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glicéridos y por lo tanto ninguno de estos dos métodos satisface los estandares de la EN
14214 [6].

Es por eso que se han buscado nuevas alternativas a este proceso de purificacion. Una
de las alternativas mas viables es el uso de membranas porosas de separacion de ultra y
micro filtracién, ya que ofrecen resultados prometedores para el sector industrial [7], como
la reduccién del desperdicio de agua, la disminucién del area de trabajo, nula necesidad

de quimicos y la obtencion de un biodiesel que satisfaga a los estandares establecidos.
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Metas

Desarrollo de al menos un tipo de membrana plana de ultrafiltracién a partir de
polisulfona (Udel P-3500®) y polifenilsulfona (Radel®).

Determinacion de la morfologia y porosidad de las membranas obtenidas a partir
de polisulfona (Udel P-3500%) y polifenilsulfona (Radel®) por al menos 2 técnicas
de caracterizacion.

Determinar la viabilidad de la separacion de glicerol contenido en biodiesel

mediante membranas de polisulfona (Udel P-3500%) y polifenitsulfona (Radel®).
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para eliminar el residuo de glicerol, el catalizador base y el jabén formado durante la

reaccion [5].

El tratamiento por medio de lavados produce un problema al medio ambiente, aumenta el
tamano y el costo de los equipos de separacién, cuyos I..ultados se refleja en la pérdida

de rendimiento [5].

Por el método de lavado en seco para el proceso de purificacion biodiesel- glicerol es
necesario el uso de absorbentes como el Magnesol o las resinas de intercambio i6nico las
cuales reducen el riesgo ambiental y disminuyen la cantidad de energia y agua empleada
en el proceso, sin embargo, este proceso es costoso debido a la necesidad de contar con

una unidad extra de mezclado y la pérdida del absorbente no reutilizable [6,17].

1.2, Propiedades del biodiesel y del glicerol.

El biodiesel estd constituido por mono-alquil ésteres de cadenas de acidos grasos
derivados de grasas animales o vegetales. Entre las caracteristicas que presenta este
biocombustible se encuentra su punto de inflainacion relatl. ..nente alto de 150°C, 1o que
significa que es menos volatil y mas seguro de transportar que el diesel comercial con un
punto de inflamacion de 60°C [20]. | comparacion con el diesel las propiedades
lubricantes del biodiesel pueden reducir el desgaste y extender el tiempo de vida util del
motor [21].

Entre las ventajas del uso de este biocombustible podemos encontrar [22]:

» Disminucién de la contaminacion del aire,

» Su combustion no incrementa el contenido de CO, en el aire,

» Permite utilizar como materia prima un desperdicio, como lo es el aceite residual
de cocina,

» Reduce el consumo de los combustibles fésiles,

> Y es biodegradable.

Como resultado de la transesterificacion y la destilacion del alcohol excedente, la
separacion de f¢ s 3IODIESEL (ésteres n...licos) y glicerina es provocada, su
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membrana de polisuifona, ademas de que el biodiesel obtenido cumplia con los
estandares de la ASTM PS121-99 [10].

Saleh et al. realizaron un estudio sobre el efecto del jabdn, metanol y agua en el tamario
de las particulas de glicerol durante la pu...cacion del biodiesel utilizando una membrana
plana de poliacrilonitrilo (PAN) con un peso molecular de 100 kD a 25 °C y con una
presion de operacién de 552 KPa. Los resultados mostraron que la adicién de agua en
pequefas cantidades (~0.1 wt%) son necesarias para obtener un biodiesel que cumpla
con los estandares de la ASTM [5].

Este mismo autor realizé otro estudio en el afio 2011 cambiando el tipo de membrana,
utiizando membranas ceramicas de micro y ultrafiltracion a diferentes temperaturas (0°,
5° y 25°C). Los resultados demostraron que con el uso de la membrana ceramica de
ultrafiltracion, el biodiesel presentdé menor contenido de glicerol, esto debido a la
disminucion del tamafi. Je poro que facilita la remocion del glicerol contenido en la
mezcla y que fa temperatura de 25°C promueve una rapida separaciéon de las FAMES
[33].

Wang et al. realizaron un estudio de la separacion biodiesel-glicerol con membranas
ceramicas de microfiltracion variando el tamafo de poro (0.6,0.2 y 0.1um). Los resuitados
demostraron que la membrana con un tamafio de poro de 0.1um obtuvo la mas alta
pureza, pero que dicho producto se encontraba por debajo de las especificaciones de la
EN14538, ademas notaron una disminucién del contenido de agua utilizado para dicha

separacion [34].

Murphy et al. realizaron un estudio empleando diferentes membranas poliméricas para
determinar la estabilidad y la eficiencia en la separacién de biodiesel-glicerol. Se utilizaron
membranas de policarbonato (GE osmonics), fluoropolimero (Millipore), SUPOR-
200(Gelman science), polipropileno (GE osmonics) y filtros tipo GS (Millipore). Los
resultados mostraron que la separacién puede llevarse a cabo gracias a la interaccion
entre las membranas hidrofébicas y el biodiesel no polar, por lo tanto, las membranas de
fluoroporo (Millipore) y el filtro tipo (Millipore) lograron obtener un biodiesel con un
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numero de ventajas importantes sobre la separaciéon de la fase dispersa convencional
como {10]:

¢ No hay emulsificacion,
¢ No se requiere diferenciar entre las densidades de los fluidos,

o El area interfacial es grande.

1.3.1. Membranas porosas.

Este tipo de membrana induce la separacion debido a discriminaciéon del tamafio de
particula, ya que se puede obtener una alta selectividad cuando el tamario de la particula
del soluto es relativamente 11:ds grande que el tamano del poro en la membrana [36].

Esta clasificacion estd dada principalmente en membranas de microfiltracién y
membranas de ultrafiltracién. La diferencia entre ellas radica principalmente en el tamano
de poro, siendo este menor en ... membranas de ultrafiltracion. Cuando el material
polimérico es uti...ado como memuiana, es necesario tomar en cuenta la facilidad para la
manufactura de la membrana, asi como la estabilidad quimica y térmica [36].

Otro factor importar.__ en membranas ae ... do/ultrafiitracion, es la disminucion del flujo
debido a la polarizacién por concentraciéon y la ¢ _.itaminacién por saturaciéon de algunos
de los componentes de la solucion, como resultado de la adsorcién superficial por la
membrana [36].

En la Tabla 1.1 y 1.2 se listan aquellos pol...... s que son utilizados cominmente para

membranas de micrc . ion y ultrafiltracion resp  ivamente.
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purificado por m® de membrana al dia. A nivel laboratorio existe variedad de equipos

disponibles en forma de placas [40].

En la figura 1.6 se observa un flujo esquematico de un proceso de ultrafiltracién por un
solo lote, en el cual el liquido a separar es bombeado y recirculado al modulo de la
membrana donde es ultra filtrado (permeado), el tanque de alimentacion esta

directamente conectado a una valvula para la extraccién de la muestra retenida.

¥ - -
L. |

concentrado

Figura 1.1. Flujo esquemadtico de un proceso de ultrafiltracién por lote [40].

26






1.6.1. Sistemas de microfiltracion.

Entre los sistemas de microfiltracion mas simples se encuentra el de un solo lote, en el
cual un volumen determinadn del liquido a separar es alimentado y recirculado a través de
un médulo con alta velociuau ue flujo, dicho proceso se detiene cuando la separacion del
fluido es obtenida [39].

Entre los modulos mas utilizados se encuentran los capilares y los tubulares ya que con
ambos se obtienen flujos altos de 15-60 litros por minuto. Los médulos capilares viene
alojados en capas de 0.8 a 1.0m de diametro y aproximadamente 1 metro de longitud y

las presiones manejadas son de 2 a 3 bar [40].

Los moédulos tubulares pueden tener un diametro de 1.2 a 2.4 cm y las presiones
manejadas se encuentran por arriba de 4 bar. :pendiendo del tamario y geometria del
tubo sera el area activa de la membrana, es decir, el area que estara en contacto directo

con el flujo [40].
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2.3. Sintesis de biodiesel.
Para la realizaciéon del biodiesel se utilizarc.. .as condiciones de reacciéon reportadas por
Balam Chi, 2009, [50] empleando un aceite comestible comercial de girasol, conocido en

el mercado como aceite comestible 1-2-3%:

2.3.1. Procedimiento para la sintesis de biodiesel a nivel laboratorio.

Se calentaron 320 ml de aceite comestible 1-2-3° a 130°C con agitacion [50]. Se preparé
una disolucién de metdxido de sodio, mezclando 1.05 g de hidroxido de sodio (NaOH) en
64 ml de metanol a 25°C con it

Se atempero6 el aceite a 45°C y se adio durante 90
minutos, para que se lleve a cab esentada en la
figura 2.4 [50].

Después de la reaccién de trans ‘eacciéon en un

embudo de separacién durante Z+ 1vias, paia scparar 1as uus 1asss yu€ componen la
mezcla (biodiesel y glicerina). La fase de la glicerina ubicada en fa parte inferior del
embudo de separacion, se separd y se depositd en un contenedor [50]. Para realizar el

biodiesel se siguié el procedimiento ilustrado en el esquema 2.5.

El biodiesel de Jatropha (B100) fue generosamente proporcionado por la planta de

biodiesel en Chiapas.
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Figura 2. 5. Sintesis de biodiese! a partir de aceite comestible 1-2-3%.

2.4, Caracterizacion de las mc...oranas.

Para llevar a cabo la carac...iza...n de la porosidad de las membranas, es decir, la
determinacién del tamarfio de p listribucién en las membranas preparadas a partir
de las polisulfonas Udel P-35 adel®, se utilizaron las técnicas de microscopia
electrénica de barrido, termopo, v...vu... por calorimetria diferei...al de barrido y el método

de punto de burbuja.

2.4.1. Microscopia electrénica de barrido.

La microscopia electrénica de barrido (SEM, scanning electron microscopy por sus siglas
en Inglés) es una técnica de caracterizacion de membranas utilizada para determinar el
tamario de poro y su distribucidén de tamarios. Este analisis se realizé en un equipo JEOL,
JSM-6360-LV equipado con un detector INCA  ergy 200 (Oxford instruments).

En esta técnica de caracterizacion se detectan las radiaciones reflejada y secundaria
producidas cuando el ha e electrones incide sobre una superficie, por lo que, al trabajar
con materiales poliméricos, como en este caso, es necesario depositar sobre su superficie
un recubrimiento conductor, con ello se protege la superficie de los efectos destructivos
del haz y se incrementa la produccion de electrones secundarios que mejoran la imagen.
Los materiales generalmente ei___.2ados con esta finalidad son grafito y metales pesados
(Au, Pd) evaporados térmicamente al vacio [51].

Para realiz s¢_._ ._ _uperficie
de la men Tiwuio de fractura
criogénica [52].

2.4.2. Tern \

Para determinar el tai......_ del poro se puede utilizar la termoporometria por calorimetria

diferencial de barrido (DSC, Differential Scanning Calorimetry, por su nombre en inglés)
[53, 54]. Se utilizé un calorimetro diferencial de barrido DSC-7 (Perkin Elmer).
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Donde
¥1s = Tension superficial de la interface liquido-solido.
V;, = Volumen molar de la fase liquida.

ASe = Calor molar de solidificacién del condensado, es decir el calor molar de la

transicién liquido-solido.

Tomando en cuenta que y,5,V, y AS; , son constantes en el intervalo AT y asumiendo
que y;s es una funcién independiente del tamafio de poro, que varia linealmente con

respecto a la temperatura, y considerando como el liquido contenido al agua [58].

y1s(N/m) = (40.9 + 0.39AT)1x1073 (2.3)

Para describir el proceso de solidificacion en el material poroso, es decir la relacion entre
el radio de poro y la temperatura, varios mecanismos han sido propuestos, entre ellos
[58,59].

» La nucleacion debida a embriones preexistentes: en este mecanismo , la
solidificacién ocurre por los nucleos criticos que aparecen espontaneamente y
empiezan a crecer conforme la temperatura disminuye.

> La solidificacion como resultado de la progresiva penetracion de la fase solida:, en
ese caso, la solidificacién se lleva a cabo por la progresiva penetracion de la fase
solida formada en la superficie del material poroso.

» Lacombinacion delc 1ecanismos antes mencionados.

A pesar de que la solidificacién dentro de un radio de poro, r , puede llevarse a cabo por
medio de estos tres mecanismos, la interface liquido-solido siempre es esférica para

poros de tamafio micrométrico y nanomeétrico y su curvatura, C,s es igual a [59]:

Cis =— (2.4)

r—=t

38






La relacién entre la presion y el radio de poro esta dada por la ecuacion (2.5) de Laplace
[36].
2y
T, = —cosf (2.5)

AP

Donde r, es el radio del poro, y la tensién superficial en la interface liquido/aire, AP es el
gradiente de presion y 8 el &ngulo de contacto el cual es 0° {por lo tanto cos 8=1) [36]. En
la Tabla 2.3 se presenta un indicador de la presiéon requerida para un radio de poro dado
[36].

Tabla 2. 3. Relacion entre la presion y el radio de poro [36].

nauiv ue puiv rresion

En la siguiente figura se esquematiza el sistema utilizado para poder realizar esta prueba
[36].

D~ g r |

Figura 2. 6. Esquema del método punto burbuja [36].
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2.5, Separacion de la glicerina- biodiesel sin purificacion por medio del sistema de
membrana.

Se utilizd una celda de alta presion (1000 psig, Sterlitech TM HP4750 Sterlitech Corp.,
WA) representada en la figura 2.7.

El tamano de la membrana fue de 49 mm de diametro con espesores de 100 a 250 ym y
el volumen de la mezcla de biodiesel-glicerol fue de 50 ml.

Se midié el incremento de presion por medio de un mandémetro de caratula digital (HEISE)
con un limite maximo de 1000 psi, las pruebas se realizaron a temperatura ambiente
(25°C) con presiones de operacion de 12, 50 y 320 psi para los sistemas de biodiesel de
jatropha (B100), Biodiesel de aceite comestible 1-2-3® sin purificacién y biodiesel con
3%v/v de glicerol, respectivamente.

Se filtraron 3 sistemas diferentes: biodiesel de jatropha (B100), biodiesel de aceite
comestible 1-2-3% sin purificacién y biodiesel con una concentracion de glicerol al 3% v/v.
Para el sistema de biodiesel con una concentracion de glicerol al 3% v/v, se utilizaron 48.5
ml de biodiesel de jatropha y 1.5 ml de glicerina comercial, esta mezcla se dispuso en
agitacion constante por 1 hora antes de la prueba, con el fin de asegurar una completa
disolucién.

Para la realizacion de la prueba se coloc6 la membrana sobre el soporte metalico poroso
de la celda de flujo y se coloca la mezcla con agitacién constante. Se incrementa
gradualmente la presion hasta que el biodiesel logre atravesar la membrana y se mide el
volumen obtenido en diferentes tiempos.

Se determino el flujo del con respecto al tiempo, utilizando la formula (2.6) [60]:

F=Z (2.6)

At

Donde
V es el volumen del biodiesel permeado durante la prueba,
A es el area activa de la membrana,

t es el tiempo total de la prueba.
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2.5.1. Determinacion del p :c...aj le separacién.

Para la determinacion del porcentaje de separacion (R %) se tomaron muestras de
retenido (Cy), es decir, de la mezcla de biodiesel-glicerol en sus diferentes mezclas
(biodiesel de jatropha (B100), biodiesel de aceite comestible 1-2-3® sin purificacion y
biodiesel con una concentracion de glicerol al 3% v/v) y del biodiesel permeado (C,). Las
concentraciones fueron obtenidas mediante el andlisis por cromatografia de gases, GC

(por sus siglas en Inglés) [61]:

2.5.2. Cromatogra

Esta técnica sirve | ;ontaminantes en
la FAME, es deci retenido y en el
permeado. El equij rafo Claurus 500
(Perkin Elmer), equ 2 utilizé nitrégeno
como gas acarreac olumna de metal
de 14 mx0.53 mm .53 mm I.D. Las

condiciones fueron las recomendadas por la ASTM D6584 para la determinacion del total
de glicerol libre en biodiesel puro B100 [62].

Se tomd una muestra de 100 mg vy se colocé dentro de un vial con empaque de 10 ml,
usando una jeringa, se afadieron 100pL de cada estandar interno (Butanotriol, Tricaprina)
y N-Metil-N-trimetilsilitrifluoroacetamida (MSTFA), se agitaron los viales y se dejaron
reposar de 15 a 20 min a temperatura ambiente. Después se afiadié 8ml de n-Heptano al

vial y se volvié a agitar, por ultimo se inyecté 1 pL de la mezcla en la columna [62].

Las condiciones para obtener los cromatogramas fueron: 50°C por 1 min, 15°C/min a 180
°C, 7°C/min a 230°C, 30°C/min a 380°C, se mantiene por 10 min. El gas acarreador fue
nitrogeno (N;) a un flujo constante de 3.0 mi/min, el detector fue un detector de
ionizacién de flama a (FID) 380°C, con flujo de hidrogeno (H;) de 35 ml/min, aire de 350

ml/min, nitrégeno de 30 mi/min.
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Figura 3. 9. Termograma de fusién obtenido para la muestra de Udel P-3500°.

En la figura 3.10, se presenta el termograma de fusién para la muestra de Radel®, en el
que se puede observar los dos picos maximos caracteristicos del agua, uno en -3.07°C
correspondiente al agua superficial y a los poros menores a 0.011um [69] contenidos en
la membrana y el pico en -2.18°C correspondiente a la fusién del agua contenida en los
poros, cabe destacar que para poros mayores de 30 nm el cambio en la temperatura de
transicion es tan pequefio que el efecto no puede ser separado del pico del agua

superficial [70].
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Figura 3. 11. Termograma de fusién obtenido para la muestra de Sterlitech®.

En la figura 3.12, se presenta la distribucién del radio de poro de la muestra Udel P-
3500%, con respecto a la temperatura. Se observa un cambio de pendiente en un radio de
poro de 0.02 um conforme aumenta la temperatura, esto indica la presencia de poros con
un radio mayor, en la distribucién, dicho resultado corrobora los picos méximos del
termograma de fusion (Figura { , de donde se obtuvieron los radios de poro maximos

promedio presentados en la tabla 3.3.
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Figura 3. 13. Distribucion del volumen de poro para la muestra Udel P-3500°.

En la figura 3.14, se presenta la distribucion del radio de poro de la muestra Radel®, con
respecto a la temperatura. Se observa un cambio de pendiente en un radio de poro de
0.021 nm conforme aumenta la temperatura, lo que nos indica la presencia de poros con
un radio mayor a 30 nm, dicho resultado corrobora los picos maximo del termograma de
fusion (Figura 3.2), de donde se obtuvieron los radios de poro maximos promedio

presentados en la tabla 3.3.
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Figura 3. 15. Distribucién del volumen de poro para la muestra Radel®.

En la figura 3.16, se presenta se la distribucion del radio de poro de la muestra Sterlitech®,
con respecto a la temperatura. Se observa un can > de pendiente en un radio de poro
de 0.020 um conforme aumenta la temperatura, lo que nos indica la presencia de poros
con un radio mayor a 0.030 um, en la distribucién, di_..0 resultado corrobora los picos
maximos del termograma de fusion (Figura 3.3), de donde se obtuvieron los radios de

poro maximos promedio pi -_entados en la tabla 3.3.
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Figura 3. 17. Distribucion del volumen de poro para la muestra Sterlitech®.

Tabla 3. 3. Radios de poros promedio encontrados por termoporometria.
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min respecto al estandar Butanotriol (T,=6.42 min). Los picos de glicerina y butanotriol

aparecen a temperaturas menores a los 100°C.

Para los monoglicéridos, el pico con un tiempo de retencion relativo (T,) de 0.87 min
respecto al estandar interno Tricaprina (T,=20.04 min), corresponde a la sefial de la

monoleina.

Los diglicéridos son principalmente separados de acuerdo al niumero de carbonos y
aparecen en grupos de picos correspondientes a 1,2 y 1,3 isémeros o a diglicéridos con
un namero de carbono igual pero diferente numero de dobles enlaces. Los diglicéridos
son dificilmente identificados, sin embargo, las sefiales con un tiempo de retencién
relativo de 1.05 a 1.09 correspondientes a numeros de carbono 34, 36 y 38 pueden ser
identificados como diglicéridos en los cromatogramas de referencia. En esta prueba el
tiempo de retencion relativo fue de 1.06 respecto al estandar interno Tricaprina.

Al final del cromatograma podemos encontrar los pirns correspondientes a los triglicéridos
con tiempos de retencién relativos de 1.16-1.31 re  ecto al estandar interno Tricaprina
con carbones nimero 52, 54, 56 y 58. El tie...po ue retencion relativo fue de 1.18 min
respecto al estandar intero Tricaprina. A continua: n se presentan los cromatogramas
para las muestras permeadas con los sistemas e membrana de Radel® y de la
membrana Sterlitech®.

74












78






80






en sistemas de un solo lote y para una mezcla de refinacion, sin presentar saturacion

aparente, a pesar de una nula recirculacién del sistema de alimentacién.

4.2. Recomendaciones.
Se sugiere seguir investigando nuevas formas de eliminar la produccion de agua residual
durante el proceso de purificacion del biodiesel por medio de membranas de micro o

ultrafiltracioén.

Para ello se plantea reducir el tamafio de los poros contenidos en la membrana por medio
del uso de aditivos durante el proceso de inmersion y de un soporte no tejido de poliéster,

polipropileno y/o polietileno.

Elaborar un sistema para la dispersién del polimero de manera automatizada con la
cuchilla para formaciéon de pelicula (film casting knife), con el fin de lograr mayor

uniformidad de la morfologia de la membrana y por lo tanto de los poros.

Ademas de incluir un sistema de recirculacién del tanque de alimentacién por medio de
bombeo durante el proceso de separacién, esto con el fin de evitar la aglomeracién de las

moléculas de glicerol en ia capa superficial de la membrana.

82






11. A. Demirbas, Progress and recent trends in biodiesel fuels, Energy Conversion And
Manager.._..t, 50, 14-34, 2009.

12. E. Lotero, et al.Synthesis of biodiesel via ac catalysis, /ndustrial & Engineering
Chemistry Research, 44, 5353-5363, 2005.

13. D. M. Caye; N. Nghiem; T. Walker, Biofuels engineering process technology, Mcgraw-
Hill, New York, 2008, 197-207.

14. D. Leung; X. Wu; M. Leung, A review on biodiesel production using catalyzed
transesterification, Applied Energy , 87, 1083-1095, 2010.

15. N. Hashemi; M. Tabataba Y. Mansourpanah; M. Hatamifar, Glycerin ultra
purification; a key to economize biod.-_2l production, Third International Symposium On

Energy From Biomass And Waste, Venice, November 2010, 8-11.

16. National Renewable Energy Laboratory Innova n For Qur Energy Future, Biodiesel
handling and use guide (fourth edition). NREL) *-540-43672, 8-12, DECEMBER 2009.

17. |.LM. Atadashi; M.K. Aroua; A. Abdul A., Biodiesel separation and purification: A review,
Renewable Energy, 36,437-443, 2011.

18. Assessorament Industrial Agrari S.L. (ASSIA, S.L).Proyecto técnico para la produccién
de biodiesel partiendo de grasas animales y ¢ aceites vegetales. Barcelona, Espaia,
2004.

19. J. Saleh; M. Dube; A.Tremplay, Effect of soap, methanol, and water on glycerol
particle size in biodiesel purification, Energy Fuels, 24,6179-6186, 2010.

20. T. Krawczyk, Biodiesel alternative fuel makes inroads but hurdles remain. American Oil
Chemists Society, 8, 801-815, 1996.

21. W. Von, Technical handbook for marine biodiesel in recreational boats,prepared for the
national renewable energy laboratory, Renewable Energy Laboratory, Us Department of
Energy,1-32, 1999.

84






32. T. V. R. Alicieo; E.S. Mendes; ...C. Pereira; O.C. Motta, Membrane uitrafiltration of
crude soybean oil, Desalination, 148, 99-102, 2002.

33. J. Saleh; A. Tremblay; M.A. Dubé, Separation of glycerol from fame using ceramic
membranes, Fuel Pro..._sing Tech....ogy, 92, 1305-1310, 2011.

34. Y. Wang; W. Xingguo; L. Yuanfa; O. Shiyi; T. Yanlai; T. Shuze, Refining of biodiesel by
ceramic n._.abrane separation, Fuel Process Technology, 90, 422-7, 2009.

35. S. Murphy; D. Kanani; A. Zydney, Polymeric microfiltration membranes for biodiesel
production. in: chemical energy storage and conversion, Department of Chemical
Engineering, The Pennsylvania State University, University Park, Pa 16802. Department of
Chemical Engineering, University of Florida, 2010.

36. M. Mulder, Basic principles of membrane technology, Kluwer Academic Publishers,
Netherlands, 1951, 40-61.

37. B. N. Ochoa; A. C. Pagliero; B. J. Marchese; M. Mattea, Ultrafiltration of vegetable oils
degumming by polymeric membranes, Separation And Purification Technology, 22-23,
417-42, 2001.

38. Radel resins design guide, Solvay Advanced Po.,...ars, L.L.C, 2, 2004.

39. R. W. Baker, Membrane Technology And Applications,John Wiley & Sons LTD,
England,2004,96.

40. K, Scoftt. Handbook of Industrial Me..._ranes, Elsevier Science Publishers LTD,
Oxford, 2006, 96-99,191,207.

41. A. Basile; F. Gallucci, Membranes F  Membrane Reactors Preparation, Optimization
And Selection, John Wiler  Sons LTD, United Kingdom, 2011, 508.

42, K. Khulbe; C. Feng; T. Matsuura, Synthetic Polymeric Membranes: Characterization

By Atomic Force Microscopy, Springer Laboratory, Canada, 2010, 22.

43. J. M. Henis; M.K. Tripodi, Composite hollow fiber membranes for gas separation: the
resistance model approach, Journal of Membrane Science, 8, 223-246, 1981.

86






54. M. R. Landry, Thermoporometry by differential scanning calorimetry: experimental
considerations and applications, Thermochimica Acta, 433, 27-50, 2005.

55. M. Brun; A. Lallemand; J. F. Quinson; C. Eyraud, A new method for the simultaneous
determination of the size and shape of pores: the thermoporometry, Thermochimica Acta,
21,59 — 88, 1977.

56. K. Ishikiriyama; M. Todoki; K. Motomura, Pore size distribution (psd) measurements of
silica gels by means of differential scanning calorimetry, Journal of Colioid And Interface
Science, 171, 92-102, 1995.

57. K. Ishikiriyama; M. Todoki, Pore <. distribution (psd) measurements of silica gels by
means of differential __anning calorimetry, Journal of Colloid And Interface Science, 171,
103-111, 1995.

58. M. Iza; S. Woerly; C. Danumah; S. Kaliaguine, , Determination of pore size distribution
for mesoporous materials and polymeric gels by means of DSC measurements:
thermoporometry, Polymer, 41, 5885-5893, 2000.

59. S.I. Nakao, Review: Determination of pore size and pore size distribution 3. Filtration

membranes, Journal of Membrane Science, 96,131-165, 1994.

60. G. N. B. Barofia; J. Lim; B. Jung; High performance thin film composite polyamide
reverse 0-"10sis membrane prepared via m-phenylenediamine and 2,2-

benzidinedisulfonic acid, Desalination, INP S, 2012.

61. P. Mou; P. Ho Bum; B. D.Freeman; R. Abhishek; J. E. Mcgrath; J.S. Riffle, Synthesis
and crosslinking of partially disulfonated poly(arylene ether sulfone) random copolymers
as candidates for chlorine resistant reverse osmaosis membranes, Polymer, 49, 2243-2252,
2008.

62. D6584-00, ASTM STANDARS. Test Metod For Determination Of Free And Total
Glycerine In B-100 Biodiesel Methyi Ester By Gas Chromatography. 2000. Vol. 4, 2.

88






73. J. Min; T. Hu, Mois.. < permeation through porous membranes, Journal of Membrane
Science, 379, 496-503, 2011.

74. D. M. Kanania; W. H. Fissellb; S. Royd; A. Dubnishevac; A. Fleischmanc; A.L.
Zydneya, Permeability-selectivity analysis for ultrafiltration: effect of pore geometry,
Journal Of Membrane Science, 349, 405—410, 2010.

75. A. P. Broek; D.Bargeman; E. D. Sprengers; C. A. Smolders,Characterization of
hemophan hemodialysis membranes by thermoporometry, International Journal of Artificial
Organs, 15, 25-28, 1992.

76. C. Li-Hua; C. Ya-Fang; Y. Shih-Yang; C. Junghui, Ultrafiltration of triglyceride from
biodiesel using the phase diagram of oil-fame-meoch, Journal Of Membrane Science, 330,
156-165, 2009.

77. S. C. Low; K. T. Cheong, Polymeric membrane application for bio-diesel
transesterification, 7st AUN/ SEED-Net Regional Workshop, 11-13, 2009.

78. P. J. Wan; M.K. Dowd; A. E. Thomas; B. H. Butler, Trimethylsilyl derivatization/gas
chromatography as a method to determine the free fatty acid content of vegetable oils,
Journal of the American Oil Chemists' Society, 84, 701-708, 2007.

79. P.C. Narvaez, J.A. Torres; F. Sanchez; L.F. Ponce, Determinacién por cromatografia
de gases de alquil ésteres (metilico y etilico) de acidos grasos, en presencia de mono-, di-

, ¥ triglicérides, Revista Ingenieria E Investigacién, 57, 58-62, 2005.

80. C. Plank; L. Eberhard, Simultaneous determination of glicerol, and mono-di- and
triglicerides in vegetable oil methyl ester by capillary gas chromatography, Journal of
Chromatography A, 697, 461-468, 1995.

90









