PRACTICA DE LABORATORIO: FABRICACIÓN Y ANÁLISIS DE BIODIESEL DE ACEITE USADO DE COCINA
Laureano Canoira, J. Emilio García y Ramón Alcántara, ETSI Minas, UPM
Introducción

El biodiesel se define como “un combustible formado por monoalquil ésteres de ácidos grasos de cadena larga derivados de aceites vegetales o grasas animales”.  La Unión Europea ha editado la Directiva 2003/30/EC que recomienda el uso de biocarburantes en un porcentaje que varía entre el 2 % v/v en 2005 y el 5,75 % v/v en 2010 para todos los combustibles de transporte comercializados en los estados miembros, y en España una fracción muy significativa de esta cantidad será biodiesel, dada la enorme “dieselización” del parque automovilístico español.  

El biodiesel se produce por reacción de transesterificación de aceites vegetales y grasas animales (formadas mayoritariamente por triglicéridos) con metanol, catalizada por una base como hidróxido potásico o hidróxido sódico, en reactores intermitentes o continuos, a 60 ºC  con una fuerte agitación (600 rpm)
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El consumo de aceites vegetales comestibles en España es de 600 ML / año.  La mayor parte de este aceite (70 %) es aceite de oliva que se utiliza principalmente en procesos de fritura.  Según el Instituto Nacional de Estadística, se recogen al año unos 74 ML de aceite usado, y éste es un valor aproximado ya que la mayor parte del aceite de uso doméstico se tira por los desagües.  De esta forma, la transesterificación del aceite usado para producir biodiesel puede aliviar un problema de eliminación de residuos domésticos.
Materiales y reactivos
· Aceite usado de frituras
· Metanol

· Hidróxido de potasio sólido (97 % riqueza)
· Matraz de 250 mL
· Refrigerante de reflujo

· Gomas de refrigerante

· Probeta de 100 mL

· Bureta automática

· Placa agitadora con imán

· Embudo de decantación de 250 mL

· Embudo cónico

· Erlenmeyer de 100 mL (2)

· Pipetas de 2 mL y 10 mL

· Cromatografía (TLC): fase estacionaria: placas de silicagel (Polygram SiL N-HR/UV254 0,2 mm de Macherey-Nagel); fase móvil: éter de petróleo – éter etílico - ácido acético glacial (90:10:1 v/v)

· Cubetas de cromatografía (TLC)

· Silicato magnésico Magnesol D-60 (The Dallas Group of America)

Procedimiento experimental
En el matraz de 250 mL se introducen con ayuda de un embudo cónico 76 mL (70 g) de aceite de fritura usado medidos con la probeta y 14,3 mL (11,2 g, 3,48 moles) de metanol comercial medidos con la bureta.  Se conectan:

· la calefacción de la placa
· la agitación de la placa
· el agua de refrigeración 

En un matraz Erlenmeyer de 100 mL  se pesan 0,7 g (0,0125 moles) de hidróxido potásico y se disuelven en 10 mL (7,8 g, 0,244 moles) de metanol medidos con la bureta, agitando la disolución con una varilla.  Una vez disuelto todo el hidróxido potásico, y comprobado que el metanol hierve en el matraz de reacción, se adiciona el catalizador al reactor con ayuda del   un embudo cónico por la parte superior del refrigerante de reflujo.  La reacción se mantiene a ebullición durante el tiempo estimado para la reacción (aproximadamente media hora). 
Una vez transcurrido el tiempo previsto, se paran la calefacción y la agitación, y se deja enfriar la mezcla de reacción en el matraz. La mezcla de reacción se transvasa cuidadosamente al embudo de decantación (asegurarse que la llave inferior del embudo está cerrada) hasta que se observa una nítida separación de dos fases: la fase glicerina o G-fase, más oscura, es la fase inferior, se recoge en un erlenmeyer y se descarta en el recipiente destinado a este efecto en el laboratorio.  
De la fase superior (biodiesel, más clara) se toma una muestra con ayuda de un tubo capilar de vidrio, y se pincha en el centro de una placa de cromatografía en capa fina de gel de sílice TLC (aproximadamente a 0,5 cm del extremo inferior de la placa).  A la derecha e izquierda de este pinchazo y a la misma altura, se pinchan respectivamente muestras de biodiesel y de aceite de partida, con ayuda de sendos tubos capilares limpios.  La placa se introduce en una cubeta de cromatografía cuya fase móvil es éter de petróleo – éter etílico - ácido acético glacial (90:10:1 v/v).  La placa se cromatografía hasta que el frente de disolvente llega a aproximadamente 0,5 cm del borde superior de la placa, marcando este avance con un lápiz.  A continuación, la placa se seca con un secador de aire caliente y se revela introduciéndola en una cubeta de cromatografía con yodo sólido.
La fase superior de biodiesel crudo se introduce en el matraz de reacción (lavado previamente con metanol) y se elimina el metanol por destilación a vacío en rotavapor.   El “lavado en seco” consiste en el tratamiento del biodiesel en el mismo matraz con un 2 % en peso (1,4 g) de silicato magnésico Magnesol D-60.  Se introduce el imán agitador, se conecta el matraz al refrigerante de reflujo y se calienta en la placa a unos 77 ºC con agitación durante 30 minutos.
Se vierte el biodiesel frío en un tubo de centrífuga y se centrifuga a 3000 rpm durante 5 minutos; se decanta con cuidado el biodiesel  en un recipiente de muestra.
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