disefio factorial fraccionado 2°72. Es importante anotar que para el
caso de la produccidn de biodiesel, el objetivo es obtener valores de acidez inferiores a

3 mg de KOH/  (vaiez, 2007)

La otra propiedad que presentd mayores variaciones a causa de los cambios en las condiciones del
proceso, fue el contenido de fésforo (13,52%). Algunas investigaciones reportan el contenido de
fosforo como una variable con la cual es necesario tener cuidado al momento de usar el biodiesel
como combustible, debido a que su presencia en altos niveles aumenta el contenido de cenizas.

(Putten et al., 2010)
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Tabla 39. Propiedades de muestras de aceite obtenidas del disefio de experimentos factorial fraccionado 2

5-2

indice de acidez indice de Yodo IS'::)I;ﬁi?iiacién indice de Densidad Pod,e-r Contenido de
Tratamiento |[Mg de KOH/g] [g de y0d0/100 1|.mg de KOH freccion g/ Calorifico fésforo
9| / gl raccl %/ md [k] / kg] [ppm]
1 — — — — — — —
2 4,01 114,21 197,75 1,47 0,90 43933,90 4,89
3 3,87 104,06 201,96 1,47 0,89 41540,17 4,50
4 3,17 98,35 199,16 1,47 0,92 39509,12 3,42
5 3,23 103,42 199,16 1,47 0,91 39509,12 4,99
6 4,60 105,33 206,17 1,47 0,91 43571,21 4,16
7 4,10 100,25 207,57 1,47 0,91 42918,38 3,72
8 4,32 92,640 206,17 1,47 0,92 44586,74 4,20
Promedio 3,90 102,61 202,56 1,47 0,91 42224,09 4,27
Sg:lcaec?;i’e de 13,65% 6,51% 1,99% 0,00% 1,18% 4,93% 13,52%
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También es bueno anotar que, en este segundo disefio de experimentos, al igual que en el
primero, la densidad y el indice de refraccién presentaron las menores desviaciones, 1,18% vy
0,00% respectivamente. Lo cual confirma que son propiedades relativamente independientes a las

variables definidas en este proceso de extraccion.

Ahora para el caso del disefio de experimentos Box- Behnken, se determinaron ciertas
propiedades para cada una de las muestras de aceite, con excepcion de los tratamientos uno y
siete; debido al bajo rendimiento de ambos. Los resultados obtenidos para cada uno de los

tratamientos de las propiedades determinadas se encuentran en la Tabla 40.

Para este caso al igual que en los andlisis de las muestras de aceite, del disefio de experimentos
Plackett-Burman y fraccionado 2572, la propiedad que mas variaciones presentd para los
diferentes tratamientos fue el indice de acidez (33,43%), lo cual confirma que es una propiedad
bastante sensible a los cambios en los pardmetros del proceso. Sin embargo, es bueno anotar en
este punto que para este disefio de experimentos se usd una semilla que presentd unas
condiciones de almacenamiento diferentes a la usada en los otros ensayos. En este caso la semilla
suministrada por la empresa COLBIO, presentaba mayor suciedad y presencia de cuerpos extrafios
en contacto con la semilla. Al parecer este fenédmeno ocasiond que el indice de acidez de este
disefo de experimentos fuera mucho mayor que en los disefios anteriores, tal como se muestra en

la Tabla 41.

Es claro que para cualquiera de los disefios de experimentos seria necesario reducir el indice de
acidez para evitar una alta formaciéon de jabones en el proceso de transesterificacion. Sin
embargo, es el disefio de experimentos Box-Behnken el que presenta los niveles mas altos, y por
ende requiere mayor cantidad de reactivo para bajar este indice; lo cual se traduce en aumento
del costo y tiempo del proceso. En este orden de ideas seria interesante evaluar el efecto de

diferentes variables en la calidad del aceite, sobretodo en el indice de acidez.
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Tabla 40. Propiedades de muestras de aceite obtenidas del disefio de experimentos factorial fraccionado Box- Behnken.

indice de acidez indice de Yodo Sarir;crlmli:ﬁ::é 6n indice de Densidad Podle.r Contenido de

Tratamiento | ™9 de KOH/ 119 de yodo/ 1| .mgde KOH refraccion g Calorifico fosforo

g 100 9| [ /g] [NA] [ /ml] [k]/kg] [ppml]
1 ___________________________________
2 19,80 93,27 215,99 1,47 0,91 41714,13 4,79
3 19,58 95,176 204,76 1,47 0,90 39518,75 3,42
4 22,61 93,91 211,78 1,47 0,89 36472,18 4,45
5 19,41 105,96 206,17 1,47 0,91 24276,27 3,77
6 19,92 96,44 187,93 1,47 0,90 4,40
7 ___________________________________
8 7,24 104,06 208,97 1,47 0,90 36653,52 4,64
9 20,48 95,81 207,57 1,47 0,89 4,25
10 18,12 93,27 213,18 1,47 0,90 5,33
11 7,63 91,37 210,37 1,47 0,88 4,60
12 7,80 93,91 208,97 1,47 0,90 5,07
13 22,61 92,64 204,77 1,47 0,89 42555,69 3,97
14 21,99 95,81 207,57 1,47 0,90 3,47
15 21,82 97,71 206,17 1,47 0,90 3,76
Promedio 17,61 96,10 207,25 1,47 0,90 36865,09 4,30
S::;i’l‘;i’e de 33,43% 4,50% 3,22% 0,07% 0,77% 18,06% 13,93%

104




Tabla 41. Comparacion de indice de acidez del disefio de experimentos Box-Behnken con el disefio

Plackett-Burman y factorial fraccionado 2°72.

- ., _[mgde KOH / . .
Disefio de Experimentos Indice de acidez gl Diferencia con respecto al

DDE Box-Behnken
Plackett-Burman 16,269 38,97%
2572 4,600 391,48%
Box-Behnken 22,608 0,00%

1.1.1 Resultados de analisis para el aceite extraido bajo condiciones 6ptimas de

rendimiento.

Como se dijo anteriormente, con los pardmetros definidos como dptimos, a partir del modelo, se
realizé un proceso de extraccion mecdnico de aceite. El aceite obtenido fue sometido a diferentes
analisis fisicos y quimicos, entre los que sobresale la cromatografia y perfil lipidico. En la Tabla 42
se comparan las propiedades medidas del aceite extraido, bajo los parametros éptimos obtenidos
a partir del modelo de optimizacién realizado anteriormente, y algunos reportes presentados en
otras investigaciones.[1] (Naresh, Reddy, Vijayalakshmi, Reddy, & Devi, 2012) [2] (de Oliveira et al.,
2009) [3] (Thanh et al., 2013, p. -) [4] (Khalil et al., 2013) [5] (Pramanik, 2003) [6] (Agarwal &
Agarwal, 2007) [7] (Achten et al.,, 2008). Para el aceite obtenido en términos generales las
propiedades no cambian mucho, con excepcién del contenido acido linoleico, el cual presenta una
variacion del 97%, mientras que las otras propiedades presentan variaciones entre el 0.03% (indice
de refraccién) y el 20,44% (Punto de llama). En este orden de ideas es posible afirmar que el aceite
obtenido puede ser comparado, en términos de las propiedades medidas, con los resultados

obtenidos de otras investigaciones.

105



Tabla 42. Propiedades del aceite de Jatropha curcas obtenido con los factores éptimos, comparadas con reportes de otras investigaciones.

Propiedades Unidades Aceite extraido [1] [2] [3] [4] [5] [6] [7]
Poder calorifico k]/kg 39165,69 - 40310 - 38200 | 38200 | 39071 | 39630
. g de yodo
Indice de Yodo /100 g 98,98 - - - - - - 101
) mg de KOH /
Indice de acidez 7,6296 5,89 8,45 6,67 9,2 - - 3,71
i mg de KOH /
Indice de saponificacién 213,18 184,14 - - 198 198 - 182,8
indice de fésforo [mg P] ppm 2,67 - - - 2,9 - - -
Flash Point °C 266 - - - 240 210 229 235
Punto de llama °C 330 - - - 274 - 274 -
Densidad 15°C g/ml 0,9036 0,91 0,92 0,91 0,92 0,93 0,84 0,91
Indice de Refraccion NA 1,4695 1,47 - - - - -
Viscocidad [cSt] 43,6 37,2 30,69 - 52 52,76 | 35,98 | 46,82
Grasas Saturadas Q%owt 21,12 20,89 - - - - -
Grasas Insaturadas %wt 78,19 79,07 - - - - - -
Acido oleico %wt 42,18 - - 43,8 - - - -
Acido Linoleico Y%wt 34,34 . - 31,7 - - - -
Acido Linolenico Y%wt 0,19 . - 3,7 - - - -
Acido Estearico %wt 6,92 - - 6,3 - - - -
Acido Palmitico Y%wt 13,88 - - 12,7 - - - -
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Por ultimo en las Tabla 43 y Tabla 44 se presentan los resultados completos de la cromatografia y
perfil lipidico de la muestra de aceite obtenida bajo los pardmetros dptimos del proceso de
extraccién. Como se puede observar, para este caso el aceite de Jatropha curcas tiene contenidos
considerables de Omega 6 (34,93%) y omega 9 (42,69%). Para el caso de la grasa saturada y
monoinsaturada, en el primero el aceite de Jatropha curcas (21%) es mayor que en el caso del
girasol (11,03%), la soya (16,88%), maiz (12,35%) y canola (7,27), pero menor que en el caso de la
palma (39,77%). Este ultimo es el mas interesante para comparar, debido a que es la materia

prima usada en Colombia para la produccién de Biodiesel. (Poveda et al., 2005)

Ahora para el caso de las grasas monoinsaturadas el aceite de Jatropha curcas (43,44%) presenta
valores superiores que el girasol (33,16%), la soya (22,72%), el maiz (29,81%), pero inferiores que

el aceite de canola (60,74%) y palma (43,49%). (Poveda et al., 2005)

Tabla 43. Resultados Analisis cromatogréfico de aceite de Jatropha curcas extraido bajo

pardmetros 6ptimos (Parte 1).

Anadlisis Fisicoquimico | Valor |Unidad Método

AQCS -Ce-1 c-89 Fatty Acid Composition by GLC cis,
cis and trans isomers

Grasa Insaturada 78,54 %

AOCS -Ce-1 c-89 Fatty Acid Composition by GLC cis,
cis and trans isomers

Grasa Saturada 21,00 % AOCS -Ce-1 c-89 Edition, 2003 mod

A.O.A.C Official Methods 920,39 Ed. 19, 2013

Grasa Monoinsaturada 43,44 %

0,
Grasa Total 99,84 % Método Modificado
Grasa Cis 0,63 % A-OCS -Ce-1 c-‘89 Fatty Acid Composition by GLC cis,
cis and trans isomers
Grasas Trans 0,00 % AOCS -Ce-1 c-89 Edition, 2003 mod
Humedad por Karl Fisher | 0,16 % AOCS Ca 2e-84
Omega 3 0,17 % AOCS -Ce-1 c-89 Edition, 2003 método modificado
Omega 6 34,93 % AOCS -Ce-1 c-89 Edition, 2003 método modificado
Omega 9 42,69 % AOCS -Ce-1 c-89 Edition, 2003 método modificado
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En el caso de la composicion de acidos grasos del aceite de Jatropha curcas se puede afirmar que
en cuanto al acido palmitico (13,508%) es inferior al que presenta la oleina de palma (35 -40%), y
es cercano al del aceite de soya (9,3 - 13,3%) y maiz (9,2 — 16,5%). Por otro lado el 4cido oleico del
aceite de Jatropha curcas (42,06%) es superior al del aceite de soya (17,7 — 28,5%) y coco (5,4 —
9,9%), cercano al del aceite de maiz (20 —42,2%), girasol (13 — 40%) y oleina de palma (40 — 45%) e
inferior al del aceite de oliva (55 — 83%). Por ultimo en el caso del acido graso linoléico (C18:2n6c)
el aceite de Jatropha curcas (34,93%) presenta valores inferiores al del aceite de girasol (48 -74%),
maiz (39,4 — 65,6%) y soya (49,8 — 57,1%), pero es superior al del aceite oliva (3,5 -21%), coco (0,8
— 2,1%) y de la oleina de palma (10 — 12%). (Firestone, 2006; Gémez, Velez Van Meerbeke,
Modragén, & Barbosa, 2010)

Tabla 44. Resultados Analisis cromatografico de aceite de Jatropha curcas extraido bajo

pardmetros 6ptimos (Parte 2).

Analisis Resultado | Unidad | mg/100 g Método Utilizado

Laurico C12:0 0,0025 | % 2,50

Miristico C14:0 0,0529 | % 52,90

Pentadecanoico C15:0 0,0117 | % 11,70

Palmitico C16:0 13,508 | % 13508,00

Palmitoleico C16:1 0,6714 | % 671,40

AQCS - Ce 1 c-89 Fatty Acid
Heptadecanoico C17:0 0,0558 | % 55,80 i A
Composition by GLC cis, cis and

Estearico C18:0 7,1398 | % 7139,80 trans isomers
Oleico C18:1n9c 42,0625 | % 42062,50

C18:1 0,6277 | % 627,70

Linoléico C18:2n6c¢ 34,9322 | % 34932,20

Linoléico C18:3n3 0,1683 | % 168,30

Araquidico C20:0 0,2003 | % 200,30

Gadoléico C20:1 0,078 | % 78,00

Behénico C22:0 0,0255 | % 25,50
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6 CONCLUSIONES

Se desarrolld6 una metodologia para determinar ciertas caracteristicas fisicas, mecanicas y
termoquimicas de las semillas de Jatropha curcas, cultivadas en la subregiéon occidental del
departamento de Antioquia. En el caso de las caracteristicas fisicas se determinaron las
dimensiones del grano y albumen, humedad base seca del grano y la cdscara, fraccion de masa de
cascara y albumen para los granos y densidad de grano y albumen. Para el caso de las propiedades
mecanicas se determinaron: la dureza de la cascara y la fuerza requerida para la fractura del
grano, afectando en el menor grado posible el albumen (almendra). Por ultimo, en el caso

termoquimico se determind el poder calorifico superior del grano y albumen.

Los granos (longitud=17,8 mm, ancho=10,8 mm vy altura=8,58 mm) de Jatropha curcas y el
albumen (longitud=14,7 mm, ancho=8,49 mm vy altura=6,6 mm) presentan dimensiones
geométricas tipicas de un elipsoide escaleno. Ademas, existe un factor de escala entre el alboumen
y el grano (1) de 0,79 en las direcciones medidas, lo cual indica que el albumen es mas pequefio en
un 21% en relacion con el grano. Caracteristica Util para procesos de descascarado y separacion.
Por ultimo basado en esta informacion, se puede afirmar que existe también una relacion

volumétrica dada por A3, que para este caso es 13 = 0,493.

En el desarrollo de este proyecto se establecid que, para los granos de Jatropha curcas,
denominados CPB-2, y cultivadas y cosechadas en la subregion occidental del departamento de
Antioquia (Colombia). Las condiciones para fracturar la cascara, afectando en el menor grado
posible el albumen, son: Fuerza promedio de compresién: 120 N, la deformacién: 2,8 mm.
Valores a partir de los cuales se determiné la dureza promedio de la cdscara: 42,39 N/mm- Esta
informacidn es relevante para el disefio de procesos y equipos para el descascarado y posterior

separacion del grano y el albumen, como tratamiento previo al proceso de extraccion de aceite.



Los granos de Jatropha curcas tienen una humedad base seca cercana al 27% al momento de ser
cosechados. Algunos autores reportan como condiciones dptimas de humedad, para obtener
mejores rendimientos en el proceso de extraccidn, valores entre el 2% - 4%, sin embargo, a partir
de los experimentos desarrollados, se pudo notar que la humedad de los granos deberia se
inferior al 14%, con el fin de obtener un buen rendimiento del proceso de extraccion mecdnico de
aceite a partir de Jatropha curcas. Esto indica que es recomendable retirar como minimo el 13%

de la humedad presente en el grano al momento de la cosecha.

La Jatropha curcas tipo CPB-2, de origen brasilero y cultivada bajo las condiciones de Sopetrén,
municipio de la subregion occidental de Antioquia (Colombia) es una semilla oleaginosa con un
contenido aproximado de aceite de 32% (™/),;), que puede ser usado para la produccién de
biodiesel. Este contenido de aceite fue determinado mediante el uso de hexano como solvente

para el proceso de extraccion.

La extraccién quimica de aceite a partir de semillas oleaginosas, es un proceso que involucra
solventes, principalmente aquellos que son derivados del petréleo. En el desarrollo de este
proyecto se usaron hexano y bencina, en el primero caso se obtuvo 32,32% de aceite y en el
segundo 27,92%; estos valores fueron determinados relacionando la masa de aceite y la masa de
la semilla. Tal como se puede ver, para la Jatropha curcas, el hexano es una opciéon que permite
extraer mayor cantidad de aceite, que otros solventes, esto confirma lo reportado por otras

investigaciones.

En términos generales, los rendimientos mas altos del proceso de extraccion mecanica de aceite, a
partir de Jatropha curcas, se lograron cuando no se incluyé la cascara en el proceso. En ese orden
de ideas, seria recomendable realizar procesos de descascarado previo al proceso de extraccion.
Ademas al realizar este proceso se evita transportar 38% menos de masa y reducir el espacio de
almacenamiento en 49%. Por Uultimo, al realizar este proceso se obtiene cascara como

subproducto, la cual podria ser usada en procesos de combustidén o gasificacion debido a que la



cascara de presenta un poder calorifico superior de 17080,64 k]/kg' valor cercano a de algunas

especies maderables.

Las condiciones de almacenamiento del grano afectan de manera directa las propiedades del
aceite, sobretodo el indice de acidez, el cual ocasiona que sea mads dificil el proceso de
transesterificacién del aceite para ser transformado en biodiesel. En este panorama, seria
recomendable establecer de manera cuantitativa el impacto de este factor en las propiedades del
aceite crudo, y a su vez determinar métodos para lograr alcanzar los valores determinados por la

norma.

Los disefios de experimentos Plackett-Burman, factorial fraccionado 2°72, permitieron establecer
cuales de los factores establecidos: temperatura y tiempo de coccidn, presion y temperatura de
proceso, temperatura y tiempo de secado, didmetro de salida de la torta y contenido de céscara,
tienen mayor impacto en el rendimiento del proceso de extraccion mecdnica de aceite con una
prensa tipo RAM. En este caso y a partir de los niveles establecidos para cada factor, los factores

mas influyentes son: temperatura y presién del proceso, y contenido de cédscara.

Para el proceso de extraccidn mecdnico de aceite mediante prensa RAM, a partir de Jatropha
curcas, y mediante la implementacién de diferentes disefios de experimentos (Plackett-Burman,
factorial fraccionado 2572 y Box Behnken), y la metodologia de superficie de respuesta (MSR) se
obtuvo un modelo de segundo grado. A partir del cual se hallaron valores éptimos para los
factores de presion (3637,3 Psi) y temperatura del proceso (110,8°C), y contenido de cdscara
(3,6%) con los cuales se obtuvo un rendimiento de 64,6%. La validacion de estos parametros se
realizd corriendo un ensayo a nivel de laboratorio en la prensa RAM, obteniendo un rendimiento
masico real de 20,69%. Este valor presenta un error con respecto al rendimiento masico esperado

de 1,95%.



El proceso de extraccién mecdnica de aceite de Jatropha curcas usando como equipo una prensa
RAM presenta rendimientos relativamente bajos, inferiores al 70%, lo cual indica que es un
proceso sujeto a oportunidades de mejora, incluyendo algunos otros fenédmenos fisicos como la
cizalladura. Sin embargo, es un proceso simple y que puede ser facilmente implementado, sobre

todo para pequefios cultivos y zonas rurales alejadas.

En el desarrollo del proyecto y para las muestras de aceite obtenidas, en cada uno de los disefios
de experimentos se determinaron algunas propiedades fisco-quimicas que permitieran observar
cambios en la calidad del aceite como consecuencia de los cambios en los factores. En términos
generales, ciertas propiedades como densidad, indice de refraccién, indice de yodo e indice de
saponificacidn presentaron pequeiias variaciones. En cambio el contenido de fésforo, poder
calorifico y el indice de acidez presentan variaciones relativamente mayores, sobre todo en el caso

de este ultimo, siendo la propiedad mds sensible a los cambios en los parametros de proceso.

El aceite de Jatropha curcas obtenido mediante extraccién mecdnica con prensa RAM, vy las
condiciones de presion y temperatura de proceso, y contenido de cdscara definidas como éptimas
por el modelo obtenido, fue sometido a diferentes ensayos que permitieran determinar su
calidad. Los ensayos realizados fueron: poder calorifico, indice de yodo, indice de acidez, indice de
saponificacion, indice de fésforo, flash point, punto de llama, densidad, indice de refraccion,
viscosidad y perfil lipidico. Con esta informacidn y teniendo en cuenta otra informacién reportada,
se afirma que, en términos generales, el aceite presenta caracteristicas similares a las reportadas

en las otras investigaciones.



7  TRABAJO FUTURO

Los biocombustibles son un campo que cada vez toma mas fuerza, debido a la demanda
energética mundial. Sin embargo, es un tema que aun requiere mayor investigacién y desarrollo,
en el caso de la Jatropha curcas es cada vez mas frecuente que se desarrollen diferentes
investigaciones alrededor del mundo, relacionadas con el mejoramiento del proceso, la

caracterizacién y la calidad del aceite y biodiesel.

Para nuestro contexto la Jatropha curcas se presenta como una opcidon promisoria de recurso
energético. Pero es necesario realizar mayores investigaciones relacionadas con las caracteristicas
de diferentes variedades cultivadas bajo condiciones colombianas. Ademds aldn es necesario el
desarrollo de equipos y procesos, que permitan obtener productos que cumplan normas

nacionales e internacionales.

Otro de los campos en los cuales es importante trabajar es el aprovechamiento de los
subproductos del proceso de extraccidn: cascara y torta, ya sea como fuente energética, abono o
alimentacién de animales. Sin dejar de lado los factores energéticos y de sostenibilidad que
permitan hacer de esta cadena productiva un opcién mds atractiva desde el punto de vista

energético, econdmico y agroindustrial.
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