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RESUMEN

Los aceites lubricantes de motores, turbinas o con cualquier finalidad mecanica son
un producto de alto consumo en el mercado nacional. Las bases de aceites
lubricantes representan el 90% de la composicion de aceites lubricantes. Una vez
usados los aceites lubricantes, las bases se pueden recuperar por varios procesos
transformandose en bases recuperadas. Esta investigacion tiene como objetivo el
desarrollo de un tratamiento a nivel de laboratorio para la disminucién de los niveles
de color y olor, en bases lubricantes obtenidas por destilacién de aceites usados,
mediante el tratamiento de extraccion con solventes, por lo que se plantea que las
propiedades organolépticas de los aceites recuperados mejoran mediante procesos
de extraccidn con solventes. Para el desarrollo de esta investigacion se realizaron
ensayos de extraccion de bases de aceites recuperado usando 3 solventes: etanol
anhidro, DMF (dimetil formamida) y acetonitrilo; variando las condiciones de
extraccion utilizando relacién base/solvente 1:2 y 1:4, temperaturas de extraccion
25 °C y 60 °C, y tiempo de extraccion de 45 y 90 min. Para el analisis econémico
realizado, se tomo6 en cuenta la recuperacion del solvente y el costo de este, para
365 dias de operacién con una alimentaciéon de 100 m3/dia de base lo cual arrojé una
inversion de $8,9 millones de dodlares para el DMF, en comparacion con los mas de
$20 millones para los otros solventes. Finalmente, se plante6 una matriz de
decisiones para seleccionar el mejor solvente y escenario de extraccion donde se
tomd en cuenta la calidad, costo y rendimiento. Los resultados obtenidos mostraron
que la extraccion de bases con DMF, con una relacion 1:4 a 60 °C durante 90 min fue

el mejor escenario experimental.

Palabras Clave: bases de aceites lubricantes, extraccion, solventes, etanol, DMF,

acetonitrilo.



ABSTRACT

Lubricating oils for engines, turbines or for any mechanical purpose are a product of
high consumption in the national market. The lubricating oil bases represent 90% of
the lubricating oil composition. Once the lubricating oils are used, the bases can be
recovered by various processes, transforming them into recovered bases. The
purpose of this research is developing a treatment at laboratory scale to decrease the
levels of color and odor, in lubricant bases obtained by distillation of used oils by
extraction treatment with solvents. Hence it is stated that the organoleptic properties
of the recovered oils can be improved by solvent extraction processes. For the
development of this research, extraction tests for extraction of oil bases were
performed using 3 solvents: anhydrous ethanol, DMF (dimethyl formamide) and
acetonitrile. Also, the extraction conditions were altered (base/solvent ratio,
temperature, 25 °C and 60 °C, and extraction time). An economic analysis considering
only solvent costs, for 365 days of operation with a feed of 100 base m?3 / day showed
an estimated investment of $8,9 million for the DMF scenario compared to more than
$20 million for the other solvents. Finally, a decision matrix was proposed to select
the best solvent and extraction scenario in terms of quality, cost, and performance.
The results obtained showed that the extraction of bases with DMF, with a 1:4 ratio at

60 °C for 90 min, was the best experimental scenario.

Keywords: lubricant oil bases, extraction, solvents, ethanol, DMF, acetonitrile
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1.

CAPITULO 1

INTRODUCCION

1.1 Descripcion del problema

Los aceites lubricantes son sustancias que ayudan a reducir el estrés y
la friccion entre superficies moviles en contacto, reduciendo el calor
generado. De manera general, son usados en motores de automaviles,
calderas, y en cualquier dispositivo mecanico en movimiento. Los
lubricantes estan conformados por 90% aceites bases y 10% aditivos.
El uso constante de los aceites provoca que se contaminen de agua,
metales (cromo, plomo, bario y cadmio) y también que los aditivos se
degraden, provocando que se oscurezcan Yy su olor se torne
desagradable (Bartels et al., 2003; Pirro et al., 2016).

En el contexto ecuatoriano, los aceites usados se refieren a los aceites
de tipo industrial, que se volvieron inadecuados por el uso que se les
asigné inicialmente. En el mercado nacional, empresas como Biofactor
y Grasas y Aceites Ojeda Mdltiples S.A., se dedican a la re-refinacion
de aceites usados mientras que ARC, se encarga de la recoleccién y
exportacion para el tratamiento de los aceites usados fuera del pais; se
observa que no son muchas las empresas dedicadas a trabajar con
aceites usados por lo que representa un nicho competitivo en la

economia local (Linares, 2005).

El proceso de tratamiento de aceites usados tiene 3 etapas principales:
pretratamiento, regeneracion o re-refinacion, y el acabado. El re-
refinamiento permite remover cerca del 10-14 % del aceite
contaminado que representa principalmente los aditivos degradados,
guedando 90-83% de bases intactas. (Rita Maria Vale-Capdevila et al.,
2016). Los productos que llegan hasta la etapa de regenerado se

denominan aceites re-refinados. El aceite re-refinado o regenerado



1.2

tiene un valor comercial importante, ya que en esta etapa se restauran

las propiedades que tenia el aceite previo a su uso.

En la etapa de acabado hay varias tecnologias que pueden usarse
para mejorar color y olor y son: tratamiento con solventes, con acidos
ylo arcillas, entre otros de mayor tecnologia. Los procesos difieren
principalmente en las sustancias usadas y la fundamentacion teoérica.
Entre las tecnologias de tratamiento de olor y color tenemos: acidos +
arcillas, Proceso KTI (destilacion al vacio + hidrogenacion) y Proceso
BERK (tratamiento con 2-propanol-metilcetona-1-butanolen). El
inconveniente con estas tecnologias es que suelen ser costosas, ya

gque requieren de equipos sofisticados y/o reactivos poco comunes.

Por lo mencionado anteriormente, la problemética radica en que las
bases recuperadas de aceites lubricantes no resultan atractivas para
los clientes. Si bien se realiza un proceso de re-refinacion, este se
enfoca en eliminar los contaminantes principales, mas no los
elementos precursores de olor y color. Por esta razén, los aceites
recuperados necesitan tratamientos posteriores que mejoren Ssus

caracteristicas organolépticas.

Justificacion del problema

El cuidado del medio ambiente y la sostenibilidad es un aspecto
importante para tomar en cuenta en los tépicos relacionados con los
derivados de petréleo. Un reciclaje eficaz de aceites lubricantes usados
reduce tanto la contaminacion ambiental como la emision de gases de
efecto invernadero (Diphare et al.,, 2013). En este caso particular, la
produccion de aceites lubricantes virgenes conlleva a la explotacion de
campos petroleros ya que son obtenidos mediante la destilacion de
crudo. La emisidon de gases de efecto invernadero y los potenciales
derrames de la materia prima para la producciéon de aceites lubricantes

son los principales impactos ambientales.
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Ademas, la comercializacibn de bases de aceites recuperados
representa una gran oportunidad de mercado. En primer lugar, existe
una buena fuente de abastecimiento; el mercado ecuatoriano de
aceites lubricantes es de aproximadamente 25 millones de galones, de
los cuales se estima que el 60% se convierte en aceite usado, al
finalizar su vida util. Asimismo, debido al aumento de concientizacion
ambiental en los ultimos afios, hay un interés por parte de los clientes
en adquirir productos que conserven el medio ambiente (Sosa et al.,
2013).

Este producto también ofrece beneficios para la industria ecuatoriana.
Gran parte de los aceites lubricantes son importados, ya sea como
base mineral o como producto terminado; sin mencionar que todos los
aditivos son importados, puesto que no se manufacturan en Ecuador
(Torres Cobos, 2014). Asi, la venta de las bases recuperadas
disminuiria la necesidad de importacion y promoveria el crecimiento de

este nicho comercial.

Ahora bien, existen varias tecnologias para el tratamiento de bases
recuperadas. Una de las mas usadas histéricamente es el uso de
arcillas con &cido. Este proceso tiene la capacidad de producir aceites
lubricantes de buena calidad. Sin embargo, también se originan
grandes volimenes de lodos contaminados y emisiones &cidas, los
cuales requieren de un apropiado manejo y eliminacion, lo que hace
que el proceso sea costoso. Hay otras tecnologias como
hidrotratamiento, craqueado, destilacion a altas temperaturas vy
presiones, y mezclado; no obstante, son caras, no son tan seguras, y
no se encuentran disponibles a pequefia escala. Por otra parte, la
extraccion con solventes produce aceites de una calidad superior,
separa una mayor fraccion de impurezas y el subproducto se asemeja

al asfalto, por lo que también, se podria comercializar (AERCO, 1995).
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Se han estudiado varios tipos de solventes, los mas comunes son:
propanol, butanol, MEK, etanol, tolueno, acetona, propano, entre otros.
De acuerdo con Rincén et. al (2003), el propano es capaz de disolver
compuestos parafinicos y material oxigenado de disolucion intermedia.
Es un gran solvente para reciclar aceite usado, pero es inflamable, por
lo que el proceso de extraccion con ese solvente se considera
peligroso. En otras investigaciones se ha determinado que el MEK
posee mejor rendimiento gracias a su bajo porcentaje en pérdidas de
aceite y su alta eliminacién de lodos (Katiyar & Husain, 2010) (Sterpu
et al., 2013) (Durrani, 2014). Por otra parte, el butanol tiene mayor

eliminacion de lodos (Hussein et al., 2014).

En el presente trabajo se estudiaran tres solventes: etanol, dimetil
formamida (DMF), y acetonitrilo. El etanol es una opcion econoémica, ya
gue Ecuador es un pais autosuficiente en la produccion de alcohol a
partir de la cafla de azucar (Filho et al.,, 2010). En el caso de los
solventes DMF y acetonitrilo, no existe mucha bibliografia al respecto,
pero ambos compuestos tienen gran potencial como solventes. El
acetonitrilo es un solvente polar y la mayoria de matrices hidrofébicas
(aceites comestibles, lubricantes, biodiesel y combustibles) son
altamente inmiscibles con este solvente (X et al., 2012). Por otra parte,
el DMF es un solvente polar, muy utilizado en desulfuraciones, posee
un alto poder disolvente y es uno de los mejores solventes en términos
de recuperacion ademas de ser amigable con el medio ambiente
(Mokhtar et al., 2014).

1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo General

Desatrrollar un tratamiento a nivel de laboratorio para la disminucién
de los niveles de color y olor, en bases lubricantes obtenidas por
destilacion de aceites usados, mediante el tratamiento de extraccion

con solventes.
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1.3.2 Objetivos Especificos

e Realizar pruebas de laboratorio en base al disefio de experimento,

considerando los parametros, tiempo, tipo y proporcion del solvente

o Verificar la calidad de las bases obtenidas tomando como parametro

de calidad el color, olor y viscosidad.

e Determinar costo y rendimiento asociado al tratamiento con solvente

aplicado para el mejoramiento de la calidad de la base lubricante

1.4 Marco tedrico
1.4.1 Aceites lubricantes

Los aceites lubricantes son sustancias liquidas que ayudan a reducir
la friccibn, desgaste y calor entre componentes mecéanicos en
movimiento 0 que estan en contacto entre si. En cuanto a los tipos
de aceites lubricantes, por su origen se tienen: aceites minerales y
aceites sintéticos. Los aceites minerales se caracterizan por ser
derivados directos del petroleo, mientras que los sintéticos son
obtenidos mediante la transformacion de aceites minerales y otros

derivados de petroleo en compuestos especificos.(Pirro et al., 2016)

Con respecto a los usos de los aceites lubricantes se usan
principalmente en los motores y transmisiones de vehiculos, y en
calderas. Entre los usos menos conocidos se tiene el sellado de
tuberias que se encuentran a presion, y su uso en prevencion de
corrosion debido a que son componentes principalmente no

polares.(Bartels et al., 2003)

Para que una sustancia sea considerada como un aceite lubricante
debe cumplir las siguientes caracteristicas: punto de ebullicion
elevado, punto de congelacion bajo, alto indice de viscosidad,

estabilidad térmica, estabilidad hidraulica, prevencién de corrosion.
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Estas caracteristicas permiten que las partes mecanicas en
movimiento se mantengan estables y su tasa de deterioro disminuya.
(Omolara et al., 2015)

En lo referente a la composicion de los aceites lubricantes, el 90 %
corresponde a una base de aceite y el 10 % restante corresponde a
aditivos. De manera general la base de aceite lubricante
corresponde a los derivados de petroleo, mientras que los aditivos
son sustancias que se afaden para asegurar mejor calidad y

desempeiio del aceite.(Minami et al., 2005)(Diphare et al., 2013)

14.1.1 Propiedades
Los lubricantes difieren en finalidad, uso, desempefio, vida util
y otras caracteristicas en base a un conjunto de propiedades
fisicoquimicas que permiten categorizarlos. Entre las

propiedades principales se tiene: color, viscosidad, y olor.

El color esta relacionado con la calidad de refinacion, no es
una medida de desempefio, pero da una idea del proceso por
el cual se obtuvo el aceite. La Figura 1.1 describe la tira de
colores para clasificar a un lubricante segun su tonalidad. Por
otro lado, el olor esta relacionado con el uso del aceite, esto
es debido a que el aceite se oxida y sus aditivos se degradan.
A breves rasgos, la oxidacién tiene un olor amargo o picante y
un color café oscuro. No existe una escala estandar para
medir el olor de los aceites, los analisis de olor en muestras
de aceite se suelen llevar a cabo mediante analisis

sensoriales.
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Figura 1.1 Escala de color para aceites lubricantes [ASTM
D1500]
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Finalmente, esta la viscosidad, la cual es la medida mas
importante dentro de la industria de los lubricantes. La
viscosidad de un fluido se define como la resistencia a la
deformacion a una velocidad dada (McNaught & Wilkinson,
2019). El sistema estandar de medida para la viscosidad en
aceites es establecido y regulado por la American Petroleum
Institute (API) y consiste en la resistencia que el aceite da al

fluir a dos temperaturas diferentes: baja y alta.
1.4.2 Aceites Usados

Los aceites usados se refieren a los aceites de tipo industrial con
base mineral o sintética, que se volvieron inadecuados por el uso
gue se les asign6 inicialmente. Esta denominacion también incluye,
aceites usados de motores de combustion y de sistemas de
transmision, entre otros. Al igual que otros productos los aceites se
deterioran con el uso sobre todo porque son sometidos a altas

presiones y cambios bruscos de temperatura (Linares, 2005).

1.4.2.1 Contaminacién y degradacion
La degradacion de los aceites lubricantes se da
principalmente porque a medida que el aceite lubricante es
usado, los aditivos pierden sus caracteristicas, provocando
gue el aceite pierda su utilidad como lubricante. Ademas,
fracciones de metales, provenientes del desgaste de
componentes, son adheridas al aceite. En otras palabras, la
degradacion ocurre por la oxidacion y descomposicién térmica

del aceite a altas temperaturas, cambiando su composicion
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original y generando particulas suspendidas (poso), lo que
afecta la capacidad lubricante (Filho et al., 2010) (Diphare et
al., 2013).

Por otra parte, el uso constante de aceites provoca que su
viscosidad aumente, esto se da principalmente por la
oxidacion y contaminacion con metales, agua, arena, tierra,
entre otros. En términos generales la composicion de aceites
es: aceite base, aditivos degradados, residuos metélicos,

productos de oxidacion y hollin.

Como se mencion6 anteriormente el uso de aceites también
se ve reflejado en un cambio en las propiedades del lubricante
(olor, color, viscosidad). Por ejemplo, en aceites de motores,
el uso constante oscurece el aceite y aumenta su viscosidad,
la densidad aumenta al tener en particulas suspendidas en él

y el olor se torna desagradable.

En lo que refiere a la contaminacion, la presencia de metales
pesados e hidrocarburos aromaticos policiclicos en la
composicibn de aceites lubricantes usados los vuelve
altamente nocivos y cancerigenos. Cuando son liberados al
ambiente, contaminan los organismos vivos, el suelo y las

aguas subterraneas. (Diphare et al., 2013).

1.4.3 Re-refinacion de aceites usados

Se conoce como re-refinacion de aceites a una serie de procesos
gue son capaces de eliminar todos los contaminantes, incluyendo
agua, particulas sélidas, compuestos solubles, productos de
oxidacion, aditivos previamente afiadidos al aceite base; permitiendo
asi el restablecimiento de las caracteristicas originales de los aceites
base puros, para que puedan regresar a la cadena de produccion.
(Assuncéo Filho et al., 2010)
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143.1

Etapas
Usualmente la re-refinacion de aceites usados tiene 3 etapas:
pretratamiento, regeneracion y acabado. La etapa de
pretratamiento consiste en filtrado del aceite, generalmente
con un filtro metalico, con la finalidad de remover los sélidos
insolubles, también se calienta el aceite usado a 105 °C para
eliminar el agua presente. Por otro lado, la regeneracién
consiste en devolver las caracteristicas que tenia el aceite
antes de ser usado. El re-refinamiento permite remover cerca
del 10-14 % del aceite contaminado que representa
principalmente los aditivos degradados, quedando un 90-83%

de bases intactas. (Rita Maria Vale-Capdevila et al., 2016).

Finalmente se tiene la etapa de acabado, donde se regula el
pH, color y olor del aceite re-refinado. Estas caracteristicas no
son mejoradas en las etapas anteriores por lo que antes de
comercializarlo al usuario final, es necesario mejorar las

propiedades organolépticas del aceite regenerado.

1.4.3.2 Normativa Ecuatoriana

En cuanto a la materia prima, los aceites minerales usados o
gastados son considerados como desechos peligrosos por
fuente no especifica, segun el Acuerdo Ministerial 142, con
registro oficial 856 (Listado Nacional de Sustancias Quimicas
Peligrosas, Desechos Peligrosos y Especiales. Registro
Oficial 856. Acuerdo Ministerial 142, 2012). Al ser
considerados como desechos peligrosos, de acuerdo con la
Norma de calidad ambiental y de descarga de efluentes:
recurso agua, es prohibido descargar este tipo de sustancias
hacia el cuerpo receptor, sistema de alcantarillado y de aguas
de lluvia. Asimismo, esta prohibido descargar residuos

liquidos que contengan restos de aceite lubricante en la red
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de alcantarillado (Norma de Calidad Ambiental y de Descarga

de Efluentes: Recurso Agua, 2011).

Ademas, en conformidad con el Acuerdo Ministerial 042, el
aceite base producto de la regeneracion debera cumplir los
estandares de calidad establecidos en la normativa aplicable
emitida por el Servicio Ecuatoriano de Normalizacion INEN o
el que lo reemplace, que en este caso seria la Norma INEN
2029 (Acuerdo Ministerial 042, 2019).

; ‘
‘ESPECIFICACION UNI  LIVIANA MEDIA PESADA CILINDRO METODO |

DAD PARAFINICO DE
MIN MAX MIN MAX MIN MAX MIN MAX ENSAYO

Viscosidad

'cinematica
|a 100°C. cSt 2 6,1 >6,1 21,1 >21,140,1 >40,1 55 NTE INEN 810
|
| Indice de
viscosidad 92 - 95 - 95 - 70 - ASTM
D 2270
Punto de ‘
inflamacién °C 18 - 210 - 250 - 250 - NTE INEN 808 |
Punto de 1
escurrimiento °c - -12 -8 -8 -3 NTE INEN 1982
Color ASTM 2 35 65 - - ASTM
D 1500
Acidez total mg
KOH 0,06 0,06 0,06 0,1 ASTM
D974 |
Contenido de % 1
cenizas m/m 0,1 0,1 0.1 0,1 ASTM |
D 482
Contenido de |
agua %V 0,01 0,01 0,01 0,01 ASTM ‘
Dgs
| Policiclicos ‘
Aromaticos %P 3 3 3 3 IP 346 ‘,
|
|
|

Figura 1.2 Especificaciones de bases recuperadas [INEN 2029]

1.4.4 Extraccion con solventes

Los tratamientos con solventes se basan en la operacion unitaria de
extraccion liquido-liquido que tiene como fundamento la solubilidad
selectiva. El proceso de extraccién consiste en mezclar el aceite
usado con un solvente que o bien es capaz de disolver las

sustancias precursoras de olor y color solamente o disuelve
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exclusivamente el aceite regenerado. De esta manera la parte
deseada (aceite regenerado), se puede recuperar del extracto o
refinado, esto dependera del tipo de solvente que se use.
Usualmente los procesos de extraccion tienen una etapa posterior
de recuperacion de solvente, normalmente es destilacion tradicional
o destilacion al vacio dependiendo del punto de ebullicion del
solvente.(McCabe & Smith, 2006)

Entre los varios procesos alternativos de recuperacion, la extraccion
son solventes gané mucha atencién porque es simple, econémico y
ecoldgicamente correcto ya que sus residuos (lodos organicos) se
pueden utilizar en la industria del asfalto. Los procesos de extraccion
que utilizan disolventes tipicamente incluyen la separacién de
parafina y compuestos nafténicos, por diferencia de solubilidad, de
compuestos indeseables como poso, resinas y asféltenos (Filho et
al., 2010).

1441 Factores que afectan al proceso
Para la operacion de extraccion con solventes las variables
mas relevantes son: tiempo, temperatura, relacion solvente-
alimentacion y tipo de solvente usado. Estas variables afectan
de manera significativa al porcentaje de sustancia de interés

extraida, asi como a la recuperacién de solvente.

El tiempo consiste en el periodo durante el cual se mezcla el
aceite usado con el solvente, el mezclado involucra una
agitacion. La segunda variable clave del proceso es la
temperatura a la cual se realiza el proceso de mezclado del
aceite con solvente. La temperatura de mezclado es muy
importante debido a que la solubilidad entre sustancias
también es dependiente de la temperatura, en liquidos por lo
general al aumentar la temperatura también aumenta la

solubilidad de un soluto en solvente determinado. En este
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parametro debe tomarse en cuenta la volatilidad y el punto de
ebullicién del solvente debido a que, si se supera el punto de
ebullicion del solvente, este se evaporaria y la extraccion no

se llevaria a cabo.

La relacién solvente-aceite en la alimentacion es simplemente
cuanto solvente se va a usar para extraer una determinada
cantidad de aceite regenerado. Esta variable depende de la
solubilidad de un soluto determinado en el solvente, si la
solubilidad del soluto es elevada se necesita menos solvente,

Si @s menor se necesita mas solvente.

El tipo de solvente es quiza la variable mas importante debido
a que no todas las sustancias tienen la capacidad de extraer
un soluto determinado, ademas la facilidad de extraccion varia
solvente a solvente. La variable solvente estd muy
relacionada con las descritas anteriormente ya que un cambio
en la temperatura, tiempo y proporcion también afecta al

comportamiento y el resultado de la extraccion.

1.4.4.2 Solventes
En el presente proyecto se estudiaran tres solventes: etanol,
dimetil formamida (DMF), y acetonitrilo. El etanol es un
solvente polar, por lo que es miscible en agua y con muchos
compuestos organicos; asimismo, tiene afinidad con
hidrocarburos y cloruros alifaticos. Es un solvente no toxico,
se encuentra dentro del grupo GRAS (generalmente
reconocido como seguro). Ademas, es considerado como el
mas seguro ambientalmente dentro del grupo de los alcoholes
al ser obtenido de fuentes biolégicas mediante el proceso de

fermentacion (Saxena et al., 2011).
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El acetonitrilo es un solvente polar con baja volatilidad. Es un
solvente con alta eficiencia en la separacion de compuestos
aromaticos de compuestos no aromaticos. Las ventajas del
acetonitrilo sobre otros disolventes son: su bajo punto de
ebullicibn hace que sea facil su recuperacion mediante
destilaciéon flash, y su miscibilidad en agua hace posible que
las trazas del solvente puedan eliminarse mediante un lavado

simple con agua (Karonis et al., 2019).

El DMF es un solvente polar aprotico, con gran capacidad de
reciclabilidad y amigable con el medio ambiente. Al ser
hidrofilico, es capaz de disolver la mayoria de los compuestos
organicos. En la industria petroquimica, el DMF se utiliza para
la purificacion de acetileno a partir de etileno y butadieno,
también se usa para la separacibn de aromaticos de
hidrocarburos alifaticos, los cuales se encuentran en aceites

lubricantes (Heravi et al., 2018).

21



CAPITULO 2

2. METODOLOGIA

2.1 Fases del proyecto

2.1.1 Fase | Estado del arte, recoleccibn de informacién,

contextualizar problematica

Este proyecto estd compuesto de tres grandes fases. La primera
fase consistid en las investigaciones previas a la realizacion del
proyecto como tal. Principalmente se revisaron investigaciones y/o
proyectos que tengan como eje central los aceites lubricantes,
aceites usados, re-refinacion de aceites, entre otros. Esta
informacion sirvié como base para evaluar el contexto propio de este
proyecto y verificar si existe una problematica por resolver. La
investigacion bibliografica también permiti6 evaluar las posibles
soluciones al problema encontrado. Luego, se aplicaron los
conocimientos adquiridos a través de las investigaciones para

disefiar una solucion factible al problema planteado.

Estado del arte: En esta etapa se reviso informacion y referencias
bibliograficas acerca de los aceites lubricantes, bases de aceites, re-
refinacion y todo lo relacionado con el tema de recuperacion,

tratamiento y manejo de aceites usados.

Recoleccion de informacion: Investigacion acerca de métodos
especificos para el acabado en el proceso de re-refinacién de
aceites usados. También se incluyé la revision de materiales,
equipos, metodologias de experimentacién a nivel de laboratorio,

solventes, variables clave, entre otros.
Contextualizar problematica: con la informacién recolectada, se
evalu6é el panorama local: proveedores, afectados, clientes, entre

otros.
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2.1.2

2.1.3

Fase II: Disefio y experimentacion

Tomando en cuenta la informacion de la primera fase, esta etapa
consistié en la seleccion, disefio y ejecucion del experimento que
permitid6 resolver la problematica. En este caso, la solucion
encontrada al problema del mal olor y color de las bases de aceite
re-refinado es el uso de solventes para realizar una extraccion
liquido-liquido. También se definieron las variables involucradas en
la experimentacion, las cuales fueron: solvente, tiempo de

extraccion, temperatura y proporcion aceite — solvente.

La experimentacion consistid en la ejecucion del disefio planteado,
siguiéndolo paso a paso teniendo en cuenta las normas de
seguridad, SDS’s de los reactivos usados, y las medidas de
bioseguridad debido a la pandemia de COVID-19.

El procedimiento de laboratorio fue disefiado en base a revision de
estudios, investigaciones y tesis similares, adaptando los distintos

aspectos a las necesidades particulares de este proyecto.

Fase lll: Evaluacion y andlisis de resultados

Con los datos obtenidos en la experimentacion se organizé la
informacion y se realiz6 un analisis comparativo, teniendo en cuenta
las variables modificadas. El proceso de andlisis fue realizado

mediante el uso de herramientas y graficos estadisticos.

El tratamiento de los datos obtenidos se lo realiz6 en Excel y
Minitab. Se registraron las medidas respectivas y se realizaron los
calculos mediante el editor de funciones de Excel, mientras que en
Minitab se realiz6 el tratamiento estadistico a ciertos resultados
obtenidos. Entre las mediciones principales se encuentran: cantidad
de base recuperada a tratar, cantidad de solvente usado,

temperatura de extraccion, tiempo de extraccion, masa de extracto,
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masa de refinado, entre otras. Con respecto a los calculos realizados
se puede enumerar: porcentaje de base de aceite recuperado,
porcentaje de solvente recuperado, costo de procesamiento

asociado a cada solvente.

2.2 Disefo experimental

El disefio de experimentos es una metodologia que aplica el método
cientifico con el objetivo de generar conocimiento, mediante pruebas
planificadas de manera adecuada.Para conducir un estudio
experimental satisfactorio es necesario realizar ciertas actividades por
etapas, las cuales se describen a continuacion:
1. Entender y delimitar el problema
2. Elegir las variables de respuesta y verificar que se
midan de forma confiable.
Determinar qué factores investigar.
Seleccionar los niveles de los factores a estudiar
Planear y organizar el disefio experimental
Realizar el experimento
Analizar resultados por métodos estadisticos.

Interpretar resultados

© © N o 0o b

Realizar conclusiones
(Gutiérrez Pulido & De la Vara Salazar, 2008)

La eleccidn de las variables de respuesta es primordial en un disefio de
experimento, puesto que repercuten directamente en los resultados de
los experimentos. Las variables de respuesta deben de caracterizar el
problema u objeto de estudio de la mejor manera posible. En este caso,
el problema radica en mejorar la calidad (apariencia) de las bases de
aceites lubricantes recuperados. Es por esto por lo que, el olor y color,
los cuales son las propiedades que presentan inconvenientes en las
bases recuperadas, fueron escogidas como variables de respuesta.
También se considerd el rendimiento de extraccion como variable de

respuesta, puesto que describe y es un indicador de la eficiencia del
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proceso estudiado. La forma de medicion de las variables mencionadas

anteriormente sera detallada en una seccion posterior.

Otros elementos importantes en un disefio de experimento son los
factores controlables o variables de entrada. Estas variables describen al
proceso o las caracteristicas de los materiales, los cuales pueden ser
fijados en un nivel dado. En este caso, se fij6 como variable de entrada
el tipo de solvente utilizado (etanol anhidro, DMF, y acetonitrilo). La
razon de la eleccidn de los tres solventes (etanol, DMF y acetonitrilo) fue
explicada previamente en el capitulo anterior. En sintesis, de acuerdo
con las investigaciones previas, los solventes mencionados tienen
diversas propiedades que les otorgan gran potencial como solventes en
el proceso estudiado, y representan una gran oportunidad de estudio,
puesto que no existe mucha bibliografia con respecto a su uso con

bases de aceites re-refinadas.

Por otra parte, el disefio de experimento conté con tres factores a
investigar: temperatura, tiempo de extraccién, y proporcion
aceite/solvente. Estos factores fueron escogidos en base a
investigaciones previas y porgue tienen una influencia directa en la

eficiencia del proceso, y por ende en los indicadores de calidad medidos.

Los niveles de cada factor a estudiar se encuentran detallados en la
Tabla 2.1. Se seleccionaron dos niveles para el factor de temperatura,
uno a temperatura ambiente y el otro a una temperatura alta, la cual
estuvo limitada por los puntos de ebullicion del etanol y acetonitrilo. En el
caso del tiempo de extraccion, los niveles seleccionados fueron
escogidos en base a la literatura y considerando que fueran factibles
teniendo en cuenta el tiempo planificado para la fase de
experimentacion. Finalmente, con las proporciones, la primera se
escogib teniendo en cuenta la literatura revisada, y el segundo nivel se
seleccion0 en base a los resultados de la primera proporcion y la

disponibilidad de los solventes.
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Tabla 1.1 Factores a investigar en el experimento

Factores Descripcion Nivel 1 Nivel 2
A Temperatura [°C] 25 60
B Tiempo [min] 45 90
C Proporcidn aceite/solvente 1:2 1:4

En base al objetivo y nimero de factores seleccionados, se empled un
disefio de experimento exploratorio factorial completo. Para determinar

el numero de experimentos a realizar se aplico la ecuacion 2.1

# experimentos = NF * VE (2.1)

Donde N representa el numero de niveles, F el numero de factores y VC
el nimero de variables de entrada. Asi, se obtuvo un numero de

experimentos de 24.

A continuaciéon, se detalla el disefio del experimento de laboratorio
donde se especifica el procedimiento de extraccion de la base de aceite
recuperada, junto con la etapa de recuperacion de solvente. También se
detalla la lista de materiales, equipos y reactivos que se usaron en la

experimentacion.

“ Materiales, equipos y reactivos

o Reactivos
e Base de aceite lubricante recuperada.
e Etanol anhidro (C2HsOH).
e Dimetil Formamida (DMF) (C3H7NO).
e Acetonitrilo (C2Hz3N).
e Agua Destilada.

o Equipos
e Sorbona.
e Plancha de calentamiento con agitacion magnética.
e Plancha de calentamiento.

e Balanza analitica de tres decimales de precision.
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e Viscosimetro cinematico.
e Burbujeador de pecera
o Materiales
e Vasos de precipitacion de 100, 500 y 1000 mL.
e Balones de destilacion.
e Tubo refrigerante.
e Matraces Erlenmeyer.
e Pipetas de 10 mL.
e Probetas de 10,50y 100 mL.
e Peras de succion.

e Embudos de decantacion.

2.2.1 Procedimiento de extraccion con etanol anhidro

1.

Una cantidad conocida de aceite usado (30 y 50 mL) se mezcla
con una cantidad especifica de solvente en proporciones de
aceite solvente de 1:2y 1:4.

Se deja agitando la mezcla a 250-300 rpm durante 45 minutos y
90 minutos. Se realiza este proceso a 25 °C y 60 °C.

Después de agitar se coloca la mezcla en un embudo de
decantacion, se deja sedimentar la mezcla durante 24 horas para
gue se produzcan dos capas. La capa pesada (refinado) es el
aceite recuperado, y la ligera (extracto) contiene las impurezas y
aditivos degradados. La capa pesada es la deseada.

Se separan las capas por diferencia de gravedad.

5. La capa ligera (extracto) se somete a un proceso de destilacion

para recuperar el solvente a una temperatura entre 78 y 80 °C.
Se burbujea la capa pesada para eliminar trazas de solvente de

la base recuperada.
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2.2.2 Procedimiento de extraccién con DMF

1.

Una cantidad conocida de aceite usado (30 y 50 mL) se mezcla
con una cantidad especifica de solvente en proporciones de
aceite solvente de 1:2y 1:4.

Se deja agitando la mezcla a 250-300 rpm durante 45 minutos y
90 minutos. Se realiza este proceso a 25 °C y 60 °C.

Después de agitar se coloca la mezcla en un embudo de
decantacion, se deja sedimentar la mezcla durante 24 horas para
gue se produzcan dos capas. La capa ligera (refinado) contiene
el aceite recuperado, y la pesada (extracto) las impurezas,
aditivos degradados y solvente. La capa ligera es la deseada.

Se separan las capas por diferencia de gravedad.

5. La capa pesada (extracto) se somete a un proceso de destilacion

para recuperar el solvente a una temperatura de 153 °C.
Se burbujea la capa ligera para eliminar trazas de solvente de la

base recuperada.

2.2.3 Procedimiento de extraccién con Acetonitrilo

1.

Una cantidad conocida de aceite usado (30 y 50 mL) se mezcla
con una cantidad especifica de solvente en proporciones de
aceite solvente de 1:2y 1:4.

Se deja agitando la mezcla a 250-300 rpm durante 45 minutos y
90 minutos. Se realiza este proceso a 25 °C y 60 °C.

Después de agitar se coloca la mezcla en un embudo de
decantacion, se deja sedimentar la mezcla durante 24 horas para
que se produzcan dos capas. La capa pesada (refinado) es el
aceite recuperado, y la ligera (extracto) contiene las impurezas y
aditivos degradados. La capa pesada es la deseada.

Se separan las capas por diferencia de gravedad.

5. La capa ligera (extracto) se somete a un proceso de destilacion

para recuperar el solvente a una temperatura a 82 °C.
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6. Se burbujea la capa pesada para eliminar trazas de solvente de

la base recuperada.

Nota: La etapa de decantacion es una de las mas importantes ya que se
verifica la distribucion de capas de solvente y base. La Tabla 2.2 muestra la

distribucion de las capas segun el solvente utilizado.

Tabla 2.2 Distribucion de capas segun solvente usado.

Solvente Capa ligera (superior) Capa pesada (inferior)
Etanol Solvente + impurezas Base

DMF Base Solvente + impurezas
Acetonitrilo Solvente + impurezas Base

2.2.4 Recuperacion de solventes

Para recuperar los solventes se utilizé el proceso de destilacién
simple en el extracto (fase que contiene en su mayoria el solvente).
1. Se arma un sistema de destilacién y se coloca en un balén la fase
gue seréa destilada.
Se apertura la llave de agua conectada al tubo refrigerante.

3. Se calienta el matraz con la ayuda de una plancha de
calentamiento, hasta alcanzar la temperatura de ebullicion del
solvente.

4. Se mantiene el calentamiento hasta que la mayor parte del
solvente haya destilado, sin dejar que se seque el contenido del
balon.

Para la recuperacion de cada solvente se tomaron en cuenta las

condiciones indicadas en la Tabla 2.3.

Tabla 3.3 Informacion para recuperacion de solvente

) Capade
Densidad del solvente | Densidad | Temperatura de
Solvente interés (con L
a 25 °C(kg/m3) aparente | destilacion (°C)
solvente)
Etanol 789 Extracto Ligera 78-80
DMF 944 Extracto Pesada 153
Acetonitrilo 786 Extracto Ligera 82

29



2.3

2.4

Medicién de propiedades fisicas

Los aceites lubricantes son sustancias altamente reguladas ya que
desempefian un papel de vital importancia en la industria automotriz y
en el sector industrial. En esta investigacion se realizd la medicion de

viscosidad, olor y color.

La viscosidad es una propiedad clave, debido a que se puede
relacionar con el uso al que fue sometida cierta muestra de aceite. La
viscosidad se midié con el viscosimetro cinematico del laboratorio de
hidrocarburos de la ESPOL.

En lo que respecta a las propiedades organolépticas, el color se midid
con la tira de colores mostrada en la Figura 1.1. Esta figura
corresponde a la escala de colores para aceites propuestas por ASTM
D1500. Se compararon las muestras obtenidas de aceite recuperado
después del tratamiento de extraccion con los colores de la imagen, y

se asigno un valor numérico correspondiente.

Por otra parte, el olor se detectd6 mediante un panel sensorial, realizado
con ayuda de Google Forms. El panel estuvo conformado de 26
personas, quienes realizaron dos evaluaciones sensoriales, la primera
evaluacion fue de aceptabilidad en donde se valoré en una escala del 1
al 5 el olor de las muestras, siendo 1 el olor mas intenso o fuerte y 5 el
mas débil. La segunda evaluacion consistio en una prueba comparativa
en la cual se les solicito ordenar del 1 al 4 las muestras segun su

preferencia, siendo 1 la mas preferida y 4 la menos preferida.

Calculos relacionados

Uno de los objetivos de este proyecto es determinar el costo y
rendimiento asociado al tratamiento con solvente aplicado para el
mejoramiento de la calidad de la base lubricante, por o que para esto

se realizaron varias operaciones matematicas que permitan cuantificar
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el rendimiento y eficiencia del proceso. El primer calculo fue el
porcentaje de extraccion de base de aceite lubricante recuperada, la

ecuacion 2.2 muestra el céalculo utilizado.

W
WE = —F x 100 (2.2)

WE‘
Donde Wp es la masa de base de aceite lubricante recuperada post
extraccion, y Wo representa la masa de base de aceite recuperado
inicial, es decir la alimentacion. Por otro lado, la medida de eficiencia

del solvente usado se detalla a continuacién en la ecuacién 2.3:

%S = Msr X 100 (2.3)
M_‘-':'

Donde Msr representa la masa de solvente recuperado después de la
destilacion y Msi la masa de solvente en la alimentacién. La ecuacion
2.2 representa el porcentaje de aceite que se obtuvo después de la
extraccion con solventes y el burbujeo respecto a la cantidad de aceite
inicialmente suministrada al sistema, mientras que la ecuacion 2.3
representa el porcentaje de solvente que se obtuvo después de la
extraccion y destilacion de estos respecto a la cantidad de solvente

inicialmente suministrada al sistema.

Finalmente, se determiné el costo de procesamiento para cada
solvente, a las condiciones que proporcionaron los mejores resultados
en términos de calidad. Para esto se tom6 una base de calculo de 100
m3/dia de base de aceite recuperada. Con el valor mencionado, y la
proporcion de aceite — solvente, fue posible obtener la cantidad de
solvente utilizado. Luego, con los célculos mencionados anteriormente,
porcentaje de extraccion y porcentaje de recuperacion de solvente, se
determinaron la cantidad de base recuperada como producto final, y la
masa recuperada de solvente. Después, teniendo en cuenta el valor
del solvente recuperado y el requerido para realizar la extraccion, se

obtuvo la masa de solvente por reponer. Finalmente, utilizando los
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precios mostrados en la Tabla 2.4, se determind el costo de
procesamiento en un afilo de operacién para cada solvente. Cabe
recalcar que este costo tiene en cuenta Unicamente los costos
asociados a la compra de los solventes, mas no a la utilizacién de

equipos y de energia.

Tabla 4.4 Precios de solvente por unidad granel

Solvente Precio ($/ton)
Etanol 1200
DMF 990
Acetonitrilo 1300
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CAPITULO 3

3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 Andlisis de variables de respuesta

Las variables de respuesta son aquellas que caracterizan el problema de la
mejor manera posible. Asi, se consideraron variables de respuesta que
describan la eficiencia del proceso (rendimiento), y que sean indicadoras de
calidad (viscosidad, color y olor). Se analizé el comportamiento de cada
variable de respuesta con respecto a los factores estudiados, los cuales
fueron tipo de solvente, temperatura, tiempo de extraccién y proporcion

base/solvente.
3.1.1 Rendimiento

El rendimiento del proceso general es medido mediante la relacion de la
base recupera luego del burbujeo respecto a la base de aceite
inicialmente usada. Los resultados porcentuales de extraccidn se

encuentran detallados en el Figura 3.1.

A) %Extraccién 1:2 y 45 min B) %Extraccién 1:2 y 90 min
W25C WE0C W25C W60C
91,50 91,50
< 100,00 84,23 84,28 2,45 5792 < 100,00 88,01 ggg4q 7879 8504
S 80,00 72,29 3 80,00 75,58 .
g £
= 60,00 * 60,00
= 7 5 oo 10 11
© 40,00 & © 40,00 12
= 20,00 FE 20,00
£ o000 £ oo
G Etanol anhidro DMF Acetonitrilo & Etanol anhidro DMF Acetonitrilo
Solventes Solventes
C) %Extraccion 1:4 y 45 min D) %Extraccion 1:4 y 90 min
m25C m60C W25C mE0C
100,00 90,47 92,00 100,00 92,00 92,10

82,48 80,86

79,79 79,72
80,00
60,00
19 20 21
40,00
20,00
0,00

Etanol anhidro DMF Acetonitrilo

Extraccion

Porcentajes de Extraccién

84,70 g1 62
77,92 ,
80,00 76,34

60,00

22 23 24
40,00
20,00
0,00

DMF

Etanol anhidro

Porcentajes de

Acetonitrilo

Solventes Solventes

Figura 3.1 Porcentajes de extracciéon de acuerdo relacion base/solvente,
tiempo y temperatura de extraccion

Analizando el factor solvente, de manera general, se tiene que el DMF

tiene un mejor porcentaje de extraccion en la mayoria de los escenarios a
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excepcion cuando se tuvo una temperatura de 25 °C y proporcion 1:2.
Entonces, por el comportamiento mostrado por el DMF, se verificd que,
para realizar la extraccibn con este solvente, mayor temperatura, y
proporcién permiten obtener porcentajes de extraccion mas elevados. El
mejor escenario para el DMF respecto al porcentaje de extraccion es el 23
(60 °C, 90 min, 1:4) con un porcentaje de extraccion del 92,10%,
comprobando asi la premisa establecida, a mayor temperatura, tiempo de
extraccion y proporcion se obtienen mejores resultados para este

solvente.

Por otra parte, el segundo mejor solvente en términos de porcentaje de
extraccion es el acetonitrilo, debido a que sdélo se vio superado por el
etanol en dos escenarios (temperatura 25 °C con proporcion 1:4). El
acetonitrilo siempre se encontrd por debajo del DMF, pero al igual que
este Ultimo, al aumentar la temperatura, tiempo de extraccion vy
proporcion, mejoraron los porcentajes de extraccion, pero con una ligera
diferencia, el mejor resultado obtenido se dio en el escenario 9 (60 °C, 45
min, 1:2). Esto se dio debido a que la mezcla que formaba la base con el
acetonitrilo provocaba que una parte de la base de aceite recuperado se
adhiera a las paredes del recipiente que lo contenia por lo que no era
posible remover dicha parte hasta lavar el envase. Asi, a mayor cantidad
de solvente y tiempo de extraccion se pierde una pequeiia cantidad de
base. Por otra parte, para este solvente en especifico, el aumento de

temperatura resultaba en mejores porcentajes de extraccion.

Ahora bien, el etanol anhidro fue el solvente con peores resultados
respecto a rendimiento, debido a que solo en el primer escenario (25 °C,
45 min, 1:2) con una extraccion del 84,23% y el escenario 4 (25 °C, 90
min, 1:2) con 88,01% de extraccion superdé a los otros dos solventes. Esto
se debid principalmente a la temperatura de ebullicion del etanol (78 °C);
al acercarse mas a la temperatura de ebullicion de una sustancia el
equilibrio de fases se ira desplazando hacia la fase de vapor; entonces

para el caso del etanol, no es conveniente elevar la temperatura ya que
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3.1.2

este se evaporaria y disminuiria su capacidad de extraccion. Algo similar
ocurrié con el tiempo de extraccion, al aumentarlo el etanol se evapora
porque es un solvente volatil. Respecto a la proporcién, se evidencio que
al aumentarla el rendimiento disminuia y esto se debe principalmente a
gue la solubilidad de la base en el etanol es mayor que en los otros
solventes, por lo que cierta cantidad de base se perdia en la capa de

impurezas.

Indicadores de calidad
Los parametros de calidad corresponden a aquellas propiedades
cuantitativas y cualitativas que “permiten caracterizar y valorar a un objeto
con respecto a las restantes de su especie”. (Diccionario de la lengua
espafola | RAE - ASALE, 2020). Los indicadores que se analizaron en el
presente proyecto fueron: color, olor y viscosidad.

3.1.2.1 Color

El color de las muestras fue medido mediante la tira de colores
para bases de aceites recuperados que se presenta en la Figura

3.2, la cual corresponde a la escala de color propuesta por ASTM

D1500.
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Figura 3.2 Escala de color para aceites lubricantes [ASTM D1500]

05

En la Figura 3.3 se puede observar el color de las bases obtenidas
por solvente. La primera muestra que se presenta es la base de
aceite original, es decir, sin haber realizado algun tipo de
tratamiento. Las siguientes, son muestras representativas que
corresponden a las bases obtenidas mediante extraccion con

etanol, DMF y acetonitrilo respectivamente.
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Figura 3.3 Muestras representativas

Se comprobé que el color de las muestras no dependia
significativamente ni de la temperatura, tiempo o proporcién sino
principalmente del solvente utilizado, ya que se determiné el mismo
valor de color para cada solvente usado. Esto se puede observar
en la Figura 3.4 en donde se presentan todas las muestras
obtenidas con el solvente DMF. Se puede apreciar en la imagen
gue las muestras tienen el mismo valor de color de acuerdo con la
escala ASTM.

Figura 3.4 Muestras de base extraida usando DMF como solvente

Después de determinar que el color no varia con respecto a las
condiciones de extraccion, se procedido a evaluar el color por
solvente usando la escala de color ASTM D1500. La Tabla 3.1
muestra los resultados obtenidos respecto al color. La escala de
color funciona de tal manera de que, a valores mas elevados, el

color de la base es mas oscura, y a valores menores es mas clara.
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Tabla 3.1 Color de las muestras segun solvente

Solvente/muestra | Color
Etanol 2,5
DMF 1
Acetonitrilo 2,5
Muestra 7,5

Se aprecié una relacion evidente entre el color y rendimiento
tomando al solvente como factor de analisis ya que el DMF,
solvente con mejor rendimiento, disminuyé la coloracion en mayor
medida, en comparacion con los otros solventes, alcanzando en
todas las pruebas la tonalidad mas clara de los ensayos realizados.
Esto se explica debido a que el DMF remueve de manera mas
eficiente las impurezas de la base de aceite recuperado, de esta

manera aclarando mas la base.

3.1.2.2 Olor

Las muestras a las que se les midié olor mediante panel sensorial y
viscosidad fueron preseleccionadas por los autores de esta
En

representante por solvente basandose en el olor. No se seleccion6

investigacion. dicha preseleccion se escogi6 al mejor
en base al color, puesto que el color de las muestras por solvente no
variaba significativamente. Las muestras seleccionadas para medir
los parametros de calidad se detallan en la Tabla 3.2.

Tabla 3.2 Muestras seleccionadas para medir pardmetros de calidad

Muestra Solvente Tem;[)f(:]atura Tiempo [min] | Proporcién %E
16 Etanol anhidro 25 90 la4d 77,92
23 DMF 60 90 la4d 92,10
24 Acetonitrilo 60 90 la4 81,62
Muestra sin Muestra sin i i i
alterar alterar

El olor fue cuantificado mediante un panel sensorial. Se tomé en
cuenta la aceptabilidad, es decir, la intensidad del olor; y la
comparabilidad, en otras palabras, la preferencia del usuario con

respecto a las demés muestras. Como se especificd anteriormente,
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este panel fue realizado con las mejores muestras de base por
solvente. El nimero de panelistas entrevistados fue de 26. Cabe
recalcar que los panelistas no poseian ningun tipo de
entrenamiento previo, por lo que el panel se considera de tipo

afectivo hedonico. (Reyna & Dominguez, 2007)

La Figura 3.4 muestra los porcentajes de las calificaciones dadas
por los panelistas respecto al nivel del olor. Para fines de andlisis,
se tomard en cuenta la respuesta con mayor porcentaje. La
muestra sin alterar recibié un 84,62% para intensidad muy fuerte de
olor, esto fue un resultado esperado ya que esta muestra fue de
control y no recibi6é ningun tratamiento.

Muestra sin alterar Muestra 16

® Muy fuerte = Fuerte u Intermedio ® Muy fuerte = Fuerte ® Intermedio
Debil = Muy débil Debil = Muy débil

4% 4% 4%

q -\

Muestra 23 Muestra 24

u Muy fuerte = Fuerte = Intermedio ® Muy fuerte ® Fuerte ® Intermedio

Debil = Muy débil Debil = Muy débil

R <
P @

Figura 3.5 Porcentajes de respuesta de panelistas segun intensidad de olor

[Excel 365, 2021]

Respecto a las muestras que recibieron tratamiento, la 16 (Etanol
anhidro, 25 °C, 90 min, 1:4) fue calificada con intensidad de olor

intermedia por el 61,54% de los panelistas. Por otro lado, la prueba
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23 (DMF, 60 °C, 90 min, 1:4) recibié 42,31% para débil y 30,77%
para muy débil. Finalmente, la muestra 24 (Acetonitrilo, 60 °C, 90
min, 1:4) recibié la calificacion de fuerte por el 34,62% de los

encuestados.

Nuevamente, se observo que el DMF (prueba 23) obtuvo la mejor
calificacién en términos de olor debido a que mas del 70% de los
encuestados la calificaron como olor débil o muy débil. Igual que en
los casos anteriores, el olor débil o muy débil se debe a la
eficiencia con la que el DMF remueve las impurezas de la base de
aceite lubricante, esto se ve reflejado en rendimiento, color y olor,

factores en los que el DMF supera a los otros solventes.

También se realizd un andlisis estadistico inferencial a la
aceptabilidad, en el programa Minitab 18, que consistio, en primer
lugar, en realizar una prueba de normalidad a los datos para
verificar si la informacion recolectada se comportaba como una
distribucién normal. Como era de esperarse, los datos no se
comportaron como distribucion normal por lo que el conjunto de
datos se clasific6 como nominal no paramétrico. La prueba
realizada fue Kruskal-Wallis cuya hipotesis nula y alterna son las

siguientes:

Ho: Todas las medianas son iguales

H.: Al menos una mediana es diferente

La prueba Kruskal-Wallis es ideal para trabajar con datos no
paramétricos nominales ya que trabaja con la mediana, la cual es
la medida de tendencia central mas representativa para datos
nominales. La media no tiene un significado real ya que se asigna
valores enteros a caracteristicas cualitativas por lo que valores no

corresponden a datos numéricos si no a caracteristicas.
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La Figura 3.5 refleja los resultados de la prueba. Examinando el
valor P, se obtuvo que es menor a 0,05 por lo que la evidencia
estadistica indica que la hipotesis nula se rechaza, en otras
palabras, si existe al menos una mediana diferente. Esta
informacion es evidente debido a que para cada muestra se tuvo
una mediana diferente. Para la muestra sin tratar la mediana
correspondié a una intensidad de olor muy fuerte, para la muestra
tratada con etanol fue intermedio, para la muestra extraida con
DMF, olor débil y finalmente para la muestra tratada con acetonitrilo

la mediana fue intermedio.

Prueba de Kruskal-Wallis: Aceptabilidad

Estadisticas descriptivas

Muestra N Mediana Leyenda  Clasificacién de medias ~ Valor Z
Muestra sin tratar 26 1 Muy Fuerte 15,3 -7,25
16 26 3 Intermedio 61,9 1,83
23 26 4 Débil 74,5 4,29
24 26 3 Intermedio 58,3 1,13
General 104 52,5

Prueba
Hipétesis nula Ho: Todas las medianas son iguales
Hipotesis alterna Hi: Al menos una mediana es diferente
Método GL Valor H Valor p
No ajustado para empates 3 56,7 0
Ajustado para empates 3 59,5 0

Figura 3.6 Prueba Kruskal-Wallis para la aceptabilidad [Minitab 18, 2021]

Ahora respecto a las pruebas de comparabilidad, los panelistas
fueron los mismos de la prueba anterior y en este caso se les pidié
que ordenen las mismas muestras, sin que supieran que eran las
mismas, en orden de preferencia segun el olor. La Figura 3.6 refleja
los porcentajes de respuesta de los panelistas para la prueba de

comparabilidad.
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Primer lugar Segundo Lugar

= Muestra sin alterar = Etanol anhidro = Muestra sin alterar = Etanol anhidro

= DMF Acetonitrilo = DMF Acetonitrilo

19%

=

Tercer lugar 4to lugar

= Muestra sin alterar = Etanol anhidro = Muestra sin alterar = Etanol anhidro

= DMF Acetonitrilo = DMF Acetonitrilo

62%

Figura 3.7 Porcentajes de respuesta de panelistas segun preferencia [Excel
365, 2021]

El 69,23% de los encuestados clasificaron a la muestra tratada con
DMF como primer lugar de acuerdo con su preferencia olfativa,
seguido de la muestra tratada con Etanol con un 69,23 %, luego,
con 61,54% el tercer lugar fue para la muestra tratada con
Acetonitrilo y finalmente con el 100% el cuarto lugar fue para la
muestra control. Como era de esperarse, la muestra sin tratar fue
calificada en el dltimo lugar y la muestra tratada con DMF obtuvo el
primer lugar. Nuevamente el DMF, tuvo mejores resultados en esta
categoria confirmando asi su dominancia en términos de

rendimiento, color y olor.

También se realizd la prueba de Kruskal-Wallis para la

comparabilidad, debido a que este conjunto de datos tampoco se
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comporta como distribucion normal. La prueba se muestra en la
Figura 3.7 y se obtuvo un valor P menor a 0,05 por lo que se
rechaza la hipotesis nula. En términos mas sencillos, esto significa
que al menos una mediana es diferente algo que se comprobd
examinando las medianas que el programa arroja para cada

solvente usado para tratar las muestras.

Prueba de Kruskal-Wallis: Comparabilidad

Estadisticas descriptivas

Muestra N Mediana Leyenda  Clasificacién de medias ~ Valor Z
Muestra sin tratar 26 4 4to lugar 91,5 7,61
16 26 2 Segundo Lugar 41,5 -2,15
23 26 1 Primer lugar 26,5 -5,07
24 26 3 Tercer Lugar 50,5 -0,39
General 104 52,5

Prueba
Hipotesis nula Ho: Todas las medianas son iguales
Hipotesis alterna Hs: Al menos una mediana es diferente
Método GL Valor H Valor p
No ajustado para empates 3 66,34 0
Ajustado para empates 3 70,76 0

Figura 3.8 Prueba Kruskal-Wallis para la comparabilidad [Minitab 18, 2021]

Finalmente, para verificar la relacion que existia entre la
aceptabilidad y comparabilidad, se realiz6 la prueba de correlacion
‘Rho de Spearman”, la cual es ideal para comparar dos variables
nominales. Esta prueba verifica que si existe una relacion lineal
entre las variables comparadas. La Figura 3.8 muestra los
resultados obtenidos en la correlacion de Spearman. La hipotesis
nula de esta prueba establece lo siguiente: “las variables
comparadas son mutuamente independientes”. Como el valor P es
menor que 0,05, la hipdétesis nula se rechaza vy, al ser el valor Rho
de Spearman cercano a -1, se indica que ambas variables tienen
un comportamiento inversamente proporcional, esto significa que si
un panelista calificaba a una muestra en aceptabilidad como Muy
débil (5), probablemente le asignaria el primer lugar (1) en la

prueba de comparabilidad.

42



Rho de Spearman: Aceptabilidad vs Comparabilidad

Correlaciones
Rho de Spearman -0,835
Valor p 0

Figura 3.9 Prueba Rho de Spearman Aceptabilidad vs Comparabilidad [Minitab

3.1.23

18, 2021]

Tomando en cuenta las condiciones de extraccion de las muestras
seleccionadas Yy los resultados obtenidos en el panel sensorial se
verifica que para el caso del DMF y acetonitrilo temperaturas
elevadas y tiempos de extraccidon prologados redujeron la
intensidad del olor. Por otro lado, para el caso del etanol,
temperaturas menores y tiempos de extraccion prolongados
redujeron la intensidad del olor. Este comportamiento se explica
por la volatilidad de los solventes y su punto de ebullicion. Las
temperaturas de ebullicion del DMF y Acetonitrilo son 153 Cy 82 C,
en contraste, el etanol posee una temperatura de ebullicion de 78
C. La temperatura de extraccion en caliente fue 60 C, por lo que se
encuentra cerca al punto de ebullicién del etanol, también hay que
tomar en cuenta que el etanol es un solvente volatil por lo que al
tomar estas dos condiciones el volumen de etanol se redujo a
mayor temperatura, vaporizandose, disminuyendo el rendimiento
de la extraccion y por ende la capacidad del solvente de extraer las
sustancias precursoras de olor, provocando que la intensidad de

olor sea mayor.

Viscosidad

La Tabla 3.3 detalla las mediciones de viscosidad cinemética
realizadas en el equipo denominado viscosimetro cinematico o
bafio de viscosidad. Se evidencio que la viscosidad de la muestra
de base de aceite lubricante sin alterar tiene una mayor viscosidad

gue las muestras tratadas. Ademas, la muestra que resultd con
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menor viscosidad fue la 23, es decir, la extraccion con DMF a 60
°C, 90 min, y con una proporcion de 1:4.

Tabla 3.3 Resultados de viscosidad

Viscosidad Viscosidad
M D ipcio %E
uestra escripcion (40°C) (cst) | (100°C) (cSt) %
Etanol anhidro 25 C
16 90 min 1:4 20,46 4,35 77,92
23 DMF 60 C 90 min 1:4 19,21 4,18 92,10
24 Acetonlt‘rllo 60 C 90 2152 4,48 81,62
min 1:4
Muestra Muestra sin alterar 30,76 5,59
sin alterar

La viscosidad disminuyd después de realizar las extracciones,
debido a que los solventes usados arrastran las sustancias
precursoras de olor y color (impurezas). Estas impurezas, tenian la
apariencia de polvo pesado que se acumul6 en el fondo de la capa
gue contenia solvente; por esta razon, se explica que la viscosidad
disminuya, ya que se estan separando las impurezas de la base de
aceite lubricante. También hay que tener en cuenta que por
cuestiones de equilibrio liquido-liquido una pequefia cantidad de
solvente se puede solubilizar en la base lo que también influy6 en

la viscosidad medida.

Ademas, se observé una relacion entre los porcentajes de
extraccion y la viscosidad. A mayor porcentaje de extraccion,
menor viscosidad y es por esta razén, que la muestra 23 en la que
se us6é DMF como solvente, tiene la menor viscosidad, debido que
al tener el mejor porcentaje de extraccion (rendimiento), remueve

también la mayor cantidad de impurezas.

Revisando la normativa ecuatoriana (Figura 3.9) se tiene que la
viscosidad cinematica a 100 °C para aceites recuperados livianos
debe estar entre 2 y 6,1 cSt. Todas las mediciones de viscosidad
cinemética de las muestras extraidas se encuentran dentro del

rango mencionado, por lo que cumplen con la normativa.
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i \
ESPECIFICACION UNI  LIVIANA MEDIA PESADA CILINDRO METODO |
DAD PARAFINICO DE

MIN MAX MIN MAX MIN MAX MIN MAX ENSAYO

Viscosidad
|cinematica
|a 100°C. cSt 2 6,1 >6,1 21,1 >21,140,1 >40,1 55 NTE INEN 810
\
|Indice de
viscosidad 92 - 95 - 95 - 70 - ASTM
D 2270
Punto de ‘
inflamacion °C 18 - 210 - 250 - 250 - NTE INEN 808
Punto de ‘
escurrimiento °c - -12 -8 -8 -3 NTE INEN 1982
Color ASTM 2 3,5 65 - - ASTM
D 1500
Acidez total mg
KOH 0,06 0,06 0,06 0,1 ASTM
D974
Contenido de %
cenizas m/m 0,1 0,1 0.1 0,1 ASTM
D 482
Contenido de
agua %V 0,01 0,01 0,01 0,01 ASTM |
Dgs |
| Policiclicos ‘
Arométicos %P 3 3 3 3 IP 346 |
|
[
|

Figura 3.10 Especificaciones de bases recuperadas [INEN 2029]

3.1.3 Recuperacién de Solvente

La recuperacion de solvente es un aspecto importante por considerar en
un proceso de extraccion, puesto que puede ser decisivo en la viabilidad
del uso del solvente seleccionado. Una buena recuperacion de solvente
resulta beneficiosa debido a que reduce significativamente costos
operacionales como, costos por reposicion de solvente, los costos por
eliminacién de residuos peligrosos y costos de requerimientos de
inventario para almacenar los solventes. También resulta ventajoso desde
un punto de vista ambiental, ya que se aprovecha al maximo los solventes
adquiridos y al realizar el proceso de recuperacion los solventes son

removidos de los efluentes de aguas residuales (Schafer, 2017).

En este proyecto, la recuperacion de solvente se realiz6 mediante
destilacion simple, teniendo en cuenta los puntos de ebullicion de cada

solvente. Se determind el porcentaje de recuperacién para cada solvente
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3.1.4

en ciertas pruebas realizadas, con el fin de obtener un promedio. En este
caso, no fue necesario determinar el porcentaje de recuperacion en todas
las pruebas realizadas, puesto que el proceso de destilacidon no se ve
afectado por la variacion en los factores en el proceso de extraccion. Se
pueden observar los porcentajes de recuperacion promedio en la Tabla
3.4.

Tabla 3.4 Detalle de Porcentaje de Recuperacién de Solvente

Solvente |% Recuperacion Promedio
Etanol 78,19
DMF 93,67
Acetonitrilo 76,21

El solvente que presentd mejor porcentaje de recuperacion fue el DMF,
seguido del etanol y el acetonitrilo. De manera general, los tres solventes
presentan una buena recuperacion, ya que se podria reponer mas del
50% del solvente utilizado en la extraccion, por lo que su uso resulta

beneficioso en términos ambientales y econémicos.

Costo de procesamiento

En este proyecto, un factor decisivo en la comparacion de los solventes
estudiados es el costo de procesamiento. Este costo esta asociado al
precio unitario de cada solvente y la masa necesaria del mismo para
realizar la extraccion, la cual se determina a partir de la proporcion
base/solvente. Se determiné el costo de procesamiento para cada
solvente en los escenarios (tiempo de extraccion, temperatura,
proporcién) donde se produjeron los mejores parametros de calidad,
considerando el porcentaje de recuperacion de cada solvente. Cabe
recalcar que el costo de procesamiento se calculd6 para un afio de
procesamiento, por lo que dicho costo estd compuesto por dos rubros, el
primero siendo el costo de la compra de los solventes al iniciar la

extraccion; y el segundo, el costo por la reposicion de los solventes en
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cada dia de produccion. En la Tabla 3.5 se encuentran tabulados los

costos de procesamiento para cada solvente en un afio de produccién.

Tabla 3.5 Costo de procesamiento por solvente en un afio de produccién

Solvente Costo inicial Costo 365 dias Costo Total
Etanol $379.056,00 $30.169.145,75 $30.548.201,75
DMF $372.240,00 $8.599.167,70 $8.971.407,70
Acetonitrilo $408.720,00 $35.490.164,34 | $35.898.884,34

El DMF es el solvente que posee menor costo de procesamiento, seguido
del etanol y acetonitrilo. El bajo costo de procesamiento del DMF se debe
a dos factores importantes. En primer lugar, el precio unitario del DMF es
el menor de los tres solventes estudiados (ver Tabla 2.3), lo que hace que
el costo inicial sea menor, comparado con los otros dos solventes; puesto
gue, en términos de cantidad de solvente necesario, este valor es el
mismo para los tres solventes (proporcién 1:4). Sumado al menor precio
unitario, el DMF es el solvente que posee mejor porcentaje de
recuperacion, por lo que requiere reponer una menor cantidad de solvente

fresco, haciendo que el costo de reposicion sea menor.
3.2 Matriz de decision

Es importante considerar todas las variables de respuesta para elegir la
mejor solucién en términos de calidad y eficiencia de proceso. Para esto, se
aplico una matriz de decision, en donde se analizaron los solventes
estudiados (etanol, DMF, acetonitrilo) en los escenarios (tiempo de
extraccion, temperatura, proporcion) donde se produjeron los mejores

pardmetros de calidad.

Los factores relevantes que se seleccionaron para evaluar las opciones de
solucién planteadas fueron: calidad, rendimiento, y costo. Luego se
calificaron las opciones en cada uno de los factores seleccionados utilizando
una escala del 1 al 5, siendo 1 la opcion menos conveniente, y 5 la opcién
mas conveniente. Para calificar en los factores mencionados previamente,
se revisaron los resultados obtenidos previamente, olor y color en el factor

calidad, porcentajes de extraccion promedio segun el solvente en el
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rendimiento, y costos de procesamiento en el factor costo. Ademas, con el
fin de calificar de la forma mas objetiva posible, se establecié que lo mas
conveniente en cada factor, es decir, con la puntuacién de 5, era la mejor
medida posible. Asi, las calificaciones se fueron estableciendo
proporcionalmente de acuerdo con los resultados obtenidos vy
comparandolos con el maximo posible. Entonces, para el color se considero
qgue aquellas muestras que tuvieran un color de 0,5 serian consideradas con
un puntuacion de 5; mientras que, para el olor, las muestras que tuvieran el
olor mas débil. Después de establecer dichas puntuaciones, se obtuvo un
promedio para obtener la calificacion del factor calidad. Se aplicd la misma
metodologia para los otros dos factores restantes. En el caso del costo, se
tomd a la opcién menos barata como la mas conveniente, otorgandole un
puntaje de 5, mientras que las demas opciones fueron evaluadas en base a
gué tan alejadas se encontraban del valor mas conveniente. Finalmente, con
el rendimiento, se establecié que la mayor puntuacién corresponderia a un

porcentaje de extracciéon de 100%.

Después de seleccionar los puntajes, se establecio el peso de cada factor,
en este caso, se considerd que los tres factores son igual de importantes,
por lo que se aplicé el mismo peso a cada factor. Finalmente, se calcularon
los puntajes para cada opcién, y se tomd una decision de acuerdo con el
criterio optimista, por lo que se seleccion6 la opcidon que tuvo la mayor
puntuacion, que en este caso fue el DMF, como se puede observar en la
Tabla 3.6

Tabla 3.6 Matriz de decisién

Factores Calidad Costo Rendimiento | Puntuacién
Peso 5 5 5
Etanol 1:4 25 °C 90 min 2 2 4 40
DMF 1:4 60 °C 90 min 4 5 4 65
Acetonitrilo 1:4 60 °C 90 min 2 1 4 35

El uso del DMF como solvente resulta la solucion mas beneficiosa, puesto
que, proporciono los productos de mejor calidad, present6 el porcentaje de

extraccion mas alto, y es la opcién que representa menores costos. Después
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del DMF, el etanol es el solvente mas conveniente, seguido del acetonitrilo.
Cabe recalcar que las puntuaciones de los procesos realizados con etanol y
acetonitrilo son muy cercanas. Esto se debe a que las muestras obtenidas
con ambos solventes presentaron la misma calidad, al tener resultados
idénticos en el color, y muy cercanos en el olor. El etanol es ligeramente mas

conveniente que el acetonitrilo debido a su precio.

Por otra parte, las otras dos opciones, que fueron el etanol y acetonitrilo
obtuvieron la misma calificacion, ya que con ambas opciones se obtenia un
producto de la misma calidad, y mientras que una opcidon era menos

costosa, la otra otorgaba un mejor rendimiento.
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CAPITULO 4

4. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

4.1 Conclusiones

Se propuso un tratamiento a nivel de laboratorio con la finalidad de disminuir
la intensidad de color y olor, en bases lubricantes obtenidas por destilacién

de aceites usados, mediante el tratamiento de extraccion con solventes.

Se realiz6 un analisis comparativo entre 3 solventes, Etanol anhidro, Dimetil
Formamida y Acetonitrilo, tomando en cuenta los factores clave de la
operacion unitaria extraccion liquido-liquido, es decir, solvente, proporcién

base/solvente, temperatura de extraccion y tiempo de extraccion.

Se realizaron las pruebas variando los factores clave, en base al disefio de
experimentos planteado. Las pruebas de laboratorio consistieron en la
extraccion de la base de aceite lubricante con los distintos solventes
modificando las condiciones de la extraccion mencionadas anteriormente.
Luego, después de un tiempo de reposo se separaron y purificaron las
bases. Se realiz6 un total de 24 pruebas, cada una con condiciones de
extraccion distintas. Los resultados de las pruebas de laboratorio permitieron

realizar el analisis comparativo entre solventes y condiciones de extraccion.

El rendimiento para cada muestra se estimdé mediante el porcentaje de
extraccion de las bases de aceites recuperadas con respecto a la base
inicial. EI mejor rendimiento lo tuvo la muestra 23 con 92,1% de extraccion,
esta muestra fue procesada bajo las siguientes condiciones: el solvente
usado fue el DMF en una relacion base/solvente de 1:4 con temperatura de

extraccion de 60 °C durante 90 min.

Se verificaron los parametros de calidad para las muestras mediante los
resultados de color, olor y viscosidad. Se determindé que el color de las

muestras solo dependia del solvente usado mas no de las condiciones de



extraccion. Por otro lado, las verificaciones del panel sensorial y viscosidad
se realizaron a las mejores muestras obtenidas por solvente teniendo en

cuenta como parametro principal el olor.

El olor fue cuantificado mediante un panel sensorial con pruebas de dos
tipos: aceptabilidad y comparabilidad. A los 26 panelistas se les suministro 4
muestras, estas 4 muestras fueron preseleccionadas por los autores de esta
investigacion y un grupo reducido de personas comparando los olores de las
24 muestras escogiendo la mejor muestra por solvente usado. Ambas
pruebas dieron como resultado que la muestra 23 extraida con solvente
DMF, en proporcion base/solvente de 1:4, con temperatura de extraccion de
60 °C y tiempo de 90 min, era la mejor en términos de olor de acuerdo con la
seleccion de los panelistas. Se realizaron pruebas de estadistica inferencial
Kruskal-Wallis, las cuales determinaron que las medianas de aceptabilidad y
comparabilidad no eran iguales respectivamente. Asimismo, se realizé la
prueba de correlacibn Rho de Spearman para verificar la relacion entre la
aceptabilidad y comparabilidad. El analisis indicé que la hipdtesis nula se
rechaza, por lo que las variables no son mutuamente independientes y de

hecho son inversamente proporcionales.

Se realiz6 la medicién de la viscosidad usando el equipo denominado
viscosimetro cinematico. La finalidad de la medicion de este indicador fue
verificar si las bases de aceite extraido cumplian con la normativa
ecuatoriana (INEN 2029) para bases de aceites recuperados. Los resultados
arrojaron que todas las muestras se encontraban entre 2 a 6,1 cSt a 100 °C

por lo que cumplen con el estandar de calidad.

Al igual que para el rendimiento, se calculé un porcentaje de recuperaciéon
por solvente, tomando en cuenta el solvente usado y el solvente recuperado
luego de destilacion. Asimismo, como en el caso del color se observé que la
recuperacion no se encuentra en funcién de las condiciones de extraccion,
sino mas bien, del solvente usado. EI DMF obtuvo el mejor porcentaje de

recuperacion con un valor promedio de 93,67%.



4.2

Se evalud el costo asociado al tratamiento con solvente aplicado para el
mejoramiento de la calidad de la base lubricante, para esto se plantearon
escenarios de procesamiento industrial de bases de aceite recuperado con
las condiciones de las mejores muestras por solvente. El andlisis conté con
una alimentacion de base de aceite recuperado de 100 m3dia y una
operacion de 365 dias. Se realizaron los balances de materia y, utilizando el
precio al granel de los solventes, se obtuvo un estimado de coste de 8,9
millones de ddlares en el tiempo establecido para el proceso con DMF para
una relacion base/solvente de 1:4, temperatura de extraccion de 60 °C y
tiempo de extraccion de 90 min, siendo este el coste de inversion mas

econdmico.

Finalmente, obtenido el rendimiento, indicadores de calidad (color, olor,
viscosidad) y analisis de costos, se plante6 una matriz de decision para
determinar el mejor solvente y las mejores condiciones de extraccion. Se
obtuvo que la muestra tratada con DMF, proporcion 1:4, temperatura y
tiempo de extraccion 60 °C, 90 min respectivamente obtuvo una puntuacion
de 65/75 respecto a las otras muestras, siendo asi la mejor opcién de las

planteadas en esta investigacion.

Recomendaciones

Para tener un abanico de opciones de solventes mas amplio se recomienda
realizar experimentaciones con solventes similares a los propuestos como
normalmetil pirrolidina, n-butanol, etc. Para contrastar el desempefio general

del DMF con otras opciones.

Se recomienda utilizar equipos de medicion de olor para evitar realizar
paneles sensoriales sobre todo si no se cuenta con panelistas expertos ya

que el olor al ser una propiedad organoléptica esta sujeta a subjetividad.

Para obtener resultados estadisticos mas robustos, se recomienda aumentar
el nimero de repeticiones de las experimentaciones para validar los

resultados obtenidos. En esta investigacion, se repitieron los resultados



atipicos y se confirmaron los mejores resultados. Si no existe la posibilidad
de realizar la mediciéon de olores con un equipo se recomienda tomar un

mayor numero de panelistas para tener resultados mas robustos.

Un parametro muy importante para tener en cuenta son las etapas de
extraccion, en esta investigacion solo se considerd una, por esta razén se
recomienda la experimentacion con dos 0 mas etapas de extraccion para
verificar el perfil de rendimiento y de los indicadores de calidad. Para este
contexto seria muy importante también realizar un analisis econémico y una
matriz de decisiones para verificar si vale la pena o0 no aumentar las etapas

de extraccion.
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APENDICES

APENDICE A

Tabla A.1: Resultados experimentales de extraccion

Prueba Solvente Temperatura [°C] | Tiempo [min] | Proporciéon | %E | Color
1 Etanol anhidro 25 45 la2 84,23 | 2,5
2 DMF 25 45 la2 72,29 1
3 Acetonitrilo 25 45 la2 82,45 | 2,5
4 Etanol anhidro 25 90 la2 88,01 | 2,5
5 DMF 25 90 la?2 75,58 | 1
6 Acetonitrilo 25 90 la2 78,79 | 2,5
7 Etanol anhidro 60 45 la2 84,28 | 2,5
8 DMF 60 45 la2 91,50 1
9 Acetonitrilo 60 45 la2 87,92 | 2,5
10 Etanol anhidro 60 90 la2 84,84 | 2,5
11 DMF 60 90 la?2 91,50 1
12 Acetonitrilo 60 90 la2 85,04 | 2,5
13 Etanol anhidro 25 45 la4d 79,79 | 2,5
14 DMF 25 45 la4d 90,47 | 1
15 Acetonitrilo 25 45 la4d 82,48 | 2,5
16 Etanol anhidro 25 90 la4d 77,92 | 2,5
17 DMF 25 90 la4d 92,00 1
18 Acetonitrilo 25 90 la4d 84,70 | 2,5
19 Etanol anhidro 60 45 la4d 79,72 2,5
20 DMF 60 45 la4d 92,00 1
21 Acetonitrilo 60 45 la4d 80,86 | 2,5
22 Etanol anhidro 60 90 la4d 76,34 | 2,5
23 DMF 60 90 la4 92,10| 1
24 Acetonitrilo 60 90 la4d 81,62 | 2,5

Muestra sin alterar - - - - - 7,5




Tabla A.2: Datos de la extraccion masas iniciales y finales

Volumen
Prueba repeticidn Solvente Temperatur Tiempo Proporcidn muestra Peso Peso PesoDest | Peso burb
a [*C] [min] (mi] muestra [g] | solvente [g] [e] [e]
1 1 Etancl anhidro 25 45 1a2 30 24,595 46,704 36,387 20,716
2 1 DMF 25 45 1a2 30 2492 55,861 52,614 18,014
3 1 Acetonitrilo 25 45 1a2 30 24,821 45,786 31,55 20,464
4 1 Etancl anhidro 25 90 1a2 30 24,941 46,587 36,276 21,951
5 1 DMF 25 90 1a2 30 24,62 56,454 51,893 18,607
6 1 Acetonitrilo 25 90 1a2 30 24,733 46,002 36,728 19,486
7 1 Etanol anhidro 60 45 1a2 30 23,982 46,751 36,827 20,213
8 1 DMF 60 45 1a2 30 24,207 56,207 53,343 22,149
g 1 Acetonitrilo 60 45 1a2 30 24,008 46,28 36,97 21,107
10 1 Etanol anhidro 60 90 1a2 50 41,105 77,516 ] 34,873
11 1 DMF 60 90 1a2 50 40,897 93,669 ] 37,42
12 1 Acetonitrilo 60 90 1a2 50 41,485 77,007 ] 35,279
13 1 Etanol anhidro 25 45 1a4 50 40,772 155,283 ] 32,534
14 1 DMF 25 45 1a4 50 40,441 188,005 ] 36,587
15 1 Acetonitrilo 25 45 1a4 50 39,734 154 246 ] 32,772
16 1 Etancl anhidro 25 90 1la4 50 41,596 155,145 ] 32,41
17 1 DMF 25 90 1la4 50 41,267 185,291 ] 37,965
18 1 Acetonitrilo 25 90 l1a4 50 41,846 152 478 ] 35,443
19 1 Etancl anhidro 60 45 l1a4 50 41,252 155,105 ] 32,887
20 1 DMF 60 45 1a4 50 41,025 186,908 0 37,743
21 1 Acetonitrilo 60 45 1a4 50 41,104 153,975 0 33,236
22 1 Etanol anhidro 60 90 1a4 50 40,178 154,907 0 30,671
23 1 DMF 60 90 1a4 50 41,06 186,399 o] 37,816
24 1 Acetonitrilo 60 90 1a4 50 40,92 153,282 o] 33,399




APENDICE B

ESPECIFICACION UNI LIVIANA MEDIA PESADA CILINDRO METODO
DAD PARAFINICO DE {
MIN MAX MIN MAX MIN MAX MIN MAX ENSAYO ‘
Viscosidad
'cinematica
|a100°C. cSt 2 6,1 >6,1 21,1 =>21,140,1 >40,1 55 NTE INEN 810
[
| Indice de
|viscosidad 92 - 95 95 70 - ASTM
D 2270
Punto de
inflamacion °C 185 - 210 - 250 250 NTE INEN 808
|Punto de
escurrimiento °C -12 -8 -8 -3 NTE INEN 1982
Color ASTM 2 3,5 6,5 ASTM
D 1500
Acidez total mg
KOH 0,06 0,06 0,06 0,1 ASTM
D 974
Contenido de %
| cenizas m/m 0,1 0,1 0.1 0,1 ASTM
D 482
Contenido de
agua %V 0,01 0,01 0,01 0,01 ASTM
Dgs
| Policiclicos
| Aromaticos %P 3 3 3 3 IP 346
|

Figura B.1: Normativa ecuatoriana para bases de aceites recuperados. [INEN

2029]

Tabla B.1: Tabla de Factores para los viscosimetros

Viscosimetro Factor 40 C (cSt) Factor 100 C (cSt)
25 0,00202 0,002011
50 0,004112 0,004095
100 0,015 0,015
150 0,04174 0,04156
200 0,1023 0,1019
300 0,2766 0,2754
350 0,4665 0,4645




APENDICE C

Tabla C.1: Anédlisis de Costos por solvente

Masa solvente Precio por Precio por Precio por Solvente Solvente por

Volumen Feed |Masa solvente por reponer Densidad unidad Lab unidad Lab unidad granel |Proveedor |inicial granel (reponer
Solvente (m3/dia) (ton/dia) (ton/dia) Solvente (kg/m3) | (/L) (S/ton) (5/ton) granel (S) |granel ($/dia)
Etanol 100 315,88 68,8793 789,7| S 13,20|$ 16.71521 (S 1.200,00 |Shandong Aoci| § 379.056,00 | $ 82.655,19
DMF 100 376,00 23,7973 940| S 12,00 |S  12.76596 | S 990,00 [Shandong Jiea $ 372.240,00 | § 23.559,36
Acetonitrilo 100 314,40 74,7949 786| S 20,00 | S 25.44529 | S 1.300,00 |Shandong Zhd $ 408.720,00 | $ 97.233,33
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