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L.

INTRODUCCION

Dos puntos importantes son los que nos han motivado ha realizar el siguiente
trabajo.

Primero, en la actualidad es ampliamente conocido que la grasa de los
animales estd compuesta de triglicéridos de los acidos grasos. En especial el
sebo de camero esta formada por acido estearico, palmitico y oleico. La grasa
es barata, abundante y presenta un creciente potencial como materia prima en
la industria quimica. Cuantitativamente, es uno de los principales
componentes de los animales, para el cual pueden disefiarse procesos de
aprovechamiento quimico alternativos.

Segundo, la necesidad del uso del acido estearico en la industria nacional, ha
originado una gran demanda de este producto importado.

El 4cido estearico es un producto que se usa como aditivo en la industria del
caucho como activador y acelerador de la vulcanizacion, como insumos en la
elaboracion de:

Velas, abrasivos, lubricantes, cajas de carton, papel, carbon, ceramica, cremas
frias, crayones, polvos cosméticos, desodorantes, emulsificantes, depresores
de espuma, pigmentos metalicos, jabones metalicos, pinturas, industria
papelera, crema para afeitar, plasticos, industria farmacéutica, pulidores,
betun para calzado, estabilizadores de resina, champus, industria textil, en
productos repelentes al agua, en compuesto para tratamiento de agua, ceras
para pisos, puede sustituir a la parafina para el alumbrado doméstico en un

20%.



Es utilizado principalmente como activador y reacelerador de vulcanizacion
en la industria de llantas, neumaticos y productos de jebe, como lubricante en
la industria de moldeo de plasticos como regulador de dureza en la industria
de velas y como materia prima en la elaboracion de jabones especiales.
Ademas tiene usos multiples en la industria cosmética, fabricacion de
baterias, etc.

De aqui la importancia del aprovechamiento industrial de la grasa de camero.
En tal sentido, el objetivo del presente estudio es obtener el acido estearico a
partir de la grasa de camero mediante hidrolisis, teniendo como subproductos

principales el acido oleico y la glicerina.



II. ESTUDIO DE LA MATERIA PRIMA
2.1 Definicion de Grasa

La grasa de los animales terrestres son las mas de las veces solidas a la
temperatura ordinaria. La alimentacion y el género de vida influyen en la
composicion de las grasas de manera que por ejemplo los animales
alimentados con tortas oleaginosas daran grasa mas blanda que aquellos a
los que no se proporciona esta alimentacion. De igual manera la grasa de
los animales domésticos tiene menos glicérido de acidos grasos fluidos
que la obtenida de los que viven en estado salvaje. En los mamiferos se
distinguen la grasa del cuerpo y la grasa de la leche, cuya composicion es
esencialmente diferente.

La grasa de carnero se obtiene por la fusion del sebo bruto, el cual se
separa en dos partes en los mataderos, nucleo bruto que consiste en
masas de grasa unidas, p.ej., grasa de pulmones, rifiones, redecilla,
corazon, etc. y en recortes brutos, tejidos grasos atravesados por piel,
musculos, sangre, etc. Ullman (1). Ambas partes se trabajan por
separado. La grasa que no se puede trabajar para usarla como comestible
se emplea para uso industrial. Como materia lubricante, no puede
contener mas de 5% a 8% de acidos grasos libres. La mayor parte se
saponifica para la preparacion de la glicerina, y los acidos grasos se
destinan a la fabricacion de jabones o de bujias. Si se funden a 55°C o

60°C como maximo los tejidos grasos y las partes escogidas de los



recortes, se obtiene del sebo fino llamado precomestible. Naturalmente
ambos productos s6lo pueden obtenerse con grasa completamente fresca,
pues la que no es del todo impecable o procede de animales fallecidos o
enfermos, en ningin caso debe ser utilizada para obtener grasa
comestible.

Las constantes fisico-quimicas de los sebos, como generalmente las de
las grasas animales, presentan entre si ciertas discordancias, ya que la
grasa no tiene la misma composicion en todas las partes del cuerpo. El
sebo de carnero que tiene gran importancia comercial, es mas duro que el
de buey. Las mejores calidades son apropiadas para ser usadas en la
fabricacion de margarina, y las clases inferiores que poseen a veces sabor
y olor desagradables, solamente se usan en la fabricacion de jabones y
estearina.

El analisis de los aceites y grasas tienen los siguientes pasos; primero el
ensayo de las primeras materias y segundo el ensayo de las grasas y
aceites mismos. Un tercer grupo de ensayos lo constituyen los de aquellos
productos para cuya obtencion se emplean los aceites y grasas.

En general los aceites y grasas vegetales estan localizados
preferentemente en las semillas y en las cames de ciertos frutos, pero
también se encuentran en las raices, ramas, troncos y hojas de las plantas.
En algunas semillas, por ejemplo en las de la mayor parte de cereales, la
grasa se halla casi exclusivamente en el germen. También las producen

ciertas bacterias, hongos y fermentos.
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En cambio las grasas de origen animal se encuentran en el tejido
subcutaneo, en la cavidad abdominal, en el higado y en el tejido
conjuntivo intermuscular. Los huesos y en especial los de las patas y piel
del ganado vacuno y otros animales, también contienen cierta cantidad
apreciable de grasa.

Evidentemente, las grasas en general son muy abundantes en los reinos
animal y vegetal. En los animales se encuentran contenidas en células
especiales y en los vegetales se presentan en forma de gotitas o globulos
distribuidos por todo el vegetal o acumulados en determinados organos
del mismo.

Las grasas provenientes de animales contienen siempre una pequefia
dosis de colesterina, mientras que en los vegetales se encuentran la
fitosterina, isomero de la colesterina y la observacion microscopica de
este producto permite determinar la mezcla eventual de grasa animales y

vegetales.

Procedencia

El sebo de carnero a utilizar para el desarrollo de este estudio, es
procedente del camal de Yerbateros correspondiente a la variedad
blackbelly. El sebo de carnero se encuentra tanto en la carcaza,
menudencia, cueros y residuos de la estructura del ovino. El sebo a
utilizar se ha extraido de la menudencia, puesto que el mejor sebo es el

que se encuentra rodeando a los rifiones e intestinos de los ovinos y se



2.3

11

separa del tejido subcutaneo que produce una materia grasa de calidad
inferior, que se elabora separadamente y se utiliza para la preparacion de

productos comestibles.

Naturaleza Quimica de la Grasa

Todas las grasas tienen una densidad inferior a la del agua, comprendida
generalmente entre 0,90 y 0,95 son poco solubles en el alcohol frio,
excepto el aceite de ricino, pero se disuelven facilmente en el éter,
cloroformo, sulfuros de carbono, etc. Las grasas por si solas arden con
dificultad, pero lo hacen con llama clara y brillante por medio de una
mecha sumergida en ellas.

Quimicamente, las grasas, sean animales o vegetales estan formadas de
carbono, hidrogeno y oxigeno, a diferencia de las llamadas grasas y
aceites minerales, que inicamente contienen carbono e hidrogeno. Asi el
sebo de camero contiene unas 78 partes de carbono, 12,5 partes de
hidroégeno y 9,5 partes de oxigeno. La composicion elemental no es igual
para todas las grasas incluso cabe la duda de que la misma grasa de los
animales no siempre tenga la misma composicion. Esto se explica por el
exacto conocimiento de la composicion de las grasas, pues las que se
hallan en la naturaleza no son sencillas combinaciones quimicas, sino
mezclas de ellas.

Casi todas las grasas existentes en la naturaleza son ésteres de glicerina

de los acidos grasos elevados, es decir combinaciones derivadas de
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glicerina y acidos grasos por el mismo proceso de formacion de sales

entre base y acido. La glicerina es un alcohol trivalente de formula:

Es decir un hidrocarburo saturado, con tres atomos de carbono
(CH;.CH;,.CHs) en el que un atomo de hidrogeno de cada uno de los
grupos correspondientes a los tres atomos de carbono ha sido sustituido

por un grupo hidroxilico. Por ejemplo:

HOCH, CH3;COO.CH,

I I
3 CH;COOH  + HOICH — CH;COO.CH + 3 H,0

HOCH, CH3;COO.CH,

Ac. Acético Glicerina Triacetina Agua

Si en vez de acido acético, entran en reaccion acidos grasos mas elevados
como acido palmitico, estearico, oleico, etc. se obtienen los triglicérido

correspondientes a las grasas naturales.

Naturaleza Quimica de los Acidos Grasos

Los acidos grasos que se encuentran combinados en las grasas naturales

pueden clasificarse con arreglo a su composicion en tres grupos

principales:

1. Acidos cuya composicion corresponde a la formula C,H,,0; y son
acidos no hidroxilados, monobasicos, saturados en la serie del acido

acético.
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CuH2n20; que son acidos no hidroxilados, monobasicos, linolénico
y clupanodonico y correspondiendo a las formulas sefialadas tienen
uno, dos tres, y cuatro dobles enlaces.

3. Acidos de composicion CyHz,.00;3 que son acidos hidroxilados,
monobasicos, no saturados, de la serie del acido ricinoleico y que
ademas del doble enlace poseen como substituyente un grupo

hidroéxilo.

De la serie del acido acético se encuentran en las grasas los acidos:

Butirico C4H0O,

Caproico CeH)20;
Caprilico CsH 60,
Caprico Ci0H2002
Laurico C12H240,
Miristico C14H2307
Palmitico Ci6H3,0
Estearico CisH360;
Araquidico C20H400;
Behénico C22H440,
Cerotinico Ca6Hs,0,

Los cuatro primeros son liquidos a la temperatura ordinaria, con

excepcion del acido butirico oleaginoso. En  general presentan un
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desagradable olor a rancio o a sudor, como consecuencia de haber sido
expuestos al ambiente se puede destilar sin descomposicion y hervidos
con agua. A pesar que su punto de ebullicion es mas elevado que el del
agua, se desprende sus vapores junto con el vapor de agua, por lo cual
pueden llamarse también acidos volatiles. Los restantes acidos grasos
arriba mencionados son so6lidos a la temperatura ordinaria. Inodoros e
insipidos, dejan sobre el papel manchas que no desaparecen y iinicamente
destilan sin alteracion en vacid o con vapor de agua recalentado (salvo el
acido laurico). Son completamente insolubles en el agua, solubles en
alcohol hirviente, de donde se separan en cristales al enfriarse. Sus
soluciones enrojecen so6lo débilmente al tomasol. Se inflaman y arden

con llama luminosa y fuliginosa.

Factores que influyen en la descomposicion de la grasa

Las grasas se descomponen por el calor puesto que no son volatiles,
produciéndose acroleina, cuyo olor picante es caracteristico, como
consecuencia de la deshidratacion de la glicerina.

En particular, las grasas puras son inodoras, incoloras, insipidas y de
reaccion neutra, pero mediante el aire y la luz ayudados por las pequefias
cantidades de impurezas, determinan pronto el fenomeno de su
enranciamiento, junto con una oxidacion simultanea que le comunica olor
y sabor desagradables. Debido a esta alteracion, se forman aldheidos y

toman las grasas un color amarillento, con presencia de reaccion acida.
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Ademas, el oxigeno del aire es absorbido por las grasas liquidas de
diversas maneras: mientras en unas la absorcion es lenta, otras por el
contrario, s combinan rapidamente con €l, dando productos sodlidos.
Debido a este fenomeno, deriva la clasificacion de los aceites secantes y
no secantes. Los aceites finamente divididos absorben el oxigeno del
aire, produciéndose a veces una elevacion de temperatura suficiente para

inflamarlos.

2.6 Tratamiento Previo
2.6.1 Reconocimiento de impurezas. Contaminantes

Por su origen el sebo de camero no se puede utilizar directamente
en la extraccion de los acidos grasos, debido a que estos presentan
cantidades considerables de materiales extrafios.

Los tejidos organicos que presentan resultan agentes contaminantes
en el futuro desdoblamiento del sebo, por lo que es importante la
separacion de los albuminoides, mucilagos suciedad mezclada, etc.
estas sustancias dificultan la marcha de la descomposicion, dan un
color oscuro a la grasa y producen mucha espuma; también
ocasionan en particular después de terminar la descomposicion, una
separacion defectuosa del acido graso y de la mezcla agua-
glicerina por la formacion de emulsiones dificil de deshacer. De

este modo resultan pérdidas considerables de glicerina.
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El tratamiento previo que se realiza es principalmente con la
finalidad de eliminar los materiales diferentes al sebo.
El agua es solo muy ligeramente soluble en la grasa y por lo tanto,

su presencia, no es corriente excepto en pequefias cantidades.

2.6.2 Requerimientos previos de la materia prima para la prueba.

2.6.3

La materia prima que se utilizard en la prueba debe recibir un
tratamiento preliminar de manera de purificar el sebo.

El sebo debe estar limpio, esto quiere decir libre de sangre,
residuos solidos (lana, tierra, etc.), para ello se realiza un lavado
con abundante agua, las veces que sea necesaria.

El sebo debe estar libre de la membrana citoplasmatica que
envuelve a los triglicéridos (grasa neutra), para ello se somete a un
picado, precalentamiento y posterior separacion por prensado.

Otro requisito importante en el tratamiento de la materia prima es
la homogeneidad que debe presentar, para ello se somete a su

temperatura de fusion y se agita moderadamente.

Operaciones de tratamiento previo

Al sebo extraido de las visceras del cammero, inicialmente se le
realizé un lavado con agua para eliminar los residuos de materias
extrafias. Enseguida se coloco el sebo a temperatura moderada en

bafio maria hasta el inicio de la fusion del mismo. Luego se retird y
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se procedi6 a prensarlo, hasta que sOlo quede materia
muscilaginosa y residuos solidos en la malla. Todo el liquido
extraido se calentdé hasta aproximadamente 47-50°C, dejandose
posteriormente en reposo. Luego de enfriado el sebo
(aproximadamente 24 horas) se extrajo la torta oleaginosa del
residuo liquido, de esta torta se separa las interfaces para obtener
un sebo mas puro.

El sebo se lleva a su temperatura de fusion, y en caliente se filtra en
vacio en papel Wathman. Posteriormente se realiza el secado del
sebo llevando a la estufa a una temperatura de 100-102°C, se pesa
cada media hora hasta que la diferencia de peso entre dos muestras

continuas sea Cero.

Resultado

Al final del proceso de tratamiento, la grasa neutra se separa de
todas sus impurezas. Quedando asi 97,62% de la grasa proveniente
del camal. Esta grasa neutra es clara, homogénea, seca, y libre de
impurezas. Asi esta grasa queda listo para el desdoblamiento y los

analisis fisico-quimico.
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Cuadro N° 2-1

Composicion de la grasa de camero

Grasa de carnero Porcentaje en peso
(%)
Membrana 1,45
Agua 0,20
Suciedad 0,35
Grasa neutra 98,0




III. ANALISIS FISICO-QUIMICOS
Para la determinacion del analisis fisico quimico de la grasa se han seguido

procedimientos estandares, los cuales se detallan en el apéndice.

3.1 Determinacion del Punto de Fusion
El punto de fusion se calcula como el promedio de las temperaturas

inicial y final del ensayo realizado.

Cuadro N° 3-1

Punto de fusion de la grasa de carnero

Muestra Temperatura | Temperatura | Temperatura
N° Inicial Final Promedio
O () ()
1 42 50 46,0
2 41 50 45,5
3 43 50 46,5
Promedio 46,0

3.2 Determinacion del punto de solidificacion
Para determinar el punto de solidificacion de la grasa, se procedio a
fundir la muestra preparada. Fundida la grasa se dejo que se solidificara,

habiéndose tomado el punto de enturbamiento como el inicio y
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considerando el punto final el momento de la opacidad completa; siendo

los datos los siguientes:

Cuadro N° 3-2

Punto de solidificacion de la grasa de camero

Muestra Temperatura | Temperatura | Temperatura
N° Inicial Final Promedio
O (O (W)
1 38,0 36,0 37,0
2 38,5 35,5 37,0
3 38,0 36,0 37,0
Promedio 37.0

3.3 Determinacion de impurezas

El porcentaje de impurezas se calcula de la siguiente forma:

% Impurezas = Peso de impurezas x 100%
Peso muestra

Cuadro N° 3-3

Impurezas de la grasa de carnero

Muestra | P. papel | P. papel filtro + | Diferencia de | Porcentaje
filtro(g) | impucrezas(g) | pesos(g) (%)
1 0,7751 0,7775 0,0024 0,024
2 0,7742 0,7762 0,0020 0,020
3 0,7695 0,7711 0,0016 0,016
Promedio 0,020
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3.4 Determinacion del peso especifico

Resultado del ensayo:

Peso del picnometro vacio :27,9614 ¢

Peso del picnometro mas la grasa: 36,9741 g

Numero de mililitros 10 ml

P.E. = Diferencia en peso
Nuamero de ml

P.E. = 36,9741 — 27,9614 = 0,901
10

3.5 Determinacion de Humedad
El porcentaje de humedad se calcula de la siguiente forma:

Pérdida en peso _ * 100%

Peso de la muestra

% Humedad =

Cuadro N° 3-4

Humedad de la grasa de camero

Muestra | P. crisol seco + | P. crisol seco + | Pérdida en | Porcentaje
grasa (g) grasa seca (g) peso (g8) (%)
1 19,0264 18,7471 0,2793 5,60
2 17,0621 16,8194 0,2427 4,90
3 18,0324 17,7774 0,2550 5,10
Promedio 5,20
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En el siguiente grafico se muestra la variacion de la pérdida en peso respecto

del tiempo.

Fig. 3-1

3.6 Determinacion del Indice de Acidez

El porcentaje de acidez libre expresada como acido estearico-palmitico:

%Acidez libre = ml de NaOH * N * 26918
Peso de la muestra

Nota: El factor 26,918 es calculado sobre la base del peso molecular promedio de los acidos grasos
existentes en la grasa del camero cuya composicion es de 45,5 de acido estearico y 55,5 de acido
palmitico.

Por consiguiente el indice de acidez se calcula multiplicando el

porcentaje de acidez libre por 2,21.

Indice de Acidez= ml de NaOH * N * 592196
Peso de la muestra
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Cuadro N° 3-5

Indice de Acidez de la grasa de carnero

Muestra | Vol. NaOH Indice Acidez % Acidez libre
(ml) (estearico-palmitico) (estedrico-palmitico)
1 0,60 0,7106 0,3230
2 0,65 0,7698 0,3499
Promedio 0,7402 0,3365

3.7 Determinacion del Indice de Saponificacion

Los resultados se calculan mediante la siguiente ecuacion:

Donde:

I.S.= Indice de Saponificacion de la muestra.

LS.

= 56.1 (Vi -V2)*N
W

V; = Volumen de solucion de acido clorhidrico empleado en la
valoracion del ensayo en blanco, en centimetros cubicos.

V, = Volumen de solucion de acido clorhidrico empleado en la
valoracion de la muestra, en centimetros cubicos.

N = Normalidad de la solucion de acido clorhidrico.

W = Peso de la muestra empleada en el ensayo, en gramos.
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Cuadro N° 3-6

Indice de Saponificacion de la grasa de carnero

Muestra Vi Vv, LS:
(ml) (ml)
1 25,1 9,5 218,79
2 25,1 9,3 221,60
3 25,1 9,3 221,60
Promedio 220,6-6

3.8 Determinacion de la Materia Insaponificable

De los resultados del ensayo se determina el peso de acidos grasos y por

consiguiente el porcentaje de materia insaponificable.

Peso de acidos grasos en el extracto (g) = (Vol. ml de NaOH 0,02 N) * 0,0056

% Materia insaponificable = Peso del residuo - Peso de los acidos grasos * 100%
Peso de la muestra

Cuadro N° 3-7

Materia insaponificable de la grasa de carnero

Muestra | Vol. NaOH Peso del Peso de los % Materia
0,02N residuo acidos grasos | Insaponificable
(ml) (8 (8)
1 1,40 0,0179 0,00784 0,252%
2 1,60 0,0192 0,00896 0,256%
3 1,50 0,01856 0,00840 0,254%
Promedio 0,254%
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3.9 Determinacion de los Acidos Grasos Saturados y No Saturados

Calculo del porcentaje de acidos grasos saturados:

Peso del acido graso =51g
Peso de vaso + parafina =17,6820 g
Peso de vaso vacio =12,1410¢g
Entonces:

Peso de parafina =5,5420 g

Peso de parafina +acidos grasos + vaso = 22,0639 g
Peso de acidos grasos saturados = 4,3809 g
De donde:

% Acidos grasos saturados = 4,3809 * 100 = 86%
5,1

Calculo del porcentaje de acidos grasos no saturados:

Peso del acido graso + parafina + vaso = 20,4375
Peso de parafina + vaso = 19,7195
Entonces:
Peso de acidos grasos =0,7118
De donde:

% Acidos grasos = 0,7118 * 100 = 14,0%
5,1

Composicion de los dcidos grasos saturados y no saturados:

Puesto que los acidos grasos saturados estan compuestos de acido
estearico y palmitico. Se determind entonces su composicion basandose

en el punto de fusion de la muestra.
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Punto de fusion de los acidos grasos saturados = 63,0 °C
Segun la grafica N° 1, para este punto de fusion:

Acido estearico = 70%

Acido palmitico = 30%
Luego la composicion de los acidos grasos sera:

Acido estearico = 0,7 * 86 = 60,2 %

Acido palmitico=0,3 * 86 =25,8 %

Acidooleico =14,0%
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IV. PROCESO A NIVEL PLANTA PILOTO
4.1 Principios de Extraccion
La extraccion de acidos grasos con grasas o aceites naturales se realiza

por hidrolisis. La hidrdlisis primaria puede representarse como sigue:

| I
H-(I:OOCR H-(|3-OH

H-COOCR + 3H,0 — 3RCOOH + H-C-OH

H-(IZOOCR H-(f-OH
H H
Grasa Agua  Acido graso Glicerol

4.2 Alternativas para el desdoblamiento de la grasa
Esto se verifica siempre en presencia del agua, y en realidad podemos
distinguir:
4.2.1 Desdoblamiento de la grasa bajo presion (procedimiento del
autoclave).
4.2.2 Desdoblamiento por el acido sulfurico.
4.2.3 Desdoblamiento por medio del reactivo de Twitchell.

4.2.4 Desdoblamiento de la grasa por medio enzimatico.
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4.2.1 Desdoblamiento a presion

Segiin este procedimiento llamado del autoclave, las grasas y
aceites previamente depurados se calientan con agua adicionando
pequeiias cantidades de 6xido de zinc, calcio o magnesio a presion,
y después se descompone los jabones formados.

Cuando se usa catalizador la hidrolisis es completada en cinco a
diez horas, transcurridas las cuales se descarga el contenido del
autoclave en un tanque, del cual se extrae el glicerol dejando el
acido graso. Es esencial el lavado con un acido mineral para
eliminar el catalizador, que esta en combinacion con el 4cido graso.
Este método tiene la ventaja de la reduccion considerable del
tiempo necesario, ademas de producir un acido graso de color mas

claro.

4.2.2 Desdoblamiento con acido sulftirico
Se aplica con gran ventaja a las grasas oscuras y fundidas, las
cuales se colocan estas en una caldera revestidas interiormente de
plomo y provistas de camiseta de vapor. La proporcion de acido
oscila alrededor del 5% en peso y durante la operacion debera
mantenerse la masa en agitacion constante, para lo cual suele
inyectar aire por medio de un tubo anular. Por este proceso, parte
de la glicerina se transforma en acido glicero-sulfiirico, de acuerdo

a las siguientes reacciones:
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A su vez el acido oleico absorbe una molécula de sulfurico

convirtiéndose en sulfoestearico:

CH; C|H3
(C|H2)7 (CH,)s
CH + SO4H, — CH - SO,H
o (:;H
(éH2)7 (CHy)s
COOH COOH

El acido asi obtenido, se trata con agua, regenera el acido sulfurico

transformandose en acido oxiestearico:

CH; CH;

| |
(CH,), ((|:H2)7
CH-SOH + H,O —» SO;H,+ CHOH
C|3H2 C|3H2

(CH2)7 (CH2)7

COOH COOH
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Los acidos obtenidos, se destilan a presion reducida en corriente de
vapor, obteniéndose un producto de color blanco. A su vez el acido
oxiestearico se transforma en acido isooleico que funde a 44° C de

acuerdo con la reaccion:

CH; CH;

(CHy); (CH,),

CHOH + H,0 —» SO4H, + CH

((I:HZ)S ?H
COOH (CHa)s
COOH

4.2.3 Desdoblamiento por medio del reactivo de Twitchell

El procedimiento catalitico de Twitchell constituye en realidad una
modificacion del anterior y consiste en sustituir el acido sulfurico
por una combinacion del acido estearico u oleico con el acido
benceno-sulfonico o naftaleno-sulfonico, llamado respectivamente
acido esterin-benceno-sulfonico y acido oxiestearin-naftaleno-
sulfonico.

Segin este método se tratan primeramente las grasas con acido
sulfurico en la proporcion de 1 a 2% en una caldera forrada de
plomo, haciendo burbujear en su masa una corriente de vapor
recalentado, con lo que se obtiene una purificacion inicial de las

mismas.
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Se decanta el acido diluido resultante y la grasa se vierte en tinas
provistas de tapa, donde se afiade 25% de agua de condensacion, se
calienta la masa hasta ebullicion, se agrega el reactivo Twitchell en
cantidades que oscila de 10,5 a 1,5%, de acuerdo a la pureza de la
grasa, continuandose la inyeccion de vapor hasta unas 24 horas o
saponificacion casi completa en acidos grasos y glicerina. Se
suspende la entrada de vapor y se mantiene una atmosfera del
mismo en la superficie del liquido para evitar la accion del aire
sobre los 4cidos grasos, hasta que la emulsion se descomponga y se
separen netamente las dos capas. Los acidos grasos, junto con una
pequefia porcion de grasa no saponificada, que quedan en las tinas
después de expulsar el agua con la glicerina, se usan directamente
en la fabrica de jabon o bien se les afiade un 10% de agua y se
inyecta vapor recalentado. Los acidos una vez puestos en
evidencia, se someten al tratamiento en las prensas hidraulicas,

separando el acido oleico de los otros acidos grasos solidos.

4.2.4 Desdoblamiento de la grasa por medio enzimatico
El procedimiento bioldgico esta basado en la propiedad que tienen
ciertas semillas oleaginosas, como las del ricino, de desdoblar las
grasas en acidos grasos y glicerina gracias a unos fermentos no
figurados o enzimas conocidas con el nombre de lipasas.

Las lipasas son notables por su insolubilidad en el agua y actian



33

solamente en disolucion acida. La industria prepara extractos
activos de lipasa por procedimientos especiales de extraccion y
concentracion fermentativa donde se utilizan adiciones de
sustancias que favorecen su actividad, como el sulfato de
manganeso, teniendo como temperatura Optima de actuacion los 23
y 42°C, perdiendo sus propiedades a temperaturas mayores a 44°C.
Los equipos utilizados para realizar esta operacion son variables,
sin embargo el mas simple consiste en una caldera o deposito
tronco conico, provistas de un serpentin de calefaccion indirecta y
de unas espitas situadas a diferentes distancias del fondo para
separar del resto del liquido los 4cidos grasos obtenidos. Se trabaja
con 30% de agua 5 a 6% de lipasa 0,2% de sulfato manganoso y
0,06% de acido acético. Se agita el contenido asi preparado,
dejandose reposar por 30 horas, hasta total desdoblamiento en
glicerina y acidos grasos; se agita con aire y se caliente mediante
vapor hasta 80-85° C, luego se afiade el acido sulfurico diluido en
la proporcion de 0,2 — 0,3% del peso de grasa.

Los acidos grasos, separados del agua y glicerina, se hierven con
agua para a su vez separar el sulfurico, se enfrian y solidifican
como en casos similares. Por este sistema se produce acidos grasos

muy pocos coloreados exentos de oxiacidos.
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4.3 Desarrollo del proceso seleccionado
La grasa proveniente del tratamiento previo, es clara, homogénea, seca y
libre de impurezas. Los resultados obtenidos del analisis fisico-quimicos

se muestran en el siguiente cuadro.

Cuadro N° 4-1

Propiedades de la grasa de carnero

e
Resultados
Porcentaje de impurezas 0,02
Porcentaje de humedad 5,20
Porcentaje de materia insaponificable 0,253
Porcentaje de acidez libre 0,3365
Punto de fusion (°C) 46
Punto de solidificacion (°C) 37
Peso especifico 0,901
Indice de acidez 0,7402
Indice de saponificacion 220,66

El proceso seleccionado es DESDOBLAMIENTO EN AUTOCLAVE.

Actualmente se emplea, en la hidrolisis de materias grasas de calidad
superior, para produccion de acidos grasos poco coloreados que no
requieran destilacion. Aparte de producir acidos mas claros, el proceso en

autoclave es mucho mas rapido que el de Twitchell.
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Se afirma que la hidrolisis de grasas en la autoclave, empleando reactivo
de Twitchell, es eficaz a temperaturas inferiores a las requeridas
empleando catalizadores de cal, oxido de zinc, etc.; pero la necesidad de
mantener el sistema en medio acido, limita el material de construccion
del autoclave, lo que hace mas o menos impracticable el procedimiento.
El catalizador empleado en la hidrolisis a presion se compone de
diferentes oxidos e hidroxidos metalicos, de los cuales los mas
empleados son los de zinc, magnesio y calcio siendo el de zinc el mas
activo. Las experiencias de Lascaray(5), la actividad de los siguientes
catalizadores decrece, segin el orden con que se nombran: ZnO, MgO,
CaO, LiOH, NaOH, KOH, NH,OH (ver grafica N° 2). Se emplea del 1 al
2% del catalizador sobre el peso de la grasa y se suele afiadir ademas
alrededor del 0,5% de polvo de zinc, que no actia como catalizador sino
como reductor, para mejorar el color de los acidos grasos € impedir su
oxidacion.

El 6xido de zinc tiene, comparadas con la cal, la ventaja de formar
sulfatos solubles, de manera que al separar del acido graso el 6xido que
produce la descomposicion se evita la formacion de un residuo insoluble,
que siempre arrastra consigo algo de grasa. El 6xido de zinc que se
emplee no es preciso que sea especialmente puro y de color claro; sin
embargo, se recomienda que en lo posible este libre de arsénico y que
tampoco contenga una gran cantidad de plomo para que en la

descomposicion con acido no se formen grandes cantidades de sulfatos
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insolubles. Una gran cantidad de hierro también perjudica al color del
producto de la descomposicion.
El agente de descomposicion se agrega después que el aceite ha sufrido

en el autoclave un calentamiento previo de 50°C.

4.3.1 Descripcion del equipo utilizado

El equipo consta principalmente de un tanque cilindrico y tapa. El
tanque es de fierro dulce, revestido interiormente de aluminio y
recubierto exteriormente de lana de vidrio protegido con planchas
de laton.

La tapa es también de fierro dulce, recubierto interiormente con
aluminio. La tapa se une al tanque mediante 4 mariposas de ajuste.
El equipo cuenta con manometro, termometro, valvula de
seguridad, valvula de purga de vapor, valvula de bola para sacar
muestra y dos visores. El calentamiento se efecttia mediante
resistencia eléctrica, que vaporiza el agua en el interior del tanque

generando la presion necesaria para la hidrolisis.

4.3.2 Descripcion de la operacion
Para realizar el proceso de hidrdlisis se trabaja con la grasa

purificada (limpia, exenta de membranas, sangre, pelos, etc.).

Se calienta la grasa neutra hasta 50°C, a continuacion se adiciona

en caliente (80-90°C), el agua, el ZnO y el polvo de zinc, y se
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coloca 3 camicas para la agitacion. Se cierra completamente el
reactor autoclave, y somete a calentamiento.

Cuando el manémetro comienza a registrar una ligera presion, se
abre la valvula de purga de vapor con la finalidad de eliminar el
aire contenido en el reactor y evitar la oxidacion. Se cierre la llave
de purga y continua el calentamiento.

Cuando se registra la presion absoluta deseada, se da por iniciado la
hidrolisis. Se controla que la presion se mantenga durante el
proceso.

Al final del tiempo de operacion, se desconecta la fuente de calor y
se purga el vapor, hasta que el mandmetro indique 0 kgf/cm? de
presion. Se abre la tapa del reactor autoclave y se retira el
contenido en recipientes.

Para optimizar el proceso de hidrdlisis, se tendra en consideracion,
el grado de desdoblamiento (% de acidos grasos libres) y el tiempo
de reaccion variando para ello los valores de los parametros de

presion, relacion agua/grasa y porcentaje de catalizador.

4.3.3 Determinacion de la relacion éptima agua/grasa
Por relacion estequiométrica, se determina la cantidad de agua
necesaria para realizar la hidrolisis de la grasa. A esta cantidad de

agua, se le adiciona la cantidad de agua necesaria para generar
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vapor y llevar a la presion de trabajo. Entonces se tiene

inicialmente en el reactor autoclave lo siguiente:

Peso de Grasa
Cantidad de agua
% de Catalizador

Presion absoluta

I

1000 g
71g
2% (1,4% de ZnO y 0,6% polvo de Zn)

4 kgf/cm?

Se somete a calentamiento todo el sistema hasta llegar a la presion

de 4 kgf/cm?, a partir de este momento se controla el tiempo de

hidrolisis. Cada hora se realiza una toma de muestra y se determina

la acidez libre mediante titulacion, para determinar asi el grado de

desdoblamiento. Al cabo de 12 horas solo se llega a un grado de

desdoblamiento de 10%. Lo cual nos indica que es demasiado

tiempo, produciéndose ademas la degradacion de la grasa lo cual ya

no permite que el proceso de hidrolisis continie. Entonces, se

determina variar la cantidad de agua, manteniendo los demas

parametros constantes, para ello se trabaja con los siguientes

valores:

Peso de Grasa
Cantidad de agua
% de Catalizador

Presion absoluta

1000 g
250 g
2% (1,4% de ZnO y 0,6% polvo de Zn)

4 kgf/cm?
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Al igual que en la operacion anterior, se somete a calentamiento, y
se efectua la hidrolisis, llegando a un grado de desdoblamiento de
aprox. 10% en de 9 horas, esto nos indica que por el aumento de
agua, disminuye el tiempo de hidrélisis.

Posteriormente, se efectua el aumento de agua a 500 g, 1000 g,
1500 g y 2000 g.

A medida que se incrementa la cantidad de agua, manteniendo los
demas parametros constantes, se observo que la hidrdlisis mejora,
es decir se obtiene un mayor grado de desdoblamiento en menor
tiempo. Pero a su vez, trabajando con cantidades de agua mayores
de 1000 g. se dificulta la toma de muestra y se hace necesario
requerir de un reactor de mayor tamaifio. Por consiguiente, para
optimizar el tamafio del reactor y mejorar la toma de muestra, se
realiza la hidrolisis mediante reposicion de agua fresca.

Por consiguiente la relacion optima de agua/grasa serd de 1:1 (es
decir 1000 g de grasa y 1000 g de agua), con reposicion de 1000 g
de agua fresca.

En este proceso de hidrolisis se ha optimizado la cantidad de agua
necesaria a utilizar, para mejorar la hidrolisis, se efectuaran

cambios de presion y porcentaje de catalizador.
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catalizador 2%.
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4.3.4 Determinacion de la presion 6ptima

Una vez determinada la relacion optima de agua/grasa, se varia la

presion manteniendo los demds parametros constantes:

En la hidrélisis para la determinacion de la presion Optima se

trabajo con los siguientes parametros:

Parametros de operacion con presion variable

Cuadro N° 4-2

Prueba Primera | Segunda Tercera
Presion absoluta, kgf/cm? 4 5 6
Cantidad de agua, g @ 1000 1000 1000
Relacion agua/grasa 1:1 1:1 1:1
Catalizador, % 2 2 2

(a) Se efectua la reposicién con agua fresca, 1000 g después de 2 horas de hidrélisis.

Para determinar el grado de desdoblamiento se toma muestras cada

hora y se halla la acidez libre. En el cuadro siguiente se muestra el

porcentaje de desdoblamiento respecto a la presion y al tiempo.
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Cuadro N° 4-3

Porcentaje de desdoblamiento

Tiempf);de 4 kgf/cm? 5 kgf/em? 6 kgf/em?

reaccion

(horas)
0 0,336475 1,278605 6,05655
1 1,144015 5,450895 29,47521
2 1,345900 9,488595 55,18190
3 2,288030 22,67842 73,75532
4 3,499340 46,63544 82,09990
5 8,882940 65,27615 84,11875
6 15,14138 71,66918 84,79170
7 23,21678 75,43770 86,27219
8 26,24505 77,32196 86,54137
9 27,05259 78,12950 87,07973
10 49,12535
11 51,21150
12 66,15099

A partir de estos datos se realiza la grafica N° 4 del efecto de la
presion absoluta sobre la reaccion.

Luego de realizar la 1ra, 2da, y 3ra prueba de hidrdlisis trabajando
con los parametros mostrados en el cuadro N° 4-2. El porcentaje de
desdoblamiento aumenta en las primeras horas, pero luego este
incremento es insignificante, lo cual nos indica que el agua se
encuentra saturada de glicerina, siendo necesario evacuar la fase

acuosa y efectuar la reposicion con agua fresca. Al efectuar la
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reposicion de agua fresca en igual volumen, se observa que a
mayor presion el porcentaje de desdoblamiento aumenta en menor
tiempo. Tal como se observa en la grafica N° 4.

De los resultados obtenidos podemos observar que un aumento
considerable en el desdoblamiento se obtiene trabajando a partir de
una presion de 5 kgf/cm?.

Comprobandose de esta manera que un aumento en la presion
influye directamente sobre el tiempo de reaccion. Presiones
mayores a 5 kgf/cm? son apropiadas para poder realizar hidrodlisis
en un tiempo operativo favorable, tal como se demuestra cuando se
trabajo con una presion de 6 kg/cm? obteniéndose un grado de
desdoblamiento de 87,08% en 9 horas.

Si bien es cierto que a mayor presion se obtiene el desdoblamiento
de la grasa en menor tiempo, esto también trae como desventajas el
hecho de tener un menor factor de seguridad en la operacion,
ademas de utilizar un mayor consumo de energia, costo de

mantenimiento y disefio de equipos superiores.

Determinacion del porcentaje 6ptimo de catalizador

Para la determinacion del porcentaje 6ptimo de catalizador, se tiene
establecido la relacion agua/grasa de 1:1 (con reposicion de agua
fresca), y la presion optima de 6 kgf/cm?

Entonces se varia el porcentaje de catalizador, considerando 0%,



1% y 2%. Los parametros de trabajo se muestra en el cuadro

siguiente:

Cuadro N° 4-4

Parametros de operacion con porcentaje de catalizador variable

Prueba Cuarta Quinta Sexta
Catalizador, % 0 1 2
Presion absoluta, kgf/cm? 6 6 6
Cantidad de agua, g ® 1000 1000 1000
Relacion agua/grasa 1:1 1:1 1:1

(@) Se efectua la reposicion con agua fresca, 1000 g. Para la cuarta prueba a la tercera hora y para
la quinta y sexta prueba a la segunda hora.

Al igual que las pruebas anteriores, se determina el grado de

desdoblamiento mediante el analisis de acidos grasos libres. En el

cuadro siguiente se muestra el porcentaje de desdoblamiento

respecto al porcentaje de catalizador y al tiempo.
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Cuadro N° 4-5

Porcentaje de desdoblamiento

Tiempf)’ de Porcentaje de catalizador

reaccion

(horas) y : 2
0 0,06730 4,30688 6,05655
1 1,68238 24,49538 29,47521
2 491254 53,29764 55,18190
3 8,41189 86,13760 73,75532
4 15,14138 95,55890 82,09990
5 23,68784 98,38529 84,11875
6 30,35005 99,32742 84,79170
7 34,52234 86,27219
8 35,66635 86,54137
9 36,20471 87,07973

A partir de estos datos se realiza la grafica N° 5, efecto del
catalizador en la reaccion.

En la cuarta prueba de hidrodlisis, trabajando sin catalizador, se
observa que el proceso de hidrdlisis es muy lento, por consiguiente
se efectua la reposicion de agua a la tercera hora, de tal forma de
mantener la relacion agua/grasa de 1:1; observandose que el
desdoblamiento acelera solo hasta la sexta hora, tiempo después se
hace nuevamente lenta la hidrolisis.

En la quinta prueba de hidrélisis, trabajando con 1% de catalizador,
se observa que la hidrolisis acelera hasta las dos primeras horas

llegando a un grado de desdoblamiento de 53,3% tiempo después
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desacelera, manteniendo casi constante el desdoblamiento. Por
consiguiente se efectia la reposicion de agua después de la segunda
hora. Luego de la reposicion el desdoblamiento acelera
significativamente hasta la tercera hora llegando a un
desdoblamiento de 86,14% y a la sexta hora a un desdoblamiento
de 99,32%.

En la sexta prueba de hidrolisis, trabajando con 2% de catalizador,
se observa que la hidrdlisis es mayor en las dos primeras horas en
comparacion con la quinta prueba, tiempo despu€s empieza a
mantenerse casi constante el desdoblamiento. Al igual que en la
quinta prueba se efectua la reposicion de agua luego de la segunda
hora. La hidrolisis acelera en las siguientes horas, llegando a la
sexta hora a un 84,8% de desdoblamiento. El hecho de tener mayor
catalizador solo hace acelerar la hidrolisis en las primeras horas,
pero luego la presencia de mayor catalizador hace que el zinc
capture acidos grasos libres formando mayor cantidad de jabones,
desacelarando de esta forma la hidrolisis.

Al variar el porcentaje de catalizador, manteniendo constante los
demas parametros, se comprueba que utilizando el 1% de
catalizador se optimiza los resultados de la prueba llegando a un
grado de desdoblamiento de 99,32% en 6 horas.

Por consiguiente el porcentaje de catalizador 6ptimo sera de 1%

(0,7% de ZnO y 0,3% de polvo de Zn).



50

4.3.6 Parametros optimos de operacion
Los parametros optimos de operacion con los cuales se trabajara en

la planta son los siguientes:

Cuadro N° 4-6

Parametros de operacion para el disefio de planta

Presion absoluta, kgf/cm? 6

Catalizador, % 1 (0,7Zn0O y 0,3 polvo de Zn)
Peso de grasa neutra, g 1000

Relacion agua/grasa 1:1 (con reposicion de agua)
Tiempo de operacién @ 5 horas

(a) El tiempo de hidrélisis se considerara 5 horas, para llegar a un grado de desdoblamiento de

98.,4%.
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4.3.7 Calculo del volumen de agua necesaria para generar vapor
Se determinara la cantidad de agua necesaria para generar vapor
para alcanzar la presion de: 6 kgf/cm?
Volumen del tanque autoclave = 13,5 L
Masa de grasa= 1000 g
Densidad = 0,901 g/ml
Volumen de grasa= 1,11 L
Volumende agua =1L

Volumen neto = Vol de autoclave — (Vol grasa + Vol de agua)

Volumen neto=13,5 — (1,11 +1)=11,39 L=0,01139 m’
Volumen especifico liquido saturado(Ve) = 1,099 x 10° m’/kg
Volumen especifico liquido-vapor saturado(Vy,) = 0,3419 m’/kg
Considerando que el agua adicional debe formar el vapor necesario
para alcanzar la presion, se puede considerar que la calidad del
vapor es igual a 1:

X=Vm— Vs

Donde :

X = calidad de vapor
Vm = Volumen especifico total

Como X=1= Vp=Vg+ V¢

Vm = 0,32055 + 1,0997 x 10 = 0,3217 m*/kg
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Luego:

Vn = Volumen neto/masa total

Masa total = Volumen neto/Vp,

Masa total =0,01139/0,3217 = 0,03541 kg
Volumen de agua = 0,03541 L =35,41 ml

4.3.8 Calculo del peso de catalizador utilizado
Para el calculo de peso de catalizador se considera una mezcla de
oxido de zinc y polvo zinc en proporcion 7 a 3.

Para 1% de catalizador:

Oxido de Zinc activado (Bayer) = 0,7 %
Polvo de Zinc =0,3 %

Peso de ZnO =0,7*1000g/100=7¢
Peso de Polvode Zn=0,3 *¥1000 g/100=3 g

Para 2% de catalizador:

Oxido de Zinc activado (Bayer) = 1,4 %

Polvo de Zinc =0,6%

Peso de ZnO =1,4*1000g/100=14 g
Peso de Polvode Zn =0,6 *1000 g/100 = 6 g

4.3.9 Determinacion de la cantidad de jabon formado
Como se menciono, los acidos grasos productos de la hidrdlisis son
llevados a acidificacion para descomponer las trazas de jabon

formado por el catalizador usado.
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Para el proceso optimo de desdoblamiento en autoclave se utiliza el
1% de catalizador.

Peso de grasa neutra = 1000 g

Pesode Zinc=1% * 1000 g=10 g

Puesto que los acidos grasos libres forman jabones con el oxido de
zinc durante la hidroélisis. Consideraremos por seguridad que todo
el zinc reacciona. (Bailey A. “Aceites y Grasas Industriales” Pag. 622 )

Luego, por estequeometria:

Zn™ + 2(R-COO) — Zn(R-COO),

65,37 g/mol ——— 603,74 g/mol
10g ———— Waza
De donde: Waszn = 10 * 603,74/65,37=9236 ¢

Como 1000 g de grasa neutra (Wg,) produce 92,36 g de jabon de
zinc. Es decir: Waiza = (92,36/1000) * W,

Wasza = 0,09236 W,

4.3.10 Determinacion de la cantidad de HCI para la acidificacion
El calculo del HCI empleado se determina de la reaccion principal
en la descomposicion de los jabones de zinc:
ZnA; +2HCI — 2 AH+ClyZn
Donde : A : Acidos grasos
Wa.zn: Peso del jabon de zinc (g)

Wua : Peso de HCI (g)
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Por estequiometria:
ZnA, + 2HCI —> 2AH+ClZn
603,74 g/mol — 2 * 36,5 g/mol
W a220 — WHhal
Whel = (Waaza * 2 * 36,5)/603,74
Whe1 = 0,121 Mayz,
Por equilibrio quimico:
Wyer =N * V(1) * Peq
Peq = Mpuc1/6 =36,5/1 = 36,5 g/mol
Wha =N * V(1) * 36,5 g/mol
Entonces:
0,121 Wa,z, =N *V * 36,5
Por lo tanto:
V(1) =3,32* 10 Wa,zo/N

V(ml) = 3,32 Wauzo/N

Utilizando la cantidad de jabon formado, calculado en el acapite
anterior. Entonces la cantidad necesaria de HCI para descomponer
los jabones sera:

Waazn = 0,09236 W,
Entonces: V(ml) = 3,32 * 0,09236 W/N

De donde: V (ml) =0,31 Wg/N
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4.3.11 Determinacion del peso de cloruro de calcio
Para determinar la cantidad de cloruro de calcio a emplear se titula
las aguas glicerinosa con hidroxido de sodio.

De la reaccion:

Donde:

M, = Peso molecular del CaCl,

M; = Peso molecular del acido graso

Mc = Peso molecular del CaCl,.2 H,O
Por numero equivalente:

# Eq-g acidos grasos = # Eq-g base
Ademas:
# Eq-g base= N * V (1)
#Eq-ga.g. = Wa.g/Peq. => Wa.g/Mg=N * V()
. Wag =N*Mg* V()

Por estequeometria:

Mc 2 Mg

WCaCl,.2H,O0 —— N * Vol (1) * Mp

. W CaCl,.2H,O =N * Mc * Vol (1)
2

Reemplazando:

WCaCl,.2H,0 = 0.05 * 147.026 * 0,0012
2

WCaCl,.2H,0 = 0,00441078 g

Nota: Este peso es la cantidad necesaria para 100 ml de mezcla agua-glicerina.
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4.4 Purificacion de los Acidos Grasos
4.4.1 Obtencion del Acido Estearico

Terminada la hidrdlisis, se procede a separar la fase acuosa de los
acidos grasos.
Los acidos grasos son sometidos a un lavado con agua, de manera
de eliminar la glicerina y el reductor remanente.
A continuacion, se mezcla los acidos grasos con HCI 0,5 N, y se
somete a ebullicion moderada con agitacion por espacio de 1 hora,
con la finalidad de descomponer los jabones de zinc formados. Se
evita una ebullicion demasiada prolongada y una excesiva
concentracion del acido para que no sufra detrimento el color claro
del acido graso.
Una vez acidificado los acidos grasos, se cristaliza con alcohol
etilico caliente, en proporcion de acidos grasos a alcohol, de 1 a 1,
y se refrigera a 17 °C, en este momento precipita en forma de aguja
el acido estearico, quedando en estado liquido el acido oleico y la
solucion alcohodlica que posteriormente se purifica. El acido
estearico precipitado, se filtra y se seca para eliminar las trazas de
alcohol remanente. El acido estearico asi obtenido tiene apariencia

de pequefios cristales blancos nacarados y brillantes.
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4.4.2 Obtencion del Acido Oleico
El acido oleico remanente del proceso de cristalizacion del acido
estearico, se somete a enfriamiento a 4°C, dejandolo por espacio
de 24 horas. El acido oleico asi se solidifica en una masa blanca,
brillante, la cual una vez solidificada, se separa por filtracion de la
solucion alcohodlica. Este acido oleico permanece sdlido aun a

14°C.

4.5 Purificacion de la Glicerina
La fase acuosa procedente de la grasa de carnero en el reactor no
contiene acidos minerales y necesita muy poco esfuerzo para purificarlos.
El proceso de purificacion que se sigue es el siguiente:
Decantacion: Terminado el proceso de hidrolisis, se separa la fase
acuosa de la torta fria de 4cidos grasos. El liquido se separa de las trazas
de so6lidos sedimentados mediante decantacion.
Precipitacion: Los acidos grasos remanentes que pudieran quedar en la
fase acuosa, se precipita con cloruro de calcio dihidratado (CaCl,.2H,0).
Filtracion: La fase acuosa provenientes del tratado con cloruro de calcio,
se filtra en vacio. Obteniéndose asi una solucion limpia, lista para la
evaporacion.
Evaporacion: Se emplea un equipo de amplia area de evaporacion para
reducir el tiempo de operacion, de modo de obtener la glicerina
concentrada de la fase acuosa del autoclave. El porcentaje de

recuperacion es 10,77% respecto de la grasa.
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Cuadro N° 4-7

Resultado de titulacion

Volumen de fase | Normalidad del Volumen de NaOH
acuosa (ml) NaOH (ml)
100 0,05 1,1
100 0,05 1,3
100 0,05 1,2
Promedio 1,2

Nota: Este resultado nos indica que la presencia de acidos grasos en la fase acuosa, es casi
despreciable.

4.6 Resultados de operacion
El acido estearico producto de la cristalizacion, se presenta en forma de
escamas, de color blanco nacarado, brillante, insoluble en el agua.

En el cuadro siguiente se muestra las propiedades de este producto:

Cuadro N° 4-8

Propiedades del 4acido estearico obtenido

Caracteristicas Limites
Punto de fusion (Titer), °C 63,5
Indice de acidez 210-220
Materia insaponificable, % 0,15
Humedad, % 0,40

Composicion aproximada
- Acido estearico, % 70-75

- Acido palmitico, % 25-30
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El acido oleico obtenido es liquido a temperatura ambiente es de color
amarillo, se solidifica por enfriamiento en una masa blanca, brillante la

cual una vez solidificada permanece asi aun a 14°C, es inodoro e

insipido.
Cuadro N° 4-9
Propiedades del 4cido oleico obtenido
Caracteristicas Limites
Punto de solidificacion, °C 4
Materia insaponificable, % 0,20
Humedad, % 0,40




V. ESTUDIO CINETICO DE LA REACCION
5.1 Diseiio del modelo cinético
La hidrolisis se llevara a cabo en un reactor batch, considerando que se
realiza una reaccion liquido-liquido (grasa liquida-agua).

k;
= C3Hs(OH); + 3 HOOC.R (1)

k;

Para la hidrolisis se debe considerar lo siguiente:

a. El componente t (triglicérido) estad presente en la fase 1 (grasa
liquida), donde la reaccion 1 ocurre, mientras que el producto g
(glicerina) esta distribuido en la fase 1 y fase 2 (agua) tal que se
cumple en el equilibrio la siguiente ecuacion:

Yo =T * X @)
Donde :
yg = fraccion de glicerina en el agua.
Xg = fraccion de glicerina en la grasa liquida
m = coeficiente de distribucion

b. El componente t no tiene solubilidad en la fase 2, y la fase 1 y 2 son
inmiscibles.

c. La masa y la densidad de cada fase permanece constante durante la
reaccion.

d. El modelo de la reaccion y la hidrdlisis de la grasa son equivalentes.

Asi, t se puede asumir que representa a los triglicéridos y g representa



61

a la glicerina. El nivel inicial de t en la fase 1 (xy). También para este
modelo cinético la relacion de pesos moleculares My/M, es
obviamente constante. Por consiguiente la fraccion de conversion o
desdoblamiento de la grasa esta relacionada con el indice de acidez y
el indice de saponificacion.

X =1A-1A0 3)

IS — 1Ao

También para cada mol de glicerina producida, se producen 3 moles
de acidos grasos. De ahi que la productividad, P,, puede ser
determinada de la productividad g por la siguiente relacion:

P,=f*P, 4)

Donde f es 3 veces la relacion de pesos moleculares de acidos grasos
y glicerina.
El balance para el triglicérido (t) en el reactor batch esta dado por la
siguiente ecuacion diferencial:
-, = -dC, = kG- koCy

dt
Entonces:

L= dCI = k2Cg— k]Ct (5)
dt

El balance de la glicerina en ambas fases esta dado por:
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Donde:
L = Masa de grasa
G = Masa de agua
X0 = Fraccion de triglicérido inicial en la grasa
M; = Peso molecular del triglicérido
X = Fraccion de conversion de acidos grasos
Xg0 = Fraccion de glicerina inicial en la grasa
M; = Peso molecular de la glicerina
ygo = Fraccion glicerina inicial en el agua
Xg = Fraccion de glicerina en la grasa
yg = Fraccion de de glicerina en el agua

Usando la ecuacion 2 para y, del balance de glicerina resulta:

Factorizando x,:

Despejando x,:
Xg = (Lxw/Mi) X + (Lxgo/Mg) + (Gyzo/Mg)
(/M) + (Gm/M,)] [(L/Mp) + (Gm/My,)]

xg=(xeoMg/Mp) __ L X+ (Lxgo+ Gygo)
[L + mG] [L + mG]

xg = [1/(1+mG/L)] X + [1/(1+mG/L)] Xgo + [1/(1+mG/L)] (Gygo/L)
[Mt/(ngtO)]
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Si: A =1/(1+mG/L)

D= Mt/(ngtO)

Entonces la expresion anterior quedara reducida a:
Xg = (A/D) X + Axgo + A(Gygo/L)
Xg = (A/D) X + A(Xg0+ Ye0G/L)
Si: B=A(Xxg* ygG/L)

Entonces :
Xg=(A/D)X+B (6)

De la reaccion estequeomeétrica:
Co=Ci+Cop X

Ci= Co(1-X) (7)

Puesto que la densidad y masa permanecen constantes para la glicerina y

el triglicerido. Se tiene que para cualquier componente i.

Ci = pixi/M;

Por lo tanto:

(8)

Donde:
Cg = Concentracion de la glicerina

p1 = Densidad de la grasa
Xg = Fraccion de glicerina en la grasa

M, = Peso molecular de la glicerina

Sustituyendo C; y C; en términos de X en la ecuacion 5, se tiene:
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d(Co — CoX) = (kop1xg/M,) — kiCio(1-X)
dt

- Cro dX = (kap1/M,)[(A/D)X+B] — ki Cio(1-X)
dt

Dividiendo la expresion anterior por -Cyo :

dX =-kepi (A/D)X — k2p1 B + ki(1-X)
dt MCro MCro

dX = - k;X — kapt (A/D)X + k; — kapr
dt MgCtO MgCtO

dX=k[l-__p_ Bl-ki[1+__p___ (AD)X
dt Mgctokl/kz Mgctokl/kz
dX=ki{[1-_p B]-[1+_p (A/D)X}
dt M,Croki/k2 M,Cuoki/kz

Puesto : K =k /k,

dX=ki{[1- __p B]-[1+__p_(A/D)IX}
dt MCioK M, CoK

Ademas: Cy = p/M;

entonces: pL = pp = _M__= M
Mgcto Mgp(o/Mt Mgpto/ P1 ngtO

haciendo: D = M{/(MgXy) y reemplazando en la ecuacion anterior:

dX =k {[1 - DB/K] - [ 1 + DA/D]X}
dt

Por consiguiente se reduce a la siguiente ecuacion (9):
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Donde:
F=1-DB/K
E=1+A/K
Integrando la ecuacion diferencial (9).

dX__ =kdt
(F - EX)

dX =kdt
F(1-EX/F)

Se tiene:
1 — E X = exp(-Ek;t)
F

Despejando X, se tiene el modelo cinético de reaccion :

X = (F/E)*[1 — exp(—Ek, t)] (10)

Como el producto glicerina no se disuelve en la fase 1 bajo condiciones
ambientales, entonces la fraccion de masa de glicerina corregida en la

fase 2 a condiciones ambientales, lo hallamos por el balance de masa.

Masa glicerina al final = Masa glicerina producida
T° ambiente en el reactor

Masa glicerina  + Masa glicerina = Masa glicerina + Masa glicerina
en la grasa inicial  en el agua grasa reactor agua reactor

Como:
Masa glicerina en la grasa inicial = 0

Entonces:

Donde:
Y = Fraccion de glicerina en el agua a condiciones
ambientales.
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Ademas: Yg = MXg
¥e=yeL/mG + y,

¥e = (v.L/mG)*(1 + mG/L)

Pero: A=1/(1+mG/L) = 1/A =(1+mG/L)
Reemplazando 1/A en la ecuacion anterior:

Y= ye/(AmG/L) (11)
Si definimos ¢ como el flujo volumétrico de grasa en el reactor:

¢ = VL/VTora = VL/(VL+ V)

Donde:
V. = Volumen de grasa neutra

Vs = Volumen de agua
Ademas se sabe: Vg=Gp; y VL =Lp,
Reemplazando en la ecuacidon anterior:

é=1/(1 +Vg/VL)

6 = 1/[1 + (G/L)(pi/P2)] (12)
Entonces la productividad de la glicerina P, definida como la cantidad de
glicerina producida en el reactor por volumen y tiempo, se puede
determinar por:

P, = Masa glicerina/(Voal *1)

Se sabe:
Masa glicerina = y,G

Vi = V¢ 'y VL =L/p
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Reemplazando en Pg:

Por lo tanto:
P, = y0p1(G/L)/t (13)

Ademas:
P,=fP,

Donde:
P, = Productividad de acidos grasos

Entonces reemplazando P, en la ecuacion anterior se determina P,:

(14)

Estimacion de parametros del modelo cinético
El modelo cinético descrito en la ecuacion (9), involucra los parametros
ki, K ym

dX =k (F-EX)
dt

La estimacion de estos parametros se determinan utilizando los datos
experimentales de hidrolisis con la ayuda de una técnica de regresion no
lineal.

Asi utilizaremos el Programa de Regresion No Lineal (NRL) Main.bas,
mediante el algoritmo de Marquardt, el cual utiliza un técnica de
interpolacion para combinar los métodos de Gauss-Newton por Steepest
descent, este programa ajustara un grupo de ecuaciones diferenciales o
algebraicas utilizando los datos experimentales para determinar el

namero de parametros desconocidos.
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A través de una serie de menu se ingresa en el programa el modelo
cinético, sus ecuaciones variacionales, la constante de regresion y los
datos experimentales.
El modelo cinético y las ecuaciones variacionales deben estrictamente
ingresarse en la forma siguiente:

G@)=1f[x, Y(1), Y(2),.... Y(n), B(1), B(2)...]
Donde:

G(i) = derivadas dy(i)/dx

x = variable independiente
F[ ] = funciones a ser integradas
B() = parametros a ser determinados

dX =k, (F - EX)
dt

Se determina sus derivadas parciales:

d(dX/dk:) = -kiE dx + (F-EX)
dt dk,

d(dX/dF) = -kiE dx + k,
dt dF

d(dX/dE) = -kiE dx — k; X
dt dE

De donde llevando el modelo cinético y sus derivadas parciales a la
forma requerida por el programa de regresion no lineal se tendra que los
paramétros son los siguientes:

B(l) =k, B(2)=E B(3)=F Y(1)=X
Efectuando la corrida del programa con el modelo cinético, sus derivadas

parciales y los datos experimentales de X = (IA-1A,)/(IS-1A)
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Cuadro N° 5-1

Resultado del programa de regresion no lineal

Tiempo X X Error
Experimental Calculado

0 0 0 0

1 0,210971280 0,45690 -0,24593
2 0,511956972 0,69416 -0,18220
3 0,855136921 0,81737 0,03777
4 0,953590185 0,88135 0,07224
5 0,983126164 0,91458 0,06855
6 0,992971491 0,93183 0,06114

La grafica N° 6, representa la curva del porcentaje de desdoblamiento
calculado y experimental segun el programa de regresion no lineal.
Los parametros del modelo cinético se determinan a partir de la ejecuciéon
del programa:

B(1)=0,061787

B(2) =1,060557

B(3) =1,008031

Nota: La corrida completa del programa se muestra en el apéndice.

Determinacion del la constante de equilibrio K:

ki

k>
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De la reaccion, por equilibrio quimico se determina:

#Eq-base= #Eqg-ac.grasos

#Eqg-ac. grasos = W * Valencia/PM

Igualando las dos relaciones se tiene el peso de acidos grasos:

W =# Eq-base * PM /Valencia

Como se sabe la hidrodlisis 6ptima de operacion es aquella que trabaja a

una presion absoluta de 6 kgf/cm?, trabajando con 1000 g de grasa, 1000

g de agua con reposicion a igual volumen (relacion final agua/grasa de

2:1), y con 1 % de catalizador (0,7% de oxido de zinc y 0,3% de polvo de

zinc).

Trabajando con una muestra de 4 g de grasa neutra desdoblada a

diferentes tiempos y determinando los acidos grasos libres mediante

titulacion con hidroxido de sodio 0,2 N. Se obtienen los siguientes

resultados:
Cuadro N° 5-2
Determinacion del # Eq- base y Peso de Acidos Grasos
NaOH #Eq-base Peso %
Vol. (ml) N*V([@1): | Acides Grasos | Composicion
(8)

0 3,2 0,00064 0,1722752 4,31
1 18,2 0,00364 0,9798152 24,50
2 39,6 0,00792 2,1319056 53,30
3 64,0 0,01280 3,4455040 86,14
4 71,0 0,01420 3,8223560 95,56
5 73,1 0,01462 3,9354116 98,39
6 73,8 0,01476 3,9730968 99,33

ota: Estos calculos se realizaron en base a una muestra de 4 g, tomadas en intervalos de 1 hora.
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Cuadro N° 5-3

Determinacion del naimero de moles durante la hidrolisis

Tiempo Moles Moles Moles Moles
(horas) de Acidos- Glicerina Agua reacc.
Triglicérido grasos
0 0,000213 0,00064 0,000213 0,00064
1 0,001213 0,00364 0,001213 0,00364
2 0,002640 0,00792 0,002640 0,00792
3 0,004267 0,01280 0,004267 0,01280
4 0,004733 0,01420 0,004733 0,01420
5 0,004873 0,01462 0,004873 0,01462
6 0,004920 0,01476 0,004920 0,01476
Cuadro N° 5-4
Determinacion del nimero de moles en el equilibrio
Componente Moles iniciales Moles finales Moles equilibrio
Triglicérido 0,004929 0,004920 9,0x 10
Agua 0,222222 0,014760 2,07 x 10"
Glicerina 0 0,004920 4,92 x 10°
Acidos Grasos 0,002606 0,014760 1,73 x 107

Por consiguiente, la constante de equilibrio sera:

K= |Cgicerina”Cao-g@s|3
[Crigticeridos] [Cagua)®

Ademas:

Concentracion = Moles/Volumen total
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Como el volumen total es el mismo la constante de equilibrio queda

reducida en funcion al nimero de moles:

3

K=n glicerina. 11 ac-grasos
3

1N triglicérido. 11 agua

Reemplazando valores:

K = (4,92x10>)*(1,73x10%)°
(9,0x10%)*(2,07x10")?

De donde: K=0,32

Determinacion del coeficiente de distribucion en el equilibrio (m):

Por regresion no lineal del modelo cinético se encontr6 los valores de los

siguientes parametros:

B(1)=0,617872 = k;

B(2) =1,060557 = E

B(3)=1,008031 = F

Se sabe:

E=1+A/K A = 1/(1+mG/L)
Reemplazando valores de K y E

A =K(E-1)=0,32%(1,060557-1)

A =0,01937824
Ademas la relacion G/L = 1

m=1/A - 1=(1/0,0194)-1

m = 50,5
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Por consiguiente reemplazando los valores de F, E, k; en la ecuacion

(10):

X=095047 * [1 — exp (- Q65288 * 1)]




VI. ESTUDIO DE MERCADO
6.1 Introduccion

Los camales de Lima Metropolitana de donde procede la materia prima

son:
Callao Garagay
Modemo Chilca
Yerbateros Chosica
Conchucos Chaclacayo
La Molina

6.2 Produccion de Grasa en Lima Metropolitana
La cantidad de grasa producida por afio de los camales de Lima se
muestra en el siguiente cuadro:
Cuadro N° 6-1

Produccion de grasa en Lima Metropolitana

Ano Miles de T.M.
1990 1,5
1991 1,4
1992 1.4
1993 1,4
1994 1.4
1995 1,4
1996 1,5
1997 1,7
1998 1,8

(a) Indicadores economicos, MINAG-OIA
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En la grafica N° 7, se muestra la produccion en Lima Metropolitana

desde el afio 1990 hasta el afio 1998.

6.3 Pronéstico de la Produccion de Grasa para el aiio 2000
La produccion de grasa para el afio 2000, se calcula en base a datos
estadisticos, utilizando el método lineal.
El método lineal consiste en ajustar una serie de datos estadisticos a la
ecuacion de una recta:
Y;=A +B*X;

Donde:

S XY -3 X *SY,

B = i i=1 i=1

n*iX? —(Z"‘)(i)2
i=1 i=l1
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Cuadro N° 6-2

Estimacion de variables para la regresion lineal

Afio | Produccion X;*Y; X2 Y; - Y (Yi- ?)’
X; Yi
1 1,5 1,50 1 0,00 0,00
2 1,4 2,80 4 -0,10 0,01
3 1.4 4,20 9 -0,10 0,01
4 1,4 5,60 16 -0,10 0,01
5 1,4 7,00 25 -0,10 0,01
6 1.4 8,40 36 -0,10 0,01
7 1,5 10,50 49 0,00 0,00
8 1,7 13,60 64 0,20 0,04
9 1,8 16,20 81 0,30 0,09
s X; SY; > Xi*Yi | TX2 | ZY:i-Y | Z(Y:-Y)2
45 135 | 69,80 285 0 0,18

Por regresion lineal se obtiene la siguiente ecuacion:
Y;=1,3083 + 0,0383*X;

Error de pronostico:

Para un nivel de confianza del 68% (Y; + &)

Para i = 11 (afio 2000)

Y;; = 1,3083 + 0,0383 * X,




79

Como: X;;=11
Y11 =1,7296 miles de T.M./afio
Y11 +o= 1,8796

Y11 -0 = 1,5796

Pronéstico optimista de la produccion de grasa para el afio 2000:

Produccion = 1,8796 miles de T.M./afio

6.4 Demanda de Acido Estearico por parte de la Industria Nacional
Cuadro N° 6-3

Demanda de 4cido estearico a nivel nacional ©®

Aiio T.M.

1990 599,43
1991 954,99
1992 293,69
1993 840,21

1994 1365,96
1995 1045,42
1996 2363,63
1997 199945

(a) Indicadores econémicos, JUNAC-SUNAD

En la grafica N° 8, se muestra la demanda del acido estearico por parte de

la industria Nacional.
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6.5 Prondstico de la Demanda de Acids Estearico para el aiio 2000
La demanda de acido estearico para el afio 2000, se calcula en base a

datos estadisticos, utilizando el método lineal.

Y;=A + B*Xj

Ademas:

>,
V=4l 105142
n

2 X
X=4t =45
n

Zn:(xi *Yi)—ixi *Zn:Yi
B = -i=! - i=)n i=1
n*ZXi2 —(ZXi)Z
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Cuadro N° 6-4

Estimacion de variables para la regresion lineal

Aiio | Produccion | X;*Y; X;? Y-V (Yi- Yy
X; Yi
1 599.43 599.43 1 -583.42 340376,95
2 954,99 1909,97 4 -227.86 51919.,42
3 293,69 881,06 9 -889,16 790602,54
4 840,21 3360,83 16 -342.64 117401,03
5 1365,96 6829.80 25 183,12 33531,10
6 1045,42 6272.52 36 -137,43 18885.63
7 2363,63 1654539 49 1180,78 1394245 34
8 1999.45 15995,57 64 816,60 666838.28
T X; T Y; ITXi*Yi| TX? | ZYi-Y | X(Y,-Y)2
36 9462.76 52394,57 204 0 341800,30

Por regresion lineal se obtiene la siguiente ecuacion:

Y;=131,54 + 233,62 * X;

Error de pronostico:

Para un nivel de confianza del 68% (Y; + o)

Parai= 11 (afio 2000)

Y, = 131,54 + 233,62 * Xy,
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Como: X;;=11
Y,;=2701,36 T.M /afio
Y, + 6 =3399,71 T.M./afio

Y -6 =2003,01 T.M./afio

Prondstico optimista para el afio 2000:

Produccion = 3399,71 T.M./afio

6.6 Demanda proyectada para 10 aiios de operacion
Cuadro N° 6-5

Demanda de acido estearico para 10 afios

Aiio X; Produccion Y; Y;+o Yi - o
2000 2701,36 3399,71 2003,01
2001 2934,98 3633,33 2236,63
2002 3168,60 38166,95 2470,25
2003 3402,22 4100,57 2703,87
2004 3635,84 4334,19 2937,49
2005 3869,46 4567,81 3171,11
2006 4103,08 4801,43 3404,73
2007 4336,70 5035,05 363835
2008 4570,32 5268,67 3871,97
2009 4803,94 5502,29 4105,59

-

En la grafica N° 9, se muestra la demanda proyectada para 10 afios de

operacion de la planta, desde el afio 2000 al 2009.
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VII. CALCULOS Y DISENO DE PLANTA

7.1

Segun el estudio de mercado la produccion total de grasa es de 1,9 miles de
TM/afio, puesto que la grasa es requerida como materia prima para diferentes
industrias consideraremos una captacion del 35 al 50% de materia prima.

Por consiguiente considerando la operacion de la planta de 330 dias/afio, la
disponibilidad sera de 2 a 3 T.M/dia.

Para el disefio de planta se considera 1000 kg por lote, siendo posible
procesar hasta 3000 kg por dia.

En el capitulo IV, se desarrolldé las diferentes alternativas para el
desdoblamiento de la grasa, seleccionandose el proceso de desdoblamiento
por hidrdlisis a presion, teniendo este sobre las otras las ventajas de obtener
acidos grasos de calidad superior, no requieren de destilacion y menor tiempo
de procesamiento.

En el siguiente diagrama de flujo, se muestra la secuencia del proceso para la

obtencion del acido estearico.

Descripcion del proceso

La materia prima proveniente de los camales, se recepcionara en cilindros, los
cuales seran almacenados en un cuarto refrigerado a la temperatura de 15°C
para la conservacion de la materia grasa.

Se lavan 1000 kg de grasa utilizando duchas de aspersion con la finalidad de
remover la sangre, particulas de polvo, pelos, etc.

Como el sebo no esta unicamente mezclado con porciones de tejidos, sino que
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se halla encerrada en las células de la epidermis, se precisa llevar a cabo una
operacion preliminar para facilitar su salida. Esta consiste en reducir la masa
a trozos pequefios, lo que se hace mediante una picadora.

La grasa picada proveniente de la picadora, entra al calentador de fusion
humeda por uno de los extremos y es transportada a través de éste por un
sistema de transporte de velocidad variable (espirales de cuchilla
mezcladora), el tiempo de residencia en el calentador es muy corto
aproximadamente 5 minutos, el rapido calentamiento se consigue mediante
inyeccion de vapor saturado (100°C), de tal forma de elevar la temperatura a
80°C, temperatura a la cual la grasa se encuentra fundida. Este vapor al
entrar en contacto directo con la materia prima, aumenta el rendimiento por el
desalojamiento, de la grasa contenida en las células. La grasa no tarda en
fundirse y una vez libre, fluye de las celdillas que la contienen. A mayor
calefaccion las masas epidérmicas se arrugan y por este motivo ejercen sobre
la grasa fundida una cierta presion. Enseguida la grasa fundida pasa al tanque
regulador, que consta de un sistema de agitacion, y su temperatura (80°C) se
mantiene sin variacion por medio del enchaquetado con aislamiento de silice
y el vapor necesario que se inyecta al calentador.

Enseguida la grasa es bombeada hacia la centrifuga decantadora, en el que se
realiza de modo continuo la separacion de componentes soélidos y liquidos
(grasa y agua), este equipo consta fundamentalmente de un tambor cénico
que gira a gran velocidad y en el que un tornillo sinfin lo hace todavia mas

rapido. Gracias a las grandes velocidades en virtud de la fuerza centrifuga, los
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componentes de la grasa se van separando de acuerdo a su densidad. Los
chicharrones (porcion de grasa solida) de mas peso, lanzados a la superficie
interior del tambor, son arrastrados por el tornillo hacia el extremo mas
estrecho por el que salen en tanto que la masa liquida es impelida hacia la
centrifuga purificadora. En esta centrifuga se elimina los restos solidos y
cantidades residuales de chicharrones, saliendo separadamente de este aparato
la grasa y el agua, con lo que de esta suerte se realiza una labor de
purificacion, es decir que en el curso de funcionamiento, los chicharrones
residuales, junto con el agua, son expelidos de forma periddica. La grasa
fundida que sale de la centrifuga, pasa al tanque de almacenamiento temporal
de grasa fundida, donde se mantiene a la temperatura de 70°C.

La grasa neutra proveniente del tanque de almacenamiento sera hidrolizada
en el reactor de acero inoxidable 316, con una proporcion de agua a grasa
neutra de 1:1, porcentaje de catalizador de 1% (0,7% de oxido de zinc y 0,3%
de polvo de zinc) sometido a una presion absoluta de 6 kgf/cm?.

El proceso de hidroélisis se realizara en dos etapas con reposicion de agua de
1:1, en la primera etapa se conseguira un desdoblamiento de 51,20%, en dos
horas. Al final de la primera etapa se desaloja la fase acuosa (agua-glicerina),
y se efectuara la reposicion de agua, de tal forma de mantener la proporcion
agua/grasa de 1:1. En la segunda etapa se efectuara la hidrolisis con las
mismas condiciones de trabajo, hasta conseguir un desdoblamiento de 98,3%.
Al final de la hidrélisis se desdobla el 98,3% de los acidos grasos. Se

desaloja la fase acuosa y los acidos grasos son acidificados con HCI 0,1 N
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con la finalidad de desdoblar los jabones formados por el catalizador. La
acidificacion se realiza a ebullicion moderada por espacio de 30 min.
Posteriormente se efectua el lavado con agua caliente (70 °C), hasta que el
agua de lavado tenga un pH neutro.

Los acidos grasos proveniente de la acidificacion y posterior lavado se
cristalizan con alcohol en proporcion 1:1 con los acidos grasos.

Los acidos grasos en conjunto con el alcohol en caliente (70 °C) que ha de
cristalizar, se alimenta por un extremo de la artesa, y el agua de enfriamiento
fluye en contracorriente a 4 °C.

En el extremo del cristalizador opuesto a la alimentacion, hay una salida para
los cristales y el liquido madre rebosa a una mesa o caja de escurrido, de la
que el liquido madre sale y se envia al primer evaporador de alcohol, y
mientras que los cristales mojados se alimentan al segundo evaporador.

La operacion de cristalizacion es de tres horas. Al final del proceso de
cristalizacion se distingue 2 fases. La fase licor compuesta por alcohol etilico,
agua, acido oleico y acido estearico soluble en el alcohol. La fase solida,
compuesta principalmente por acido estearico comercial.

El alcohol, contenido en la fase licor se evapora y fluye hacia un
condensador. El acido oleico pasa un tanque separador de fases donde se
climina el agua. El acido oleico libre de agua, contiene acido estearico en
pequeiia cantidad, la cual es retirada en una centrifuga.

Finalmente el acido oleico practicamente puro, se lleva a un tanque de

almacenamiento.
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El alcohol, contenido en la fase s6lida se evapora y se junta con el alcohol
evaporado del primer evaporador, y fluyen hacia el condensador (el alcohol
condensado es utilizado para un nuevo lote de cristalizacion). Finalmente se
retira el acido estearico practicamente libre de alcohol y se transporta a un

tanque de almacenamiento.

7.2 Balance de Masa
En el diagrama de flujo se ha enumerado tanto los puntos de entrada y salida,
en cada uno de los equipos. El balance de masa se realizara teniendo en

consideracion estos puntos para todo el proceso.

Picadora:

Como el sebo no esta inicamente mezclado con porciones de tejidos, sino que
se halla encerrada en las células de la epidermis, se precisa llevar a cabo una
operacion preliminar para facilitar su salida. Esta consiste en reducir la masa

a trozos pequeiios 1o que se hace mediante una picadora.

Grasa proveniente

del lavado m;= 1000 kg
—

Fig. 7-1

La grasa proveniente del lavado pasa a la picadora a un flujo de 1000 kg/h,

m;= 1000 kg
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Calentador (Fusion himeda)

En el calentador ingresa la grasa picada y se inyecta vapor saturado a 100°C

directo, de tal forma de llevar a una temperatura de 80°C.

T,=25°C
m;= 1000 kg/h T,= 100°C
my
v — \
. 4 —
Calentador |
Fig. 7-2

Del balance de masa se tiene:

Donde: m;3; = Masa de grasa y agua a la salida
m; = Masa grasa que ingresa

m; = Masa de vapor que se inyecta

Del balance de energia:
m;, = 50,96 kg

Por consiguiente:
m;3; = 1050,96 kg
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Tanque Regulador
En este tanque se regulara la temperatura de la grasa fundida mediante

agitacion.

mj3 my = Vapor saturado a 100°C

| ms = Grasa neutra

Fig. 7-3

Del balance de masa se tiene:
ms =ms; + my

Del balance de energia:

my = 0,753 kg/h (vapor saturado de 100 °C)
Por consiguiente:
ms = 1051,7 kg/h
Bomba espiral de rotor simple
La grasa que sale del tanque regulador, es bombeada desde la bomba hacia la

centrifuga decantadora, para eliminar los chicharrones.
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Centrifuga decantadora

La eliminacion de los chicharrones se realizara en una centrifuga decantadora

tipo continuo con transportador helicoidal.

Fig. 7-4

m-; = masa de chicharrones decantados

mg = masa de grasa fundida decantada

Del analisis de la materia prima, se determiné que el contenido de
chicharrones es 1,45% de la grasa, en esta etapa se decantara el 80% y el resto

en la segunda centrifuga de purificacion.

m;=0,8 ¥0,0145 * 1000 = 11,6 kg

Por consiguiente la masa total a la salida de la centrifuga sera:

mg = 1040,1 kg
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Centrifuga purificadora

En esta centrifuga se eliminan los so6lidos finos remanentes en la grasa

fundida. El tipo de centrifuga a utilizar es la centrifuga de discos.

mg= (grasa fundida)

—l l——> m,o= (Grasa purificada)

——» mye= (chicharrones, suciedad y agua)

Fig. 7-5

Mg = Mgy, + Msyc T Magua

Donde:
m, = restos de chicharrones de la grasa
my,. = suciedad de la grasa
Mygu, = Masa de agua

Luego:

me, = 0,20 * 0,0145 * 1000 kg

mch = 2,9 kg
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Del analisis de la materia prima también se determin6 que la fraccion de
suciedad representa el 0,35% y la fraccion de agua 0,20% de la materia
prima.

Mgye + Magua = (0,0035 + 0,002) * 1000 = 5,5 kg
Por consiguiente la masa de residuos remanentes a la salida del purificador
sera: Mo = M, + Mgye + Magua

mo = 8,4 kg
De donde la masa de grasa neutra que ingresara al autoclave sera:

mjp = Mg — My

mp = 980 kg

Tanque de almacenamiento de grasa fundida
En este tanque se almacenara temporalmente la grasa fundida proveniente de

la centrifuga purificadora.

m,;o=Grasa purificada

T Salida de
=== vapor saturado

\_/i’ m;; @ 70°C

(Grasa ane ingresa al antaclave)
Fig. 7-6

m;,= Entrada de
vapor saturado ===z

De este tanque se tomaran 980 kg para bombear hacia el reactor autoclave.

Luego: m;; =980 kg
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Reactor Autoclave:

Hidrolisis — Primera Etapa

m;4 = Agua m,s= Catalizador

m,3 =Grasa neutra | | m,¢ = Vapor directo

Salida de

=——> vapor saturado

m ;= Entrada de

vapor saturado

= m,o= acidos grasos

|
-

m,;s= fase acuosa

Fig. 7-7
Del balance de masa:
m;3 =980 kg
my4 + mye = 980 kg
mijs =980 - mye
Del balance de energia en el auoclave:
m;4 = 692,73 kg (agua)

m;¢ = 287,27 kg (vapor)
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Calculo de la masa de vapor que ingresa al tanque autoclave para elevar

kgf/cm?

Vianque = Area *
Vianqe = (tD?/4) * D
Del disefio del tanque autoclave el diametro es igual a 1,50 m, entonces:
Veanque = 7*(1,5)’ /4 =2,650 m’
Vag = Vagua + V grasa = 2,067 m’
Viibre neto = Vianque — Va/g — Vserpentin
Viibre neto = 2,65 — 2,07 — 0,01
Viibre neto = 0,57 m’
De las propiedades termodinamicas del vapor:
X=Vm- Vs
Vg
Donde:
X : Calidad de vapor
V¢ : Volumen especifico del liquido saturado

Vg Volumen especifico del liquido-vapor saturado

Vm: Volumen de la mezcla liquido-vapor

De las tablas termodinamicas para el vapor a 6 kgf/cm? (presion absoluta)
Vi=0,001099 m’/kg y Vg =0,3204 m*/kg

Considerando la calidad del vapor X =1

Vi =0,3204 + 0,001099 = 0,3215 m’/kg

Vm = Vlibre neto/ Mpv
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Luego:
mgy = 0,57/0,3215 = 1,8 kg (vapor)

Por célculo estequiométrico al realizar la hidrolisis de 980 kg de grasa neutra
se obtendria al 100%, 935,9 kg de acidos grasos. Al cabo de 2 horas el

porcentaje de desdoblamiento es de 51,20%; por lo que se obtiene:
Masa 4cidos grasos (2 horas), mgg =479, 18 kg
Masa de agua que reacciona, m;; = 32,04 kg

Masa de glicerina producida, mg; = 54,63 kg

Composicion de la fase acuosa al cabo de 2 horas:

La masa de agua remanente en el autoclave sera:

my = 949,76 kg
Por lo tanto la composicion de la fase acuosa sera:
Agua =94,56% Glicerina = 5,44%
Al finalizar las 2 horas de hidrdlisis se desaloja m,. = 800 kg de la fase

acuosa, conteniendo: 756,58 kg de agua y 43,52 de glicerina.

Composicion de la fase acuosa y acidos grasos luego de la evacuacion de

agua:
Masa de agua = 193,18 kg

Masa de glicerina = 11,11 kg
Masa de acidos grasos = 479,18 kg

Masa de triglicéridos = 478,23 kg
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Hidrolisis-Segunda Etapa

Calculo de la masa de vapor que ingresa al tanque autoclave para elevar la
presion a 6 kgf/em?
Se calculara el nuevo volumen libre neto del tanque luego de la reposicion de
los 980 kg (0,98 m’) de agua.

Viibre neto = 1,37 — 0,98

Viibre neto = 0,39 m’
De las propiedades termodinamicas del vapor:

V= 0,3215 m’/kg

Vi = Viibre neto/Myp2
Luego:

m,p; = 0,39/0,3215 = 1,21 kg

Calculo del agua que reacciona en la segunda etapa:

Masa de agua que reacciona al cabo de las tres horas:

my = 0,983 x 62,58 -32,04 = 29,48 kg.

Calculo de la glicerina producida en la segunda etapa:

Masa de glicerina que se produce al cabo de las tres horas:

mg; = 0,983 * 106,69 — 43,52 =61,36 kg

Composicion de la fase acuosa en el reactor al finalizar la hidrdlisis (5 horas):

Masa de agua total que ingresa, m,=2 x 980 + 1,8 + 1,21 = 1963,01
Por balance de masa total, se determina la masa de la fase acuosa en el

reactor, ma,2:
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Mgt + M3 = Mprod + My + Mar2
980 + 1963,01 =935,9 + 800 + myy
mg; = 1207,11 kg
Cuya composicion es de:

Agua = 1145,75 kg Glicerina = 61,36 kg

Calculo de la masa total de glicerina desalojada al finalizar l1a hidrolisis:

Se considerara que en la segunda etapa se desaloja €l 90% de la glicerina.

Masa de glicerina total desalojada = 43,52 +0,9* 61,36 = 98,74 kg

Calculo de la fase acuosa total desalojada al finalizar la hidrolisis:

Considerando que los acidos grasos retienen un 10% del agua total se

determinara la masa de la fase acuosa total desalojada al finalizar la hidrolisis.
m;g = 756,58 + 0,9%1145.75 + 98,74 = 1886,5 kg

Cuya composicion es de:

98,74 kg de glicerinay 1787,76 kg de agua,

Calculo de los acidos grasos a la salida del reactor:

Al finalizar la hidroélisis se considera que los acidos grasos salen con 10% de
la fase acuosa, por consiguiente, la masa a la salida sera:

mjo =9359+0,1 ¥61,36 +0,1 * 1145,75

mo = 1056,611 kg
Cuya composicion es:

Acidos grasos = 935,9 kg

Glicerina =6,136 kg

Agua =114,575 kg
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Tanque de acidificacion

Al cabo de 5 horas de hidrolisis se ha desdoblado 98,3% de acidos grasos.

En la linea se desaloja el agua necesaria para el lavado (m;;), mas la cantidad
de agua que acompafia a los acidos grasos, menos, la cantidad de agua que se

retira junto con los acidos grasos lavados (10% de los acidos grasos).

m,, =Agua a 25°C

m,, = Acido clorhidrico

-

mye = acidos grasos

vapor [ X 3

m,4 =Acidos grasos
———-> acidificados y lavados

L
m,3 = Agua desalojada

Fig. 7-8

my; =308,2kg HCI 1 N

my4 = 935,9 + 0,1%935,9 = 1029,49 kg
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Cristalizador

mye = Alcohol a 70°C myg = Acido estearico

mys = Acidos grasos
humedos *

] kL

.. mye = Acido oleico
m,; = Agua de enfriamiento 29

Fig. 7-9

Al final del proceso de cristalizacion de los acidos grasos, se distingue 2
fases. La fase licor compuesta mayormente por el alcohol etilico y el acido
oleico. La fase soélida, compuesta principalmente por el acido estearico
comercial.

A continuacion se muestra los cuadros de composiciones porcentuales de la

fase licor y fase solida. Considerando la solubilidad en alcohol a 20°C.

Cuadro N° 7-1

Composicion a la salida del cristalizador

Fase Licor

Producto Solubilidad en 100 | Masa (kg) Composicion

| partes de alcohol (% en peso)
Acido Estearico 2 18,72 1,6
Acido Palmitico 9 84,23 7,2
Acido Oleico o 131,03 11,2
Alcohol © 842,31 72,0
Agua © 93,59 8,0
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Cuadro N° 7-2
Composicion a la salida del cristalizador

Fase Solida

Entrada (kg) Fase sélida (kg) | Composicién
(% en peso)
Acido Estearico 563,41 544.69 68,5
Acido Palmitico 241,46 157,23 19,8
Acido Oleico 131,03 0 0
Alcohol 935.9 93,59 11,7

Fase solida

La masa total en la linea 28 es de 795,51 kg, la cual estda compuesta por

acidos grasos (estearico-palmitico) y alcohol tiene la siguiente
composicion:

Acidos grasos = 88,3% (701,92 kg)

Alcohol =11,7% (93,59 kg)

Fase liquida

La masa en la linea 29 es de 1169,88 kg, la cual esta compuesta

principalmente por acido oleico en conjunto con acidos grasos (estearico

palmitico) solubilizados en alcohol.
Acido oleico =11,2% (131,03 kg)

Acidos estearico-palmitico = 8,8% (102,95 kg)

Alcohol =72,0 % (842,31 kg)

Agua = 8% (93,59 kg)
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Primer Evaporador (Acido Oleico)

El evaporador utilizado para la purificacion de la fase licor es del tipo de
tubo horizontal. En este evaporador, el vapor esta dentro, y el liquido
fuera de los tubos, la pérdida baja de arrastre es la meta primordial en
este evaporador. El vapor proveniente de la caldera a 6 kgficm? de
presion, se condensa en los tubos. El alcohol, contenido en la fase licor se
evapora, y fluye hacia un condensador. Finalmente se retira el acido
oleico practicamente libre de alcohol y se llevan a un tanque de
almacenamiento donde luego de enfriarse a temperatura ambiente se
retira los cristales de acidos grasos soOlidos remanentes; quedando

finalmente el acido oleico comercial.

m;3o = Vapor m;, = Alcohol evaporado

N
el |\_4 —» M3y = Acido oleico

] purificado

I

my3; = Acido oleico
Fig. 7-10
La masa de alcohol evaporado en la linea 31 es 842, 31kg a 78,4 °C
La masa de acidos grasos en la linea 32 es de :
Acido oleico = 131,03 kg
Acido estearico-palmitico = 102,95 kg
Agua = 93,59 kg
Esta masa se va directamente hacia el tanque separador de fases, para

eliminar el agua.
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Segundo Evaporador (Acido Estearico)

El evaporador utilizado para la purificacion de la fase solida es del tipo de
tubo horizontal. En este evaporador, el vapor esta dentro, y el liquido fuera
de los tubos. El vapor proveniente de la caldera a 6 kgf/cm? de presion, se
condensa en los tubos. El alcohol, contenido en la fase solida se evapora y se
junta con el alcohol evaporado del primer evaporador, y fluye hacia el
condensador. Finalmente se retira el acido estearico practicamente libre de

alcohol y se transporta a un tanque de almacenamiento.
m33; = Vapor 6 kg/cm? m34 = Alcohol evaporado

T ‘\__ —» M35 = Acido estedrico

—-———-——-—-———-‘T“““—_—‘J purificado

m,g = Acido estearico

Fig. 7-11

La masa de alcohol evaporado en la linea 34 es 93, 59 kg a 78,4 °C
La masa de 4cidos grasos en la linea 35 es de:
Acido estearico-palmitico = 701,92 kg
Esta masa se va directamente hacia el tanque de almacenamiento de acido

estearico comercial.
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Condensador (Alcohol Etilico)

El condensador utilizado para la recuperacion de alcohol proveniente de los
dos evaporadores es de coraza y tubos de posicion horizontal. En este
condensador, el vapor de alcohol esta dentro, y el agua de enfriamiento fuera
de los tubos. El alcohol condensado es utilizado para un nuevo lote de

cristalizacion.

m4;= Alcohol recuperado

!

Agua

my; = Agua de
enfriamiento

m3; + m34 =Alcohol evaporado
Fig. 7-12

Del balance de masa:

my2=m3; + M3y

m4; = 9359 kg (alcohol a 70°C)
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Tanque separador de fases

m;3, = acidos grasos himedos

....................

Agua de g
enfriamiento |:.=>

..........

= M3, = acidos grasos
libres de agua

m3s = agua desalojada

Fig. 7-13

La linea 37 son acidos grasos libres de agua cuya composicion es la siguiente:
Acido oleico = 131,03 kg
Acido estearico-palmitico = 102,95 kg

Estos acidos grasos son bombeados hacia una centrifuga, donde se logra la

separacion de los acidos estearico-palmitico y el acido oleico.
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Centrifuga purificadora
En esta centrifuga se separan los acidos grasos solidos. El tipo de centrifuga a

utilizar es la centrifuga de discos.

m;g= acido oleico/acido estearico ) ]
1 l P my= acido oleico

—» m;y = acido estearico

Fig. 7-14

En la linea 39 se retiran 102,95 kg de acidos grasos estearico-palmitico los
cuales se unen con la linea 35 para ir al tanque de almacenamiento.
En la linea 40 se retiran 131,03 kg de acido oleico comercial el cual es

enviado al tanque de almacenamiento.
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Tanque de Almacenamiento de Acidos Grasos
Los productos finales son almacenados en tanques de acero inoxidable. La
capacidad de almacenamiento de los acidos grasos se considerara para 12

lotes.

Cuadro N° 7-3

Produccion de Acidos Grasos

Producto Produccion Capacidad de
por lote (kg) almacenamiento
(kg)
Acido estearico 804,87 9658.,4

Acido oleico 131,03 1572.4
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7.3 Balance de Energia
Calentador
Q1=Q2
miCpiAT = myCp,AT + moA
Reemplazando valores:
1000 * 0,518 * (80-25)°C =m; (539,06 + 1 (100-80))

m; = 50,96 kg/h

Reactor Autoclave

Primera etapa:

Q13+ Q1a=Qus
m;3CpAT + m4CpAT = myehvap
980* 0,56 (160-70) + mjs * 1 *(160-25) = mj6 * 497,50
49392 = 479,50my6 - 135 my4
Ademas del balance de masa :

mie + my = 980
Entonces:

49392 = 479,50 mje — 135 (980 - mye)
m;¢ = 287,27 kg (vapor)

my, = 692,73 kg (agua)

Pérdida de calor en el reactor autoclave en condicion de agitacion con

aislamiento:

Qo=U, A AT

Qo =U, 671, AT
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En el area del tanque se considera la parte cilindrica, la base y la tapa.
Donde:
U, = Coef. total de transferencia de calor

I, = radio interno

T, = Temperatura ambiente, °C

Ts = Temperatura del sistema, °C

Calculo del coeficiente total de transferencia de calor (Us):

El coeficiente total de transferencia de calor U, es la suma de las series de
resistencias ofrecidas a la transferencia de calor por los coeficientes internos

y externos. Haciendo un corte transversal al tanque reactor.

Fig. 7-15

Radio interno del tanque (1,) = 0,7498 m
Radio externo del tanque (r;) = 0,7559 m

Radio total = r;+ esp.aislante = 0,8077 m
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Calculo del coeficiente de transferencia de calor en el lado del proceso (hi):

Para tanques agitados el Ng. utilizado es el del impulsor.
Nr. = 205019
Y la correlacion para el calculo del Numero de Nusselt es:
Nnw =h T/KL
Y en un tanque enchaquetado:
Ny, = 0,85 NRe0’66 NPr0’33 Z /T)o,ss (D, /T)O’B( u/uw)o,m
Donde:
Nunu = Numero de Nusselt
Ngre = Numero de Reynolds

Np, = Numero de Prandtl

Z = Nivel del liquido en el tanque

T = Diametro del tanque

D; = Diametro del impulsor

p = Viscosidad a la temperatura del fluido

nw = Viscosidad a la temperatura ambiente
La correlacion para la transferencia de calor se evalua mediante los grupos

adimensionales respectivos:

Calculo del Numero de Prandtl (Ne:)

Npr = Cpp/KL

Npr = 27,98
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Calculo del Numero de Nusselt (Nnu)
Para determinar la razon del nivel del liquido respecto al didmetro del tanque

Z/T es necesario evaluar el nivel del liquido para un lote de 2067,68 1 (546,28

gal).
Volumen = Area * Altura
2,06768 m® = (11,50%/4) * H
Altura=1,17m
Entonces:

Z/T=1,17/1,50 = 0,78

La razon del diametro del impulsor respecto al del tanque es:

Di/T= 0,4
La razdon de viscosidad (p/p) se supone igual a 1 por tratarse de la misma
temperatura y al valor muy pequefio del exponente en el término.
Por consiguiente reemplazando en Ny, :

Niu = 0,85 Nre2%® Np, 23 (2/T) %6 (DyT)*( W)

N = 8344
El valor para el coeficiente interno de transferencia de calor h; se obtiene a
partir del Numero de Nusselt al utilizar la conductividad y el diametro del
tanque; por consiguiente:

h; = Nnu * Ko /T

h, =711,748 kcal/h m? °C
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Calculo del coeficiente de transferencia de calor por conveccion y radiacion

(h2)

Donde:
h, = Coef. de transferencia de calor por conveccion
h; = Coef. de transferencia de calor por radiacion
El coeficiente de conveccion al aire esta determinada por:
h. = 1,464 (1,8*AT)"?*
Donde: AT =°C

h. = kcal/h m? °C

AT =160-25=135°C
Entonces:
h, = 5,76 kcal/h m? °C

y h = 4,9236 £ [(T/100)* - (T/100)*]
(Ts - Ta)

Ts : Temperatura del sistema en grados absolutos y
T, : Temperatura ambiente en grados absolutos.

¢ : Emisividad del acero inoxidable

h; = 5,47 kcal/hm? °F

h, = 11,23 kcal/h m? °C
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Por consiguiente:

U, = 0,88 kcal’h m? °C
Luego la pérdida de calor en el tanque de fusion en condicion de agitacion

con aislamiento:

Qo =1257,33 kcal/h

Calculo de la nueva presion y temperatura:

Al final de la primera etapa de hidrolisis al desalojar 800 kg de la fase
acuosa, el tanque autoclave pierde presion y temperatura. Para un
desdoblamiento de 2 horas de 51,20% han reaccionado 32,04 kg de agua.
Entonces se calculara el nuevo volumen libre neto del tanque, por
consiguiente:

Viibre neto = Vrneto inicial T Vdesalojado

Viibre neto = 0,57 m” + 0,80 m’

— 3
Vlibre neto ~ 1,37 m

Y ademas la masa de vapor calculado en la 1ra. Etapa es:
my, = 1,8 kg

Calculando el nuevo volumen de mezcla de vapor:
Vm = Viibre neto/Mvp
V= 1,37/1,8 = 0,76 m’/kg

Se sabe:
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Por interpolacion para este volumen de mezcla de las tablas de vapor.
T =126,7°C
P =25 kgf/cm?

Segunda Etapa:

Calculo del calor necesario para elevar la temperatura del agua de 25°C a
160°C:

204,29*1 (160-126,7) + 957,41 * 0,573 (160-126,7) + m;4* 1 (160-25) = m;¢ * 497,50

Ademas:
Mg+ My = 980 kg

Por consiguiente:
m;e¢ = 248,55 kg (vapor)

my4 = 731,45 kg (agua)
Serpentin:
Para el disefio del serpentin, se determinara el coeficiente global de
transferencia de calor (U;) para mantener el autoclave a 160°C durante 5

horas.

Calculo de la masa de vapor que ingresa al serpentin:

1257,33 kcal/h = my7 496,73 kcal/kg
m;7; =2,53 kg/h
Para una retencion de 5 horas: Tiempo total de hidrolisis

my7; = 12,63 kg
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Tabla N° 7-1

Caracteristicas del Serpentin

Material del Serpentin

Acero inoxidable

AISI 316
Tamafio nominal IPS, m 0,0254
Cédula 40
Didametro externo, m 0,0335
Diametro interno, m 0,0265
Conductividad térmica, kcal/h m °C 14,035
Tabla N° 7-2
Caracteristicas del fluido
Fluido
Calor de vaporizacion, kcal/kg | 496,73
Densidad, kg/m3 909,78
Viscosidad, cPo 0,1
Gravedad, m/s? 9.8
Conduct. Térmica, kcal/kgm°C 0.58

Variacion de Temp, °C

2
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Calculo del coeficiente de transferencia en el lado del vapor:

Utilizando la siguiente correlacion se determinara el coeficiente de

transferencia de calor del vapor (h):
nd, AT
Donde:
hs : Coef. de transferencia de calor (kcal’kg m? °C)
d; . Diametro interno de tuberia (m)
KL : Conductividad térmica del fluido (kcal/h°C)
p : Densidad del liquido condensado (kg/m?)
g : Aceleracion de la gravedad (m/h?)
pn : Viscosidad (kg/m h)
AT : Variacion de temperatura en la pelicula (°C)

A : Calor de vaporizacion del fluido (kcal/kg)
Reemplazando valores de la tabla:

hs = 22596,88 kcal’h m? °C

Calculo del coeficiente global de transferencia de calor Us:

Anteriormente se determino6 que el coeficiente de transferencia de calor para

el lado del proceso h; es 711,748 kcal/h m? °C. Luego reemplazando en:

Us = 727,12 kcal/h m? °C
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Para el balance de energia del tanque regulador, tanque de almacenamiento y

el tanque de acidificacion, se sigue el mismo procedimiento de calculo que el

reactor autoclave. Los resultados se detallan en los siguientes cuadros.

acidificacion

Cuadro N° 74
Equipo T (m) H(m) | D;(m) NRe Npr NNu h;
(kcaltr?°C)
Tanque regulador 1,23 1,23 0,492 20385 229,73 3592 | 355,752
Tanque de 1,90 1,90 0,760 30844 229,73 4721 303,243
almacenamiento
Reactor 1,50 1,50 0,600 205019 | 27,98 8344 711,748
autoclave
Tanque de 1,73 1,73 0,700 85083 77,08 92.30 635,42
acidificacion
Cuadro N° 7-5
Equipo hc hl- hz Uo Qo hs Us
(kealhar°C) | (kealtm?®C) | (kealhm?*°C) | (kealbm*C) |  (keall) | (keallmn*®C) | (kcalbmr°C)
Tanque regulador | 4,636 0,327 4,963 1,074 421,85 = =
Tanque de 4,392 0,312 4,764 1,025 784,00 | 22696,9 | 269,38
almacenamiento
Reactor 5,758 5,466 11,224 0,878 | 1257,33 | 22696,9 | 727,12
autoclave
Tanque de 4,978 4,148 9,126 1,074 | 1162,03 | 22696,9 | 663,68
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Cristalizador

mys Cp AT + (Magua Cp AT + Majeonot Cp AT) = my7 Cp AT
935.9%0,5(70-20)+93 5*1(70-20)+935,9%0,68 (70-20)= my7*1*(20-4)

my7 = 3743,6 kg (masa de agua a 4°C)

Tabla N° 7-3

Caracteristicas del cristalizador

Material del cristalizador Acero inoxidable
AISI 316
Conductividad térmica, kcal/h m °C 14,036
| Tubo interior Sch 20, m 0,56
Diametro interno, m 0,54
Diametro externo, m 0,56
Tubo exterior Sch 20, m 0,61
Diametro interno, m 0,59
Diametro externo, m 0,61
Diametro del impulsor, m 0,53
Velocidad del impulsor, RPM 7.5

Lado del tubo interior

Los acidos grasos y alcohol entran al cristalizador a una temperatura de 70°C,

cuyas propiedades de mezcla han sido calculados para una temperatura media

de 45 °C (70 °C y 20°C).
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En la parte interna hay un conjunto de aspas de agitador montadas en un eje
central revolvente, que agita los acidos grasos solidos. El calor se retira por
circulacion de agua fria a 4°C, por la cubierta que rodea al casco y, en
unidades de mayor tamafio por el eje central hueco. Las aspas externas se
ubican tan cerca como sea posible de la pared, sin llegar a tocarla, dejando

casi siempre un espacio libre de 1/8 a 1/4 de pulg.

Las propiedades de los acidos grasos y alcohol a 45°C son:

Calor especifico, kcal/kg °C 0,59
Viscosidad, cPo 6,613
Conductividad térmica, (kcal/h m? °C) 0,125
Densidad,(kg/m®) 799,54

Calculo del Numero de Reynolds:

Ng.=d’ N p
K
Donde:
dn : Diametro del helice en m
N : Numero de revoluciones por segundo
p : Densidad del fluido (kcal/h m? °C)
p : Viscosidad del fluido cPo
Entonces:

Nge = 4304
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Calculo del coeficiente de transferencia de calor

El calculo del coeficiente de transferencia de calor con agitacion para los

acidos grasos, esta dado por la siguiente correlacion: (Perry Ec. 10-78)

Donde:
h; : Coef. de transferencia de calor (kcal’h m? °C)
d; : Diametro interno de tuberia (m)
KL : Conductividad térmica del fluido (kcal/h°C)
d;, : Diametro del hélice (m)
N : Numero de revoluciones por segundo
p :Densidad (kg/m?)
p : Viscosidad (cPo)
Cp : Calor especifica (kcal’kg®°C)
Wuw: Relacion igual a 1

a, b y m: parametros para el tipo de agitador
0,54, 2/3 y 0,14 respectivamente

Por lo tanto:

h, = 159,67 kcal/h m? °C
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Lado del tubo anular

Tabla N° 7-4

Caracteristicas del fluido

T

Agua a 4°C

Calor especifico, kcal/kg ‘%
Viscosidad, cPo
Conduct. Térmica, kcal/h m °C

Densidad, kg/m’

1
1,225
0,511

1000

Calculo del diametro equivalente

Deq = dez - (il2
d;

Deg= 0,07 m

Calculo del Area anular

As = i(De? - Di?)
4
As = 0,03 m?

Calculo de la velocidad de masa
W: Fluyjo de masa de agua = 124787 kg/h
G = W/As

G = 40253,87 kg/h m?
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Calculo del Numero de Reynolds

Entonces:

Nge = 638,95

Calculo del coeficiente de transferencia de calor ha:

Para calcular el coeficiente de transferencia de calor en el lado del anulo, se

utiliza la siguiente correlacion:

Por lo tanto:

h, = 128,6 kcal/h m? °C

Calculo del coeficiente global de transferencia de calor

Fig. 7-16
De la grafica mostrada, se tiene que:
n=027m
r.=028 m

Ademas la conductividad térmica del acero es 14,04 kcal/hm°C.
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El coeficiente global de transferencia de calor sera:

U, = 69,30 kcal/h m? °C

Calculo de la diferencia media de temperatura

20°C

4°C

ATim = (70 -20) — (20 -4)
Ln [(70-20)/(20-4)]

ATim =29,84°C

Calculo de las toneladas de refrigeracion

Una tonelada de refrigeracion es la que se produce al derretir una tonelada de
hielo a la temperatura de 0 °C en 24 horas. Se trata de un indice de
eliminacion de calor que equivale a suprimir 3024 kcal/h.

El calor necesario a extraer es de 19965,9 kcal’/h; por consiguiente las
toneladas necesaria de refrigeracion sera 6,6. Considerando un rendimiento
del 80% de este sistema, la capacidad de refrigeracion del chiller sera de

6,6/0,8 es decir 8,25 toneladas de refrigeracion.
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Primer Evaporador (Acido Oleico)

Q31+ Q32 = (Magua Cp AT + m,, Cp AT) + (m3; Cp AT + m3; 1)

Q31+ Q32 =219028,41 kcal

Entonces:

mj3o = 440,27 kg (masa de vapor a 6 kgf/cm?)

Flyjo dividido en 3 horas: 146,8 kg/h

Tabla N° 7-5

Evaporador horizontal

Material del Evaporador

Acero inoxidable 316

Coraza

D; : Diametro interno, m

Tubo

d; : Diametro interno, m
de: Diametro externo, m
Pt: Arreglo de tubos, m

B : Espacio de deflectores
13 BWG (m)

Numero de pasos

Numero de Tubos

0,89

0,033
0,038
0,054

0,127

182
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Calculo del coeficiente de transferencia de calor en el interior de los tubos hv:

El coeficiente de transferencia de calor se calcula mediante la correlacion

para condensacion en el interior de N tubos.

Por lo tanto:

h, =9013,4 kcal/h m? °C

Lado de la Coraza

Las propiedades de los fluidos son calculados a una temperatura promedio de

45°C, considerando la composicion porcentual de los componentes.

Tabla N° 7-6

Caracteristicas del fluido a 45°C

Fluido Acidos grasos y
alcohol
Calor especifico, kcal/kg °C 0,69
Viscosidad, cPo 3,33
Conductividad térmica, kcal/h m °C 0,159

Calculo del area transversal del flujo

As=DiC’B
144P;
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Donde:
Dy : Diametro intemno de la coraza
C : Claro entre tubos — diametro externo de tubo
B : Espacio de deflectores
Pr : Arreglo de tubos

As = 0,0226 m?

Calculo de la velocidad de masa
W: Flujo de masa de licor = 389,96 kg/h
G = W/As
G =17254,87 kg/h m?

Calculo del diametro equivalente:

Deq= 4(P1? - ndo?/4)
nd,

Deq= 0,038 m

Calculo del Numero de Reynolds:

Nge = Deq G
1)
Entonces:
Ngre = 54,7

Calculo del coeficiente de transferencia de calor

Para calcular el coeficiente de transferencia de calor en el lado de la coraza,

se utiliza la siguiente correlacion:
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Por lo tanto:
h; = 59,98 kcal/h m? °C

Calculo del coeficiente global de transferencia de calor

Fig. 7-17
De la grafica mostrada, se tiene que:
I,=0,0166 m
r1=0,0191 m
Ademas la conductividad térmica del acero es 14,04 kcal/m.h.°C.

El coeficiente global de transferencia de calor sera:

U, = 67,49 kcal/h m? °C

Calculo de la diferencia media de temperatura para flujo concurrente

ATim= (160 -20) — (160 —78.4)
Ln [(160-20)/(160-78,4)]

ATLM =1 08,2°C
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Segundo Evaporador (Acido Estearico)

Q33 = m33A, = mg; * 497,49
Q35+ Q34 = m35Cp AT + Maionot Cp AT + majc Aale

Q35+ Q34 =4708,70 kcal

Entonces:

m33 = 94,51 kg (vapor de 6 kgf/cm?)

Tabla N° 7-7

Caracteristicas del Evaporador Horizontal®

Material del Evaporador Acero inoxidable 316
Coraza
Dy : Diametro interno, m 0,489
d; : Diametro interno, m 0,014
d, : Diametro externo, m 0,019
Pt : Arreglo de tubos, m 0,127
B : Espacio de deflectores 0,152
13 BWG, m
Numero de pasos 6
Numero de Tubos 192

(@) Caracteristicas del evaporador honzontal estandar, Kem, D.Q., “Procesos de Transferencia
de Calor”, 946 (1986)
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El calculo del balance de energia en el lado del tubo y de la coraza son

similares al calculo realizado para el primer evaporador. Los resultados del

calculo del segundo evaporador se muestra en el cuadro N° 7-6.

Cuadro N° 7-6
h, D, A, w G NRe h; Uo ATLM
(k<al/hm™C) (m) (m?) Kgh Kg/hmy® (kcal/lm?°C) | (kcal/hm™C) <)
11019,0 | 0,072 0,0155 2652 | 17107,7 30,7 30,7 40,7 108,2
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Condensador de Alcohol

Q42 = Majeonot Cp AT + my A

Q41 = 196512,8 kcal

Entonces:
my; = 3930,3 kg (agua a 25°C)
Tabla N° 7-8
Material del Condensador Acero al carbono
Coraza
DI: Diametro interno, m 0,489
Tubo
D;: Diametro interno, pulg 0,014
d,: Diametro externo, pulg 0,019
Pt: Arreglo de tubos, pulg 0,025
B: Espacio de deflectores 0,127
13 BWG, pulg
Numero de pasos 6
Nuamero de Tubos 192
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El célculo del balance de energia en el lado del tubo y de la coraza son

similares al calculo realizado para el primer evaporador. Los resultados del

calculo del condensador de alcohol se muestra en el cuadro N° 7-7.

Cuadro N° 7-7
h, D, A, w G NRe hy Uo | ATLM
(keal/hm?°C) (m) (o) Kgh Kg/tm? (Kl C) | (kcal/hn°C) (°C)
101,5 0,025 0,014 1310,1 | 93578,6 | 1087.4 362,6 3449 23,3
Tanque Separador de Fases
Qagua = Q32

Reemplazando valores:

Magua * 1 * (25-4) = 233,98 * 0,59 * (70-25) + 93,59 *] * (70-25)

Magua = 496,37 kg
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7.4 Diseiio de Equipos
Almacenamiento
La materia prima proveniente de los camales, se recepcionara en cilindros, los
cuales seran almacenados en un cuarto de refrigeracion a la temperatura de
15°C para la conservacion del mismo.
El cuarto refrigerado es disefiado para almacenar cuatro lotes de produccion
de 1000 kg cada uno.

Cantidad de cilindros para 1 lote:

Para este calculo se considerara la densidad aparente de la grasa de carnero
igual a 0,8 kg/l
Por lo tanto:

1 barril = 158,971 * 0,8 kg/l

1 barril = 127,176 kg
Para 1000 kg de grasa, se necesitara:

N° barriles= _1000 kg =7,863 =~ 8

127,176 kg

Para cuatro lotes de produccion:

N° barriles=4 * 8 =32
Dimensiones del cuarto de almacenamiento:
Dimension barril: Altura = 86 cm, Diametro = 49 cm
Considerando una distribucion en forma de U en dos niveles, para facil

maniobra.
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Altura: h

h (cuarto) =2 * 86 + 2 * 15 (altura de parihuelas) + 2 * 25 (espacio libre)
h (cuarto) =2,5m

Largo: L

L (cuarto) =6 * 60 m (ancho de parihuelas) + 7 * 10 (espacio libre)

L (cuarto)=4,3 m

Ancho: A

A (cuarto) =5 * 60 cm (ancho de parihuelas) + 6 *10 (espacio libre)

A (cuarto) = 3,6 m

Volumen total interno = 2,5 *4,3 * 3,6 =38,7 m’

Lavado

Para el buen lavado de cada cilindro de materia prima, es recomendable
utilizar duchas de aspersion con la finalidad de remover la sangre, particulas
de polvo, pelos, etc.

La ducha consta de un lavadero de 2 m de largo por 0,5 m de profundidad 'y
0,75 m de ancho. El cual es aproximadamente 3 veces el contenido de un

cilindro, con lo que se asegura una buena limpieza.

Picado

Como el sebo no esta unicamente mezclado con porciones de tejidos, sino
que se halla encerrada en las células de la epidermis, se precisa llevar a cabo
una operacion preliminar para facilitar su salida. Esta consiste en reducir la
masa a trozos pequefios, lo que se hace mediante una picadora.

Para un ingreso de materia prima de 1000 kg. Se utilizara la picadora modelo

MSOA40.
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Cuyas caracteristicas técnicas son las siguientes:
Altura = 940 mm =94 cm

Largo =600 mm =60 cm

Peso =100 kg

Motor = Monofasico 1 CV

Correa =emva — 26

Capacidad =1000 kg/hora

Carrera cuchilla = 1420 mm

Modelo boca = N° 44

Material interno = Acero inoxidable

En la Fig. N° 7-18, se representa una maquina de este género.

Fig. N° 7-18
Picadora de grasa Modelo MS40
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Calentador (fusion de la materia prima)

Segun que la fusion de la materia prima tenga lugar con o sin adicion de agua,
recibe el nombre de fusion seca o fusion humeda. El método de fusion
humeda permite tener un rendimiento mejor de grasa.

La fusion de la materia prima se realizara mediante el uso de un calentador
con ingreso de vapor directo.

Considerando un 25% de seguridad y 15% por el volumen ocupado por las
cuchillas de banda mezcladora, se determinara las dimensiones del

calentador:

Flujo de grasa = 1000 kg/h
0,901 kg/l

Flujo de grasa =1109,9 I/h
Determinando el flujo por minuto:
Flujo de grasa = 18,50 1/min
Flujo de agua = 0,85 I/min
Flujo total = Flujo de grasa + Flujo de agua
Flujo total = 19,35 1/min
Flujo ge diseno = 1,4 * 19,35 = 27,09 I/min
Tamafio nominal IPS = 0,4064 m
Diametro interno =0,381m
Diametro externo =0,4064 m
Area del conducto= tD?*/4 = n(0,381)%/4 =0,1178 m?
Velocidad = Flujo total/area=(0,02709 m*/min)/0,1178 m?

Velocidad = 0,23 m/min
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Considerando un tiempo de residencia de 5 minutos
Longitud del conducto= 5 *¥0,23=1,15m
Ademas el conducto sera revestido con un aislante, cuyas caracteristicas son
las siguientes:
Tabla N° 7-9

Caracteristicas del Aislante®

Aislante Sﬂlce(Espuma de silice)
Temp. de la tuberia, °C 93 — 148
Espesor, m 0,0381

Conduct. Térmica, kcal/h m °C 0,04768

Ventaja No requiere una atmdsfera
evacuada, lo que permite la
construccion de tuberias y
recipientes de un solo

CascCo.
(a) Perry, R.H,, Chilton, C.H., “Biblioteca del Ingeniero Quimico”, 11-59, 11-60,
Tomo II1 (1986)
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Tanque Reactor Autoclave
Como se sabe que la relacion de agua/grasa es de 1:1, y la cantidad de grasa
neutra que ingresa al autoclave es 980 kg (1087,68 1), entonces la cantidad de
agua para la hidrolisis sera 980 1, por consiguiente el volumen ocupado en
el autoclave sera de 2067,68 1.
Considerando un margen de seguridad de 25% (incluye el ingreso de
catalizador y el agua no desalojada en la primera etapa).

Vtk = 1,25 * 2067,68 1 = 2584,60 1(2,58 m’)

Vtk = Area * Altura

Vtk = (nT%4)T
Considerando la relacion Optima para materiales aceitosos la altura y el
diametro 1/1.

T=148m=1,50m

H=148m=1,50m
El tanque cilindrico sera de base conica, techo plano.
Cuerpo de la plancha de acero inox. AISI 316L de 6mm®
Fondo de la plancha de acero inox. AISI 316L de 7mm
Tapa superior plancha de acero inox. AISI 316L
Recubierto con material aislante Silice.

Espesor del aislante 5 cm.

(a) Se debe notar que el espesor de la plancha del tanque regulador esta relacionada con la caracteristica del
trabajo a realizar, este tanque debe resistir la inyeccion de vapor para el calentamiento, por lo tanto el espesor
recomendado por los fabricantes es de 6 a 7 mm.
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Tabla N° 7-10

Caracteristicas del tanque

Acero
inoxidable
AISI 316
Conductividad térmica, kcal’/h m °C 14,036
Diametro del tanque, m 1,5
Altura del tanque, m 1,5
Espesor de la plancha, m 0,012
Material del aislante Silice
Conductividad térmica, kcal’h m °C 0,048
| Espesor del aislante, m 0,050
|
Tabla N° 7-11
Caracteristicas del fluido
Fluido Grasa
Densidad, kg/m’ 901
Viscosidad, cPo 1,70
Calor especifico, kcal/kg°C a 160°C 0,585
a 126,7°C 0,560
Conductividad térmica, kcal/h m °C 0,128
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Disefio del agitador:

Para la agitacion en el tanque autoclave se usara un impulsor tipo hélice con
flujo axial de entrada superior.
El diametro 6ptimo de la hélice sera de 0,4 del diametro equivalente del
tanque.

Di=04*1,5m=0,6m
Considerando que el impulsor tendra 4 alabes inclinados, la razén del ancho
del alabe respecto al diametro (W/D;) sera de 1/5 cuyo numero de potencia
(Np) sera de 1,37.

W/D;=1/5 => W=Dy/5

W=0,6/5=0,12m

Estimacion inicial del Numero de Reynolds para el impulsor:

Ngre = D*°Np/n
Suponiendo una velocidad de 100 RPM al utilizar las propiedades del fluido,
gravedad especifica de 0,901 y viscosidad a 160 °C, 1,70 cPo, la estimacion
inicial del Numero de Reynolds es:

Ngre = 316388
En la Fig. 12-2 (Apéndice) para este Nge se tiene €l nimero de bombeo de
0,69

No= Q/(ND?)
La velocidad en volumen para la mezcla de liquidos con una diferencia de

gravedad especifica menor de 0,1, se considerara 0,09 m/s.
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Entonces la capacidad de bombeo Q sera:

Q=0,09m/s * & * (1,5m)*4

Q=0,16 m/s = 9,54 m’/min
Entonces con la capacidad de bombeo se encontrara la nueva velocidad del
impulsor:

N = Q/(NgD?)

N = 64,8 RPM
Con esta velocidad de impulsor N = 64,8 RPM y Dy/T = 0,4, se hallara el
nuevo Numero de Reynolds e ingresando a la Fig. 12-2 (Apéndice), se halla
el nuevo Numero de bombeo, se realiza el calculo repetidas veces hasta que
se mantenga constante el Numero de Revoluciones.
Al realizar el calculo iterativo para la velocidad del agitador, se tiene el

siguiente cuadro de resultados:

Cuadro N° 7-8

Determinacion del nitmero de revoluciones

Iteracion Nre No N (RPM)
0 316388 0,69 64,8
1 205019 0,69 64,8

Por consiguiente se requiere una velocidad de 64,8 RPM para obtener un
numero de bombeo de 0,69, cuando se utiliza un impulsor de 0,60 m de

diametro.

Segun el calculo de disefio la velocidad del agitador es de 64,8 RPM,



144

entonces se elegira un reductor industrial de velocidad de 68 RPM. Si se
utiliza esta velocidad en volumen, se incrementa a aproximadamente 0,0043

m/s; un cambio imperceptible en relacion con el funcionamiento del agitador.

Diseiio del Serpentin

Anteriormente se determind la cantidad del fluyjo de calor necesano para
mantener el sistema a 160°C. Siendo este valor Q; = 1257,33 kcal/h.

Ademas :
Qs=UsALAT=UsnD; L AT

Por consiguiente la longitud del serpentin sera:
L=14,77m

El serpentin estara a una distancia de 5 cm respecto del diametro del tanque, y
el diametro del serpentin sera mayor que el diametro del impulsor, por
consiguiente el diametro del serpentin sera = 1,50 m — 2* 0,0254 = 1,40.
Y la longitud de la circunferencia sera:

T*Ds=n*1,40=4,40m
De donde el nimero de vueltas sera :

N° vueltas = L/zDs = 14,77/4,40 = 3,5 vueltas

Luego el volumen ocupado por el serpentin sera:

Vs=mnr?L = (nDs/4)L

V, = (1*0,0335%/4) * 14,77

Vs=0,01m’
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Tanque Regulador
La forma del tanque sera cilindrica, con fondo conico para permitir la salida
de la grasa.
Volumen total de grasa = 1000 kg/0,901 kg/l =1109,88 1
Volumen total de agua = 50,96 kg/1kg/l = 50,96 1

Volumen total = 1160,84 1
Considerando 25% mas sobre el volumen total, para cualquier reposicion de
vapor.

Volumen total = 1451,05 1
Considerando la relacion 6ptima para materiales aceitosos, la altura y el
diametro 1/1.

Volumen = Area * Altura

1,45105 m’ = (aT/4)* T
T=123m

Por lo tanto:

Diametro del tanque = 1,23 m

Altura del tanque =1,23 m
El tanque sera de forma cilindrica y techo plano, de aleaciéon aluminio N°
1100 que tiene composicion nominal 99% a mas.
Cuerpo de plancha de aluminio de 6 mm de espesor
Fondo de plancha de aluminio de 7 mm de espesor

Tapa superior en plancha de aluminio.
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Tabla N° 7-12

Caracteristicas del tanque regulador

Material del tz;nqne Aluminio
| Conductividad térmica, kcal/h m °C 191,21
Diametro del tanque, m 1,23
Altura del tanque, m 1,23
Espesor de la plancha, m 0,012
Diametro del impulsor, m 1,61
Velocidad del impulsor, RPM 76,44
Material del aislante Silice
Conductividad térmica, kcal/h m °C 0,04768
Espesor del aislante, m 0,03810

Tabla N° 7-13

Caracteristicas del Fluido a 80°C

Fluido Grasa
'Gravedad especifica 0,901
Densidad, kg/m’ 901,01
Viscosidad, cPo 0,1455
Calor especifico, kcal/kg°C 0,535
Conductividad térmica, kcal/h m°C 0,12218
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Disefio del agitador:

Para la agitacion de la grasa se usara un impulsor tipo hélice con flujo axial
de entrada superior.
Para el disefio del agitador se sigue el mismo procedimiento de calculo que el

tanque reactor autoclave. Los resultados se detallan en el cuadro N° 7-9.

Cuadro N° 7-9

Equipo T(m) | H(m) | Dy(m) | W(m) | Ng. Q No N
(m*/min) (RPM)

Tanque regulador | 1,23 1,23 0,492 | 0,098 | 20385 | 6,54 0,675 84
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Tanque de Almacenamiento Temporal
Se considerara el almacenamiento para 4 lotes. Tomando en cuenta el 25% de

seguridad y la relacion optima altura y diametro 1/1 se tiene:

Volumen = 1,25%4*980 kg/901 kg/m’
Volumen = 5,44 m*
Luego:
Volumen = Area * Altura
5,44 m’ = (nT#4)* T
T=190m
Por lo tanto:
Diametro del tanque = 1,90 m
Altura del tanque =190 m
El tanque sera de forma cilindrica y techo plano, de aleacion aluminio N° 1100
que tiene composicion nominal 99% a mas.
Cuerpo de plancha de aluminio de 6 mm de espesor
Fondo de plancha de aluminio de 7 mm de espesor

Tapa superior en plancha de aluminio.
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Tabla N° 7-14

Caracteristicas del tanque de almacenamiento

Aluminio
Conductividad térmica, kcal/h m°C 191,21
Diametro del tanque, m 1,90
Altura del tanque, m 1,90
Espesor de la plancha, cm 0,5
Material del aislante Silice
Conductividad térmica, kcal/h m °C 0,048
Espesor del aislante, cm 3,8

Tabla N° 7-15

Caracteristicas de la grasa fundida a 80°C

Fluido Grasa
Gravedad especifica 0,901
Densidad, kg/m’ 901
Viscosidad, cPo 14,55
Calor especifico, kcal/kg °C 0,535

Conductividad Térmica, kcal/h m °C

0,122
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Disefio del Agitador y Serpentin

La grasa fundida por el proceso anterior, baja su temperatura aproximadamente a
70°C. Las propiedades se consideraran las mismas que para el tanque regulador.
Para la agitacion de la grasa se usara un impulsor tipo hélice con flujo axial de
entrada superior.

Los resultados del disefio del agitador y del serpentin del tanque de

almacenamiento se muestra en el cuadro N° 7-10.

Cuadro N° 7-10

Agitador
T H D; W NRe Q No N
(m) (m) (m) (m) (m’/min) (RPMD
1,90 1,90 0,76 0,152 30844 15,46 0,68 56
Serpentin
hs h; Us Qs Ds L Vs N°
(kcalhm*°C) | (kealhm**C) | (kéalhm°C), |  (kealh) (m) (m) e vueltas
22696,9 303,2 269.4 784,0 0,0335 24,86 0,022 45
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Tanque de Acidificacion
El volumen de acido 1 N necesario sera:
V22 = Vécido + Vagua

Vicido = 0,31 * 980 kg = 30,38 (HCI 10 N)
10

Vagua = 277,83 L

Vy,=30,38 + 277,83 = 308,21 L

Se calculara el volumen del tanque segun el volumen de acidos grasos y agua
de lavado.
Vtk = Vyo+ Va1 + V,
Donde:
Vtk : Volumen del tanque de acidificacion
V3 : Volumen agua lavado
V3, : Volumen de acido 1N
V20 : Volumen acidos grasos
Por consiguiente:
Vtk=1,3+ 1,65+ 0,31
Vtk = 3,26 m’
Considerando un margen de seguridad de 25%.
Vtk =3,26 * 1,25 =4,075 m’
Vtk = Area * Altura
Vtk = (tD%*4) * D

4075 =7 *D/4
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Entonces:
T=1,73m=1,75m

H=1,73m=1,75m
El tanque cilindrico sera de base conica, techo plano.
Cuerpo de la plancha de acero inox. AISI 316L de 6mm
Fondo de la plancha de acero inox. AISI 3161 de 7mm
Tapa superior plancha de acero inox. AISI 316L
Recubierto con material aislante Silice.

Espesor del aislante 5 cm

Disefio del Agitador v del Serpentin:

Para la agitacion en el tanque de acidificacion se usara un impulsor de tipo
hélice de flujo axial de entrada superior.
Los resultados del disefio del agitador y del serpentin del tanque de

almacenamiento se muestra en el cuadro N° 7-11.

Cuadro N° 7-11

Agitador
(m) (m) (m) (m) (m*/min) (RPM)
1,73 1,73 0,70 0,14 85083 13,18 0,68 56
Serpentin
hs h; Us Qs Ds L Vs N°
(kcal/how°C) | (kcalhm*°C) | (kcal/har°C) (kcalh) (m) (m) {ms) vueltas
22696,9 6354 663,7 1162,03 0,0335 14,95 0,013 3,0
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Centrifuga decantadora

La eliminacion de los chicharrones se realizara en una centrifuga decantadora

tipo continuo con transportador helicoidal. (Fig. 7-19)

Fig. 7-19

Centrifuga cilindrica y conica de transportador helicoidal

Esta centrifuga consiste en un tazon de paredes solidas con un eje de rotacion
horizontal. La fuerza centrifuga hace que la superficie del liquido sea
esencialmente paralela al eje de rotacion. Los orificios de descarga del so6lido
localizados a un extremo del tazon son normalmente menor que los orificios
de descarga del liquido que se encuentran al otro extremo. La alimentacion se
introduce por medio de un tubo concéntrico hasta a un punto apropiado del
tazon. La fase liquida busca el nivel de los orificios en el radio mayor y se
descarga continuamente por ellos. Los solidos pesados que se sedimentan

contra las paredes del tazon se transportan en forma continua al otro extremo
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del recipiente, mediante un transportador de gusano helicoidal que se
extiende a todo lo largo del tazon.

El rendimiento es de hasta 20 gal/min de liquido y 0,03 a 0,25 ton/h de
solidos. La velocidad es de 8000 RPM vy la potencia utilizada por el motor de

esta centrifuga es de 5 HP.

Centrifuga purificadora

En esta centrifuga se eliminan los sélidos finos remanentes en la grasa
fundida. El tipo de centrifuga a utilizar es la centrifuga de discos.

La alimentacion se emite al centro del tazon cerca de su fondo, y se eleva a
través de una pila o un monton de “discos” de lamina metalica --que son en
realidad conos truncados- espaciados a distancias de 0,038 a 0,32 cm. Dicha
pila puede tener 100 discos 0 mas.

La finalidad de los discos es principalmente reducir la distancia de
sedimentacion, puesto que una particula sélida debe recorrer so6lo una
distancia corta antes de llegar a la parte inferior de uno de los discos. Una vez
ahi se extrae del liquido, porque la probabilidad de que vuelva a entrar en el
efluente es muy pequeiia.

El rendimiento es de 5 a 50 gal/min de liquido. La velocidad es de 7500 RPM
y la potencia utilizada por el motor de esta centrifuga es de 6 HP.

Esta centrifuga es la que se utiliza en la purificacion de la grasa como en la

separacion de los acidos grasos solidos de los liquidos.



155

Tanques de Almacenamiento

Los tanques de almacenamiento, se han disefiado considerando un nimero
determinado de lotes, y un factor de seguridad del 25% sobre la
capacidad.Las caracteristicas de los tanques de acero inoxidable AISI 316 y
aluminio N° 1100, se detallan en las tablas N° 7-10 y 7-12.

Para el disefio de estos tanques de almacenamiento se sigue el mismo
procedimiento de calculo que para el tanque reactor autoclave 6 tanque de

almacenamiento temporal.

Cuadro N° 7-12

Tanque de N° | Capacidad | Relacién T H Material
Almacenamiento | Lotes (m®) T/H (m) | (m)

Agua - 12,5 1:2 2,5 5,0 | Aluminio N° 1100
Alcohol 4 5,9 1:1 2,0 2,0 | Aluminio N° 1100
Separador 1 0,45 1:1 1,0 1,0 | Acero inoxidable 316
Acido estearico 12 14,25 1:2 2,1 4,2 | Acero Inixidable 316
Acido oleico 12 23 1:2 1,15 | 2,30 | Acero inoxidable 316
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Cristalizador

Diseiio del Cristalizador

Se empleara un cristalizador continuo con agitacion del tipo horizontal.

Uno de los tipos de cristalizador continuo mas corrientemente utilizado en la
actualidad (con enfriamiento unicamente), es el Cristalizador de Swenson
Walker, representado en la Fig. 7-20.

Segun disefio esta formada por una artesa cilindrica A, de acero inoxidable
IPS 316, compuesta por dos tubos concéntricos de 56 y 61 cm de ancho y 4,5
m de largo, que lleva una camisa de agua B, soldada por el exterior de la
artesa y un agitador de baja velocidad y gran paso de hélice helicoidal que
gira a 7,5 RPM; y que llega a 1/8” del diametro intemo del cristalizador.

Los acidos grasos en conjunto con el alcohol en caliente que ha de cristalizar,
se alimenta por un extremo de la artesa, y el agua de enfriamiento fluye en
contracorriente a 4 °C. El objeto del espiral del agitador no es
fundamentalmente la agitacion de los cristales y el transporte de los mismos.
Su objeto es, primero, impedir la acumulacion de los cristales sobre la
superficie de enfriamiento y segundo, elevar los cristales que ya se han
formado y sumergirlos en la solucion. De esta forma, los cristales crecen
mientras estan suspendidos libremente en el liquido y por tanto, estan sueltos,
son de tamafios razonables y estan de inclusiones o agregaciones.

En el extremo del cristalizador opuesto a la alimentacion, hay una salida para

los cristales y el liquido madre rebosa a una mesa o caja de escurrido, de la

que el liquido madre sale y se envia al primer evaporador de alcohol, y
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Cristalizador Swenson Walker
A, artesa; B, camisa; C, agitador.
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mientras que los cristales mojados se alimentan al segundo evaporador.
Los acidos grasos provenientes de la acidificacion y posterior lavado, tienen
las siguientes caracteristicas:

my4 = 935,9 kg + 10% de humedad (93,59 kg de agua)
Composicion:

Acido Oleico 14,0% (131,03 kg)

Acido Estearico 60,2% (563,41 kg)

Acido Palmitico 25,8% (241,46 kg)

Temperatura = 70°C

Punto de fusion de 56,3 °C.

La solubilidad de los acidos grasos en 100 partes de alcohol etilico es la

siguiente:
Tabla N° 7-16
Solubilidad en 100 partes de alcohol®
Acido Grasos 20°C 50°C
Acido estearico 2 100
Acido Palmitico 9 >100
Acido Oleico o0 o0

(a) Perry, R.H, Chilton, C.H., “Biblioteca del Ingemero Quimico”, Tabla 3-2,
Tomo I, (1986).

En el proceso de cristalizacion se usara alcohol a 70°C en proporcion 1:1 con
los acidos grasos.

Para la rgfrigeracion del agua necesaria paza Jigvar a cabo el proceso de
cristglizacion del acido oleico, se utiliggrg yn equipo de refrigeracion

(chiller).
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Calculo de la longitud del cristalizador

Calor extraido por el agua para 1 horas es igual 19965,9 kcal.

Q =Uo A ATLM
Donde: A=nDL=1,_83nL
L=55m

Evaporador y Condensador

El evaporador de acido oleico y acido estearico es del tipo horizontal de acero
inoxidable cuyas caracteristicas se detalla en la tabla N° 7-5 y N° 7-7.

El condensador de alcohol es horizontal de acero al carbono cuyas
caracteristicas se detalla en la tabla N° 7-8.

Para realizar el disefio del evaporador de acido estearico y acido oleico, y el
condensador de alcohol se ha seguido el mismo procedimiento de céalculo

que para el cristalizador. Los resultados se muestran en el cuadro N° 7-13

Cuadro N° 7-13

: Q U, ATLM D L ;
Equipo (keallh) o ©0) (m) () Material
Cristalizador 19965.,9 69,3 29,8 0,56 5,5 Acero Inoxidable 316
Evaporadorde | ;5405 | 675 108.2 0,89 3,6 | Acero Inoxidable 316
acido oleico
Evaporadorde | ;5659 | 407 108,2 0,49 2.3 | Acero inoxidable 316

acido estearico

Condensador 65504.3 | 3449 23,32 0,54 4.8 Acero al carbono
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Bombas

Bomba espiral de rotor simple:

La grasa que sale del tanque regulador, es bombeada hacia la centrifuga
decantadora, para eliminar los chicharrones. Para ello se utilizarda una bomba de
desplazamiento positivo, (ver Fig. 7-21). Se muestra la disposicion en la que el
rotor metalico macho de disefio singular, gira sin franqueo en un manguito
hembra estacionario elastomérico.

Los franqueos amplios de los cojinetes exigen por lo comun que el liquido tenga

buenas caracteristicas de lubricacion para evitar el contacto entre metales.

Fig. 7-21

Bomba espiral de rotor simple
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Para determinar la potencia requerida de esta bomba se considerara la carga
del liquido (L) mas la altura para elevar (H) igual a 7,62 m (25 ft):
La masa total a la salida del tanque regulador

ms = 1050,96 kg
Luego el volumen total sera:

V5 =1000/0,901 + 50,96/1 = 1160,84 L

V4= 306,7 gal
Para una capacidad de la bomba de 180 GPM, se calculara la potencia
requerida expresados en HP, segin la siguiente formula Manual de Calculos de

ingenieria Quimica, Nicholas Chopey, 1986, 6-50).

Pot (eerica = V * G.E. * (L +H)
1618,6 * &

Donde:

Pot : Potencia de la bomba, kW

V : Capacidad de la bomba, GPM
G.E : Gravedad especifica del fluido
L :Carga de liquido, m

H : Altura para elevar, m

& :Eficiencia de la bomba

Pot erica = 180 * 0.901 * (7.62)
1618,6 * 0,70

Pot corica = 1,1 kW (1,5 HP )

Nota: Por lo general la eficiencia hidraulica de una bomba centrifuga varia entre 60 y 80%; en las bombas de piston
varia entre 50 y 90%; para las bombas rotatorias, el intervalo es de 50 a 90%.

Los calculo del disefio para las bombas utilizadas en el proceso, siguen el
mismo procedimiento que para la bomba de rotor simple. Los resultados

se muestran en el cuadro N° 7-14.



Cuadro N° 7-14

Bomba V G.E. (L+H) P P TlpO Material
(GPM) (m) (Watts) (HP)
Grasa fundida 180 0,901 7,62 11 112 Espiral de rotor snmp!e Acero inoxidable 316
desplazamiento positivo
Grasa neutra 100 0,901 7,62 0,6 1 Centrifuga Acero inoxidable 316
Agua 90 1,000 | 30,72¢ 2,6 31/2 |Centrifuga Hierro y Acero
Acidos grasosdel | 550 | 0800 | 762 135 2 |Centrifuga Acero inoxidable 316
autoclave
Acido (HCI) 40 1,010 7,62 0,30 172 Centrifuga Resinas fendlicas
(Haveg)

Acidos grasosdel | 150 | g0 | 762 | 054 34 | Centrifuga Acero inoxidable 316
acidificador
Alcohol 200 0,789 7,62 1,06 1172 | Centrifuga Hierro y Acero
Acidos grasos del 100 0,884 7,62 0,59 1 Espiral de rotor simp!e Acero inoxidable 316
separador desplazamiento positivo

(@) De las consideraciones tomadas para las bombas en el disefio se debe agregar la carga debido a la presion ejercida por el tanque cerrado donde descarga la bomba. Presion interna del
tanque (Ptk) = 2,5 kgf/cm?, luego la carga equivalente en metro sera 10,03*2,5 = 25,1 m.




COSTO DE EQUIPOS Y COSTO DE TRANSFORMACION DEL
PRODUCTO
La actualizacion de los costos se llevo a cabo utilizando los indices de
costos de Marshall y Stevens (Revistas de Chemical and Engineering)
determinando los costos del texto Peters referidos a Enero de 1999, se
tomaron de las graficas correspondientes cada uno de los equipos
utilizados.

Coo = Coo * Coo

Iso  Ioo
Para el caso de los equipos importados se incluye el factor de 1,20
adicional, correspondiente al ad. valorem flete y otros.

C99=Ii3 * Coo * 1,2

Iso
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8.1 Costo de los Equipos

Cuadro N° 8-1

Cantidad Equipos Costo ($)
1 Picadora 1593,00
1 Calentador de fusion 4165.40
1 Tanques regulador 3988.,40
1 Tanque almacén. de grasa fundida 1412224
1 Reactor 8774.48
1 Tanque de almacen.de agua 4330,60
1 Tanque de almacen.de alcohol 8755,60
1 Tanque de acidificacion 13711,60
1 Tanque separador de acidos grasos 1893,80
1 Tanque de almac. de acido estearico 15150,40
1 Tanque de almac. de acido oleico 5900,00
2 Calentadores eléctricos 14160,00
1 Cristalizador Swenson Walker 17675,22
1 Evaporador — acido oleico 27776,02
1 Evaporador — acido estearico 21464,20
1 Condensador de alcohol 4040,32
1 Caldera 9263,00
1 Centrifuga rotor simple (helicoidal) 27125,84
2 Centrifuga purificador de disco 65082,29
8 Bombas 4543,00
1 Equipo de tratamiento de agua 4130,00
1 Sistema de refrigeracion 14524.62
1 Unidad de transporte 26550,00

Costo Total de Equipos 318,720,03
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8.2 Costo de transformacion del producto
Para determinar el costo de transformacion del producto se determinara todos
los costos directos que influyen en la produccion del acido estearico como
son costo de materia prima, vapor, energia eléctrica, agua, € insumos

quimicos.

Costo de la Materia Prima

Los costos de la materia prima esta determinada por los costos de la grasa,
combustible y los costos relacionados con la persona encargada de

transportarlos en la unidad de transporte respectiva.

Peso de grasa = 1000 kg

Costo de grasa = 1000 kg * 0,142 $/kg = 142,00 $/lote
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Costo de vapor

Se considera el consumo de combustible necesario para abastecer la planta de

vapor.
Cuadro N° 8-2
Consumo de vapor por lote
Equipo Consuiiio de vapor (kg)

Calentador 50,96
Tanque regulador 0,753
Tanque de almacen. de grasa fundida 7.9
Reactor 551,46
Tanque de acidificacion 0,585
ler. Evaporador 4404
2do. Evaporador 94,51
Consumo total por lote 1146,57

Costo de vapor = 1146,57 kg/lote * (4,5 gal/h)/(234,5 kg/h) * 1,7 $/gal

Costo de vapor = 37,4 $/lote

El caldero a utilizar para la generacion de vapor es de tipo vertical, de 15
BHP. La potencia de este caldero es de 15 HP y el consumo de combustible
de 4,5 gal/h de diesel 2. La produccion de vapor generado por el caldero es de

2345 kg/h cantidad suficiente para abastecer a la planta.
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Costo de Electricidad

Cuadro N° 8-3

Consumo de energia por hora

Equipo ‘Potencia:motor Kwatts
Bombas 8
Caldera 12
Calentadores 38
Centrifugas 8
Picador 0,75
Sistema de Refrigeracion 3
Total Kwatts por lote 69,75

Considerando que el consumo real es el 85% de la capacidad de los motores

se tiene que el consumo de energia es de 59,3 Kwatts-h.

Costo de energia eléctrica por lote = 59,3 kwatts-h * 0,14 $
1 kwatt-h

Costo anual de energia eléctrica = 8,3 $/lote
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Costo de agua

Cuadro N° 84

Consumo de agua por lote

Reactor 14242
Tanque de acidificacion 1650,0
Cristalizador’ 3743.6
Condensador 3930,3
Tanque separador de fases 496 .4

Consumo total de agua por lote 112445

Nota: El agua que se utiliza en el cristalizador es agua de recirculacion, por consiguiente, para el consumo

anual se considerara solo incialmente.

Costo de agua de proceso por lote = 11,24 m*/lote * 0,3 $/m’

Costo de agua de proceso por lote = 3,4 $/ lote

Consumo de agua para caldera = 11,46 m*/lote* $ 0,3/m’ = 3,44 $/lote

Costo total de agua = 6,84 $/lote
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Costo de Catalizadores v Reactivos

Cuadro N° 8-5

Consumo de catalizador y Acido Clorhidrico

Producto Consumo por lote
Oxido de zinc (kg) 6,86
Polvo de zinc (kg) 2,94
HCI 10N (kg) 30,82

Costo del Oxido de zinc = 6,86 kg * $2,50/1kg = 17,2 $/lote
Costo del zinc en polvo = 2,94 kg * $3,20/1kg = 9,4 $/lote
Costo total del catalizador = 26,6 $/lote
Costo de HCI = 30,82 kg/lote * $0,205/kg
Costo de HCI = 6,32 $/lote
Costo de Alcohol:
El alcohol utilizado para la cristalizacion de los acidos es alcohol etilico al
96%. Para iniciar el proceso se utiliza 9359 kg de alcohol, del cual se
recupera por evaporacion y condensacion, y sOlo se considerara para la

produccion por lote la reposicion necesaria de 1%.

Costo de alcohol = 0,01 * 9359 kg * $0,57/1
0,789 kg/l

Costo de alcohol = 6,76 $/lote



De los costos determinados se calcula el costo total de la transformacion del

producto por lote.
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Cuadro N° 8-6

Costo $/lote
Materia prima 142,0
Alcohol 6,8
Catalizador 26,6
Acido (HCI) 6,3
Agua 6.8
Vapor 374
Electricidad 8,3
Costo total 2342

El costo total por lote es de $ 2342 para una produccion de 935,9 kg de
acidos grasos (acido estearico y acido oleico).
Por consiguiente el costo de transformacion por kilogramo es de $ 0,25.

Costo muy por debajo del precio actual en el mercado que es en promedio

1,8 $/kg.




IX. DISCUSION DE RESULTADOS

1.

El sebo de camero que se utilizé en este estudio, procede de los drganos
internos del carnero, puesto que los tejidos grasos, formados por células
rellenas de ellas, se encuentran principalmente bajo la piel, en los tejidos
de la cavidad abdominal, en el corazon, en los rifiones, en el higado y en
los huesos.

De los resultados obtenidos del tratamiento previo de la materia prima, se
comprueba la gran cantidad de acidos grasos presentes en los Organos
internos del carnero (97,62% de grasa neutra).

El punto de fusion promedio de 46°C, de la materia prima, nos indica la
minima temperatura de trabajo para la fusion, teniendo en consideracion
que para esta operacion no se debe sobrecalentar a temperaturas mayores
de 100°C, lo cual traeria como consecuencia, la oxidacion con el aire, y el
detrimento de la materia prima, muy perjudicial para el color de la misma.
El contenido de impurezas y humedad de la materia prima previamente
tratada, es de 0,02% y 0,05% respectivamente, lo cual puede considerarse
como despreciable.

El porcentaje de acidez libre de la materia prima tratada, nos indica que
existe 0,3365% de acidos grasos libres, de lo cual se deduce que queda

99,6635% de acidos grasos por desdoblar.
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6. La determinacion del indice de saponificacion es uno de los puntos
importantes en las pruebas de la materia prima tratada. En primer lugar
nos permite determinar muchas de las propiedades que caracterizan a las
grasas y aceites, por ejemplo, el porcentaje de desdoblamiento. El indice
de saponificacion, de 220,66 nos indica que esta dentro de las
especificaciones para la grasa de camero. Yabar (2)

7. Los resultados obtenidos del contenido de acidos grasos saturados e
insaturados, nos muestran las cantidades porcentuales del producto en la
materia prima, el cual determina la cantidad de acido estearico que se
puede extraer al final de cada lote.

8. Las primeras pruebas de hidrolisis se realizaron con el objetivo de
determinar la relacion optima de agua/grasa. Se iniciaron las pruebas con
una cantidad estequiométrica de agua, concluyendo por los resultados
obtenidos, una cantidad insuficiente.

Posteriormente se incremento la cantidad de agua a 25%, 50%, 100%,
150% y 200% con respecto al peso de grasa. Los resultados obtenidos
fueron satisfactorios a medida que se incrementaba la cantidad de agua.
Trabajando con cantidades de agua mayores al 100%, dificulta la toma de
muestra, ademas no se observa un incremento significativo del porcentaje
de desdoblamiento. Por otro lado se estaria trabajando con volimenes de
agua mayores a la materia prima lo cual dificulta posteriormente su
separacion. Ademas el empleo de mayor cantidad de agua significa un
incremento del consumo de energia necesaria para elevar la temperatura

del agua. Agua caliente practicamente innecesaria para el proceso de
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desdoblamiento. Por lo expuesto anteriormente se concluye que la
relacion optima de agua/grasa es 1:1. Con pruebas posteriores se
comprueba que con el desalojo de la fase acuosa y su reposicion por agua
fresca, manteniendo la relacion agua/grasa 1:1, se incrementa al maximo
el desdoblamiento de la grasa.

En las siguientes pruebas de hidrolisis se estudia la influencia del
incremento de la presion. Se inicio la prueba con una presion absoluta de
4 kgf/cm?. A medida que se iba aumentando la presion se determind que a
mayor presion ocurre el desdoblamiento en menor tiempo, pero a su vez
el agua se satura rapidamente de glicerina.

Trabajando con presion de 6 kgf/cm? se llegd en las dos primeras horas a
55,5%, un alto porcentaje con respecto a las pruebas de presion de 4
kgf/cm? y 5 kgf/cm? donde se llegé a un grado de desdoblamiento de
1,3% y 9,5% respectivamente.

En la hidrdlisis con presion de 6 kgf/cm?, después de 2 horas, no se
observa un incremento significativo del porcentaje de desdoblamiento,
debido a que el agua se encuentra saturada de glicerina. El incremento del
contenido de glicerina, detiene la reaccion en el sentido del
desdoblamiento de la grasa. Por consiguiente para optimizar la hidrodlisis
trabajando con presion de 6 kgf/cm? se efectua la reposicidon con agua
fresca, manteniendo la relacidon agua/grasa de 1:1. De esta forma se llega
a la cuarta hora a un porcentaje de desdoblamiento de 82,1% vy a la
novena hora a 87,1%.

Por lo que se concluye que la presion Optima de trabajo es de 6 kgf/cm?2.
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10. Para la determinacion del porcentaje Optimo de catalizador, se tiene

11.

establecido la relacion agua/grasa de 1:1 (con reposicion de agua fresca),
presion de 6 kgf/cm?.

En estas pruebas se varia el porcentaje de catalizador trabajando con 0%,
1% y 2%. Al trabajar con 0% de catalizador no se aprecia un aumento
significativo del desdoblamiento en las primeras horas, llegando en 9
horas s6lo a un 36% de desdoblamiento. El empleo de 1% hace que
aumente significativamente el desdoblamiento llegando a un 99,3% al
cabo de 6 horas. Trabajando con 2% de catalizador el aumento del
porcentaje de desdoblamiento en las dos primeras horas, es ligeramente
mayor que utilizando 1% de catalizador, pero en las siguientes horas este
aumento decrece llegando a un desdoblamiento al cabo de 6 horas de solo
a 85%, y en 9 horas a 87%.

Por consiguiente el porcentaje optimo de catalizador a utilizar sera de 1%.
Los parametros optimos de operacion con los cuales se trabajara en la
planta son los siguientes:

Presion absoluta 6 kgf/cm?

% Catalizador 1% (0,7% de ZnO y 0,3% polvo de Zn)

Relacion grasa/agua : 1:1 (con reposicion de agua fresca)

De las pruebas de hidrolisis realizada se concluye que trabajando con los
parametros optimos se llega a un porcentaje de desdoblamiento 99,3% al
cabo de 6 horas.

Si la demanda de acido estearico aumentara se podria considerar el tiempo
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13.

14.

15.
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de hidrolisis de 4 horas, produciendo un porcentaje de desdoblamiento
de 95,6%, puesto que entre la cuarta y sexta hora so6lo se produce un
aumento del porcentaje de desdoblamiento de 3,7%.

Con los datos de porcentaje de desdoblamiento respecto al tiempo,
trabajando con los parametros optimos de operacion, se realizo el estudio
cinético de la reaccion. Para llevar adelante el estudio se consideraron la
concentracion inicial de triglicérido en la grasa, y del porcentaje de
glicerina tanto en el agua como en la grasa. Los parametros del modelo
cinético se determinaron utilizando el programa de regresion no lineal de
Marquartd y Gauss para una reaccion de primer orden.

Durante la hidrélisis, se realizaron varias tomas de muestras las cuales
indicaban el grado de desdoblamiento, y a su vez se observd cambios
paulatinos tanto en la consistencia como el color de las muestras extraidas
con respecto a la materia prima inicial. Es decir, la grasa fue
endureciéndose a la vez que se mostraba mas clara (blanco).

Los acidos grasos productos del desdoblamiento en el reactor, son lavados
y acidificados con la finalidad de liberar los acidos grasos de jabones que
pudiesen haberse formado por la presencia del catalizador, para tal fin se
determind la cantidad necesaria de acido clorhidrico necesana, para
liberar todos los acidos grasos.

De la relacion estequeométrica, se determino el peso necesario de cloruro
de calcio para precipitar los acidos grasos libres en la fase acuosa del
autoclave, resultando 0,00441078 g para 100 ml, cantidad que nos indica

que hay un minimo de acidos grasos libres en las aguas.
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Para el proceso de cristalizacion se usa la relacion alcohol caliente, acidos
grasos de 1:1. Con esta cantidad de alcohol, se asegura una completa
solubilidad de los acidos grasos en alcohol caliente. Posteriormente los
acidos grasos se someten a enfriamiento hasta 20°C. Manteniendo esta
temperatura constante se logra separar el acido estearico, quedando en el
licor mayor cantidad de acido oleico y remanentes de acido estearico y
palmitico.

Se evapora el alcohol del licor proveniente del cristalizador. Se pasa a un
tanque separador de fases con la finalidad de separar el agua de los acidos
grasos los cuales son purificados mediante una centrifuga obteniendo el
acido oleico comercial.

Finalmente para purificar el acido estearico se evapora el alcohol,
quedando como producto el acido estearico comercial de muy buena

calidad.



X. CONCLUSIONES

1.

Del estudio de mercado para la materia prima, se tiene una disponibilidad
de la misma de 1,9 miles de T.M./afio.

El método de desdoblamiento en autoclave tiene superior ventaja sobre
los presentados en la actualidad por que principalmente, se obtiene un
producto bastante claro y sin contaminacion. Ademas con la renovacion
del agua fresca permite un alto grado de desdoblamiento por lotes, lo cual
no es posible con el método de Twitchell.

El aumento del porcentaje de desdoblamiento debido al incremento de la
presion, es consecuencia del aumento de temperatura, comprobandose con
ello que a mayor temperatura de trabajo, mayor es el porcentaje de
desdoblamiento.

Por lo expuesto en el punto anterior, es posible llegar a tiempos minimos
de hidrdlisis (2 horas, 1 hora, 1/2 hora, etc.), para el cual se tendria que
incrementar la presion.

Pero un aumento de presion para reducir el tiempo de hidrolisis,
involucraria, en primer lugar, equipos disefiados para trabajar con altas
presiones, mayor consumo de energia, mayor dificultad en la operacion.
Por otro lado el mercado de materia prima no abasteceria, para mantener
la planta en continua operacion. Es decir que el tiempo ganado por el
aumento de la presion se perderia con las paralizaciones de planta.

Por consiguiente la presion optima de operacion es de 6 kgf/cm?.
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5. Empleando mayor porcentaje de catalizador, se aumenta el porcentaje de
desdoblamiento en las primeras horas, pero este a su vez origina que se
forme mayor cantidad de jabones ocasionando que el aumento del
porcentaje de desdoblamiento en las proximas horas sea casi
insignificante. Haciendo que el tiempo de hidrdlisis sea mucho mayor.
Por consiguiente el porcentaje Optimo de catalizador utilizado es de 1%.

6. Para la hidrdlisis se utilizo inicialmente la cantidad de agua obtenida del
balance estequiométrico 7,1%, pero el porcentaje de desdoblamiento en
las primeras horas fue insignificante. Esto se explica, debido
principalmente a que la reaccidon de hidrdlisis se realiza en la interfase
grasa/agua, por lo que 7,1% de agua no proporcionaria un buen contacto
como consecuencia de la inmiscibilidad de los reactantes, por lo que se
decidié aumentar la cantidad de agua en la misma proporcion que la de
grasa.

7. En las pruebas de hidrolisis, se observd que trabajando inicialmente con
agua grasa en la relacion de 1:1, se logra un aumento considerable del
porcentaje de desdoblamiento para las dos primeras horas. Pero en las
siguientes horas este aumento decrece, debido a que el agua se ha
saturado de glicerina producto del desdoblamiento. Por lo que se decidio
retirar la fase acuosa y efectuar una reposicion por agua fresca..
manteniendo la relacion agua/grasa de 1:1.

8. La determinacion del modelo cinético, nos permite conocer las variables

que gobiernan la cinética de la hidrolisis.
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El modelo estudiado interpreta adecuadamente la tendencia de los
resultados experimentales obtenidos. Las predicciones de este modelo
resultaron adecuadas para todos los tiempos de reaccion, sin desviaciones
que mostracen una tendencia definida.

La cantidad de cloruro de calcio necesaria para la precipitacion de los
acidos grasos libres es despreciable, lo cual demuestra que la fase acuosa
pueden ser purificadas facilmente.

Para la purificacion de los acidos grasos se utiliza el proceso de
cristalizacion ya que es una operacion que nos permite obtener los acidos
grasos de muy buena calidad, a diferencia de otros procesos (prensado,
destilacion, etc.).

El proceso de cristalizacion, permite la recuperacion del alcohol empleado
inicialmente, utilizando una minima reposicion para un nuevo lote. Por
consiguiente es la alternativa mas econoémica de purificacion de acidos
grasos.

El punto de fusion promedio del acido estearico obtenido es de 63,5 °C,
mayor que el punto de fusion de los acidos estearicos nacional e
importado (60 y 61); lo cual nos indica una mayor pureza.

En el capitulo VII, en la operacion de fusion de la materia prima, en el
calentador y el tanque regulador, se emplea vapor saturado a 100°C,
puesto que entra en contacto directo con la materia prima, que aun
contiene solidos que no funden (chicharrones), los cuales a una mayor
temperatura perjudicaria en conjunto con el aire la calidad del producto

final.
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Para el disefio de los equipos se ha tenido en consideracion utilizar las
correlaciones especificas para cada equipo disefiado segun el Numero de
Reynolds. Se toma en cuenta, si el fluido es agitado o no, si esta aislado,
si tiene serpentin, si el tanque es vertical o horizontal, si la pérdida de
calor es por conveccion natural o forzada, si se trata de mantener un
sistema a temperatura constante. En el caso de los intercambiadores si el
producto principal y el medio enfriamiento (o calentamiento) van en
paralelo o en contracorriente, etc.

Las propiedades que se utilizan para el disefio de cada equipo son
calculadas en base a la temperatura de operacion.

En el disefio de los equipos se ha tenido en cuenta muy cuidadosamente,
el material de construccion, para cada operacion. Se basd principalmente
en que los acidos grasos no sean contaminados por efecto de temperatura,
aire, etc.

En el costo de equipos y costo de transformacion del producto, se
utilizaron los costos actuales del mercado. Par el caso de equipos de
importacion se actualizaron los datos con los indices de Nelson,
presentados en la Revista Chemical Engineer.

El costo de transformacion por kilogramo es de $ 0,24. Costo muy por

debajo del precio actual en el mercado, que es en promedio de 1,8 $/kg.



XI. RESUMEN

El objetivo de este estudio es producir acido estearico a partir del sebo de
carnero, utilizando para este fin la hidrolisis en autoclave, por lotes.

Se parte como materia prima del sebo bruto de camero, proveniente de los
diferentes camales de Lima. Se realiz6 un tratamiento preliminar para
eliminar las impurezas y obtener la grasa neutra lista para la hidrolisis. Se
estudiaron las propiedades fisicas y quimicas para realizar las operaciones del
desdoblamiento y para el disefio de los equipos empleados.

Para la determinacion de los parametros optimos de la hidrdlisis, se realizaron
pruebas en un equipo autoclave, variando por separado la presion
(temperatura), el porcentaje de catalizador y la relacion agua/grasa. De estos
estudios se determiné la influencia de cada uno de ellos en el porcentaje de
desdoblamiento y tiempo de reaccion. Asi, a mayor presion el porcentaje de
desdoblamiento es mayor en menor tiempo. A mas cantidad de catalizador el
porcentaje de desdoblamiento inicial se incrementa significativamente, pero
posteriormente esta mayor cantidad imposibilita un mayor desdoblamiento,
debido a la formacion de jabones por el exceso de catalizador.

Cuando aumenta la relacion agua/grasa, el porcentaje de desdoblamiento es
mayor, pero esta limitado por un mayor consumo de energia y el disefio de
equipos demasiado grandes. Por consiguiente se determiné una relacion
optima efectuando una reposicion de agua fresca y retirando la fase acuosa.
Por consiguiente, los parametros Optimos para realizar la hidrolisis son:
presion absoluta 6 kgf/cm?, 1% de catalizador (0,7% de oxido de zinc y 0,3%

de polvo de zinc), relacion final agua/grasa de 2:1.
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Se determind el modelo cinético con el objetivo de predecir, el porcentaje de
desdoblamiento con el tiempo de reaccion, basandonos en métodos
numeéricos.

Terminada la hidroélisis se retira la fase acuosa y el producto (acidos grasos)
es acidificada en caliente por media hora para poder liberar los acidos grasos
que pudiesen haber formado jabon. Posteriormente es lavado hasta que el
agua de lavado indique un valor de pH neutro. Estos acidos grasos se
cristalizan con alcohol caliente en igual volumen. Se somete a enfriamiento y
por diferencias de temperatura de solidificacion se separan tanto el acido
estearico como el acido oleico; y el alcohol utilizado es recuperado por
evaporacion y condensacion.

El acido estearico obtenido se presenta en forma de escamas, es de color
blanco nacarado brillante, que cumple con las especificaciones técnicas
necesarias.

La produccion de acidos grasos por lote es de 9359 kg., cuyo costo de

transformacion es de $ 0,24 por kg.
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Métodos empleados para la determinacién de las propiedades fisico
quimica de la grasa.

Los procedimientos realizados en laboratorio se realizaron utilizando Normas
Técnicas y Especificaciones de la American Oil Chemists’ Society.

Entre las Normas Técnicas empleadas se incluye:

ITINTEC 209.005

M¢étodo para la determinacion de la acidez libre.

ITINTEC 209.057

M¢étodo de determinacion de la materia insaponificable

ITINTEC 209.058

A continuacion se describe los procedimientos empleados en la

determinacion de las propiedades fisico quimica de la grasa:

Determinacion del Punto de Fusion

Este punto se determina utilizando el equipo de Punto de Fusion Fisher Johns,
el cual consta de una resistencia eléctrica, conectada a un termostato, un
portamuestra el cual se encuentra adherido a un termometro para controlar la
temperatura, a su vez tiene una lampara y un lente amplificador en conjunto
con el portamuestra para observar la fusion. Se coloca una pequefia muestra
homogénea en el portamuestra, se enciende la lampara y se prende la
resistencia. Se anota la temperatura en el cual se inicia la fusion de la muestra
y temperatura final a la cual toda la muestra esta fundida.

El punto de fusion se calcula como el promedio de las temperaturas inicial y

final.
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Determinacion del punto de solidificacion

Para determinar el punto de solidificacion de la grasa, se procedio a fundir la
muestra preparada. Fundida la grasa se dejo que se solidificara, habiéndose
tomado el punto de enturbamiento y considerando el punto final el momento

de la opacidad completa.

Determinacion de Impurezas

Se pesa 10 g de grasa homogénea solida en un matraz erlenmeyer de 150 ml,
se lleva a la estufa a una temperatura de 50° C, hasta que se funda toda la
grasa, se afiade 100 ml del éter de petrdleo. Se tapa el matraz y se agita y se
deja reposar durante 30 minutos.

Se filtra en un papel de filtro previamente secado y pesado, se enjuaga el
matraz con la minima cantidad de disolvente necesaria para eliminar toda la
grasa. Se seca a 105 °C a peso constante. El aumento en peso del filtro
representa la cantidad de impurezas presentes en la muestra.

El porcentaje de impurezas se calcula de la siguiente forma:

% Impurezas = Peso de impurezas x 100%
Peso muestra

Determinacion del peso especifico

El picnémetro de 10 ml se pesa y se llena con la grasa fundida, se mantiene el
picnometro en bafio maria a 50° C hasta que toda la masa fuera traslicida, se

enfria a temperatura ambiente, quitandose a esta temperatura el exceso de
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grasa con un papel de filtro hasta coincidir con la marca del enrase del
picnometro, o sea cuando la circunferencia formada por el menisco de la
grasa fundida fue una tangente con la linea limite, se volvio a pesar el
picnometro a la temperatura ambiente y con los resultados se calcula
utilizando la siguiente expresion:

P.E. = Diferencia en peso
Numero de ml.

Determinacion de Humedad

Se pesa 5 g de muestra en un crisol seco, se coloca en una estufa durante 30
minutos a 101 & 1° C, se retira de la estufa, se enfria a temperatura ambiente
y se pesa. Se repite el proceso hasta que la perdida en peso no excede el
0,05% por cada periodo de secado de 30 minutos.

El porcentaje de humedad se calcula de la siguiente forma:

% Humedad = Pérdida en peso * 100%
Peso de la muestra

Determinacion del Indice de Acidez

Para determinar el indice de acidez, se coloca 5 g de grasa liquida en un
erlenmeyer de 100 ml, a la que se afiade 50 ml de alcohol neutro caliente
(alcohol etilico al 96% mas fenolftaleina, neutralizado con 2 gotas de NaOH
0,1 N, hasta una tenue coloracion rosada permanente), y 2 ml de indicador, se

calienta en bafio maria hasta que el alcohol empieza a hervir. Mediante una
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bureta se titula con NaOH 0,1 N, agitando vigorosamente, teniendo cuidado
de tener siempre el aceite caliente en la solucion alcohélica, cuando aparece
la coloracion rosa persistente se da por terminado la prueba. Asi el nimero de
mililitros de potasa caustica empleada se deduce el indice de acidez, sabiendo
que 1 ml, de solucion alcalina decinormal equivale a 0,0040 gramos de
potasa.

Los calculos de indice de acidez libre expresados para los diferentes acidos
grasos se calcula de la siguiente forma:

El porcentaje de acidez libre expresada como acido estearico-palmitico:

%Acidez libre = ml de NaOH * N * 26918
Peso de la muestra

Nota: El factor 26,918 es calculado sobre la base del peso molecular promedio de los acidos grasos existentes en la
grasa del camero cuya composicion es de 45,5 de acido estearico y 55,5 de acido palmitico.

Por consiguiente el indice de acidez se calcula multiplicando el porcentaje de

acidez libre por 2,21.

Indice de Acidez= mlde NaOH * N * 592196
Peso de la muestra

Determinacion del Indice de Saponificacion

Para realizar esta prueba se prepara primero la solucion alcohdlica de
hidréxido de potasio, para ello se colocan 5 g de hidroxido de potasio en un
balén de destilacion con 1 litro de alcohol etilico al 95% y se hierve a reflujo

de 30 min. a 60 min. Se destila y colecta el alcohol. Se disuelve 10 g de
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KOH en 250 ml de alcohol destilado manteniendo la temperatura por debajo

de 15,5 °C mientras el alcali se esta disolviendo.

Procedimiento.- Se pesa 2 g de la grasa y se coloca en un erlenmeyer de 100

ml, se agrega 25 ml de solucion alcoholica de hidroxido de potasio preparada
anteriormente, la mezcla se calienta suavemente en bafio maria durante 60
min. y con refrigerante a reflujo, hasta saponificacion completa, luego de
este tiempo al observarse que queda potasa libre se hace hervir por 30 min.
para tener seguridad que la saponificacion ha sido completa.

Se deja enfriar y sin afiadir agua se afiade 1 ml de fenolftaleina y se titula
con acido clorhidrico medio normal hasta decolorar la solucion enrojecida por
la fenolftaleina.

Simultaneamente se realiza un ensayo en blanco, operando en la misma
forma que con la muestra.

Los resultados se calculan mediante la siguiente ecuacion:

[.S.= 56.1(Vi1-V2)*N
w

Donde:
I.S. : Indice de Saponificacion de la muestra.

V; . Volumen de solucion de acido clorhidrico empleado en la

valoracion del ensayo en blanco, en centimetros cubicos.

V; : Volumen de solucion de acido clorhidrico empleado en la

valoracion de la muestra, en centimetros cubicos.
N : Normalidad de la solucion de acido clorhidrico.

W : Peso de la muestra empleada en el ensayo, en gramos.
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Determinacion de la Materia Insaponificable

Se pesa exactamente 4 g de muestra bien homogenizada, limpia y seca, en un
matraz erlenmeyer. Se agrega 24 ml de alcohol etilico al 95% y 5 ml de la
solucion acuosa al 50% en peso de hidroxido de potasio. Se hierve suave,
pero regularmente bajo un condensador a reflujo durante una hora 6 hasta
saponificacion completa.

Se retira del calor y se pasa la mezcla saponificada a un cilindro graduado de
separacion y se lava el matraz de saponificacion con alcohol etilico al 95%
hasta que el contenido del cilindro alcance la marca de 40 ml luego se
completa el lavado empleando agua caliente y después fria hasta que el
volumen total del cilindro sea de 80 ml. Se lava luego el matraz con un poco
de éter de petrdleo y se aifiade los lavados al cilindro, se enfria el cilindro y su
contenido a temperatura ambiente, y se le afiade 40 ml de éter de petroleo.

Se tapa el cilindro y se agita vigorosamente durante un minuto y se deja
reposar hasta que se clarifiquen las dos capas. Se separa la solucion jabonosa
a otro cilindro de separacion tan completamente como sea posible, teniendo
cuidado de no dejar ni la mas minima de solucion jabonosa, el éter que queda
en el primer cilindro se pasa a otro cilindro de separacion de 500 ml

Se acumula las fracciones de éter en el embudo de separacion de 500 ml, se
repite la extraccion por lo menos 6 veces mas empleando porciones de 40 ml
de éter de petrdleo agitando vigorosamente en cada extraccion.

Se lavan los extractos reunidos en el embudo de separacion tres veces con

porciones de 25 ml de alcohol al 10% en agua destilada. Se agita
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vigorosamente y se retira la capa de alcohol después de cada lavado, teniendo
cuidado de no eliminar nada de la capa de éter de petroleo.

Se pasa el extracto de éter de petrdleo a un vaso tarado y se evapora a
sequedad en bafio maria en una corriente de aire limpio y seco. Se completa
el secado hasta peso constante.

Se recoge el residuo en 50 ml de alcohol etilico al 95% templado conteniendo
fenolftaleina como indicador y que haya sido neutralizado previamente hasta
un débil color rosado.

Se titula con hidroxido de sodio 0,02 N hasta el mismo color.

Peso de 4cidos grasos en el extracto (g) = (Vol. ml de NaOH 0,02 N) * 0,0056

% Materia insaponificable = Peso del residuo - Peso de los acidos grasos * 100%
Peso de la muestra

Determinacion de los Acidos Grasos Saturados v No Saturados

Se tomaron en una capsula 5,1 gramos de los acidos grasos desdoblados,
acidificado, lavado y sin humedad.

Los acidos grasos pesados en la capsula, fueron pasados a un erlenmeyer con
la ayuda de un poco de éter, se lavo varias veces con el éter y una vez limpia
y libre de grasa se evaporo el éter, pero antes se afiadié un poco de alcohol de
95°, calentando suavemente hasta la completa evaporacion del éter; se
completo hasta 100 ml de alcohol y se hizo hervir, conectando previamente
un condensador de reflujo.

Por separado se prepar6 una solucion de 1 g de acido acético puroy 1,5 g de

acetato de plomo en 100 ml de alcohol de 95%, y esta solucion se afiadio
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poco a poco a la primera, estando esta hirviendo lo mismo que la solucion de
plomo. Se mantuvo la ebullicion; la adicion del acido acético favorece la
separacion del acido oleico de los acidos saturados, pero en cambio hace que
quede un poco mas de acido palmitico, estearico juntos con los acidos
liquidos. Después de haberse afiadido a la solucion, se deja toda la noche en
reposo a 15 °C, separandose al dia siguiente asi las sales de plomo de los
acidos saturados. Se filtra en frio, obteniéndose en el filtrado las sales de
plomo de los acidos no saturados, y en el residuo las sales de plomo de los
acidos saturados.

Antes de la filtracion se comprobo el exceso de plomo, filtrando un poco de
liquido y tratandola con unas gotas de acido sulfurico formandose el
precipitado correspondiente de sulfato de plomo. Se filtro por succion y el
residuo se lavo con alcohol hasta que una muestra de filtrado no se enturbio
con ¢l agua. El residuo se dejo recristalizar durante una noche con 100 ml de
alcohol de 95% que contenia 0,5 de acido acético glacial. Se recogio el
residuo, se escurrid y se separaron los acidos grasos de las sales de plomo,
tratando con acido nitrico diluido y se hizo la extraccion con éter, se lavo
varias veces con agua, se seco sobre sulfato sddico calcinado y se evaporo el
éter después de filtrar.

Los acidos no saturados 6 liquidos se separaron del filtrado acidificando con
acido nitrico y disolviéndolo con una mezcla de éter de petroleo y éter
sulfurico. La solucion etérea se lavo varias veces con agua hasta eliminar el

plomo y el acido nitrico habiéndose procedidos como para los acidos solidos.
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Tanto los acidos derivados de los solidos y liquidos se tomaron por parafina
después de haber destilado el éter.

La parafina fue previamente secada en la estufa y afiadida en forma fundida.
Una vez solidificada la parafina se peso para determinar el peso de los acidos

grasos libres.
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ACEITES Y GRASAS COMESTIBLES ITINTEC
Método para la determinacidn de la acidez li- 209.005
bre Enero, 1968

\ 1. OBJETQ
=G

N

CO -
R

z)..-- ALa presente Norma establece el método para determimar la acidez libre
de "aceites vegetales crudos y refinados, aceites marinos y grasas animales.

2. ENSAYOS
2.1 Aparatos

2.1.1 Botellas de 115 a 230 ml o erlenmeyer de 250 ml.

2.2 Reactivos

2.2.17  Alcohol etilico 95%. El alcohol debe dar su punto final definido y
judo con fenolitaleina y puede ser neutralizado con dlcali (NaQOH), hasta
una ténua coloracion de color rosado permanente, de antes de ser usado.

2.2.1.1 Isopropanol ?9% puede ser usado como un solvente alternativo, con

aceites crudos y refinados.
2.2.2 Solucién indicadora de fenolftaleina, 1% en alcohol de 95%.

2.2.2.1 Un indicador alternativo para aceites vegetales crudos y de color os
curo; es una solucidn al 0,025% de azul de anilina del Sr. Grubler en iso-

propanol al 99%.

2.2.3 Solucidn de hidréxido de sodio exactamente valorada.

2.3 Procedimiento

~.3.1
Rango de acidez Granos de |Mililitros de Concentracidn
libre % muestra alcohol alcali
0,00 a 0,2 56,4 + 0,2 50 0,1 N
0,20 a 1,0 28,4 + 0,2 50 0,1 N
1,0 a 30,0 7,05 + 0,05 75 0,25 N
30,00 a 50,0 7,05 + 0,05 100 0,256 1,0 N
50,00 a 100,0 3,525 + 0,00 100 ) 1,0 N

2.3.2 La muestra debe ser liquida y homogénea antes de pesarla.

Se usa la tabla (2.3.1) para determimar las cantidades que deben usar

RIS

se para los varios rangos de acidez libre. La cantidad especificada de la
R.D. .DGI-060 del 1968-01-26 3 Paginas
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muestra se introduce en la(botelld o erlenmeyer.

2.3.4 Se afiade la cantidad especificada de alcohol caliente y 2 ml de n
dicador.

2.3.5 Se titula con dlcali (NaOH) agitando vigorosamente hasta la apari -
cion del primer color rosado permanente de la misma intensidad del que tiere
el alcohol neutralizado antes de la adician de la muestra. El color rosado

debe permanecer por espacio de 30 segundos

2.4 Procedimiento altemativo para muestras de bajo oontenido de acidez
libre menor del 0,1%

2.4.1  Se colocan 50 ml de alcohol en la botella y se adicionan unas po-
cas gotas de la muestra. Se agregan 2 ml de solucidn indicadora de fenol -
leina y se calienta en bafio maria a una temperatura de 60°C a 45°C.

2.4.2 Se adiciona hidrdxido de sodio 0,1 N, gota a gota, agitando fuerte
mente hasta que se obtenga el ténue color resado permanente.

2.4.3  Se agregan 50,4 g de muestra, se calienta de 60°C a 65°C y se ti
tula con hidréxido de sodio 0,1 N, agitando fuertemente hasta obtener un té
nue color rosado permanente. Este color debe ser de la misma intensidad d
que el obtenido en el alcohol antes de adicionarle los 56,4 g de muestra y

debe persistir por espacio de 30 segundos. El color debe ser observado en la
capa alcohdlica que queda sobre la muestra después de haberse permitido de-
cantar; generalmente la muestra decanta suficientemente en 1 minuto.

2.5 Célculos

2.5.1 El porcentaje de acidez libre en la mayoria de los tipos de grasas
v aceites se calcula como dcido oleico, aunque en aceites de semilla de
calma y coco se expresa frecuentemente como dcido ldurico y en aceite de

palma como dcido palmitico.

2.5.2 Acidez libre expresada como dcido oleico en porcentaje:

_ ml de dlcali x N 28,2
A-L.% = Peso de la muestra

2.5.3 Acidez libre expresada como dcido ldurico en porcentaja:

ml de dlcali x N x 20,0
Peso de la muestra

A.L. =

Acidez libre expresada como dcido palmitivo en porcentaje:

2.5.4
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AL = ml de dlcali x N x 25,0
T Peso de la muestra
2.6 Informe
2.6.1 La acidez libre se expresa frecuentemente en féminos del indice

de acidez, en vez de porcentaje de acidez; es definido como el nimero de
miligramos de KOH necesarios para neutralizar 1 gramo de muestra. Para
convertir el porcentaje de acidez libre (como oleico)a indice de acidez se
multiplica el primera (% A.L.) por 1,99.
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PERU ACEITES Y GRASAS COMESTIBLES. Método de
NORMA TECNICA determinacidn de la materia insaponifica-
NACIONAL ble.

ITINTEC
209.057
Febrero, 1980

1. NORMAS A CONIJLTAR

ITINTEC  21:08-007 Aceites y grasas. Tama de muestras.

2. ORJETO

2.1 lLa presente Norma establece el método pera determinar el contenido de ma-
teria insaponificable en los aceites y grasas comestibles.

3. CAMPO DE APLICACION

3.1 La presente Norma no es aplicable a los aceites marinos conteniendo exce-
sivas cantidades de materia insaponificable.

4. DEFINICIONES

4.1 Materia insaponificable.

Es el conjunto de sustancias que se encuentran Zrecuentemerte disueltas en las
grasas y aceites, las cuales no pueden ser savcnificadas por los adlcalis cius-
ticos, pero son solubles en solventes grasos crdinarios.

S. INSPECCION Y RECEPCION

5.1 Toma de muestras. -

Se efectuard segin la Norma ITINTEC 208.141 -ceites y grasas. Toma de muestras.
5. PRINCIPIO DEL METODO

8.1 La materia grasa se convierte en jakdn tcr saponificacidn con un alcali

atandlico; la solucidn se disuelve con agua y 1= materia insaponificable con
éter de petrdleo.

7. APARATOS

7.1 Balanza analitica sensibilidad 0,1 mg

7.2 Matraz Erlenmeyer o Soxhlet de 100 cm3 v 20 cm3

R.D. N° 025-80 ITINTEC DG/DN 80-02-11 3 Paginas

C.D.U.: 665.1:5u43.855 REPRODUCCION PROHIBIDA
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7.3 Cl%nm graduado de extraccidn de 180 cm3 ~cn graduaciones de 40 cm®

y .89 cm
7.4 Embudo Je separacidn de 500 an’.

7.5 Sifon de vicdrio.

8 REACTTVIOR
8.1 Alcohol etilico al 25%.
8.2 Solucidn acuosa al S0% en peso Je hidrdoxido potésico.
.3 Eter de petrdleo, punto de ebullicidn de 35°C a 60°C.
‘8.4  Solucidn 0.02N ce hidrdxido de sodio.

8.5 Solucidn =2). 1% de fenclftaleina =n alcohol de 95%.

8.1 Se pesa exactamente S g de muestga tien homogenizada, en un matraz
Erlermmeyer o Soxhlet. Se agrega 30 an” de alcohol y S and de la solucidn
acuosa de hidrdxido potasico.

Se hierve suave pero regularmente bajo un condensador & reflujo durante
una hora o hasta sapan1f1cac1on campleta.

Lla saponificacidn total es esencial.

9.2 Se retira del calor y se pasa la mezcla saponificada 2 un cilindro
gr‘:d"—-do de extraccidn y se lava el matraz de saponificacién con alcohol
etlhgn al 95% hasta que el contenido del cilindro alcance la marca de
ug amn”’.

Se completa el lavado, empleando primerc 2gua caliente y después fria,
hasta que el volumen total del cilindro sea e 80 am3.

Se lava luego el matraz con un poco de éter Zde petrdlen y se afade los
lavados al cilincrc.

Se enfria el cw'lln_so su conteniww a cemperatira ambiente (20°C - 25°C)
y se le anade 57 cm &ter de petrdleo.

9.3 Se tapa el cilindro y se agita vigorcsamente durante un minuto por

lo menos y se deja reposar daspués hasta que se cla'ifiquen las dos capas.
Se usa un sifdn de vidrio y se separa la capa superlor tan completarente
camo sea posible, teniendo cuidado de ne arrastrar ni la mds mirdima canti-
dad de la capa inferior.

a.u Sg acunulan las fracciones de éter an un embudo de separacidn de
50C cm
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9.5 Se vrepite la extruccién vor 1o menos 6 veces mis empleando porcio-
nes Jde S0 amd de éter ¢ etrol&o cida vez, avitando vigorosamente en
cada extraccidn.

NOTA: A veces, puccen ser insuficientes siete extracclones para sepa-
rar tuiT la materia insaponificable. Cuando se considera que la
extraccidn ha sido completa, debe hacerse una extraccién adicio
nal y =v-ﬂarar ests extrocto separadamente. Este Gltaime extrac-
to :lete contener, Lqenc1glmv“»p, miteria no insaponificable; si

no fuera asi, WﬁJLn hacarse nuevas extracciones.

9.6 Se lavan los extractos reunidos en el embuds de separacidn tres
vecescon porcitnes e 25 cmd de aleshol al 19% =n agua destilada. Se
agita vigorosamente y se retira 1la capa de alcohol después de cada la-
vado, teniends cuiclado de no eliminar nada -de la capa éter de petrdleo.

9.7 Se pasa el extracto de éter de petrdlen 2 un vaso tarado y se eva-
pora a sequedad c¢n bafiomaria en una corriente de aire limpio y secH.

Se completa el secado hasta peso censtante, preferiblemente en una estu
fa de vacio 2 75°C a 83°C y a una presidn interna no mayor que 200 mm
de mercurio. Se enfria en desecador y se pesa.

9.8 Se recoge =1 resicun en 50 cm3 de alecohol etilico al 95% templaco
(S0°C) contzniend fenlitzleina ~omoindicador v gue haya sido neutra-
lizado previamente hasta un débil color rosado.

Se titula con hilrdxido de sodic 0.02M hasta el mismo color.

Pesc .le los acidos grasos

de NadH 9.0 [
en el extracto, en gramcs de NalH J,02N x 0,0056

9. EXPRESION DE RESULTARCS

.1 Calculcs . .
- Feso del residuc - Peso de los acados
Frasos

Materia insaconificadle =n ¢ = ! —
Desn  Ze la muestra

13. INFORME

13.1 En el informe del ensayo se debe mencionar el método usado vy lcs
resultados obtenidss. Tambidn se debe indicar cualquier detalle operati-

VO no proporc1onaJo en esta Norma o cualquier detalle opcional, como tam

160

bidn cualquier circunstancia que vudiera haber influido en los resultados.

10.2 En el informe se -eben incluir todos los detalles necesarios para
la completa identificacidn e la2 muestra.

11.12 A.D.C.S. DJfficial Metho:l Caba - u0.



A)

B)

PROLOGO

La presente Norma Técnica Nacional fue elaborada en base a la revi-
sidn del Proyecto de Norma Técnica Nacional 209.057 Aceites y Gra -
sas Comestibles. Método de determinacidn de la materia insaponifica
ble, de Agosto 1969; en reunién llevada a cabo en la Direccidn de -
Normalizacidn del ITINTEC, el dia 7 de Setiembre de 1979.

En la elaboracidén de la presente Norma Técnica Nacional, intervinie
ron las sigulentes Entidades

CIA. IND. PERU PACIFICO S.A.

OLEOFICIO LIMA S.A.

CIA. IND. LA UNION S.A.

EIMPRESA PERUANA DE CERTIFICACIONES PESQUERAS DEL PERU ( CERPER )
INSTITUTO DE INVESTIGACIONES AGROINDUSTRIALES ( ITA)

MINISTERIO DE AGRICULTURA Y ALIMENTACION - Laboratorio de Control de
Calidad.

U.N.A. - Dpto. Tecnologia Pesquera.
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ACITITES ¥ 3RASAHHS COMESTIBLES. btétodo de de- ITINTEC
NORMA TECHICA terminacidn del Indice Jde sznonificacidn. »
- 203,058 -1 950

MACINNS L
Febrero, 1880

1 —_—

2.1 Lla presente porma establece ol =8t~ para detorminar el indice de
sapcnificacids de los acmites y grasas comestibles.

3. : 3 21 nimero de miligramos de hidrdxido
de potasic, rwuausrideos pars saponificar L g de sustancia grasa.

po=p SRSt =2

1 Indice 4= saconificacién. Ts

L.1 Tomz de mu
Aceites vy gracza

5.1 Consiste en saponificar una canticad de muesira, mediante un exceso
de solucién nalconZiica 22 hidrixidc de potzsi
ceso con acido clornidrizo 0

6.2 Balanza analitica, sensibilidad 0.1 mg

6.3 Matraz Erlenmeyver de 200 am3d & 300 o’ e caracidad.

6.4 Fafrigssvonts dz 2are °o0n unién esmerilada, cor un minimo de 110 om
de lenziiad,

6.5 Bupreta de 25 cmv de capacidad, graduadas al 0,1 amS,

6.6 Pipeta dc doble afmro de 25 am3.

NOTA Todo el mzterial que se va a utilizar debe estar limpio v seco.

R.D. W° 025-80 ITINTEC DG/DN 80-02-11 3 PAGINAS.
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7. REACTIVOS
7.1 Solucidn 0,5 N de &cido clorhidrico,valorada.
7.2 Hidrdéxido cde potasio p.a.
7.3 Alcohol etilico 35% en volumen.
7.4 Azul alcalino %Y p.a.
7.5 Sulfato de sodo anhideo p.a.

7.6 Solucidn alcohdlica cde hidrdxido de potasi2. Se colccan de S5g a
10 g de hidrdxido de potasio en un frasco de uncs. 2 litxos de capacidad;
se agregan unas granallas de zinc o aluninio-y de 1 lityo a 1,5 litrog
del alcohol etilico al 95% vy se hierve a reflujc de 30 min. a 60 min.
Se destila y colecta el alcohol

Se disuelve U0 g de hidréxido de potasic, con bajc contenido de carbo-
nato, en 1 litro delalcohol destilade, menteniendo la temperatura por
debajo de 15,5°C mdentras el alcali se esti disolviendo.

Esta sclucidn deberd permeanecer clara.

7.7 Solucidn cde fenolftaleina al 1% en 2lcohol etilico de 95%.

7.8 Solucidn de azul alcalino 5 B al 0,1 % en alcohol etilico de 95%.

8.1 la porcidn a ensayar debe ser limpida y transparente al estado 1i-
C S _ P o

quido; en caso contrario se c¢alienta en bafiomaria hasta unos 15°C por

encima de la tesmperatura de completa fusidn, y se fi)+ra manteniendo la

temperatura. O Lozt Taltyno o nonTonus ;e 1toa 54 e eretira,

se afa.e sulfatc z scdio annidre, se agita y se filtra nuevaments.

9. PROCEDIMIENTO

9.1 Se pesan de 2g a 25g de muestra ocon la precisidén del miligramo,
en el Erlenmeyer, procurando que la cantidad de muestra sea tal que
consuma arroxumacamente el 50% del total el &lcali afiadido. Se agre-
gan 25 cm” d2 la solucién alcohdlica de hicardxido Ze potasio, medidos
con la pipeta de doble afcro. Se hierve a reflujo durante 60 man. hasta
saponificacidén completa.

9.2 Después de enfriar, sin llegar a un estado ge}atigfso, se lava la
parte interna del condensador con un pcco Ze ~sua hervida y enfriada.

9.3 Se afiade 1 amd de la solucidn de fEnolftaleina’(g de azul’algalino
6B, si se treta de aceites.oscuvss): sz v225ra con acido clorhidrico
0,5 N hasta viraje del indicador.:



Pig. 3

9.4 Simultineamente se realiza un ansayo en blanco, uperando en la mis-
ma forma que con la muestra.

NOTA: la valcracidn debe hacerse en un ambiente ventilado libre en lo
posible, de anhidrido carbdnico
10. EXCPRESICN DE RESULIADOS
10.1 Ilos resultados se calculan cor la siguiente ecuacidn.

56,10 (V, - V2) N
G

s =

En donde:
IS

indice de saponificaciocn de la muestra.

= v lumen de solucidén de Acido clcrhidrico empleado en
la valoracidn £z znsayc en blanco, en centimetros cQ
‘bicos.

.- -, . J -
= wvolumen de s0lucidn de &cido clecrhidrico empleado en
la valeracién de la muestra en centimetros cibicos.

N = normalidac cde la scluciZn de acido clorhidrico.

G = peso de la muestra empleada en el ensayo, en gramos.

10.2 E1 ensayo debe efectuarse por cduplicado y los valores obtenidos
deben concordar dentro <del J,5%. EIn caso contrario debe repetirse el
ensavo.

1i. INrORME

111 En el informe del ensayo se dehe mencicnar el método usado y los
resultados obtenidos. También se debe indicar cualquier Jetalle opera-
tivo no proporcionadc en esta Norm2 o ctalquier detalle cpcional, como
también cualquier circunstancia qua pudiera naber influido en 1os resul-

tados.

11.2 En el informe se debe incluir todocs los detalles necesarios para
la completa icentificacidn de la muestra.

12. ANTECEDENTES

12.1 A.0.C.S. Official Method CZ.3-25 Saponification value.
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Programa de Regresion No Lineal

Para la determinacion de los parametros del modelo cinético, se utiliza el
programa de regresion no lineal usando el Método de Marquardt.

El método de Marquardt incluye la técnica de interpolacion de Gauss—
Newton y los métodos de Steepest — Descent.

El programa de regresion no lineal consiste del programa MAIN, 12
subprogramas los cuales son ejecutados a partir del programa MAIN,
mediante los comandos CHAIN.

Los datos de grado de desdoblamiento, respecto al tiempo y las ecuaciones
diferenciales se ingresan al programa mediante una serie de menus para
encontrar los parametros del modelo cinético.

El modelo cinético y las ecuaciones variacionales deben estrictamente

ingresarse en la forma siguiente:

G(@) =f[x, Y(1), Y(2)..... Y(n), B(1), B(2)...]
Donde:
G(1) : derivadas dy(1)/dx
x : variable independiente
F[ ] : funciones a ser integradas
B() : parametros a ser determinados

dX =k, (F-EX)
dt
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Se determina sus derivadas parciales:

d(dX/dki) = -kiE dx + (F-EX)
dt dk;

d(dX/dF) = -kiE dx + k;
dt dF

d(dX/dE) = -kiE dx — k;X

dt dE
De donde llevando el modelo cinético y sus derivadas parciales a la forma
requerida por el programa de regresion no lineal se tendra que los paramétros

son los siguientes:

B(l)=k; B@2)=E B@G)=F Y(1)=X

Efectuando la corrida del programa con el modelo cinético, sus derivadas
parciales y los datos experimentales de X: (IA-1Aq)/(IS-IA,), se encuentra los
parametros del moédelo cinético:

B(1)=0,061787 = K,

B(2) =1,060557 > E

B(3)=1,008031 = F
A continuacion se muestra la corrida del programa de regresion no lineal para

la determinacion de estos parametros.
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EXAMPLE 7-1
NONLINEAR REGRESSION USING THE MARQUARDT METHOD

(MAIN.BAS)

Kk ok ok ok ok ok oo ok ok ko o oo e s ok ok ok o o o sk ok ok ok o oo KK ook ok ok ok o o s K KK sk ok ok ok ok ok o o o o e s sk ok ok ok o o ok ok ok ok ok sk ok ok K

MAIN MENU:

1 ENTER EQUATIONS, REGRESSION CONSTANTS, AND DATA
2 PERFORM NONLINEAR REGRESSION

3 PRINT OR PLOT THE OUTPUT RESULTS

4 END APPLICATION

CHOICE :1

INPUT MENU:

1 DESCRIPTION OF THE DATA AND EQUATION FILES
2 ENTER MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS

3 DISPLAY/ALTER DATA FILES

4 RETURN TO MAIN MENU

CHOICE :1

FILE CONTENTS

CONS.DAT .... ALL NONLINEAR REGRESSION CONSTANTS
DATA.DAT .... EXPERIMENTAL DATA AND WEIGHTS

DIST.DAT .... F-DISTRIBUTION TABLE

GAUSS.DAT .... INITIAL PARAMETER GAUSSES

INITCOM.DAT .... INITIAL CONDITIONS FOR DIFERENCIAL EQUATIONS
OUTPUT.DAT .... CALCULATED VARIABLES

MODEL.EQU ... MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS
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PRESS ENTER TO CONTINUE

INPUT MENU:

1 DESCRIPTION OF THE DATA AND EQUATION FILES

2 ENTER MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS
3 DISPLAY/ALTER DATA FILES

4 RETURN TO MAIN MENU

CHOICE : 2

MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS
s o ok o ok o R R K o ok R R K K o R R K S K K K K K ok o K
THE MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS MAY BE ENTERED HERE.
EACH LINE-STATEMENT MUST OBEY THE RULES OF BASIC PROGRAMMING.
THE LINES ARE AUTOMATICALLY NUMBERED, STARTING AT 4011.
THESE STATEMENTS ARE STORED IN A FILE CALLED MODEL .EQU. ANY
INFORMATION PREVIOUSLY STORED IN THIS FILE WILL BE ELIMINATED
THE MODEL.EQU FILE IS MERGED INTO SUBROUTINE JSRKB.BAS.
OPTIONS :
1 MODEL CONTAINS ORDINARY DIFFERENTIAL EQUATIONS
2 MODEL CONTAINS ALGEBRAIC EQUATIONS ONLY

CHOICE :1

HAVE YOU PREVIOUSLY ENTERED THE EQUATIONS (Y/N)? N

P —————
ENTER THE DIFFERENTIAL EQUATIONS IN THE FORM SHOWN BELOW:
G(i)= fIx, y(1), y(2),.....y(n),b(1), b(2),....]
FOR EXAMPLE
G(1)= b(1)*x + b(2)*y(1) - b(3)*y(1)*y(2)

G(2)= b(4)*y(1)"2 - b(5)*y(2)/y(1)
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G(i) ARE THE DERIVATIVES: dy(i)/dx

x IS THE INDEPENDENT VARIABLE

y(i) ARE THE DEPENDENT VARIABLES

f{ ] ARE THE FUNCTIONS TO BE INTEGRATED

b() ARE THE PARAMETERS TO BE DETERMINED

3k 3 3k % 3k ok 3k 3 3k K 3k K 3k ok 3k 3k 3k K Ak K A 3k Ak K Ak ok Kk kK Kk K Kk kK Kk kK kK kK

GIVE THE EXACT NUMBER OF LINES OF INPUT YOU WILL ENTER(1-980)? 4

SEPARATE EACH STATEMENT WITH THE ENTER(RETURN) KEY.

4011 G(1)= B(1)*B(3)-B(1)*B(2)*Y(1)
4012 G(2)=-B(1)*B(2)+B(3)-B(2)*Y(1)
4013 G(3)=-B(1)*B(2)+B(1)

4014 G(4)=-B(1)*B(2)-B(1)*Y(1)

INPUT MENU:

1

2

3

4

DESCRIPTION OF THE DATA AND EQUATION FILES
ENTER MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS
DISPLAY/ALTER DATA FILES

RETURN TO MAIN MENU

CHOICE : 3

DISPLAY/ALTER MENU:

1

2

3

ALL NONLINEAR REGRESSION CONSTANTS
EXPERIMENTAL DATA AND WEIGHTS

RETURN TO INPUT MENU

CHOICE : 1
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NUMBER CONSTANT

1 Total number of dependent variables

2 Number of variables being fitted to data

3 Total number of parameters being estimated

4 Number of model equations (including variational)

5 Initial value of independent variable

6 Final value of independent variable

7 Number of integration steps

8 Number of locations of indep var where exp pt can exist
9 Number of integration steps per experimental point

10 Max # of points for any location(repeated experiments)
OPTIONS :

1 MAKE CHANGES TO THE ABOVE CONSTANTS
2 PROCEED TO NEXT SET OF CONSTANTS

3 RETURN TO PREVIOUS MENU
CHOICE : 2
NUMBER CONSTANT

1 Maximum number of iterations for NLR search

2 NONEG: 0 allows negative parameters

1 sets negative parameters to zero
3 NORMAL.: O for regular sum of squares
1 for normalized sum of squares

4 Marquardt constant (SIGZR)

5 Marquardt constant (ALFA)

6 Marquardt constant (BETA)

7 NLR Convergence constant (CONV)

8 NLR Convergence constant (EPS)
OPTIONS :

1 MAKE CHANGES TO THE ABOVE CONSTANTS
2 PROCEED TO NEXT SET OF CONSTANTS

3 RETURN TO PREVIOUS MENU

CHOICE : 2

4

— = NN O R W —

20
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HAVE THE INITIAL CONDITIONS FOR THE EQUATION BEEN PREVIOUSLY STORED
(Y/N)?N

EQUATION # 1, INITIAL CONDITION? 0
EQUATION # 2, INITIAL CONDITION? O
EQUATION # 3, INITIAL CONDITION? 0
EQUATION # 4, INITIAL CONDITION? 0

EQUATION # INITIAL CONDITION

1 0]
2 0
3 0]
4 0
OPTIONS :

1 MAKE CHANGES TO THE ABOVE INITIAL CONDITIONS

2 PROCEED TO NEXT SET OF CONSTANTS
3 RETURN TO PREVIOUS MENU
CHOICE : 2

HAVE THE INITIAL GUESSES OF THE PARAMETERS BEEN PREVIOUSLY
STORED(Y/N)? Y

PARAMETER # INITIAL GUESS
1 .79

2 1.3

3 1.05
OPTIONS :

1 MAKE CHANGES TO THE ABOVE PARAMETER GUESSES
2 RETURN TO PREVIOUS MENU
OPTIONS :2
DISPLAY/ALTER MENU

1 ALL NONLINEAR REGRESSION CONSTANTS

2 EXPERIMENTAL DATA AND WEIGHTS

3 RETURN TO INPUT MENU

CHOICE : 2
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OPTIONS :

1 LIST ALL THE EXPERIMENTAL DATA

2 ALTER EXISTING EXPERIMENTAL DATA FILE
3 CREATE A NEW EXPERIMENTAL DATA FILE
4 RETURN TO PREVIOUS MENU

CHOICE : 3

ENTER DATA FOR VARIABLE 1

HOW MANY GROUPS OF DATA POINTS ARE THERE IN VARIABLE 1?7 7

ESTIMATED OF VARIANCE FOR VARIABLE 17 1

VARIABLE POINT INDEP.VALUE DEPEND. VALUE WEIGT

1 1 20 0 1
1 1 7N 2109713 1
2 72 511957
1 3 73 .8551369
1 4 24 9535902
5 75 9831262
1 6 76 9929715 1

OPTIONS :

1 LIST ALL THE EXPERIMENTAL DATA

2 ALTER EXISTING EXPERIMENTAL DATA FILE

3 CREATE A NEW EXPERIMENTAL DATA FILE

4 RETURN TO PREVIOUS MENU

CHOICE : 4

DISPLAY/ALTER MENU
1 ALL NONLINEAR REGRESSION CONSTANTS
2 EXPERIMENTAL DATA AND WEIGHTS
3 RETURN TO INPUT MENU

CHOICE : 3
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INPUT MENU:

4

DESCRIPTION OF THE DATA AND EQUATION FILES
ENTER MODEL AND VARIATIONAL EQUATIONS
DISPLAY/ALTER DATA FILES

RETURN TO MAIN MENU

CHOICE 3

MAIN MENU:

1

2

3

4

ENTER EQUATIONS, REGRESSION CONSTANTS, AND DATA
PERFORM NONLINEAR REGRESSION
PRINT OR PLOT THE OUTPUT RESULTS

END APPLICATION

CHOICE :2
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ITERATION = 1
Sum of squares for variable 1 = 2313911

Total sum of squares = 2313911
New sum of squares for variable 1 = 4000048
New total sum of squares = 4000048
New sum of squares for variable 1 = 1892432
New total sum of squares = 1892432

Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -3.142903E-02 .758571
2 -9.363406E-02 1.206366
3 -1.518576E-02  1.034814

ITERATION = 2

Sum of squares for variable 1 = .1892432
Total sum of squares .1892432
New sum of squares for variable 1 = 4876421
New total sum of squares = 4876421
New sum of squares for variable 1 .1607089
New total sum of squares .1607089
Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -2.654941E-02 .7320216
2 -9.011414E-02 1.116252
3 -1.081185E-02 1.024002

ITERATION = 3

Sum of squares for variable 1 = .1607089
Total sum of squares .1607089
New sum of squares for variable 1  .7932676
New total sum of squares .7932676
New sum of squares for variable 1 = .1519738
New total sum of squares .1519738
Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -1.710949E-02 .7149121
2 -5.653964E-02 1.059712
3 -4.657039E-03 1.019345



ITERATION = 4
Sum of squares for variable 1
Total sum of squares =

New sum of squares for variable 1
New total sum of squares

New sum of squares for variable 1 =
New total sum of squares

Stepsize = 1
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.1519738
.1519738

1.397712
1.397712
.1488443
.1488443

Parameter # Increment New Value

1 -7.567517E-03 7073446
2 4.327584E-02 1.102988
3 3.536223E-04 1.019699

ITERATION = 5
Sum of squares for variable 1
Total sum of squares =

New sum of squares for variable 1
New total sum of squares =
New sum of squares for variable 1
New total sum of squares =
Stepsize = 1

.1488443
.1488443

.8516782
.8516782
.1396959
.1396959

Parameter # Increment New Value

1 -1.863449E-02 .6887101
2 -6.322825E-02 1.03976
3 -4.681308E-03 1.015018

ITERATION = 6
Sum of squares for variable 1
Total sum of squares

New sum of squares for variable 1
New total sum of squares
New sum of squares for variable 1
New total sum of squares
New sum of squares for variable 1
New total sum of squares

SIGZR is greater than 1,the increment is reduced by the factor BETA= 434

Previous total sum of squares =
New total sum of squares

Stepsize = .434

.1396959
.1396959

1.775515
1.775515
.1483794
.1483794
.1403044
.1403044

.1396959
.1374452

Parameter # Increment New Value

1 -1.966773E-03 .6867433
2 2.958594E-02 1.069346
3 3.551438E-04 1.015373
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ITERATION = 7

Sum of squares for variable 1 1374452
Total sum of squares = .1374452
New sum of squares for variable 1 = .1384368
New total sum of squares = .1384368
SIGZR is greater than 1,the increment is reduced by the factor BETA= 434
Previous total sum of squares = .1374452
New total sum of squares = 1365256

Stepsize = .434

Parameter # Increment New Value

1 -5.705109E-03  .6810381
2 2.073585E-02  1.090082
3 1.12789E-04 1.015485

ITERATION = 8

Sum of squares for variable 1 = .1365256
Total sum of squares = 1365256
New sum of squares for variable 1 = .1344768
New total sum of squares = .1344768
Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -1.425404E-02 .6667841
2 1.941065E-02 1.109492
3 -5.578209E-04 1.014928

ITERATION = 9

Sum of squares for variable 1 .1344768
Total sum of squares = .1344768
New sum of squares for variable 1 = .2198375
New total sum of squares .2198375
New sum of squares for variable 1 = .1194337
New total sum of squares .1194337
Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -1.808794E-02  .6486962
2 -.0705882 1.038904
3 -5.016302E-03 1.009911
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ITERATION = 10
Sum of squares for variable 1 = .1194337

Total sum of squares = .1194337
New sum of squares for variable 1 = 633027
New total sum of squares = 633027
New sum of squares for variable 1 = 1149239
New total sum of squares = .1149239

Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -1.025743E-02  .6384388
2 1.836567E-03  1.040740
3 -6.847285E-04  1.009227

ITERATION = 11

Sum of squares for variable 1 = .1149239
Total sum of squares = .1149239
New sum of squares for variable 1 .5877038
New total sum of squares .5877038
New sum of squares for variable 1 = 1094823
New total sum of squares .1094823
Stepsize = 1

Parameter # Increment New Value

1 -1.230113E-02  .6261376
2 -2.178444E-02 1.018956
3 -1.236184E-03  1.007990

ITERATION = 12

Sum of squares for variable 1 = .1094823

Total sum of squares .1094823

New sum of squares for variable 1 = 1.285231

New total sum of squares 1.285231

New sum of squares for variable 1 = .114459

New total sum of squares = .114459

SIGZR is greater than 1,the increment is reduced by the factor BETA= 434
Previous total sum of squares = .1094823

New total sum of squares = .1087692

Stepsize = .434
Parameter # Increment New Value
1 -.0044697 .621668

2 3.123313E-02 1.050189
3 2.860623E-05 1.008019
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ITERATION = 13

Sum of squares for variable 1 = 1087692
Total sum of squares = 1087692
New sum of squares for variable 1  .1149895
New total sum of squares = .1149895
SIGZR is greater than 1,the increment is reduced by the factor BETA= .434
Previous total sum of squares = .1087692
New total sum of squares = .1096092
Previous total sum of squares = .1087692

New total sum of squares = .1087589
Stepsize = .188356

Parameter # Increment New Value

1 -3.796171E-03 6178718
2 1.036833E-02 1.060557
3 1.156642E-05 1.008031

ITERATION = 14
Sum of squares for variable 1 .1087589
Total sum of squares = .1087589

I

%k 3k %k 2k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k *k CONVERGED %k 3k %k %k % %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k %k % %k %k %k *k

ITERATION = 14 SUM OF SQUARES = .1087589
VARIABLE 1
EXPERIMENTAL DATA CALCULATED ERROR  WEIGHT

INDEPENDENT DEPENDENT
0.00000 0.00000 0.00000 0.00000 1.00000
1.00000 0.21097 0.45690  -0.24593 1.00000
2.00000 0.51196 0.69416  -0.18220 1.00000
3.00000 0.85514 0.81737 0.03777 1.00000
4.00000 0.95359 0.88135 0.07224 1.00000
5.00000 0.98313 0.91458 0.06855 1.00000
6.00000 0.99297 0.93183 0.06114 1.00000

Inverse of (A transpose A):

-34535.67 -1363833 59282.08
-1363833 -5.385539E+07 2340971
59282.08 2340971 -101756.5

Product of matrix and inverse should be the identity matrix:

1.1250 0.0000  0.0000
8.0000 1.0000 0.0000
0.0000 0.0000 1.0000
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COVARIANCE ANALYSIS
Matrix of Correlation Coefficients
1-1-1.000029 1.00002

2 -1.000029 -1 1.000001
3 1.000019 1.000001 -1

Matrix of 0.0S significance test.(Yes means that the correlation is significant)
1 yes yes yes

2 yes yes yes

3 yes yes yes
Matrix of 0.01 significance test.(Yes means that the correlation is highly significant)
1 yes yes yes

2 yes yes yes

3 yes yes yes
EIGENVALUES for the Correlation Coefficients Matrix

3.316757E-05

1.514472E-07

-3.000033

EIGENVECTORS for the Correlation Coefficients Matrix

.8043522 .1402879 .5773533

-.5236728 .6264456 .5773497
.2806853 .7667368 -.5773478

Ok.
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3. Figuras
En las siguiente pagina, se muestra las figuras utilizadas para la

determinacion de la velocidad del agitador.
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Fig 12-1

Tiempo adimensional de mezclado, en funcion del numero
de Reynolds, para impulsores con alabes inclinados.
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Fig. 12-2

Factor de potencia por viscosidad, en funcion del nimero
de Reynolds del impulsor









	002



