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INTRODUCCION

Desde el descubrimiento del fuego se ha utilizado la combustiéon como fuente de
energia, con el paso del tiempo se comprendié el fendbmeno de combustiéon y se
desarrollaron distintos métodos para aprovecharlo al maximo. En la actualidad, la
energia es una necesidad cada vez mas demandante para producir bienes y

servicios.

La principal fuente de energia a nivel mundial es el petrdleo, un recurso cuyas
reservas se estan agotando lo que aunado a la gran demanda de energia conlleva
a una crisis energética. Ademas, se encuentra la problematica de la contaminacién,
pues el uso de los combustibles provenientes del petréleo genera gases de efecto
invernadero en exceso, por ello se han estado buscando fuentes alternativas de
energia, entre las que destacan la edlica, solar, hidraulica, geotérmica y energia de
biomasa. Dentro de la energia obtenida de la biomasa, se encuentran los
biocombustibles liquidos como el biodiésel, el cual presenta caracteristicas
similares al diésel petroquimico y se produce a partir de grasas vegetales o
animales, que son un recurso renovable a corto plazo. Ademas, se ha demostrado
que reduce la produccién de gases de efecto invernadero como el CO2 y el SOz
(Leite et al. 2019). Esta parece ser la solucion al problema, sin embargo, existen
inconvenientes; uno de ellos es la ética detras de utilizar animales para la
produccion de energia y por el lado de los vegetales, la desviacién de potenciales

alimentos que pueden contrarrestar la problematica de seguridad alimentaria.

Recientemente se ha evaluado la factibilidad de usar desechos de la industria
alimenticia como fuente de aceite para su posterior tratamiento y conversion a
biodiésel (denominado de segunda generacion por su origen), por ejemplo: higado
de tiburdn residual (Al Hatrooshi et al. 2020), salvado residual del proceso de
blanqueamiento del arroz (Nguyen et al. 2019), bagazo de café residual de
cafeterias en Tailandia (Tongcumpou et al. 2019), semillas de papaya (Anwar et al.
2019), etc.



En este trabajo se busca utilizar semillas de aceituna (Olea europaea) desechos de
la industria alimentaria durante la produccion de aceite de oliva, aderezos o
aceitunas sin semilla para mesa) para extraer aceite de ellos, hacer las
determinaciones de calidad necesarias para posteriormente convertirlo en biodiésel
y evaluar su factibilidad en el uso en motores de combustion interna. De esta
manera se lograria contribuir a la resolucion del problema del desabastecimiento
energético y la contaminacion, sin influir negativamente el problema del

desabastecimiento de alimentos.



JUSTIFICACION

La principal fuente de energia combustible en México son los combustibles fosiles
con un 84.54% (SENER 2018), un recurso natural que, si bien se produce
naturalmente, no lo hace con la velocidad que se consume por lo que no es
considerado un recurso renovable; esto provoca un desequilibrio oferta-demanda
de energia y consecuentemente una crisis energética; aunado a ello y no menos
importante, se encuentra la probleméatica ambiental, pues el uso de estos
combustibles generan gases de efecto invernadero en exceso, provocando un
fendbmeno denominado efecto invernadero acentuado; el principal causante de ello

es el CO2z que gradualmente esta provocando un desequilibrio del ciclo del carbono.

El denominado biodiésel es un combustible de origen vegetal o animal que presenta
caracteristicas similares a las del diésel petroquimico, con la diferencia de que la
materia prima para su produccion es renovable a corto plazo y su combustion

genera COz2, SOz y NOx en cantidades notablemente menores (Leite et al. 2019).

Por otro la industria de la aceituna de mesa genera una cantidad importante de
residuos sélidos debido a que al elaborar aderezos muchas veces los semillas son
retirados para facilitar el consumo, provocando que las semillas de aceituna sean
los residuos solidos mas abundantes de la industria. No obstante, el contenido de
aceite presente en las semillas de aceituna es de 30 a 53% (Moussaoui et al. 2008),
por lo que puede considerarse como una buena fuente de aceite. De cumplir con
los requerimientos para su conversion a biodiésel se daria un buen uso a residuos
industriales y contribuiria a la probleméatica de la crisis energética y la
contaminacion, sin afectar negativamente a la problematica de desabastecimiento

de alimentos.



OBJETIVOS

Objetivo General

Evaluar el potencial del aceite proveniente de las semillas de aceituna (Olea

europaea) para elaborar biodiésel.

Objetivos Particulares

e Extraery caracterizar el aceite de las semillas de Olea europaea para evaluar
la posibilidad de transformarlo en biodiésel.

e Transformar los triglicéridos del aceite extraido en ésteres metilicos.

e Caracterizar la mezcla de ésteres metilicos obtenida para conocer sus
propiedades.

e Determinar los parametros de calidad del biodiésel y a partir de ellos decidir
si es apto para usarse como combustible en motores a diésel.

e Comprobar la presencia de ciclopéptidos en los desechos del proceso de

extraccion de aceite de semillas de aceituna.

HIPOTESIS
Si el biodiésel obtenido a partir de las semillas de aceituna presenta caracteristicas
dentro de los parametros de las normas internacionales, entonces podra ser

utilizado en motores de combustidn interna a diesel.



CAPITULO 1. ANTECEDENTES

1.1 Situacion energética actual en México

Actualmente el consumo energético ha aumentado drasticamente de manera
general en todo el mundo, debido a ello, los que antes eran considerados
consumibles abundantes y de suministros confiables, ahora son escasos y por ende
costosos. (SENER, 2018)

En el caso particular de México, el consumo de energia total pas6é de 8092.24
petajoules en 2007 a 9249.75 petajoules en 2017 (Grafica 1), la razén principal es
gue a medida que la poblacion aumenta se requieren cantidades mayores de

energia para satisfacer las necesidades.
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Gréfica 1. Consumo nacional anual de energia en petajoules (SENER 2018)

Un dato interesante es que las fuentes de energia principales son el gas natural y
sus condensados con un 47% y los petroliferos con un 38%, ambos combustibles
fésiles, mientras que las energias renovables se engloban en un solo apartado

representando el 7% de la contribucion total (Grafica 2).
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Gréfica 2. Oferta interna bruta total separada en porcentajes de contribucién por energético durante
el afio 2017

Debido a la gran demanda energética, las reservas de hidrocarburos totales en

México han presentado un marcado declive de 2013 a 2016 (Gréfica 3).
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Gréfica 3. Reservas de hidrocarburos totales por afio en el periodo de 2007 a 2018

Mientras que el consumo de combustibles petroquimicos se ha mantenido

relativamente constante (Grafica 4), por lo que el desabasto energético, se vuelve

un escenario inminente.
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Graéfica 4. Consumo nacional anual de petroliferos durante el periodo de 2007 a 2017

Consecuentemente, el precio de los combustibles fésiles ha ido a la alza durante
los ultimos afios, para el caso particular del diésel, el precio aumenté de $5.82
pesos/litro en de 2007 hasta los $14.06 pesos/litro en 2016 (Gréfica 5) (a partir de
enero de 2017 la SHCP decidi6 actualizar los precios de los combustibles
diariamente, por lo que no se tiene un valor fijo mensual); actualmente tiene un
precio que se oscila entre $19.00 y $21.00 pesos. Es decir, desde 2016 a la

actualidad (2019) el precio del diésel ha aumentado un 47%.
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Gréfica 5. Precio mensual del diésel al piblico en México durante el periodo de 2007 a 2015.

La situacién energética mundial, hace evidente la necesidad de un cambio en las

fuentes de energia por unas renovables a corto plazo y sostenibles.



1.2 Fuentes renovables de energia

Las energias renovables son obtenidas a partir de fuentes que continuamente son
provistas por la naturaleza y derivadas directamente del sol (como la térmica,
fotoquimica y foto eléctrica), indirectamente del sol (como la edlica) o a partir de
otros movimientos 0 mecanismos de la naturaleza (como la geotérmica y la

proveniente de las mareas) (Ellabban et al. 2014).

1.2.1 Energia Geotérmica
La energia geotérmica es la energia almacenada en rocas, vapor o agua liquida
atrapadas en el interior de la tierra, ésta puede ser utilizada directamente como

fuente de calor o convertida en otras formas de energia como la electricidad.

Las fuentes de energia geotérmica estan clasificadas de acuerdo con la fuente en
sistemas hidrotérmicos, sistemas conductivos y acuiferos profundos. Los sistemas
hidrotérmicos incluyen principalmente liquidos y vapores, los sistemas conductivos
abarcan rocas calientes y magma en un amplio intervalo de temperaturas; los
acuiferos profundos contienen fluidos que circulan a través de poros o zonas
fracturadas a profundidades generalmente superiores a 3 km. También se clasifican
de acuerdo con la tecnologia de utilizacion como generadores de energia eléctrica,
uso directo de calor, o combinadas en uso de calor y energia eléctrica para una

aplicacién especifica (Yan et al, 2010).

1.2.2 Energia hidroeléctrica
La energia hidroeléctrica es la energia obtenida a partir del movimiento del agua, el
flujo del agua produce energia que puede ser almacenada y convertida a

electricidad mediante el uso de turbinas.

El flujo del agua es producido por el ciclo del agua, que a su vez es dirigido por la
radiacion solar en conjunto con la fuerza de gravedad. El agua en los rios fluye de
elevaciones altas a mas bajas liberando energia que puede ser utilizada para

generar energia hidroeléctrica.

Las plantas hidroeléctricas son clasificadas en tres categorias de acuerdo con su

operacion y tipo de flujo de agua.



e Corriente de rio, aprovechan el flujo de los rios, la generacion de energia
varia de acuerdo con las condiciones del rio.

e Almacenada (reservoir), reduce la dependencia de las condiciones del rio, se
localizan generalmente rio abajo formando sus propios flujos mediante
tuberias.

¢ Almacenada con bombeo no es fuente de energia, pero puede ser utilizada
como dispositivo de almacenamiento, en estos sistemas el agua es
bombeada de reservorios a bajas alturas a otros situados en alturas
superiores, generalmente durante horas de baja demanda, mientras que el

flujo se revierte en los periodos de mayor demanda.

1.2.3 Energia solar
La produccién de energia solar involucra el uso de la energia del sol para proveer
calor directamente o electricidad mediante sistemas fotovoltaicos (Ellaban et. al.
2014)

a) Sistemas fotovoltaicos

Los sistemas fotovoltaicos convierten directamente la energia solar en electricidad,
se componen de un médulo de celdas fotovoltaicas, que son dispositivos

semiconductores que convierten la energia solar en corriente eléctrica directa.
b) Energia solar concentrada

Las tecnologias de concentracion de energia colectan la irradiacion de rayos solares
para calentar liquidos, sélidos o gases para producir vapor super calentado y
utilizarse en motores o turbinas de vapor y producir energia eléctrica (Machinda et
al, 2011).

1.2.4 Energia edlica
La energia edlica se define como la conversion de la energia del viento en otro tipo
de energias, como la eléctrica a través del uso de turbinas eléctricas, la mecanica
mediante el uso de molinos, bombeo y drenado de agua mediante bombas de viento

e inclusive para impulsar barcos (Kaygusuz, 2009).
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1.2.5 Energia obtenida de biomasa
Biomasa es el término utilizado para referirse a toda materia organica originada por
plantas, arboles y cultivos, bioenergia es la conversion de la biomasa en formas

utiles de energia como calor, electricidad y combustibles liquidos (biocombustibles).

1.2.5.1 Biocombustibles
Los biocombustibles pueden ser transportados y almacenados para su uso
dependiendo de la demanda, lo que presenta una ventaja sobre energias con
fuentes intermitentes como la edlica. Gracias a que comparten muchas
caracteristicas con los combustibles fosiles, los biocombustibles pueden llegar a
sustituir a los combustibles fosiles. De acuerdo con su fuente de materia prima, los

biocombustibles se clasifican en cuatro grupos (Dutta et al 2014).

Biocombustibles de primera generacioén

La materia prima para la elaboracién de biocombustibles de primera generacion
comprende principalmente las semillas oleaginosas, cafia de azucar y otros
alimentos con un alto contenido de lipidos y azucares fermentables (fermentacién
alcohdlica) (Dutta et al 2014). Sin embargo, surge un problema, utilizar cultivos que
pueden ser una fuente de alimento disminuye la disponibilidad de éste, aumenta la

demanda y por ende sus precios.

Biocombustibles de segunda generacion

La elaboracién de estos biocombustibles se basa en utilizar biomasa no apta para
el consumo humano (cultivos no comestibles) y residuos industriales de biomasa
comestible (Aro, 2016). El problema con los denominados combustibles de segunda
generacion es que las areas destinadas a producir cultivos exclusivos para su
elaboracion compiten con las que producen alimentos, lo que genera un alza en los
precios de éstos, mientras que el uso de residuos alimenticios genera bajos

rendimientos de produccién de materia prima.

Biocombustibles de tercera generacion
Los denominados combustibles de tercera generacion son los que utilizan algas

como materia prima, esto debido a su gran capacidad fotosintética (superior al de
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las plantas terrestres) y su rapido crecimiento, ademas de su alto contenido lipidico
que puede llegar a ser superior al 75% dependiendo de la especie (Menegazzo
2019). Las algas, ademas, presentan otras ventajas sobre las plantas terrestres,
pueden ser cultivadas con aguas residuales (agua salada, de mar y salobre), lo que
reduce notablemente la demanda de agua fresca (Dutta, 2014).

Biocombustibles de cuarta generacion

Aplicando la ingenieria genética, se modifican algas para promover la produccion
de materia prima para le elaboracién de biocombustibles, por esta razén este tipo
de biocombustibles también son llamados biocombustibles solares, pues se
aprovecha y se potencia la capacidad fotosintética de las algas para fijar CO2
(Abdullah et. al. 2019).

Como puede observarse, el desarrollo de tecnologias y la seleccién de la materia
prima mas adecuada para la elaboracion de biocombustibles es una tarea dificil,
pues cada generacion parece resolver un problema de la anterior, sin embargo, se
genera un nuevo obstaculo. A continuacion, se muestra un cuadro comparativo de
las ventajas y desventajas que presenta cada generacion de biocombustibles (Tabla
1).
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Tabla 1. Cuadro comparativo de ventajas y desventajas de cada generacion de biocombustibles

Fuente: Dutta et al. 2014

Generacion | Ventajas Desventajas

Primera o Menor produccion de o Bajos rendimientos.
gases de efecto o Influencia negativa a la
invernadero. problematica de la crisis

o Tecnologia de alimenticia.
conversion sencilla 'y de
bajo costo.

Segunda o Menor produccién de o Pretratamiento costoso de
gases de efecto materia prima
invernadero. lignocelulésica, se

o Utiliza residuos necesita desarrollar
alimenticios como tecnologias para hacer
materia prima. rentable su conversion a

o No influye biocombustible.
negativamente a la crisis
alimenticia.

Tercera o Facil cultivo de algas. o Mayor consumo de

o Tasa de crecimiento energia para el cultivo
superior. (mezclado, centrifugacion,

J No influye filtracion etc.) o
negativamente a la crisis contaminacion en
alimenticia. sistemas a estanque

. Pueden usarse aguas abierto.
residuales y agua de J Costo alto de un foto
mar para su cultivo. reactor.

Cuarta o Rendimientos lipidicos o Mayor consumo de
superiores. energia.

o Habilidad superior para | e Costo elevado de un foto
la captura de CO:a. reactor.

o Tasa de produccion o La investigacion se
superior. encuentra en fases

iniciales.
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1.3 Biodiésel

De acuerdo con la Sociedad Americana para Pruebas y Materiales (ASTM, por sus
siglas en inglés), el biodiésel es una mezcla que se compone de ésteres mono-
alquilicos de acidos grasos de cadena larga. En términos sencillos, se trata de un
combustible limpio alternativo al diésel petroquimico hecho a partir de grasas y
aceites (como el aceite de soya o palma) que han sido tratados para remover la
glicerina de la molécula. El término biodiésel se refiere al combustible puro (también
llamado B100) el cual fue designado como un combustible alternativo por el

Departamento de Energia y Transporte de los Estados Unidos (ASTM, 2009).

Aunqgue la especificacion ASTM D6551 no indica el proceso de produccién, en su
definicion de biodiésel sefiala que comunmente se produce por la reaccién de
transesterificacion entre aceites vegetales o grasas animales y un alcohol en

presencia de un catalizador para producir ésteres mono-alquilicos y glicerina.

1.3.1 Reaccion de transesterificacion
La transesterificacién consiste en la reaccion de un triglicérido con un alcohol en
presencia de un catalizador para formar alquil ésteres de acidos grasos y glicerol
(Figura 1). Se trata de una reaccion reversible, por lo que se debe utilizar alcohol en

exceso para desplazar el equilibrio (Ortega et al 2014).

{O I
Ry )\ Me
R0 Yo

1

O—CTz H,C——OH J\
Me
CH—O &» | R o
| + 3MeOH o = HT OH + 2 0
&, Y=o |
e} CH, H,C——OH )\ Me
R o
R3 Rz 3

e}

Figura 1. Reaccion de transesterificacién de un triglicérido con metanol para formar glicerol y metil
ésteres de acidos grasos
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Los alcoholes que se utilizan con mayor frecuencia son el metanol y el etanol, siendo
el metanol el que mas se usa de los dos debido a su bajo costo y las ventajas que
presenta, pues al tener una cadena mas corta cadena reacciona rapidamente con

los triacilglicéridos y favorece la disolucion de &lcalis (Ortega et al 2014).

Para realizar una transesterificacion estequiométricamente completa es necesario
mantener una relacion molar de alcohol a triacilglicérido de 3:1. En la practica es
necesaria una relacion mayor para desplazar el equilibrio y aumentar el rendimiento
(Leung et al 2010); desde luego, la velocidad de transesterificacion no solo depende
de las condiciones de operacién o del tipo de catalizador sino también del tipo y

variedad de triacilglicéridos presentes en el aceite o0 en la grasa.

Desde el punto de vista del mecanismo, la transesterificacion consiste en una serie
de reacciones consecutivas reversibles, donde los triacilglicéridos se convierten
paso a paso a diglicéridos, monoglicéridos y por ultimo a glicerol, produciendo en

cada etapa una mol de alquil éster (Leung et al 2010).

1.3.2 Catalisis de la reaccion de transesterificacion
Un catalizador es una sustancia que incrementa la velocidad de reaccién sin
modificar el equilibrio de ésta (IUPAC) y sin ser consumido durante el proceso,
tedricamente el catalizador se consume durante una etapa de la reaccién, y es

regenerado en una etapa posterior.

Generalmente los catalizadores utilizados para la reaccion de transesterificacion

son clasificados en tres grupos: homogéneos, heterogéneos y enzimaticos.

1.3.2.1 Catalizadores homogéneos
Los catalizadores homogéneos son aquellos que en conjunto con el medio de
reaccion forman una sola fase (mezcla homogénea), son facilmente solubles en
alcohol. Utilizar este tipo de catalizadores presenta la ventaja de que se pueden
utilizar temperaturas moderadas durante la reaccion, sin embargo, presenta la
desventaja de que, al ser miscible con el medio de reaccion, es muy dificil retirarlo

del producto y por ende no es reciclable (Bohlouli y Mahdavian, 2019).
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Los catalizadores homogéneos a su vez se dividen en dos subgrupos: catalizadores

homogéneos alcalinos y catalizadores homogéneos acidos.
a) Catalizadores homogéneos alcalinos

Dentro de este grupo los catalizadores mas comunes suelen ser Hidroxido de sodio
(NaOH) e Hidréxido de potasio (KOH). Generalmente se mezcla el metanol y el

hidréxido antes de agregarse al aceite para generar el ion del metéxido (Figura 2).
— 2 . &
MeOH + NaOH . — —  MeO” Na + H0

Figura 2. Obtencidn del ion metoxido a partir de metanol e hidréxido de sodio

El ion metdxido reacciona con los triglicéridos del aceite para transformarlos a
diglicéridos y posteriormente a monoglicéridos, liberando en cada etapa un éster

metilico de acido graso (EMAG) (Figura 3).
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Figura 3. Mecanismo de reaccion de una transesterificacion de un triglicérido catalizada por hidréxido
de sodio, obteniendo como resultado un diglicérido y un EMAG

N

Estos catalizadores, sin embargo, presentan una desventaja pues al usarse en
aceites con contenido de acidos grasos libres (AGL) superior a 2.5%, se obtienen
rendimientos muy bajos. Ademas de que dificultan la separacion del biodiésel de la
glicerina después de la reaccion, esto se debe a que la acidez de un aceite es
consecuencia de la hidrdlisis de los triglicéridos cuyo producto son diglicéridos o
monoglicéridos y AGL; al reaccionar los AGL con una base como el hidréxido de

sodio o hidréxido de potasio generan una molécula anfifilica (saponificacion) (Figura
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4) que, ademas de ser un producto no deseado, merma el rendimiento de reaccion
al promover una emulsion entre el producto (no polar) y la mezcla de reaccion (polar)
(Mardhiah et al., 2017).

0] 0]
P
R ()/ - R O/

Figura 4. Reaccion saponificacién de un AGL.

b) Catalizadores homogéneos acidos

Los catalizadores homogéneos &cidos presentan la ventaja (sobre los catalizadores
homogéneos alcalinos) de ser mas tolerantes con la presencia de agua y humedad,
ademas de que no generan jabones durante la reaccion. Sin embargo, debido a su
naturaleza corrosiva se requiere de material especial (més caro) para su manejo.
La velocidad de reaccion es 4000 veces mas baja que una catalisis alcalina (Tariq
et al. 2012). Debido a estos factores, es raramente utilizado para catalizar la
reaccion de transesterificacion, a pesar de esto, los catalizadores homogéneos
acidos se utilizan para acelerar la reaccion de esterificacion de AGL y asi disminuir
la acidez del aceite, convirtiendo a los AGL en EMAG (Figura 5). Posteriormente se
realiza una transesterificacion por catdlisis alcalina, evitando la formacién de
jabones (Mardhiah et al., 2017). El catalizador mas comun de este tipo es el &cido
sulfarico (H2S0a4).

0]
)J\ H,S0,
H 4 MeOH —> Me 4 H,0
R O/ - R O/

Figura 5. Reaccién de esterificacién de un AGL en presencia de &cido sulfarico

1.3.2.2 Catalizadores heterogéneos
Durante una catalisis heterogénea, la mezcla de reaccion y el catalizador se
encuentran en dos fases y la reaccion se lleva a cabo en la interfase (Dalvand y

Mahdavian, 2018). Generalmente, los catalizadores heterogéneos son soélidos y
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actuan de manera diferente a los catalizadores homogéneos, pues la catalisis se

lleva a cabo en la interfase solido-liquido (Mardhiah et al., 2017).

Los catalizadores heterogéneos presentan la ventaja de una facil recuperacion, y
por lo tanto son reutilizables en varios ciclos (depende de la naturaleza del
catalizador), sin embargo, se ha reportado que los tiempos de reaccién usando
catalizadores heterogéneos son superiores (Bohlouli y Mahdavian 2019). De igual
manera que los catalizadores homogéneos, los heterogéneos, se dividen en los

subgrupos acidos y alcalinos.
a) Catalizadores heterogéneos alcalinos

Dentro de esta categoria las sustancias mas comunes son oxido de calcio (CaO),
oxido de magnesio (MgO) y mezclas de 6xido de calcio y 6xido de zinc (CaO/Zn0O).
Los catalizadores de este tipo pueden ser obtenidos mediante el tratamiento de
residuos como lo son semillas de animales, conchas y cenizas (Tan et al., 2015).

Los catalizadores heterogéneos alcalinos presentan la ventaja de poder ser
reutilizados, facil recuperacion y evitan la saponificacién; la desventaja que

presentan es que el tiempo de reaccion es superior al de un catalizador homogéneo.
b) Catalizadores heterogéneos acidos

Los catalizadores mas comunes de este grupo son zeolita, heteropoliacidos, 6xidos
puros y metales de transicion modificados como zirconio, molibdeno y resinas de
intercambio i6nico (Galdiama y Muraza 2014). Este tipo de catalizadores son mas
amigables con el medio ambiente que los homogéneos &cidos. El catalizador
heterogéneo acido ideal debe tener un amplio nimero de sitios activos, acidez
moderada, repelencia al agua y alta porosidad para facilitar la difusién (Avhad y
Marchetti, 2015). Dentro de las ventajas de este tipo de catalizadores se encuentra
la facil recuperacion, son reutilizables, evita la produccion de residuos acuosos
peligrosos y evita el fendmeno de corrosién (Guldhe et al, 2017), sin embargo, los

tiempos de reaccion, asi como las temperaturas de reaccion son muy elevados.
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1.3.2.3 Nanocatalizadores

Desde hace algunas décadas se esta estudiando el uso de particulas con diametros
menores a 100 nm para desempefiar el papel de catalizadores en reacciones
quimicas, se han desarrollado nanomateriales con distintas estructuras, hanotubos,
nanofibras, nanocables, nanoparticulas porosas y nanoarcillas (Bohlouli vy
Mahdavian, 2019). Dentro de sus caracteristicas se encuentra la selectividad del
100%, altos niveles de actividad, larga vida 'y un consumo muy bajo de energia (Van
Hove, 2006).

La caracteristica mas importante de los nanocatalizadores es que, debido a su
reducido tamafio, la superficie de interaccion es superior a un catalizador
heterogéneo convencional, pero es lo suficientemente grande para ser recuperado
mediante filtracion y ser reutilizado varias veces, ademas, al tener una superficie de
interaccion alta las cantidades requeridas menores (Amini et al, 2013). La
desventaja que presenta este tipo de catalizadores es que, debido a su porosidad y
superficie de contacto, las nanoparticulas pueden aglomerarse y aumentar de
tamafio provocando una disminucién en la superficie de contacto y por ende una

disminucion de su efectividad (Liu, 2007).

1.3.2.4 Biocatalizadores (enzimas)

Este tipo de catalizadores aln se encuentra en vias de investigacion, sin embargo,
son muy prometedores, pues presentan numerosas ventajas (Tabla 2) sobre otros
tipos de catalizadores, como poseer una alta selectividad, por lo que un alto
contenido de AGL no afecta el rendimiento de la reaccion, porque los convierte
directamente a ésteres metilicos. Ademas, no produce jabones, su temperatura de
trabajo es baja (bajo consumo de energia), se pueden recuperar y reutilizar, son
biodegradables, por lo que no generan residuos peligros. Dentro de sus desventajas
podrian mencionarse, velocidades de reaccion demasiado bajas, debido a que son
enzimas (proteinas), la presencia de un alcohol puede desnaturalizarlas y su precio
es elevado (Babaki, et al, 2016).
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Tabla 2. Cuadro comparativo de ventajas y desventajas de cada tipo de catalizador utilizado en la

sintesis de biodiésel. Fuente: Bohlouli y Mahdavian, 2019.

Catalizador Ventajas Desventajas
Homogéneo e Elevada actividad e Sensibilidad alta a AGL
alcalino catalitica y agua
e Velocidad de reaccion e Presencia de
elevada saponificacion
e Bajo costo e Catalizador no
e Condiciones de reciclable
operacion moderadas
Homogéneo e No sensible a la e Velocidad de reacciéon
acido presencia de AGL o baja
agua e Temperaturay presion
e La esterificaciony la de reaccion alta
transesterificacion se e Proporcion
llevan a cabo en solo metanol:aceite elevada
paso e Actividad catalitica débil
¢ No se produce jabon e Recuperacion del
catalizador dificil
Heterogéneo e Amigable con el e Velocidad de reaccion
alcalino ambiente baja (comparado con su
e No corrosivo contraparte
e Reciclable homogénea)
e Facil recuperacion e Sensibilidad a la
e Altos niveles de presencia de AGL y
selectividad agua elevada
e Mayor duracién e Formacion de jabones
e Su sintesis es compleja
y costosa
Heterogéneo e No sensible ala e Velocidad de reaccién
acido presencia de AGL o baja
agua e Temperatura y presion
e La esterificaciony la de reaccion alta
transesterificacion se e Proporcion
llevan a cabo en solo metanol:aceite elevada
paso e Actividad catalitica débil
e Reciclable y amigable e Su sintesis es compleja
con el medio ambiente y costosa
¢ No corrosivo para
reactores y sus partes
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Tabla 2 (continuacién). Cuadro comparativo de ventajas y desventajas de cada tipo de catalizador
utilizado en la sintesis de biodiésel. Fuente: Bohlouli y Mahdavian, 2019.

Catalizador

Ventajas

Desventajas

Nanocatalizador

Superficie de interaccién
por unidad de masa y
volumen maximizada
Tamarno y forma
manipulable

Alta selectividad y
eficiencia

e Suceptibilidad a la
aglomeracion

Biocatalizador
(enzima)

La reacciond e
transesterificaion y
esterificacion se llevan a
cabo en un solo paso
Temperatura de reaccion
baja

No sensible a la
presencia de AGL o agua
No contaminante

Facil filtracion
Reutilizable

¢ Velocidad de reaccién
baja

e Alto costo

e Posibilidad de
sensibilidad a alcoholes
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1.4 Aprovechamiento de subproductos del proceso de obtencion vy

transesterificacion del aceite

1.4.1 Glicerol
Posteriormente a la produccion de biodiésel mediante la reaccion de
transesterificacion, surge un nuevo problema, durante la reaccion se libera una
mezcla de glicerol, metanol y NaOH que puede provocar problemas ambientales si
no se tratan correctamente, dicho tratamiento implica un gasto. Recientemente se
estan realizando investigaciones para no solo tratar el glicerol para desecho seguro,

sino que se estan buscando aprovecharlo para producir energia.

Uno de los usos mas estudiados para el glicerol es como fuente de carbono para la
produccion de alcohol e hidrégeno mediante la fermentacién via bacteria o levadura,
pues son procesos que requieren una baja temperatura y son amigables con el
ambiente, sin embargo, resulta costoso pues requiere de medios de cultivo

especificos.
a) Obtencion de alcohol

El etanol, debido a su popularidad para usarse como combustible, es el producto

mas deseado durante la fermentacion.

Liu et al. en 2012 utilizaron la levadura Pachysolen tannophilus para producir etanol
obteniendo un redimiento alto (28.1 g/L). Oh et al.,, en 2011 modificaron
genéticamente a la bacteria Klebsiella pneumoniae para lograr que metabolizara el
glicerol convirtiéndolo en etanol llegando a obtener rendimientos de 21.5 g/L, Choi
et al. en el mismo afio aislaron la bacteria Kluyvera cryocrescens para producir
etanol a partir de glicerol crudo obteniendo un rendimiento de 27 g/L, Meyer et al.
también en 2011 al remover la fraccion organica que no era glicerol, transformaron
el glicerol crudo en etanol via fermentacion por Enterobacter aerogenes a

temperatura ambiente, reduciendo costos de energia.

El butanol es otro biocombustible que recientemente ha estado recibiendo atencion,
pues presenta caracteristicas similares a las del etanol, sin embargo, presenta

ventajas como una densidad energética superior y una volatilidad menor.
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Johnson y Rehmann obtuvieron butanol a partir de glicerol crudo usando Clostridium
pasteurianum con un rendimiento maximo de 0.29g de butanol/g de glicerol crudo
(0.36 mol/mol) (Johnson y Rehmann 2016).

b) Obtencion de hidrégeno

El hidrégeno como fuente de energia ha estado recibiendo bastante atencion, pues
tiene una alta densidad energética y el Unico subproducto que genera es agua. La
produccién de hidrégeno mediante la fermentacion del glicerol es posible mediante

dos vias: fermentacion oscura y foto fermentacion.

La fermentacion oscura se lleva a cabo en un medio de cultivo con glicerol y fuentes
de nitrégeno y potasio en un ambiente anaerobio a una temperatura de 30-40°C.
Zahedi et al. en 2016 encontraron que, al mezclar el glicerol con residuos organicos
sélidos, el rendimiento de hidrégeno via fermentacion oscura de Eubacteria y
Archea se duplicaba.

La foto fermentacién también produce hidrégeno, a partir de glicerol residual, sin
embargo, como el nombre lo indica, requiere de una fuente de luz. El
microorganismo mas usado para este tipo de fermentacién es Rhodopseudomonas

palustris en un medio con glicerol y adicionado de nutrientes.

Sabourin-Provost y Hallenbeck utilizaron R. palustris para fermentar tanto glicerol
puro y glicerol crudo para la produccion de hidrégeno llegando a obtener un
rendimiento de 6 mol de hidrégeno/mol de glicerol (Sabourin-Provost y Hallenbeck,
2009).
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c) Obtencion de biogas

Se puede obtener biogads (metano e hidrégeno) a partir de la descomposiciéon
microbiana del glicerol mezclado con biomasa (usualmente estiércol y lodos de

depuracion) proceso conocido como digestion (He et al. 2017).

Por ejemplo, Aguilar et al. en 2017 utilizaron una mezcla de glicerol crudo con
estiércol de cerdo observando un incremento en la produccién de biogas y la
disminucién de produccion de gases de amoniaco.

d) Obtencion de sintegas

La gasificacién se refiere a la descomposicion termoquimica de materia organica a
altas temperaturas produciendo una mezcla de hidrégeno, diéxido de carbono,
monoxido de carbono, metano e hidrocarburos ligeros, denominada como gas de

sintesis o sintegas (syngas en inglés) (He et al. 2017).

Skoulou y Zabaniotou (2013) realizaron una cogasificacion de glicerol y semillas de
aceituna obteniendo un incremento en la produccién de sintegas y la concentracion
de hidrégeno del mismo, y disminuyendo al mismo tiempo la produccion de

alquitran.
e) Obtencion de bio-oil

La pirélisis es un método de conversion termoquimico similar a la gasificacion, la
diferencia entre los dos métodos radica en la temperatura usada, pues en la
gasificacion se utilizan temperaturas mas altas, por lo que en la pirdlisis se obtiene

hidrogeno y bio-oil.

Manara y Zabaniotou (2013) demostraron que el glicerol crudo en combinacién con
el lignito puede ser una excelente fuente de hidrogeno, utilizaron una mezcla de
20% m/m de glicerol lignito obteniendo un alto rendimiento de hidrégeno (65.44 %
VIV).
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1.4.2 Bagazo
la semilla de la aceituna desengrasado (bagazo) aun puede ser aprovechado. El
semilla de la aceituna ha sido objeto de varias investigaciones, pues es un desecho

de gran importancia en la industria aceitunera
a) Obtencion de carbén activado

El carbon activado es producto de la calcinacién de materia organica a temperaturas
entre 400 y 600°C con una posterior activacion que ocasiona la formacion de poros,
lo que aumenta la capacidad de adsorcion.

Plaza y Rubiera obtuvieron carb6n activado a partir de semillas de aceituna y lo
utilizaron para disefiar un proceso de adsorcion por oscilacion de temperatura quel
se implementd en una planta de energia supercritica de carbon, adsorbiendo el 85%

de las emisiones de COz2 (Plaza y Rubiera 2019).
b) Tratamiento de aguas residuales

Vilardi et al. utilizaron semillas de aceituna como soporte de nanoparticulas de hierro
y magnetita para desarrollar un nuevo material para remover cromo, materia

organica y fenoles totales de aguas residuales (Vilardi et al. 2019).
c) Obtencion de antioxidantes

Los antioxidantes son sustancias poco estables susceptibles a la oxidacion, lo que
les permite oxidarse facilmente frente a radicales libres, esta caracteristica se puede
aprovechar para retrasar la oxidacién de sustancias y productos susceptibles a la
oxidacion, pues el antioxidante se oxidara antes que la sustancia o producto al que

se desea proteger.

Falcinelli et al. utilizaron semillas de tres variedades de aceitunas (Arbequina,
Moraiolo y Leccino) para extraer compuestos fendlicos para su uso como
antioxidantes para suplementos alimenticios o propésitos farmacéuticos (Falcinelli
et al. 2018).
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d) Fuente de azucares fermentables

Lama-Mufioz et al. Realizaron una prehidrolisis de las semillas de aceituna a 130 °C
por 90 min y 2% acido sulfdrico, para posteriormente realizar una extraccion

obteniendo un rendimiento de 27g de azucares fermentables/100g de materia seca

(Lama-Mufioz et al. 2014).
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1.5 Parametros de calidad del biodiésel

El biodiésel es una alternativa prometedora a los combustibles fosiles debido a
factores como una eficiencia de combustion superior, alto nimero de cetano, menor
emision de monoxido de carbono (CO) y su facil biodegradacion, sin embargo, su
uso también presenta desventajas como una emision superior de O6xidos de
nitrégeno (NOx), problemas de arranque en ambientes frios, menor calor de
combustion, mayor corrosion en alambres de cobre y problemas durante el bombeo

del combustible debido a la viscosidad.

La seleccion del aceite que se usard como materia prima para la elaboracién de
biodiésel se basa principalmente en sus caracteristicas fisicoquimicas que estan
directamente relacionadas con el perfil de &cidos grasos, que a su vez esta definido
por la fuente de la que el aceite deriva (Wan et al, 2015), por ello cada vez que se
utiliza una nueva fuente se debe caracterizar y comparar con valores
estandarizados establecidos por la American Society for Testing and Materials
(ASTM), Estandares Europeos (EN) o Indian Standard (IS). Algunas de las
caracteristicas fisicas y quimicas que evalGan son viscosidad cinematica (mm?/s),
estabilidad oxidativa, porcentaje de glicerina, nUmero de cetano, contenido de
sulfuro, punto de fluidez, IA (mg KOH/g), punto de ebullicién (°C), punto de ignicion
(°C), densidad (kg/m?3), calor de combustion (MJ/kg).

1.5.1 indice de acidez (IA)
El conjunto de AGL presentes en la muestra de combustible se define como indice
de acidez (IA). Las unidades del IA son dadas en mg de KOH necesario para
neutralizar 1g de muestra. Un alto IA provoca problemas de corrosion en los canales
de distribucion del motor (Atabani et al., 2012).

1.5.2 Punto de ebullicion
El punto de ebullicion (PE), una definicion simple de este parametro es la
temperatura en que la presion de vapor de la muestra se iguala a la presion del
ambiente que lo rodea. Este parametro puede considerarse como la medida de la
volatilidad total del biodiésel, cuando una puestra presenta un bajo PE significa que

tiene una volatilidad alta y viceversa (Bohlouli y Mahdavian 2019). EIl punto de
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ebullicion estd estrechamente relacionado con el tipo de enlaces presentes entre

moléculas. Este dato puede determinarse por medio de una cromatografia de gases.

1.5.3 Calor de combustion
El calor de combustion de una muestra indica la cantidad de energia que libera
cuando es quemada. Para motores de combustion interna un calor de combustién
mayor es mejor. El calor de combustion es directamente proporcional a la longitud
de las cadenas de carbono de los &cidos grasos, pues a medida que éstas
aumentan la fraccion de oxigeno presente en la molécula disminuye (Demirbas
2008). Otro factor que influye en esta propiedad es el nivel de saturacion de la
molécula, los ésteres insaturados presentan un menor valor de calor de combustién
por masa (MJ/kg) comparados con los ésteres saturados, pero presentan un mayor
calor de combustion por unidad de volumen (MJ/L), esto debido a que el nivel de
insaturacion afecta directamente a la densidad del biodiésel (Refaat, 2009). De
acuerdo con la EN 14213, el calor minimo de combustion que debe presentar un

biodiésel es de 35 MJ/kg (para propadsitos de calentamiento) (Atabani et al., 2013).

1.5.4 Numero de cetano
El lapso transcurrido desde que el combustible es descargado a la camara de
combustién hasta el inicio de la ignicién es conocido como retardo de ignicion. El
namero de cetano (NC) esta directamente relacionado con esta propiedad; un alto
valor de NC es indicativo de la capacidad del combustible de sufrir una auto ignicion
inmediatamente después de ser depositado a la cAmara de combustion (Atabani et
al. 2012).

Un valor bajo de NC provoca altas emisiones en el escape del motor, mayor

deposicion debido a la combustion incompleta del combustible (Atabani et al. 2013).

En el biodiésel, el NC esta directamente relacionado con el nivel de saturacién y la
longitud de las cadenas de los acidos grasos; un biodiésel con un NC alto presentara
una eficiencia de combustion superior (Sakthivel et al. 2018).
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1.5.5 Punto de turbidez
Se define como la temperatura en la que se presentan cristales de cera en el
combustible confiriéndole una apariencia turbia (Sakthivel et al. 2018). Este dato es

inversamente proporcional al grado de saturacion del biodiésel.

1.5.6 Densidad
Esta caracteristica es de gran importancia debido a que se usa para encontrar la
cantidad aproximada de combustible que es depositado en la camara de combustion
por el sistema de inyeccion para obtener una ignicion 6ptima, si no se conoce éste
parametro, se podria depositar cantidades excesivas o insuficientes de combustible
para proporcionar la energia requerida, pues la cantidad inyectada es medida por
volumen (Sakthivel et al. 2018).

1.5.7 indice de yodo (1Y)
Es un indicador de la cantidad de yodo absorbido por los dobles enlaces C-C de las
moléculas de EMAG en 100g de muestra. Es utilizado para conocer el grado de
instauracion y la tendencia a la oxidacion del combustible cuando entra en contacto

con el aire.

El grado de instauracion de los EMAG es un dato de gran importancia, pues este
pardmetro define caracteristicas importantes a la hora de elaborar bodiesel como,
Calor de combustion, PE, NC, Densidad, Punto de turbidez, Viscosidad, Estabilidad
oxidativa e indice de peroxido. De acuerdo con la EN14111, el valor maximo
aceptado para lY en biodiésel es 120 (Atabani 2013).

1.5.8 Punto de ignicion
Es la minima temperatura a la que los vapores del combustible se incendian cuando
entran en contacto con una fuente de fuego. El biodiésel tiene un Pl superior a los
150 °C, mientras que el diésel petroquimico tiene un Pl aproximado a 55-65°C
(Bhuiya et al. 2016). Debido a esta caracteristica, la seguridad durante el transporte

y almacenamiento del biodiésel es superior a la del diésel petroquimico.

La importancia de la determinacion de este parametro, a parte de la seguridad de

transporte y almacenamiento, es asegurarse de que se realiz6 una adecuada
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purificacion y remocion de compuestos extremadamente volatiles, principalmente

residuos de metanol (Singh et al. 2019).

1.5.9 Viscosidad cinemética
La viscosidad de un combustible es de suma importancia, pues juega un papel
importante en su inyeccion y aspersion a la camara de combustion (Bhuiya et al.
2016). El biodiésel presenta una estructura quimica y una masa molecular superior

a la del diesel, por lo que su viscosidad también lo es (Atabani et al. 2012).

Un alto valor de viscosidad promueve una inadecuada atomizacién del combustible,
causando deposicion de particulas y una notable disminucién en la eficiencia
térmica. Por otro lado, un valor de viscosidad inferior produce un tamafio mas
pequefio de particula durante la atomizacion del combustible lo que facilita el paso
del combustible a la camara de combustion. Esta es la principal razon por la que los

aceites son convertidos a ésteres metilicos (Singh et al. 2019).

La alta viscosidad del biodiésel provoca que, durante el arranque en frio de los
motores, la distribucion del combustible sea completamente desigual y en
consecuencia, surgen problemas de rendimiento y las emisiones del motor
aumentan. La viscosidad del EMAG se eleva conforme aumenta el nimero de
atomos de carbono presentes en la molécula del acido graso (Knothe y Steidley
2007). Se ha demostrado que, al cambiar de alcohol de metanol a etanol o propanol
durante la transesterificacion, la viscosidad del EMAG aumenta ligeramente (Wu et
al. 1998).

1.5.10 Estabilidad oxidativa
El parametro que indica la susceptibilidad del biodiésel a ser oxidado por el aire es

conocido como estabilidad oxidativa.

La estabilidad del biodiésel depende de la composicion de los EMAG, las
circunstancias de almacenamiento y de los aditivos presentes en él; un EMAG
insaturado presentara una mayor susceptibilidad a la auto oxidacion, provocando

una menor estabilidad (Rial et al. 2019).
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La estructura molecular del EMAG influye en la estabilidad oxidativa, pues un
arreglo cis de los dobles enlaces C-C es mas susceptible a la oxidacion que un

arreglo trans (Rial et al. 2019).

1.5.11 indice de Peroxido
La determinacién del estado de oxidacion inicial del biodiésel es denominado indice
de peroxido. Se expresa como miliequivalentes de oxigeno activo presentes en 1
kg de muestra. Los restos oxidativos presentes en el biodiésel son principalmente
hidroperoxidos, debido a que es el producto de la reaccién de un metil éster con el

oxigeno presente en el aire (Singh et al. 2019).

1.5.12 Punto de fluidez
Es la minima temperatura a la que un combustible liquido pierde sus propiedades
de flujo. Un combustible liquido es funcional Unicamente a temperaturas superiores
a su punto de fluidez, por ello lo deseable en un biodiésel es encontrar valores bajos

para este parametro.

Debido a su naturaleza, el diésel petroquimico generalmente presenta valores mas

bajos de punto de fluidez que el biodiésel (Sakthivel et al. 2018).

Las especificaciones para biodiésel de acuerdo con la EN, ASTM e IS, se
encuentran en el apartado de documentos anexos (Anexo A).
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1.6 Economia del biodiésel en México

El biodiésel presenta ciertas ventajas econdémicas frente al diésel convencional.

v" Prolonga la vida del motor y reduce la necesidad de mantenimiento (el
biodiésel presenta una mejor calidad de lubricacion que el diésel
petroquimico).

v' Su manejo es mas seguro, pues es no toxico, es mas facil de biodegradar y
presenta un punto de ignicion superior.

v" Reduce la mayoria de las emisiones de gases de efecto invernadero, humo

visible y olores.

Por estas razones el biodiésel esta ganando terreno en Estados Unidos y Europa,
sin embargo, el costo de elaboracion del biodiésel es muy elevado. Entre las

desventajas que presenta el biodiésel frente al diesel convencional se encuentran:

Presenta una viscosidad alta.

Menor contenido energético.

Alto punto de turbidez.

Produccion de 6xidos de nitrégeno superiores (NOx).

Menor compatibilidad con la tecnologia utilizada en motores actuales.

NN NN R

Costo de produccion superior.

El factor de mayor influencia en el costo de elaboracion del biodiésel es la materia
prima, representando hasta un 80% de su costo total (Demirbas, 2009).

La ECOFYS realiz6 un célculo para obtener una aproximacion al costo de
elaboracion de biodiésel donde se concluy6 que la principal materia prima disponible
para producir biodiésel en México (2016) son los aceites de cocina usados, sin
embargo, su recoleccidn, procesamiento y comercializacion son incipientes, la
capacidad instalada de producciéon es menor a 2 mil m®afio (operaciéon en gran
medida informal). El potencial de expansion para el sector es amplio, desde 120 mil
hasta 360 mil m3/afio en las ciudades de mas de 100 mil habitantes, si se alcanzara
una tasa de recuperacion del 10% al 30% del consumo aparente. Los costos

estimados para el biodiésel producido con aceites usados van de 11.12 a 13.70
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$MXN/L (Riegelhaupt et al. 2016); para tener un dato para contrastar, el precio al
publico del biodiésel en 2016 era de 14.63 $MXN/L.

Sin embargo, el costo de elaboracion de biodiésel manejado por la ECOFYS es
anicamente el costo de elaboracion, aun falta considerar los precios de transporte,
almacenamiento y distribucion, lo que aumentaria en gran medida el precio al
publico.
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1.7 Aceituna

La aceituna es una drupa carnosa de una sola semilla, es el fruto del olivo (Olea
europaea) que es una especie tipicamente mediterranea. El olivo es un arbol que
se caracteriza por su tenacidad creciendo en suelos fértiles o en zonas complicadas
como laderas, montafas, terrenos rocosos. Fue traido a América por los espafioles

a las Antillas, después a México, Peru, Argentina y California.

A México fue introducido en 1524 por los misioneros franciscanos y jesuitas;
Francisco Eustebio Kino, conocido como padre Kino, fue quien establecié las
primeras plantaciones en Sonora en el siglo XVII. En toda la sierra de Sonora se
encuentran arboles de olivo; la mayoria son de la variedad Mision, que
probablemente es la que sembraron los misioneros, sin embargo, desde 1920 todas
las plantaciones se han establecido con la variedad Manzanilla.

Actualmente los olivos que se encuentran en México tienen una edad entre 10 y 400

afos, pero la mayor parte se encuentran entre 30 y 50 afios.

1.7.1 Produccion Nacional
La franja de produccién de aceituna se ubica entre los 30° y 45° de latitud en ambos
hemisferios. En el hemisferio septentrional, comprende el norte de Africa y el sur de
Europa, lo que corresponde a la cuenca del Mar Mediterraneo, y en América el sur
de Estados Unidos y norte de México (Figura 6) (SAGARPA 2001).
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Ensenada, Baja California

Figura 6. Ubicacién de los dos principales productores de aceituna en México

En México la zona que cuenta con un ecosistema similar al mediterraneo, debido a
su latitud, es la regién del norte, donde se concentra la mayoria de la produccién
nacional de aceituna. Sonora es el principal productor de aceituna en México con
5,914.00 toneladas de aceituna seguido de Ensenada, Baja California con 4,032.63
toneladas de un total de 10,029.63 toneladas durante 2004 (Grafica 6).
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Gréfica 6. Produccion nacional de aceituna por estado durante el afio 2019. Fuente: SIAP SAGARPA.

1.7.1.1 Santiago Tulyehualco
A pesar de que no produce suficiente aceituna para aparecer en las gréficas
estadisticas de la SAGARPA, Santiago Tulyehualco, un poblado ubicado en
Xochimilco, Ciudad de México, es un lugar donde se pueden encontrar arboles de

olivo que abastecen de aceitunas al poblado y sus alrededores.

Anualmente, en la plaza Quirino Mendoza y Cortés, se celebra la feria de la alegria
y el olivo donde se venden productos (mayoritariamente artesanales) elaborados
con amaranto y aceituna. La borra, un producto que ahi se vende, es la aceituna
negra cocida y molida, su elaboracién consiste en el cocido de la aceituna, el

deshuese y su molienda para ser consumido como botana con totopos o en sopes.

1.7.2 Composicién
El fruto del olivo es una drupa que estd formada esencialmente por tres partes:
epicarpio, mesocarpio y semilla que se divide a su vez en dos partes: endocarpio y

semilla o almendra (Figura 7).
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epicarpio
mesocarpio (o pulpa)

endocarplo (o pared del hueso)

almendra

Figura 7. Corte transversal de una aceituna. Fuente: Maymone et al. 1961.

El mayor componente de la aceituna, como la mayoria de los frutos, es el agua, sin

embargo, esta drupa presenta una caracteristica interesante, pues su contenido

lipidico es muy elevado llegando a representar el 20% de la fraccion comestible de

la aceituna, siendo el segundo componente mas abundante sélo después del agua

(Tabla 3).

Tabla 3. Composicion quimica de la aceituna por cada 100g de porcién comestible (base humeda).

(Moreiras et al. 2013).

COMPONENTE CANTIDAD POR CADA 100 g DE PORCION
COMESTIBLE

Energia (kcal) 196

Proteinas (g) 0.8

Lipidos totales (g) 20

AG saturados (Q) 2.81

AG monoinsaturados (g) | 14

AG poliinsaturados (g) 2.23

w-3 (9) 0.134

Carbohidratos (g) 1

Fibra () 4.4

Agua (g) 73.8
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La fraccion no comestible de la aceituna esté constituida por el semilla del fruto, la
composicion de los semillas de aceituna presenta una proporcion muy diferente,
pues la mayor parte del semilla esta constituida por el endocarpio cuya composicion
es principalmente fibra, mientras que el contenido de agua queda relegado a la
segunda posicion (Tabla 4) (Heredia-Moreno et al, 1987).

Tabla 4. Composicion quimica proximal del semilla de cuatro variedades de aceituna. Adaptado de
Heredia-Moreno, et al. 1987.

COMPONENTE CONTENIDO (%)
Humedad 8.2al1l6

Grasa 2.2ab55
Proteina 22a3.2
Azucares libres 0.2a04

Fibra 67.2a77.2

Como la mayoria de los frutos, la aceituna presenta una alta concentracion de
nutrientes en la almendra, pues es el embridén el que posteriormente se convertira
en un arbol, sin embargo, la concentracion de estos nutrientes se ve opacado por la
composicién del endocarpio, que al ser la estructura que se encarga de dar
proteccion a la almendra, debe presentar una resistencia superior por lo que esta
constituida principalmente de fibra, ademas de que la proporcion de ésta fraccién

respecto al semilla llega a representar casi el 90% (m/m).

Por separado, el contenido lipidico de cada una de las fracciones de la aceituna
(mesocarpio, endocarpio y almendra) evidencia la influencia de la proporcion
masa/masa de las fracciones. La pupa sigue siendo la fraccion con el contenido

lipidico mas alto, seguido por la almendra y por ultimo el endocarpio (Tabla 5).
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Tabla 5. Contenido lipidico del mesocarpio, endocarpio y almendra de la aceituna. Fuente:
Moussaoui et al. 2008.

SECCION DE LA ACEITUNA % DE ACEITE EXTRAIDO
Pulpa 86.66

Endocarpio 5.94

Almendra 42.49

1.7.2.1 Perfil de &cidos grasos
Los acidos grasos de manera individual presentan caracteristicas fisicoquimicas
distintas entre si, por lo que las caracteristicas de las grasas y aceites, al ser una

mezcla de acidos grasos, dependeran de la proporcién que presenten de éstos.

En general, los acidos grasos se pueden clasificar en dos categorias: acidos grasos
saturados (AGS) y acidos grasos insaturados (AGl), estos a su vez se dividen en
acidos grasos monoinsaturados (AGMI) y acidos grasos poliinsaturados (AGPI);
caracteristicas como el punto de fusion y la estabilidad oxidativa disminuyen al
aumentar la insaturacién, por ello es importante conocer las proporciones de estos

dos tipos de 4cidos grasos.

El perfil de acidos grasos de un aceite es una caracteristica de vital importancia,
pues indica de manera indirecta caracteristicas como su punto de fusion, ebullicién,
estabilidad oxidativa, etc., el perfil de acidos grasos de la semilla de aceituna se

muestra a continuacion (Tabla 6).
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Tabla 6. Perfil de acidos grasos de las semillas de aceituna madura. Fuente: (Alves et al., 2018)

Acido graso Proporcion del acido graso (%)
Palmitico cie:0 16.04 £ 0.64

Palmitoleico cis6:1 0.13+0.01

Estearico cis:o 6.81+1.04

Oleico cis:1 59.07 £ 1.68

Linoleico cis:2 17.15+0.42

Linolenico c1s:3 0.10£0.05

Araquidoénico czo0:0 0.33+0.11

Gadoleico c20:1 0.14 £ 0.08

Behénico c22:0 0.11£0.05

1.7.3 Industria de la aceituna
La aceituna procesada generalmente se vende en dos presentaciones: aceite de
oliva y aceituna de mesa (entera, deshuesada o rellena). El proceso de elaboracién

de los productos esta descrito por Alami en 2010 y se menciona a continuacion.

Lavado y pesado: Una vez llegada la aceituna a la planta y después de eliminar las
hojas mediante ventiladores, se llevan a un tambor rotatorio en el que circula agua
y en el que se separan los materiales mas pesados y sustancias extrafias, a
continuacion, se pesan las aceitunas para saber la cantidad limpia aportada por el

agricultor.

1.7.3.1 Proceso de obtencion de aceite de oliva (aceituna)

Molienda: Limpias las aceitunas, se muelen con ayuda de un molino metalico.

Batido: Para eliminar las emulsiones agua-aceite formadas durante la molienda, se
realiza un batido para aumentar el tamafo de las gotas de aceite durante un tiempo
gue no supera una hora. Para optimizar el proceso, durante el batido se adiciona

agua para aumentar el volumen de la fase acuosa.
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Centrifugacion de la pasta: en este proceso, la separacion de la fase solida y la fase
liquida se realiza por medio de la aplicacion de fuerzas centrifugas que aprovechan
las diferencias de densidades de las fases. Posteriormente se hace una segunda
centrifugacion para separar la fase oleosa de la acuosa recuperando el aceite y

eliminando la fase acuosa.

Filtracion y envase: antes de envasarse, el aceite puede, o no someterse a una
filtracion, si el envasado se hace en volumenes de menos de 5 L y el aceite sera
consumido en poco tiempo, puede no filtrarse, de lo contrario la filtracion se hace
utilizando filtros de una pasta de celulosa y tierra de diatomeas para eliminar la
humedad restante y las impurezas dando brillo al aceite de oliva virgen.

Proceso de obtenciéon de la aceituna de mesa
Cocido: Se tratan con una solucién diluida de hidroxido de sodio para eliminar el

amargor.

Lavado: se realiza un lavado con agua corriente para eliminar los excesos de

hidréoxido de sodio.

Adicion de salmuera: Finalmente se colocan en una salmuera donde sufren la tipica

fermentacion lactica.

Seleccion: Los frutos ya fermentados, se seleccionan para ser envasados como

enteros, deshuesados o rellenos.

1.7.3.2 Residuos industriales
Alpechin: Se trata de un residuo liquido oscuro con un olor desagradable. Se genera
a partir de la mezcla del agua utilizada para lavar las aceitunas y el agua misma de
las aceitunas. La materia organica tiene un alto contenido de azucares (entre 30-60

%), sustancias nitrogenadas (entre 10-24%) (Nieto y Hodaifa, 2007)
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Orujo: Es el residuo sélido generado durante la etapa de centrifugacion de las

aceitunas conteniendo pulpa y semilla de aceituna, presenta una humedad de 50%.

Semilla_de aceituna: El orujo se somete a un proceso de separacion donde se

separa el semilla de la pulpa, la pulpa se somete a una segunda extraccion para

obtener aceite denominado de repaso (Alami, 2010).
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1.8 Ciclopéptidos

Se define como ciclopéptido de planta como un compuesto ciclico formado de
enlaces peptidicos de 2-37 aminoacidos protéicos o no proteicos descubiertos en
plantas superiores, principalmente L-aminoacidos. Algunos ciclopéptido presentan
actividad antibacterial, antifangica, antiplasmodial, antimicobacterial, sedante e
inmunoestimulante (Tan y Zhou 2006).

1.8.1 Caracteristicas fisicoquimicas
Los ciclopéptidos presentan puntos de fusion superiores a los 200°C y la mayoria
son levo rotatorios; son bases débiles escasamente solubles en agua, pero
facilmente solubles en alcoholes, diclorometano y otros disolventes organicos
(Manske y Holmes 2014).

1.8.2 Métodos de deteccion
La ninhidrina es un reactivo comun para detectar amino&cidos y péptidos lineales.
Cuando un aminoécido reacciona con un exceso de ninhidrina se forma amoniaco,
aldehido, CO:2 e hidrindantina, el amoniaco liberado reacciona entonces con la
ninhidrina y la hidrindantina formando un producto que va del rosa al violeta (Tan y
Zhou 2006).

Para el caso de los ciclopéptidos, al no tener alfa aminoacidos no presentaran
reaccion con la nihinidrina, sin embargo, se sabe los grupos amino de los
ciclopéptidos, en presencia de cloro, forman cloro-aminas que al reaccionar con o-
tolidina, generan un complejo de coloracion azul-violeta, indicando asi la presencia

de ciclopéptidos (Greig y Leaback, 1960).
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CAPITULO 2. METODOLOGIA

En este estudio se utilizaron las semillas de aceituna, provenientes del municipio de
Caborca en Sonora, para la extraccion de aceite para posteriormente caracterizar y

transformar a biodiésel de éste ultimo.

Se evaluaron las propiedades fisicoquimicas del biodiésel obtenido para su posible
uso en motores de combustién interna, el procedimiento a seguido se muestra en el

Diagrama 1.
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Diagrama 1. Diagrama de flujo de la metodologia para la elaboracién de biodiésel.
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2.1 Recoleccidén y pretratamiento de los semillas de aceituna

2.1.1 Recoleccion del semilla de aceituna
Se acudi6 el dia 12 de febrero de 2019 a la 482 Feria de la alegria y el olivo celebrada

en la plaza Quirino Mendoza en Santiago Tulyehualco, Xochimilco.

Uno de los locales de productos de aceituna pertenecia a la sefiora Rosa Mendoza
Saldafia (Figura 8), quien dond aproximadamente 5 kg de semillas de aceituna
provenientes del municipio de Caborca en Sonora. Los semillas fueron residuo de

la elaboracién de borra (pulpa de aceituna negra molida).

Figura 8. Local de la sefiora Rosa Mendoza Saldafia en plaza Quirino Mendoza, Santiago
Tulyehualco en Xochimilco, CDMX.

2.1.2 Seleccién y limpieza de la semilla de aceituna
Las semillas de aceituna se lavaron con agua corriente para eliminar la mayor parte
de borra restante, asi como materia extrafia como semillas de girasol, ramas y

piedras (Figura 9).
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Figura 9. Muestra de semillas de aceituna durante el lavado.

2.1.3 Secado
Las semillas de aceituna limpias se extendieron en charolas cubiertas con papel de
estraza (Figura 10). Se dejaron secar a temperatura ambiente en una campana de

extraccion durante 5 dias.

Figura 10. Semillas de aceituna secas.
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2.1.4 Molienda
Se utilizé un molino manual de granos marca Estrella (Figura 11) para moler 1.5 kg
de semillas de aceituna secas. Se realiz6 una molienda doble para tener un tamafio

de particula menor.

6.1.5 Determinacién de humedad

Una vez molidas las semillas de aceituna, se determiné la humedad, utilizando una
termobalanza marca Ohaus modelo MB45 a una temperatura de 80°C durante 5

min.

2.2 Caracterizacion de la aceituna

a) Dimensiones de las aceitunas, semillas y almendras

A partir de un lote de aceitunas enteras, con ayuda de un Vernier se hicieron
mediciones de longitud y grosor de 30 aceitunas, posteriormente se retir6 la semilla
y la almendra y se realizaron mediciones de longitud y grosor! de ambas fracciones
(Figura 12).

! Para el caso de la almendra se incluyé una tercera medicion denominada ancho,
pues presentaba una forma aplanada, mientras que la semillay la aceituna completa
presentaban una circunferencia de diametro constante.
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Figura 12. Fracciones de la aceituna lIzquierda: Aceituna entera, Centro: Semilla de la aceituna,
Derecha; Almendra de la aceituna

b) Masa de las aceitunas, semillas y almendras

Posteriormente se determind la masa de las fracciones de la aceituna (aceituna
completa, semilla y almendra) para conocer el porcentaje que representan de la

aceituna completa.

2.3 Extracciéon de aceite

2.3.1 Método de Soxhlet
Para determinar el contenido de aceite de las semillas de aceituna, de acuerdo con
la NMX-F-089-S-1978, se utilizd el método de Soxhlet. Se hicieron 3 sobres de papel
filtro donde se colocaron 30g de semillas de aceituna molidos. Los sobres se
colocaron dentro de los cartuchos del Soxhlet (Figura 13) donde se realizé la
extraccion con hexano por 18h2. Posteriormente se concentré el aceite en un
evaporador rotatorio y se dej6é secar a temperatura ambiente. (Hoseini 2018), todo
el procedimiento anterior se realiz6 en una campana de extraccion utilizando como
fuente de calor una parrilla eléctrica. Posteriormente se concentro el aceite en un

evaporador rotatorio y se dejo secar a temperatura ambiente.

2 El tiempo empleado para la extraccion no fue continuo, el aparato se apagd
durante la noche por seguridad, pues durante éste periodo no podia ser vigilado.
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Figura 13. Equipo para determinacion de contenido lipidico Soxhlet.

2.3.2 Método de maceracion
Para extraer el aceite para la reaccion de transesterificacion, se colocaron 2207.6g
de semillas molidas en un recipiente de 10 L, se agregaron 4 L de hexano y se
coloco una tapa de papel aluminio. Se agito intermitente; cada tercer dia se recuperé
la fase liquida y se evaporo el hexano con ayuda de un evaporador rotatorio (Figura
14) y se adicionaron 4 L del hexano recuperado a la fase soélida, el procedimiento

se realiz6 tres veces.

Figura 14. Evaporador rotatorio Biichi B480.
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2.4 Obtencion del biodiésel

2.4.1 Esterificacién acida
Se utilizé una mezcla Metanol:Aceite con una relacion 8:1 y la reaccidn se catalizo
por H2SO4 1% vlv, se calentd a 60°Ccon agitacion constante 300 rpm/1 h (Lama et
al, 2014).

Transcurrido el tiempo, se dejé enfriar y la mezcla de reaccién se coloc6 en un
embudo de separacion y se elimind la fase acuosa; la fase oleosa se lavd con agua
destilada a 90°C hasta pH constante (Figura 15), posteriormente se sec6 con sulfato

de sodio anhidro y se almaceno.

Figura 15. Izquierda: Reaccion de esterificacion acida; Derecha: Embudo de separacion, fase
superior polar (metanol/H2S04), fase inferior apolar (aceite y EMAG)

2.4.2 Reaccion de transesterificacion alcalina
En un matraz bola de dos bocas se colocaron 39.52g de aceite y se precalenté a 60
°C (Figura 16), utilizando una proporcion de 6:1 metanol:aceite y 1% de hidroxido
de sodio, se colocé el metanol y el hidroxido de sodio en un vaso de precipitados, y
se sometid a agitacion hasta la disolucion completa del hidréxido de sodio.
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Figura 16. Reaccidn de transesterificacién en medio bésico.

La disolucion se adicion6 al matraz con el aceite y se sometié a agitacion con
calentamiento durante 80 min, monitoreando el progreso de la reaccién en intervalos
de 20 min con ayuda de una cromatografia en capa fina, utilizando como referencia
aceite y como eluyente una mezcla de Acetato de etilo:Hexano:Acido acético
9:1:0.1.

Transcurrido el tiempo, la mezcla se colocé en un embudo de separacién y se dejo
reposar durante 24h, posteriormente se deseché la fase polar

(glicerina/metanol/hidroxido de sodio) y se recuperé la fase no polar (biodiésel).

Se realizaron lavados con agua destilada a 90°C hasta que se mantuvo el pH. El
biodiésel se seco con sulfato de sodio anhidro y se almacené (Lama-Mufioz et al,
2014).
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2.5 CARACTERIZACION FISICOQUIMICA DEL ACEITE Y BIODIESEL

2.5.1 Determinacion de acidez
Se midié una masa de 0.1 g de muestra en un matraz Erlenmeyer de 125 mL, al
gue se le agregaron 20 mL de etanol previamente neutralizado con KOH, entonces
se procedio a realizar una titulacién (Figura 17) con KOH 0.00092 N como titulante
y fenolftaleina como indicador (NMX-F-101-SCFI-2012).

Figura 17. Titulacién de aceite de semilla de aceituna con hodroxido de potasio 0.00092N

El volumen utilizado se registrd y se determiné el porcentaje de acidez (base acido

oleico) utilizando la siguiente formula:

V' X N X meq
pm

% Acidez =

Donde: V=Volumen gastado de KOH en mL, N=Normalidad de la disolucién de
KOH, meg=miliequivalenete quimico del aceite de referencia 28.2 para el acido

oleico® y pm=masa de la muestra en gramos.

3 El &cido oleico representa el 59.07% de los acidos presentes en el aceite de
semilla de aceituna (Alves et al., 2018)
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El IA se calcul6 de acuerdo con la siguiente férmula:

_ VXN x56mg KOH
= o

1. A.

Donde: V=volumen de KOH gastado, N=Normalidad del KOH, pm= masa de la

muestra en gramos.

El 1A se reporta como miligramos de KOH necesarios para neutralizar 1 gramo de

aceite.

2.5.2 Determinacion del indice de yodo (1Y)
Se midié una masa de 0.1 g de muestra en un matraz Erlenmeyer de 125 mL, al
que se le agregaron 10 mL d diclorometano para disolver la muestra 'y 10 mL del
reactivo de Wijs; se dejo reposar por 30 min en la oscuridad.

Transcurrido el tiempo se agregaron 10 mL de yoduro de potasio al 10%, 50 mL de
agua destilada hervida y fria y se procedio a titular con Na2S203 0.1M hasta un color
amarillo paja, en ese momento se agregdé 1 mL de almidén al 1% y se continué la
titulacion hasta la desaparicion del color azul; paralelamente se trata un blanco con
los mismos reactivos exceptuando la muestra (NMX-F-152-SCFI-2011).

El volumen utilizado se registrd y se calcul6 el 1Y con la siguiente férmula:

_(B-S)xM x12.69
- =

1Y

Donde: B=Volumen gastado de tiosulfato para el blanco en mL, S=Volumen gastado
de tiosulfato para la muestra en mL, M=Molaridad de la disolucion de tiosulfato,

pm=masa de la muestra en gramos.

2.5.3 Densidad y viscosidad cinematica
Se determind la densidad [g/cm3] y viscosidad cinematica [mm2/s] del aceite en un
viscosimetro Anton Paar Stabinger Viscometer SVM 3000 (Figura 18), en el que se
introdujeron 4 mL de muestra y se realizaron las lecturas a 20°C, aumentando la

temperatura gradualmente en intervalos de 10°C hasta llegar a 90°C.
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Figura 18. Viscosimetro Anton Paar SVM 3000

2.5.4 Calor de combustion
Se determiné la entalpia de combustién mediante el uso de un equipo Parr 6400
que es un calorimetro automético isoperibolico (Figura 19).

Figura 19. Calorimetro isoperibdlico Parr 6400
Las determinaciones de viscosidad cinematica, densidad y calor de combustion

también se aplicaron al aceite para comparar el cambio obtenido en las
caracteristicas después de la transesterificacion.

2.5.5 Resonancia magnética nuclear H
Para el andlisis de resonancia magnética nuclear de hidrégeno, se pesaron 0.050g

de muestra, dicho procedimiento se realizd con el apoyo del Instituto de Quimica de
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la Facultad de Quimica de la UNAM utilizando CDCls como disolvente y una

frecuencia de 90 MHz.

2.5.6 Espectro de infrarrojo
Con el propésito de confirmar la sustitucion de la glicerina de la molécula de
triglicérido, se realizé ademas un andlisis por IR del aceite y del biodiésel. Se
pesaron 0.500g de muestra y se utilizé un equipo Cary 630 FTIR (Figua 20) para el

analisis.

Figura 20. Espectrofotometro de infrarrojo FTIR Cary 630

El procedimiento se realizé con apoyo del departamento de productos naturales de

la Universidad Nacional Autonoma de Chapingo.

2.5.7 Perfil de ésteres metilicos de acidos grasos
Se pesaron 0.050g de biodiésel, esta determinacion se realizo en el Instituto de
Quimica de la Facultad de Quimica de la UNAM utilizando un equipo Agilent 6890
con una columna AT-FAME 30m x 0.25mm x 0.25 um bajo las condiciones descritas

a continuacion:

e Temperatura inyector: 250°C
e Temperatura FID: 250°C
e Horno: 180°C [115 min] 10°/min hasta 230°C [3 min]

56



e Flujo: 1.8 mL/min Hz Split 50

e Tiempo de adquisicién: 23.00 min

2.6 Determinacion de la presencia de ciclopéptidos en el bagazo

desengrasado

Con el objetivo de aprovechar el bagazo residual de la extraccién de aceite, se
realiz6 una prueba para evidenciar la presencia o ausencia de ciclopéptidos para su
posible extraccién y aprovechamiento.

2.6.1 Sintesis de 2,5-piperazindiona
La 2,5-piperazindiona o dicetopiperazina, es un ciclopeptido producto de la
dimerizacion del aminoéacido glicina (Figura 21). Se sintetizé para utilizarse como

referencia para evidenciar la presencia o ausencia de ciclopéptidos.

0
OH "o O,H "
2 HoN - HN
175°C
0
0

Figura 21. Reaccion de dimerizacién de la glicina para la sintesis de la 2,5-piperazindiona

Se midieron 50 mL de etilenglicol y se colocaron en un matraz bola de fondo plano
de 100 mL, se pesaron 10.0218 g de glicina y se adicionaron al matraz. La mezcla
de reacciébn se sometid6 a agitaciébn constante durante 1h a 175°C con un

refrigerante* para evitar la evaporacion del etilenglicol (Figura 22).

4 El procedimiento recomienda el uso de un condensador de reflujo de aire frio, sin
embargo, al no tener la instrumentacion se coloco un refrigerante vacio para evitar
la evaporacién del disolvente.
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Figura 22. Reaccion de dimerizacion de glicina para la obtencion de 2,5-piperazindiona

Transcurrido el tiempo se dejo enfriar el producto de reaccion (color café oscuro)
hasta temperatura ambiente y se dejé en el refrigerador durante una noche.

A la mafiana siguiente, la mezcla se centrifugd durante 5 min y las aguas madre se
decantaron, el sélido se recuperd y se realizd una cristalizacién simple utilizando

como disolvente 300 mL de agua destilada.

Los cristales cafés (Figura 23) se redisolvieron en 350 mL de agua a ebullicion y se
agrego carbdn activado, la mezcla se sometié a ebullicidbn durante 3 min y se filtré
en caliente con un embudo Biichner, se eliminé el sélido filtrado (carb6n activado) y
la fase liquida se enfiré en un bafio de agua-hielo para promover la precipitacién de
los cristales del producto®.

5> El procedimiento de adicién de carbén activado se realizé una segunda vez, pues
el producto de reaccién aun presentaba una coloracién amarillenta.
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Figura 23. Cristales de 2,5-piperazindiona impuros

Los cristales se recuperaron y se secaron en la estufa a 50°C durante 1h.

Transcurrido el tiempo se determino la masa y se realizé una prueba para evidenciar
la presencia del ciclopéptido y la ausencia de aminoacidos libres (Furniss et al.,
1978).

2.6.2 Extraccion hidroalcohdlica
Se pesaron 100.15g de bagazo desengrasado de semilla de aceituna y se coloco
en un matraz bola de 2000 mL, al que se le adicionaron 400 mL de agua destilada,
600 mL de metanol y 1 mL de acido acético glacial. Se dej6 en maceracién durante

3 dias con agitacion intermitente.

Transcurrido el tiempo, se filtr6 la mezcla y se recupero la fase liquida, se sometio
a evaporacion para eliminar la mayor cantidad posible de disolvente (agua, metanol
y acido acético) y se dejo evaporar hasta peso constante. Se obtuvo un solido café

oscuro (Figura 24).
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Figura 24. Extracto hidroalcohdlico de bagazo de semillas de aceituna

2.6.3 Deteccidn de péptidos y ciclopéptidos en el extracto hidroalcohdlico
Del extracto hidroalcohdlico, se tom6 una muestra de 0.0963g del solido y se
disolvieron en 20 mL de agua destilada, la disoluciéon se estimulé con sonicacion
durante 480 s.

Una vez disuelta la muestra, se coloco en un embudo de separacion y se realiz6 un
lavado con 5 mL de hexano, el procedimiento se repitié dos veces mas recuperando
en cada ocasion la fraccion organica en un recipiente extendido previamente
pesado; el proceso se repitid con diclorometano y acetato de etilo. Se dejaron

evaporar los disolventes y posteriormente se determiné la masa de cada fraccion.

Las fracciones se redisolvieron en el disolvente correspondiente y se hicieron
aplicaciones en dos placas frente a un testigo de aminoécido (isoleucina), un testigo
de ciclopéptido (2,5-piperazindiona) y una disolucién del extracto original en

metanol-agua.

Una de las placas se revel6 con una disolucion de nihinidrina en etanol acidificado
con acido acético glacial, y se calentd a 60°C, una coloracion rosa intenso indica la

presencia de aminoacidos libres y aminoacidos terminales (Tan y Zhou, 2006).

La segunda placa se colocdé en una camara de cloro durante 1h y se dejo

secardurante 30min al vacio, transcurrido el tiempo se revelo con una disolucion de
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40 mg de o-tolidina y 0.25 g de yoduro de potasio en 8mL de &cido acético glacial y
62 mL de agua. Una coloracién azul o purpura indica la presencia de Ciclopéptidos
(Greig y Leaback 1960).
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CAPITULO 3.

RESULTADOS Y DISCUSION

3.5 Caracterizacion de la aceituna

Se determind la masa y las dimensiones de la aceituna y sus fracciones, los

resultados se muestran en la Tabla 7.

Tabla 7. Dimensiones y masa de las fracciones de la aceituna.

Caracteristica

Valor

Aceituna completa Largo (cm) 2.472 £0.1411
Ancho (cm) 1.941 £ 0.1241
Masa (g) 5.3830 + 0.94042
Semilla de la aceituna | Largo (cm) 1.631 £0.1167
Ancho (cm) 0.897 + 0.0643
Masa (g) 0.7284 £ 0.12822
Almendra de la Largo (cm) 1.023 £0.1001
aceituna Ancho (cm) 0.412 +0.0427

Grosor (cm)

0.322 £ 0.0320

Masa (g)

0.0594 + 0.01625

Con los resultados obtenidos de masa se procedi6 a realizar una comparacion de

cada fraccion para asi elaborar un grafico donde se aprecia la proporcién que cada

componente de la aceituna representa de la misma (Grafica 7).
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Gréfica 7. Proporcion de cada fraccion en porcentaje respecto a la aceituna completa

3.5.1 Determinacion de humedad
Para asegurar que la metodologia para el secado de la muestra fue eficiente, se

determind la humedad de las semillas de aceituna molidas.

3.5.2 Determinacion del contenido lipidico

El contenido lipidico de la muestra se calcul6 de acuerdo con la siguiente ecuacion:
Masa del aceite reuperado (g)

%Contenido lipidico = Masa de la muestra (g) x 100

Tabla 8 Parametros fisicoquimicos de la semilla de aceituna

Parametro Humedad (%)
Humedad 4.70 £ 0.052
Extracto lipidico (Soxhlet) 6.88 £ 0.259
Extracto Lipidico (Maceracion) 6.15

Se sabe que en presencia de agua, los acidos grasos son mas susceptibles a la
oxidacién, por lo que es importante mantener el contenido de agua bajo para
proteger la integridad del aceite.
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El contenido lipidico aparentemente es muy bajo (Tabla 8), sin embargo, se
encuentra por arriba del reportado por Heredia-Moreno et al., en 1987, esto en parte
se debe a que la semilla recolectada aun presentaba pulpa adherida, que se decidio
no retirar para aprovechar al maximo el residuo, pues se sabe que la aceituna

presenta una alta concentracion de lipidos en el mesocarpio.

El rendimiento obtenido mediante maceracion se considera bueno pues se extrajo
el 89.13% del aceite disponible (de acuerdo con la determinacion realizada por el
método de Soxhlet), con la ventaja que este método utiliza considerablemente
menos energia que el método de Soxhlet y el aceite no se calienta, por lo que no se
promueve en ningin momento la oxidacion de este dltimo. Por lo que, a partir de

este punto, se continda trabajando con aceite extraido mediante maceracion.

3.6 Caracterizacion fisicoquimica del aceite

3.6.1 Acidez e indice de yodo
La determinaciéon del 1A y del IY del aceite de semilla de aceituna se realizé de
acuerdo con las normas NMX-F-101-SCFI-2012 y NMX-F-152-SCFI-2011, los
resultados se muestran a continuacion (Tabla 10).

Tabla 9. Porcentaje de acidez, IA e 1Y del aceite de aceituna extraido.

Caracteristica Valor

Acidez (% base oleico) 12.70 £ 0.390
indice de acidez (mg de KOH/g de muestra) 25.23 +0.783
indice de yodo (g de 12/100g de muestra) 88.29 +1.926

Un aceite con un contenido de acidos grasos superior al 2.5%, en presencia de un
catalizador homogéneo basico, presentara reacciones de saponificacion
provocando pérdidas por productos no deseados y por ende la emulsion entre la

fase acuosa y organica de la reaccion de transesterificacion (Mardhiah et al., 2017).

Para evitar la reaccién de saponificacion durante la transesterificacién basica, se

realizo un pretratamiento de esterificacion acida.
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El IY indica que el aceite extraido presenta insaturaciones, sin embargo, al no ser
un lY alto, se intuye que la mayoria de los acidos grasos son monoinsaturados, pues
un aceite con contenido de acidos grasos poliinsaturados alto da valores de |Y

superiores a 100.

De acuerdo con la EN14111, el valor maximo aceptado para Y en biodiésel es, 120.
El aceite extraido presenta caracteristicas deseables en un aceite para produccion
de biodiésel, pues su numero de insaturaciones es lo suficientemente bajo para que
el biodiésel obtenido a partir de él presente estabilidad oxidativa alta, pero lo
suficientemente alto para que €l presente un bajo punto de fusién, por lo que su
punto de turbidez y fluidez seran bajos.

3.6.2 Resonancia Magnética nuclear 'H e IR
En el espectro anexo B, se muestra el espectro obtenido de la resonancia magnética
nuclear de hidrégeno realizada al aceite de semilla de aceituna, en él, se pueden
diferenciar 5 areas etiquetadas con los incisos del 1 al 5, area 1) Se encuentran
sefales caracteristicos de los hidrégenos adyacentes a un doble enlace, area 2)
Se aprecian sefiales caracteristicos del hidrogeno base de triglicérido, area 3) Se
encuentran sefiales caracteristicas de hidrogenos adyacentes a carbonilos, area 4)
Se encuentran sefales caracteristicas de hidrégenos de metileno, area 5)

Hidrégenos caracteristicos de metilos.

Estos resultados eran de esperarse, pues la molécula de triglicérido presenta los

grupos mencionados.

Para el caso del espectro de IR (Anexo D) se analizaron exclusivamente 7 bandas,
area 1) pertenece a los estiramientos simétricos y asimétricos de -CHz- de las
cadenas de los acidos grasos (dos bandas), area 2) estiramiento C=0 de los acidos
grasos, area 3) Corresponde al movimiento denominado de tijera de —CHz- de la
cadena de acidos grasos, area 4) corresponde a los grupos -O-CHz- de la fraccion
de glicerol de los tri, di y monoglicéridos, area 5) vibracion asimétrica de —O-CH3-C-

de la fraccion de glicerol, area 6) movimiento de balanceo de —(CH2)n-.
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En conjunto, los espectros de IR y RMN H, evidencian que el aceite extraido puede

contener tri, di y monoglicéridos, sin embargo, no se puede saber la composicion

del aceite pues es una mezcla de distintos acidos grasos.

3.6.3 Perfil de ésteres metilicos de acidos grasos

El cromatograma obtenido se encuentra en el apartado de documentos anexos

(Anexo F), el perfil de ésteres metilicos del biodiésel se muestra a continuacion

(Tabla 10).

Tabla 10. Perfil de ésteres metilicos de acidos grasos del biodiésel de aceite de semilla de aceituna

N/I: No identificado N/C: No Cuantificado

Nombre del 4&cido graso

Contenido en porcentaje

Literatura Muestra
Palmitico cie:0 16.04 + 0.64 12.32
Palmitoleico ci6:1 0.13+0.01 1.18
Esteérico cis.o 6.81+1.04 3.00
Oleico cis:1 59.07 + 1.68 65.69
N/I N/C 2.65
Linoleico cis:2 17.15+0.42 N/C
Linolenico cis:3 0.10+0.05 13.68
Araquiddénico cz2o0:0 0.33+0.11 0.61
Gadoleico c20:1 0.14 £ 0.08 N/C
N/I N/C 0.439
Behenico c22:0 0.11+0.05 0.40
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3.7 Obtencion del biodiésel

3.7.1 Esterificacién acida

Después de realizar la transesterificacion se realizé una determinacion de acidez de
la muestra para determinar la efectividad de la esterificacion como método de
disminucién de la acidez, asi como evaluar si se encontraba dentro de los
parametros adecuados para la elaboracién de biodiésel (porcentaje de acidez

menor a 2.5%). Los resultados se muestran a continuacion en la tabla (Tabla 11).

Tabla 11. Acidez del aceite de semilla de aceituna posterior a la esterificacion acida dado en
porcentaje de acidez e IA.

Aceite Caracteristica Valor

Antes de la Acidez (% base oleico) 12.70 £ 0.390

esterificacién acida | indice de acidez (mg de KOH/g de 25.23 £0.783
muestra)

Después de la Acidez (% base oleico) 0.84 + 0.020

esterificacién acida | indice de acidez (mg de KOH/g de 1.66 £ 0.035
muestra)

La acidez del aceite se redujo en mas del 90% lo que indica que el tratamiento
realizado fue muy eficaz, ademas, la acidez esta en condiciones para realizar una

transesterificacion alcalina sin el riesgo de obtener jabones y pérdida de producto.

3.7.2 Transesterificacion alcalina
Durante la transesterificacién alcalina se monitoreo la formacién de producto con
ayuda de cromatografia en placas de silica gel, a continuaciéon, se muestra el

progreso de la reaccion (Figura 25).
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Figura 25. Placas de silica gel tomadas durante la reaccién de transesterificacion B=muestra de
reaccion A=Muestra de aceite de aceituna

Se puede apreciar que a partir del tiempo cero ya hay presencia de biodiésel
(marcado en azul), estos ésteres metilicos son producto de la reaccién de
esterificacion acida realizada como tratamiento del aceite para disminuir la acidez
antes de la transesterificacion.

Se observa que la reaccién termind al minuto 40, pues en la seccion donde se aplicé
la muestra (B) de la reaccién no hay presencia de aceite (marcado en rojo), se

continud la reaccion debido a que se queria asegurar que la reacciéon se completé.
El célculo de rendimiento se realiz6 de acuerdo con la siguiente ecuacion.

Masa de biodiesel en gramos
%R = - x 100
Masa de aceite en gramos

YR = 25.47g de biodiesel % 100 = 64.45%
" T 739.52g de aceite TR

El rendimiento resulté demasiado bajo en comparacion al reportado por Lama-
Mufioz y colaboradores en 2014 que fue del 95% utilizando las mismas proporciones
de reactivos y catalizador a la misma temperatura para aceite extraido de orujo de
aceite.
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3.8 Caracterizacion fisicoquimica del biodiésel

Se hicieron determinaciones de IA, 1Y, PE, Densidad y viscosidad cinemética, los

resultados se exponen a continuacion (Tabla 13).

Tabla 12. Caracterizacion del biodiésel y comparacion con las especificaciones internacionales

Caracteristica Biodiésel Especificaciones
ASTM EN IS 15607
D6751 14214
Calor de combustion 39.8152 - 356 -
(MJ/KQ)
IA (mg KOH/qg) 0.067 £ 0.0011 | Maximo Maximo Maximo
0.5 0.5 0.5
lY (g 12/1009) 86.09 +1.092 |- Maximo | -
120
Densidad (kg/m3) @ 875.2 880 860 a 860 a
900 900
Viscosidad cinematica 4.4625 19a6.0 |35a50 |[25a6.0
(mm?/s) @ 40°C

El limite, de acuerdo con la ASTM, D6751, la EN 14214 y la IS 15607, es de 0.5 mg
de KOH/g de muestra; el biodiésel obtenido presenta un IA de 0.067 mg KOH/g de
muestra, valor que se encuentra por debajo de los limites establecidos por lo que

no presentara problemas de corrosion ni deposicién en el motor.

La acidez del aceite se atribuye al contenido de AGL, por lo que, al llevar a cabo la
reaccion de transesterificacion con un catalizador alcalino homogéneo ocurre,
inevitablemente, una reaccion alterna de saponificacion de AGL, provocando un

notable descenso en el IA.

6 El valor de calor de combustién no se encuentra especificado en la norma EN 14214, pero se toma
como referencia el valor de la norma EN 14213 (Biodiesel con propdésito de calefaccién)
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De acuerdo con la EN14214, el limite maximo para el 1Y en biodiésel es de 120 g
de yodo absorbido/100 g de muestra, el valor calculado para el biodiésel de aceite

de semilla de aceituna fue de 86.09 g de yodo absorbido/100 g de biodiésel.

Se observa un ligero decremento en el valor del 1Y en el cambio de aceite a
biodiésel, esto puede deberse a que durante la reaccion de transesterificacion se
tuvieron pérdidas, 63% de endimiento, ocasionando un cambio en la composicion
del aceite (ahora biodiésel) y, por lo tanto, un cambio en la proporcién de

insaturaciones de las moléculas.

El biodiésel obtenido se encuentra dentro de los estandares de ASTM D6751, EN
14214 e 1S15607.

Se evalué el comportamiento de la densidad del aceite a diferentes temperaturas y

se comparo frente a la densidad del biodiésel (Grafica 8).
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Gréfica 8. Gréfico de la densidad del biodiésel y el aceite en funcién de la temperatura.

Tanto la densidad del biodiésel como la del aceite presentan una dependencia lineal
inversamente proporcional al aumento de temperatura, esto se debe a que al

aumentar la temperatura, los fluidos tienden a dilatarse, provocando un aumento en
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el volumen de una muestra a masa constante, este fendbmeno se conoce como

dilatacion térmica (Ortiz, 2007).

Al estar compuesto por moléculas mas grandes (triglicéridos) que el biodiésel

(EMAG), el biodiésel presentara una densidad superior a la del aceite.

Se evalud el comportamiento de la viscosidad cinematica del aceite a diferentes

temperaturas y se comparo frente a la densidad del biodiésel (Grafica 9).

50

45 R

40 \

5 \

30 \

25 N -

20 \ —4—Biodiesel

\.\ ——Aceite
15

. \-\-\.\.
5 M
O T T T T 1
0 20 40 60 80 100

Temperatura (°C)

Viscosidad cinematica [mm?/s]

Graéfica 9. Grafico de la viscosidad del aceite y el biodiésel en funcién de la temperatura.

La viscosidad y la dependencia a la temperatura son superiores en el aceite. Tanto
la viscosidad del aceite como la del biodiésel presentan comportamientos
asintoticos, sin embargo, el aceite presenta una mayor dependencia de la
temperatura, pues a una temperatura de 20°C el aceite tiene una viscosidad
equivalente a aproximadamente nueve veces la del biodiésel, mientras que, al
aumentar la temperatura hasta los 90°C, el valor de la viscosidad del aceite es de

aproximadamente dos veces la del biodiésel.

Este comportamiento se debe a la diferencia de tamafios entre la molécula de

triglicérido y la del EMAG, que es aproximadamente tres veces mas grande.
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Se realiz6 ademas un andlisis por resonancia magnética nuclear *H al biodiésel
(como el que se le realizd al aceite) que se puede consultar en los documentos
anexos (Anexo C) mostrando que se mantuvieron los grupos funcionales 1)
Hidrégenos adyacentes a un doble enlace, 3) Hidrogenos adyacentes a carbonilos,
4) Hidrégenos de metileno y 5) Hidrégenos de metilos, pues éstos no se modifican
durante la reaccion de transesterificacion. La diferencia radica en la presencia de
un nuevo pico alrededor de 3.6 ppm, que es caracteristico de ésteres. Las sefiales
caracteristricas del hidrégeno base de triglicéridos ya no se presentan, pues durante
la reaccidn el glicerol se separ6 de los &cidos grasos y al ser polar se elimin6 en los

lavados del biodiésel.

Hablando del espectro de IR del biodiésel (Anexo E), se mantienen casi todos los
grupos funcionales del aceite, pero aparece una nueva banda en 1200 cm™ 5) que
indica la presencia de ésteres metilicos, mientras que la banda perteneciente a los
grupos O-CH:z del glicerol desaparece. También se observa la intensificacion de la
banda de doblado asimétrico de CHs (4) que antes (de la transesterificacion) no se

lograba distinguir.

3.9 Elaboracion y caracterizacion de mezclas diesel-biodiésel

Aunque se ha probado el biodiésel de manera exitosa en equipos de laboratorio,
aun es mas seguro utilizar mezclas de diésel-biodiésel, pues la implementacion de
un nuevo combustible en un motores de diésel puede traer consecuencias en el
desempeiio, por ello se prepararon mezclas diesel:biodiésel (Figura 26) en
proporciones 90:10, 80:20, 70:30, 60:40 y 50:50 (B:10; B:20, B:30 B:40 y B:50
respectivamente) se realizaron pruebas de calor de combustion, densidad y

viscosidad cinematica.
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Figura 26. Mezclas diesel biodiésel

3.9.1 Densidad y viscosidad cinematica
Se determind la densidad y viscosidad cinemética de las mezclas de diesel-biodiésel
y se graficaron (Graficas 10y 11)
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Grafica 10. Comportamiento de la densidad de las mezclas diesel-biodiésel en funcion de la
temperatura

Se observa gque el biodiésel presenta una densidad y viscosidad cinematica superior
a la del diesel petroquimico, pues su composicion es diferente siendo una mezcla
de EMAG con cadenas de carbono mas largas. Al mezclarse con el diesel
petroquimico, la proporcién de EMAG (de cadena larga) disminuye, mientras que

73



aumenta la proporcion de diesel (cadena corta), disminuyendo asi la viscosidad

cinematica y densidad de la muestra.
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Gréfica 11. Comportamiento de la viscosidad cinematica de las mezclas diesel-biodiésel en funcién

de la temperatura
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3.9.2 Calor de combustiéon

Los valores de calor de combustidon de las mezclas diesel-biodiésel se graficaron,

los datos se muestran a continuacion (Grafica 12)

Calor de combustion [MJ/kg]
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Gréafica 12. Calor de combustién de las mezclas diesel-biodiésel

Se observa que el calor de combustion de las mezclas aumenta de forma

directamente proporcional al contenido de diésel petroquimico, esto se debe a que

el calor de combustién es dependiente del contenido de oxigeno de la molécula

(Demirbas, 2008), el biodiésel presenta un contenido de oxigeno superior al diésel,

por lo que el calor de combustion serd menor. El contenido de oxigeno es

proporcional al contenido de biodiésel en la muestra, por lo que, al aumentar la

proporcién de biodiésel el calor de combustién disminuye.
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3.10 Determinacion de la presencia de ciclopéptidos en el bagazo

desengrasado

3.10.1 Sintesis de 2,5-piperazindiona

El rendimiento de la reaccion se calculé de acuerdo con el siguiente procedimiento

1 mol de glicina

Mg = X
¢ = Mg 75g de glicina

1mol de 2,5 — piperazindiona

Mp = X
p=Tp 114g de 2,5 — piperazindiona

%R = Mp o 2mol de glicina < 100
" T M; " 1mol de 2,5 — piperazindiona

Donde: Mg=Cantidad molar de glicina, Mp=Cantidad molar de 2,5-piperazindiona,

mc=Masa de glicina y mp=Masa de 2,5-piperazindiona.

La masa obtenida de 2,5-Piperazindiona fue de 2.7867g, por lo que el calculo queda

de la siguiente forma:

1 mol de glicina

M; = 10.0218g de glicina X 759 de glicina = 0.1336 mol de glicina

1 mol de 2,5 — piperazindiona

Mp = 2.7867g de 2,5 — pi indi X
P g ae ptperazinaiona 114g de 2,5 — piperazindiona

= 0.0244 mol de 2,5 — piperazindiona

%R — 0.0244 mol de 2,5 — piperazindiona y 2mol de glicina < 100
o 0.1336 mol de glicina 1 mol de 2,5 — piperazindiona
= 36.52%

El rendimiento reportado en la literatura utilizando este método es de 45% (Furniss
et al., 1978), por lo que el rendimiento obtenido es bajo, esto se debe a que el
proceso de decoloracion se realiz6 dos veces, pues al final de la primera

decoloracién, los cristales presentaban un color amarillento.
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3.10.2 Deteccion de péptidos y ciclopéptidos en el extracto hidroalcohdlico
Las masas recuperadas de cada fraccion organica se muestran a continuacion
(Tabla 14).

Tabla 13. Masa y porcentaje de las fracciones recuperadas depues del lavado de la disolucién del
extracto hidroalcoholico el semilla de aceituna desengrasado.

Disolvente Masa de la fraccion recuperada (g) Porcentaje
Hexano 0.0009 0.93
Diclorometano 0.0083 8.61
Acetato de etilo 0.0092 9.55

Agua 0.0765 79.44

Se esperaba que no hubiera fraccion de hexano, puesto que la muestra fue
desengrasada precisamente con ese disolvente, sin embargo, se observa que,
aunque pequefia, existe una fraccion. Las fracciones de diclorometano y acetato de
etilo representan bajos porcentajes (8.61y 9.55 %), mientras que la fraccion acuosa
representa el 79.44 %, esto se debe a que, de los disolventes utilizados, el agua es

el més polar.

La extraccion realizada fue de componentes polares, puesto que se utilizé una
mezcla agua etanol, acidificada con &cido acético glacial, lo que potencié la

polaridad.

Se realizé una cromatografia por duplicado a las fracciones obtenidas, revelando

una con nihinidrina y la otra con o-tolidina (Figura 27).
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Figura 27. Cromatografia de las fracciones del extracto hidroalcohdlico del bagazo de la aceituna H:
hexano, C: acetato de etilo, A: agua, E: alcohol agua (extracto original) P: 2,5-piperazindiona e I:
Isoleucina. Izquierda placa revelada con nihinidrina, derecha; placa revelada con o-tolidina.

Se observa la presencia de péptidos lineales o aminoacidos libres en la muestra,
esto era de esperarse pues, de acuerdo con la literatura, la semilla de la aceituna
presenta de un 2.2 a un 3.2 % de contenido proteico (Heredia-Moreno et al 1987),
lo que es interesante es que la placa revelada con o-tolidina evidencia la presencia
de Ciclopéptidos en la muestra y presentan solubilidad en agua, acetato de etilo y

diclorometano.

Esto es interesante, pues se sabe que los ciclopéptidos pueden presentar actividad
biologica (Tan y Zhou 2006) y se podrian disefiar nuevos medicamentos,

fertilizantes o inclusive pesticidas a partir de ellos.

CONCLUSIONES

1. Se extrajo el aceite de la semilla de aceituna mexicana exitosamente.

2. El aceite obtenido se sometié a una esterificacion acida para alcanzar un
indice de acidez adecuado para realizar la transesterificacion en medio
béasico.

3. El aceite obtenido de la esterificaciébn acida se sometié al proceso de
transesterificacion en medio basico, con un rendimiento del 64.5%.

4. Los parametros de calidad del biodiésel obtenido (indice de acidez, indice de
yodo, viscosidad, densidad y calor de combustion), se encuentran dentro de

los limites establecidos por la Norma Estadounidense, hindl y Europea.
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5. Las mezclas B:10y B:20 cumplen con los parametros de calidad establecidos
en la norma EN 590 (biodiésel) y ASTM D7467-08 (para mezclas diésel-
biodiésel).

6. Se demostro que la semilla de aceituna residual puede ser aprovechado para
la obtencién de biodiésel que cumple con los pardmetros de calidad

especificados en las normas internacionales.
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Anexos

Anexo A. Especificaciones para biodiesel ASTM D6751, EN 14214 e 1S15607

— Fuente: Singh et al. 2019

Biodiesel
. . ASTM D6751 EN 14214 IS 15607
Propiedad Unidades Método de Limites
prueba Método de Limites Método de Limites Método de Limites
prueba prueba prueba
. . mg 05 05 05
Indice de acidez KOH/g - - ASTM D664 Maximo EN 14104 Maximo P1 Maximo
Punto de ebullicion °C - ; ASTM D7398 | 100 a 615 - ; - -
NUmero de cetano - ASTM D4737 46 ASTM 613 | Minimo 47 | ENISO 5165 | Minimo 51 | ISOB5156/P8 | Minimo 51
Punto de turbidez °C ASTM D975 87 ASTM D2500 | -3a-12 - ; - -
820 a EN SO
i 3
Densidad kg/m ASTM D1298 560 ASTM D 1298 880 s675/107g5 | 8602900 | ISO3675/P32 | 860a 900
. Maximo
Indice de yodo g 12/100g - - - - EN 14111 120 EN 14104 -
C o Minimo Minimo Minimo
Punto de ignicién c ASTMD975 | 60280 | ASTMD 93 EN 1SO 3679 P21
130 101 120
E’:::;‘:i: mm2/s ASTM D445 |20a45| ASTMD445 | 19a60 | ENISO3104 | 35a50 | ISO3104/P25 | 25a6.0
Estabilidad ; ASTM D2274 | 25 mgiL - - EN 14112 Minimo 3h EN14112 | Minimo 6 h
oxidativa
Punto de Fluidez °C ASTMD975 | -35a-15| ASTMD97 | -15a-16 ; ; - :
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Anexo C. Espectro de RMN H de aceite de semilla de aceituna. 1) CH=CH, 2) —-RCOO-CHg3s, 3) OCO-CH2 4) —(CH2)n-
, 5) -CHs
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Anexo D. Espectro de IR del aceite de semilla de aceituna. 1) Estiramientos simétrico y asimétrico de —CHz, 2)
Estiramiento C=0, 3) Tijera —CH2- 4) Grupos O-CH:z de la fraccion de glicerol de los tri, di y monogliceridos, 5)

Vibracion asimétrica de —O-CH2-C- 6) Balanceo -(CH2)n-
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Anexo E. Espectro de IR del Biodiésel de aceite de semilla de aceituna. 1) Estiramientos simétrico y asimétrico de —
CHz, 2) Estiramiento C=0, 3) Tijera —CH2 4) Doblado asimétrico de —CHs, 5) Estiramiento —O-CHs (ésteres metilicos)
6) Balanceo -(CH2)n-
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Archivo : C:\HP3398A\datos'Biodiesel Aceituna002 CHI1
Operador - Lucero Rios

Nombre del sistema : Agilent 6890

Informacion : Biodiesel de Aceituna 190808-ext-01 STE-8071
Columma AT-FAME 30m x 0.25 mm x 0.25 um espesor de pelicula
Temperatura Inyector 250°C Temperatura FID 250 °C

Homo 180 °C [15 nun] 10°/mun hasta 230 °C [3 min]

Flujo 1.8 ml/mun H2 Splhit 50

Fecha de mveccion - 12-Aug-2019 12:22:48

Tiempo de adquisicion - 2300 [mins]

Meétodo de Control - ESTERES FAME?2

Medo de Calculo : % Area

Anexo F. Cromatograma de biodiésel de aceite de semillas de aceituna
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