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RESUMEN 

El biodiesel es un combustible renovable proveniente de aceites vegetales o grasas 

de origen animal, que puede ser usado total o parcialmente para reemplazar el 

combustible diesel de los motores de ignición sin requerir una modificación 

sustancial de los mismos. Tradicionalmente el biodiesel es obtenido mediante una 

transesterificación de aceites o grasas, haciendo reaccionar un alcohol de cadena 

corta (usualmente metanol o etanol), en presencia de un catalizador, usualmente 

NaOH o KOH, obteniéndose rendimientos relativamente buenos, no obstante, el 

producto final requiere un largo proceso de lavado adicional. Debido a lo anterior se 

ha venido estudiando la viabilidad de los materiales tipo hidrotalcita y su potencial 

como catalizadores sólidos para ser empleados en la transesterificación para 

obtener biodiesel por vía catálisis heterogénea y con ello suprimir los altos costos y 

extensos tiempos de producción.  

 

En el presente trabajo se sintetizó materiales tipo hidrotalcita (Mg/Zn/Al) con una 

relación molar entre cationes divalente y trivalente igual a 3, y una relación molar 

entre los cationes divalentes igual a 2. La síntesis de los materiales se realizó 

mediante el método de coprecipitación a baja sobresaturación a pH constante.  

 

Posteriormente una porción del material se impregnó con Ca (OH)2 al 30 %. La 

muestra impregnada fue calcinada a 500 °C con el fin de originar los óxidos mixtos 

respectivos que le otorgan las propiedades básicas al catalizador. Los materiales 

obtenidos fueron caracterizados mediante termogravimetría acoplada a masas 

demostrándose la formación del material tipo hidrotalcita mostrándo perdidas de 

naturaleza endotérmica en el intervalo de 25-250C° asociada a deshidratación cristalina 

e interlaminar y entre 250-580°C debida a las deshidroxilaciones de las láminas, así 

como a la descomposición de NO3- y CO32- de la región interlaminar, este 

comportamiento es observado para los catalizadores HTC-01-N Y HTC-02-F  y 
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fisisorción de nitrógeno, obteniéndose propiedades texturales interesantes de los 

catalizadores HTC-01-N, HTC-02-F Y HTC-03-C como el diámetro de poro, con un 

resultado promedio de 30,536323, 47,0475819 y 38,676186nm respectivamente; 

área específica de 98, 12 y 37  m2/g e isotermas del tipo IV con ciclos de histéresis 

de clase H3, comprobándose que son materiales de tipo mesoporosos. 

 

Se realizó la evaluación catalítica de los materiales en la reacción de 

transesterificación de un aceite vegetal comercial con metanol para la obtención de 

biodiesel. Después de la reacción de transesterificación se encontró un rendimiento 

del 95% y 87% cuando se empleó los catalizadores HTC-01-N, HTC-02-F y para el 

óxido mixto se encontró un rendimiento del 91%, en un porcentaje de 3 % p/p del 

catalizador. Se puede concluir que, este estudio abre las puertas a futuras 

investigaciones en el ámbito de los hidróxidos dobles laminares en la región y en 

sus posibles campos de aplicación. 

 

Palabras Clave: Biocombustibles, Coprecipitación, Hidróxidos dobles laminares, 

Transesterificación.  
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1. INTRODUCCION  

 

Actualmente, el gasto energético se ha venido incrementando de manera continua; 

este abastecimiento de energía ha sido producido principalmente por el carbón 

mineral, el petróleo y el gas, teniendo estos una gran importancia cada vez mayor 

para satisfacer las necesidades energéticas de todos los países del mundo. (M. 

Hernández et al, 2009; BP, 2016). 

Debido al excesivo consumo de estos recursos, este sistema energético no es 

sostenible a largo plazo debido a los impactos ambientales que se producen, la 

dependencia geopolítica y la inequidad en su distribución; por esta razón es de gran 

importancia investigar procesos o mecanismos que nos permitan obtener fuentes 

alternativas de energía, que sean más económicas y además que se minimicen los 

impactos ambientales negativos en su generación y utilización (Musa 2016). 

Una de las propuestas para contribuir a la solución del problema energético que 

está avanzando más rápidamente, es la de los biocombustibles líquidos. Estos se 

definen como aquellos combustibles obtenidos a partir de biomasa que se 

encuentran en estado líquido en condiciones normales de presión y temperatura. 

Se emplean en calderas para la producción de calor y electricidad o en motores de 

combustión interna, en cuyo caso se denominan biocarburantes. (Ballesteros, M. et 

al (2008).  

La primera rama de los biocarburantes la constituye el bioetanol obtenido de 

materias primas azucaradas (caña, remolacha), amiláceas (maíz, yuca) o la 

celulosa. El proceso a partir de almidón y la celulosa es más complejo que a partir 

de sacarosa, pues implica procesos adicionales de pretratamiento de la materia 

prima (algunas veces residuos vegetales de otros procesos), que pueden consistir 

en una combinación de trituración, pirólisis y ataque con ácidos y otras sustancias, 

para que la biomasa pueda ser luego atacada por enzimas hidrolizantes en 

reactores de fermentación [.(Ballesteros, M et al . (2008). 
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La segunda rama de biocarburantes en la cual centra su investigación esta tesis, 

está constituida por el biodiesel, obtenido inicialmente a partir de plantas 

oleaginosas convencionales, tales como la palma africana, la soja, la colza; o a partir 

de oleaginosas alternativas (Jatropha, Cynara cardunculus, higuerilla, etc.) o los 

aceites de fritura usados. 

Para la elaboración de este novedoso producto se utilizan catalizadores que sirve 

para acelerar la velocidad de reacción y poder obtener en menos tiempo nuestra 

sustancia deseada. (Abebe E, et al ,2011). 

Por años las industrias han estado utilizando catalizadores homogéneos (que se 

encuentran en la misma fase que los reactivos) para la producción del biodiesel, ya 

sea por esterificación de ácidos (catalizador de naturaleza acida), o por 

transesterificación de triglicéridos (catalizador de naturaleza básica) (Canoira L. et 

al, 2007). 

Aunque estos catalizadores conducen a altas conversiones de biodiesel en tiempos 

relativamente cortos, tienes muchos inconvenientes, ya que no pueden ser 

recuperados y deben ser neutralizados al final de la reacción; además son sensibles 

a la presencia de agua y ácidos grasos libres; por este motivo requieren de materia 

prima de alta calidad para evitar reacciones de hidrólisis y saponificación que 

influyen en la separación del glicerol. (A. Saydut, et al, 2016). 

Los catalizadores heterogéneos como las hidrotalcitas se presentan como una 

alternativa más promisoria para la solución integral a muchos problemas 

operacionales y ambientales que presenta la producción convencional de biodiesel. 

(L. Costarrosa, et al, 2018). 

Además, modificando este mineral con metales se produce un aumento importante 

en la reactividad. (J. L. Shumaker, 2008). 

Por eso es fundamental este trabajo de investigación, en el cual, se sintetizo un 

material tipo hidrotalcita terciaria a base de Mg, Zn y Al, realizándole una 

funcionalización con Ca(OH)2 y calcinación a 500 ºC, para su posterior evaluación 

catalítica en la reacción de transesterificación de un aceite comercial para obtener 

biodiesel, ya que estos catalizadores pueden ayudar a aumentar la velocidad de 
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reacción y además disminuir el costo de elaboración de biodiesel y generar menos 

impacto ambiental para reducir la contaminación en las fuentes hídricas, y minimizar 

la generación de gases en el proceso. 
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2. OBJETIVOS 

 

 

2.1 OBJETIVO GENERAL 

 

✓ síntezar, funcionalizar y caracterizar la estructura de catalizadores tipo 

hidrotalcitas por el método de coprecipitación para ensayos en reacción de 

transesterificación 

 

2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

 

✓ Sintetizar hidrotalcitas terciarias de Mg-Zn-Al a partir de sus 

correspondientes nitratos y carbonato sódico usando el método de 

coprecipitación. 

 

✓ Obtener mediante tratamiento térmico el óxido mixto correspondiente a la 

arcilla terciaria de Mg-Zn-Al. 

 

✓ Caracterizar mediante análisis térmogravimétrico (TGA) e isotermas de 

adsorción la hidrotalcita terciaria de Mg-Zn-Al y su correspondiente óxido 

mixto.  

 

✓ Evaluar la actividad catalítica de los materiales tipo hidrotalcita en la 

reacción de transesterificación para la obtención de biodiesel a partir de un 

aceite vegetal.  
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3. ANTECEDENTE Y ESTADO ACTUAL 

 

A partir del descubrimiento del mineral hidrotalcita a mediados del siglo XIX, 

diversos minerales isoestructurales con la hidrotalcita, pero de distinta composición 

elemental, fueron agrupados bajo el nombre general de “compuestos tipo 

hidrotalcita”. En la década de los años treinta del siglo pasado dichos compuestos 

fueron sintetizados por Feitknecht y Fischer, (1935) mediante reacción entre 

disoluciones diluídas de sales metálicas de iones divalentes y trivalentes con bases, 

y a cuya estructura dio el nombre de “estructura de doble lámina”. La idea de 

Feitknecht era que los compuestos sintetizados estaban constituidos por capas de 

hidróxido de los diferentes metales intercalados. Esta hipótesis fue posteriormente 

refutada por Allmann, 1968; Taylor, (1969) al concluir que los dos cationes estaban 

localizados en la misma capa y sólo iones carbonato y agua se encontraban en la 

interlámina.  

En la actualidad, se han publicado numerosos trabajos sobre la síntesis, estructura 

y aplicaciones de este tipo de compuestos debido al creciente interés, no sólo desde 

el punto de vista académico, sino debido a sus importantes y numerosas 

aplicaciones que aumentan constantemente. En la naturaleza las arcillas aniónicas 

no son tan frecuentes como las catiónicas. Sin embargo, son baratas y fáciles de 

sintetizar (Hernández et al, 2009; Rivas et al 2017; Vaccari, 1999; Rives, 2002; 

Wypych y Satyanarayana, 2004; Rives et al., 2010; Parternina L., 2018; Almanza Y. 

,2018). 
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4. MARCO TEORICO 

 

4.1 GENERALIDADES SOBRE EL BIODIESEL  

 

El biodiesel o FAME (Fatty Acid Methyl Ester) es un combustible renovable 

proveniente de aceites vegetales o grasas de origen animal, que puede ser usado 

total o parcialmente para reemplazar el combustible diesel de los motores de 

autoignición sin requerir una modificación sustancial de los mismos (Agarwal, A.K. 

2007),( NBB. 2009). 

 

El uso del biodiesel como combustible y aditivo ha sido aprobado en Estados Unidos 

por la Agencia de Protección del Medio Ambiente (EPA). Ha sido catalogado como 

un combustible limpio, siempre y cuando sus características físico-químicas se 

encuentren dentro de las especificaciones de las normas europeas. La norma 

estándar es la UNE EN 14214 (en el caso de Norteamérica la norma estándar es la 

ASTM D6751) (EPA. 2002). 

 

          Tabla 1: Propiedades fisicoquímicas del biodiesel de palma 
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La mezcla de biodiesel-diesel más común es la que tiene 20% de biodiesel y 80% 

de diesel, más conocida como B20. Pero en algunos países industrializados ha sido 

usado con eficacia en mayores proporciones (B30), e incluso en su forma pura 

(B100). El biodiesel también se usa como combustible para calefacción (EBB. 

2009). 

Los aceites vegetales (y también las grasas animales) están constituidos por 

moléculas (ésteres) de ácidos grasos y glicerol. A este último los aceites y grasas 

le deben su elevada viscosidad. Mediante la transesterificación se reemplaza el 

glicerol (alcohol trivalente) por un alcohol monovalente (“más ligero”), usualmente 

metanol o etanol, formando moléculas más pequeñas (ésteres monoalquílicos o 

FAME) con una viscosidad similar a la del combustible diesel derivado del petróleo 

(ver Tabla 1). También se produce glicerina como subproducto, sustancia que tiene 

numerosos usos en diversas industrias. Como caso particular la Tabla 1 compara 

las propiedades del aceite de palma con su respectivo biodiesel y un diesel en 

particular (Benjumea, P, et al. 2009) (Mittelbach, M. et al 2004). 

 

4.1.1 Desarrollo histórico del biodiesel  

 

La idea de usar aceites vegetales como combustible para los motores de 

combustión interna data de 1895, cuando Rudolf Diesel desarrollaba su motor. En 

la presentación del motor diesel en la Exposición Mundial de París en 1900, el Ing. 

Diesel usó aceite de maní como combustible (Knothe, et al, G., 2005)  

Sin embargo, la alta viscosidad de los aceites (aproximadamente 10 veces más que 

en el diesel) fue limitante en su utilización, debido a que esto implicaba una pobre 

atomización del combustible y se obtenía una combustión incompleta. También 

debido al alto punto de ignición de los aceites vegetales y su tendencia a oxidarse 

térmicamente complicó su uso, debido a la formación de depósitos en las boquillas 

de los inyectores y una disminución de la lubricidad. No obstante, se intentó 

modificar sus propiedades para aproximarse a las del diesel por medio de otros 

métodos como la dilución o microemulsión, la pirólisis o la transesterificación. Pero 
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el bajo precio que por entonces tenía el petróleo hizo que enseguida el diesel 

ocupase el lugar preferencial y se abandonase el aceite como alternativa 

(Benjumea, P, et al., 2009). 

Paradójicamente, el resurgimiento de la idea de Diesel de emplear aceites vegetales 

en sus motores, empieza a cobrar fuerza nuevamente hacia finales del siglo XX, 

esta vez bajo la forma de biodiesel (que no es sino aceite vegetal modificado) 

impulsado principalmente por preocupaciones ambientales relacionadas con el 

cambio climático y la necesidad de encontrar alternativas al uso de combustibles 

fósiles. Hasta hace pocos años era posible identificar otras motivaciones, además 

de las ecológicas, para impulsar su uso en diferentes regiones; por ejemplo, los 

excedentes de la producción de soja en los Estados Unidos, o los excedentes de la 

producción agraria en Europa que impulsaron la política de poner tierras en 

descanso para no afectar los precios de los productos agrícolas. No obstante, 

requería aún de importantes subsidios o exenciones tributarias para asegurar su 

viabilidad, ya que los precios de los aceites vegetales eran sustancialmente 

mayores que los del diésel (Girard, P. et al, 2006). 

Fue con la gran subida de los precios del petróleo a partir del 2004, y en julio de 

2008 (133.90 dólares el barril de Brent (IndexMundi, 2009) que los precios de los 

aceites vegetales y las grasas animales se empiezan a equiparar con los del diesel 

y generan este reciente boom de los biocombustibles líquidos a nivel mundial, que 

incluye también al bioetanol (que es básicamente etanol o alcohol etílico), el cual 

puede utilizarse como complemento o sustituto de la gasolina. 

 

4.1.2 ETAPAS DE PRODUCCIÓN DEL BIODIESEL 

 

4.1.2.1 Transesterificación  

 

Tradicionalmente el biodiesel es obtenido mediante una transesterificación de 

aceites o grasas, haciendo reaccionar un alcohol de cadena corta (usualmente 

metanol) en presencia de un catalizador (usualmente NaOH). Las materias primas 
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más frecuentes para la producción de biodiesel son los aceites de las oleaginosas 

de producción mundial, tales como girasol, soja, palma africana y otros (Knothe, et 

al., G., 2005) (Dias, J.M., et al, 2008)  

 

4.1.2.1.1 Principios químicos de la reacción de transesterificación  

 

La reacción de transesterificación depende principalmente de la naturaleza de la 

materia prima, la concentración del catalizador, la relación molar alcohol-aceite, la 

temperatura, la agitación, presión y tiempo de reacción, el contenido de humedad, 

y de ácidos grasos libres [),( Mittelbach, M. et al 2004)., (Canakci, M., et al., 2001), 

(Dorado, M., et al., 2002), (Ma, F.R., et al., 1999)  

 

 

Figura 1: Reacción de transesterificación 

 

En la reacción de transesterificación (Figuras 1 y 2), un mol de triglicéridos reacciona 

con tres moles de alcohol para formar un mol de glicerol y tres moles de los 

respectivos alquilésteres, en una secuencia de tres reacciones reversibles donde 

los triglicéridos son convertidos a diglicéridos, monoglicéridos y finalmente glicerol. 

El glicerol y los ésteres son productos inmiscibles que se distribuyen en dos fases 

después de la reacción. Estas fases pueden ser separadas después de decantar o 

centrifugar. 

Existen varios tipos de catálisis para la transesterificación, pero comercialmente 

para la producción de biodiesel la más comúnmente utilizada es la catálisis 
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homogénea, que se puede dividir principalmente en alcalina y ácida. También se 

han utilizado otros tipos de catalizadores heterogéneos (en fase sólida). Otras 

alternativas interesantes pueden ser la utilización de catalizadores enzimáticos 

como las lipasas (Haas, M.J. 2005). 

 

. 

Figura 2: Etapas de la reacción de la transesterificación 
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4.1.3 Catálisis homogénea  

 

4.1.3.1 Catálisis básica 

 

 

ROH: Alcohol  

B: Catalizador básico  

R, R´, R´´ y R´´´: Cadenas alifáticas  

 

Figura 3 : Mecanismo de la transesterificación con catálisis básica para los triglicéridos. 
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En la Figura 3 se explica el mecanismo de la reacción de la transesterificación 

alcalina para los triglicéridos. Monoglicéridos y diglicéridos reaccionan con el mismo 

mecanismo (Schuchardt, U., (1998), (Meher, L.C., 2006).  

La transesterificación alcalina homogénea es el proceso preferido por la industria 

para producir biodiesel. Generalmente es más rápida y menos costosa cuando la 

comparamos con la ácida u otros tipos de catalizador. Las bases fuertes como el 

NaOH y el KOH son los catalizadores más usados. Estos hidróxidos presentan altas 

conversiones a condiciones moderadas y tiempos de reacción cortos, además son 

menos corrosivos para los equipos industriales y requieren pequeños volúmenes de 

alcohol, lo que representa reactores económicos y de menor tamaño ( Agarwal, A.K. 

2007), (Mittelbach, M. et al., 2004), (Moser, B.2009)  Sin embargo para funcionar 

óptimamente se requiere de una materia prima de alta calidad, es decir de aceites 

con una concentración baja de ácidos grasos libres, sin gomas ni impurezas. 

También es indispensable que su humedad sea mínima, de lo contrario se 

presentarán reacciones secundarias de saponificación o de neutralización (ver 

Figura 4) [(Knothe, et al., G., 2005), (Rashid, U et al 2008), Canakci, M, et al., (2001). 

 

Figura 4: Reacciones de saponificación y neutralización. 
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En el caso de la catálisis alcalina, es muy importante que los catalizadores se 

mantengan en estado anhidro. Debe evitarse su contacto prolongado con el aire, 

pues éste disminuye su efectividad debido a la interacción con la humedad y con el 

dióxido de carbono (EPA. 2002).También se acostumbra a usar metóxido de sodio 

o de potasio para obtener mejores rendimientos debido a que no forman agua sobre 

la reacción con los alcoholes, como sí sucede con los hidróxidos (Dias, J.M., et al., 

2008).Sin embargo es más tóxico e inflamable, y se puede presentar la formación 

de otros subproductos además de su mayor costo. Otros alcóxidos, tales como el 

etóxido de calcio han sido utilizados para la producción de biodiesel, aunque con 

mayores demandas de alcohol y de catalizador (Liu, X.J., 2008) 

Además, NaOH, KOH, NaOCH3 y KOCH3 han sido usados por muchos (Dorado, M., 

et al., 2002), para la transesterificación de aceites usados y refinados, pero sin 

uniformidad en sus resultados y sus preferencias, debido a que cada aceite tiene un 

comportamiento diferente, así sea de la misma especie. Los valores más frecuentes 

van desde 0.4% hasta 1.5% p/p, haciendo obligatoria la optimización en cada caso. 

 

4.1.3.2 Catálisis ácida  

 

Los ácidos más utilizados son los ácidos fosfórico, sulfúrico, sulfónico y clorhídrico 

(Helwani, Z., et al., 2009). Los catalizadores ácidos son recomendados para 

transesterificar aceites con un alto contenido de ácidos grasos libres tales como el 

aceite de palma o los aceites reciclados (May, C.Y. 2004). La catálisis ácida también 

se emplea para pretratar algunos aceites como una etapa previa a la 

transesterificación básica, debido a que también esterifica los ácidos grasos libres 

contenidos en las grasas y los aceites  consiguiéndose altos rendimientos Pinzi, S., 

et al., (2009). Sin embargo, la reacción es lenta y requiere temperaturas y presiones 

más altas, y de igual manera demanda mayores cantidades de alcohol. Al igual que 

la catálisis básica la reacción es fuertemente afectada por la presencia de agua, 
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disminuyendo el rendimiento de la transesterificación (Moser, B. 2009). En la Figura 

5 se puede observar el mecanismo de la reacción (Schuchardt, U. et al., 1998). 

 

 

Figura 5: Mecanismo de la transesterificación con catálisis ácida 

 

 

4.1.4 Catálisis heterogénea  

 

Los catalizadores heterogéneos son aquellos que se encuentran en una fase 

diferente a la de los reactantes, es decir que no se encuentran disueltos en el alcohol 

o en el aceite, sino que son sólidos y son fácilmente recuperables por decantación 

o filtración al final de la reacción (Helwani, Z., et al.,  2009). 

La transesterificación llevada con la catálisis homogénea presenta problemas como 

son la formación de jabones y la necesidad de purificación y eliminación de 

subproductos de la reacción, el tratamiento de efluentes residuales, además de la 

corrosión inherente en el caso de catalizadores ácidos (Meng, X., et al., 2008). 
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Se han utilizado catalizadores heterogéneos como hidrotalcitas (Trakarnpruk, W.,et 

al 2008) carbonato de calcio, óxidos de estaño, magnesio y zinc, entre otros. Esta 

catálisis sólo requiere de la evaporación del metanol sin producción de efluentes 

residuales, además también se obtiene un glicerol puro sin contaminantes (Melero, 

J.A., et al., 2009) Sin embargo su elevado costo debido a la necesidad de elevadas 

condiciones de temperatura y presión como también de grandes volúmenes de 

alcohol, no permiten todavía una aplicación comercial en la producción de biodiesel 

(Mittelbach, M. et al., 2004).  

 

4.1.4.1 Mecanismo de transesterificación básica heterogénea 

 

El mecanismo por el cual ocurre la reacción de transesterificación vía catálisis 

heterogénea se basa en principios similares a los que se presentan en la catálisis 

homogénea bien sea en sistemas ácidos o básicos. De igual manera las 

características ácidas y básicas en catálisis heterogénea son propiedades 

importantes en la transesterificación de triglicéridos. Sin embargo, a diferencia de 

los sistemas homogéneos, en la catálisis heterogénea la adsorción de especies y la 

desorción de productos se llevan a cabo en la superficie del catalizador sólido (A. 

Endalew, et al., 2011).  

En la Figura 6 se muestra la reacción de transesterificación en medio básico, 

describa bajo el modelo de Langmuir-Hinshelwood. El mecanismo está construido 

por cuatros pasos importantes. Los pasos 1(a) y 1(b) hacen referencia a la adsorción 

de ambos reactantes en la superficie del catalizador. En el paso (2) se genera 

intermediario tetraédrico producto de la reacción del grupo alcóxido. Un éster del 

ácido graso se produce en el paso (3) y un di glicérido es el producto en el último 

paso (G. Castellar Ortega, et al., 2014).  
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Figura 6: Mecanismo Langmuir-Hinshelwood (LH) para la transesterificación de triglicéridos con alcohol 

(G. Castellar Ortega, 2014). 
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4.2 HIDRÓXIDOS DOBLES LAMINARES (HDLS) 

 

Los “Hidróxidos dobles laminares” (abreviadamente HDLs), denominados 

genéricamente como materiales tipo “hidrotalcita” (HT), por su semejanza de 

composición, estructural, propiedades, etc. con el mineral hidrotalcita, un 

hidroxicarbonato de Mg y Al que fue descubierto en Suecia en el año 1842. También 

se conocen estos materiales con el nombre de arcillas aniónicas debido a la similitud 

de alguna propiedades que comparten con las arcillas catiónicas. 

 

Los HDLs o arcillas aniónicas son sólidos básicos bidimensionales de composición  

[MII
1-x MIII

x (OH)2]An
x/n·mH2O donde  

 

MII = Mg2+, Zn2+, Ni2+,...,  

MIII = Al3+, Fe3+, Cr3+...,  

An- = CO3 2-, SO4 2-, Cl-...  

x varía entre 0.22 y 0.33 (Cavani et al.,1991).  

 

Están formadas por capas de hidróxidos metálicos cargadas positivamente debido 

a sustituciones isomórficas de cationes divalentes por cationes trivalentes y con 

aniones en la región interlaminar, es decir, una situación inversa a la que presentan 

las arcillas catiónicas, cuyas láminas están cargadas negativamente debido a 

sustituciones de Si4+ por Al3+ y de Al3+ por Mg2+, principalmente, y cuya interlámina 

contiene especies catiónicas (Figura 7). 
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Figura 7: Representación esquemática de la estructura de las arcillas catiónicas y arcillas Aniónicas 

 

 

4.2.1 Características y propiedades  

 

La hidrotalcita es estable hasta aproximadamente 400ºC, temperatura a la cual se 

descarbonata, formando Mg3AlO4 (OH) (Salgado H. A. 2011).  

Este proceso es reversible en presencia de agua y aniones, particularidad que 

puede aprovecharse para utilizar este material como secuestrante de aniones. La 

selectividad para aniones divalentes (cromato, sulfato, etc.) es mayor que para los 

monovalentes (cloruro, nitrato, etc.). Por encima de 600ºC se forma 

irreversiblemente una mezcla de óxidos que puede evolucionar por calcinación a 

mayor temperatura hasta MgAl2O4 (estructura de espinela) y oxido de magnesio, 

MgO. 

 

A continuación, se mencionan algunas de las propiedades más interesantes que 

caracterizan a los productos calcinados de los C TH, y que les confiere un carácter 

innovador y versátil para la creación de materiales potencialmente aplicables en los 

procesos industriales de muy diversa forma.  

  

A) Área superficial elevada (100 — 300 m2/g).  
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B) Efecto memoria, el cual permite la reconstrucción de la estructura laminar 

original, tras ser calcinada a 5000C, mediante el contacto con disoluciones acuosas 

en presencia de determinados aniones.  

C) Distribución homogéneas de los iones metálicos en los productos de calcinación, 

térmicamente estables, con formación mediante reducción de metales cristalinos 

muy pequeños y estables.  

D) Propiedades ácido-base de los C TH ajustables en función de la presencia de 

diferentes metales en la lámina.  

E) Alta capacidad de intercambio aniónico (Gonzáles F. 2010). 

 

La descomposición térmica de un C TH tiene lugar en dos etapas. En la primera de 

ellas una deshidratación interlaminar, sobre los 2000C, y en la segunda se produce 

la pérdida simultánea de los aniones interlaminares y la deshidroxilación de las 

láminas. En los C TH de Mg/Al, se obtiene un óxido mixto, que se suele representar 

como con un fuerte carácter básico de Lewis. Este tipo de materiales presenta, por 

tanto, propiedades interesantes para posteriores aplicaciones en catálisis básica. 

Los óxidos mixtos obtenidos a partir de estos C TH presentan pares ácido-base, 

centros ácidos de Lewis (debido a la presencia de cationes A13+) y distintos tipos de 

centros básicos (Márquez M. 2008).  

 

Centros 02- directamente unidos a los metales (basicidad fuerte).  

Centros 02- enlazados a átomos adyacentes de los centros metálicos (basicidad 

media).  

Grupos OH- en superficie (basicidad débil).  

 

Según la aplicación en la que se pretenda emplear estos materiales, es necesaria 

una fuerza básica distinta.  
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4.2.2 Óxidos Mixtos  
 
 

Al someter los CTH a un tratamiento térmico ocurren diversos cambios en el 

material; el primer cambio da como resultado un colapso de las láminas del material 

dando lugar a una mezcla a nivel atómico de óxidos metálicos, los cuales tienen en 

sus propiedades alta área superficial y alta dispersión homogénea.  

La temperatura a la que ocurre este cambio depende de los metales que integran al 

material y se determinan experimentalmente.  

En este proceso de descomposición térmica de los C TH se pueden observar dos 

principales transiciones endotérmicas: la primera correspondiente a la perdida de 

agua interlaminar se da en el intervalo de temperatura entre 77 – 297 ºC y una 

segunda transición a mayores temperaturas producto del desprendimiento de los 

grupos hidroxilo de las láminas del material y de los aniones interlaminares.  

 

4.2.3 Aplicaciones de la hidrotalcita  

 

El diseño y la caracterización de catalizadores es en la actualidad un área de gran 

interés, puesto que entre el 80-90% de los procesos que se llevan a cabo en la 

industria química utilizan catalizadores. De hecho, en los países industrializados, el 

uso de catalizadores está implicado en la generación de aproximadamente el 20% 

del PIB (Producto Interior Bruto). También está relacionada con el uso de 

catalizadores, la implantación de nuevas tecnologías para la conversión de la 

energía o para la protección del medio ambiente. Los estudios en este campo 

buscan aquellos materiales que mejoren la actividad y selectividad catalítica y, 

paralelamente, generen menos subproductos y contaminantes (Rodríguez A. 2011). 

Los compuestos tipo hidrotalcita o arcillas, son en la actualidad materiales de gran 

importancia, debido a que tienen grandes aplicaciones tanto en la industria 

farmacéutica, así también en la industria química que son utilizados como: soportes 

catalíticos y catalizadores entre otras más. 
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 Los CTH son usados como: antiácidos para el intercambio de iones y como 

absorbentes, como sitios activos de los catalizadores y soportes catalíticos debido 

a su alta área superficial, además de sus propiedades básicas superficiales, su 

estabilidad estructural, en la oxidación de mercaptanos, en reacciones de 

condensación aldólica, reacciones de isomerización, reacciones de hidrogenación 

y deshidrogenación, alquilación y reformación de nanas.  

En la actualidad, este tipo de compuestos se usan como precursores y soportes 

catalíticos, en la petroquímica y principalmente en las unidades de craqueo catalítico 

fluidizado, para la hidrodesulfuración de las gasolinas provenientes de estas 

unidades, lo que representa un eficiente catalizador para la eliminación del azufre 

de las gasolinas, en la preparación de los catalizadores utilizados en la 

hidrodesutfuración de las gasolinas, se han utilizado como soportes, los 

compuestos tipo hidrotalcitas de Mg-Al, Cu-Al y Zn-Al (Martínez G. 2007). 

4.2.4 Métodos de preparación de las hidrotalcitas 

La síntesis de materiales tipo hidrotalcita ha sido motivo de diversas publicaciones 

que han sido revisadas y en donde se puede consultar en detalle los métodos para 

su obtención. Cabe hacer notar que recientemente, para obtener hidrotalcitas se ha 

reportado un procedimiento novedoso en el cual la velocidad de agitación y el 

tiempo de adición de la sal de Mg son los parámetros más importantes. Mediante 

este procedimiento, la distribución de microporos y mesoporos es similar a las 

hidrotalcitas convencionales, pero la cantidad de macroporos es mucho más 

elevada (López E, 2000). 

4.2.4.1 Método de coprecipitación 

 

Los primeros métodos de síntesis de estos compuestos comienzan con los trabajos 

de Feitknecht y Fischer, (1935) y Feitknecht, (1942), haciendo reaccionar 

disoluciones muy diluidas de Mg2+ y Al3+ con disoluciones básicas diluidas. 
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Variando las proporciones de los cationes metálicos y el anión interlaminar pueden 

prepararse una amplia diversidad de materiales. Este método es denominado de 

“coprecipitación” o síntesis directa. 

Posteriormente, este método fue desarrollado en la literatura de manera amplia con 

el fin de mejorar el rendimiento de la reacción y las propiedades del producto 

obtenido. Así, se idearon metodologías mediante las cuales se obtuvieron 

cantidades relativamente grandes de hidrotalcitas, en un tiempo muy razonable, 

controlando parámetros como la concentración de las sales metálicas, el tipo de 

reactivos, la temperatura de reacción, las condiciones de lavado y secado, el pH, el 

tiempo de envejecimiento, etc. (Miyata y Hiros, 1978; Miyata, 1980; Reichle, 1986). 

En muchos casos, la optimización del valor del pH de la coprecipitación y el tiempo 

de envejecimiento no conduce a una hidrotalcita bien cristalizada, mientras que un 

tratamiento hidrotermal posterior, suele producir un aumento de la cristalinidad de 

la muestra. Esta técnica consiste en calentar un reactor de acero con revestimiento 

de teflón que contenga la suspensión acuosa de la hidrotalcita a una temperatura 

seleccionada en función de la naturaleza de los cationes metálicos (Bish y Brindley, 

1977). 

En definitiva, este método ha sido ampliamente utilizado para la preparación de 

hidrotalcita con carbonato como anión interlaminar. Sin embargo, para introducir 

aniones diferentes al CO32-, se debe evitar la presencia de CO2 en la disolución, 

que provocaría la intercalación del CO32- dada la gran afinidad de este anión por el 

espacio interlaminar de la hidrotalcita (Sato et al., 1986a). Para ello, se toman las 

precauciones de trabajar en atmósfera de nitrógeno y utilizar agua descarbonatada 

en la preparación de las disoluciones. 
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4.2.5 TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN 

 

4.2.5.1 Difracción de rayos (DRX) 

 

La difracción de Rayos X es una técnica analítica que permite estudiar la estructura 

interna de los sólidos cristalinos. Se basa en el hecho de que, en función de su 

estructura interna y de los tipos de átomos que la componen, cada fase cristalina 

tiene un difractograma propio y característico. Es importante recalcar que no se trata 

de un análisis químico, sino de la identificación de fases o compuestos cristalinos 

(Alonso M.L., 2011). 

 

4.2.5.2 Microscopia electrónica de barrido (SEM) 

 

El microscopio Electrónico de barrido es una herramienta que permite la 

observación y caracterización superficial de materiales inorgánicos y orgánicos y 

proporciona información morfológica del material analizado, utilizando un haz de 

electrones para formar una imagen. 

Tiene una gran profundidad de campo, la cual permite que se enfoque 

simultáneamente una gran parte de la muestra. Su alta resolución posibilita estudiar 

la morfología de partículas de muy pequeño tamaño (~ 100 Å) y obtener una visión 

tridimensional, que puede ser identificativa. La morfología se entiende como la 

forma que adquiere la materia cuando se divide finamente, en función de su 

estructura y de los procesos de cambio que induce dicha forma (Alonso M.L., 2011). 

 

4.2.5.3 Microscopia electrónica de transmisión (TEM). 

  

En esta técnica, un haz de electrones acelerados a una gran velocidad al aplicarles 

una elevada diferencia de potencial, atraviesa la muestra, produciéndose la 

dispersión de los mismos en diferentes trayectorias. Lo que permite el estudio de la 
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estructura interna y detalles ultraestructurales de sólidos cristalinos, como las 

arcillas (pergher, S.B.C. et al., 2006) 

 

4.2.5.4 Espectrofotometría de absorción atómica (AAB) 

 

Esta se utiliza para determinar la composición química de los sólidos. Se basa en la 

diferencia de la radiación absorbida por los átomos en estado fundamental 

existentes en una llama, la muestra a alta temperatura se irradia con una luz a la 

longitud de onda a la cual el elemento en interés absorbe energía, midiéndose 

posteriormente la radiación absorbida (pergher, S.B.C. et al., 2006). 

 

4.2.5.5 Adsorción física de gases  

 

 En la caracterización de estos materiales se utilizan diferentes técnicas dentro de 

las cuales la adsorción de gases es una de las más versátiles, pero sin duda la más 

utilizada es la adsorción-desorción de N2 a 77 K, dado que aporta información 

fundamental acerca de la estructura porosa del mismo. Mediante las isotermas 

experimentales y utilizando diferentes métodos y modelos es posible determinar las 

propiedades texturales del material (área superficial, volumen de microporos, 

volumen de mesoporos, volumen total de poros y distribución de tamaño de poros) 

(Villaroel J, 2008). 

4.2.5.6 Espectroscopia infrarroja (ei) 

Se basa en la medida de la adsorción de radiación infrarroja por la muestra, esta 

radiación absorbida corresponde a la frecuencia de vibración de los grupos 

funcionales presentes en las moléculas de la muestra, a los cuales está asociada 

una variación de momento dipolar. Cuando se adquiere el espectro infrarrojo de 

muestras que contienen moléculas adsorbidas (moléculas orgánicas, inorgánicas, 

etc.), por ejemplo, las arcillas, se puede obtener información acerca de la naturaleza 

de sus centros ácidos y las concentraciones totales de estos sitios (Brönsted y 

Lewis) (pergher, S.B.C. et al., 2006). 
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5. METODOLOGÍA EXPERIMENTAL 

 

5.1 SÍNTESIS DEL MATERIAL 

 

Para la síntesis del material poroso tipo hidrotalcita: 

 

✓ Se determina la relación estequiometria constante de los cationes M2+/M3+ y 

relación molar entre los cationes divalentes M1 2+/ M2 2+. 

✓ Como punto de partida se prepararán las soluciones de los reactivos 

necesarios para ejecutar la síntesis del material en cuestión.  

• SOLUCIÓN A: Esta solución está compuesta por las cantidades 

correspondientes de los nitratos en un volumen total de 150 mL  

• SOLUCIÓN B: solución de carbonato de sodio 

• SOLUCIÓN C: Solución encargada de regular el pH, es decir, NaOH 2M.  

 

El montaje empleado para la síntesis es el que se observa en la figura 1    consistió 

en un vaso de precipitado de 600mL que contenía la disolución B, situado sobre un 

agitador magnético marca VELP SCIENTIFICA, sobre el cual y con ayuda de dos 

soportes universales y dos pinzas se encuentran dos buretas de 100 mL que 

contienen cada una de las disoluciones empleadas para la síntesis (disolución A y 

C). Además, dentro del vaso de precipitado se encuentra sumergido un pH-metro 

marca HANNA para monitorear el pH de la disolución y una pastilla de agitación 

para asegurar la homogeneidad. 
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5.1.1 Procedimiento  

 

✓ Se ubica las soluciones A y C en buretas independientes de 100 y 50 mL, 

respectivamente y se inicia el goteo de ambas de forma paulatina, a 

temperatura ambiente y en agitación constante (a una velocidad aproximada 

de 1mL/min). 

✓ Con un pH-metro mantener el pH entre 10-11 con la dosificación de la 

solución de NaOH 2M. 

✓ Finalizado el goteo, la suspensión será sometida a un proceso de 

envejecimiento por un periodo de 18 horas. 

✓ Transcurrido este tiempo, se filtró el precipitado obtenido empleando un 

embudo de vidrio con papel filtro marca Boeco de diámetro 125mm y un 

Erlenmeyer de 100mL. 

✓ La torta resultante se lavó con abundante agua hasta que se obtuvo un pH 

aproximado de 7 en las aguas de lavado (aproximadamente 6 lavados de 

100mL cada uno), lo que sirvió para eliminar cualquier impureza y los 

reactivos que pudieron quedar sin precipitar.  

✓ Por último, el material se secó en un horno marca E & Q a 100°C durante 24 

horas 

✓ una vez transcurrido el tiempo, se empleó un mortero para convertir la torta 

en un material en forma de polvo fino, luego de esto el material se pesa, 

etiqueta y guarda en un desecador 

La agitación es constante durante la adición de reactivos, y se mantiene a 

aproximadamente 300 r.p.m. 
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Figura 8: Montaje de la co-precipitación a baja sobresaturación a pH constante. 

 

5.2 FUNCIONALIZACIÓN DEL CATALIZADOR CON CA (OH)2 30% 

El catalizador sólido tipo hidrotalcita se funcionaliza por impregnación húmeda con 

Ca (OH)2 al 30%. 

✓ Se prepara una solución acuosa de Ca (OH)2 al 30% 

✓  Se toma la mitad del catalizador obtenido y se colocó en un crisol.  

✓ Por otro lado, la solución de Ca (OH)2 al 30%se verte en una bureta de 25 

mL y se sujeta con una pinza a un soporte universal. 

✓ El crisol con el material se dispone debajo de la bureta, como si se 

pretendiese realizar una titulación.  

✓ Se deja gotear la solución de Ca (OH)2 al 30% hasta que se observa la 

saturación total del sólido.  

✓ El material funcionalizado se secará en una estufa a 85 °C por 4 horas.  
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Figura 9: Montaje de la funcionalización del catalizador con Ca(OH)2 30% 
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5.3 ACTIVACIÓN TÉRMICA DEL MATERIAL TIPO HIDROTALCITA 

 

✓ El material seco se procede a activar por medio de un proceso de calcinación. 

Durante este proceso se formarán los óxidos mixtos de, los cuales otorgarán 

sitios básicos al catalizador fresco y los sitios adicionales producto de la 

impregnación. 

 

✓ La calcinación se llevará a cabo en una mufla Terrigeno modelo FPCA, con 

control de temperatura MaxThermo y se utilizará una rampa de 

calentamiento. 

✓ El proceso de programación de temperaturas para la calcinación de los 

materiales tipo hidrotalcita, tiene como punto de partida la temperatura 

ambiente, luego a razón de 7°C/min la temperatura se eleva hasta los 450°C 

y en este punto permanece constante por 30 minutos. Seguidamente y a 

razón de 2°C/min la temperatura asciende hasta 500°C y se estabiliza por 3 

horas en este punto. 

✓ Cumplido este lapso de tiempo la temperatura desciende nuevamente 

a la temperatura ambiente 

 

Figura 10: Rampa de calentamiento para la formación de los óxidos mixtos. 



 

 

39 
 
 

Tabla 2. Reactivos usados en la síntesis de las HDT. 

REACTIVOS FÓRMULA PM (g/mol) PUREZA MARCA 

Nitrato de 

Aluminio 

 Al(NO3)3.9H2O  375.13 95%  MERCK  

Nitrato de Zinc  Zn(NO3)2.6H2O 297.49   99% CARLO 

ERBA  

Carbonato de 

Sodio 

Na2CO3  105.99 99%  MERCK  

Hidróxido de 

Sodio 

 NaOH 40   99%  MERCK 

Nitrato de 

magnesio 

hexahidratado  

 

Mg(NO3)2·6H2O  

 

256.41  

 

98% MERCK 

Hidróxido de 

Calcio 

Ca(OH)2 74 99% MERCK 

 

 

5.4 CARACTERIZACIÓN DEL LOS COMPUESTOS TIPO HIDROTALCITA 

  

 

5.4.1 4.5.1 Análisis térmicos  
 

Los análisis térmicos de los HDL sintetizados, fueron realizados en un equipo de 

análisis térmico simultáneo TG-DTA acoplado a un Espectrómetro de masas, en 

un porta muestra de alúmina, atmósfera de N2 a 100 mL por minuto, desde la 

temperatura ambiente hasta 1000°C, aumentando a razón de 20°C/minuto.  

 

5.4.2  Fisisorción de N2 77K  
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Las isotermas de adsorción y desorción de N2 a 77K, fueron realizadas en un 

equipo ASAP 2020 V4.00 (V4.00 J). 

5.5  ENSAYO CATALÍTICO DE LOS COMPUESTOS TIPO HIDROTALCITA EN 
LA REACCIÓN DE TRANSESTERIFICACIÓN  

 

Los materiales tipo hidrotalcita; fresco e impregnado con Ca (OH)2 30%, fueron 

evaluados en la reacción de transesterificación para obtener biodiesel y una 

formación poca de glicerina a partir de un aceite comercial.  

Siguiendo las especificaciones de los materiales sintetizados, estos fueron 

nomenclados como se describe en la Tabla 3 

 

Tabla 3: Nomenclatura empleada para los materiales preparados 

REFERENCIA DESCRIPCION  

HTC-03-C Material tipo hidrotalcita, con relación 

molar Mg/Zn=2 y calcinado a 500°C. 

Sin impregnar  

 

HTC-02-F Material tipo hidrotalcita, con relación 

molar Mg/Zn=2, funcionalizado con 

Ca(OH)2 30%  

 

HTC-01-N Material tipo hidrotalcita, con relación 

molar Mg/Zn=2 fresca 

 

 

 

La reacción de transesterificación se realizó utilizando aceite de girasol de marca 

comercial y metanol (grado analítico, proveedor Merck) usando una relación molar 

alcohol: aceite de 6:1 y 1, 3 y 5% en peso del catalizador respecto a la masa del 
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aceite. La reacción se llevó a cabo a una temperatura de 60°C, y con agitación 

constante de 3000 rpm, durante 5 horas.  

 

El procedimiento para la reacción de transesterificación vía catálisis heterogénea se 

llevó a cabo en un sistema de reflujo constante (ver Figura 11). Inicialmente se 

vertieron 20 mL del aceite de girasol en el balón de tres bocas fondo plano y se 

calentaron hasta 60°C por un lapso de 45 minutos con agitación constante. 

Manteniendo dicha temperatura y constante agitación se agregó la cantidad de 

catalizador correspondiente a cada relación porcentual y seguidamente 15 mL de 

metanol. La reacción fue monitoreada durante 5 horas cuidando las fluctuaciones 

en la temperatura. 

 

 

Figura 11: Montaje empleado para la reacción de transesterificación 
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Al cabo de terminada la reacción, se desmontó el equipo de reflujo y el contenido 

del balón se calentó hasta 65°C para evaporar el metanol remanente, finalizada la 

ebullición del alcohol, se dejó reposar la mezcla para luego pasarla a un embudo de 

decantación (ver Figura 12), y se dejó en reposo por 24 horas para lograr la 

separación de las fases (biodiesel y glicerina). La glicerina va al fondo y en la parte 

superior se encuentra la mezcla de metíl ésteres o Biodiesel.  

 

 

Figura 12: Separación del biodiesel y el subproducto de glicerina 

 

5.6 CÁLCULO DE LA DENSIDAD: UN MÉTODO FÍSICO PARA LA 
CARACTERIZACIÓN DEL BIODIESEL  

El procedimiento para esta prueba fue realizado por picnometría, a 15°C por 

triplicado, y bajo la norma ASTM D1298 expresándose los resultados en gramos por 

centímetro cúbico. Esta norma establece como rango de densidad 0.860 – 0.900 

g/cm3. 
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6. RESULTADOS Y DISCUSION 

 

6.1 ANÁLISIS TÉRMOGRAVIMÉTRICO  

 

En este capítulo se ha estudiado el efecto del tratamiento térmico sobre las 

propiedades y naturaleza de los compuestos formados, con miras a obtener la 

temperatura adecuada de los mismos.  

 

Los materiales tipo hidrotalcita son importantes precursores de diferentes mezclas 

de óxidos de gran interés en catálisis debido a sus propiedades como sólidos 

básicos y a la buena dispersión catiónica del material final. Es por ello primordial, 

determinar la temperatura de calcinación óptima de estos materiales, para la que se 

obtienen las mejores propiedades catalíticas y fisicoquímicas de los mismos.  

 

En el presente trabajo, estas técnicas se han utilizado, principalmente, para 

determinar el contenido en agua y aniones interlaminares de las muestras 

sometiéndolas a un calentamiento progresivo en un programa lineal, en atmósfera 

oxidante. La eliminación del agua y de otros compuestos volátiles lleva asociada 

una pérdida de peso que tiene lugar a distintas temperaturas según la sustancia de 

que se trate y de las condiciones de calentamiento. Dichas pérdidas de peso 

obtenidas y sus temperaturas, correspondientes a los distintos máximos presentes 

en la curva diferencial (DTG), permiten diferenciar las etapas del proceso de 

descomposición térmica, así como las pérdidas de peso que se producen en cada 

una de ellas. 

 

Se ha realizado un estudio en detalle de las propiedades de todos los materiales 

tipo hidrotalcita sintetizados (HTC-01-N Y HTC-02-F) en función de la temperatura 

de calcinación de los mismos. 

 



 

 

44 
 
 

6.1.1 ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO DE LOS MATERIALES TIPO 

HIDROTALCITA (HTC-01-N Y HTC-02-F). 

 

 

Todos los catalizadores muestran la descomposición típica de la estructura tipo 

hidrotalcita, definida por tres procesos (Fig. 13). 

 

 

 

 

Figura 13: TERMOGRAMA – MS (HTC-01-N) 
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Figura 14: TERMOGRAMA – MS (HTC-02-F) 
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Tabla 4: Datos de la pérdida de peso de los HDL 

Intervalo de 

temperatura 

ºC 

 

Compuesto  Pérdida de masa 

% 

 

Máximos 

ºC 

 

HTC-01-N HTC-02-F HTC-01-N HTC-02-F 

25-120 H2O de 

cristalización 

3,546% 2,287% 98,83 ºC 98,83 ºC 

120-200 H2O interlaminar 11,26 % 8,546% 183,94 ºC 190,75 ºC 

220-370 CO32− , OH- 24,57% 14,25% 423,40 ºC 594,76 ºC 

370-700 CO3 , OH-  8,022%  667,39 ºC 

Pérdida total 39.376 % 33.105 % 

 

  

 

Estos procesos son: 

 

1) Pérdida de H2O y CO2 fisisorbido, y de H2O interlaminar (25 y 250 ºC) de los 

catalizadores HTC-01-N y HTC-02-F, Supone una pérdida de masa del 14 Y 10 % 

Respectivamente Atendiendo a los resultados de espectrometría de masas (m/z = 

18), esta primera etapa se corresponde fundamentalmente con eliminación de H2O. 

En estos catalizadores pueden observarse dos picos, uno a 98,83 y 98,83 ºC y otros 

a 183,94 ºC y 190,75 respectivamente. Los primeros picos es consecuencia de la 

eliminación del agua extracristalina, es decir fisisorbido o intraparticular, y los dos 

últimos picos se debe a agua estructural intercalada en el espaciado interlaminar 

(YUN, S.K et al, 1995). Esta suposición viene confirmada por la pérdida de masa 

significativa de los catalizadores en el rango de 150-200 ºC, lo que indica que el 

agua eliminada no puede provenir del agua superficial interlaminar. La mayor 

temperatura necesaria para esta eliminación indica una mayor estabilidad térmica. 
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2) Deshidroxilación y pérdida de CO2 interlaminar entre 250 y 600 ºC de los 

catalizadores HTC-01-N y HTC-02-F. Supone un 24 Y 14 % de pérdida de masa 

total respectivamente. Si bien en esta etapa de adjudican pérdidas de masa como 

consecuencia de sub-etapas, la masa que se pierde en cada una de estas 

(deshidroxilaciones, desnitración, descarbonatación), no es específicamente 

identificable en los análisis de tipo termogravimétrico, ya que estas pérdidas suelen 

darse en intervalos de temperatura muy similares y cercanos entre sí, lo que la 

demarcación o no de las zonas de pérdida de masa y asociación de un porcentaje 

está ligado a un efecto más cualitativo. En la Tabla 4, se resumen los intervalos de 

temperatura y las pérdidas de masa en porcentaje de los catalizadores HTC-01-N y 

HTC-02-F. 

 Si nos fijamos en la señal del OH (m/z = 17)  del catalizador HTC-02-F, se observa 

una banda ancha entre 20 y 200 ºC y un pico en los 400 ºC lo que indica la presencia 

de diferentes grupos hidroxilo: (i) OH terminales que se encuentran en los bordes y, 

por tanto, son los primeros en eliminarse; (ii) OH internos que necesitan mayores 

temperaturas para ser eliminados (YUN, S.K et al, 1995). En el catalizador HTC-01-

N, sin embargo, la banda ancha y el pico prácticamente desaparece, lo que indica 

una estabilización de estos grupos hidroxilo. 

Por lo que respecta a la señal del CO2 (m/z = 44), se observa un único pico a 360 

ºC en el catalizador HTC-01-N, mientras que en el catalizador HTC-02-Fse observa 

una banda más ancha entre 572 y 675 ºC aproximadamente, lo que indica la 

presencia de diferentes tipos de aniones CO32-:  

CO32- solvatado y CO3 2- enlazados a grupos OH- (PALMER, S.J. et al, 2009). 

 La estabilización de los aniones carbonato puede explicarse en el caso del 

catalizador HTC-02-F al poder estabilizante que le confiere el CALCIO a la 

hidrotalcita pura. Cuanto mayor es la temperatura a la que se elimina el CO2, mayor 

es la basicidad que se genera tras la calcinación del catalizador (SANCHEZ, J et al, 

2000). 
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3) Pérdida de CO2 quimisorbido en los centros más básicos. Se observa entre 620 

y 650 ºC. con una pérdida de masa entre 8.022 %. Este proceso se atribuye a la 

desorción de aniones carbonato que estaban formando oxicarbonatos con los 

grupos hidroxilos de las láminas de brucita (ABELLÓ, S. et al, 2006) Este proceso 

se observa en el catalizador HTC-02-F por tanto, se puede concluir que la 

incorporación de CALCIO favorece la formación de oxicarbonatos. La eliminación 

de este CO2
 se produce a temperaturas superiores (667 ºC) cuando se adiciona 

CALCIO, frente al catalizador sin CALCIO (HTC-01-N) donde se eliminaron a 400ºC. 

Esto puede deberse a la formación de otras especies de CO3 2- superficiales que 

son ligeramente más estables térmicamente, favorecidas por la adición de CALCIO. 

 

En las figuras 15 y 16, se muestra las curvas de calor emitido o adsorbido en función 

de la temperatura para los materiales tipo hidrotalcita (HTC-01-N Y HTC-02-F). 

Como se observa, hay un pico endotérmico cercano a 200°C, teniendo en cuenta 

que los procesos de evaporación y de descomposición son endotérmicos este pico 

es debido a la eliminación de moléculas de agua de cristalización y agua 

interlaminar. 

Al intervalo de temperaturas entre 210°C y 400°C (mínimo) se le asocian los 

procesos de eliminación de los carbonatos y de los hidróxidos de la estructura 

laminar de la hidrotalcita.  

Además, podemos observar en la figura 16 (DSC del HTC-02-F) un pico cercano a 

los 630 ºC esto se debe a la eliminación de CO2 quimisorbido en los centros más 

básicos esto debido a la adición de CALCIO. 
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Figura 15: Curva de calor emitido o adsorbido (DSC) en función de la temperatura del HTC-01-N 

 

 
Figura 16: Curva de calor emitido o adsorbido (DSC) en función de la temperatura del HTC-02-F 
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6.2  FISISORCIÓN DE NITRÓGENO.  

 
Las muestras sintetizadas fueron tratadas por fisisorción de nitrógeno esto con el 

fin de conocer el área superficial y la isoterma.  

Las isotermas de nitrógeno de todos los materiales derivados de la hidrotalcita 

corresponden a isotermas tipo IV con un ciclo de histéresis H3 las curvas de 

desorción y adsorción no coinciden, siguen diferentes trayectorias, como se 

observan en las Figuras 14,15 y 16; en la Tabla 5 se muestran los diámetros y 

volúmenes de poro por el método de fisisorción de nitrógeno (Área superficial 

multipuntos BET) (Nambo H. A; 2011).  

Los catalizadores se encuentran en los materiales mesoporosos como se observa 

en la Tabla 5, esto se puede comprobar por las isotermas y por el diámetro de poros. 

 

 

Figura 17: Isotermas de adsorción/desorción de la fisisorción de nitrógeno de la muestra HTC-01-N 
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Figura 18: Isotermas de adsorción/desorción de la fisisorción de nitrógeno de la muestra HTC-03-C 

 

 

 

 

 

Figura 19 : Isotermas de adsorción/desorción de la fisisorción de nitrógeno de la muestra HTC-02-F 
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Tabla 5: área superficial, diámetros y volúmenes de poro 

 

Las isotermas de adsorción de nitrógeno (presión relativa, p/p0 versus volumen 

adsorbido en cm3/g, a condiciones estándar de temperatura y presión (STP por sus 

siglas en inglés), a 77K en los sólidos estudiados describen isotermas de adsorción 

del tipo IV, de acuerdo a la clasificación de la IUPAC (Sing et al. 1985). Las 

características distintivas de estas isotermas son sus ciclos de histéresis tipo H3, 

que se relacionan con sólidos que presentan agregados de partículas en forma de 

placas paralelas, lo que da lugar a poros en forma de rendijas. La parte inicial (p/p0 

= 0.05- 0.50), de este tipo de isotermas se atribuye a la formación de multicapas de 

adsorción, ya que sigue el mismo curso correspondiente a una isoterma tipo II 

obtenida con el gas adsorbible dado. En esta zona de la isoterma, la adsorción se 

realiza en las paredes de los poros y es similar a la forma clásica que se observa 

en sólidos porosos reales o con estructuras donde predominan mesoporos. 

Con base en la forma de las isotermas (Tipo IV) que presentan este tipo de sólidos 

y que describen la formación de multicapas, se aplicó en forma satisfactoria la 

transformada lineal de la ecuación de BET, obteniéndose los valores de área 

superficial listados en la tabla 5. En donde se observa que los valores de la 

constante BET (C BET) indicándome que hubo una gran interacción entre el 

adsorbato y el absorbente. 

 

 

 

ADSORBENTE ÁREA 

ESPECÍFICA 

(m2/g)  

VOLUMEN 

DE PORO  

(cm3/g) 

DIÁMETRO 

DE PORO 

(nm) 

CBET 

HTC-01-N 98 0,67633 30,536323 430 

HTC-02-F 12 0,19819 47,0475819 406 

HTC-03-C 37 0,41323 38,676186 335 
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El valor de área superficial del material HTC-01-N sintetizado presenta un valor bajo 

y con una discrepancia amplia respecto algunos valores reportados en la literatura 

sobre este tipo de sólidos (151.2 m2/g para un material tipo hidrotalcita de relación 

Mg/Ca=2 (M. T. Santos, 2012). Lo anterior puede deberse a factores asociados con 

la preparación de los materiales, también a cambios bruscos en la temperatura al 

efectuarse la rampa de calefacción provocando un colapso a nivel estructural y 

como consecuencia una disminución de las propiedades texturales del catalizador. 

Por su parte en el catalizador impregnado HTC-02-F (figura 16) esperaríamos que 

exhibiera un valor de área superficial mucho mayor al del catalizador sin impregnar, 

pero presento valores mucho menores (12 m2/g) esto se debe a que la 

funcionalización por impregnación húmeda del Ca (OH)2 provocara taponamiento 

en los poros del catalizador debido a que los átomos de calcio al presentar un radio 

muy elevado provoco la obstrucción en la adsorción del nitrógeno disminuyendo así 

el área superficial. 

De igual forma aunque el catalizador calcinado (HTC-03-C) presento mayor área 

superficial que el funcionalizado (HTC-02-F) fue menor al sin funcionalizar (HTC-01-

N) ya que la muestra para la calcinación se tomó de la funcionalizada provocando 

así que el átomo de calcio impregnado en la superficie del catalizador obstruyera la 

adsorción del nitrógeno.   
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6.3 ACTIVIDAD CATALÍTICA DE LOS CATALIZADORES TIPO 

HIDROTALCITA EN LA REACCIÓN DE TRANSESTERIFICACIÓN DE UN 

ACEITE COMERCIAL  

 

Se evaluó la actividad de los catalizadores en la reacción de transesterificación de 

un aceite comercial con metanol, en un reactor bajo las siguientes condiciones, 

temperatura de reacción 60°C, 1, 3, 5 % de los catalizadores respecto a la masa de 

aceite, relación aceite: alcohol de 6:1, tiempo de reacción 2 horas, agitación 300 

rpm mostradas en la tabla 6. 

Se aprecia que los valores de conversión son muy altos, siendo el mayor de 95% 

para el HTC-01-N, le sigue con 91% de conversión el catalizador HTC-03-C, siendo 

el de conversión más baja el HTC-02-F, quien presenta alteración en su estructura, 

por lo tanto, provoco poca actividad catalítica para esta reacción, implicando que es 

necesaria una importante basicidad para lograr la actividad catalítica para esta 

reacción.  

 

6.3.1 Transesterificación de aceite comercial con metanol  

 

A partir de la reacción de transesterificación entre aceite comercial y metanol, 

llevada a cabo en las condiciones descriptas, fue posible calcular el porcentaje de 

rendimiento a ésteres metílicos de ácidos grasos (FAME) para todos los 

catalizadores utilizados.  

El rendimiento a FAME está expresado como el producto entre la selectividad a 

FAME y la conversión final de triglicéridos. Los resultados se presentan en las 

Figuras 20, 21 y 22.  

 

 

 

 

 



 

 

55 
 
 

Tabla 6: Condiciones de operación empleadas en la reacción de transesterificación 

CONDICIONES DE OPERACIÓN 

Velocidad de Agitación = 300 r.p.m 

Temperatura = 60°C 

Tiempo de reacción = 4 horas 

Relación metanol: aceite = 6:1 

CONCENTRACIÓN DEL CATALIZADOR (%P/P) 

 

 

HTC-01-N 

1.0% 

3.0% 

5.0% 

 

 

HTC-02-F 

1.0% 

3.0% 

5.0% 

 

 

HTC-03-C 

1.0% 

3.0% 

5.0% 

 

6.3.2 Efecto de la concentración del catalizador en la reacción de 

transesterificación. 

 

 

Figura 20: Rendimiento de conversión del catalizador HTC-02-F 
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Figura 21: Rendimiento de conversión del catalizador HTC-03-C 

 

 

Figura 22: Rendimiento de conversión del catalizador HTC-01-N 

 

En las figuras 20, 21 y 22 se presenta el efecto de la concentración de los 

catalizadores sobre el rendimiento de la reacción. Se observa que el rendimiento 

con los catalizadores HTC-02-F, HTC-03-C y HTC-01-N aumenta hasta un máximo 
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de 87%, 91% y 95% y luego disminuye. El mayor rendimiento fue a una 

concentración de catalizador de 3.0%, estos resultados demuestran que con una 

deficiencia o un exceso de catalizador el rendimiento disminuye (Paternina L, 2018).  

 

En líneas generales, los catalizadores sintetizado y calcinado presentaron mayores 

rendimientos a FAME en comparación con el catalizador funcionalizado. Esto es 

una consecuencia de que al impregnar este compuesto con metales con un elevado 

radio atómico se produce un taponamiento en los poros y en los sitios activos 

provocando una disminución en el área superficial  y una disminución importante en 

la reactividad y basicidad . (J. L. Shumaker, 2008) , pero al calcinarlo da  lugar a 

una mezcla a nivel atómico de óxidos metálicos, los cuales tienen en sus 

propiedades alta área superficial y alta dispersión homogénea lo que implica mayor 

densidad de sitios básicos activos para la catálisis (M. Di Serio et al; 2008). Además, 

la misma tendencia en porcentaje de conversión puede observarse en ambos casos 

. 

6.3.3 ANÁLISIS FISICOQUÍMICO DE DENSIDAD DEL PRODUCTO DE LA 

TRANSESTERIFICACIÓN  

 
Teniendo en cuenta el resultado de la prueba de densidad realizada al producto 

obtenido en la reacción de transesterificación del aceite comercial con metanol 

usando diferentes cantidades porcentuales de catalizador HTC-02-F (ver Tabla 7), 

es de notar que, si bien los valores calculados para cada porcentaje de catalizador 

son similares entre sí, dichos datos se encuentran por debajo del límite inferiores 

del intervalo de densidad establecido en la norma descrita en secciones anteriores. 

Por su parte, se observa que estos valores guardan mayor similitud con el valor de 

densidad del aceite comercial calculado bajo la misma norma (0.850 g/mL).  

Por otro lado, y siguiendo la lógica estructural, en la Tabla 8 se exponen los 

resultados obtenidos después de la reacción de transesterificación cuando se 

empleó el catalizador impregnado HTC-01-N en las diferentes proporciones, 

presentando los valores determinados para la densidad del biodiesel obtenido. 
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Tabla 7: Resultado fisicoquímico de densidad del producto de la transesterificación del HTC-

01-N 

HTC-02-F  

% Catalizador parámetro Resultado Promedio 

1 Densidad  

(g/mL)  

 

0,855 0,855 

0.854 

0,856 

3 Densidad  

(g/mL)  

 

0,857 0,857 

0,858 

0,856 

5 Densidad  

(g/mL)  

 

0,855 0,856 

0,856 

0,857 

 

Tabla 8: Resultado fisicoquímico de densidad del producto de la transesterificación del HTC-

02-F 

 

HTC-01-N  

% Catalizador parámetro resultado promedio 

1 Densidad  

(g/mL)  

 

0,865 0,860 

0,867 

0,867 

3 Densidad  

(g/mL)  

 

0,870 0,870 

0,871 

0,869 

5 Densidad  

(g/mL)  

 

0,872 0,872 

0,871 

0,872 
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Tabla 9: resultado fisicoquímico de densidad del producto de la transesterificación del HTC-

03-C 

HTC-03-C  

% Catalizador parámetro resultado promedio 

1 Densidad  

(g/mL)  

 

0,879 0,880 

0,880 

0,881 

3 Densidad  

(g/mL)  

 

0,870 0,871 

0,872 

0,871 

5 Densidad  

(g/mL)  

 

0,882 0,881 

0,881 

0,881 

 

Los datos densidad calculados para el biodiesel obtenido en la reacción de 

transesterificación cuando se trabajó con el catalizador tipo hidrotalcita (HTC-01-N), 

se encuentran dentro del intervalo de valores de densidad óptimo del biodiesel 

según la norma establecida, lo que evidencia la formación de biodiesel cuando la 

reacción fue catalizada por el material HTC-01-N en las diferentes proporciones.  

 

Los datos correspondientes a cada catalizador utilizado muestran un mejor 

desempeño catalítico por parte del material tipo hidrotalcita sintetizada (HTC-01-N), 

hecho que puede estar asociado a varios factores como el área superficial que es 

un parámetro muy importante para justificar el comportamiento catalítico que 

presenten los materiales evaluados. En este caso el material sintetizado además de 

un aumento en las características básicas, también manifiesta un área superficial 

alta respecto al material impregnado HTC-02-F, hecho que justifica el mejor 

desempeño catalítico del material HTC-01-N. 
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Comparando estos resultados con los obtenidos por Santos, M, se observa que la 

variación en el contenido de magnesio en los materiales tipo hidrotalcita (los 

materiales preparados poseen relación Mg/Ca=2) no representan una contribución 

relevante al aumento de la basicidad de los mismos, caso contrario, la relación 

Mg/Zn=2, sí ejerce un efecto sinergístico en apoyo a la labor catalítica que 

desempeña el hidróxido doble laminar en sí. 
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7. CONCLUSIONES 

 

En todas las muestras sintetizadas se obtuvieron compuestos tipo hidrotalcita, 

comprobándose así la eficiencia del método de coprecipitación a baja 

sobresaturación a pH constante y resultando ser una buena opción para la 

obtención de materiales con propiedades catalíticas en la reacción de 

transesterificación. 

 

El análisis térmogravimétrico y térmico derivativo (TGA-DTG) de los catalizadores 

HTC-01-N Y HTC-02-F corresponden a una curva de descomposición térmica típica 

de un material tipo hidrotalcita, ella se muestran perdidas de naturaleza endotérmica 

en el intervalo de 25-250C° asociada a deshidratación cristalina e interlaminar y 

entre 250-580°C debida a las deshidroxilación de las láminas, así como a la 

descomposición de NO3- , CO32- de la región interlaminar. 

 

El análisis térmico obtenido para el catalizador HTC-02-F muestra un pico 

endotérmico a los 667 ºC indicando que la incorporación de CALCIO favorece la 

formación de otras especies de CO3 2- superficiales que son ligeramente más 

estables térmicamente. 

 

Las isotermas de adsorción-desorción de N2 de los materiales caracterizados, 

corresponden a una isoterma tipo IV, característica de solidos mesoporosos según 

la clasificación IUPAC, también tiene asociado un ciclo de histéresis H3 relacionado 

posiblemente a una condensación capilar sobre las láminas del material.  

 

Se obtuvo un área superficial de 98 m2/g, y 12 m2/g y 37 m2/g para HTC-01-N , HTC-

02-F y HTC-03-C respectivamente. 
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En la evaluación del desempeño catalítico se observa una mejor actividad catalítica 

por parte del material sintetizado HTC-01-N. Asimismo, dentro de la variación de los 

porcentajes en peso de catalizador usado en cada reacción.  

 

las reacciones catalizadas con 3% de todos los catalizadores (HTC-01-N , HTC-02-

F y HTC-03-C)  presentan los mejores porcentajes de rendimiento; 95% y 87%y 

91% respectivamente, comportamiento asociado a las características superficiales 

del material tipo hidrotalcita, la optimización correcta de cantidad de catalizador.  

 

En el ensayo realizado con 5% en peso de todos los catalizadores pudo haber 

incidencias experimentales debido a fluctuaciones en la temperatura, factores que 

se vieron reflejados un porcentaje de rendimiento. 

 

Estos resultados demuestran que es posible que los catalizadores inorgánicos de 

base sólida como las hidrotalcitas se conviertan en sustitutos alternativos a las 

bases solubles. Estos catalizadores aportan ventajas tales como alta actividad 

catalítica, separación fácil del catalizador por simple filtración, posible reutilización 

del catalizador, empleo de catalizadores ambientalmente respetuosos y 

económicos. 
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8. RECOMENDACIONES 

 

Realizar a los catalizadores técnicas de caracterización que de información sobre la 

identidad del compuesto; tales como difracción de rayos x (DRX), espectroscopia 

infrarroja (IR) y/o espectroscopia de absorción atómica. 

 

Se sugiere realizar la impregnación de Ca (OH)2 a diferentes porcentajes para 

estudiar la influencia el porcentaje de impregnación sobre el rendimiento de la 

reacción de transesterificación.  

 

Variar el contenido de Mg y Zn en un intervalo más amplio con el fin de corroborar 

la contribución que tiene esto sobre las propiedades básicas del catalizador.  

 

Dentro de lo posible realizar al material una técnica de caracterización que permita 

identificar los sitios básicos activos que posee el catalizador, para así poder inferir 

sobre su desempeño catalítico con mayor cimiento. 
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