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RESUMEN

El objetivo de esta investigacion fue determinar la capacidad de regeneracion del aceite
lubricante usado aplicando una arcilla bentonita activada con acido oxalico. Este estudio es
importante porque propone un método mas eficiente y menos contaminante que la
activacion tradicional con 4cido sulfurico. La metodologia incluydé usar FTIR para
caracterizar la bentonita activada con acido oxalico, que produjo la aparicion de mas sitios
activos y el desplazamiento de cationes de hierro y aluminio de la capa octaédrica. Se
utilizaron dosis de bentonita activada al 10%, 20% y 30% para regenerar el aceite
lubricante usado; que luego fue caracterizado mediante FTIR, mostrando una reduccion del
hollin, eliminacién de contaminantes por nitracion y una menor intensidad en las
vibraciones de glicol. Se evalto el proceso de regeneracion del aceite, obteniéndose una
disminucion del 63% y 54% en la viscosidad a 100°C y 40°C, respectivamente, usando
ASTM D7279-20; un color amarillo claro (1.0 en la escala de ASTM 1500-12) y un
rendimiento del 65%. Ademas, se realizaron andlisis de contenido de humedad segin
ASTM D6304-20, indice de viscosidad ASTM D2270-10, indice de acidez total ASTM
D664-18, y contenido de metales segin ASTM D5185-18. Se determind, mediante
ANOVA vy la prueba Tukey, que las dosificaciones de 20% o mas de la bentonita activada

fueron las mas efectivas en la regeneracion de aceites lubricantes usados.

Palabras clave: Aceite lubricante usado, bentonita activada, regeneracion



ABSTRACT

The objective of this research was to determine the regeneration capacity of used
lubricating oil by applying a bentonite clay activated with oxalic acid. This study is
important because it proposes a more efficient and less polluting method than traditional
activation with sulfuric acid. The methodology included using FTIR to characterize the
oxalic acid-activated bentonite, which resulted in the appearance of more active sites and
the displacement of iron and aluminum cations from the octahedral layer. Activated
bentonite was used in doses of 10%, 20%, and 30% to regenerate the used lubricating oil;
which was then characterized by FTIR, showing a reduction in soot, elimination of
contaminants by nitration and a lower intensity in glycol vibrations. The oil regeneration
process was evaluated, obtaining a 63% and 54% decrease in viscosity at 100°C and 40°C,
respectively, using ASTM D7279-20; a light yellow color (1.0 on the scale, ASTM 1500-
12) and a yield of 65%. Additionally, analyses of the determination of water according to
ASTM D6304-20, viscosity index according to ASTM D2270-10, total acid number (TAN)
according to ASTM D664-18, and multielement determination according to ASTM
D5185-18 were performed. It was determined, through ANOVA and the Tukey test, that
dosages of 20% or more of activated bentonite were the most effective in the regeneration

of used lubricating oils.

Keywords: Used lubricating oil, Activated bentonite, Regeneration



1. INTRODUCCION

La creciente industrializacion y el desarrollo global han impulsado un aumento
significativo en el consumo de productos derivados del petréleo, incluyendo combustibles
y lubricantes. Este aumento en la demanda de estos productos, esenciales para la operacion
de maquinaria y vehiculos, ha generado una dependencia creciente de los combustibles
fosiles. Sin embargo, el uso masivo de los aceites lubricantes ha dado lugar a una serie de
problemas ambientales criticos. Segin Mang & Dresel (2007), se utilizan entre 30 y 40
millones de toneladas de lubricantes al afio, de los cuales aproximadamente el 50% se
desecha al medio ambiente sin tratamiento alguno. Ademads, Schneider, M. (2006) sefiala
que cerca del 95% de los aceites lubricantes desechados son altamente toxicos,

contribuyendo significativamente a la contaminacién ambiental.

El agotamiento de las reservas de petroleo y la creciente preocupacion por los impactos
ambientales de los aceites lubricantes usados, han llevado a la adopcion de diversas
medidas para mitigar estos riesgos, destacando entre ellas la regeneracion del aceite
lubricante (Syahir et al., 2017). La regeneracion no solo ayuda a reducir la dependencia de
nuevos productos petroliferos, sino que también minimiza el impacto ambiental al tratar y

reutilizar aceites que de otro modo serian desechados.

Este estudio se enfoca en la evaluacion y desarrollo de un método especifico para la
regeneracion de aceites lubricantes usados: la utilizacion de arcilla bentonita activada con
acido oxalico, con el objetivo de proporcionar una alternativa sostenible y eficaz para

enfrentar los desafios ambientales actuales.
1.1. Planteamiento del problema

En el Pert hay un manejo inadecuado de los aceites lubricantes usados que ocasiona una
serie de problemas debido a que es un producto derivado del petrdleo crudo y contiene
compuestos toxicos que se encuentran inherentemente en el petréleo como: hidrocarburos
aromaticos policiclicos (HAP), bifenilos policlorados (PCB) y metales pesados como:
plomo (Pb), arsénico (As), magnesio (Mg), hierro (Fe), cobre (Cu), zinc (Zn). (Parekh et al,
2023; Kanokkantapong et al, 2009).

Ademas, tras un periodo de uso, los aceites lubricantes se deterioran y pierden propiedades
debido a la oxidacion, la contaminacion y envejecimiento del aceite. Dando lugar a la
formacion de acidos, hollin, polvo metalico, lodos de aceite y contenido de agua. Estas

sustancias disminuyen la calidad del aceite lubricante perjudicando el buen funcionamiento



de las maquinas. Asimismo, la combustion interna del motor produce contaminantes que

incluyen compuestos fendlicos, barnices y metales. (Anisuzzaman et at, 2021).

Por este motivo, los aceites lubricantes usados causan dafios al medio ambiente cuando se
vierten, sin tratamiento previo, hacia al mar ya que crea una pelicula en el agua que impide
el ingreso de la luz solar dificultando la fotosintesis afectando a la fauna y flora acuaticas.
En el suelo, los aceites lubricantes obstruyen los poros que impiden el ingreso del aire y
del agua hacia las raices de las plantas perjudicando a los organismos que viven en este
medio y al ecosistema. Los compuestos quimicos del aceite lubricante también causan
dafios a la salud ingresando al cuerpo humano a través del contacto cutineo causando
desde alergias hasta cancer a la piel. Ademas, los hidrocarburos aromaticos policiclicos

(HAP) ingresan por las vias respiratorias y afecta a los pulmones (Nowak et al, 2019).

A pesar que en el Pert existe la Norma Técnica Peruana NTP 900.050:2022. “Gestion de
residuos-Manejo de aceites usados” aprobada en la en la Resolucion Directoral 009-2022-
INACAL/DN en la cual se establecen pautas para la recoleccidon, almacenamiento,
transporte, tratamiento, valorizacion y disposicion final. La norma otorga a la empresa
decidir la disposicion final del aceite usado siendo este responsable de gestionar de manera
segura el aceite y tener un plan de contingencia. La norma sugiere que el aceite se
aproveche como combustible alternativo para incineracion en establecimientos autorizados
aprovechando su alto valor energético. Ademads, se sugiere tratar el aceite usado para
remover metales pesados y transformarlo en aceite base aprovechando su alto valor

material.

Las empresas no cumplen con las disposiciones de la norma y se carece de seguimiento por
parte del Estado ante una eventualidad de emergencia como derrames. Esto también es
sostenido por una reciente publicacion (Huiman Cruz et al., 2023) en la cual menciona que
la empresa Repsol no cumplié con el manejo adecuado de residuos de hidrocarburos y
almacenamiento, ocasionando el derrame de hidrocarburos de la refineria La Pampilla en
las playas del distrito de Ventanilla. No es suficiente el cumplimiento de la norma, se
requiere un aprovechamiento integral de este recurso utilizando alternativas tecnoldgicas
de regeneracion de aceite lubricante. Los principales métodos para reprocesamiento de
aceite lubricante son: proceso acido/arcilla, el cual es muy econdmico, pero genera
residuos de lodos acidos altamente contaminantes. Los métodos de evaporacion de pelicula
fina (TFE) y extraccion con solventes poseen un alto porcentaje de regeneracion, pero son

muy caros. El método de hidrotratamiento también posee un alto porcentaje de



regeneracion, pero se requiere de una planta de gran capacidad y el costo es muy alto. La
mejor alternativa a considerarse es la arcilla activada porque a pesar de no tener una alta
eficiencia de regeneracion, es econdmico, no genera residuos contaminantes, se puede
realizar en plantas de pequefa capacidad, y es un proceso simple y directo. Sin embargo,
para la activacion de la arcilla se emplea acidos inorganicos altamente peligrosos. Los
estudios proponen la activacién de arcilla mediante acidos orgénicos como alternativa
ecoamigable. Se considera la regeneracion de aceites lubricantes empleando arcillas

activadas con 4cido oxalico porque posee mayor capacidad de adsorcion.
1.2. Formulacion del problema

1.2.1. Problema General

e De qué manera la implementacion de la arcilla bentonita activada con un acido

oxalico permitird aumentar la capacidad de regeneracion del aceite lubricante usado?

1.2.2. Problemas Especificos

e Cbémo activar la arcilla bentonita para que tenga un gran poder adsorbente y
caracteristicas fisicoquimicas que fortalezcan el proceso de adsorcion de los

contaminantes?

e ;Como desarrollar y evaluar el proceso de regeneracion de aceites lubricantes

usados mediante la regeneracion usando arcillas activadas?

1.3. Objetivos
1.3.1. Objetivo General

e Determinar la capacidad de regeneracion del aceite lubricante usado aplicando una

arcilla bentonita activada con acido oxalico.
1.3.2. Objetivos Especificos

e Analizar la capacidad de adsorcion de la arcilla bentonita al ser activada con acido

oxalico a condiciones operacionales adecuadas mediante la técnica espectroscopica

FTIR.

e [Evaluar la capacidad de regeneracion de los aceites lubricantes usados mediante

reprocesamiento con arcilla bentonita activada con acido oxalico.



1.4. Justificacion de la investigacion
1.4.1. Justificacion tedrica

La justificacion tedrica del presente estudio se centra en la exploracion y desarrollo de
métodos innovadores para la regeneracion de aceites lubricantes usados, especialmente
considerando que hasta la fecha no se ha empleado la arcilla activada con 4cido oxalico
para este proposito. Aunque existen estudios que mencionan el uso de arcillas activadas
con acido oxalico en la purificacion de aceites vegetales, su aplicacion en la regeneracion
de aceites lubricantes no ha sido ampliamente investigada. Por lo tanto, este estudio busca
llenar ese vacio en la literatura cientifica, proponiendo un enfoque que no solo sea eficaz,
sino que también minimice el impacto ambiental y los riesgos para la salud humana

asociados con los métodos de regeneracion tradicionales.

1.4.2. Justificacion practica

La justificacion practica de este estudio se fundamenta en la necesidad urgente de abordar
el problema del manejo inadecuado de aceites lubricantes usados en Peru, que representa
una amenaza significativa para el medio ambiente. A través de la implementacion de un
proceso de regeneracion que utiliza arcilla activada con 4cido oxalico, se busca extender la
vida 1til del lubricante y reducir la cantidad de residuos que contaminan el entorno.
Ademas, este proyecto es importante porque servira como base de estudio para aplicar la
regeneracion bajo las mejores condiciones de operacion en el Pert, buscando establecer un
proceso mejorado y amigable con el medio ambiente. Este enfoque innovador tiene el
potencial de ofrecer un modelo mas eficiente y sostenible para la gestion de aceites

lubricantes usados en el pais.

1.5. Limitaciones de la investigacion

El presupuesto asignado para la investigacion fue insuficiente para cubrir todos los costos
asociados a los andlisis fisicoquimico del aceite lubricante. Como resultado, algunas
pruebas adicionales que habrian proporcionado un entendimiento mas profundo de la

calidad del aceite no pudieron llevarse a cabo.

Una de las principales limitaciones de esta investigacion fue el tiempo limitado disponible
para llevar a cabo variaciones en el proceso de regeneracion del aceite, especificamente en

cuanto a los parametros de tiempo y temperatura. Debido a restricciones temporales, no se



pudieron realizar experimentos adicionales que podrian haber proporcionado informacion
mas detallada sobre como diferentes tiempos de exposicidon y variaciones en la temperatura
afectan la eficiencia del proceso de regeneracion. La investigacion podria haberse
beneficiado del uso de tecnologias més avanzadas, como la activacion mediante
microondas, que podria haber reducido el tiempo de activacion de la arcilla bentonita y

mejorado la eficiencia del proceso.

Otra limitacion significativa fue la pequena cantidad de muestra de aceite recuperado que
afectd la realizacion de algunas pruebas fisicoquimicas que requieren un volumen mayor
de aceite para obtener resultados precisos. La escasez de muestra impidié la evaluacion
completa de todas las propiedades necesarias, restringiendo el andlisis y, en consecuencia,
limitando la cantidad de datos disponibles para una caracterizacion exhaustiva del aceite

regenerado.

Finalmente, no se realiz6 un seguimiento a largo plazo del comportamiento y la estabilidad
del aceite regenerado. La ausencia de estudios sobre envejecimiento y pruebas de
durabilidad bajo condiciones reales de operacion, limita la evaluacion completa de su ciclo

de vida y rendimiento lo largo del tiempo.



2. MARCO TEORICO
2.1 Antecedentes

Aguilar et al. (2020) reportaron que la activacion de la arcilla bentonita proveniente de
Ecuador con 4cidos inorgénicos como el acido sulfurico 97%, acidos organicos como el
acido acético 99%, y una mezcla de los dos, para aplicarlo en la regeneracion de aceite
lubricante usado, tuvo como objetivo determinar el tipo de acido para activar la arcilla
bentonita que tenga mayor capacidad de purificacion en aceite lubricante usado. Se lleva a
cabo mediante analisis en laboratorio para determinar las modificaciones estructurales de
la arcilla, empleando el método de Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier
(FTIR), Microscopia electronica de barrido (SEM), y Difractometro de Rayos X (DRX).
Para determinar la capacidad de regeneracion del aceite lubricante se emplea
Espectroscopia UV empleando un espectrofotometro UV-VIS doble Haz SPECORD 210
PLUS- 223F2101C; FTIR empleando espectrofotometro de aceites ERALYTICS modelo
ERASPEC OIL; analisis de Total Base Number (TBN) en ASTM D289; y analisis de color
ASTM D1500. Para la activacion de la arcilla bentonita se requiere 30 g de arcilla
bentonita con agua destilada proporcion 10:1 y dacido sulfurico en diferentes
concentraciones: 20, 40% y 60% v(acido)/w(arcilla)%. La mezcla se agita a 400 rpm
durante 5 horas a una temperatura de 90°C. Posteriormente se centrifuga a 3500 rpm
durante 30 minutos y se seca a 105°C durante 16 horas. El aceite lubricante usado recibe
un pretratamiento que incluye deshidratacion, desfaltado y fraccionamiento. Para la
aplicacion de arcilla activada en aceite lubricante usado, se requiere 20 ml de aceite
lubricante y arcilla bentonita activada en una proporcion de 25% en peso con respecto al
volumen de aceite, se lleva agitacion constante 200rpm a una temperatura de 160°C por 12
minutos. Luego se filtra con papel celulosa porosidad media. La caracterizacion de la
arcilla mediante analisis UV-VIS mostré que la arcilla activada con acido sulfurico 40% y
mezcla de 40% poseen una alta eficiencia de adsorcion de 69.5% y 68.1% respectivamente,
como se muestra en la Tabla 1. El andlisis de color ASTM D1500 del lubricante usado, que
inicialmente tiene una escala de 8, se redujo a escala 3.5 para la arcilla activada con 4cido
sulfurico 40% y mezcla 40%, mientras que con la arcilla bentonita natural se redujo hasta
escala 5. La viscosidad a 40°C del aceite lubricante usado de 39.6 cSt se redujo a 31.3 ¢St
con la arcilla activada de acido sulfurico, mientras que la viscosidad a 100°C se redujo de
7.6 a 7 cSt. El nimero de acido total (TAN) del lubricante usado de 0.4 se redujo a 0.1 mg
KOH/g. El ntimero total de base (TBN) del aceite lubricante, inicialmente de 3.8, se redujo



a 2.7 mg KOH/g. Por lo tanto, la activacion de la arcilla bentonita con acido sulfurico al
40% y con una mezcla de acido sulfurico/acético 40% presentan mayor capacidad de
adsorcion de aceite lubricante usado y mejoras en sus propiedades del aceite como

viscosidad, el nlimero total de base (TBN), el nimero de 4cido total (TAN) y color.

Tabla 1. Eficiencia de clarificacion del aceite lubricante usado con diferentes tratamientos

de arcilla
Tipo de arcilla bentonita Absorcion del aceite  Eficiencia de clarificacion del
empleado lubricante usado (%) aceite lubricante usado (%)

Ninguna 65.6 -

Natural 51.7 21.2
Activada con acido sulfurico 20% 344 47.5
Activada con acido sulfurico 40% 20.0 69.5
Activada con acido sulfurico 60% 38.4 41.5
Activada con acido acético 20% 35.2 46.3
Activada con acido acético 40% 30.0 54.3
Activada con acido acético 60% 36.2 44.8
Activada con mezcla de acido 20% 27.9 57.5
Activada con mezcla de acido 40% 20.9 68.1
Activada con mezcla de acido 60% 314 52.1

De Aguilar et al. (2020).

Anisuzzaman et al. (2021) investigaron y compararon métodos y tecnologias para la
gestion de aceites lubricantes usados considerando los aspectos econdmicos y ambientales.
Tuvo como objetivo brindar recomendaciones para la seleccion de métodos de tratamiento
y recuperacion de aceites lubricantes usados. Se emplea un disefio de investigacion basado
en la revision bibliografica utilizando recolecciéon de informacion, para comparar los
métodos y tecnologias se emplea andlisis y sintesis, y para evaluar los avances recientes se
emplea revision critica. Regenerar el aceite lubricante usado ofrece beneficios para el
medio ambiente convirtiendo el aceite usado en aceite base para la fabricacién de nuevos
aceites o como materia prima para productos derivados del petréleo. Se debatio sobre 3
métodos para aprovechar el lubricante usado los cuales son: incineracion, el cual no es
recomendable debido a la emision de gases toxicos al medio ambiente; reprocesamiento,

en el cual se eliminan el agua y las particulas presentes, pero genera mayormente residuos;



y refinacion, en el cual se elimina los contaminantes generando menos residuos. Para el
método de refinacion, se compard 12 tecnologias para recuperar el aceite segun el tipo de
muestra y la eficiencia, de los cuales el método de adsorcion presenta mayor potencial.
Se debate sobre los diferentes tipos de adsorbentes que se emplean en la actualidad, como
el gel de silice, aliminas y caolin, los cuales son costosos. Sin embargo, se presentan
nuevas alternativas desarrolladas por recientes estudios como: la arcilla arena de rio (RS)
la cual posee gran capacidad de eliminar contaminantes metalicos, pero su aplicacion es
compleja. La tierra blanqueadora gastada (SBE) el cual es un subproducto absorbente que
se genera en las industrias de aceite de palmas, pero al aplicarlo genera mayores desechos.
Mientras que la arcilla tierra de Fuller (FE) o llamado también arcilla bentonita es un
excelente adsorbente debido a su gran capacidad de adsorciéon de metales pesados sin
alterar las propiedades quimicas del aceite, ademés que su costo es accesible y se emplea
junto a diversos acidos para el tratamiento acido-arcilla o arcilla activada. Se concluye que
la recuperacion y tratamiento del aceite lubricante usado es importante para la
sostenibilidad ambiental y econdmica, entre los métodos discutidos se recomienda el uso
de adsorbentes con gran capacidad para eliminar metales e impurezas como la arcilla

bentonita que es usada para blanquear petréleo.

Chukwu et al. (2021) explican sobre la activacion de la arcilla bentonita proveniente de
Nigeria empleando diferentes acidos organicos, los cuales son: acido acético, acido
propanodico, acido butirico y acido hexandico, y cémo influye el tipo de activacion en la
capacidad de adsorcion de agua y disolventes orgdnicos como: aceite lubricante, gasolina,
diésel, queroseno y fenol. Tuvo como objetivo determinar el tipo de arcilla activada con
acido organico que tenga mayor hinchamiento y capacidad de adsorciéon de disolventes
organicos. La metodologia utilizada en esta investigacion es un disefio experimental
factorial completo que considera 4 tipos de 4cido y 6 tipos de disolventes y la evaluacion
de sus interacciones. Para determinar el factor de hinchamiento de las arcillas en disolvente
se emplea el método de prueba estandar para indice de hinchamiento en American Society
for Testing and Materials (ASTM) D5890-95, y para determinar la capacidad de adsorcion
de disolventes se emplea el método de prueba estandar para rendimiento de adsorbentes en
(ASTM) F716-82 y ASTM F726-99. Para la activacion de la arcilla, se mezcla 10g de
bentonita en 200ml de agua destilada por un tiempo de residencia de 24 horas. Luego, se
agrega 200ml del acido organico (IM) con agitacion constante a 100°C durante 3 horas.

Posteriormente, se filtra con lavado exhaustivo y se seca en un horno por 3 horas. Para la



prueba de hinchamiento, se emplea un tubo de ensayo graduado y se pesa 0.5 g de
bentonita activada en 50 ml de disolvente organico, posterior se registra el volumen antes y
después de la agitacion. Para la capacidad de adsorcion, se emplea un equipo de cubo de
malla de vidrio con peso conocido y se coloca la arcilla activada en el interior para luego
sumergirlo en el disolvente de prueba. Luego de 15 minutos, se pesa la arcilla y se calcula
la diferencia de peso para calcular su capacidad de adsorcion. Se concluye que el acido
hexandico tiene mayor capacidad de adsorcion de disolventes derivados de petréleo en
comparacion con las arcillas activadas empleando los otros acidos como se puede ver en la
Figura 1. La arcilla activada con 4cido hexanoico obtuvo la mayor capacidad adsorcion de
derivados del petréleo como el fenol (2.4280) y aceites lubricantes (mas de 1). Esto se
debe a que la arcilla luego de la activacion adquiere un cardcter organofilico. Caso
contrario, la arcilla natural obtuvo una alta capacidad de adsorcion de agua (2.7489),
mientras que el dcido hexandico tuvo una capacidad de adsorcion de agua inferior a 0.5,

debido a su naturaleza hidréfoba con disolventes polares.

Figura 1. Capacidad de adsorcion de la arcilla bentonita en diferentes disolventes

magua m aceite lubricante ¥ gasolina mDIESEL m queroseno = petrdleo crudo

natural  activada con activada con activada con activada con
acido acético  4cido propandico  acido butirico dcido hexandico

capacidad de adsorcion de disolventes

tipos de arcilla bentenita

De Chukwu et al. (2021).

Dragne et al. (2019) publicaron un articulo basado en la activacion de la arcilla bentonita
calcica proveniente de Orasu-Nou para emplearlo en la regeneracion de aceite lubricante y
usar su valor energético. Tuvieron como objetivo determinar la concentracion dptima del
adsorbente en aceite para eliminar la mayor cantidad de metales pesados en el aceite
lubricante usado. La metodologia utilizada en esta investigacion es un disefio experimental
unifactorial considerando como factor la cantidad de bentonita utilizada. Para determinar

los cambios en las caracteristicas energéticas del aceite lubricante, se analiza el poder
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calorifico inferior empleando el analizador de gases Maxilyser NG, segin ASTM
D240-17; y para determinar los cambios en las propiedades del aceite se emplea analisis de
viscosidad, densidad, cenizas y contenido de metales pesados por Espectroscopia de
Absorcion Atomica usando un analizador elemental CHNS EA 1110. Se menciona que la
arcilla bentonita fue activada mediante un proceso especifico. Para la regeneracion del
aceite lubricante usado, se mezcla 400 ml de aceite usado con diferentes cantidades de
arcilla bentonita activada: 20, 40, 60, 80 y 90g. Luego se homogeniza durante 2 semanas
empleando agitacion durante 8 horas diarias a 330 rpm. Para probar su valor energético se
utiliza una caldera piloto experimental de 55kW y un quemador Anyo-12, se compara la
combustion del aceite lubricante con arcilla bentonita activada con la combustion del diésel.
Se concluye que la arcilla bentonita reduce el contenido de metales pesados en el aceite
lubricante usado y optimiza el proceso de combustion. La concentracion optima de la
bentonita activada es 20g en 400 ml de aceite lubricante usado, ya que adsorbe mayor
cantidad de metales pesados. Las pruebas de combustion revelan que el aceite lubricante
regenerado disminuye las emisiones de CO en un 18% respecto al aceite lubricante usado

sin tratar.

Hsu & Liu (2011) reportaron que seleccionaron y evaluaron ocho diferentes tecnologias de
regeneracion de aceite lubricante usado, enfocado en 3 aspectos: tecnoldgico, economico e
impacto ambiental. Tuvieron como objetivo determinar la tecnologia mas beneficiosa
utilizando el Proceso de Jerarquia Analitica (AHP por sus siglas en inglés de Analytic
Hierarchy Process), con la finalidad de implementarlo como politica de recuperacion de
residuos de aceite usado por parte de los organismos gubernamentales. La metodologia
utilizada en esta investigacion es un disefio no experimental que se lleva a cabo mediante
analisis sistematico para calcular el peso de los factores de evaluacion, criterio y tecnologia
mediante el Proceso de Jerarquia Analitica (AHP por sus siglas en inglés de Analytic
Hierarchy Process) usando el software Expert Choice 2000. Establecen que existen
tecnologias de regeneracion que ofrecen grandes beneficios, proporcionando un aceite
lubricante listo para ser reutilizado. Sin embargo, el aceite usado requiere de un
pretratamiento que incluye: deshidratacion; desfaltado, empleando agentes quimicos como
el acido sulfurico o tratamiento térmico; fraccionamiento; y acabado, para eliminar metales
pesados empleando arcilla o hidrotratamiento. Las tecnologias para refinar el aceite usado
son: proceso acido-arcilla el cual se emplea arcillas porcelanicas o silicato de aluminio. Es

un proceso econdémico y de bajo consumo de energia, pero posee una baja tasa de
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recuperacion de aceite lubricante (63%), mala calidad de aceite regenerado y genera gran
cantidad de residuos contaminantes. El proceso de destilacion y el proceso de desasfaltado
con solventes: generan unos pocos residuos contaminantes, pero requieren el uso de
sustancias quimicas peligrosas como acido sulftrico. Los procesos de evaporacion de
pelicula fina (TFE) con hidroacabado, TFE con acabado de solvente y TFE con acabado de
arcilla: tienen una tasa de recuperacion de aceite lubricante medio-alta (72%), pero sus
costos operativos son elevados. El método de hidroacabado con extraccioén por solvente y
el tratamiento térmico (TDA): tienen una alta tasa de recuperacion (74%), pero su costo de
operacion es muy alto. El TDA utiliza condiciones a altas temperaturas (360°C) para
deshidratar el aceite lubricante usado. Para el desarrollo del Proceso de Jerarquia Analitica
(AHP), se consideraron 3 factores de evaluacion: costo, tecnologia y medio ambiente, con
los valores de peso de 0.385,0.362 y 0.253 respectivamente. Se utilizaron 3 criterios de
evaluacion para costo, 4 para tecnologia y 4 para medio ambiente. Se concluye que el
método de TFE+ con hidroacabado obtuvo el mayor valor de peso (0.172), seguido del
proceso acido-arcilla (0.153) y el tratamiento hidroacabado con extraccion por solvente
(0.122), segun el Proceso de Jerarquia Analitica (AHP) como se puede ver en la Tabla 2.
Se sugiere que la regeneracion de aceites lubricantes usado se emplee el método
TFE-+hidroacabado y el hidroacabado con extraccion por solvente, ya que ambos presentan
una alta tasa de reciclaje respetando el medio ambiente e incorporando tecnologias de
destilacion y separacion de flujo. Ademads, a largo plazo el pais puede obtener beneficios

estableciendo un sistema eficiente de reciclaje de aceite.

Tabla 2. Andlisis del Proceso de Jerarquia Analitica (AHP) para evaluar tecnologias de

regeneracion de lubricante

Tecnologias para regenerar lubricante usado Valor en peso
Proceso acido-arcilla 0.153
Destilacion 0.093
Desastfaltado con solventes 0.126
(TFE) con hidroacabado 0.172
TFE con acabado de solvente 0.103
TFE con acabado de arcilla 0.082
Hidroacabado con extraccion por solvente 0.122
Tratamiento térmico (TDA) 0.149

De Hsu & Liu (2011).
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Jafari & Hassanpour (2015) comparan ocho métodos de regeneracion de aceite lubricante
usado enfocandose en aspectos ambientales y econdmicos. Tuvo como objetivo determinar
la tecnologia que presente mayor eficacia en la regeneracion de lubricantes usados. La
metodologia utilizada en esa investigacion es un disefio comparativo para evaluar las
tecnologias de regeneracion y descriptivo para detallar los procesos que intervienen en la
regeneracion. Se menciona que el desarrollo industrial para aceite lubricante regenerado
traera beneficios econdémicos y generard empleo, lo que tendra un impacto positivo en la
sociedad. En el mundo existen industrias que recolectan aproximadamente 1800 kt/afio de
aceite lubricante usado. Entre los paises lideres en esta actividad estan Alemania, Italia,
Espaia, Grecia y EEUU. Sin embargo, solo una parte de este aceite recolectado se
regenera: en EEUU, es el 17%; en la unidn europea, el 33%; y en Australia, el 3%. Existen
tecnologias para regenerar el aceite lubricante usado que constan de 4 pasos:
deshidratacion para eliminar la presencia de agua; desfaltado para eliminar componentes
solidos y aditivos mediante acido sulfurico, tratamiento con solventes o tratamiento
térmico; fraccionamiento; y acabado para eliminar metales pesados. Asimismo, en muchos
paises en desarrollo se utiliza el proceso de acido/arcilla para regenerar aceite lubricante.
Sin embargo, existen otros métodos de regeneracion que consideran el medio ambiente,
costo y desempefio. Estos métodos son: destilacion el cual es econdmico, pero requiere de
un alto consumo de energia y su tasa de reciclaje es de 50%. El proceso desfaltado con
solvente, TFE con hidroacabado, TFE con acabado de arcilla, TFE con solvente
refinamiento tienen requieren de un alto costo de produccion y su tasa de recuperacion es
alta entre 70% y 74%. Hidroacabado con extraccion de solvente, TDA con acabado de
arcilla y con hidroacabado tienen un costo elevado y requieren grandes cantidades de
energia, pero su tasa de recuperacion es alta del 74% al 77%. El método acido-arcilla es un
proceso econdomico, pero tiene una tasa de recuperacion de aceite muy baja de 63% vy
generan lodos acidos los cuales son altamente contaminantes. No obstante, existen estudios
y patentes que aprovechan los lodos acidos para procesarlos y producir compuestos para
fertilizantes, pinturas, detergentes industriales y betin. También existen métodos para
convertir el lodo 4cido en asfalto. Se ha demostrado mediante estudios que una industria de
reprocesamiento de aceite lubricante que incorpore una unidad para reciclar lodos es viable
econémicamente, con un punto de equilibrio del 22.5% y tiempo de retorno de 11 meses.
Se concluye que el método acido-arcilla no posee una alta tasa de recuperacion, pero posee

un bajo costo operativo y los subproductos generados como los lodos acidos pueden
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modificarse con técnicas sofisticadas y tecnologia de plasma para obtener materias primas

para la produccion de betun, fertilizantes y detergentes.

Khan, A. (2015) publico un articulo basado en la activacion de la bentonita proveniente de
Pakistan con 4cidos organicos (4cido fosforico, dcido oxalico, 4cido citrico y acido acético)
para emplearlo en la purificacion del aceite vegetal usado marca Sufi. Tuvo como objetivo
determinar el tipo de arcilla activada con acido organico que tenga mayor capacidad
blanqueadora en aceite vegetal usado. La metodologia utilizada en esta investigacion es un
disefio completamente aleatorizado ya que se evaltia el efecto del acido de manera
independiente. Para determinar las modificaciones estructurales de la arcilla se emplea el
método Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) y para determinar la
capacidad de blanqueamiento de las arcillas en el aceite vegetal se emplea el método FTIR
y se compara con el aceite vegetal nuevo. Para la activacion de la arcilla bentonita, se
requiere 100 g de arcilla bentonita molida hasta malla 20, se mezcla con la solucidon acido
organico de concentracion 1N. Luego, se agita y se deja reposar por un tiempo de 24 horas.
Posterior, se lava con agua destilada y se filtra. Luego, se seca a 200°C. Para la aplicacion
de arcilla activada en aceite vegetal, se requiere 50 ml de aceite usado y 2 g de arcilla
activada, manteniendo una agitacion constante a una temperatura de 200°C. Luego se deja
reposar por 24 horas de residencia y se filtra. Segtn el analisis FTIR de las muestras de
aceite vegetal usado con arcilla activada, con acido acético: el espectro es semejante al
aceite lubricante nuevo en el rango 500 hasta 3000 cm™!, pero la intensidad se incrementa
desde los 3000 hasta los 3500 cm™'. Con el acido fosforico: el espectro presenta mayor
intensidad y mayor cantidad de picos en el rango 600 hasta 750 cm™ y de 1000 hasta 1100
cm!. Con el 4cido citrico: el espectro presenta similitud con al espectro del aceite
lubricante nuevo, pero la intensidad aumenta en el rango de 1800 hasta 2400cm™ y después
de 3200 cm™'. Con el 4cido oxalico: se observa que la intensidad y los picos son similares
al aceite vegetal nuevo en todo el rango del espectro, como se puede ver en la Figura 2. Se
concluye que el tratamiento de aceite vegetal usado con arcilla activada con acido oxalico
presenta mayor similitud en la intensidad del espectro comparado con el aceite vegetal
nuevo, por lo cual se determina que la activacioén con &cido oxalico tiene mayor capacidad
blanqueadora que los otros 4acidos orgénicos. Se sugiere investigar su aplicacion en aceites

lubricantes usados.
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Figura 2.  Analisis FTIR del aceite vegetal usado marca (SUFI) regenerado con arcilla

bentonita activada con dacido oxalico
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De Khan, A. et al. (2015)

Khan, A., Kazmi, M. A., et al. (2015) reportan de la implementaciéon de un método de
activacion de la arcilla bentonita utilizando 4cidos organicos, los cuales son: acido acético,
acido fosforico, acido oxalico y acido citrico. Determinaron el tipo de acido organico que
genere mayor sitio activo en la arcilla bentonita para aumentar la capacidad de adsorcion y
reemplazar el uso de 4cidos inorgénicos peligrosos. La metodologia utilizada en esta
investigacion es un disefio completamente aleatorizado (DCA). Se lleva a cabo mediante
andlisis en laboratorio para determinar la cantidad de hidrocarburos insaturados en la
arcilla empleando Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR). Para la
activacion de la arcilla bentonita se requiere mezclar 100 g de bentonita con una solucién
de acido orgénico de concentracion 1N, se agita y luego se deja reposar durante 24 horas,
posterior se filtra y es secado a 200°C durante 4 horas. Segun el andlisis FTIR de las
muestras de arcillas bentonita activadas; con acido acético: se reducen los picos en el
espectro en comparacion con la arcilla bentonita natural; con el acido fosforico: se
producen picos mas agudos; con el 4cido citrico: se observa picos pronunciados en el rango
1600 hasta 2400 cm™! que corresponden a los hidrocarburos alifaticos saturados. Con el
acido oxalico: se observa picos pronunciados en un rango mayor de 2000 hasta 3800 cm™!,
que corresponden a los grupos aromdticos y fenolicos saturados, como se puede observar
en la Figura 3. Concluyeron que la activacion con acido oxalico presenta mayor cantidad
de hidrocarburos insaturados en la arcilla, lo cual estd relacionado con una mayor
capacidad de adsorcion. Se recomienda emplear este estudio para desarrollar la aplicacion

en aceites lubricantes usados.
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Figura 3.  Andlisis FTIR de la arcilla bentonita activada con dcido oxdlico IN
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De Khan, A. et al. (2015),

Korpa et al. (2021) publicaron que una arcilla bentonita proveniente de Goshica - Kosovo
fue sometida a 3 tipos de activacidon quimica: activacion acida (4cido sulfurico y acético),
activacion alcalina (hidroxido de sodio y carbonato de sodio) y activaciébn combinada
(acida - alcalina). Tuvo como objetivo determinar el tipo de activacion de la arcilla
bentonita que tenga mayor capacidad de adsorcion de aceite lubricante usado. La
metodologia utilizada en esta investigacion es un disefio experimental factorial completo
que considera el tipo de acido y la temperatura. Se realiza un andlisis mediante laboratorio
para determinar los cambios estructurales de la arcilla activada se realiza analisis FTIR
empleando un espectrofotometro IRAFINITY marca Shimatzu y andlisis Rayos X
empleando un difractometro Bruker D8 Advance, para determinar el tamafio de poro se
emplea el método Barett-Joyner-Halenda y para determinar la capacidad de intercambio
cationico (CEC) se emplea el método del acetato de amonio de Schollenberger. Asimismo,
para determinar los cambios de las propiedades del aceite se emplea analisis de viscosidad
40°C y 100°C (EN ISO3104), densidad a 15°C (EN ISO 3675), indice de viscosidad (ISO
2909), Pour Point (ISO 3016) (ASTM D97), y color (EN ISO 2049). Para la activacion
acida de la arcilla bentonita, se requiere mezclar la arcilla bentonita con el acido
empleando un balén de 3 boquillas con fondo colocado sobre un mezclador magnético a
150 rpm durante 2 horas. Luego se filtra al vacio empleando un embudo Buchner, se lava
con agua destilada y se seca durante 24 horas a una temperatura de 110°C. En el caso de la
activacion alcalina, se realiza el mismo procedimiento, pero con agitacion durante 3 horas
a 200°C. Para la aplicacion de arcilla activada en aceite lubricante usado, se emplea un

equipo de globo de fondo redondo equipado con un mezclador magnético, operando a dos
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temperaturas: 90°C durante 60 min y 120°C durante 90 min seguido de filtracion. Se
concluye que la arcilla bentonita con activacion combinada de 50% H2SOsy 50% CaCls,
empleando una temperatura de activacion de 90°C durante 60 min, mostré una mayor
eficiencia de regeneracion basandose en las mejoras de las propiedades del aceite usado. El
indice de viscosidad se increment6 de 167 a 216, %, de azufre se redujo de 0.186 a 0.161 y
la densidad a 15°C disminuy6 de 0.8673 a 0,8483 g/cm?®. Ademas, se obtuvo una mayor
capacidad de intercambio cationico (CEC) de 135.08 meq/100g y mayor area superficial de
150 m%/g.

Oduola & Okwonna (2016) activaron la arcilla bentonita, proveniente de Nigeria, con
acido sulfurico, variando las concentraciones de 0.5, 1.0, 1.5, y 2M para emplearlo en la
regeneracion de aceite lubricante usado. Tuvieron como objetivo determinar las
condiciones Optimas de la activacion de la arcilla considerando el tiempo de contacto y la
concentracion del acido. La metodologia utilizada en esta investigacion es un disefio
unifactorial en el que el Gnico factor considerado es la concentracion del acido sulfurico.
Para determinar las modificaciones estructurales de la arcilla se emplea andlisis de
densidad aparente, contenido de humedad, capacidad de intercambio catiénico y area
superficial. Asimismo, para determinar los cambios de las propiedades del aceite se emplea
analisis de metales pesados empleando espectrofotometro atomico de absorcion de llama
Phoenix-986, analisis de color (ASTM D1500), se determina el modelo cinético de
adsorcion empleando el software Statistical Package for Social Scientist (version SPSS
22.0). Para la activacion de la arcilla bentonita, se requiere mezclar 30g de arcilla bentonita
con 300 ml de 4cido sulfurico con diferentes concentraciones utilizando un recipiente de
vidrio a bafio maria a una temperatura de 90°C durante 3.5 horas con agitacién constante.
Luego se lava y se seca a 65°C durante 12 horas. Para el pre tratamiento del aceite
lubricante usado, se decanta, filtra y deshidrata para eliminar las impurezas y agua. Luego
se anade 30ml de xileno para facilitar la precipitacion para filtrarlo nuevamente. Para la
regeneracion del aceite lubricante usado, se mezcla 2g de arcilla activada con 200 ml de
aceite lubricante tratado en un vaso precipitado durante 3 horas, luego se lleva a bafio
maria a 28°C durante 12 horas, se centrifuga durante 20 min a 4000 rpm y se filtra. Se
concluye que la bentonita activada con acido sulfurico 2M a una temperatura de 90°C
durante un tiempo 6ptimo de 30 min el cual presenta una mayor eficiencia de regeneracion.

Mejora las propiedades del aceite usado y reduce significativamente las concentraciones de
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metales pesados como el calcio de 804 a 3.6 mg/L, el plomo de 398 a 5.6 mg/L y el zinc de
222 a0.01 mg/L.

Parekh et al. (2023) publicaron un articulo basado en el uso de 3 diferentes adsorbentes los
cuales son: arcilla bentonita activada con &cido sulftrico, silice y polianilina para
emplearlo en la regeneracion de aceite lubricante usado. Tuvo como objetivo determinar el
adsorbente que tenga mayor capacidad de regenerar el aceite lubricante usado. La
metodologia utilizada en esta investigacion es un disefio unifactorial debido a que solo
considera el tipo de adsorbente. Para determinar las modificaciones estructurales de la
arcilla mediante difracciéon de Rayos X, Espectroscopia Infrarroja por Transformada de
Fourier (FTIR) y analisis Microscopia electronica de barrido (SEM). Para determinar la
capacidad de regeneracion de las arcillas en el aceite lubricante se emplea el método FTIR
y Espectroscopia UV-Visible serie LAB INDIA modelo UV 3000+. Para determinar los
cambios de las propiedades del aceite se emplea andlisis de viscosidad 40°C y 100°C
empleando Redmetro Anton Par modelo MCM 52, indice de acidez TAN empleando
ASTM D974 y densidad empleando un densimetro Anton modelo DMA 4500 M. Para la
activacion de la arcilla se requiere 30 g de arcilla y 300 ml de agua destilada en una
proporcion (1:10) p/v. Luego se anade 40% p/v de H2SO4 (98%). Se requiere 5 horas para
agitar toda la mezcla a 400 rpm a una temperatura de 90°C , la arcilla se seca por 16 horas
en una estufa a la temperatura de 105°C. El aceite lubricante usado requiere un tratamiento
previo donde se toma una muestra de 500 ml de aceite usado el cual y se destila al vacio a
una temperatura de 250-300°C. Luego se lleva a un tratamiento acido con H2SO4 en una
proporcion 10:1 (aceite: acido) con agitacion constante a 45°C y se deja en reposo durante
24 horas a 48 horas. Se separa los lodos mediante decantacion. Para la regeneracion del
aceite lubricante, se toma 100 ml de aceite usado tratado y se agrega el absorbente en un
porcentaje en peso del 10%, se agita durante 45 min a 110°C y se centrifuga durante 20
min. Luego se neutraliza el aceite con hidréxido de calcio en 4% en peso durante 15 min.
Se deja reposar por 24 horas, posterior se decanta y centrifuga. Los resultados de los
analisis de las propiedades fisicoquimicas del aceite lubricante antes y después de la
regeneracion se presentan en la Tabla 3. Los resultados indican que la arcilla bentonita
activada y la polianilina poseen una gran capacidad de adsorcién para eliminar
contaminantes, reducir la densidad a 15°C, reducir la viscosidad del aceite usado y reducir
el indice de acidez TAN. Por lo cual, se concluye la arcilla activada y la polianilina son los

mejores adsorbentes para emplearlo en la regeneracion de aceite lubricante usado.
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Tabla 3. Andlisis fisicoquimico del aceite lubricante regenerado con diferentes

adsorbentes
Aceite Aceite Aceite lubricante regenerado
Parametros lubricante lubricante  Con arcilla
Con polianilina
nuevo usado activada
Densidad 15°C 0.863 0.878 0.854 0.852
Viscosidad 40°C (cSt) 146 167 163 124
Viscosidad 100°C (cSt) 78.5 113 120 141
Indice de acidez TAN
0.70 9.5 2.8 0.9
(mg KOH/g)

De Parekh et al. (2023)

Sanchez-Alvarracin et al. (2021) publicaron un articulo que analiza el aceite lubricante
usado en Cuenca-Ecuador, y evalua la tecnologia més adecuada para la regeneracion de
aceites lubricantes usados. Tuvo como objetivo comparar las propiedades del aceite usado
de Cuenca con las de otros paises, y determinar la tecnologia de regeneracién mas
adecuada considerando 5 factores: cantidad de aceite usado requerido, calidad del aceite,
rendimiento, materiales, y costo. Tiene un enfoque multidisciplinario que combina
elementos de investigacion cualitativa y cuantitativa. Para la caracterizacion del aceite
usado se midieron propiedades fisicoquimicas como: contenido de agua (ASTM D95),
densidad a 15°C (ASTM D4052-11), indice de viscosidad y viscosidad cinematica a 100°C
y 40°C (ASTM D2270-93), Numero de base TBN (ASTM D2896-11), punto de
inflamacion mediante el método copa abierta de Cleveland (ASTM D92-12B) y contenido
de metales mediante Espectroscopia de emision atdmica (ASTM D445-15). Asimismo,
para identificar las similitudes entre las muestras de aceite lubricante usado, emplearon el
método de aglomeracion mediante el programa SPSS y para analizar los resultados de las
propiedades fisicoquimicas se empled el método Cox-Box usando el software Minitab 19.
Emplearon un analisis comparativo para determinar la tecnologia de regeneracion mas
adecuada; asi se encontré que las propiedades del aceite usado de Cuenca-Ecuador son
similares a las de aceites de otros paises en América del Sur como Colombia, Venezuela y
Chile; sin embargo, a diferencia de Chile, el aceite de Ecuador tiene menor contenido de

agua, debido a condiciones climaticas. La viscosidad a 100°C del aceite usado en Ecuador,
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de 11.8 ¢St es similar a los reportados en los paises como Egipto, Pakistdn y Arabia
Saudita, con valores de 15.5, 14.1 y 12.9 ¢St respectivamente. Se menciona que el aceite
lubricante requiere de 4 etapas: pretratamiento, para eliminar el agua y particulas so6lidas
mediante filtracion, centrifugacion, decantacion y sedimentacion; con Regeneracion, que
consiste de aplicar tecnologias como 4cido-arcilla, destilacion-arcilla, extraccion por
solventes, entre otras. También el fraccionamiento, para separar hidrocarburos ligeros
mediante destilacién al vacio y acabado, para mejorar el color y adsorciéon de metales
pesados mediante arcilla bentonita y carbon activado. Se seleccionaron y compararon 5
tecnologias de regeneracion de aceite lubricante: proceso acido-arcilla, el cual tiene un
bajo costo de produccidn, pero genera residuos contaminantes, su tasa de recuperacion de
aceite es baja (63%) y tiene una mala calidad de aceite regenerado. Los métodos de
evaporacion de pelicula fina (TFE) y extraccion con solventes poseen tasas de
recuperacion altas (72% y 74% respectivamente), pero su costo de produccion es alto y
requieren de una planta de alta capacidad. El método de hidrotratamiento posee un alto
porcentaje de regeneracion (85%), pero se requiere de una planta de gran capacidad y el
costo es muy alto. La arcilla activada posee una tasa de recuperacion baja (63%), pero es
un proceso sencillo, de bajo costo, no genera residuos contaminantes y puede realizarse en
plantas de pequefia capacidad. Considerando los 5 factores para determinar la tecnologia
mas adecuada, se concluy6 que la evaporacion de pelicula fina (TFE) ofrece mayores
beneficios, seguida por la extraccion con solventes. Sin embargo, el TFE requiere de una
planta de gran capacidad de 40000 t/afio, la cual es superior a la capacidad de aceite usado
recolectado en la ciudad de Cuenca-Ecuador. Se concluye que la extraccion con solventes
es la tecnologia de regeneracion mas conveniente para la ciudad de cuenca del Ecuador,

como se puede ver en la Tabla 4.
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Tabla 4. Evaluacion de tecnologia para regeneracion de aceite lubricante usado

Tecnologias de regeneracion

) Evaporacion Hidro-
Parametros  Arcilla Arcilla Extraccion
de pelicula tratamiento
/ acido activada con solvente
fina (TFE)
Recuperacion
) 63% 63% 72% 74% 85%
del aceite
Costo de . .
B Bajo Bajo Alto alto muy alto
operacion
Calidad del
Buena Buena muy buena muy buena muy buena
producto
Consumo de . .
) Bajo Bajo Alto alto alto
energia
) alto, requiere  alto, requiere
Dificultad del . .
Simple Simple Regular de personal personal
proceso o o
especializado  especializado
Destinado a pequefia pequefia _ _ _
. . ) alta capacidad  alta capacidad  alta capacidad
plantas tipo capacidad  capacidad
Residuos Si, lodos
] ] No No no no
contaminantes acidos

Adaptado de Sanchez-Alvarracin et al. (2021)

Shabanzade et al. (2019) publicaron un articulo basado en la activacion de la arcilla
bentonita célcica proveniente de Iran con 3 tipos de 4acidos inorgénicos: sulfurico,
clorhidrico y acético con la finalidad de eliminar los contaminantes del aceite lubricante
usado. Tuvo como objetivo determinar las condiciones Optimas para el proceso de
activacion mediante microondas considerando la potencia del microondas, el tiempo de
radiacion y la proporcion polvo y 4cido. La metodologia utilizada es un disefio factorial
completo. Para determinar los cambios estructurales de la arcilla activada por microondas
se emplea: analisis Rayos X mediante un difractometro Siemens (XRD, Modelo D-5000,
Alemania), FTIR mediante un espectrofotémetro (Modelo Tensor 27, Broker, Alemania) y
técnica de barrido mediante microscopia (SEM, EOL 4401, Oxford, Inglaterra). Para
determinar la capacidad de la arcilla de adsorcion de aceite se emplea un espectrofotometro
U-Visible de doble haz modelo UV-1700 Pharma Spec (Shimadzu, Kyoto, Japén) y

analisis FTIR mediante espectrofotometro (Model Tensor 27, Broker, Alemania).



21

Asimismo, para determinar los cambios de las propiedades del aceite se emplea analisis de
viscosidad 40°C y 100°C (ASTM D 445-04 2004), flash Point (ASTM D 92-02b 2002),
Pour Point (ASTM D 97-04 2004), contenido de cenizas (ASTM D 482-03 2003), y acidez
TAN y TBN (ASTM D 974-02 2002). Para la activacion de la arcilla bentonita, se requiere
220 g de bentonita y 500 ml de &cido 1M. Se mezcla y se coloca en un microondas LG con
frecuencia de 2,45 GHz variando las condiciones de potencia (entre 200 y 1000 W) y
tiempo de activacion (entre 7 a 30 min). Luego las muestras se lavan con agua destilada y
se secan a una temperatura de 100°C. Para el pretratamiento del aceite lubricante usado, se
deshidrata mediante tratamiento térmico en una camara industrial a una temperatura de
150°C, posterior se destila el aceite. Para la regeneracion del aceite lubricante usado, se
requiere entre 25 a 40g de arcilla activada y 100 ml de aceite lubricante usado tratado. Se
mezcla en un matraz de vidrio conectado a un agitador mecanico y un sistema de vacio
durante un periodo de 30 min a una temperatura de 100°C, posterior se filtra. Se concluye
que las condiciones dptimas para la activacion de la arcilla bentonita mediante microondas
son 15 minutos de activacion, 600W de potencia del microondas, relacion de polvo/acido
0,32, empleando una dosis de acido acético 66,6%. Para la regeneracion de aceite
lubricante usado se determina que la dosis de adsorbente més adecuada es 30% en peso ya
que consigue eliminar totalmente el contenido de cenizas presentes en el aceite, por el
contrario, no se recomienda aumentar la dosis a 40% ya que disminuye el Pour Point del
aceite en 13°C. La activacion de arcilla bentonita mediante microondas facilita la

activacion de forma rapida y uniforme comparado con la activacion quimica convencional.

Silvia at al. (2016) publicaron un articulo sobre la activacion de una arcilla bentonita con
acido clorhidrico para remover el colorante rojo 80 el cual esta presente en los efluentes de
la industria textil. Tuvo como objetivo obtener una alta capacidad de adsorcion de
colorante rojo 80 mediante el uso de arcilla bentonita activada. La metodologia utilizada es
disefio factorial para investigar las condiciones experimentales (temperatura y tiempo de
adsorcion). Para determinar el area superficial de la arcilla en el proceso de activacion se
emplea andlisis de granulometria mediante el método Brunauer Emmett Teller (BET)
empleando mallas Tyler, método de adsorcién y desorcidon de nitrogeno empleando un
equipo Micromeritics Gemini VII, y para determinar la concentracion remanente de
colorante se emplea un espectrometro UV-vis marca Rayleigh modelo UV-1800. Para la
activacion de la bentonita se mezcla 130 g de bentonita con una solucion de acido

clorhidrico 4M a una temperatura de 105°C durante 5 horas. Posterior se lava, se filtra y se
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seca en un horno a 90°C durante 45 min. Para el proceso de adsorcion del colorante rojo 80,
se empleando un equipo adsorbedor batch en el cual se mezcla 2L de solucién de colorante
rojo con 40 g de arcilla activada. La mezcla se lleva a cabo con agitacion constante a
diferentes temperaturas: 299, 313, 328, 348 K. Segun el método de adsorcion de nitrégeno,
la arcilla bentonita natural tuvo una adsorcidon de nitrégeno de 130 ml /g de arcilla,
mientras que la arcilla bentonita activada mostr6é una adsorcidn significativamente mayor,
de 350 ml/g de arcilla. Asimismo, la arcilla bentonita natural present6 un area superficial
de 76.1 m?/g, mientras que la arcilla activada obtuvo una superficie de 336.4 m?/g. La
arcilla activada obtuvo un porcentaje de adsorcion durante los primeros 5 minutos, para
una temperatura de 0.31% a una temperatura de 299K, y de 0.40% a una temperatura de
328K. Se concluye que la activacion de la arcilla bentonita mediante acido clorhidrico
tiene una rapida capacidad de adsorcion de colorante rojo 80 durante los primeros minutos,
debido a que la activacion con acido clorhidrico cuadruplica el area superficial de la arcilla

bentonita natural.

Taxiarchou & Douni. (2014) aplicaron la arcilla bentonita, proveniente de Grecia, activada
con acido oxalico empleando diferentes temperaturas y tiempos de activacion con la
finalidad de blanquear el aceite de girasol. Tuvo como objetivo obtener una alta eficiencia
de blanqueamiento del aceite de girasol empleando una arcilla bentonita activada con acido
oxalico, comparandola con la arcilla comercial Tonsil Optimum 210 FF. La metodologia
utilizada es un disefio factorial con dos factores (temperatura y tiempo de activacion) con
un control adicional (arcilla comercial). Se realiza un andlisis de laboratorio para
determinar el area superficial de la arcilla, empleando porosimetro Quantachrome
Nova-1200 método Brunauer Emmett Teller (BET) y para determinar la capacidad de las
arcillas en el blanqueamiento del aceite de girasol se emplea un espectrofotometro Hitachi
1100. Para la activacion de la bentonita se utiliza un equipo de vidrio contiene un
termdémetro, un agitador y un condensador. Se mezcla la solucion de acido oxalico 1M con
bentonita a diferentes temperaturas (80, 90, 100°C) con diferentes tiempos de activacion (1
a 24 horas) y relacion w(arcilla)/v(acido) de 25%, luego se lava con agua destilada y se
filtra para ser secado a una temperatura de 60°C durante 24 horas. Para el blanqueamiento
del aceite se utiliza el equipo de vidrio anteriormente mencionado y se requiere 0.9 g de
arcilla activada en 1L de aceite de girasol en agitacion constante a una temperatura de
95°C por 20 min, posterior se filtra. Bajo las condiciones de temperatura de 100°C, un

tiempo de activacion de 6 horas y una relacion w/v del 25%, la arcilla activada con acido
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oxalico 1M demostr6 una alta capacidad de adsorcion de aceite de girasol (78%). Sin
embargo, al utilizar una temperatura mas baja (90°C), se requiere un tiempo mas
prolongado (24 horas) para alcanzar una capacidad de adsorcion similar, como se muestra
en la Figura 4. Se concluye que la activacion de la arcilla bentonita empleando 4cido
oxalico 1M es una opcidn viable para la regeneracion de aceite de girasol, ya que posee
una capacidad clarificante comparable al de la arcilla comercial Tonsil Optimum 210 FF,

la cual es mas costosa.

Figura 4. Capacidad de adsorcion de la arcilla activada con dcido oxdlico a diferentes
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Adaptado de Taxiarchou & Douni. (2014).

Teneqja & Drushku (2015) publicaron un articulo basado en la activacion de dos arcillas
bentonitas provenientes de las regiones de Goshica y Karageva en la Republica de Kosovo,
empleando 4cido sulfurico a diferentes concentraciones 10%, 20% y 30%
v(acido)/w(arcilla) con la finalidad de eliminar los contaminantes del aceite de motor
usado. Tuvo como objetivo determinar las condiciones Optimas para el proceso de
activacion acida considerando la concentracion del acido. La metodologia utilizada es un
disefio factorial 2x3. Se lleva a cabo mediante analisis en laboratorio para determinar los
cambios en la composicion de la arcilla, empleando Analisis Quimico Elemental.
Asimismo, para determinar los cambios de las propiedades del aceite se emplea analisis de
indice de viscosidad, viscosidad a 100°C y 40°C (ASTM D2270, 2004), gravedad
especifica (ASTM D1298, 2004). Para la activacion de la arcilla bentonita, se requiere
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378.3g de bentonita, 834.46 cm?® de agua y 2.13cm? 4cido sulfurico al 96%. Se mezcla
empleando un balén de tres boquillas a una temperatura entre 99°C-103°C durante 2 horas
con agitacion constante de 150 rpm. Luego las muestras se lavan con agua destilada y se
secan a una temperatura de 105°C utilizando un termostato. Se varian la concentracion del
acido a 20% y 30% respecto al peso de la arcilla y el tiempo de activacion de 2 a 3 horas.
Para el pre tratamiento del aceite lubricante usado, se mezcla 1000 ml de aceite con 100 ml
de acido sulftrico durante 2 horas a temperatura y presion a condiciones ambientales y se
deja reposar por 24 horas antes de centrifugar. Para la regeneracion del aceite lubricante
usado, se mezcla 500 ml de aceite lubricante usado con diferentes cantidades de arcilla
bentonita activada (200g - 400g) a una temperatura de 250°C, posterior se centrifuga
durante 30 min. La caracterizacion de la arcilla mostré que aument6 la cantidad de silicatos
y disminuy6 la cantidad de 6xidos al ser activada con &cido sulflrico. Se determind que las
condiciones Optimas para la activacion de la arcilla bentonita es emplear acido sulfurico
20% v/w y un tiempo de activacion de 2 horas. Los resultados de los andlisis de las
propiedades fisicoquimicas del aceite lubricante antes y después de la regeneracion se
presentan en la Tabla 5. Los resultados indican que el indice de acidez total TAN del
lubricante usado de 4.2 mg KOH/g(muestra) se redujo a 1.2 y 1.4 con la arcilla activada de
Goshica y Karageva, lo cual afirma la reduccién de compuestos organicos y contaminantes.
Ademas, la viscosidad del aceite con las arcillas activadas fue menor que el aceite nuevo
debido a la eliminacién de aditivos usados para aumentar la viscosidad del aceite. Se
concluye que la arcilla bentonita activada proveniente de Goshica y Karageva poseen una
gran capacidad de adsorcion de aceite lubricante usado, al ser activada con acido sulftrico

20% v/w por un tiempo de activacion de horas.
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Tabla 5. Andlisis fisicoquimico del aceite lubricante regenerado empleando 2 tipos de

arcillas, una obtenida de Goshica y la otra de Karageva.

Aceite lubricante regenerado

Aceite Aceite
Parametros lubricante lubricante con arcilla activada
nuevo usado de Goshica de Karaqeva
Viscosidad 40°C (cSt) 194.53 133.6 80.10 80.25
Viscosidad 100°C (cSt) 18 13 9 8
Indice de viscosidad 100.973 89.04 82.759 71.489
Pour Point (°C) -20 -6 -11 -9
Gravedad especifica 0.8819 0.9241 0.8776 0.8821
indice de acidez TAN
0.04 4.2 1.2 1.4
(mg KOH/ gm)

Adaptado de Teneqja & Drushku (2015).

Tsakiri et al. (2022) emplearon dos tipos de arcillas bentonitas activadas, aluminicas
proveniente de Grecia y bentonita ferruginosa de la India, con 4cido oxalico para emplearlo
en el blanqueamiento del aceite de soja. Tuvo como objetivo comparar el area superficial y
porosidad de las arcillas bentonitas en el proceso de activacion y comparar su capacidad de
blanqueamiento del aceite de soja en la reduccion de clorofila. La metodologia utilizada es
un diseno factorial 2x3. Se lleva a cabo mediante andlisis en laboratorio para determinar
las modificaciones estructurales de la arcilla, empleando espectrometro FTIR, técnica KBr.
Asimismo, para determinar la capacidad de la arcilla en el blanqueamiento del aceite de
soja se considera la reduccion de clorofila mediante el empleo de un espectrofotometro
basado en el método American Oil Chemists' Society (AOCS) 131-96. Para la activacion de
la arcilla bentonita se us6 un reactor esférico de vidrio conectado con una manta
calefactora, un condensador y un agitador; usando 8 g de arcilla en 400 ml de solucién de
acido oxalico (concentracion 0.5, 0.7 y 1M) en agitacion constante a 400 rpm a una
temperatura de 80°C durante 24 horas. Luego se lava y se seca a 100°C durante 24 horas.
Para el blanqueamiento del aceite utilizaron el equipo de vidrio anteriormente mencionado

con una proporcion de arcilla activada/aceite de 3% (p/p) en agitacion constante a 250 rpm
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una temperatura de 80°C durante 30 min, posterior se filtra. Se concluye que la bentonita
ferruginosa activada con acido oxalico 1M presenta mayor adsorcion de moléculas de

clorofila 0.9 mg/kg y mayor decoloracion lo que se relaciona con una alta porosidad.
2.2 Base teorica

2.2.1 Aceite Lubricante

a) Definicion

Existen diferentes conceptos del aceite lubricante como:

Collins et al. (2017) define el aceite lubricante como una sustancia constituida por un
aceite base (75-80%) y aditivos (20-25%). Los aceites base provienen del petroleo crudo
procesado en las refinerias, mientras que los aditivos se afladen para mejorar el

rendimiento del aceite.

También Mortier et al. (2010) describié que el aceite lubricante estd compuesto por un
aceite base y diversos aditivos quimicos. El aceite base, que representa la mayor parte y se
obtiene del refinamiento del petroleo crudo y tiene la funcién de mantener las superficies
moviles, reduciendo la friccidn, el calor y las particulas de desgaste. Los aditivos, por otro
lado, mejoran las propiedades del aceite lubricante, proporcionando mayor proteccion

contra el desgaste y facilitando la transferencia de calor, entre otras funciones.

Pawlak, Z. (2003) sefiala que el aceite lubricante es una sustancia que interactia con dos
superficies en movimiento, reduciendo la friccion y el desgaste en el funcionamiento de los
motores y maquinarias. Ademads, protege contra la corrosion y permite la operacion en
temperaturas extremas. Estdn compuestos por un aceite base (96-72%) y aditivos (4-28%)
los cuales en su mayoria son tensioactivos y pueden influir en la formacion de peliculas

lubricantes que previenen el desgaste.

Lansdown, A. (2004) refiere que el aceite lubricante es un liquido que facilita el
movimiento de una superficie sobre otra, reduciendo la friccion. En la Figura 5 se muestra
el funcionamiento del aceite lubricante en un cojinete de deslizamiento. Cuando el eje gira,
el aceite lubricante es llevado hacia la zona de carga, aumentando la presion y volumen
facilitando el movimiento entre las dos superficies. El espesor de la pelicula del aceite
depende de la viscosidad, la cual es la propiedad mas importante del lubricante, Is que
ayuda a minimizar el desgaste, prevenir la corrosion y el sobrecalentamiento entre las

superficies moviles en contacto dentro de un sistema mecénico.
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Figura 5.  Lubricacion del cojinete de deslizamiento con aceite lubricante

Cojinete de
deslizamiento

Aceite
lubricante

Zona de carga

De Lansdown, A. (2004).

Por otro lado, Torbacke et al. (2014) menciona que el aceite lubricante es un fluido cuyo
proposito es controlar la friccion y reducir el desgaste. Su funcion principal es mantener la
temperatura operativa adecuada y forma una pelicula protectora para prevenir la oxidacion
y corrosion. De igual manera que Torbacke, NIIR Board of Consultants & Engineers (2018)
precisa que el aceite lubricante actia como una capa que separa las superficies en
movimiento reduciendo la friccion, mientras que los aditivos mejoran las propiedades del
lubricante, como la resistencia al desgaste y la oxidacion. Su finalidad del aceite lubricante

es asegurar el rendimiento dptimo y brindar una larga vida 1til a las maquinarias y equipos.
b) Tipos
% Segun la Sociedad de Ingenieros Automotrices (SAE)

La clasificacion SAE para aceites de motor J300, se basa en la viscosidad del aceite a
diferentes temperaturas y las propiedades del aceite, como se observa en la tabla 6. Los
aceites monogrados abarcan un rango de OW a 25W. La tabla especifica las temperaturas
minimas a las cuales se garantiza el arranque del equipo. Ademads, se proporciona
informacion sobre la viscosidad minima del aceite a temperaturas altas (100°C). Por otra
parte, los aceites multigrados estan disefiados para proteger el motor frente a cambios
bruscos de temperatura. (Lynch, 2007). Los aceites monogrados se identifican con un solo
numero (por ejemplo, 20W o SAE 90), mantienen una viscosidad constante y se utilizan en
lugares con una temperatura especifica. En cambio, los aceites multigrados se representan

con dos numeros (como SAE 10W30), tienen una viscosidad variable y estdn disefiados
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para adaptarse a diferentes temperaturas. El aceite SAE 10W30 indica la viscosidad del
aceite a bajas temperaturas que oscila entre -25°C a -35°C, mientras que la viscosidad del

aceite a altas temperaturas varia entre 9.3 y 12.5 cSt. (Lansdown, 2004).

Tabla 6. Grados de viscosidad para aceites de motor segun SAE J300 (2004)

Grado de Viscosidad dinamica (cP) a Viscosidad cinematica (cSt) a
viscosidad SAE temperaturas bajas (°C) temperaturas altas (100°C)
arranque Bombeo rango minimo  rango maximo
oW 6200 a -35°C 60 000 a -40°C 3.8 -
SW 6600 a -30°C 60 000 a -35°C 3.8 -
10W 7000 a -25°C 60 000 a -30°C 4.1 -
15W 7000 a -20°C 60 000 a -25°C 5.6 -
20W 9500 a-15°C 60000 a -20°C 5.6 -
25W 13000 a -10°C 60 000 a -15°C 9.3 -
20 - - 5.6 <9.3
30 - - 9.3 <12.5
40 - - 12.5 <16.3
50 - - 16.3 <21.9
60 - - 21.9 <26.1

De Lynch, T. (2007)
% Segun el Instituto Americano del Petréleo (API)

La clasificacion API para aceites de motor se basa en el rendimiento y calidad del
lubricante. Fue establecida en 1993 a partir de la necesidad de diferenciar los aceites
lubricantes. En la tabla 7, se describen cinco categorias segin el tipo de aceite base,
proporcionando informacién sobre el contenido de azufre y el porcentaje de saturados, con
las categorias I al III siendo bases parafinicas (Lynch, 2007). Sin embargo, debido a los
avances tecnologicos, se utilizan cada vez mas los aceites base de las categorias IIl y IV en
la fabricacion de lubricantes de motor ya que ofrecen un mayor rendimiento y cumplen con

las exigencias actuales (Collins et al., 2017).
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Tabla 7. Clasificacion API de los aceites bases

Clasificacion para Azufre (%) Saturados (%) Indice de viscosidad

los aceites bases

Grupo I (mineral) >0.03 <90 80-120

Grupo II (mineral) <0.03 >90 80-120

Grupo III (mineral) <0.03 >90 >120

Grupo IV (sintético) ~ Compuesto por polialfaolefinas (PAO)

Grupo V (sintético) Todas las bases que no estdn incluidas en los grupos I, II, III
olV.

De Collins et al. (2017)

Por otro lado, los aceites de motor para gasolina se representan con la letra S (Servicio) y
los de diésel con la letra C (comercial). (Lynch, 2007). Los aceites de motor para gasolina
se utilizan en automoéviles y camionetas ligeras, mientras que los aceites de motor para
diésel se emplean en aplicaciones comerciales, agricolas y de construccion. En la
actualidad los aceites lubricantes han evolucionado hasta las clasificaciones SM y CK-4,
que se utilizan para gasolina y diésel, respectivamente, como se observa en la Figura 6 y 7.
Ademas, todas las presentaciones comerciales de aceite poseen un simbolo de servicio API

el cual certifica la calidad del lubricante. (Caines et al., 2004).
Figura 6.  Desarrollo de la clasificacion API para aceites de motor para gasolina
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Figura 7.  Desarrollo de la clasificacion API para aceites de motor diésel
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% Segun la Organizacion Internacional de Normalizacion (ISO)

La clasificacion ISO para aceites se fundamenta en la viscosidad del aceite a 40°C. En la
Tabla 8, se especifican 20 grados de viscosidad que varian desde 2 hasta 3200 ¢St (Lynch,
2007). Esta clasificacion ayuda a reducir la diversidad de aceites utilizados en una fabrica
y a disminuir los costos de adquisicion. Ademas, la clasificacion ISO facilita la
racionalizacion de los lubricantes al calcular la viscosidad necesaria a la temperatura de
operacion, convirtiéndola a 40°C y seleccionando el grado ISO que proporcione la

viscosidad mas cercana. (Lansdown, 2004).
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Tabla 8. Clasificacion ISO del aceite lubricante

Grado de Viscosidad cinematica Viscosidad cinematica (cSt) a 40°C
viscosidad ISO promedio (cSt) a 40°C rango minimo rango maximo
ISO VG2 22 1.98 24
ISO VG 3 3.2 2.88 3.44
ISO VG5 4.6 4.14 5.06
ISO VG 7 6.8 6.12 7.48
ISO VG 10 10 9 11
ISO VG 15 15 13.5 16.5
ISO VG 22 22 19.8 24.2
ISO VG 32 32 28.8 35.2
ISO VG 46 46 414 50.6
ISO VG 68 68 61.2 74.8
ISO VG 100 100 90 110
ISO VG 150 150 135 165
ISO VG 220 220 198 242
ISO VG 320 320 288 352
ISO VG 460 460 414 506
ISO VG 680 680 612 748
ISO VG 1000 1000 900 1100
ISO VG 1500 1500 1350 1650
ISO VG 2200 2200 1980 2420
ISO VG 3200 3200 2880 3520

De Lynch, T. (2007)
¢) Composicion

La composicion del aceite lubricante varia segun su origen (mineral o sintético). Sin
embargo, todos los aceites lubricantes contienen dos componentes principales: el aceite

base y los aditivos. A continuacion, se describe la composicion:

En los aceites minerales, el aceite base estd compuestos por: parafinas, naftalenos,
aromaticos y algunos elementos provenientes del petrdleo crudo, como se observa en la
Tabla 9. Las parafinas tienen 4&tomos de carbono, pero no forman anillos. Por otro lado, los

naftalenos poseen atomos de carbono que forman anillos. Los aromaticos, presentes en
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cantidades reducidas, también tienen atomos de carbono en forma de anillo, y la cantidad
de estos anillos les confiere propiedades especiales (Lansdown, 2004). Los anillos forman
enlaces carbono-hidrogeno que luego son reemplazados por enlaces carbono-carbono
aumentando la resistencia del aceite contra la oxidacion. (Lynch,2007). Los elementos
como oxigeno, azufre, nitrogeno, fosforo y metales que se originan del petroleo crudo,
estan presentes también en sustancias resinosas como los asfaltenos. (Lansdown, 2004).
Algunos de estos elementos son perjudiciales para las propiedades del aceite: el azufre
dafia los catalizadores durante la refinacion y el nitrogeno altera el color del aceite,

mientras que los compuestos de oxigeno no causan problemas (Lynch,2007).

Tabla 9. Composicion de la base de aceite lubricante

Tipo de sustancias Hidrocarburos Porcentaje en peso
Parafina Alcanos 45-76%
Naftalenos Cicloalcanos 13-45%
Aromaticos Aromaticos 10-30%

De Moran, K. (2015)

En los aceites sintéticos, el aceite base estd compuesto por: hidrocarburos sintéticos,
diésteres, ésteres de poliol y siliconas. Los diésteres se utilizan en motores de vehiculos
debido a su capacidad de proteccion a temperaturas altas, mientras que los ésteres de poliol
son empleados en motores de aviones por ser mds resistentes al fuego. Las siliconas, por
otro lado, brindan estabilidad a temperaturas altas. Los hidrocarburos sintéticos mas
importantes son las isoparafinas, especialmente las Polialfaolefinas (PAO), que brindan
proteccion contra la oxidacion (Lansdown, 2004). Ademas, las Polialfaolefinas (PAO) son
las mas utilizadas debido a su bajo punto de fluidez y gran rendimiento para motores de

vehiculos (Lynch, 2007).

Los aditivos son sustancias que mejoran las propiedades del aceite. En la actualidad, se
puede utilizar hasta un 20% de aditivos para formular un aceite lubricante. Desde la
creacion del primer aditivo sintético quimico en 1930, se han desarrollado varios tipos de
aditivos, como se observa en la Tabla 10, cada uno destinado a mejorar propiedades

especificas del aceite (Tormos Martinez, 2005).
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Tabla 10. Composicion de los aditivos para elaboracion de aceites lubricantes
Aditivo Composicion Funcion principal
Fosfitos organicos )
Producir una pelicula que
‘ Olefinas sulfaradas, ‘
Antidesgastantes - ‘ protege las piezas del
Ditiofosfatos de Zinc,
_ motor del desgaste
Compuestos alcalinos
Compuestos fenolicos, ‘ ‘
o ‘ Prolongar la vida util del
Antioxidantes Compuestos nitrogenados, i .
aceite lubricante
Terpenos fosfosulfurados
Alquilaril-Sulfanato, Evitar la formacion de
Detergentes Alquifenato, depositos o barnices en
Alquilosalicilato zonas calientes del motor
Alquenil succinioamidas Evitar acumulacion de
Dispersantes Esteres succinicos particulas solidas en el
Bases Mannich motor
Sulfonatos alcalinos, Evitar el contacto de las
Anticorrosivos Acidos o Aminas grasas superficies metalicas con
Acidos alquenil succinicos el agua y el oxigeno.
Derivados de isopreno,
Derivados de estireno, Mantener la fluidez del
Mejoradores Copolimeros mixtos, aceite en cambios bruscos
Copolimeros de hidrocarburos de temperaturas.
etilénicos.
. . Evitar el
. Aceites de silicona, .
Antiespumantes sobrecalentamiento entre

Acrilatos de alquilo.

las piezas del motor

De Gélvez Rodriguez & Paucar Zhagiii (2020)

d) Desgaste

Wei, L et al. (2021) explican que los aceites lubricantes se deterioran cuando su capacidad

y rendimiento para proteger el motor disminuyen. Este desgaste del aceite se debe a la

contaminacion y a la degradacion como resultado del uso continuo. Asimismo, Gélvez

Rodriguez & Péaucar Zhagiii (2020) senalan que el uso prolongado de un aceite que ha
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perdido sus propiedades puede provocar el mal funcionamiento del motor y la necesidad de
reemplazar el equipo. La degradacion del aceite es causada por diversas condiciones de
trabajo, tales como la oxidacion, la contaminacion, la descomposicion térmica y la
degradacion de aditivos.

X/

% Oxidacion

Whitby, R. (2021) define la oxidaciéon como una reaccion quimica entre el aceite
lubricante y el oxigeno, donde las moléculas organicas pierden electrones. Esto provoca
que aumente la viscosidad del aceite y su indice de acidez. Como consecuencia, se forman
lodos, barnices y sedimentos que pueden bloquear los filtros del motor y las valvulas.
Ademads, la oxidacion provoca desgaste corrosivo y afecta negativamente el

funcionamiento del aceite lubricante.

X/

% Contaminacion

Segiin Géalvez Rodriguez y Paucar Zhagiii (2020), la contaminacion del aceite lubricante se
produce cuando sustancias extrafias se introducen en el aceite durante el funcionamiento
del motor, lo que altera sus propiedades y provoca una degradacion prematura. También,
Cabrera, J. & Carrera, J. (2017) sehalan que el aceite lubricante al interactuar con
diferentes sistemas del vehiculo, acumula contaminantes como agua, glicol y combustible.
Por su parte, Whitby, R. (2021) menciona que los contaminantes pueden incluir agua,
particulas finas, metales de desgaste y hollin, los cuales se muestran en la Figura 8. El agua,
en particular, puede agotar los aditivos, mientras que las particulas finas también

contribuyen a este proceso.

Figura 8.  Contaminantes presentes en los aceites lubricantes
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De Navarro, W. (2014).
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% Descomposicion térmica

Segun Whitby (2021), el funcionamiento de equipos que operan a altas temperaturas, como
turbinas, compresores, motores y cajas de cambio, provoca el sobrecalentamiento del
aceite y su posterior degradacion. Segun la ecuacion de Arrhenius, un incremento de 10°C
en la temperatura del aceite reduce a la mitad su vida util. La degradacion térmica resulta
en la descomposicion de aditivos y la reduccion de la viscosidad, lo que altera el
funcionamiento adecuado del aceite y puede llevar a la aparicion de hollin. Ademas,
Speight, J. & Exxal, D. (2014) sefialan que las temperaturas a las que esta expuesto el
aceite lubricante exceden su punto de estabilidad térmica. Esta degradacion del aceite
puede causar polimerizacidon, produccién de subproductos gaseosos, destruccion de
aditivos y generacién de subproductos insolubles. Galvez Rodriguez & Paucar Zhagiii
(2020) menciona que la exposicion del aceite lubricante a temperaturas entre 200-300°C

puede llevar a la formacion de barnices.

*

s Degradacion de aditivos

Segun Galvez Rodriguez y Paucar Zhagiii (2020), la degradacion de los aditivos puede
ocurrir debido a una mala combustion en el motor, inyectores defectuosos y la utilizacion
de aditivos de baja calidad. Ademas, Whitby, R. (2021) sefiala que los aditivos son los
primeros en degradarse durante el uso de lubricantes debido a su naturaleza sacrificadora.
Es fundamental evaluar los niveles de aditivos para determinar el estado del aceite.
También Speight & Exxal (2014) indican que la mayoria de los aditivos estan disefiados
para ser sacrificados. Monitorear estos niveles es crucial no solo para evaluar la condicion
del lubricante, sino también porque puede proporcionar informaciéon sobre mecanismos

especificos de degradacion.
e) Evaluacion del aceite lubricante

Lansdown (2004) menciona que es importante realizar analisis de aceite lubricante para
mantener el buen funcionamiento del equipo, detectar posibles problemas de calor o
humedad y diagnosticar la salud del equipo. En el andlisis de aceite se determinan las
propiedades fisicas y quimicas del lubricante y los contaminantes presentes en el aceite.

Estos anélisis fisicoquimicos implican las siguientes mediciones o parametros:
% Viscosidad a 100°C

Galvez-Rodriguez & Péaucar-Zhagiii (2020) describen que la viscosidad es la resistencia de

un liquido (aceite lubricante) a fluir libremente. Es la propiedad mas importante porque
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asegura que el aceite circule adecuadamente a través de los elementos del motor, ayudando
a reducir el calor entre los engranajes y previniendo el desgaste del motor. Moran (2015)
también considera que la viscosidad es importante. Ademas, menciona que para el analisis
de viscosidad cinematica se emplea el método de prueba ASTM D445. Este procedimiento
consiste en introducir un volumen fijo de aceite lubricante en un viscosimetro capilar, que
se encuentra en un bafio a 100°C. Se mide el tiempo que tarda el aceite en fluir por

gravedad a través del capilar.

Por otro lado, Whitby (2021) presenta otro método de prueba ASTM D7279-20, que
emplea un viscosimetro automatizado Houillon. A diferencia del método D445, este
requiere una cantidad de muestra menor a 1 ml. Segiin el método de prueba ASTM D7279-
20 (2020) el procedimiento consiste en introducir la muestra de aceite por el tubo del
viscosimetro, que esta equipado con dos sensores, como se muestra en la Figura 9. El
tiempo de mediciéon comienza cuando el aceite pasa por el primer sensor y se detiene al
pasar por el segundo. La viscosidad cinematica se informa en unidades Centistokes (cSt).

Ademas, se menciona que el rango de viscosidad medido es de 0.2 a 1000 mm?/s.

Figura 9.  Diagrama del tubo Houillon
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Adaptado de ASTM D7279-20 (2020).
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** Viscosidad a 40°C

Es fundamental analizar la viscosidad del aceite lubricante a 40°C para evaluar el
rendimiento del motor durante el arranque en frio y garantizar una lubricacion adecuada.
Morén, K. (2015) sefiala que el método de prueba ASTM D445 también mide la viscosidad
cinemadtica a una temperatura controlada de 40°C. Asimismo, Whitby, R. (2021) menciona
que el método de prueba Houillon se utiliza para medir la viscosidad a 40°C, y que este

método abarca un rango de temperaturas de medicion entre 20°C y 150°C.
% Indice de viscosidad

Segun Whitby (2021), el indice de viscosidad es la capacidad que posee un lubricante de
mantener su viscosidad al aumentar la temperatura. Un indice de viscosidad (VI) alto
indica que la viscosidad del aceite varia muy poco con respecto a la temperatura, mientras
que un indice de viscosidad bajo indica que la viscosidad del aceite varia mucho con

respecto a la temperatura.

Segun el ASTM D2270-10 (2016) para calcular el indice de viscosidad de productos
derivados del petrdleo, como los aceites lubricantes, se emplea los resultados de las
mediciones de la viscosidad cinematica a 100°C y 40°C, denominados con la letra “Y” y
“U” respectivamente. Ademds se menciona la letra “L” como la viscosidad cinematica a
40°C de un aceite con indice de viscosidad 0 y la letra “H” como la viscosidad cinematica
a 40°C de un aceite con indice de viscosidad 100°C. Los valores de L y H se obtienen a

partir de las tablas con los valores definidos por la norma ASTM.

Cuando U>H , el indice de viscosidad se calcula a partir de la siguiente formula:

VI—(L_U)xloo
~\L—H

Cuando U<H, el indice de viscosidad se calcula:

_ (logH —1logU)
B logY

(AntilogN — 1)
=" 000715 | T 100
< Color

Whitby, R. (2021) menciona que para el andlisis de color del aceite lubricante se utiliza el

método de prueba ASTM D1500-12, el cual determina si hay variaciones de color fuera del
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rango establecido con el objetivo de identificar una posible contaminacién. Los aceites

tienden a oscurecerse debido a la oxidacion y a la degradacion térmica.

Segun el método de prueba ASTM D1500-12 (2017) para llevar a cabo este analisis de
color, se utiliza una fuente de luz estdndar (Colorimetro), donde se coloca una muestra
liquida de aceite en un recipiente de vidrio y se compara con discos de vidrio coloreados en
una escala que va desde 0.5 (claro) hasta 8.0 (opaco marrén oscuro), como se observa en la

Figura 10.

Figura 10.  Estandar de color ASTM 1500-12 para aceites lubricantes

0511015

De Hasnul Hadi, M.H. et al. (2021)
«» Contenido de metales

Whitby, R. (2021) menciona que los metales de desgaste estdn presentes en los aceites
lubricantes usados y se determina mediantes analisis de absorcion atomica o mediante
espectroscopia de emision atomica acoplada a un plasma inductivo (ICP). Este ultimo
presenta mayor precision y cubre una amplia variedad de metales (22) los cuales son

reportados en ppm.

Segun el método de prueba ASTM D5185-18 (2018) para llevar a cabo este analisis de
metales, se introduce una cantidad de muestra de aceite usado diluido con un solvente
(varsol) en una proporcion 1:10. La muestra diluida es enviada al nebulizador tipo
Babington donde el liquido se convierte en aerosol. En el plasma de argon, las particulas
del aerosol se descomponen en 4tomos que emiten luz a longitudes de onda caracteristicos
para cada metal. Utilizando la curva de calibracién generada previamente con un estandar,
el equipo cuantifica los metales presentes en la muestra de aceite usado en partes por

millén (ppm).
% Indice de Acidez Total (TAN)

Whitby, R. (2021) establece que el indice de acidez total (TAN) indica la concentracion de

acidos totales presentes en la muestra de aceite lubricante usado. Se determina mediante
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valoraciéon potenciométrica. Segin el método de prueba ASTM D664-18 (2024) el
procedimiento consiste en mezclar una cantidad de aceite lubricante con tolueno,
isopropanol y una pequefia cantidad de agua. Luego se agrega un indicador de color y se
titula con hidréxido de potasio (KOH). El indice de acidez total se expresa en mg KOH/g,
es decir la cantidad de KOH para neutralizar los 4cidos presentes en 1 gramo de aceite
lubricante de motor. Un aumento del TAN indica que el aceite ha sido contaminado por

oxidacién y degradacion.
+ Contenido de Humedad

Es una prueba importante para detectar presencia de agua en los aceites lubricantes
hidraulicos, turbinas, engranajes y motores. El procedimiento consiste en colocar una
muestra de aceite sobre una plancha calefactora a una temperatura de 200 + 15°C
utilizando una bagueta. Si se observa que la muestra de aceite presenta burbujas y se
escucha un crujido, ademas de salpicaduras, se afirma que hay presencia de agua. Luego de
confirmarse la presencia de agua, se determina la cantidad mediante el método de prueba
ASTM D6304-20. Este método emplea reactivos y equipos automaticos de valoracion
estandar de Karl Fischer, que consiste en medir la cantidad de agua calculando la cantidad

de yoduro generado electroquimicamente a partir del yodo.
< Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Caines et al. (2004) afirman que el andlisis FTIR brinda informacion detallada sobre la
composicion de la muestra, siendo considerado por muchos laboratorios como la huella
digital del aceite. Este método permite detectar cambios en la composicion del aceite que
pueden influir en la calidad y el rendimiento del aceite. Ademas, Lansdown, A. (2004)
indica que este método facilita distinguir los diferentes tipos de aceites, como se observa
en la figura 11, que muestra los espectros de diferentes tipos de aceites base. Este andlisis
presenta varias ventajas como su bajo costo y una pequefia cantidad de muestra requerida.
También Whitby, R. (2021) menciona que a través del analisis FTIR se pueden identificar

los compuestos organicos presentes en la muestra.



Figura 11.  Espectros FTIR de diferentes tipos aceites base
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2.2.2 Bentonita
a) Definicion

Existen diferentes conceptos de la arcilla bentonita como:

Flores, J. (2021) define a la arcilla bentonita como suelos arcillosos montmorilloniticos
compuestos por arreglos tetraédricos de silice y octaédricos de alimina. También, Baltuille
Martin, J. M. (2002) menciona que la arcilla bentonita posee una gran capacidad de
clarificacion y es altamente aplicado en la industria debido a su bajo costo. Ademas,
destaca a la bentonita blanca extraida en EE.UU. (Wyoming) como maés especiales. Calvo
et al. (2000) describen que la arcilla bentonita estd constituida por esmectitas (del grupo de
las montmorillonitas) que se formar a partir de rocas volcanica o cenizas volcanicas. La
arcilla bentonita posee una gran aplicacion en la industria debido a su capacidad de
intercambio cationico, capacidad de hinchamiento y decoloracion de aceites. Estas
propiedades fisicas y quimicas pueden variar seglin el lugar de procedencia. Por otro lado,
Grim, & Guven (2011) manifiestan que la bentonita es una roca formada principalmente
por un mineral arcilloso de esmectita, originado a partir de las cenizas volcanica. También
se le conoce como "tierra de batan” debido a su capacidad para decolorar el petroleo. La
bentonita de Wyoming es particularmente valorada en aplicaciones comerciales como
lodos de perforacion.

b) Tipos

Existen tres tipos de arcilla bentonita: las sodicas, calcicas y organofilicas. Se diferencian

entre si por sus propiedades, caracteristicas y usos, como se muestra en la Tabla 11.



42

Tabla 11. Tipos de arcilla y sus caracteristicas principales
Tipos de arcilla  Caracteristicas Propiedades Usos
o Industria petrolera en
Mayor plasticidad,
perforacion de pozos,
Bentonita sddica  Altamente viscosidad y
sellado de suelos y
con activacion hinchables en tixotropia, y mayor .
. ) como ligante en la
alcalina agua capacidad de o
. . pelletizacion del
hinchamiento

mineral de hierro.

‘ Gran area superficial ~Aclaramiento de
Bentonica ) ) )
. Poco hinchables y alta capacidad de cervezas y vinos y
Caélcicas con

o . en agua adsorcion y fabricacion de pastas
activacion 4cida ‘ ‘
absorcion de ceramicas.
Industrias de pintura,
Moderadamente . .
Mayor capacidad cosméticos,
Bentonita hinchables en . . o
. para intercambiar fabricacion de grasas
organofilicas aguau . . ‘ ‘
‘ sus iones organicos 'y industria
organofilicas

farmaceutica

De Flores, J. (2021)
¢) Propiedades:
+ Capacidad adsorbente

Su gran capacidad adsorbente de las arcillas bentonitas depende de su estructura
tetraédricas compuesta por arreglos tetraédricos de silice y laminas octaédricas de aluminio
que forman el marco cristalino de la arcilla. En la Figura 12, se observa que, en la
estructura de la arcilla, los cationes Mg** o Fe** reemplazan parcialmente a los cationes
AP, y este reemplazo es compensado por la inclusion de metales como Na, K, Mg o Ca
para mantener el equilibrio de carga. Las érgano-arcillas estudiadas varian en su capacidad

de intercambio catidnico, la cual se logra utilizando contraiones organicos. Ghaedi M.

(2021)
% Tixotropia

Es la capacidad de la arcilla bentonita para perder resistencia al ser amasados y recuperarla

con el tiempo. Las arcillas tixotropicas al ser manipuladas se vuelven liquidas, pero al
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dejarlas en reposo, recuperan su cohesion, siempre que el contenido de agua esté cerca de

su limite liquido (Lopez, J., 2014)

Figura 12.  Estructura laminar de la arcilla bentonita
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De Ghaedi M. (2021)
% Capacidad de intercambio ionico

La arcilla bentonita esta compuesto por montmorillonita el cual posee una capacidad de
intercambio cationico de aproximadamente 70 a 110 meq/100 g de arcilla, esto quiere decir
que posee una absorciéon mas pronunciada en la superficie basal de la arcilla y entre las
capas adyacentes, lo que provoca un incremento general en el volumen de la arcilla.

(Lopez, J., 2014).
2.2.3 Activacion de la Bentonita
a) Definicion

Se le conoce como activacion al método por el cual se incrementa el area especifica de la
bentonita mediante el empleo de un é4cido. Esto ocurre cuando el dcido logra eliminar la
capa central de la arcilla, donde estan coordinados los iones OH— con los cationes en una
disposicion octaédrica, provocando que la arcille aumente sus propiedades de adsorcion.
(Khalili, F. et al. 2015). Los acidos que se emplean son mayormente inorganicos para
sustituir los cationes de calcio o sodio de la arcilla bentonita (protonacion) y para lixiviar
los cationes férricos, ferrosos, de aluminio y magnesio. En la Figura 13, se observa la

modificacion de las capas de esmectita debido al &cido. (Aguilar et al., 2020)
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Figura 13.  Activacion dcida de la arcilla bentonita cadlcica natural
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De Aguilar, J. (2019)
b) Agentes quimicos para la activacion

Las sustancias utilizadas para modificar las propiedades de la bentonita, generalmente para
mejorar su capacidad de adsorcion, su area superficial especifica, o su estructura porosa.

Estos agentes suelen incluir:
% Acidos Inorganicos:

Tsakiri et al. (2022) menciona que la activacion de la arcilla cominmente se emplea acidos
inorganicos, como el acido sulfirico y el acido clorhidrico debido a que aumenta
notablemente la superficie especifica y modifica la porosidad de la arcilla. Ademas hay
evidencia que el acido clorhidrico provoca la creacion de una fase de silice , la destruccion
de la lamina octaédrica y la degradacion de la arcilla. Por otro lado, De Khan, A. (2015)
menciona que existe un riesgo al emplear estos acidos debido a que comprometen la salud
y la seguridad del personal que manipula este acido.

X/

s Acidos organicos

Taxiarchou, M., & Douni, I. (2014). menciona que estudios tedricos sugieren emplear
acidos organicos, como el acido oxalico, para la activacion de la bentonita. Esto se debe a
su naturaleza del 4cido orgénico a formar compuestos complejos fuertes. Ademas, los
iones oxalato tienen la capacidad de interactuar con los iones de aluminio y hierro de la

arcilla.

¢) Condiciones experimentales
Para la realizacion de una activacion eficiente se considera ciertas condiciones, las cuales

se muestran en la Tabla 12.
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Tabla 12. Condiciones que influyen en el proceso de activacion
Condiciones Sugerencias
Composicion mineral de la arcilla natural arcillas menores a 60% de esmectita

‘ ‘ Generalmente inorganicos como 4cido
Tipo de 4cido ‘ ‘

sulfurico o clorhidrico

Concentracion del acido Desde 0.25M hasta 7M
Temperatura Rango de 25°C hasta 500°C

‘ Depende del tipo de acido se emplea horas o
Tiempo de contacto ‘
minutos

Adaptado de De Aguilar, J. (2019)
d) Metodologia de activacion de la arcilla

Aguilar et al. (2020) menciona que el proceso de activacion de la arcilla, empieza por la
trituracion y el lavado de la arcilla para eliminar impurezas y particulas presentes. Ademas,
se sugiere tamizar la arcilla para obtener un tamafio de particula uniforme. Finalmente, la
arcilla se mezcla con el 4cido y agua, sometiéndola a calentamiento durante un tiempo
determinado, para luego ser filtrado y secado. En la Figura 14 se observa el proceso de

activacion acida de la arcilla bentonita.

Figura 14. Proceso de activacion dcida de la arcilla bentonita
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De Romero & Otiniano. (2010)
e) Evaluacion de la arcilla activada
¢ Analisis Transformada de Fourier (FTIR)

El andlisis FTIR se emplea en solidos como la arcilla bentonita, para determinar cambios
en la composicion quimica ocasionados por el ataque &cido. Este analisis es

extremadamente sensible a la presencia y cantidad de atomos octaédricos, por lo cual



46

resulta sencillo determinar los cambios en las bandas de adsorcion asociadas con las
vibraciones de los grupos OH y cationes octaédricos, que se dan cuando el acido ataca los

grupos OH de las capas de la arcilla. (Bergaya et al., 2006)
% Difracciéon rayos X (DRX)

Para este andlisis se emplea un Difractometro con radiacion KaCu, operando a 45 kV y 40
mA. El equipo posee un tamafio de paso de 0,05 (20) y un tiempo de adquisicion de 20 s
por paso. La apertura de la rendija incidente era de 1/4 mm. Es importante porque permite
determinar las fases cristalinas presentes en la arcilla como se observa en la Figura 14.

(Aguilar et al., 2020)
% Analisis Microscopia electronica de barrido (SEM)

Es una herramienta poderosa utilizada en la caracterizaciéon de materiales, especialmente
en el andlisis de minerales y arcillas. Esta técnica permite obtener imagenes de alta
resolucion que revelan la morfologia y la estructura superficial de las muestras. El andlisis
SEM funciona utilizando un haz de electrones que interactian con la muestra generando
sefiales que son recolectadas para formar imagenes detalladas de la topografia, morfologia
y composicion de la muestra. (Akhtar et al.,2018). En el caso de las arcillas, el andlisis
SEM se utiliza para observar la estructura laminar y las posibles modificaciones que

ocurren tras tratamientos como la activacion quimica.
< Espectroscopia de absorcion atomica (AAS)

La espectroscopia de absorcion atomica (AAS) es un método preciso utilizado para
determinar la quimica de las muestras de bentonita. Este método es conocido por su
capacidad para analizar elementos alcalinos y alcalinotérreos, y ha demostrado ser eficaz
para otros elementos importantes en silicatos. El analisis consiste en preparar la muestra en
donde se recoge el lixiviado de las arcillas, que contiene cationes intercambiables y otros
materiales disueltos durante el proceso. Este lixiviado se analiza para determinar las
concentraciones de sodio (Na), potasio (K), calcio (Ca) y magnesio (Mg). Luego, la arcilla
es secada a 110 °C y se calcinada a 1000 °C durante una hora en un horno de mufla,
durante la cual el amonio se pierde y se obtienen 6xidos de los constituyentes de la capa de
silicato de las esmectitas, y el hierro ferroso se oxida a hierro férrico. Para la digestion
acida, se pesan duplicados de aproximadamente 100 mg, que se transfieren a una copa de
teflon en un recipiente a presion. La descomposicién se realiza con 3 ml de acido

fluorhidrico (HF) a 100-110 °C durante una hora en un horno. Finalmente, el contenido del
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recipiente se transfiere a un vaso de precipitados que contiene 2,8 g de acido borico
(HsBOs) y aproximadamente 100 ml de agua destilada-desionizada. Los elementos mas
importantes que se analizan segun el andlisis de espectroscopia de absorcion atdmica son:
azufre (S), aluminio (Al), calcio (Ca), magnesio (Mg), hierro (Fe), sodio (Na), potasio (K)
y litio (Li). (Grim, & Guven 2011).

2.2.4 Regeneracion del aceite lubricante usado

La regeneracion del aceite lubricante usado es un proceso crucial en el reciclaje y la
reutilizacion de aceites, lo que contribuye de manera significativa a la sostenibilidad
ambiental y a la conservacion de recursos naturales. Segin Ijadi Maghsoodi, A. et al. (2018)
la regeneracion de aceites lubricantes comenz6 a ganar importancia durante la Segunda
Guerra Mundial debido a la escasez de suministros de petrdleo. Esta situacion impulso el
desarrollo de métodos para reutilizar materiales como los aceites lubricantes, lo que
permitid mitigar la dependencia de recursos limitados y promover practicas mas
sostenibles.

a) Métodos de regeneracion de aceites lubricantes usados

Figura 15. Diferentes métodos de regeneracion y sus procedimientos
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De Sanchez-Alvarracin et al. (2021)
En la Figura 15, se muestran los cinco métodos principales para la regeneracion de aceites
lubricantes, los cuales se desarrollaran a continuacion.

X/

< Método acido-arcilla

Hsu & Liu (2011) mencionan que el proceso de regeneraciéon mediante acido-arcilla

remonta a principios del siglo XX. Este método implica deshidratar los residuos y luego
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afadir 4cido sulfurico concentrado para formar sustancias no deseadas como aditivos y
sulfuros en el lodo. Luego, se separa el aceite y los lodos mediante sedimentacion, se
eliminan las impurezas, y se realiza un proceso de decoloracion con arcilla porceldnica o
silicato de aluminio. Finalmente se filtra el aceite tratado con arcilla. Sin embargo, los
productos secundarios como los lodos son altamente contaminantes, por lo cual no es

recomendable. (Moran, K., 2015)

% Arcilla activada

Este método utiliza arcilla activada (generalmente mediante tratamiento &cido) para
adsorber contaminantes y productos de degradacion del aceite usado. La arcilla activada
tiene una mayor superficie especifica y capacidad adsorbente, lo que permite una limpieza
mas efectiva del aceite. El aceite usado presenta un pretratamiento de destilacion y
filtracion y luego es mezclado con la arcilla activada para eliminar todos los contaminantes
presentes. (Hsu & Liu, 2011). Sin embargo, es un método que presenta un bajo porcentaje
de recuperacion.

< Evaporacion de Pelicula Fina (TFE)

Sanchez-Alvarracin et al. (2021) mencionan que el método de Evaporacion de Pelicula
Fina (TFE) es un proceso que implica la deshidratacion del aceite seguido de la destilacion
al vacio. Este método permite eliminar materiales volatiles y separar los destilados de alto
punto de ebullicion de los residuos que contienen metales pesados. Luego, el aceite pasa
por un proceso de adsorcion con arcilla para eliminar metales pesados e impurezas.
Ademas, se somete a un proceso de acabado hidraulico para eliminar compuestos de cloro,
oxigeno y azufre. Este método es moderno y adecuado para plantas de gran capacidad, que
no genera contaminacion y produce aceites base de excelente calidad. Sin embargo,
requiere operar a altas temperaturas y consume una cantidad significativa de energia, lo
que hace que sea econdmicamente viable solo en instalaciones de gran capacidad.

% Extraccion con solvente

Jafari & Hassanpour (2015) mencionan que este método regeneracion implica el uso de un
solvente para eliminar impurezas y contaminantes del aceite usado. Primero, el aceite se
prepara mediante pretratamiento y luego se mezcla con un solvente que elimina las
impurezas, como resinas, asfalto y compuestos metdlicos, mientras que el aceite base
permanece intacto. Luego la mezcla se separa en dos fases: una con el aceite limpio y otra

con el solvente y las impurezas. El solvente se logra recuperar a través de destilacion o



49

evaporacion y se puede reutilizar.Sin embargo, este método tiene un alto consumo
energético, lo que puede afectar la eficiencia y aumentar los costos operativos.

% Hidrotratamiento

Sanchez-Alvarracin et al. (2021) establecen que la regeneracion de aceites lubricantes
mediante hidrotratamiento involucra varias etapas que resultan en un aceite de alta calidad.
Inicialmente, el aceite se deshidrata y se somete a una destilacion al vacio en una columna
convencional para eliminar compuestos volatiles. Luego, el aceite es tratado con hidrégeno
en presencia de un catalizador, lo que permite la eliminacion de impurezas como azufre,

nitrogeno y oxigeno. Sin embargo, presenta desventajas como su alto consumo de energia

y operar a temperaturas y presiones elevadas.
b) Proceso de regeneracion usando arcillas quimicamente activadas

¢ Variables operacionales

La evaluacion de la capacidad de regeneracion se llevd a cabo mediante la seleccion
adecuada del equipo, la identificacion de las variables mas importantes en el proceso de
regeneracion y la aplicacion de técnicas estadisticas y matematicas para desarrollar un
proceso de optimizacion eficiente.

+«» Diseiio experimental

El disefio experimental se basd en un andlisis de varianza (ANOVA) de un solo factor,
donde se evaluaron tres dosis de bentonita (10 g, 20 g y 30 g), cada una repetida al menos
una vez. Este enfoque dio lugar a un total de seis experimentos, asegurando que las dosis
se mantuvieran separadas de manera equidistante para una evaluacion precisa y completa
del impacto de cada dosis en la regeneracion del aceite lubricante.

< Evaluacion de la capacidad de regeneracion

La evaluacion incluyd el analisis del color del aceite regenerado, rendimiento de
recuperacion del aceite, y la viscosidad a 100°C y 40°C. Ademas, se realizd analisis de
contenido de humedad, indice de viscosidad, indice de acidez total , y contenido de metales.
También se realizo andlisis FTIR del aceite antes y después del tratamiento para evaluar
los cambios en su composicion quimica y verificar la efectividad del proceso de
regeneracion. Estos pardmetros permitieron determinar la efectividad del proceso y

optimizar las condiciones para obtener un aceite de alta calidad.
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3. HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1. Hipotesis

3.1.1. Hipdtesis General

KD
£X4

3.1.2.

X/
L X4

*
o

Aplicando una arcilla bentonita activada con acido oxalico se incrementara

significativamente la capacidad de regeneracion del aceite lubricante.
Hipotesis Especificas

Al efectuar el proceso de activacion de la arcilla bentonita con acido oxalico
aumentara significativamente la capacidad de adsorcion de la arcilla.

Mediante el desarrollo de un proceso experimental eficiente, a escala de laboratorio,
se obtendrd un mayor porcentaje de regeneracion de aceite lubricante comparado a

otros trabajos reportados.

3.2. Variables

3.2.1. Variable independiente

X/
L X4

Dosis de bentonita: se prueba tres diferentes valores (10%, 20%, y 30%).

3.2.2. Variables dependientes

X/
o

0

A X4

X/ R/
L X4 A X4

X/
L X4

X/
L X4

Viscosidad del Aceite: La viscosidad medida a 100°C y 40°C.

Color del Aceite: El color del aceite regenerado comparado con el aceite usado.
Contenido de humedad

indice de viscosidad

indice de Acidez Total

Contenido de metales

Rendimiento de Recuperacion: El porcentaje de aceite regenerado.

3.2.3. Variables controladas:

Tabla 13. Pardametros establecidos para la regeneracion del aceite lubricante usado
Variable operacional Valor
Temperatura 110°C
Tiempo de contacto 45 min
Agitacion del aceite 200 RPM

Tamafio de particula de la

. 75 micras
arcilla
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Técnica o
Variables Definicion conceptual Definicion operacional Dimensiones Indicadores
instrumento
_ ‘ Esta variable se mide ‘ ‘
. Cantidad de bentonita ' Tres niveles de Porcentaje en o
Dosis de ‘ ‘ ‘ calculando el porcentaje de ‘ ‘ Balanza digital y
. afiadida al aceite en relacion . dosificacion: 10%, peso/volumen
bentonita arcilla (g) respecto al probeta
a su volumen _ 20% y 30% p/v (%p/v)
volumen del aceite (mL)
Esta variable se mide
Viscosidad del ~ Resistencia del aceite al flujo  utilizando un viscosimetro ~ Viscosidad a 100°C Centistokes
. . . . . . ASTM D7279-20
aceite a diferentes temperaturas. Houillon mediante el y viscosidad a 40°C (cSt)

Color del aceite

Contenido de

humedad

El color del aceite lubricante
es un indicativo de su estado,
influenciado por la oxidacion

y la degradacion térmica.

Cantidad de agua presente en

el aceite regenerado.

método ASTM D7279-20.

Esta variable se mide
utilizando un colorimetro
mediante el método ASTM
D1500-12

Esta variable se mide
utilizando un titulador Karl
Fischer Coulométrico
mediante el método ASTM
D6304-20

Grado de color
Estado colorimétrico )
del aceite (0.5 a

8.0)

del aceite

% de humedad % wW/w

ASTM D1500-12

ASTM D6304-20
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Indice de

viscosidad

Indice de

Acidez Total

Contenido de

metales

Rendimiento de
recuperacion

Medida que indica la
variacion de la viscosidad del
aceite con la temperatura.
Cantidad de 4cido libre en el
aceite, medida en mg de
KOH necesarios para
neutralizar los acidos.
Presencia y concentracion de
metales en el aceite,
indicativos de desgaste.

Es la eficiencia del proceso
de regeneracion del aceite
lubricante usado

Esta variable se calcula a
partir de los valores de
viscosidad a 100°C y 40°C.
Esta variable se mide
utilizando Titulador
automatico mediante el
método ASTM D664-18
Esta variable se mide
utilizando un Espectrémetro
ICP-AES

Esta variable se mide
calculando el volumen del
aceite recuperado (ml)

Adimensional

Mg KOH/g

22 metales

elementales

Porcentaje de
recuperacion

Valor del indice

de viscosidad

Mg KOH/g en

el aceite

Concentracion
en partes por
millon (ppm)

Volumen de
aceite
recuperado (ml)

ASTM D2270-10

ASTM D664-18

ASTM D5185-18

Probetas
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4. MATERIALES Y METODOS

4.1. Area de estudio

Los experimentos para la activacion de la arcilla bentonita y la regeneracion del aceite
usado se llevaron a cabo en los siguientes laboratorios de la Facultad de Quimica e

Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM):

< Laboratorio de Productos Naturales del Departamento de Quimica Organica:

Para la activacion de la arcilla bentonita y la regeneracion del aceite lubricante.
s Laboratorio de Sintesis Inorganica: Para la preparacion de las soluciones.
+» Laboratorio de Quimica Analitica: Para el secado de la muestra de arcilla.

Las coordenadas geograficas precisas del sitio son -12.060382,-77.083515.

4.2. Diseiio de la investigacion

La presente investigacion emplea un disefio experimental, con enfoque cuantitativo y

aplicada. Se emplea la siguiente metodologia:

% Para la arcilla, se utiliza el método deductivo mediante revision documentaria para la
seleccion del tipo del &cido orgéanico (acido oxalico), la mejor arcilla (bentonita), y las
condiciones operacionales 6ptimas para la activacion de la arcilla bentonita.

¢ Para el aceite, se aplican técnicas de seleccion de equipo adecuado, determinacion de
variables mas importantes (relacion entre la dosis de arcilla y el volumen del aceite),
método deductivo para las condiciones operacionales de tiempo y temperatura,
guidndose de estudios previos y patentes. Ademds se emplean técnicas estadisticas-
matematicas mediante andlisis de varianza (ANOVA) un solo factor, con el fin de
desarrollar el proceso de optimizacion en la regeneracion del aceite lubricante.

Su alcance es tipo exploratorio porque se implementara la arcilla bentonita activada con

acido oxalico con la finalidad de ampliar el tema de regeneracion de aceite lubricante

usado especificamente con un nuevo producto. En la figura 16, se esquematiza los pasos

del desarrollo de la investigacion.
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Figura 16.  Proceso para el desarrollo de esta investigacion
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Fuente: Elaboracion propia.

4.3. Poblacion y muestra
4.3.1. Poblacion

El estudio se enfoca en aceites lubricantes usados en motores de distintas maquinas y
equipos. En el Peru, existen varias marcas comerciales que ofrecen este tipo de aceite,

destacando principalmente las siguientes: Mobil, Castrol, Valvoline y Pennzoil.
4.3.2. Muestra

Se selecciond el aceite lubricante usado de la marca Castrol para esta parte experimental
por las siguientes razones: en primer lugar, Castrol es una de las marcas de aceite
lubricante de motor mas usado en maquinarias y equipos en el Peru. Ademads, sus
productos suelen tener un precio accesible y son reconocidos por su calidad y
cumplimiento de especificaciones técnicas rigurosas. Se obtuvo una muestra de aceite
usado de 300 ml, marca Castrol, tipo SAE SW-30 de un taller de mantenimiento ubicado

en el distrito de Surquillo, Lima, Peru.



Tabla 14. Analisis fisicoquimico del aceite lubricante nuevo CASTROL GTX 5W30
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Parametro Método Unidades Valor
Viscosidad )
cinematica 100°C ASTM 7279 Centistokes (cSt) 11
Viscosidad )
cinematica 40°C ASTM 7279 Centistokes (cSt) 64
Color ASTM D1500 Escala de color 1.0
Contenido de o
Humedad ASTM D6304 ) 0
Indice de acidez
Total (TAN) ASTM D664-18 Mg KOH/g 0
Indice de viscosidad ASTM D2270 Adimensional 174

Adaptado de Haluska, M., & Marko, M. (2023) y Castrol (2024)

Tabla 15. Contenido de metales en el aceite lubricante nuevo CASTROL GTX 5W30

. Concentracion
Metales Concentracion (ppm Metales
(ppm) (ppm)
Hierro (Fe) <0.4 Sodio (Na) 0
Potasio (K) 2.6 Magnesio (Mg) <6.5
Cromo (Cr) <0.3 Calcio (Ca) 1811
< <
Plomo (Pb) 03 Bario (Ba) 03
Cobre (Cu) <0.2 Fosforo (P) 917.6
Estafio (Sn) <02 Zinc (Zn) 860.0
Aluminio (Al) 0 Molibdeno (Mo) 1.2
Niquel (Ni) <0.3 Titanio (Ti) <0.1
Plata (Ag) <0.4 Vanadio (V) 0
Silicio (Si) 1.3 Manganeso (Mn) <0.4
Boro (B) 0 Cadmio (Cd) <0.6

Adaptado de Haluska, M., & Marko, M. (2023)
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4.4. Procedimientos, técnicas de recoleccion de datos
4.4.1. Reactivos, materiales y equipos

Se describen a continuacion los reactivos, materiales y equipos utilizados en cada etapa de
la investigacion, asi como los detalles experimentales que abarcan desde la preparacion de

la arcilla bentonita hasta su uso en la regeneracion del aceite lubricante usado.

*

¢ Reactivos:
e Acido oxalico dihidratado, Merck
e Agua destilada
e Arcilla bentonita peruana de la empresa ELIXIR S.R.L. (RUC: 20605078444)
e Aceite lubricante usado marca Castrol SAE 5W-30
% Materiales y equipos:

Los materiales y equipos que se han utilizado para el desarrollo experimental de la arcilla
bentonita y del aceite lubricante, pertenecen al laboratorio de Productos Naturales del
departamento de Quimica Organica, laboratorio de Sintesis Inorgénica, laboratorio de

Quimica Analitica de la Facultad de Quimica e Ingenieria Quimica de UNMSM.
e Vaso precipitado de vidrio, PYREX
e Fiola aforada de 1000ml, PYREX
e Embudo de vidrio, PYREX
e Bagueta de vidrio
e Espatula metalica
e Luna de reloj
e Termodmetro digital
e Matraz Kitasato
¢ Embudo Buchner
e Tapon de goma perforado
e Papel filtro, WHATMAN

e Crisol de porcelana con fondo redondo
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Mortero

Malla #200 (aperturas de 75mm) de acero inoxidable
Matraz de fondo redondo 500 ml, PYREX
Refrigerante recto

Recipiente recolector de 200 ml, PYREX.

Probetas de 10 ml y 20 ml

Micropipeta de 200puL, Thermo Scientific modelo Finnpipette

« Equipos:

Balanza analitica, SARTORIUS Modelo TE214S

Agitador magnético con calefaccion, VELP AREC modelo HSC
Campana extractora, HIGH TECH

Bomba de vacio

Estufa, VENTICELL 111 ECO LINE

Mufla, THERMO SCIENTIFIC modelo Thermolyne F47925
Desecador de vidrio

Manta calefactora de capacidad 500 ml, marca RELES
Centrifuga, Marca FRONTIER serie 5000

Espectrofotometro FTIR-ATR, THERMO SCIENTIFIC modelo Nicolet Summit

con detector KBr en los intervalos de 4000 a 500 cm-1.

Viscosimetro automatico Houillon ISL/PAC modelo VH2

Colorimetro de aceite marca Huazheng modelo HZSD-29

Titulador Karl Fischer Coulométrico, Hanna Instrument modelo HI934D-01.
Titulador automatico, THERMO SCIENTIFIC.

Espectrometro ICP-AES, SPECTRO ARCOS.
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4.4.2. Activacion de la arcilla bentonita

Se pes6 una muestra de 200.70 g de arcilla bentonita natural peruana (previamente lavada
y secada) y se coloco en un vaso precipitado de vidrio. La arcilla se tamizo utilizando una
malla #200 (con aperturas menores a 75 um). Para preparar una solucion de acido oxalico
de concentraciéon 1 mol/L, se pes6 126.0321 g de acido oxdlico dihidratado con agua

destilada y se trasvasd a un matraz de 1000 ml. Se aforé y se homogeneizo.

Se verti6 800 ml de solucion de acido oxalico 1M en un vaso precipitado de vidrio y se
coloco sobre un agitador magnético con plancha de calentamiento, ajustando a una
temperatura de 100°C durante 30 minutos aproximadamente. Con un termoémetro digital se
verifico la temperatura, y se afadio la arcilla bentonita natural gradualmente, para asegurar
una activacion uniforme. Luego de verificar que la mezcla es homogénea, se agitd
constantemente a 1200 rpm a una temperatura de 100°C por un tiempo de activacion de 6

horas.

Después, la mezcla se filtrd al vacio empleando un equipo compuesto por un embudo
Buchner, una bomba de vacio, un matraz Kitasato y papel filtro de porosidad rapida. Luego,
el solido se lavd con agua destilada tibia. Antes del secado, se observo que la muestra de
arcilla bentonita activada era de color marrén claro. Posteriormente, la arcilla se colocod en

un crisol de porcelana y se llevo a una estufa a 42°C durante 12 horas.

Luego, la arcilla bentonita activada se secd en una mufla a 200°C durante 4 horas,
verificando con una espatula durante las primeras 2 horas que la muestra se seque de
manera uniforme. Después del secado, se observd que la muestra de arcilla bentonita
activada era de color blanco y se dejé en un desecador de vidrio durante 12 horas.
Finalmente, se pesé y trituré empleando un mortero hasta obtener a un tamafio menor a 75

um. En la Figura 17, se esquematizan los pasos mencionados del procedimiento.
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Figura 17. Esquema de la activacion de la arcilla bentonita con acido oxalico IM.

Arcilla Bentonita

natural

triturar y tamizar

l

preparar solucion de

acido
l

mezclar 100°C, 6 hrs, 1200rpm

|

lavar y filtrar al vacio

- »

|

secar estufa 42°C, 12 hrs

secar mufla 200°C, 4hrs

[ l J

[ triturar y tamizar ]

Arcilla Bentonita

activada

Fuente: Elaboracion propia.
4.4.3. Caracterizacion de la arcilla

Se coloco aproximadamente 1 g de muestra de arcilla bentonita natural y arcilla bentonita
activada, sobre el diamante ATR y se analizdo por Espectrofotometria Infrarroja por
Transformada de Fourier (FTIR) con la finalidad de conocer los cambios estructurales
producidos por la activacion. Los andlisis se realizaron en un equipo marca THERMO

SCIENTIFIC modelo Nicolet Summit con detector KBr en el intervalo de 4000 a 500 cm.
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4.4.4. Regeneracion del aceite lubricante usado

Se realizd un pretratamiento a la muestra de aceite lubricante usado, que consistié en dejar

el recipiente de aceite en reposo para luego decantarlo y eliminar las particulas s6lidas.

Luego, la muestra de aceite lubricante usado se centrifugéd a 1000 rpm durante 10 minutos.
Posteriormente, se realizd destilacion simple al aceite empleando un equipo conformado
por un matraz de fondo redondo, manta calefactora, refrigerante, y un vaso precipitado de
vidrio, como se observa en la figura 18. Para la destilacion, se requirio 130 ml de aceite
lubricante usado, y se calentd a una temperatura de 200°C durante aproximadamente 2

horas.

Figura 18.  Destilacion simple del aceite lubricante usado

Fuente: Elaboracion propia.

Para la regeneracion del aceite lubricante usado, se dispuso de 15 ml de aceite en seis
vasos precipitados diferentes, denominados 1A, 1B, 2A, 2B, 3A y 3B. Los vasos
precipitados 1A y 1B se colocaron sobre un agitador magnético con plancha de
calentamiento hasta alcanzar una temperatura constante de 110°C. Con un termometro
digital se verifico la temperatura y se afiadié 10% en peso (porcentaje en peso) de arcilla
bentonita activada con acido oxalico, con respecto al volumen del aceite en el vaso
precipitado. De manera similar, se afiadié un 20% en peso a los vasos 2A y 2B, y un 30%

en pesos a los vasos 3A y 3B.
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La mezcla de aceite lubricante usado y arcilla bentonita activada se agité durante 45
minutos a 110°C a 200rpm. Luego, las muestras se decantaron y se centrifugaron a 1000
rpm durante 10 minutos para eliminar totalmente los residuos de arcilla. Finalmente, se
midieron los volimenes de aceite lubricante recuperado utilizando probetas. En la Figura

19, se esquematizan los pasos mencionados del procedimiento.

Figura 19.  Esquema de la regeneracion del aceite lubricante
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Fuente: Elaboracion propia.
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4.4.5. Caracterizacion del aceite lubricante

Se colocod aproximadamente una gota de muestra de aceite lubricante usado y aceite
regenerado, sobre el diamante ATR y se analiz6 por Espectrofotometria Infrarroja por
Transformada de Fourier (FTIR) empleando un equipo marca THERMO SCIENTIFIC
modelo Nicolet Summit con detector KBr en un rango de longitud de onda de 4000 a 500

cm’l.

Ademads, se analizaron andlisis fisicoquimicos al aceite lubricante como: viscosidad
cinematica a 100°C y 40°C empleando un viscosimetro automatico Houillon marca
ISL/PAC modelo VH2 utilizando el método ASTM D7279-20, anélisis de color empleando
un colorimetro de aceite marca Huazheng modelo HZSD-29 utilizando el método ASTM
1500-12, contenido de humedad empleando un Titulador Karl Fischer Coulométrico marca
Hanna Instrument modelo HI934D-01 utilizando el método ASTM D6304-20, Indice de
viscosidad utilizando el método ASTM D2270-10, Indice de Acidez Total empleando un
Titulador automatico marca THERMO SCIENTIFIC utilizando el método ASTM D664-18,
y Metales de desgaste empleando un Espectrometro ICP-AES marca SPECTRO ARCO
utilizando el método ASTM D5185-18.

4.4.6. Optimizacion de la regeneracion del aceite lubricante

Para realizar el proceso de optimizacion de la regeneracion del aceite lubricante, se
empleara un disefio factorial un solo factor, que consiste en evaluar tres dosis de bentonita
activada de 10%, 20% y 30% en peso en relacion al volumen del aceite. Cada tratamiento
tiene 2 repeticiones, lo que da un total de 6 pruebas experimentales. Se realizo un anélisis
de varianza (ANOVA) un solo factor utilizando el software Minitab 18, tomando en cuenta
los resultados de las mediciones de viscosidad a 100°C, viscosidad a 40°C y rendimiento

de la recuperacion.
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5. DISCUSION DE RESULTADOS:
5.1. Caracterizacion de la arcilla bentonita antes y después de la activacion

En la Figura 20, se observa el espectro FTIR de la arcilla bentonita natural en el rango de
4000 a 500 cm!. La fuerte banda en 991.660 cm™ estd asociada a las vibraciones de
estiramiento de SiO, indicando la presencia de silice que forman parte de la estructura de la
arcilla (Parekh et al., 2023). Ademas, se identificé la banda 841.009cm™ correspondiente al
grupo AlFeOH, indicando la presencia de atomos de aluminio (Al) y hierro (Fe) en la
estructura octaédrica de la arcilla bentonita (Aguilar et al., 2020). La banda 795.018cm™!
estd asociada a las vibraciones de SiO y la banda 1631.003 cm™ corresponde a las
vibraciones de estiramiento y flexion de OH, indicando la presencia de grupos hidroxilos (-
OH) en la estructura de la arcilla. Estos grupos estan asociados a las moléculas de agua

adsorbidas por la arcilla (Amari et al, 2018).

Figura 20.  Espectro FTIR de la arcilla bentonita natural
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Fuente: Elaboracion propia

En la Figura 21, se observa el espectro FTIR de la arcilla bentonita activada con 4cido
oxalico IM. Luego de la activacion se observd que el espectro de la arcilla presenta
cambios en los picos de la banda de 841.009cm™ correspondientes a AIFeOH, los cuales
son mas suaves, lo que indica que los 4tomos de aluminio (Al) y hierro (Fe) que se
encontraban en una disposicion octaédrica dentro de la estructura de la arcilla fueron

removidos o disueltos debido a la accion del 4cido oxalico (Tsakiri et al., 2022).
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Estos resultados concuerdan con el estudio de Bergaya et al. (2006), que sefiala que la
reduccion de iones de aluminio y hierro en la estructura de la arcilla favorece el aumento
de la capacidad de adsorcion. Segun el estudio, al tratar la bentonita con acidos inorgénicos,
se reemplazan los iones de hidrogeno y se eliminan los iones de aluminio y hierro, lo que
altera las capas de esmectita, incrementando asi el area superficial especifica y la porosidad

de la arcilla.

Por otro lado, la aparicién de bandas de adsorcion en 1016.403 cm!, 1032.073 cm! y
1085.442 cm'estan asociadas a las vibraciones de estiramiento de SiO, lo que indica que la
activacion con acido oxalico elimind impurezas, exponiendo mds enlaces Si-O en la
estructura de la bentonita (Hayati-Ashtiani, 2012). Estos aumentos en los sitios Si-O
concuerdan con los reportados por Garcia San Cristobal, A. (2014), quien realizd6 una
activacion 4cida de la arcilla caolinita y observo que la capacidad de adsorcion de la arcilla
aumento debido a la creacion de sitios adicionales de carga, como -Al-OH y Si-O, en las

capas octaédricas o tetraédricas de la arcilla.

Finalmente, la mayoria de las bandas no cambiaron después de la activacion, lo que
implica que la estructura original de la arcilla se mantuvo intacta y no se destruy6. (Parekh

et al., 2023), como se observa en la Figura 22.

Figura 21.  Espectro FTIR de la arcilla bentonita activada con dcido oxalico IM
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Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 22.  Comparacion de espectro FTIR de la arcilla bentonita natural (rojo) y de la

arcilla bentonita activada (negro)
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Fuente: Elaboracion propia.

5.2. Caracterizacion del aceite lubricante antes y después del tratamiento
5.2.1. Analisis FTIR

En la Figura 23, se observa el espectro FTIR del aceite lubricante usado antes de ser
tratado con la arcilla activada. La fuerte banda de adsorcion en 804.815cm™ estd
relacionada con los componentes aromaticos que provienen de la contaminacion del aceite
en la cdmara de combustion (Shabanzade et al., 2019). De igual manera las bandas 954.606
cm’!, 966.200 cm™!' y 983.604 cm™! corresponden a compuestos aromaticos (Sarkar et al.,
2022), lo que indica que el aceite usado estd altamente contaminado por aromaticos.

Por otro lado, la banda correspondiente a 2920.490 cm™' corresponde a las vibraciones de
estiramiento C-H en alcanos, mientras que los picos observados entre 3300 cm™ a 3750
cm’! corresponden a los grupos OH, lo cual confirma que el aceite lubricante esta
contaminado con agua. (Aguilar et al., 2020). Las bandas 1020.396cm™, 1030.805¢m™,
1039.901cm™ estd asociada a vibraciones de glicol, lo que indica que el aceite esta
contaminado por glicol proveniente de la fuga de anticongelante en el sistema de
enfriamiento del motor. (Shabanzade et al., 2019). Finalmente, la banda 2165.116 cm™' esta
relacionada con la presencia de hollin, lo cual indica que el aceite esta contaminado con

particulas de combustion. (Shabanzade et al., 2019).
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Figura 23.  Espectro FTIR del aceite lubricante usado (antes del tratamiento)
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Fuente: Elaboracion propia.

En las Figuras 24 y 25 se observan los espectros FTIR de las muestras de aceite (1A y 1B,
respectivamente) tratadas con arcilla bentonita activada con una dosis de 10% en peso.
Luego del tratamiento con arcilla activada, se observd que el espectro de los aceites
lubricantes presenta cambios significativos. En la Figura 24, se observa en la banda de
1600 cm™!, presenta picos de menos intensidad correspondientes a los subproductos de
nitracion, que a su vez estan relacionados con el color oscuro del aceite usado, lo que
indica que el color del aceite mejor6 después del tratamiento (Parekh et al., 2023). Ademas,
la banda 2919.940 cm™' que esta asociada con los alcanos, mostré una disminucion en su
intensidad, lo que indica que los componentes saturados presentes en el aceite usado fueron
en parte eliminados durante el tratamiento mejorando la calidad del aceite usado (Aguilar
et al., 2020). Asimismo, la banda 2161.341cm™! correspondiente a la presencia de hollin,
también presentd una disminucién en su intensidad, lo que indica que se removieron las
particulas contaminantes en el aceite usado. (Moran, K., 2015). Las bandas en el rango de
1015.953 cm™! hasta 1046.170 cm™!, que corresponden a las vibraciones del glicol, son mas
suaves y menos intensas que las reportadas por el aceite usado, lo que indica la remocion y
reduccion de contaminantes de glicol en el aceite lubricante regenerado. (Shabanzade et al.,

2019).
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Figura 24.  Espectro FTIR del aceite regenerado (14) con arcilla bentonita dosis 10%
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Fuente: Elaboracion propia.

Figura 25. Espectro FTIR del aceite regenerado (1B) con arcilla bentonita dosis 10%
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Fuente: Elaboracion propia.
Las Figuras 26 y 27 muestran los espectros FTIR de las muestras de aceite (2A y 2B,

respectivamente) tratadas con arcilla bentonita activada al 20% en peso. Luego del

tratamiento con arcilla activada, se observo que el espectro de los aceites presenta cambios
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significativos. En la Figura 26, se observa en la banda 2922.211cm!, que estd asociada a
las vibraciones de estiramiento C-H en los alcanos, una mayor disminuciéon en su
intensidad en comparacion con el aceite usado sin tratar, lo que indica que una gran
cantidad de hidrocarburos saturados se eliminaron mejorando notablemente la calidad del
aceite (Aguilar et al., 2020). Por otro lado, la banda 2165.644 ¢cm™!, que esta asociada a la
presencia de hollin, present6 una gran disminucion en su intensidad, lo que indica que una
cantidad considerable de hollin fue eliminada del aceite usado después del proceso de
regeneracion lo que contribuye a la mejor calidad del aceite (Moran, K., 2015). Esto
sugiere que el tratamiento con bentonita es efectivo para purificar el aceite usado,

eliminando tanto los hidrocarburos saturados como las particulas de hollin.

Figura 26. Espectro FTIR del aceite regenerado (24) con arcilla bentonita dosis 20%
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Fuente: Elaboracion propia.
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Figura 27.  Espectro FTIR del aceite regenerado (2B) con arcilla bentonita dosis 20%
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Fuente: Elaboracion propia.

Por otro lado, las Figuras 28 y 29 presentan los espectros FTIR de las muestras de aceite
(3A y 3B, respectivamente) tratadas con una dosis de 30% en peso. Se observd que,
después del tratamiento, las muestras de aceite lubricante presentaron cambios
significativos en comparacion con el aceite usado sin tratar. En la Figura 28, la banda
2926.591 cm™! correspondiente a los alcanos mostrd una disminucion significativa en su
intensidad comparado con la muestra de aceite lubricante usado, lo que indica que el
tratamiento fue exitoso en la eliminacion de los componentes saturados mejorando

notablemente la calidad del aceite (Aguilar et al., 2020).

Ademas, en la Figura 29 se observo que las bandas 1029.146 cm™ y 1041.983cm™
correspondientes a las vibraciones del glicol, son mucho mas suaves y menos intensas en
comparacion con las bandas del aceite lubricante usado. Esto indica que el tratamiento con
arcilla activada logro6 reducir y eliminar los contaminantes de glicol provenientes de la fuga
de anticongelante en el sistema de combustion del motor (Shabanzade et al., 2019).

Un cambio destacado es la disminucidon de la presencia de hollin, como se observa en la
banda 2033.397 cm™ y 2029.813 ¢cm™! en las Figuras 28 y 29, respectivamente, lo que
indica que el tratamiento con arcillas fue eficaz en reducir y eliminar las particulas de
hollin provenientes de la combustion incompleta. También se observaron cambios

significativos en los picos de la banda a 1600 cm, los cuales son mas suaves, lo que
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indica una reducciéon o eliminacién de contaminantes de nitracion responsables del color
oscuro del aceite usado. Por lo tanto, se concluye que el aceite tratado presenta una mayor

clarificacion y mejor calidad (Parekh et al., 2023).

Figura 28. Espectro FTIR del aceite regenerado (34) con arcilla bentonita dosis 30%
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Fuente: Elaboracion propia.

Figura 29. Espectro FTIR del aceite regenerado (3B) con arcilla bentonita dosis 30%
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Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla 16. Analisis fisicoquimico del aceite lubricante
Aceite lubricante regenerado
. . Aceite | Aceite g
Parametros Método HUeVO usado 1A 1B 2A 2B 3A 3B Reduccion
(10%) | (10%) | (20%) | (20%) | (30%) | (30%)
Viscosidad 100°C (c¢St) | ASTM D7279-20 11 16.08 6.4 6.31 6.21 6.46 6.16 6.03 63%
Viscosidad 40°C (cSt) | ASTM D7279-20 64 70.96 3447 | 34.19 | 33.68 | 33.26 | 33.22 | 32.69 54%
Contemd"((ff) Humedad |\ sTv 630420 | 0 1.2 0 0 0 0 0 0 100%
Indice de acidez total o
TAN (mg KOH/g) ASTM D664-18 0 4.2 3.2 3 2.7 3.1 1.6 1.1 74%
indice de viscosidad | ASTM D2270-10 174 156.12 | 133.29 | 131.61 | 130.62 | 140.31 | 131.06 | 128.95 17%
Color ASTM D1500-12 | 1 8 65 | 65 | 35 | 35 2 1 similar al
aceite nuevo

Fuente: Elaboracion propia.
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En la Tabla 16 se detallan los parametros fisicoquimicos evaluados para determinar la
calidad del aceite usado y regenerado. Estos anélisis permiten realizar una comparacion
directa entre ambos tipos de aceite, destacando los cambios en propiedades clave como la
viscosidad, indice de viscosidad, color, humedad, acidez, y otros indicadores importantes

que reflejan la efectividad del proceso de regeneracion.
a) Viscosidad a 100°C

El aceite usado presentd un incremento en su viscosidad con respecto al aceite nuevo de 11
cSt a 16.08 ¢St debido a la contaminacion del aceite por impurezas y desechos del motor.
(Parekh et al., 2023). Ademas, este incremento podria ser ocasionado por la oxidacidon que
se genera por el contacto del aceite con el oxigeno, provocando que aumente la viscosidad
del aceite. (Mekonnen, H., 2014).

En los resultados obtenidos para el aceite regenerado tras el tratamiento con diferentes
dosis de arcilla bentonita activada con acido oxalico, se observa que la viscosidad a 100°C
de las muestras de aceite disminuy6 notablemente comparado con el aceite usado, esto
confirma la reduccion y eliminacion de compuestos aromaticos presentes en el aceite usado.
Por otro lado, se observa una diferencia notable en la reduccion de la viscosidad a 100°C
del aceite regenerado con bentonita activada con acido oxalico (63%) en comparacion con
el estudio de Teneqja & Drushku, que emplea acido sulfurico (38%) y la investigacion de
Korpa et al. (2021) que emplearon acido sulfirico con acido acético (33%). Esto sugiere
que el acido oxalico es mas eficaz en la eliminacion de contaminantes, de manera

comparable a los tratamientos convencionales que utilizan acidos fuertes.
b) Viscosidad a 40°C

En los resultados obtenidos para la viscosidad a 40°C de las muestras de aceite regenerado,
se observa que la viscosidad disminuyé mdas del 50% comparado con el aceite usado,
después de ser tratadas con la arcilla bentonita activada con 4cido oxélico, esto sugiere una
significativa reduccion de los contaminantes presentes en el aceite lubricante.

Por otro lado, se observa una diferencia notable en la reduccion de la viscosidad de 40°C
del aceite regenerado con bentonita activada con acido oxalico (54%) en comparacion con
el estudio de Teneqja & Drushku, que emplea acido sulftrico (40%). De igual manera,
Korpa et al. (2021) emplearon 4cido sulfurico con acido acético para la activacion de la

bentonita y obtuvieron una reduccion del 43%. Ademas, Aguilar et al. (2020) emplearon
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acido sulfurico en la regeneracion y obtuvieron una reduccion de la viscosidad a 40°C
del 21%.

Esto indica que el 4cido oxalico tiene una alta capacidad para remover contaminantes,
mucho mejor que los tratamientos tradicionales empleando 4cidos fuertes. Ademas, una
publicacién de Keshavarz et al. (2013) sostiene que, a pesar que el acido oxalico es un
acido débil comparado con el acido sulfurico, produce un mayor tamafno de poros (34.5nm)
en comparacion con el acido sulftrico, que reporté un aumento de tamafo de poros a
20.26nm, lo cual podria explicar por qué se obtuvo una mayor reduccion de la viscosidad

del aceite empleando acido oxalico en la activacion de la arcilla bentonita.
¢) Color

En la Figura 30 se presenta la muestra de aceite lubricante usado y en la Figura 31 se
presentan las muestras de aceite lubricante regeneradas con arcilla bentonita activada con
acido oxalico. Al comparar los colores de aceite se observo que la muestra de aceite usado
sin tratamiento presenta un color 8 en la escala de color ASTM D1500-12, mientras que las
muestras de aceite tratadas con arcilla cambiaron notablemente su aspecto. La muestra 3B,
con una dosis de 30% de bentonita, mostrd6 la mayor clarificacion del aceite usado,
obteniendo un color amarillo claro correspondiente a 1.0 en escala de color. Lo que
confirma que el tratamiento no solo mejoro significativamente la eliminacion de impurezas,
sino que también mejord el aspecto del aceite regenerado, devolviéndole un color y una

apariencia similar al de un aceite nuevo.

Por otro lado, se observa una diferencia notable en el color obtenido del aceite regenerado
con arcilla activada con acido oxalico (amarillo claro, 1.0 en escala de color) en
comparacion con el estudio de Parekh et al. (2023), que emplean acido sulfurico (marrén
rojizo) y de la investigacion de Aguilar et al. (2020) que emplearon acido sulftrico (2.0 en
la escala de color). Esta diferencia en los colores obtenidos puede atribuirse a la naturaleza
de los acidos. El acido oxalico, al ser un acido organico, presenta una mayor absorcion de
compuestos organicos, como el aceite lubricante, tal como lo manifestaron Chukwu et al.

(2021) en su estudio utilizando acido hexandico de origen organico.
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Figura 30. Muestra de aceite lubricante usado

Fuente: Elaboracion propia.

Figura 31.  Comparacion de color de las muestras de aceite lubricante regenerado

Fuente: Elaboracion propia.

d) Contenido de humedad

El aceite lubricante usado mostr6 presencia de agua de 1.2% lo cual es un valor mayor al
permitido segun Widman International SRL (2023) de 0.2% para contenido de agua. Este
aumento de valor indica que hay contaminacion causada por la condensacion de humedad
dentro del sistema, fugas, o por la exposicion a ambientes huimedos. El agua es uno de los
contaminantes mas peligrosos del aceite, ya que una una pequena cantidad puede dafiar el
buen funcionamiento del motor. Por otro lado, se observa que luego del tratamiento de
regeneracion empleando arcillas activadas con acido oxalico, se elimin6 totalmente el agua
presente en el aceite. La eliminacidon de este contaminante es crucial, ya que mejora las

propiedades del aceite y reduce el riesgo de fallos mecanicos en el motor.
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e) Indice de acidez total TAN (mg KOH/g)

El indice de acidez total del aceite usado fue de un valor de 4.2 mg KOH/ g de aceite el
cual es mayor al limite de 4.0 mg KOH/ g que indica el método ASTM D664-18. Este
incremento en el aceite usado es una sefial de degradacion del aceite. Por otro lado, en los
resultados obtenidos para el indice de acidez total (TAN) de las muestras de aceite
regenerado, se observa que el TAN disminuy6 considerablemente, después de ser tratadas
con arcilla bentonita activada con acido oxalico. Esto sugiere que la arcilla fue eficaz en la
eliminacion de los compuestos orgénicos y resinas derivados de la oxidacion del aceite,
reduciendo asi la acidez y mejorando la calidad del lubricante regenerado (Mekonnen,
2014). Mediante el uso de arcilla activada con acido oxalico, se logrd reducir el indice de
acidez en un 74% en comparacion con el aceite usado. Este resultado es comparable a los
obtenidos con otros 4acidos, como el estudio de Aguilar et al. (2020) que obtuvo una
reduccion del 75% y la investigacion de Mekonnen, H. (2014) que obtuvo una disminucioén

del 80%.
f) Indice de viscosidad

El indice de viscosidad del aceite nuevo es de 174 indicando que el aceite tiene una gran
estabilidad para mantener la viscosidad durante cambios de temperatura. Sin embargo el
aceite lubricante usado tiene un valor menor de 156.12, esta disminucion indica que los
contaminantes presentes en el aceite afectan sus propiedades provocando que el aceite sea
mas delgado a temperaturas altas y mas viscoso a temperaturas bajas, generando una gran
pérdida de proteccion. Por otro lado, en los resultados obtenidos de las muestras de aceite
regenerado con arcilla bentonita activada con acido oxalico, se observa que el indice de
viscosidad disminuye a un valor de 128.95, lo que representa una reduccion del 17%. Esto
sugiere que no solo los contaminantes presentes en el aceite fueron eliminados, sino
también algunos de los aditivos que originalmente le afiadian estabilidad a su viscosidad a
lo largo de un rango amplio de temperaturas. Durante la regeneracion, el proceso de
purificacion puede afectar ciertos componentes clave del aceite, como los mejoradores del
indice de viscosidad, que son responsables de mantener la viscosidad del aceite estable en
diferentes temperaturas. Estos resultados coinciden con los estudios de Teneqja & Drushku
(2015) en los cuales el indice de viscosidad disminuy6 en un 19% después del tratamiento
con arcilla activada con &cido sulfurico, lo que indica que algunos de los aditivos

responsables de la estabilidad también fueron eliminados.
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g) Contenido de metales

En la Tabla 17 se presenta una comparacion de los niveles de metales de desgaste en las
diferentes muestras de aceite lubricante, incluyendo aceite nuevo, usado y regenerado. Los
resultados obtenidos de las muestras de aceite regenerado con arcilla bentonita activada
con acido oxalico, muestran una reduccion significativa en el contenido de metales de
desgaste en comparacion con el aceite lubricante usado.

Los valores més altos de metales de desgaste en el aceite usado se observaron en cromo
(Cr), aluminio (Al), niquel (Ni), plata (Ag) y magnesio (Mg). Estos elementos indican
contaminacion en el sistema. Por ejemplo, la presencia de cromo y niquel sugiere desgaste
en componentes como cilindros y valvulas, mientras que los niveles altos de aluminio
apuntan al desgaste de pistones. La presencia de plata estd asociada al desgaste en bombas
de lubricacion con estrias con trazos de plata, y el magnesio al desgaste en engranajes del
motor.

En el aceite usado se obtuvo un valor de hierro considerablemente mayor al limite
permitido segin Widman International SRL (2023) quien menciona que el aceite que
contiene un valor mayor a 100 ppm, debe ser reemplazado. De igual manera para el Al, Cr,
Na, B, y Si cuyos limites son: 20 ppm, 20 ppm,40 ppm, 20 ppm, 20 ppm.

Sin embargo, después del tratamiento con arcilla bentonita activada con acido oxalico, los
niveles de estos metales disminuyeron considerablemente, lo que refleja la efectividad del
proceso de regeneracion. Por ejemplo, los niveles de Cromo se redujeron un 97%, aluminio
85%, niquel 99%, plata 92% y magnesio 99%. Esto demuestra que el tratamiento con
arcilla activada no solo elimin6 una parte significativa de los contaminantes metalicos, sino
que también restaurd parcialmente la calidad del aceite, permitiendo su reutilizacién con
un nivel de pureza mejorado.

Estos resultados son similares a los reportados por Oduola & Okwonna (2016) y Moran
Robles, K. (2015), quienes utilizaron arcilla activada con acido sulfurico en sus procesos
de regeneracion de aceites lubricantes y lograron una reduccion significativa de los metales
de desgaste. Ambos estudios confirman la efectividad del uso de arcillas activadas para
remover contaminantes metdlicos del aceite, mejorando asi su pureza y capacidad de
reutilizacion, lo que concuerda con los hallazgos obtenidos en el presente trabajo al

emplear arcilla bentonita activada con acido oxalico.
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Tabla 17. Contenido de metales en el aceite lubricante
Aceite lubricante regenerado

Metales | Aceite Aceite Reduc
(ppm) | nuevo | 1% 1A 1B 2A 2B 3A | 3B | cion
Fe <04 1 598 | 2005 | 1514 | 102 | 89 | 78 | 76 | P
cr | 93 | 604 | 517 | 434 | 198 | 107 | 25 | 17 | ?7%
b | <03 | 105 | 36 3 25 | 24 | 22 | 12 | 8%
cu | 92 | 20 | 23 | 24 | 15 | 13 | 13 | 11 | 6%%
sn | 92 | 27 0 0 0 0 0 o | 100%
Al 0 | 8446 | 762.1 | 560.5 | 358.7 | 2283 | 145.8 | 122.9 | 8%
Ni <03 | 675 | 578 | 5525 | 236 | 117 | 15 | %
Ag | 04 | 600 | 642 | 612 | 539 | 461 | 59 | 55 | 9%
Si 131 5713 | 3146 | 2298 | 2155 | 213 | 1627 | 129.1 | 7%
B 0 577 | 5.8 5 5 3.3 3 2.1 | 0%
Na O | 3106 | 141.1 | 1325 | 181 | 114 | 103 | 6 | %%
K 2.6 5 2.6 17 | L1 14 | 55 | 1.1 | 8%
Mg | <05 | 643 | 1423 | 1215 | 8 54 | 41 | 43 | %
Ca 811 41118 | 4255 | 3319 | 1732 | 1714 | 297 | 113 | 8%
Ba <03 | 102 | 86 | 59 | 36 | 24 | 17 | 15 | %
p 7.6 | 6365 | 24 2 18 | 15 | 13 | 12 | 9%
Zn 860 | g3 | 38 | 27 | 18 | 15 | 14 | %
Mo 1.2 2.1 0 0 0 0 0 o | 100%
Ti <0.1 9 3.4 3 20 | 27 | 19 | 14 | 8%

\ 0 0 0 0 0 0 0 0

Mn | <04 | 45 3 27 | 25 | 17 | 06 | 04 | 1%
cd | 06 | 38 | 34 | 34 | 34 | 35 | 35 | 34 | 10%

Fuente: Elaboracion propia.
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5.2.3. Analisis estadistico de la viscosidad a 100°C del aceite recuperado

a) Analisis de varianza (ANOVA) un solo factor con control

El analisis de varianza (ANOVA) se realizé para evaluar el efecto del porcentaje de la
bentonita (10%, 20%, 30%) en la viscosidad del aceite regenerado a 100°C. Se utilizé un
analisis ANOVA de un solo factor para determinar si existen diferencias significativas en
la viscosidad del aceite regenerado a 100°C. Se considerd 4 niveles de bentonita cuyos

valores son: control (aceite usado sin tratamiento),10%, 20% y 30%.

En la Tabla 18, se muestran los resultados del ANOVA vy se observa que el Valor de P es
menor al valor de significancia a = 0.05. Por lo cual se rechaza la hipotesis nula Ho . Esto
indica que hay evidencia para afirmar que existen diferencias significativas en la

viscosidad del aceite regenerado a 100°C entre los diferentes niveles de bentonita.

Tabla 18. Andalisis de Varianza

Grados de Suma de cuadrados Promedio de suma de Valor Valor
Fuente Libertad (GL) ajustado (SC Ajust.)  cuadrados (MC Ajust). Fo p
Factor 3 144.683 48.2277 4409.39  0.000
Error 4 0.044 0.0109
Total 7 144.727

Fuente: Elaborado en Minitab 18.

En la Figura 32, se muestra los resultados de la prueba Post-hoc de Dunnett y se observa
que todos los ICs no incluyen el cero, esto indica que hay diferencia significativa entre
cada tratamiento (10%, 20%, 30%) y el control (aceite lubricante usado), lo que se explica
al observar que las viscosidades de los tratamientos son significativamente menores al
aceite usado. Mientras que en la Figura 33 se observa que al parecer entre los tratamientos

(10%,20% y 30%) no hay diferencia significativa respecto a su viscosidad a 100°C.
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Figura 32.  Prueba Post-hoc de Dunnett
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.

Figura 33. Grdfica de intervalos de control y tratamientos
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.

En la Figura 34, se muestra las graficas de residuos para control y tratamientos
(10%,20%,30%) y se observa que los residuos se ajustan a la linea de Normalidad. El
grafico de valor ajustado indica que hay cierta variabilidad para los resultados de diferentes
dosis, en especial con la dosis del 20%, las que se respaldan con las desviaciones estandar

de 0.06, 0.18 y 0.09 para las dosis de 10%, 20%, y 30% respectivamente.



Figura 34. Grdficas de residuos para control y tratamientos (10%,20%,30%,)
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Se utiliz6 un andlisis ANOVA de un solo factor, para determinar si existen diferencias

significativas entre las tres dosis de bentonita, evaluado mediante la viscosidad a 100°C. Se

considerd 3 niveles cuyos valores son: 10%, 20% y 30%. En la Tabla 19, se muestran los

resultados del ANOVA y se observa que el Valor de P es mayor al valor de significancia o

= 0.05. Por lo cual no se rechaza la hipotesis nula Ho. Esto indica que no hay evidencia

suficiente para afirmar que existen diferencias significativas en la viscosidad a 100°C entre

los diferentes niveles de bentonita.

Tabla 19. Analisis de Varianza
Grados de Suma de cuadrados Promedio de suma
Fuente Libertad ajustado de cuadrados Valor  Valor
(GL) (SC Ajust.) (MC Ajust). Fo p
Factor 2 0.08373 0.04187 2.87 0.201
Error 3 0.04375 0.01458
Total 5 0.12748

Fuente: Elaborado en Minitab 18.
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En la Figura 35, se muestra los resultados de la prueba Post-hoc Tukey y se observa que
todas las lineas horizontales correspondientes a los grupos (20% vs 10%, 30% vs 10%, y
30% vs 20%) se interceptan con la linea vertical verde en 0, lo que significa que no hay
diferencia significativa entre los tratamientos. Esto es consistente con el resultado del

ANOVA que no rechazd la hipotesis nula de que todas las medias son iguales.

Figura 35.  ICs simultdneos de 95% andlisis Tukey
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.

Figura 36. Grdfica de intervalos de 10%,20% y 30%
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La desviacion estdndar agrupada se utilizé para calcular los intervalos.

Fuente: Elaborado en Minitab 18.



Figura 37.  Grdfico de caja de 10%,20% y 30% de bentonita
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Figura 38. Graficos de residuos para 10%,20% y 30%.
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5.2.4. Analisis estadistico de la viscosidad a 40°C del aceite recuperado
a) Analisis de varianza (ANOVA) un solo factor con control

El andlisis de varianza (ANOVA) se realiz6 para evaluar el efecto del porcentaje de la
bentonita (10%, 20%, 30%) en la viscosidad del aceite regenerado a 40°C. Se utilizd un
analisis ANOVA de un solo factor para determinar si existen diferencias significativas en
la viscosidad del aceite regenerado a 40°C. Se consideré 4 niveles de bentonita cuyos
valores son: control (aceite usado sin tratamiento),10%, 20% y 30%. En la Tabla 20, se
muestran los resultados del ANOVA y se observa que el Valor p es menor al valor de
significancia a = 0.05. Por lo cual se rechaza la hipdtesis nula Ho. Esto indica que hay
evidencia para afirmar que existen diferencias significativas en la viscosidad del aceite

regenerado a 40°C entre los diferentes niveles de bentonita.

Tabla 20. Andalisis de Varianza

Grados de Suma de cuadrados Promedio de suma

Fuente Libertad ajustado de cuadrados Valor Valor
(GL) (SC Ajust.) (MC Ajust). Fo p
Factor 3 2097.27 699.089 10440.00  0.000
Error 4 0.27 0.067
Total 7 2097.53

Fuente: Elaborado en Minitab 18.

En la Figura 39, se muestra los resultados de la prueba Post-hoc de Dunnett y se observa
que todos los ICs no incluyen el cero, esto indica que hay diferencia significativa entre
cada tratamiento (10%, 20%, 30%) y el control (aceite lubricante usado), lo que se explica
al observar que las viscosidades de los tratamientos son significativamente menores al
aceite usado. Mientras que en la Figura 40 se observa que al parecer entre los tratamientos

(10%,20% y 30%) no hay diferencia significativa respecto a su viscosidad a 40°C.
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Figura 39.  Prueba Post-hoc de Dunnett
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.

Figura 40. Grdfica de intervalos de control y tratamientos
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.

En la Figura 41 se muestra las graficas de residuos para control y tratamientos (10%, 20%,
30%) y se observa que los residuos se ajustan a la linea de tendencia de Normalidad.
Ademas, el grafico de valor ajustado indica que hay cierta variabilidad para los resultados
que se trabajan con diferentes dosis, en especial con las dosis de 20% y 30%, las que se

respaldan con las desviaciones estandar de 0.297 y 0.375 respectivamente.
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Figura 41. Grdficas de residuos para control y tratamientos (10%,20%,30%,)
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.
b) Analisis de varianza (ANOVA) un solo factor sin control

Se utiliz6 un andlisis ANOVA de un solo factor, para determinar si existen diferencias
significativas entre las tres dosis de bentonita, evaluado mediante la viscosidad a 40°C. En
la Tabla 21, se muestran los resultados del ANOVA y se observa que el Valor de P es
menor al valor de significancia a = 0.05. Por lo cual se rechaza la hipotesis nula Ho. Esto
indica que hay evidencia suficiente para afirmar que existen diferencias significativas en la

viscosidad a 40°C entre los diferentes niveles de bentonita.

Tabla 21. Analisis de Varianza

Grados de Suma de cuadrados Promedio de suma

Fuente Libertad ajustado de cuadrados Valor  Valor
(GL) (SC Ajust.) (MC Ajust). Fo p

Factor 2 1.9303 0.96515 10.81 0.043

Error 3 0.2679 0.08928

Total 5 2.1982

Fuente: Elaborado en Minitab 18.
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En la Figura 42, se muestra los resultados de la prueba Post-hoc Tukey y se observa que las
lineas horizontales correspondientes a los grupos (20% vs 10% y 30% vs 20%) se
interceptan con el valor de 0, lo que indica que no hay diferencia significativa entre los
tratamientos. Sin embargo, para el tratamiento al 30% respecto al de 10%, la linea no cruza
el valor de 0, lo que indica que si existe diferencia significativa en la viscosidad a 40°C. En
la Figura 43, se muestra que el tratamiento al 30% tiene una viscosidad significativamente

diferente (menor) en comparacion con el tratamiento al 10%.

Figura 42. ICs simultaneos de 95% de Tukey
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.

Figura 43. Grdfico de intervalos de 10%, 20% y 30%
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Fuente: Elaborado en Minitab 18.
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De la Figura 44 y 45, se pueden identificar dos familias de tratamientos: de 20% y 30% y
10% y 20%. Estos hallazgos sugieren que hay evidencia, aunque no concluyente, de que, al

incrementar la dosis de bentonita activada, se obtienen mejores resultados en términos de

menor viscosidad cuando la dosis supera el 20%.

Figura 44. Grdfico de caja de 10%,20% y 30% de bentonita
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Figura 45. Grdficos de residuos para 10%,20% y 30%.
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5.3. Rendimiento del proceso de regeneracion

En la Tabla 22, se presentan los resultados obtenidos para el porcentaje de recuperacion del
aceite tratado tras el tratamiento con diferentes dosis de arcilla bentonita activada con
acido oxalico (10%, 20% y 30%). Se muestra que el promedio del porcentaje de
recuperacion es de 65.74%, este resultado indica que aumento ligeramente el porcentaje de
recuperacion comparado con los estudios reportados empleando acido sulfurico de 63%.
Hsu & Liu (2011) y Jafari & Hassanpour (2015) establecen que el método de arcilla
activada con acido sulfurico posee una baja tasa de recuperacion de aceite lubricante del
63% y que su calidad es mala Sdnchez-Alvarracin et al. (2021) mencionan que el método
de arcilla activada tradicional presenta una tasa de recuperacion de aceite de 63%. Esto
puede explicarse como que el acido oxalico genera una mayor capacidad de adsorcion en la
arcilla bentonita para eliminar contaminantes presentes en el aceite usado y recuperar
mayor cantidad de aceite limpio. Esto se sostiene con el estudio de Tsakiri et al. (2022),
donde se menciona que el acido oxalico incrementa significativamente tanto el area
superficial de la bentonita (de 28.11m?/g a 169.13 m?/g) como el volumen de los poros (de

0.046 cm®/g a 0.232 cm?/g).

Tabla 22. Resultados de rendimiento de regeneracion del aceite lubricante usado
Aceite Peso de Dosis de Aceite

N° de % de

inicial bentonita bentonita recuperado
experimento recuperacion
(ml) 8 (Yo piv) (ml)

1 11 1.1057 10% 7 63.64

2 11 1.1048 10% 7.2 65.45

3 11 2.2004 20% 6.8 61.82

4 11 2.2005 20% 7.5 68.18

5 15 4.5034 30% 10.5 70.00

6 15 4.5025 30% 9.8 65.33

promedio 65.74

Fuente: Elaboracion propia.

5.3.1. Analisis estadistico del aceite recuperado

El analisis de varianza (ANOVA) se realizé para evaluar el efecto del porcentaje de la

bentonita (10%, 20%, 30%) en el porcentaje de recuperacion del aceite tratado. Se utilizd
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un analisis ANOVA de un solo factor para determinar si existen diferencias significativas
entre los porcentajes de recuperacion del aceite tratado. Se considero 3 niveles de bentonita

cuyos valores son: 10%, 20% y 30%.

En la Tabla 23, se muestran los resultados del ANOVA y se observa que el Valor de P es
mayor al valor de significancia a = 0.05. Por lo cual no se rechaza la hipotesis nula Ho.
Esto indica que no hay evidencia suficiente para afirmar que existen diferencias
significativas en el porcentaje de recuperacion del aceite entre los diferentes niveles de

bentonita.

Tabla 23. Andalisis de Varianza

Grados de Suma de cuadrados Promedio de suma

Fuente Valor  Valor
Libertad ajustado de cuadrados Yo b
(GL) (SC Ajust.) (MC Ajust).
Factor 2 11.37 5.687 0.52  0.640
Error 3 32.79 10.930
Total 5 44.16

Fuente: Elaborado en Minitab 18.

En la Figura 46, se muestra los resultados de la prueba Post-hoc Tukey, se observa que
todas las lineas horizontales, correspondientes a los grupos (20% vs 10%, 30% vs 10%, y
30% vs 20%), se interceptan con la linea vertical verde en 0, lo que significa que no hay
diferencia significativa entre los porcentajes de recuperacion al usar diferentes dosis de

arcilla. Esto es consistente con el resultado del ANOVA que no rechaz6 la hipotesis nula.

Figura 46. ICs simultaneos de 95% del analisis Tukey
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En la Figura 47, se observa que los tres tratamientos son practicamente iguales y que no

hay diferencia significativa. En la Figura 48, los residuos se ajustan bastante bien a la linea

de tendencia de Normalidad. Ademés, en el grafico de ajustes muestra una gran

variabilidad en los resultados al emplear una dosis de 20 y 30%; las que se refleja en las

desviaciones estandar de los tratamientos con estas dosis: 1,29 para la dosis de 10%, 4.50 y

3.30 para las dosis de 20 y 30%, respectivamente. Por otro lado, el grafico de orden de

observacion revela que, debido a la naturaleza aleatoria de la tendencia de los puntos

graficados, no existe autocorrelacion; es decir, existe independencia entre los tratamientos

realizados.
Figura 48. Grafica de intervalos de % de recuperacion vs dosis de arcilla bentonita
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6. CONCLUSIONES
Sobre la arcilla. -

Del anélisis FTIR se evidencia los cambios significativos en la composicion quimica

superficial de la bentonita al ser activada con acido oxalico.

Se eliminaron los grupos hidroxilos de aluminio (Al) y hierro (Fe), que formaban parte de
la disposicion octaédrica de la arcilla aumentando su capacidad de adsorcién para

regenerar el aceite usado.

Ademas, la activacion cred mas enlaces SiO que aumenta la capacidad de adsorcion de la

arcilla para regenerar el aceite.

A pesar de esos cambios, la mayoria de las bandas no cambiaron después de la activacion

lo que implica que la estructura original se conservo y no se destruyo.

Estas evidencias demuestran que la activacion con acido oxalico mejora la capacidad de

adsorcion de la arcilla bentonita sin modificar su estructura basica.
Sobre el aceite. -

Las dosis de bentonita activada mas adecuadas para el tratamiento fueron de 20-30%;

como se sostiene con las herramientas estadisticas.

Se redujo las viscosidades, a 100°C y 40°C, del aceite regenerado en 63% y 54%

respectivamente, mejorando asi su calidad.

El aceite regenerado presentd un color amarillo claro (1.0 en la escala ASTM 1500-12), en

comparacion con el color negro del aceite usado (8.0 en la escala).

Los analisis fisicoquimicos adicionales: contenido de humedad, indice de viscosidad, el
indice de acidez total y los metales de desgaste (Tabla 16-17), confirmaron una reduccion

de contaminantes en las muestras de aceite después del tratamiento.

Especificamente, se obtuvo una reduccion del 97% en cromo (Cr), 85% en aluminio (Al),
99% en niquel (Ni), 92% en plata (Ag) y 99% en magnesio (Mg). También el porcentaje de
recuperacion del aceite regenerado fue del 65% del aceite usado, lo que demuestra que
increment6 su capacidad de recuperacion al emplear el acido oxalico en el proceso de

regeneracion.
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Se demuestra que la aplicacion de la arcilla bentonita, activada con acido oxalico, en la
regeneracion de aceites lubricantes usados produce un aceite con propiedades
fisicoquimicas muy mejoradas; especialmente cuando se trabaja con dosis mayores a 20%,

lo cual es sostenido por los métodos estadisticos.
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7. RECOMENDACIONES

Se recomienda realizar estudios adicionales para la arcilla bentonita utilizando técnicas
como Difracciéon de Rayos X (DRX) y Microscopia Electronica de Barrido (SEM). La
DRX permitira identificar posibles cambios en la estructura cristalina de la bentonita,
mientras que el SEM proporcionard informacion sobre las alteraciones en la morfologia de
la superficie. Estas técnicas ayudaran a entender mejor cémo la activaciéon con acido

oxalico afecta las propiedades fisicas y estructurales del material.

Se sugiere realizar investigaciones adicionales con dosis de bentonita activada con acido

oxalico superiores al 20%, para evaluar su impacto en la regeneracion del aceite.

Finalmente se recomienda evaluar diferentes condiciones de activacion de la bentonita con
el acido oxalico, con la finalidad de mejorar la capacidad de regeneracion del aceite y

lograr un porcentaje de recuperacion superior al 65%.
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9. ANEXOS

ANEXO A: PREPARACION DE SOLUCION DE ACIDO OXALICO 1M

Paso 1: Se peso 126.0321 g de 4cido oxalico dihidratado

Paso 2: se trasvaso a un matraz aforado de 1000 ml.
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ANEXO B: ACTIVACION DE LA ARCILLA BENTONITA

Paso 1: Se pesd 200.6978 g de arcilla bentonita natural (previamente lavada y secada).
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Paso 3: mezcla con agitacion constante a 100°C durante 6 horas de tiempo de activacion
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Paso 5: Se colocd en una estufa a una temperatura de 42°C por 12 horas
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Paso 7: Se coloc6 en un desecador, posterior triturado.
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ANEXO C: PREPARACION DE LA MUESTRA PARA ANALISIS FTIR-ATR
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ANEXO D: PRETRATAMIENTO DEL ACEITE LUBRICANTE

Paso 1: Se dejo en reposo la muestra de aceite usado y se decanto.

Paso 2: Se centrifugod la muestra de aceite usado a 1000 rpm durante 10 minutos.




109

Paso 3: Se realiz6 destilacion simple a una temperatura de 200°C durante
aproximadamente 2 horas.
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ANEXO E: REGENERACION DEL ACEITE LUBRICANTE USADO

Paso 1: Se tom6 11 ml de aceite usado y se calenté a 110°C con agitacion constante
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Paso 2: Se peso6 una dosis del 10%, 20% y 30% de arcilla bentonita activada respecto al
volumen del aceite.

Paso 3: Se anadio la arcilla al aceite lubricante usado y se agitd durante 45 minutos a
110°C a 200rpm

. -
e Powe’
L3




112

Paso 4: Se decantaron las muestras.
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Paso 5: se centrifugaron las muestras a 1000 rpm durante 10 minutos

|

Paso 6: se midieron los volimenes de aceite lubricante recuperado utilizando probetas.
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ANEXO F: EQUIPO VISCOSIMETRO HOUILLON
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ANEXO G: EQUIPO ESPECTROMETRO ICP-AES, SPECTRO ARCOS




ANEXO H: CRONOGRAMA DE ACTIVIDADES
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ACTIVIDADES /SEMANAS

Abril Mayo Junio Julio ﬁfo
1 |2 1/2/3]4[1]2]3[4]1]|2]3 12

Revision bibliografica

Elaboracién de plan de tesis

Seleccion del proceso de activacion y
regeneracion segun revision
documentaria

Disefio del experimento.

Pruebas de laboratorio para la activacion
de arcilla bentonita con acido oxalico y
caracterizacion

Pruebas de laboratorio para la
regeneracion de aceite usado 'y
caracterizacion.

Determinacion de la capacidad de
regeneracion de los aceites

Analisis de resultados

Conclusiones y recomendaciones

Redaccion del informe final

Presentacion del informe

Sustentacion de tesis

ANEXO I: PRESUPUESTO

Actividades Costos
1 Analisis FTIR para bentonita natural S/.100
1 Andlisis FTIR para bentonita activada S/.100
1 Analisis FTIR para el aceite lubricante usado S/.100
6 Andlisis FTIR para los aceite lubricante regenerado S/.600
Analisis fisicoquimicos del aceite lubricante usado y
regenerado $/1000
lkg de arcilla bentonita S/30
130 g de acido oxalico S/60
1 caja de papel filtro Whatman S/50
Botellas y envases S/.30
Guantes y lentes de seguridad S/ 30
Movilidad S/ 200
TOTAL S/2300
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