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CAPÍTULO  

1 
1 Introducción 

Los gases de efecto invernadero (GEI) han sido fundamentales para mantener 

un clima habitable en la superficie de la Tierra durante millones de años. Sin 

embargo, el aumento desmedido de sus emisiones está poniendo en riesgo la vida 

tal como se conoce. En la actualidad, los niveles de CO2 en la atmósfera son los 

más altos jamás registrados y siguen en aumento, alcanzando un total de 40,5 

toneladas de emisiones en 2022 [1]. 

Los GEI tienen un impacto significativo en el entorno y en la salud de las 

personas. Son responsables del cambio climático y están relacionados con 

problemas de salud, como las enfermedades respiratorias provocadas por el esmog 

y la contaminación del aire. El cambio climático no solo se refiere al aumento de 

las temperaturas medias de la Tierra, sino que también incluye fenómenos 

meteorológicos extremos, alteraciones en las poblaciones y hábitats de la fauna y 

flora, aumento del nivel del mar, cambios en la disponibilidad de alimentos y un 

incremento en la frecuencia de incendios forestales, entre otros. 

El CO2 es el GEI más peligroso y prevalente, y es responsable de 

aproximadamente el 75% de las emisiones totales. La industria petrolera se ha 

establecido como la principal fuente de emisiones, atribuyéndose a esta el 90,47% 

de las emisiones totales. Dentro de este contexto, se estima que el 25% de dichas 

emisiones proviene de pérdidas energéticas [1]. 

La tribología es una de las ciencias clave para afrontar los desafíos globales 

ambientales. La reducción de la fricción y el desgaste a través del uso de 

lubricantes adecuados para cada aplicación implicaría la disminución y/o 

eliminación de factores como el ruido ambiental, generación de residuos, pérdidas 

de energía y de materiales, entre otros. Esta práctica, implicaría importantes 

ahorros económicos y reducciones en las emisiones de CO2. 

Sin embargo, la mayoría de los aceites base empleados en la formulación de 

lubricantes son producidos durante el procesamiento del petróleo crudo. Los 

aceites minerales se caracterizan por tener una composición diversificada que 

puede incluir hidrocarburos alifáticos y alicíclicos de cadena ramificada, 

hidrocarburos aromáticos, principalmente derivados del benceno, pero también 
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bifenilo, difenilmetano, trifenilmetano, naftaleno, antraceno, fenantreno y 

derivados del criseno [2]. 

Para cumplir con su función, los lubricantes necesitan satisfacer una serie de 

requerimientos mínimos dentro de las cuales se encuentran [3]: a) reducir las 

pérdidas de energía; b) proteger las superficies del desgaste por fricción; c) 

proteger contra la corrosión; d) reducir los efectos de la oxidación; e) enfriar las 

superficies; f) disminuir las pérdidas de calor por contacto entre superficies; g) 

aumentar la hermeticidad y evitar fugas de contaminantes y sedimentos. Además 

de ciertos requerimientos dependiendo de la aplicación. 

La constante lucha contra el cambio climático, así como el aumento del 

precio del crudo y el agotamiento de las reservas, han fomentado el interés en el 

desarrollo y uso de nuevos materiales biodegradables y más sostenibles con el 

medio ambiente, buscando sustitutos de origen vegetal y/o animal para el 

desarrollo de biolubricantes. 

1.1. Biolubricantes 

Se entiende por biolubricante todo aquel lubricante considerado bueno para 

el medio ambiente, con la capacidad para degradarse en un cierto periodo de 

tiempo a través de procesos de descomposición natural [4]. Como lubricantes, 

estos materiales deben cumplir con las propiedades generales descritas 

anteriormente. Sin embargo, los biolubricantes presentan importantes propiedades 

atractivas tales como [5]: a) alta biodegradabilidad; b) baja toxicidad; c) 

naturaleza sostenible (respetuoso con el medio ambiente); d) mayor seguridad 

laboral; e) vida útil de maquinaria mejorada; f) menores costes laborales; g) 

menores consumos energéticos; h) mayor lubricidad; i) índices de viscosidad 

mayores; j) puntos de ebullición más altos; k) y menor volatilidad. Sin embargo, 

su carácter biodegradable hace de ellos propensos a la degradación (menor vida 

útil) resultado de una mala estabilidad hidrolítica, térmica y oxidativa, así como 

baja inhibición a la corrosión y puntos de fluidez altos. 

1.1.1. Clasificación de los biolubricantes 

Un aspecto importante de los biolubricantes es el origen de la materia prima 

empleada para su producción. En función de esto, los biolubricantes pueden ser 

clasificados en cuatro grandes generaciones ilustradas en la Figura 1 [6]. Estas 

cuatro generaciones siguen el esquema existente para la clasificación de biodiesel. 

Dentro de la primera generación se encuentran todas aquellas materias primas 

procedentes de cultivos comestibles, como el girasol, la oliva o la soja. Estas 

fuentes se caracterizan por tener una baja producción de aceite y fomentar la 

deforestación y la destrucción de ecosistemas para su cultivo [7]. Además, el uso 

de cultivos comestibles para una aplicación industrial compite con la producción 
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de alimento y aumenta los costes finales de los comestibles, lo que es 

contraproducente en el contexto de la escasez de alimentos a nivel mundial. 

 
Figura 1. Generaciones de biolubricantes. 

La segunda generación de biolubricantes incluiría materias primas de origen 

no comestible que necesitan de tierras de cultivo para su crecimiento. Por ejemplo, 

las semillas de algodón, jatropha y jojoba [7,8]. Además, en esta categoría, varios 

autores incluyen también los aceites de cocina usados [9]. Estos cultivos están 

más disponibles que los de primera generación, pero el uso de terrenos de cultivo 

para su crecimiento implica una disputa con los cultivos comestibles por las 

tierras. 

En la tercera generación se encuentran todos aquellos biolubricantes 

derivados de organismos como hongos, bacterias, macroalgas y microalgas [7]. 

Estas últimas están generando gran expectación por sus innumerables ventajas 

frente a los cultivos de primera y segunda generación.  

Las microalgas son microorganismos capaces de realizar la fotosíntesis tanto 

en agua dulces /saladas como en aguas contaminadas, por lo que no necesitan 

tierras de cultivo para su crecimiento. Estos microorganismos se caracterizan por 

la influencia que tienen las condiciones de cultivo en su desarrollo, ya que son 

organismos fácilmente maleables cuando se cambian parámetros de cultivo. Entre 
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sus ventajas destacan [5]: a) alta tasa de crecimiento; b) alta producción de 

biomasa; c) alta producción de aceite; d) cultivables todo el año; e) mayor 

captación de CO2 durante la fotosíntesis; f) y eliminación efectiva de fosfatos y 

nitratos en aguas residuales (biorremediación). 

Por último, puede considerarse una cuarta generación procedente de biomasa 

de microalgas genéticamente modificadas. La posibilidad de manipular el genoma 

de estos microorganismos podría servir para resolver problemas relacionados con 

estructuras moleculares no deseadas. 

1.2. Producción de biolubricantes a partir de microalgas 

De forma general, el proceso de producción de biolubricantes se compone 

principalmente de cuatro etapas destinadas a la obtención del bioaceite (Figura 2): 

cultivo de la cepa seleccionada, recolección de la biomasa, secado de la biomasa 

(opcional) y extracción del bioaceite.  

 
Figura 2. Etapas del proceso de obtención de biolubricantes a partir de microalgas. 

La etapa de cultivo es la fase clave del ciclo, ya que será la encargada de 

definir la composición de la biomasa, así como la estructura molecular de los 

diferentes activos. Durante su fase de crecimiento estos microorganismos son muy 

sensibles a parámetros tales como el tipo de biorreactor (sistemas abiertos, 

sistemas cerrados o fotobiorreactores), grado de agitación, concentración de O2, 

temperatura, intensidad de la luz, CO2 disuelto, ciclos luz/oscuridad y 

disponibilidad de nutrientes (C, N, P, entre otros) [5]. Una característica ya 

destacada de las microalgas es su capacidad de crecer en diversidad de medios 

siendo posible su cultivo en agua dulce, agua salda o aguas contaminadas. 

Una vez finalizado la fase de crecimiento, la biomasa es separada del medio 

mediante un proceso de recolección. Debido al pequeño tamaño real de las células 

(3–30 µm) esta etapa ha sido definida como de alto coste, adjudicándose el 90% 

de los costes de instrumentación en el ciclo de producción de biomasa [10]. De 

forma general, se pueden encontrar métodos de recolección físicos 

(centrifugación, sedimentación, filtración o flotación), químicos (floculación), 

biológicos (biofloculación/autofloculación) y/o separación electromagnética, que 

pueden ser combinados entre ellos para obtener mejores resultados. 
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Una vez separada la biomasa, es habitual aplicar un proceso de secado para 

la obtención de biomasa seca. Esta etapa suele ser necesaria cuando se pretende 

realizar algún tipo de reacción química aguas abajo que sea sensible o se vea 

afectada de alguna forma por la presencia de humedad. Destaca la técnica de 

liofilización, la cual permite eliminar el agua a través de un proceso de 

congelación y posterior sublimación del hielo. Se caracteriza por ser una técnica 

no invasiva que no altera la estructura de la muestra. 

La extracción del bioaceite es otra etapa de gran importancia que busca 

substraer la mayor cantidad de lípidos posible. Dentro de los lípidos se contemplan 

estructuras como los fosfolípidos, esteroles o triglicéridos, siendo este último el 

de mayor interés en la producción de biolubricantes. En el caso de las microalgas, 

que presentan unas matrices complejas, suele requerirse un pretratamiento de 

disrupción celular previo a la extracción. Técnicas de extracción comunes pueden 

ser la extracción con solventes orgánicos, el empleo de líquidos iónicos o fluidos 

supercríticos. 

1.2.1. Triglicéridos como biolubricantes 

Los triglicéridos son estructuras moleculares formadas por la unión de tres 

ácidos grasos a través de un glicerol. Los ácidos grasos presentes en bioaceites se 

caracterizan por una longitud de cadena entre 4 a 26 átomos de carbono, así como 

la posibilidad de presentar insaturaciones. Cuando el ácido graso no presenta 

ningún enlace doble, se denomina SFA. En caso de presentar un solo enlace doble, 

se denominará MUFA, y si presenta dos o más enlaces dobles será PUFA. Los 

ácidos grasos presentes en los aceites derivados de microalgas se caracterizan por 

tener mayor contenido de insaturaciones. En esta línea, es común la presencia de 

PUFAs con 5 y 6 enlaces dobles en su estructura. 

Debido a su alto peso molecular, los triglicéridos poseen una alta viscosidad 

e índice de viscosidad. Aceite vegetal como el derivado de jatropha ha sido 

ampliamente estudiado como aditivo modificador de la viscosidad en aceite base 

mineral [11,12]. Más recientemente, se verificó la viabilidad del aceite de cocina 

usado como aditivo antidesgaste y antioxidante [13]. 

Debido a la naturaleza general de los aceites derivados de microalgas, estos 

no son empleados como biolubricantes y/o aditivos en esta forma. Los aceites 

derivados de microalgas se caracterizan por una fuerte pigmentación y un estado 

a temperatura ambiente semisólido y no homogéneo, como se muestra en la Figura 

3. Este aspecto se debe a que, a diferencia de los aceites vegetales convencionales 

(90 – 100% triglicéridos), los aceites de microalgas presentan entre un 15% – 60% 

en peso de triglicéridos [14]. El resto de la materia estaría compuesta por otros 

activos como por ejemplo pigmentos que aportan un color característico a cada 
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microalga. Es por ello que, en el caso de las microalgas, es necesaria una cuarta 

fase para la ruptura del triglicérido y la disminución del peso molecular. 

 
Figura 3. Aceite derivado de la microalga de N. gaditana. 

1.2.2. Aceites modificados como biolubricantes 

La transesterificación es la técnica más empleada en la ruptura del triglicérido 

y obtención de los ácidos grasos constituyentes (Figura 4). Esta vía se basa en la 

reacción del triglicérido con un alcohol (normalmente metanol o etanol) en 

presencia de un catalizador y bajo condiciones de calor, para dar como resultado 

FAME (o FAEE si se emplea etanol) y glicerol [6]. La producción de FAME 

mediante transesterificación es la técnica por excelencia en la obtención de 

biodiesel a nivel industrial. Es por ello por lo que se trata de una vía ampliamente 

estudiada en el campo de los biocombustibles derivados de fuentes vegetales de 

primera y segunda generación. En cuanto al catalizador, su naturaleza puede ser 

ácida, básica o enzimática, así como homogénea o heterogénea.  

 
Figura 4. Reacción de transesterificación. 

Esta reacción es sensible a la presencia de humedad y FFA, los cuales 

fomentan el desarrollo de reacciones secundarias como la saponificación. De 

acuerdo con esto, es común el empleo de catalizadores ácidos cuando el TAN 

supera los 2 – 4 mg KOH/g muestra [15]. 

El grupo de Investigación de Ingeniería Química y Química–Física de la 

Universidad de Extremadura, ha estudiado en profundidad en los últimos años la 

producción de biodiesel y biolubricantes a partir de aceites vegetales como el 
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girasol, el cardo o el aceite de ricino, empleando esta técnica de transesterificación 

[16–20]. De sus investigaciones, se ha observado que para este tipo de aceites las 

condiciones de ensayo más efectivas se encontrarían en un ratio molar 

bioaceite:alcohol de 1:6 (0,35 mL/g muestra aproximadamente), durante 60 – 150 

min (dependiendo de las características del aceite), y bajo una temperatura de 60 

– 65 ºC. Siempre empleando CH3ONa como catalizador básico a una 

concentración entre 0,5 – 1,5%. 

Buscando ir un paso más allá, la investigación en la producción de 

biolubricantes a partir de fuentes vegetales ha intentado en los últimos años 

modificar la estructura molecular de los FAME para dar solución a problemas 

relacionados con la presencia de enlaces dobles y/o mejorar sus propiedades 

fisicoquímicas y tribológicas. Como se muestra en la Figura 5, en esta línea se 

encontrarían las técnicas de doble transesterificación con alcoholes complejos 

para la formación de FAAE, o técnicas de epoxidación para la eliminación de los 

dobles enlaces y mejora de la estabilidad del compuesto. 

 
Figura 5. Principales rutas para la producción de biolubricantes a partir de aceites 

vegetales. 

El grupo de investigación extremeño es uno de los pioneros en la aplicación 

de las técnicas de doble transesterificación en aceites vegetales tradicionales. La 
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doble transesterificación se basa en hacer reaccionar el FAME con un alcohol 

complejo (mayor longitud de cadena y/o presencia de ramificaciones) para dar 

como producto FAAE y metanol. La ventaja de este modelo de refinería es la 

diversidad de productos principales (biodiesel, biolubricantes) y el ahorro 

económico y energético con la recuperación de productos secundarios como el 

glicerol o el metanol. 

Por otro lado, la neutralización de los enlaces dobles mediante la técnica de 

epoxidación se basa en propiciar la interacción de los alquenos de la muestra con 

un peroxiácido para formar lo que se conoce como epóxido (compuesto de éter 

cíclico). Esta modificación ha sido verificada como una vía alternativa para la 

mejora de las propiedades anticorrosivas y de lubricidad, así como un gran aliado 

en la lucha contra las malas propiedades oxidativas de estos materiales [21,22]. 

Una de las mayores ventajas de esta reacción es la posibilidad de ser aplicada tanto 

en triglicéridos (antes de la reacción de transesterificación) como en FAME o 

derivados (después de la reacción de transesterificación o similares). 

Sin embargo, la aplicación de materias primas novedosas como las 

microalgas en este campo supone una novedad desafiante, ya que los aceites 

derivados de estos microorganismos presentan unas propiedades totalmente 

diferentes a los aceites vegetales convencionales estudiados hasta la fecha. 

Casi la totalidad de estudios existentes en el campo de la transesterificación 

de aceites derivados de microalgas basan sus investigaciones en la producción y 

caracterización de biodiesel, no contemplando por ende su potencial como 

biolubricante. C. protothecoides, C. vulgaris, S. limacinum o N. gaditana, son 

algunas de las cepas más estudiadas en la producción de biocombustibles [23–26]. 

Las dificultades a la hora de manipular los aceites derivados de microalgas 

resultaron en el estudio de nuevas variantes a la reacción de transesterificación. 

De esta forma nació la modalidad de transesterificación directa o in situ, la cual 

combina la extracción del bioaceite y la reacción de transesterificación en un único 

proceso. Estas reacciones necesitan ser catalizadas en medio ácido, por lo que el 

contenido de agua deja de ser un parámetro crítico, ya que favorece la estabilidad 

hidrolítica de los compuestos. Sin embargo, la aplicación de esta tecnología 

requiere de configuraciones de ensayo complejas. Esto implica condiciones 

supercríticas con mayores tiempos de reacción, elevadas temperaturas e incluso 

condiciones de vació. En la Tabla 1 se resumen algunas de las configuraciones 

más usadas en esta línea. Como se puede observar, debido a la baja homogeneidad 

de los aceites y al bajo contenido en triglicéridos, la cantidad de alcohol pasa a 

expresarse en mL de metanol por g de muestra. Esta cantidad es bastante más 

elevada que las usadas con aceites convencionales. Las temperaturas y tiempos de 
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reacción también se ven fuertemente afectados, llegando a alcanzar en algunos 

casos los 300 ºC y 360 min. 

Tabla 1. Configuraciones de ensayos realizadas en estudios sobre la transesterificación 

directa de microalgas. 

 
Cantidad de 

alcohol 

Tipo de 

catalizador 
Temperatura Tiempo Ref. 

NG 

2,5 – 9,3 mL/g CH3COCl 80 105 [27] 

9,1 mL/g H2SO4 100 120 [28] 

30 – 120 mL/g HCl 60 – 90 30 – 150 [29] 

6 – 12 mL/g –  245 – 290 10 – 50 [30] 

2,5 – 9,3 mL/g H2SO4 100 105 [31] 

CP 

1:56 molar H2SO4 30 240 [32] 

1:56 molar H2SO4 50 300 [23] 

79,4 mL/g CH3COCl 100 120 [33] 

SL 6,8 – 8,5 mL/g H2SO4 40 90 [26] 

DS 1:180 molar H3PMo12O40/Nb2O5 250 360 [34] 

SP 4 – 12 mL/g – 200 – 300 10 – 50 [35] 

*NG: Nannochloropsis gaditana; CP: Chlorella protothecoides; SL: Schizochytrium limacinum; 

DS: Dunaliella salina; SP: Spirulina platensis 

Es importante destacar que el uso de estos microorganismos en el campo de 

la tribología vagamente ha sido estudiado. Escasos artículos se pueden encontrar 

sobre la transesterificación para la producción de biolubricantes, pero menos aún 

sobre la caracterización desde el punto de vista tribológico. Estudios como el de 

Savienne [34] o Da Silva [36] evaluaron el potencial de especies como D. salina 

en la producción de FAME para su uso como biolubricante, pero sin 

caracterización tribológica. Sin embargo, pueden encontrarse algunos estudios 

como el de Cheah [37] donde se investigó la producción de FAME y el perfil 

lipídico del aceite derivado de Chlorella sp., así como su aplicación a bajas 

concentraciones en un aceite lubricante sintético PAO. Este estudio evaluó el 

comportamiento tribológico a través de ensayos de deslizamiento alternativo a alta 

frecuencia (HFRR). Finalmente se pudo demostrar las capacidades antifricción y 

antidesgaste de los aceites modificados de microalgas a bajas contracciones. 

Más recientemente en 2024, Khan [38] evaluó el potencial de ocho cepas en 

la producción de biolubricantes. Coelastrella sp., Chlorocystis sp., Ceatocerous 

sp., Neochloris sp., Picochlorum sp., Tisochrysis sp., Tetraselmis sp. y 

Synechococcus sp., fueron las seleccionadas. Sin embargo, solo la Coelaestrella 

sp. pasó el corte para la síntesis de biolubricantes. Este estudio es el primero en 

aplicar las dobles transesterificaciones en bioaceites derivados de microalgas. En 

él realizan una transesterificación ácida con H2SO4 y metanol para la 
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neutralización de los FFA y producción de FAME. A continuación, someten al 

FAME a una segunda reacción con trimetilpropano a 100 ºC durante 120 min. A 

pesar de que esta tecnología es novedosa en el campo de las microalgas, sería aún 

necesario completar esta investigación con una caracterización tribológica en 

profundidad que verifique las propiedades del producto.  

1.3. Nannochloropsis gaditana y Haematococcus pluvialis 

Nannochloropsis gaditana es un alga unicelular miembro de la clase 

Eustigmatophyceae, derivada de un evento endosimbiótico secundario, lo que la 

hace estar más relacionada con algas pardas y las diatomeas que con las algas 

verdes [39]. Sin embargo, se caracteriza por tener tonalidades que van desde el 

amarillo al verde como se observa en la Figura 6 (derecha).  

 
Figura 6. Cepa de H. pluvialis (Algatex Biotechnology), izquierda; y cepa de N. 

gaditana, derecha. 

En la última década, esta microalga ha suscitado cierto interés en el sector 

energético por su alto contenido de lípidos, el cual varía entre el 25% y el 45%. 

Se trata de una fuente rica en omega 3, principalmente en forma de EPA (ácido 

graso eicosapentaenoico, C20:5) [40]. Además, ha sido demostrado que sometida 

a las condiciones de cultivo adecuadas, esta cepa es capaz de aumentar su 

contenido lipídico hasta en un 75% (mayoritariamente lípidos neutros – 

triglicéridos) [41].  

Como ya se ha discutido en la Tabla 1, esta microalga ha sido ampliamente 

estudiada en la producción de biodiesel a través de transesterificaciones directas. 

Estas reacciones, aún eliminando la etapa de extracción del bioaceite, requieren 

de condiciones de ensayo complejas. Sería de interés la optimización de la 

reacción de transesterificación a partir de su bioaceite, intentando implementar 

configuraciones de ensayo más asequibles que no impliquen tener que llegar a 

condiciones supercríticas.  
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La segunda cepa de interés sería la Haematococcus pluvialis, siendo esta una 

de las especies más cultivadas en la industria junto con la Spirulina, Chlorella y 

Dunaliella. Se trata de un alga verde unicelular perteneciente a la familia de las 

Haematococcaceae [42]. Es la fuente por excelencia del antioxidante natural 

astaxantina, causante de la pigmentación rojiza característica de esta microalga 

(Figura 6, izquierda). Este microorganismo tiene la capacidad de acumular hasta 

un 5% en peso de astaxantina, siendo esta su principal explotación en la industria 

[43]. A pesar de que existen numerosos estudios destacando el potencial de esta 

microalga en el campo de los biocombustibles, vagamente ha sido estudiada en la 

producción de biodiesel [43–45]. Se trata de una gran candidata tanto en la 

producción de biodiesel como en la de biolubricante, debido al alto contenido 

lipídico de su bioaceite. Además, la combinación de estos procesos junto con la 

extracción de astaxantina a nivel industrial supondría un gran avance en la 

valorización de residuos, así como una reducción en los costes de producción 

gracias a la implantación de estrategias de economía circular. 
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CAPÍTULO  

2 
2 Objetivos 

En base a lo expuesto en la introducción, el objetivo general de la presente 

tesis doctoral es estudiar la factibilidad del uso de bioaceites modificados 

derivados de microalgas, como mejoradores de la lubricidad en un combustible 

diésel. Para este propósito se seleccionaron las cepas de microalgas de 

Nannochloropsis gaditana y Haematococcus pluvialis. 

Para conseguir el objetivo general antes planteado, se definieron los 

siguientes objetivos específicos: 

1) Optimizar la reacción de transesterificación de los bioaceites derivados 

de N. gaditana y H. pluvialis con la finalidad de obtener el mayor 

rendimiento en la obtención de FAMEs. 

2) Caracterizar desde el punto de vista fisicoquímico los FAMEs derivados 

de N. gaditana y H. pluvialis.  

3) Caracterizar desde el punto de vista tribológico los FAMEs derivados de 

N. gaditana y H. pluvialis, así como las mezclas de esta última con un 

combustible diésel. 

4) Determinar la necesidad de optimización e implantación de un proceso 

de purificación de la mezcla de FAMEs derivada de la H. pluvialis para 

su aplicación como aditivo. 

5) Estudiar la factibilidad técnico-económica de la producción de FAMEs 

a partir de la microalga de H. pluvialis a escala industrial. 
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CAPÍTULO  

3 
3 Optimización de la reacción de 

transesterificación de N. gaditana y H. pluvialis 

En este capítulo se exponen los resultados obtenidos durante el proceso de 

optimización de la reacción de transesterificación para la producción de FAMEs 

a partir de los bioaceites derivados de las microalgas N. gaditana y H. pluvialis, 

publicados en los artículos científicos: 

➢ Claudia Sanjurjo, Oulego P, Rodríguez E, Battez AH. Biodiesel 

production from the microalgae Nannochloropsis gaditana: Optimization 

of the transesterification reaction and physicochemical characterization. 

Biomass and Bioenergy 2024;185:107240. 

https://doi.org/10.1016/j.biombioe.2024.107240. 

➢ Claudia Sanjurjo, Rodríguez E, Bartolomé M, González R, Hernández 

A. Optimizing the Conversion of Bio-Oil from Haematococcus pluvialis 

to Fatty Acid Methyl Esters. BioEnergy Research 2024. 

https://doi.org/10.1007/s12155-024-10794-9. 

3.1. Caracterización del bioaceite y obtención del perfil lipídico de N. 

gaditana y H. pluvialis 

Los bioaceites fueron sometidos a un análisis del contenido en agua y TAN 

para evaluar la necesidad de implantación de un proceso previo de esterificación 

con catalizador ácido y/o secado. Los resultados de N. gaditana fueron 1583,7 

ppm de humedad y 1,11 mg KOH/g, mientras que para H. pluvialis fueron 1826,4 

ppm y 0 mg KOH/g. A la vista de estos resultados, se verificó que no era necesario 

ningún pretratamiento. 

Para la obtención del contenido de lípidos saponificables totales y del perfil 

lipídico, se sometió a ambas muestras a una reacción de transesterificación con 

metanol en presencia del catalizador ácido CH3COCl. Tras este proceso se 

concluyó que el contenido de lípidos saponificables era del 35% y 50% para N. 

gaditana y H. pluvialis, respectivamente.  

En cuanto a la distribución de ácidos grasos, en la Figura 7 se muestras los 

cromatogramas correspondientes al perfil lipídico de cada uno de los bioaceites 

https://doi.org/10.1016/j.biombioe.2024.107240
https://doi.org/10.1007/s12155-024-10794-9
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derivados de microalgas. N. gaditana presentó tres ácidos grasos predominantes: 

C16:0 (ácido palmítico), C16:1 (ácido palmitoleico) y C20:5 (ácido 

eicosapentanoico). Como ya se comentó en el Capítulo 1, esta cepa de microalga 

es famosa por su alto contenido en C20:5 (EPA), de gran valor en la industria 

farmacéutica. Los picos mayoritarios en el caso de H. pluvialis fueron el C16:0, 

C18:1 (ácido oleico) y C18:2 (ácido linolénico). La composición completa de 

ácidos grasos se muestra en la Tabla 2. 

 
Figura 7. Cromatograma del perfil lipídico de N. gaditana (arriba) y H. pluvialis 

(abajo). 

Tabla 2. Composición de ácidos grasos de N. gaditana y H. pluvialis. 

Ácido graso N. gaditana H. pluvialis 

C14:0 5,35 – 

C16:0 25,2 20,38 

C16:1 24,5 – 

C17:1 – 2,92 

C18:1 5,88 15,89 

C18:2 2,79 29,92 

C18:3 1,17 15,21 

C20:4 3,84 – 

C20:5 28,5 3,52 

*Los ácidos grasos con concentraciones por debajo de 1% no han sido 

incluidos en la tabla. 
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N. gaditana exhibió una distribución equitativa entre SFAs, MUFAs y 

PUFAs, con porcentajes del 30,55%, 31,91% y 37,54%, respectivamente. El 

bioaceite de H. pluviales se caracterizó por un contenido de PUFAs del 59,96%. 

Es importante recordar que la presencia de ácidos grasos insaturados, 

especialmente PUFAs, tienden a favorecer la oxidación del material y, por ende, 

este tipo de estructuras no son deseadas. 

Con el propósito de confirmar los resultados del GC-FID y observar las 

colecciones de enlaces presentes antes y después de la reacción de 

transesterificación, las muestras fueron sometidas a un análisis por FTIR. Los 

resultados de estos análisis están representados en la Figura 8. 

 
Figura 8. Espectros FTIR de los bioaceites y los FAMEs derivados de las microalgas N. 

gaditana y H. pluvialis. 

El aumento en todas las muestras de FAME de las bandas características a 

2921,63 cm-1 y 2852,2 cm-1 corresponde al incremento de alcanos (-CH3), 

resultado de la ruptura de los triglicéridos en sus constituyentes ácidos grasos, 

verificando así la formación de FAME durante la reacción. La disminución, tras 

la reacción de transesterificación, de las bandas a 715 cm-1 y 725 cm-1 se debe a la 

pérdida de alcanos (-CH2) presentes en el triglicérido. 

Puede apreciarse en las muestras una banda constante a 3012,27 cm-1 

atribuida a dobles enlaces (-C=C-). Además, los ésteres (-C=O) a 1739,48 cm-1, 

los compuestos de acetato de metilo ((CO)-O-C) a 1434,78 cm-1 y otros 

compuestos de metilo (-C-C(O)-C) a 1166,72 cm-1, están presentes de forma 
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constante antes y después de la reacción. De forma puntual, se aprecia una amplia 

banda a 3342,03 cm-1 en el bioaceite derivado de H. pluvialis, indicando la 

presencia de compuestos de alcohol (-OH), correspondientes a restos de etanol 

utilizados en el proceso de extracción del bioaceite. 

3.2. Diseño de experimentos 

Para proceder con el diseño de experimentos, se empleó la misma 

metodología de superficie de respuesta en ambos bioaceites. Para ello, fue 

necesario definir las variables independientes de entrada, la variable de salida, así 

como los niveles de ensayo (Tabla 3).  

Tabla 3. Variables de entrada, variable de salida y niveles para la optimización de la 

reacción de transesterificación. 

Variables 

Independientes 
Factor 

Niveles 

-2 (-α) -1 0 1 +2 (+α) 

Ratio 

bioaceite:alcohol (g) 
A 1:3 1:6 1:9 1:12 1:15 

Temperatura de 

reacción (ºC) 
B 30 50 70 90 110 

Tiempo de reacción 

(min) 
C 30 67,5 105 142,5 180 

Variable de salida Y Conversión de FAME (%) 

En la Tabla 4 se muestran los resultados obtenidos para N. gaditana y H. 

pluvialis. El análisis de estos resultados con el software Design Expert v.13 se 

resumió en la generación de un modelo empírico que correlaciona las diferentes 

variables de entrada con la variable de salida a través de un modelo de regresión 

cuadrática. Para el caso de N. gaditana, el modelo se ajustó de acuerdo con la 

Ecuación 1, mientras que para H. pluvialis se ajustó a la Ecuación 2. 

 

𝑌 = 78,90 + 8,11𝐴 − 7,44𝐵 + 1,17𝐶 + 0,9217𝐴𝐵 − 6,77𝐴𝐶
+ 4,39𝐵𝐶 − 6,31𝐴2 − 2,40𝐵2 − 5,94𝐶2 

(1) 

 

𝑌 = 55,77 − 6,94𝐴 + 2,70𝐵 − 3,90𝐶 + 0,8588𝐴𝐵 + 2,45𝐴𝐶
− 2,73𝐵𝐶 + 6,96𝐴2 + 6,88𝐵2 + 0,5278𝐶2 

(2) 
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Tabla 4. Diseño de experimentos y resultados para la producción de FAME a partir de N. 

gaditana y H. pluvialis. 

Orden 

std. 

Nº 

test 

Variable 

entrada 

Respuesta (%) 

N. gaditana H. pluvialis 

A B C 
Real Modelo Real Modelo 

Y Y Error Y Y Error 

11 1 0 −2 0 81,81 84,18 2,90 80,48 77,89 3,21 

18 2 0 0 0 78,52 78,90 0,49 56,89 55,77 1,96 

2 3 1 −1 −1 86,99 88,87 2,16 57,65 58,37 1,25 

6 4 1 −1 1 72,69 68,89 5,24 60,94 60,91 0,04 

10 5 2 0 0 70,35 69,88 0,67 67,84 69,73 2,78 

4 6 1 1 −1 70,37 67,05 4,72 74,01 70,93 4,16 

9 7 −2 0 0 33,44 37,44 11,95 97,23 97,49 0,27 

13 8 0 0 −2 50,90 52,80 3,74 65,23 65,69 0,71 

3 9 0 0 0 35,21 35,45 0,66 49,12 55,77 13,55 

8 10 −1 1 −1 62,08 64,63 4,11 90,12 88,00 2,36 

1 11 1 1 1 67,09 60,95 9,15 66,12 62,57 5,37 

7 12 −1 −1 −1 65,57 60,11 8,33 77,47 78,87 1,81 

14 13 0 0 0 55,80 57,48 3,02 56,93 55,77 2,03 

12 14 −1 1 1 53,22 54,42 2,25 72,71 69,84 3,95 

5 15 0 0 2 68,31 68,05 0,37 48,39 50,08 3,48 

15 16 0 2 0 77,44 78,90 1,88 83,94 88,68 5,64 

17 17 −1 −1 1 77,72 78,90 1,52 70,69 71,62 1,31 

16 18 0 0 0 78,35 78,90 0,70 55,36 55,77 0,75 

19 19 0 0 0 – – – 58,42 55,77 4,53 

Observando ambas ecuaciones, se puede percibir una diferencia de 

comportamiento entre los bioaceites. La reacción de transesterificación de H. 

pluvialis se ve beneficiada por ratios bioaceite:alcohol y tiempos de reacción 

menores, mientras que la reacción con N. gaditana se ve potenciada por un 

aumento en ambos parámetros. Para el caso de la temperatura, también parecen 

tener comportamientos opuestos, siendo la respuesta Y en H. pluvialis 

directamente proporcional al aumento da la temperatura.  

Los resultados de los análisis finales de ANOVA para la evaluación del ajuste 

demostraron en ambos casos que los modelos son adecuados para su aplicación 

con estos bioaceites. En la Tabla 5 se muestra un resumen de dichos resultados, 

los cuales pueden ser consultados en su totalidad en las publicaciones 

correspondientes.  
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Tabla 5. Análisis de ANOVA para la adecuación de los modelos matemáticos. 

Los valores de F y p representan la significancia de los modelos, 

considerando los parámetros significativos para valores de p < 0,05. Los modelos 

presentaron un valor de p < 0,0001, siendo estos significativos. Sin embargo, N. 

gaditana exhibió un mejor ajuste de los parámetros individuales. Este hecho se ve 

reflejado en un mayor coeficiente de determinación R2 de 0,9647 frente al 0,9614 

de H. pluvialis. 

En la Figura 9a se muestra la comparación de los valores predichos mediante 

la aplicación de las Ecuaciones 1 y 2, frente a los valores reales experimentales. 

Las diferencias entre los valores generados y los actuales resultaron menores del 

10% para todos los ensayos a excepción de la presencia de dos valores atípicos. 

El primero se encontró en la prueba nº7 para N. gaditana con un error del 11,95% 

(Tabla 4), mientras que el segundo correspondió a la prueba nº9 de H. pluvialis 

con un error del 13,55%. La exclusión de estos valores atípicos permitiría alcanzar 

un error medio de predicción de los modelos del 2,8%.  

Otro diagnóstico de interés es el análisis de los residuos estudentizados frente 

a los valores predichos, que se muestra en la Figura 9b. Esta representación tiene 

como finalidad comprobar la adecuación de los modelos para su aplicación, y 

verificar si es necesaria la modificación de dichos modelos para la reducción de 

la dispersión. Los resultados de ambos análisis presentaron una distribución 

aleatoria de puntos dentro de los límites establecidos de ± 5, lo que indica una 

discrepancia constante y que, en los dos casos a estudiar, no es necesario reducir 

la dispersión para su aplicación. 

Parámetro 
N. gaditana H. pluvialis 

Valor F Valor p Valor F Valor p 

Modelo 24,28 < 0,0001 24,95 < 0,0001 

A 61,52 < 0,0001 54,19 < 0,0001 

B 51,75 0,2891 8,17 0,0188 

C 1,29 0,5461 17,15 0,0025 

AB 0,3973 0,0017 0,4148 0,5355 

AC 21,44 < 0,0001 3,37 0,0995 

BC 9,02 0,0170 4,18 0,0712 

A2 50,70 < 0,0001 80,62 < 0,0001 

B2 7,35 0,0266 78,75 < 0,0001 

C2 45,03 0,0002 0,4637 0,5130 

Resumen del 

modelo 

R2 0,9647 R2 0,9614 

R2
adj 0,9250 R2

adj 0,9228 

R2
pred 0,7366 R2

pred 0,7884 
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Figura 9. Resultados N. gaditana (izquierda) y H. pluvialis (derecha): a) Comparación 

de los valores predichos frente a los actuales; b) Valores residuales frente a los 

predichos. 

La interacción entre las diferentes variables independientes (A, B y C) y la 

respuesta (Y) se examinó mediante un análisis de gráficos de superficie 3D 

proporcionados en la Figura 10. Como ya se observó en la Tabla 5 del análisis de 

ANOVA, el factor determinante en la reacción de transesterificación con N. 

gaditana es el ratio bioaceite:alcohol. La conversión de FAME tiende a aumentar 

con el incremento del ratio de forma general, comportamiento apreciable en las 

Figuras 10a y 10b. Por otro lado, se ve negativamente afectada por el aumento de 

la temperatura. El tiempo de reacción no guarda una relación directa con la 

conversión, sino que se encuentra fuertemente influenciada por las otras dos 

variables de entrada.  
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Figura 10. Interacción entre las variables independientes y la respuesta Y. Resultados N. 

gaditana (izquierda) y H. pluvialis (derecha): a) Interacción entre la temperatura y el 

ratio bioaceite:alcohol; b) Interacción entre el tiempo de reacción y el ratio 

bioaceite:alcohol; c) Interacción entre el tiempo de reacción y la temperatura. 
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En la Figura 10b el rendimiento más alto de conversión de FAME se 

encuentra para tiempos de reacción bajos siempre y cuando el ratio 

bioaceite:alcohol sea alto. En la Figura 10c este punto de conversión máxima se 

desplaza a tiempos de reacción mayores debido a la interacción temperatura–

tiempo (desplazamiento del punto de equilibrio). 

La conversión de FAME a partir de H. pluviales presentó un comportamiento 

opuesto al caso anterior. La variable de entrada más definida sería el tiempo de 

reacción, ya que a menores tiempos de reacción se obtienen las máximas 

conversiones de FAME, independientemente de la configuración del resto de 

variables (Figura 10b y 10c). Esta afirmación respalda los resultados del análisis 

de ANOVA presentados en la Tabla 5, donde los factores AC y BC presentaron 

valores de p mayor de 0,05 y, por ende, no son factores significativos. Por el 

contrario, la relación entre el ratio bioaceite:alcohol y la temperatura (Figura 10a) 

indica un punto estacionario mínimo entorno al [0, 0], presentando valores de 

conversión máximos en los extremos.  

3.3. Condiciones óptimas de ensayo 

Los modelos validados por el análisis de ANOVA se emplearon en la 

determinación de las condiciones óptimas de reacción para la obtención de la 

máxima conversión de FAME (Tabla 6).  

Tabla 6.Valores codificados y reales para la obtención de conversiones de FAME 

máximas con N. gaditana y H. pluvialis. 

Variable de entrada Valor codificado Valor real 

N. gaditana   

Ratio bioaceite:metanol 0,99 1:12 

Temperatura (ºC) –1 50 

Tiempo (min) –0,84 75 

Respuesta, Y Teórico Real Error (%) 

Conversión de FAME (%) 89,02 87,25 2,00 

H. pluvialis    

Ratio bioaceite:metanol –1,61 1:4,17 

Temperatura (ºC) 0,53 80 

Tiempo (min) –1,54 47 

Respuesta, Y Teórico Real Error (%) 

Conversión de FAME (%) 103,32 98,44 2,26 

Los límites establecidos para encontrar el punto óptimo fueron: variables de 

entrada dentro del rango de estudio [-2, 2] y variable de salida maximizada al 

100%. En consonancia con todo lo descrito anteriormente, las configuraciones 

óptimas de ensayo difirieron en gran medida de un aceite de microalga a otro. El 
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aceite de N. gaditana resultó tener un punto óptimo de ensayo a un ratio bioaceite: 

metanol de 1:12, durante 75 min y bajo una temperatura de 50 ºC. Por otro lado, 

para H. pluvialis se encontró la configuración óptima a un ratio de 1:4,17, durante 

un tiempo de 47 min y bajo una temperatura de 80 ºC. Además, la conversión de 

FAME máxima exhibida por H. pluvialis resultó en más de un 10% superior al de 

N. gaditana.  

Estas condiciones de ensayo demuestran que la implantación de 

metodologías para la optimización de la reacción de transesterificación en aceites 

derivados de microalgas permite alcanzar condiciones de ensayo comparables a 

las empleadas con los aceites vegetales tradicionales, sin tener que llegar a 

condiciones supercríticas como en la técnica de transesterificación directa. 
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CAPÍTULO  

4 
4 Caracterización fisicoquímica de los aceites 

modificados de microalga (FAME) 

En este capítulo se exponen los resultados obtenidos durante la 

caracterización fisicoquímica llevada a cabo a los FAME derivados de las 

microalgas N. gaditana y H. pluvialis, publicados en los artículos científicos:  

➢ Claudia Sanjurjo, Oulego P, Rodríguez E, Battez AH. Biodiesel 

production from the microalgae Nannochloropsis gaditana: Optimization 

of the transesterification reaction and physicochemical characterization. 

Biomass and Bioenergy 2024;185:107240. 

https://doi.org/10.1016/j.biombioe.2024.107240. 

➢ Claudia Sanjurjo, Rodríguez E, Bartolomé M, González R, Hernández 

A. Optimizing the Conversion of Bio-Oil from Haematococcus pluvialis 

to Fatty Acid Methyl Esters. BioEnergy Research 2024. 

https://doi.org/10.1007/s12155-024-10794-9. 

Propiedades tales como humedad, TAN, densidad, viscosidad, PP, FP, y 

estabilidad térmica, fueron las seleccionadas para caracterizar los FAME.  

Las mediciones de humedad y TAN de las muestras de FAME demostraron 

una reducción del contenido en agua y FFA de las muestras tras el proceso 

completo de síntesis (reacción de transesterificación + limpieza), con valores 

inferiores a los 1.000 ppm y 0,45 mg KOH/g en ambos casos, respectivamente. 

Los resultados de densidad y viscosidad se muestran en la Figura 11. Como 

se puede observar, la muestra de H. pluvialis presentó unos valores de densidad 

superiores a N. gaditana, llegando a alcanzar los 900 kg/m3 a 20 ºC. Este valor es 

notablemente superior al reportado para FAME derivado de aceites vegetales 

como el aceite de palma o S. oleosa con valores de densidad de 879 kg/m3 [46,47]. 

En términos de viscosidad, N. gaditana exhibió unos valores a temperatura 

ambiente muy elevados, por encima de los 20 mm2/s. Sin embargo, disminuye 

rápidamente con el aumento de la temperatura alcanzando valores inferiores a H. 

pluvialis una vez sobrepasados los 50 ºC. Este suceso sugiere que la viscosidad se 

ve más influenciada por el peso molecular con el aumento de la temperatura. 

Longitudes de cadena más largas propician mayores grados de interacciones 

https://doi.org/10.1016/j.biombioe.2024.107240
https://doi.org/10.1007/s12155-024-10794-9
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intermoleculares y, en este caso, H. pluvialis exhibió la longitud de cadena media 

de ácidos grasos mayor, con predominio de cadenas de 18 átomos de carbono [48]. 

Además, esta propiedad también se ve afectada por la presencia de insaturaciones. 

Concretamente, la presencia de MUFAs favorece el aumento de la viscosidad, 

mientras que los PUFAs tienden a disminuirla. De forma general, ambas muestras 

de microalga presentan valores de viscosidad también notablemente elevados en 

comparación con los derivados de aceites de primera y segunda generación. Por 

ejemplo, para 40 ºC, las viscosidades reportadas son inferiores a 5 mm2/s [47]. 

Estas diferencias de densidad y viscosidad se deben principalmente a las 

diferencias en las estructuras moleculares entre unas materias primas y otras. 

 
Figura 11. Variación de la densidad y la viscosidad con la temperatura de los FAME 

derivados de N. gaditana y H. pluvialis. 

Durante la determinación del PP ambos bioaceites presentaron bandas de 

congelación exotérmicas sin ningún pico definido. Por otro lado, las muestras de 

FAME si exhibieron picos perfectamente definidos mostrados en la Figura 12 

(izquierda). Los valores del PP fueron de –7,2 y –5,1 para N. gaditana y H. 

pluvialis. Los FAME derivados de primera y segunda generación tienden a 

presentar valores del PP por encima de 0 ºC [46,47]. La reducción del PP en los 

derivados de microalgas se atribuye al mayor contenido de PUFAs, ya que la 

presencia de enlaces dobles cis en compuestos insaturados dificulta el 

empaquetamiento de los cristales, lo que da como resultado valores del PP más 

bajos [49]. El ácido graso C20:5 en N. gaditana es un claro ejemplo de enlaces 

dobles cis, aportándole al fluido un PP menor que el exhibido por H. pluvialis.  
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Figura 12. Curvas de DSC para la estimación del PP de los FAME (izquierda) y curvas 

de TGA para el estudio de la estabilidad térmica de los FAME (derecha). 

Las curvas de TGA para el estudio de la estabilidad térmica se presentan de 

nuevo en la Figura 12 (derecha). Las medidas fueron realizadas bajo una 

atmósfera de N2, por lo tanto, no pueden ser empleadas en discusiones en términos 

de estabilidad oxidativa. Si pueden ser utilizadas para conocer el comportamiento 

de estos FAME cuando están sometidos a variaciones de temperatura. La muestra 

de H. pluvialis presentó una temperatura de inicio de degradación más temprana, 

a 211 ºC frente a los 244,8 ºC de la muestra de N. gaditana. Además, H. pluvialis 

exhibió una pérdida de masa más acelerada a partir de los 220 ºC, así como una 

degradación completa a 515 ºC. N. gaditana consiguió degradarse en un 98,12% 

a la temperatura máxima de la prueba. 

Comparando los resultados con pruebas realizadas en otros estudios bajo las 

mismas condiciones, puede concluirse que la estabilidad térmica de los FAME 

derivados de N. gaditana y H. pluviales son favorablemente superiores a los 

FAME derivados de vegetales como la colza o jatropha [50,51]. 

En cuanto a las medidas del FP, la muestra de N. gaditana no presentó 

ninguna anomalía durante la prueba, exhibiendo un valor del FP entre 140 – 150 

ºC. Sin embargo, la muestra de H. pluvialis presentó una formación de espuma al 

alcanzar los 100 ºC durante la prueba. Este suceso puede deberse a la presencia de 

pequeños contaminantes, como otra clase de lípidos (pigmento), que se 

descomponen a esa temperatura y tienden a formar una fina capa de espuma en 

presencia de aire [52]. La presencia de espuma en la superficie dificulta la 

dispersión de los gases de combustión, provocando la expansión de la muestra. 

Finalmente, alcanzó su FP a 150 ºC. 
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CAPÍTULO  

5 
5 Caracterización tribológica de los aceites 

modificados de microalgas (FAME) 

En este capítulo se exponen los resultados obtenidos durante la 

caracterización tribológica llevaba a cabo a los FAME derivados de las microalgas 

N. gaditana y H. pluvialis, publicado en el artículo científico:  

➢ Claudia Sanjurjo, Rivera N, Rodríguez E, Fernández-González A, 

Battez AH. Biodiesel derived from the microalgae Nannochloropsis 

gaditana and Haematococcus pluvialis: Physicochemical and tribological 

properties. Journal of Molecular Liquids 2024;408:125391. 

https://doi.org/10.1016/j.molliq.2024.125391. 

5.1. Ensayo rodadura/deslizamiento 

Los resultados del ensayo de rodadura/deslizamiento se muestran en la Figura 

13.  

 
Figura 13. Valores de COF frente a la velocidad de arrastre durante los ensayos 

rodadura–deslizamiento: a) N. gaditana a 5% de SRR; b) N. gaditana a 50% de SRR; c) 

H. pluvialis a 5% de SRR; d) H. pluvialis a 50% de SRR. 

https://doi.org/10.1016/j.molliq.2024.125391
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Los coeficientes de fricción se han mantenido generalmente dentro del rango 

0,01 – 0,1, siendo estos valores típicos de la lubricación mixta–EHL 

(elastohidrodinámica). Los resultados indican que la fricción disminuyó con la 

temperatura debido a una reducción de la viscosidad por parte de las muestras de 

FAME. 

Por el contrario, se observó un aumento de la fricción con el incremento de 

la componente deslizante en el contacto bola – disco. Es importante destacar que 

la muestra derivada de H. pluvialis presentó mejores resultados que la de N. 

gaditana. Como ya se observó en el Capítulo 3, la longitud de cadena media del 

FAME derivado de H. pluvialis es mayor, resultando en valores del COF más 

bajos. Esto se debe a la presencia de enlaces moleculares más fuertes y películas 

de adsorción más gruesas [5]. 

5.2. Ensayo deslizamiento alternativo 

A continuación, se muestran en la Figura 14c los resultados de la variación 

del COF medio con la temperatura durante los ensayos de deslizamiento 

alternativo. Además, en la Figura 14a y 14b se encuentra representado la 

evolución del COF frente al tiempo. 

 
Figura 14. Resultados de COF del ensayo de deslizamiento alternativo: a) 40 ºC; b) 80 

ºC; c) COF medio y desviación estándar a 40 ºC y 80 ºC; d) volumen de desgaste en la 

huella del disco. 
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Analizando los resultados, se puede observar que los valores exhibidos del 

COF son típicos del régimen de lubricación mixta, a excepción de la muestra de 

FAME derivada de N. gaditana a 80 ºC que presentó un valor típico del régimen 

de lubricación límite por encima del 0,1.  

Durante los ensayos a 40 ºC la fricción se mantuvo relativamente constante 

para ambas muestras de FAME. Sin embargo, la muestra derivada de H. pluvialis 

presentó el mejor comportamiento antifricción, así como una mejor estabilidad 

frente al aumento de la temperatura. En contraste, el FAME derivado de N. 

gaditana exhibió valores de COF más elevados, que se vieron agravados por el 

aumento de la temperatura. Estos resultados pueden atribuirse a la adsorción de 

moléculas polares orgánicas en la superficie metálica que reducen la fricción, así 

como a los enlaces moleculares más fuertes y tribocapas adsorbidas más gruesas 

por parte de la muestra de H. pluvialis. Este tipo de compuestos tienden a tener 

una fuerte polaridad debido a la presencia de oxígeno en el grupo carbonilo del 

éster.  

En este estudio se determinó la polaridad a través del cálculo del NPI [53]. 

Los ácidos grasos no identificados no fueron tenidos en cuenta para el cálculo, 

obteniendo así unos valores para H. pluvialis y N. gaditana de 49,12 y 50,15. Un 

NPI bajo indica una alta polaridad (NPI = 50 para ésteres sintéticos), mientras que 

un NPI alto indica que se trata de una molécula/compuesto no polar (NPI = 300 

para polialfaolefinas).  

A pesar de que ambas muestras presentaron polaridades similares, sus 

moléculas pueden estar adsorbiéndose de diferentes formas, ya sea a través de 

adsorción física (fisisorción) o adsorción química (quimisorción). La primera 

tiene lugar a temperatura ambiente mediante la formación de enlaces de hidrógeno 

con los óxidos superficiales de los hidróxidos. Este proceso suele tener una 

temperatura límite máxima [54,55]. En este caso, el mecanismo de adsorción 

durante las pruebas a 40 ºC es principalmente de fisisorción, mientras que a 80 ºC 

es de quimisorción.  

Las diferencias en los resultados de la fricción podrían estar relacionados con 

la fuerza de los enlaces químicos formados por las moléculas de los ácidos grasos 

con la superficie metálica, ya que ambos compuestos presentan perfiles de ácidos 

grasos muy diferentes.  

Otros autores han reportado que la longitud de cadena, el grado de 

insaturación y la distribución de dichas insaturaciones a lo largo de la cadena 

carbonada, pueden afectar a su adsorción en la superficie del metal [56,57]. En 

base a estos estudios, longitudes de cadena de entre 17–18 átomos de carbono 

favorecen valores de ΔGads (energía libre de adsorción) más bajos, resultando en 

una fuerte adsorción en la superficie metálica. Por otro lado, el aumento del grado 
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de insaturación genera el efecto inverso, valores de ΔGads más altos y, por ende, 

una adsorción más débil. Esto mismo estaría ocurriendo en el caso actual, donde 

la alta presencia de C20:5 en FAME derivado de N. gaditana contribuirían a 

valores de ΔGads más altos y, por consiguiente, una adsorción más débil y peor 

comportamiento antifricción. 

5.3. Análisis superficial 

La Figura 15 muestra las imágenes del SEM de la superficie de desgaste del 

disco después de los ensayos de deslizamiento alternativo. Se apreciaron 

mecanismos de desgaste por adhesión y deformación plástica en ambos casos. Se 

encontraron picaduras, particularmente en las probetas de los ensayos a 40 ºC con 

el FAME derivado N. gaditana, lo que explica el mayor volumen de desgaste en 

la Figura 14d.  

 
Figura 15. Imágenes del SEM de las superficies del disco tras los ensayos de 

deslizamiento alternativo para los FAMEs derivados de N. gaditana y H. pluvialis. 

En la Figura 16 se muestra el ajuste de curva tentativo para el espectro Fe 

2p3/2, que emplea cuatro curvas distintas asociadas a Fe (0). Las formas de curva 

seleccionadas se basaron en el trabajo de Mangolini [58]. Los resultados muestran 

la formación de una tribocapa de óxido, aunque las diferencias entre las muestras 

de N. gaditana y H. pluvialis son sutiles, siendo no significativas.  

El ajuste de C1 es un desafío, en particular con muestras orgánicas complejas 

como es el caso de las microalgas. Sin embargo, parece evidente que N. gaditana 

a 40 ºC exhibe un mayor pico con la energía de enlace más baja (Figura 17), lo 

que es particularmente destacable ya que esta muestra presentó los 
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comportamientos de fricción y desgaste más desfavorables. Estas posiciones bajas 

son asociadas a compuestos con bajo grado de oxidación. En cuanto a las posibles 

asignaciones de las posiciones ajustadas, coinciden con las que se asignan 

habitualmente a C – C (284,9 eV), C = O (287,6 eV), –CO2H (288,7 eV) y 

carburos metálicos (283,0 eV) [59,60]. 

Los espectros O1s de las cuatro muestras (Figura 18) no mostraron 

diferencias apreciables, con una combinación de tres curvas a 530,3 eV, 531,9 eV 

y 533,0 eV, con una relación de área aproximada de 10:5:2. Estas características 

se atribuyen habitualmente a óxidos metálicos, C – O y C = O [61].  

Por último, los espectros de N1s (Figura 19) exhiben un valor de pico entre 

399,5–399,9 eV.  

La Tabla 7 presenta la relación molar de Fe, O, C y N en las diferentes 

muestras. Se observa una mayor cantidad de materia orgánica (C) en la superficie 

en las muestras de N. gaditana. Esto concuerda con el mayor desgaste observado 

en la Figura 14d. De igual forma la cantidad de materia orgánica presente en las 

muestras de H. pluvialis coincide con los resultados de desgaste, al presentar 

cantidades de C similares a 40 ºC y 80 ºC. 

Tabla 7. Ratios molares en el análisis superficial XPS. 

  Fe C O N 

40 ºC 
H. pluvialis  1 27,3 12,2 0,4 

N. gaditana 1 41,1 10,6 0,8 

80 ºC 
H. pluvialis 1 24,8 10,3 0,5 

N. gaditana 1 19,9 10,1 0,4 
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Figura 16. Ajuste de curvas para espectros de alta resolución de Fe 2p3/2 para las 

muestras: a) N. gaditana a 40 ºC; b) N. gaditana a 80 ºC; c) H. pluvialis a 40 ºC; d) H. 

pluvialis a 80 ºC. 

 
Figura 17. Ajuste de curvas para espectros de alta resolución de C1s para las muestras: 

a) N. gaditana a 40 ºC; b) N. gaditana a 80 ºC; c) H. pluvialis a 40 ºC; d) H. pluvialis a 

80 ºC 
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Figura 18. Ajuste de curvas para espectros de alta resolución de O1s para las muestras: 

a) N. gaditana a 40 ºC; b) N. gaditana a 80 ºC; c) H. pluvialis a 40 ºC; d) H. pluvialis a 

80 ºC 

 

Figura 19. Ajuste de curvas para espectros de alta resolución de N1s para las muestras: 

a) N. gaditana a 40 ºC; b) N. gaditana a 80 ºC; c) H. pluvialis a 40 ºC; d) H. pluvialis a 

80 ºC.
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CAPÍTULO  

6 
6 Purificación de FAME derivado de H. pluvialis y 

su uso como aditivo lubricante en diésel 

En base a los resultados obtenidos en los capítulos anteriores, se tomó la 

decisión de continuar la investigación solo con la muestra de FAME derivada de 

la microalga de H. pluvialis. Esta cepa de microalga presentó ventajas destacadas 

tales como: 

• Mayor contenido de triglicéridos en la muestra del bioaceite de partida. 

• Mejor comportamiento frente a la fricción y el desgaste. 

• Propiedades tribológicas más estables con la temperatura. 

6.1. Purificación de FAME con bentonitas 

Para continuar con la investigación y emplear los FAME como aditivo 

lubricante en un combustible diésel, era necesario realizar un proceso de 

purificación con la finalidad de reducir la pigmentación de la muestra. La técnica 

seleccionada fue la adsorción con bentonitas, ya que se trata de un método óptimo 

para el tratamiento de pigmentos, que ya había sido empleada con anterioridad por 

otros autores en el tratamiento de aceites vegetales y derivados de microalgas 

[27,62]. El uso de bentonitas presenta una serie de ventajas donde se incluyen un 

bajo coste, alta eficiencia, de fácil manejo y alta estabilidad del adsorbente [63].  

En la Figura 20 se muestra una composición de imágenes donde se puede 

apreciar la intensidad del pigmento en la muestra inicial de FAME debido al alto 

contenido de astaxantina. Además, se incluyen instantáneas de los diferentes 

resultados y como las muestras van clareando con el aumento de la concentración 

de bentonitas. 

Para llevar a cabo este proceso, se mezcló 1 g de muestra con 10 mL de 

hexano y la concentración correspondiente de bentonitas. Las mezclas se agitaron 

a 250 rpm durante 24 horas [27]. Finalizado el tiempo de mezcla, la fase de 

hexano–FAME se separó de la fase bentonita–pigmento mediante centrifugación 

a 7.000 rpm durante 10 min. A continuación, la fase hexano–FAME se llevó a un 

evaporador rotativo para la eliminación del hexano a 50 ºC y 150 mbar durante 20 

min. 
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Figura 20. Muestras de FAME tras el proceso de purificación con bentonitas y mezclas 

con un combustible diésel. 

El proceso de purificación con bentonitas demostró ser una técnica eficiente 

en la eliminación de astaxantina. Como se puede observar en la Tabla 8, se alcanzó 

una contracción de FAME de 89,51% para la relación de bentonitas 1:6, lo que 

supone una reducción de impurezas del 29,54%. Sin embargo, además de adsorber 

pigmento la bentonita arrastraba gran parte del FAME. Se verificó que un aumento 

en la concentración de bentonitas producía un aumento en las pérdidas de FAME. 

Para la relación 1:6, la pérdida de FAME ascendía al 30% de la muestra, un 10% 

mayor que la exhibida por la relación 1:3. 

Tabla 8. Caracterización fisicoquímica del proceso de purificación con bentonitas. 

Propiedad 
Relación FAME: bentonitas (g) 

1:0 1:3 1:5 1:6 

Contenido de FAME (%) 69,10 77,23 84,32 89,51 

PP (ºC) – 5,1 – 4,3 – 4,93 – 5,15 

Tonset (ºC) 211 232,42 233,74 289,16 

Toffset (ºC) 286 325 321 322 

*Tonset: temperatura de inicio de degradación; Toffset: temperatura final de degradación 
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El análisis de FTIR de las cuatro muestras se puede ver en la Figura 21. A 

primera vista, no se observaron diferencias discernibles entre las muestras. Esto 

se debe al hecho de que la estructura molecular de la astaxantina también está 

compuesta principalmente de largas cadenas carbonadas con dobles enlaces y 

ésteres en su estructura. Los picos presentes a 3006 cm-1, 2923 cm-1 y 2854 cm-1 

corresponderían a las vibraciones de tensión de los grupos funcionales de (-CH), 

(-CH2) y (-CH3). El pico característico de la vibración de tensión del grupo 

carbonilo (-C=O) se encontró a 1739 cm-1, mientras que el grupo funcional 

C(C=O)-O- fue identificado a 1168 cm-1. 

 
Figura 21. Espectros FTIR de las muestras de FAME purificadas con bentonitas. 

En lo referente a la estabilidad térmica de las muestras, se han presentado en 

la Figura 22 (derecha) las curvas de TGA representativas. Las muestras tratadas 

con bentonitas exhibieron unas temperaturas de inicio y fin de degradación 

notablemente más elevadas en comparación con la muestra de FAME sin tratar 

(Tabla 8). Sin embargo, entre las diferentes muestras tratadas con bentonitas no se 

apreciaron diferencias destacables.  

Por otro lado, en la Figura 22 (izquierda) se ha representado la curva de DSC 

para la estimación del PP. De forma general, el aumento de la pureza se asocia con 

una leve mejora en los valores del PP. El mejor resultado fue el presentado por la 

muestra con relación FAME:bentonitas de 1:6. 
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Figura 22. Curvas de DSC para la estimación del PP (izquierda); Curva de TGA para el 

estudio de la estabilidad térmica (derecha) de las muestras de FAME purificadas con 

bentonitas. 

A la luz de las consideraciones antes mencionadas, se concluyó que la 

muestra purificada con la relación de FAME:bentonitas de 1:3 representaba la 

mejor opción para su aplicación como aditivo en un combustible diésel. La 

decisión se tomó en base a las mínimas diferencias observadas entre las 

propiedades fisicoquímicas de las muestras tratadas. Además, se optó por la 

opción más sostenible, que implicaba un menor consumo de bentonitas y menor 

pérdida de FAME durante el proceso. 

6.2. Mezclas FAME – diésel  

La muestra seleccionada de FAME purificado de H. pluvialis se empleó a tres 

concentraciones diferentes como aditivo en un combustible diésel. Estas mezclas 

se prepararon teniendo en cuenta las concentraciones empleadas en estudios 

previos FAME–diésel [64,65]. En la Figura 20 se muestran las diferentes 

concentraciones estudiadas, así como imágenes de las mezclas. 

6.2.1. Caracterización fisicoquímica de las mezclas FAME – diésel 

Tanto las mezclas como los compuestos puros fueron sometidas a una 

caracterización fisicoquímica, incluyendo las principales propiedades incluidas en 

la norma para mezclas biodiesel–diésel [66]. 

Los cambios en la densidad/viscosidad con la temperatura de las mezclas 

FAME–diésel y los compuestos puros se muestran en la Figura 23. Como se puede 

observar, la muestra de FAME presentó valores de densidad y viscosidad muy por 

encima del diésel. Este fenómeno se atribuye a las diferencias en las estructuras 

moleculares de ambos compuestos. Las cadenas de los ácidos grasos modificados 

en el derivado de H. pluvialis aparecen como largas cadenas lineales de átomos 
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de carbono con un éster. Esta estructura se caracteriza por tener un peso molecular 

más alto que el del diésel, lo que tiende a duplicar su viscosidad cinemática [67]. 

 
Figura 23. Variación de la densidad y la viscosidad con la temperatura de las mezclas 

FAME–diésel. 

 Volviendo a los valores de la Figura 11 del FAME derivado de H. pluvialis 

sin purificar, se observa que tanto la densidad como la viscosidad disminuyeron 

tras purificar la muestra con bentonitas. La densidad varió de 900 kg/m3 a 881,4 

kg/m3 a 20 ºC, mientras que la viscosidad de 7,02 mm2/s a 4,53 mm2/s. Esto es 

debido de nuevo a las diferencias en las estructuras moleculares, ya que la 

astaxantina presenta un peso molecular muy superior al de los FAME. 

En la Tabla 9 se presenta un resumen de la caracterización fisicoquímica 

realizada, donde se incluyen propiedades de interés para el diésel. Los valores 

observados para dichas propiedades cumplieron con la normativa ASTD D7467 

para diésel y mezclas biodiesel–diésel (viscosidad entre 1,9 – 4,1 mm2/s; FP > 52 

ºC) [66]. Los valores de LHV y HHV de la muestra de FAME pura resultaron en 

un 12,28% y 12,45% inferiores a las del diésel. Este hecho se atribuye a un menor 

contenido de moléculas de hidrógeno y carbono en el FAME, lo que deriva en un 

menor contenido energético [67]. Las mayores diferencias se encontraron en las 

medidas del PP, donde la muestra de FAME mostró un valor 19 ºC por encima del 

diésel. En cuanto a la estabilidad térmica, esta se vio beneficiada por el aumento 

de la concentración de FAME. Por el contrario, las medidas de FP mostraron un 

comportamiento anómalo. El aumento de la concertación de FAME resultó 

inicialmente en una reducción del FP, estabilizándose con las adicciones de FAME 

sucesivas. Esto implica que el FP no se comporta como una propiedad aditiva, y 

que lideran las características del diésel. 
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Tabla 9. Propiedades fisicoquímicas de las mezclas FAME–diésel. 

Propiedad Diésel 
Porcentaje de FAME 

FAME 
+ 5% + 10% + 20% 

Densidad 20 ºC (kg/m3) 827,31 829,7 832,4 838,1 881,4 

Viscosidad 40 ºC (mm2/s) 2,407 2,477 2,551 2,743 4,526 

FP (ºC) 98 90 83-87 87 180-190 

PP (ºC) –23,35 –22,36 –21,76 –18,44 – 4,30 

LHV (MJ/kg) 43,44 43,20 42,72 42,45 38,03 

HHV (ºC) 46,03 45,66 45,31 44,83 40,38 

Tonset (ºC) 114 128 132 138 231 

Toffset (ºC) 229 257 263 276 325 

Lubricidad HFRR 60 ºC 

(µm) 
453 251 239 240 276 

6.2.2. Caracterización tribológica de las mezclas FAME – diésel 

Las propiedades tribológicas de los compuestos puros y las mezclas se 

evaluaron mediante el ensayo HFRR. La configuración del ensayo se estableció 

de acuerdo con las condiciones de la norma para combustible diésel ASTM 

D6079, mostradas en la Tabla 10 [68]. 

Tabla 10. Condiciones de ensayo para HFRR según la norma ASTM D6079. 

Configuración  

Volumen de muestra (mL) 2 ± 0,2 

Longitud de carrera (mm) 1 ± 0,02 

Frecuencia (Hz) 50 ± 1 

Temperatura (ºC) 60 ± 2 

Humedad relativa (%) 30 – 85 

Carga (g) 200 ± 1 

Duración (min) 75 ± 0,1 

Los resultados obtenidos mostrados en la Tabla 9 demuestran que todas las 

muestras cumplen con el requisito de la norma de lubricidad (WSD < 520 µm). 

En la Figura 24 se muestran las imágenes de las huellas de desgaste generadas 

tanto en la bola como en el disco tras los ensayos. La Figura 25a muestra la 

variación del COF con la adición de FAME, donde se puede apreciar una 

reducción del 50% del COF en la muestra 5% FAME respecto del diésel puro. El 

valor del COF de la muestra de diésel es típico de un régimen de lubricación 

límite, mientras que el resto de las muestras presentan valores de lubricación 

mixta. Un fenómeno similar se observa en el volumen de desgaste del disco en la 

Figura 25c. La adición del FAME como aditivo a bajas concentraciones provoca 
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una reducción considerable del desgaste, mostrando la eficacia del FAME 

derivado de H. pluvialis como un excelente aditivo antifricción y antidesgaste. 

 

Figura 24. Imágenes de las huellas en bola y disco (2D y 3D) de los ensayos 

tribológicos. 

 

Figura 25. Efecto de la adición de FAME derivado de H. pluvialis en un diésel puro: a) 

COF medio; b) desgaste en la bola WSD; c) volumen de desgaste en el disco VD. 

La muestra de 5% FAME exhibió una gran reducción del WSD frente al 

diésel, manteniendo después los valores de WSD constantes para el resto de las 
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mezclas. Este gran comportamiento antidesgaste es atribuible a la presencia de 

ácidos grasos de cadena larga y grupos polares que exhiben un comportamiento 

anfifílico y una excelente relación película/fuerza [69]. Los ésteres metílicos 

presentes en los aceites modificados son compuestos activos que tienden a 

concentrarse en la superficie metálica formando finas capas que son adsorbidas. 

Su adición en el diésel se traduce en un aumento de las moléculas de oxígeno en 

la mezcla, lo que a su vez facilita los procesos triboquímicos y los cambios en la 

composición química. Este proceso resulta en la formación de óxidos metálicos 

en la superficie [70]. Bajas concentraciones de oxígeno facilitan la formación de 

películas delgadas de óxidos antiadherentes que sirven para reducir el desgaste y 

la fricción. Sin embargo, concentraciones elevadas pueden resultar en el efecto 

opuesto, promoviendo una oxidación excesiva y un mayor desgaste [71]. Este 

fenómeno podría dar explicación al aumento del WSD para el FAME puro.  

Tras los ensayos tribológicos las superficies de los discos fueron analizadas 

mediante SEM/EDX. Los resultados (Figura 26) mostraron una deformación 

plástica en la marca de desgaste de los discos, que disminuyó con el aumento de 

la concentración de FAME. El análisis de EDX de la Tabla 11 también indicó que 

las muestras con FAME presentaban mayor concentración de oxígeno en las 

superficies. Estos resultados apoyan la teoría de formación de películas de óxido, 

ayudando a la reducción de la fricción y el desgaste. 

Tabla 11. Resultados del análisis de EDX sobre las huellas de desgaste de los discos. 

Muestra Localización C O Cr Mn Fe 

Diésel 
Spectrum 1 5,0 5,4 2,5 0,5 86,5 

Spectrum 2 7,0 6,3 2,1 0,7 83,9 

+ 5% 

FAME 

Spectrum 1 5,5 7,2 2,3 0,8 84,2 

Spectrum 2 11,9 9,4 2,2 0,6 75,9 

+ 10% 

FAME 

Spectrum 1 6,5 6,6 2,7 0,7 83,5 

Spectrum 2 20,1 6,1 2,6 0,5 70,7 

+ 20% 

FAME 

Spectrum 1 7,1 7,3 2,9 0,6 82,1 

Spectrum 2 6,2 5,4 3,1 0,5 84,8 

FAME 
Spectrum 1 5,1 7,2 2,1 0,6 85,0 

Spectrum 2 7,2 7,5 2,0 0,6 82,7 

En base a todos los resultados expuestos, la adición de FAME al diésel supuso 

una notable mejora en términos de fricción para todas las mezclas. Sin embargo, 

la muestra con 10% FAME exhibió el mejor comportamiento frente al desgaste. 

Superada esta concentración aumenta el desgaste en la bola (Figura 24) y las 

deposiciones en el disco (Figura 26).  
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Figura 26. Imágenes del SEM sobre las huellas de desgaste de los discos. 
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CAPÍTULO  

7 
7 Análisis técnico-económico del uso de aceites 

modificados de microalgas 

En capítulos anteriores ha sido demostrado el potencial del aceite derivado 

de H. pluvialis como materia prima para la producción de FAME. También han 

sido verificadas sus propiedades antifricción y antidesgaste tanto puro como en 

forma de aditivo en mezcla con un combustible diésel. En este capítulo, se 

evaluará la factibilidad de producir FAME derivado de H. pluvialis a escala 

industrial.  

El estudio se basa en un análisis preliminar técnico–económico mediante el 

empleo del software SuperPro Designer v.9, tomando como referencia las 

condiciones de ensayo óptimas verificadas en el Capítulo 3. 

7.1. Descripción del proceso 

En la Figura 27 se muestra el diagrama de flujo diseñado para llevar a cabo 

el análisis. La base de cálculo empleada fue de 30.000 toneladas/año de biomasa 

residual, procedente del proceso de extracción de astaxantina de H. pluvialis, 

como materia prima. 

El proceso se dividió en tres bloques principales: 1) extracción de los lípidos 

presentes en la biomasa de entrada; 2) producción de FAME de acuerdo con las 

condiciones óptimas descritas en el Capítulo 3; 3) purificación del flujo de glicerol 

resultante de la reacción de transesterificación como producto secundario. 

Además, fueron evaluados cuatro escenarios posibles, descritos en la Tabla 12. 

Tabla 12. Escenarios evaluados en el estudio técnico–económico. 

 Descripción Abrev. 

Escenario 1 
Producción de FAME y purificación de glicerol empleando 

centrifugación en las etapas de separación 
GPC 

Escenario 2 
Producción de FAME y purificación de glicerol empleando 

decantación en las etapas de separación 
GPD 

Escenario 3 
Producción de FAME sin purificación de glicerol, 

empleando centrifugación en las etapas de separación 
NGPC 

Escenario 4 
Producción de FAME sin purificación de glicerol, 

empleando decantación en las etapas de separación 
NGPD 



Claudia Sanjurjo Muñiz 

 

 

48 

 
Figura 27. Diagrama de flujo de producción de FAME a partir de residuos de H. 

pluvialis y posterior purificación de glicerol. 
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Para la extracción del aceite de la biomasa de entrada se seleccionó la 

extracción con hexano, ya que ha sido reportado como un solvente eficiente en la 

extracción de lípidos a escala industrial en biomasa derivada de la microalga 

Tetraselmis sp. [72]. Además, se trata de una vía más sostenible en comparación 

con las extracciones tradicionales con cloroformo.  

A continuación, la fase hexano–aceite es separada del resto de la biomasa por 

diferencia de densidad, y dirigida al tanque de reacción para proceder con la 

reacción de transesterificación.  

Una vez transcurrido el tiempo de reacción, los productos resultantes se 

separan por diferencia de densidad. El flujo principal (FAME, metanol en exceso, 

hexano y trazas de catalizador) se deriva a un tanque de lavado donde será lavado 

con agua hasta alcanzar un pH neutro. Esta etapa elimina los restos de metanol y 

trazas de catalizador. Finalmente, el hexano será eliminado en una etapa de 

evaporación. 

Por otro lado, la corriente de glicerol residual es purificada en varias etapas: 

1) separación de restos de aceite; 2) acidificación con HCl (aq.); 3) neutralización 

con NaOH; 4) eliminación de agua y metanol por evaporación. 

Las principales configuraciones de los procesos y reacciones se encuentran 

resumidos en la Tabla 13. 

Tabla 13. Configuración de los equipos de operación de los procesos incluidos en el 

diagrama de flujo. 

Extracción de aceite 

Extracción con hexano 1,5% (w/v), 2 h 

Producción de FAME 

Reacción de transesterificación 
𝑇𝑅𝐼 + 3𝑀𝑒𝑂𝐻 ↔ 3𝐹𝐴𝑀𝐸 + 𝐺𝑙𝑖𝑐𝑒𝑟𝑜𝑙 

80 ºC, 47 min, CH3ONa 1,5% (w/w) 

Purificación de FAME 

Lavado con agua Hasta pH neutro 

Evaporación hexano Capacidad 0,275 ton/h 

Purificación glicerol 

Acidificación  
𝐶𝐻3𝑂𝑁𝑎 + 𝐻𝐶𝑙 (𝑎𝑞) →  𝑀𝑒𝑂𝐻 + 𝑁𝑎𝐶𝑙 

HCl (35% wt.) 

Neutralización 𝐻𝐶𝑙 + 𝑁𝑎𝑂𝐻 →  𝑁𝑎𝐶𝑙 + 𝐻2𝑂 

Evaporación metanol Capacidad 0,131 kg/h 

Evaporación agua Capacidad 0,338 kg/h 



Claudia Sanjurjo Muñiz 

 

 

50 

7.2. Simulación y análisis preliminar económico 

Para la simulación del proceso se empleó el software SuperPro Designer v.9. 

Además, se establecieron las siguientes suposiciones: 1) la materia prima del 

proceso será biomasa residual del proceso de obtención de astaxantina de H. 

pluvialis; 2) la concentración de aceite en la biomasa de entrada será del 85%; 3) 

la concentración de triglicéridos en el aceite extraído será del 50%; 4) el 90% de 

los efluentes de hexano y metanol se recircularán para su reincorporación y 

reutilización en el proceso; 5) el agua producida durante el proceso de purificación 

del glicerol será recuperada y reutilizada en el lavado de la corriente de FAME; 6) 

el producto principal del proceso será el FAME y el producto secundario el 

glicerol purificado (precio de venta del glicerol puro 1,11 €/kg) [73]. 

Los flujos anuales y precios empleados para las materias primas del proceso 

se muestran en la Tabla 14. 

Tabla 14. Flujos anuales y precios de las materias primas estipulados en el Mercado 

Asiático [74]. 

Material 
Precio  

(€/kg) 

Flujo  

(ton/año) 
Material 

Precio  

(€/kg) 

Flujo 

(ton/año) 

Hexano 0,56 45.000,00 NaOH 0,26 5,50 

Metanol 0,17 3.975,60 Electricidad 0,07 €/kWh – 

Agua 0,185 – Vapor 8,406 €/Mt – 

CH3ONa 0,56 60,54 Agua fría 0,28 €/Mt – 

HCl 0,123 45,86    

Los resultados del balance de masa mostraron que la producción anual de 

FAME fue relativamente consistente en los cuatro escenarios, con una producción 

anual de 12.810 toneladas/año. Sin embargo, la producción de glicerol si se vio 

afectada por los procesos de separación. El escenario GPC obtuvo una producción 

anual de glicerol de 1.420,49 toneladas/año para una pureza del 96,45%, mientras 

que para GPD fue de 1.443,63 toneladas/año para una pureza del 94,90%. En 

ausencia de etapas de purificación del glicerol (NGPC y NGPD) se generó una 

corriente residual con un contenido en glicerol inferior al 50%. 

Para el cálculo del UPC, se empleó la Ecuación 3.  

𝑈𝑃𝐶 (€/𝑘𝑔) =
𝐶𝑜𝑠𝑡𝑒 𝑑𝑒 𝑝𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑐𝑖ó𝑛 𝑎𝑛𝑢𝑎𝑙 (€/𝑘𝑔)

𝑃𝑟𝑜𝑑𝑢𝑐𝑐𝑖ó𝑛 𝑎𝑛𝑢𝑎𝑙 𝑑𝑒 𝐹𝐴𝑀𝐸 (𝑘𝑔/𝑎ñ𝑜)
 (3) 

Los parámetros económicos más relevantes se presentan en la Tabla 15. Los 

valores de UPC resultaron entre 0,63 – 0,48 €/kg. Los cuatro casos mostraron 

valores de UPC competitivos, por debajo de los precios reportados en estudios de 
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índole similar para FAME derivado de aceites de primera y segunda generación 

que oscilan entre 0,83 – 1,22 €/kg [75–77]. 

Tabla 15. Resumen del análisis preliminar económico de los cuatro escenarios. 

 GPC GPD NGPC NGPD 

FCI (€) 7.702.000 8.180.000 4.180.000 3.834.000 

UPC (€/kg) 0,63 0,55 0,49 0,48 

UPR (€/kg) 0,75 0,67 0,49 0,48 

TCI (€) 49.058.000 52.108.000 26.746.000 24.459.000 

Coste operativo (€/año) 7.282.000 6.448.000 5.700.000 5.590.000 

Ingresos princ. (€/año) 7.321.000 6.392.000 5.694.000 5.578.000 

Otros ingresos (€/año) 1.417.514 1.440.598 - - 

Ingresos totales (€/año) 8.739.000 7.832.000 5.694.000 5.578.000 

Margen bruto (%) 16,67 17,67 –0,09 –0,22 

Rentabilidad de inversión 

(%) 
11,30 11,34 8,85 8,81 

Amortización (años) 8,85 8,82 11,30 11,34 

TIR (después de 

impuestos %) 
11,64 10,39 7,11 8,05 

*FCI: coste de capital fijo; UPR: ingresos unitarios de producción; TCI: inversión de capital total; 

TIR: tasa interna de retorno. 

El uso de decantación en vez de centrifugación como tecnología de 

separación favoreció la reducción del UPC, siendo este efecto más pronunciado 

en los escenarios GPC y GPD debido al mayor número de fases de separación al 

incluir la purificación del glicerol en el proceso (Figura 28).  

 
Figura 28. Distribución del coste de producción anual para cada escenario. 
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A la hora de seleccionar estas tecnologías habría que tener en cuenta las 

prioridades industriales, ya que la centrifugación permite trabajar con tiempos de 

separación menores.  

La exclusión del proceso de purificación del glicerol implicó un ahorro 

económico en términos de compra y mantenimiento de equipos, mano de obra, 

supervisión y consumos energéticos. Sin embargo, se pierde los ingresos 

correspondientes a la venta del glicerol.  

7.3. Análisis de rentabilidad 

Para el análisis de rentabilidad se fijó el año de construcción en 2024, con un 

período de construcción de 30 meses, 3 meses de puesta en marcha y una vida útil 

de proyecto de 30 años. La tasa de inflación se estableció en el 4%, siendo los 

valores del VAN bajo, medio y alto del 7%, 9% y 11%, respectivamente. Para los 

costes financiados se estableció un plazo de préstamo de 10 años con tipo de 

interés al 5%. La distribución del desembolso del flujo de fondos descontados fue: 

30% el primer año, 40% el segundo año y 30% el tercer año. El plazo de préstamos 

para el capital de explotación, I+D y regalías, se fijó a 6 años, con tipos de interés 

del 12%, 10% y 10%, respectivamente. 

La Figura 29 muestra el análisis de rentabilidad utilizando el diagrama de 

flujo de caja acumulado durante los 30 años de vida de la planta.  

 
Figura 29. Análisis de rentabilidad del coste de producción de FAME mediante 

diagrama de flujo acumulado. 
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Los escenarios GPC y GPD presentan los valores de flujo de caja acumulado 

más bajos en los primeros 5 años, especialmente GPD. Esto se debe a la mayor 

inversión inicial necesaria por la implantación del proceso de purificación de 

glicerol. Sin embargo, los valores de UPR asociados a las ventas del glicerol 

purificado producen un rápido crecimiento a largo plazo y tiempos recuperación 

de la inversión significativamente más cortos en comparación con NGPC y NGPD 

(Tabla 15).  

Los escenarios sin purificación de glicerol experimentan una caída inicial 

leve, pero depender únicamente de los ingresos procedentes de la venta de FAME 

deriva en un lento crecimiento a largo plazo. Esto se traduce en un flujo de caja 

acumulado a final de la vida del proyecto hasta un 50% menor que GPC y GPD. 

Este hecho resalta el potencial de la valorización de productos segundarios y/o 

desechos en los procesos industriales 

En cuanto a las diferencias entre las técnicas de separación, el uso de 

centrifugación en vez de decantación reduce el tiempo de recuperación de 

inversión. Este suceso es más visible en GPC por el mayor número de etapas de 

separación en el proceso. Sin embargo, con el paso de los años el flujo de caja de 

GPD sobrepasa ligeramente los de GPC. Este hecho solo es relevante para 

proyectos con periodos de vida largos. Como se comentaba anteriormente, la 

selección de una tecnología u otra dependerá de los intereses de cada industria. 
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CAPÍTULO  

8 
8 Conclusiones y líneas futuras 

8.1. Conclusiones 

En la presente tesis doctoral se han obtenido dos biolubricantes (mezclas de 

FAMEs) derivados de las microalgas N. gaditana y H. pluvialis. Estos 

biolubricantes han sido caracterizados fisicoquímica y tribológicamente. Tras 

analizar los resultados de estos estudios, se decidió continuar la investigación solo 

con el biolubricante derivado de H. pluvialis. Este fue purificado mediante el uso 

de bentonitas y aplicado como aditivo en un combustible diésel. Finalmente, se 

realizó un estudio técnico–económico para evaluar la rentabilidad de la 

producción del biolubricante derivado de H. pluvialis a escala industrial. 

Atendiendo a los distintos apartados de la investigación, ha sido posible llegar a 

las siguientes conclusiones: 

En el marco del trabajo desarrollado en los Capítulos 3 y 4 referente a la 

optimización de la reacción de transesterificación para la obtención del máximo 

contenido de FAME y su caracterización fisicoquímica, se han obtenido las 

siguientes conclusiones: 

• Los aceites derivados de las microalgas N. gaditana y H. pluvialis 

presentaron perfiles lipídicos muy diferentes. Dichos perfiles influenciaron 

de forma directa en las condiciones óptimas de la reacción de 

transesterificación. 

• La reacción de transesterificación del aceite de la microalga de N. gaditana 

resultó dominada por el ratio bioaceite:alcohol, favorecida a valores altos. 

Sin embargo, la reacción de transesterificación del aceite de microalga de H. 

pluvialis resultó dominada por el tiempo de reacción, favorecida por tiempos 

cortos.  

• La optimización de las reacciones de transesterificación con N. gaditana y H. 

pluvialis han demostrado que no es necesario el uso de condiciones 

supercríticas para la eficiente producción de FAME en microalgas. 

• Los FAMEs de microalgas estudiados resultaron en propiedades 

fisicoquímicas mejoradas (estabilidad térmica, PP y FP) en comparación 

con aceites de primera y segunda generación. Esto se debe a longitudes de 

cadena más largas y mayor grado de insaturación, especialmente en PP. 
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• No se apreciaron diferencias significativas entre las propiedades 

fisicoquímicas de ambas mezclas de FAMEs. 

Del estudio de las propiedades tribológicas de las muestras de FAME 

descrito en el Capítulo 5 se pudo concluir lo siguiente: 

• La mezcla de FAMEs derivada de H. pluvialis presentó un mejor 

comportamiento antifricción y antidesgaste en comparación con la de N. 

gaditana, así como una mejor estabilidad con la variación de la 

temperatura. 

• La lubricación con ambas mezclas de FAMEs resultó en mecanismos de 

desgaste por adhesión y deformación plástica. 

• La longitud de cadena media y el alto contenido de C20:5 en la muestra de 

N. gaditana promovieron un peor comportamiento tribológico. 

• Se detectó la formación de tribocapas de óxidos metálicos generadas por la 

reacción entre las superficies metálicas y la fase polar de los FAMEs 

(ésteres). 

• Las tribocapas generadas por las muestras de H. pluvialis presentaron mayor 

concentración de oxígeno, con un mayor espesor de película y mejor 

comportamiento frente a la fricción y el desgaste. 

Evaluando los resultados obtenidos de la purificación de la mezcla de FAMEs 

derivada de H. pluvialis y su aplicación como aditivo a bajas concentración en un 

combustible diésel en el Capítulo 6, las principales conclusiones son:  

• La purificación con bentonitas alcanzó una reducción de impurezas del 20% 

en los FAMEs derivados de H. pluvialis. 

• La eliminación de astaxantina permitió reducir la densidad del FAME de 

900 kg/m3 a 881,4 kg/m3, y la viscosidad de 7,02 mm2/s a 4,53 mm2/s. 

• No se apreciaron diferencias destacables en las propiedades fisicoquímicas 

entre las diferentes muestras de FAME purificadas con bentonitas. 

• El FAME purificado de H. pluvialis demostró un excelente 

comportamiento antifricción y antidesgaste como aditivo en el 

combustible diésel. 

• Todas las mezclas cumplieron con las limitaciones establecidas por la 

normativa para mezclas biodiesel–diésel. 

•  La mezcla 5% FAME consiguió reducir el desgaste y la fricción en un 44,6% 

y 50%, respectivamente. 

• La mezcla 10% FAME exhibió las mejores propiedades tribológicas.  

Finalmente, el análisis preliminar técnico–económico realizado en el 

Capítulo 7 para evaluar la viabilidad a escala industrial de producción de 

biolubricante a partir de H. pluvialis aportó las siguientes conclusiones: 
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• Los costes unitarios de producción de FAME pudieron reducirse hasta 0,48 

€/kg con la venta de glicerol como producto secundario. 

• La explotación de H. pluvialis para la producción de FAME presentó ser una 

alternativa viable en la revalorización de residuos generados en la 

industria de microalgas. 

• La clave en la viabilidad del proyecto residió en la implantación de 

estrategias de economía circular para la revalorización de residuos. 

• La venta del glicerol purificado implicó un aumento de los ingresos anuales 

del 53,5%. 

8.2. Líneas futuras 

Una vez analizados los resultados obtenidos a lo largo de la presente tesis, se 

propone abordar las siguientes líneas fututas de trabajo: 

• Utilizar nuevas cepas de microalgas que presenten contenido de 

triglicéridos superiores. Esto permitirá obtener productos más puros tras 

la reacción de transesterificación, así como mejores rentabilidades a 

escala industrial. 

• Analizar la estabilidad oxidativa de los biolubricantes derivados de 

microalgas. En función de los resultados, implantar la técnica de 

epoxidación para la obtención de biolubricantes mejorados. 

• Explorar la aplicación de estos biolubricantes en distintas aplicaciones. 

• Explorar la posibilidad de realizar dobles transesterificaciones en aceites 

derivados de microalga. 

• Evaluar los aspectos medioambientales a través de un análisis de 

emisiones de CO2 equivalente. 
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Factor de impacto 

Esta sección presenta la información principal referente a las revistas donde 

han sido publicados los artículos científicos de la presente tesis doctoral. Las 

referencias completas de las revistas, las cuales se encuentran indexadas en el 

Science Citation Index (SCI), así como su factor de impacto (IF) y el cuartil donde 

se ubican según el Journal Citation Reports (JCR) aparecen recogidos en la 

siguiente tabla. 

Publicación Revista Editorial IF Cuartil y categoría 

[I] Lubricants MDPI 3.5 

Q2 

Engineering, Mechanical 

(47/180) 

[II] 
Biomass and 

Bioenergy 
Elsevier 5.8 

Q1 

Biotechnolog& Applied 

Microbiology (24/174) 

[III] 

Journal of 

Molecular 

Liquids 

Elsevier 5.3 

Q1 

Physics, Atomic, Molecular 

& Chemical 

(6/40) 

[IV] 
BioEnergy 

Research 
Springer 3.1 

Q2 

Environmental Sciences 

(167/358) 

Todos estos artículos han sido publicados en acceso abierto.  

La publicación I cuenta con 6 citas en Scopus. De acuerdo con Dimensions 

(https://badge.dimensions.ai/details/id/pub.1163930537/categories) estas citas 

provienen de distintos ámbitos (40% de Ingeniería, 28.57% de Ciencias Químicas, 

14.29% de Agricultura, Veterinaria y Ciencias de los Alimentos y 14.29% 

Ciencias Biológicas), lo que demuestra el interés para distintas áreas de 

conocimiento. Esta publicación ha sido visualizada en 40 ocasiones en el 

repositorio de la Universidad de Oviedo 

(https://digibuo.uniovi.es/dspace/handle/10651/71713), principalmente desde 

China, USA y España.   Por último, esta publicación tiene 23 visualizaciones y 15 

descargas en el repositorio generalista Zenodo 

(https://zenodo.org/records/10657579).  

La publicación II cuenta con 2 citas en Scopus, lo cual la sitúa en el percentil 

92, lo que significa que se encuentra entre el 8% de los más citados de acuerdo 

con el año de publicación y su especialidad. Además, su índice FWCI es de 3.62, 

https://badge.dimensions.ai/details/id/pub.1163930537/categories
https://digibuo.uniovi.es/dspace/handle/10651/71713
https://zenodo.org/records/10657579
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lo que significa que ha sido citado casi 4 veces más que la media de su 

especialidad. 

El trabajo realizado en las publicaciones II y IV se alinean con el Objetivo de 

Desarrollo Sostenible (ODS) 7: Energía asequible y no contaminante. De forma 

indirecta, el uso de microalgas en las publicaciones II, III y IV, también se 

relacionan con los objetivos establecidos en el ODS 2 (Hambre cero), ODS 15 

(vida y tierra), ODS 6 (agua limpia y saneamiento) y ODS 13 (acción por el 

clima). 
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MDPI 2023 

Claudia Sanjurjo, Rodríguez E, Viesca JL, Battez AH. Influence of Molecular 

Structure on the Physicochemical and Tribological Properties of Biolubricants: A 

Review. Lubricants 2023;11:380. https://doi.org/10.3390/lubricants11090380. 
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Publicación II 

 

Elsevier 2024 

Claudia Sanjurjo, Oulego P, Rodríguez E, Battez AH. Biodiesel production 

from the microalgae Nannochloropsis gaditana: Optimization of the 

transesterification reaction and physicochemical characterization. Biomass and 

Bioenergy 2024;185:107240. https://doi.org/10.1016/j.biombioe.2024.107240. 
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Publicación III 

 

Elsevier 2024 

Claudia Sanjurjo, Rivera N, Rodríguez E, Fernández-González A, Battez AH. 

Biodiesel derived from the microalgae Nannochloropsis gaditana and 

Haematococcus pluvialis: Physicochemical and tribological properties. Journal 

of Molecular Liquids 2024;408:125391. 

https://doi.org/10.1016/j.molliq.2024.125391. 
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Publicación IV 

 

Springer 2024 

Claudia Sanjurjo, Rodríguez E, Bartolomé M, González R, Hernández A. 

Optimizing the Conversion of Bio-Oil from Haematococcus pluvialis to Fatty 

Acid Methyl Esters. BioEnergy Research 2024. https://doi.org/10.1007/s12155-

024-10794-9. 
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