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RESUMEN

El biodiesel es un combustible liquido renovable derivado de aceites vegetales, grasas
animales, aceites derivados de algas y aceites de otros microorganismos que poseen
propiedades similares a las del petrdleo. Este biocombustible permite el aprovechamiento
energético de la biomasa y la forma comun de sintetizarlo es mediante la transesterificacion,

en la cual un triglicérido reacciona con un alcohol en presencia de un catalizador.

Entre las maltiples ventajas del biodiésel se encuentran que no contribuye al aumento
de los gases de efecto invernadero, dado que el balance global de las emisiones de CO: a la
atmosfera es neutro, tienen una mayor eficiencia de uso y mejores balances de ciclo de vida,
en su combustion no se producen éxidos de azufre, tiene una lubricidad mas alta, se degrada

hasta 5 veces mas rapido que el diésel y no contamina fuentes de agua.

Por estas razones, en el presente trabajo experimental de tesis, se realizaron reacciones
de transesterificacion para obtener biodiésel a partir de aceite de higuerilla empleando
hidrotalcitas como catalizadores heterogéneos alcalinos, bajo una temperatura constante de
reflujo de 150°C.

Para ello, se sintetizaron tres compuestos tipo hidrotalcita (CTH) con el método de co-
precipitacion a un pH constante de 12 y con tratamiento de microondas. Los CTH se calcinaron
a 900°C durante 4 horas para obtener los 6xidos mixtos que les otorgan las caracteristicas
propias de un catalizador. Posteriormente, se caracterizaron mediante técnicas de DRX, FTIR
y fisisorcion de N2 en sus estados puros y calcinados con el objetivo de analizar e interpretar

sus propiedades fisicas y quimicas.

Los catalizadores tipo hidrotalcita obtenidos fueron evaluados en la reaccion de
transesterificacion del aceite de higuerilla. Se emplearon las técnicas de FTIR y RMN *H para
cuantificar la conversion a biodiésel y seleccionar las condiciones de tiempo y porcentaje de

CTH bajo las cuales se obtuvieron los mejores resultados.

De acuerdo a los resultados, el experimento 4 en donde se empleo el catalizador B (Ca-
Al-Mg al 20%) realizado bajo condiciones de tiempo de 4 horas y porcentaje de catalizador de

6%, fue el que presento mejor eficiencia permitiendo una conversion a biodiésel de 99.28%.
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INTRODUCCION

Hoy en dia, la energia se ha convertido en una necesidad basica para el ser humano y
ante un mayor incremento poblacional, mas energia requerira para abastecer a todos y tener un
confortable estilo de vida. Es preocupante la dependencia que ain se tiene hacia los
combustibles fosiles, pues dia a dia incrementan las actividades cotidianas que pueden
contaminar al medio ambiente, siendo el sector transporte uno de los principales
contaminantes. Esta situacion ha motivado a varios paises del mundo a realizar investigaciones
sobre alternativas al combustible convencional, especialmente a aquellas derivadas de la
biomasa, como es el caso de transesterificacion de aceites vegetales para la produccién de

biodiésel.

El rapido desarrollo econdmico y una poblacion mundial cada vez mayor ha elevado la
demanda mundial de energia. Por lo tanto, esta situacién conduce a un aumento de los
combustibles fosiles y de los problemas de salud global, ademas, el constante uso de este

recurso ha ampliado los problemas del calentamiento global (Jayakumar, y otros, 2021).

Para satisfacer la demanda de energia, existe un interés creciente en las fuentes de
energia renovables y limpias, como los biocombustibles. La tendencia actual se enfoca en
garantizar que el diésel sea reemplazado adecuadamente por motores de combustion interna,
ya que los ésteres metilicos de acidos grasos (biodiésel) son muy parecidos a los combustibles
fosiles. En este sentido, investigadores de todo el mundo coinciden al sefialar los beneficios del
biodiésel, mejor lubricacion, biodegradabilidad, carbono neutral, bajo nivel de contaminantes
y es respetuoso con el medio ambiente. Ademas, debido al mayor punto de inflamacion y al
mayor contenido de oxigeno, el biodiésel también tiene las caracteristicas de un combustible
de combustion eficiente (Jayakumar, y otros, 2021).

La produccion de biodiésel a partir de aceites vegetales requiere procesos quimicos para
aumentar la calidad del combustible. La transesterificacion es un método universal y
establecido para la produccion de este biocombustible a través de aceites vegetales y grasas.
En las reacciones de transesterificacion se suelen utilizar catalizadores alcalinos y acidos
homogéneos. Sin embargo, estos catalizadores tienen desventajas importantes, donde el costo
de produccion aumenta debido al consumo del catalizador y a una serie de etapas de
purificacion. La catalisis heterogénea resuelve muchos de estos problemas asociados con los

catalizadores homogeneos. Hay un esfuerzo de investigacion creciente en muchos laboratorios
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de todo el mundo para encontrar catalizadores heterogéneos eficientes, estables y rentables
(Endalew, Kiros, & Zanzi, 2011).

El reto para cualquier pais o region es la implementacion de procesos de produccion
basados en materias primas con disponibilidad local, ya que esto es un factor a considerar en
la produccion de biodiésel. La semilla de higuerilla se considera como una materia prima
apropiada para la elaboracion de este biocombustible por su alto contenido de aceite y las
caracteristicas del mismo, entre las que se destaca su alta solubilidad en alcohol a temperatura

ambiente (Sandoval Salas, y otros, 2013).
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CAPITULO I. MARCO TEORICO

1.1. Biomasa

El término biomasa (también conocida como bioenergia) se refiere a toda la materia
organica que proviene de arboles, plantas y desechos de animales que pueden ser convertidos
en energia; o las provenientes de la agricultura, del aserradero, residuos urbanos, desechos
industriales, plantaciones energéticas, etc. Esta es la fuente de energia renovable mas antigua
conocida por el ser humano, pues ha sido usada desde que nuestros ancestros descubrieron el
secreto del fuego (FOCER, 2002).

La formacién de biomasa se da a partir de la energia solar, mediante el proceso
denominado fotosintesis. La energia almacenada en el proceso fotosintético puede ser
posteriormente transformada en energia térmica, eléctrica o como carburantes de origen vegetal

(Inventario Nacional de Energias Limpias, 2018).

Desde el punto de vista del aprovechamiento energético, la biomasa se caracteriza por
tener un bajo contenido de carbono, un elevado contenido de oxigeno y compuestos volatiles.
Desde el punto de vista ambiental, el aprovechamiento energético de la biomasa no contribuye
al aumento de los gases de efecto invernadero, dado que el balance global de las emisiones de
CO- a la atmosfera es neutro. Al contrario, en los combustibles fosiles, el carbono que se libera

a la atmosfera es el que esté fijo a la Tierra desde hace millones de afios (Inventario Nacional

de Energias Limpias, 2018).

1.1.1. Biocombustibles

Los biocombustibles son aquellos biocarburantes como alcoholes, éteres, ésteres y otros
productos quimicos que provienen de compuestos organicos de base celuldsica (biomasa)
extraida de plantas silvestres o de cultivo, que sustituyen en mayor o en menor parte el uso de
la gasolina en el transporte o destinados a producir electricidad (Salinas Callejas & Gasca
Quezada, 2009).

Los combustibles biolégicos son obtenidos de manera renovable a partir de restos
organicos. Entre los principales biocombustibles de primera generacion se encuentran el
bioetanol, el biodiésel y el biogas. La produccion de etanol deriva de las biomasas de los

cultivos energéticos o feedstocks de maiz, sorgo, yuca y cafia de azlcar, entre otros; el biodiésel
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se produce a partir de las oleaginosas de la soya, aceite de palma, colza, jatropha curca, etc., y
el biogas se obtiene a partir de residuos organicos mediante procesos de digestion anaerobia
(Morelos Gomez, 2016).

Los biocombustibles pueden ser liquidos, solidos o gaseosos (Tabla 1), y su finalidad
ultima es liberar la energia contenida en sus componentes quimicos mediante una reaccién de

combustion (Alvarez Maciel, 2009).

Tabla 1 Tipos de biocombustibles

Tipo

Descripcion

Insumos

Productos

Biocombustibles
s6lidos

Biocombustibles

liquidos

Biocombustibles

gaseosos

Pueden gquemarse
directamente o
previa gasificacion o
pirolisis, para
producir calor y

electricidad.

Obtenidos de
cultivos energéticos
como cafia de azUcar
y oleaginosas o

aceite vegetal usado.

Obtenidos de los
residuos municipales

y estiércol.

Lefia, residuos
agricolas, residuos
forestales, paja,

aserrin.

Aceites vegetales y
ésteres derivados de
ellos, oleaginosas,
grasas animales y

microalgas.

Bacterias y fuentes

de carbono.

Pellets, briquetas,
carbdn vegetal y

astillas.

Bioetanol, biodiésel,
biohidrocarburos y
alcoholes.

Biogas, biometano,
hidrégeno y gas de

gasogeno.

Tomado de La bioenergia en México por Masera Cerutti, y otros, 2011, Red Mexicana de
Bioenergia; Biocombustibles solidos: una solucion al calentamiento global por Rios Badran,
Santos Cruz, & Gutiérrez Antonio, 2017, Ciencia; y Transesterificacion de aceite de canola
sobre mineral de dolomita y de materiales con contenido de calcio puros y modificados por
Murguia, D., 2018, IPN.
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1.2. Biodiésel

1.2.1. Definicién y propiedades

El biodiesel es un combustible renovable derivado de aceites vegetales (comestibles o
no comestibles; nuevos o usados) y grasas animales que poseen propiedades similares a las del
petroleo. Ademas, se ha encontrado que con el uso de biodiésel se logran reducir las emisiones
de monodxido de carbono, azufre, hidrocarburos aromaticos y particulas sélidas. La manera
convencional de sintetizar biodiésel es mediante la transesterificacion de aceites vegetales con
metanol y catalisis homogénea basica (Chavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincon,
2012).

El biodiésel se describe quimicamente como una mezcla de ésteres de alquilo (metilo y
etilo, principalmente), con cadenas largas de acidos grasos. Estas cadenas, al estar oxigenadas,
le otorgan al motor una combustion mucho mas limpia. Este combustible puede utilizarse puro
(B100, conocido como “gasoil verde”), o en mezclas de diferentes concentraciones con el
diésel de petréleo. La mezcla mas utilizada en nuestros dias es al 20%, es decir, 20 partes de
biodiesel y 80 partes de petrodiésel. Cuando es utilizado como aditivo, sus concentraciones
normalmente no superan el 5% (Chavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincén, 2012).

El biodiésel de primera generacion representa el 85% de la produccion global de
biocombustibles liquidos. Para su produccién se emplean recursos agricolas con alto contenido
en 4cidos grasos, es decir, los aceites obtenidos de partes de uso alimenticio de las plantas
(soya, palma, girasol, pifién, etc.) como granos y semillas. Estos insumos y otros como las
grasas animales y aceites de desecho provenientes de la coccion de alimentos, se someten a
procesos de transformacion convencionales como la transesterificacion (Riva Hernandez &
Rodulfo Villalobos, 2013).

El biodiésel de segunda generacion (también llamado biodiésel avanzado) se produce a
partir de biomasa que no tienen usos alimentarios: pastos y arbustos perennes, especies
oleaginosas no comestibles y residuos agricolas y/o forestales de biomasa lignocelulésica (Riva
Hernandez & Rodulfo Villalobos, 2013). Su principal ventaja es que no hay desvio de
alimentos (como en los de primera generacion) para producir biocombustible, sin embargo, la
disminucion de emisiones de GEI es casi nula (Salamanca lIzaguirre, Villanueva Vega, Vivar

Ocampo, Armendariz, & Sanchez Diaz, 2021).
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Los biocombustibles de tercera generacion hacen su aparicion recientemente y surgen
de la basqueda de nuevas materias primas que proporcionen un mejor rendimiento y presenten
un mayor potencial energético. Fundamentalmente, esta generacion se refiere casi
exclusivamente al empleo de microalgas como materia prima. Se incluyen en una categoria
aparte debido a la gran cantidad de aceite que generan en relacion con su masa, lo que ofrece
un excelente rendimiento. Otra de sus principales ventajas es que no se necesita terreno para
su cultivo, ya que su produccion se puede realizar en reactores tubulares en laboratorios. Sin
embargo, también llevan asociados alguna desventaja como unas condiciones muy controladas
de temperatura, necesidad de empleo de fertilizantes y unos mayores costos de produccion
(Castillo Fernandez , 2018).

Las propiedades del biodiésel son muy similares a las del gasoil de origen fosil, en
cuanto a densidad, numero de cetanos, eficiencia y rendimiento de los motores gasoleros
(diésel), destacandose que el biodiésel presenta un punto de inflamacion superior. Por todo ello,
el biodiésel puede mezclarse con el gasoil en cualquier proporcion que se desee: B5 — B10 —
B30 — B50, etc., e inclusive sustituirlo totalmente: B-100. La viscosidad de los ésteres es
aproximadamente dos veces superior a la del gasoil, frente a diez veces o mas de la del aceite
crudo; ademas el indice de cetanos de los ésteres es superior, siendo adecuado para su uso como

biocombustible (Biodiesel. Biocarburante liquido de origen biolégico, 2008).

Otra caracteristica importante del biodiésel es su lubricidad la cual en comparacion a la
del diésel es méas alta. Esto se debe a que los compuestos naturales que le confieren sus
propiedades lubricantes no se eliminan o modifican durante los procesos de refinamiento a los
que se somete el diésel para la remocion de compuestos aromaticos y sulfurados. El biodiésel,
sin embargo, contiene ésteres, que son compuestos oxigenados que ayudan a disminuir la
friccion entre los distintos componentes metalicos que rozan dentro del sistema de inyeccién,
creando una pelicula limite entre las superficies de dichos componentes. De esta forma ayuda
a prevenir el desgaste del sistema de inyeccion que depende del combustible para su lubricacion
(Avila Orozco, 2015).

El biodiesel es, ademas, inmiscible con el agua y presenta coloraciones que van desde
el marron hasta un amarillo dorado segun la materia prima empleada en su elaboracion. Posee

una densidad inferior a la del agua (0.88 g/cm? aproximadamente) y un punto de flama (flash
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point) considerablemente mas alto que la del diésel, haciéndolo menos inflamable y por ende

menos peligroso (Avila Orozco, 2015).

1.2.2. Importancia en el sector energético

En la mayor parte de las ciudades de América Latina y el Caribe, el transporte vial es
el principal responsable de la contaminacion del aire. Los principales contaminantes locales
son el monoxido de carbono (CO), el material particulado (MP), el didxido de azufre (SO2),
los 6xidos de nitrogeno (NOx) y los compuestos organicos volatiles (COV), categoria esta que
incluye los hidrocarburos (HC), aldehidos y compuestos aromaticos como el benceno
(Coviello, Gomez, Razo, & Rodriguez, 2008).

El biodiésel reduce substancialmente la emision de la mayoria de gases y particulas
contaminantes de la atmoésfera. Al ser un combustible oxigenado, tiene una combustion mas
completa que el diésel, mejorando por eso la composicion de las emisiones (Llanes Cedefio,

Rocha-Hoyos, Salazar Alvear, & Medrano Barboza, 2017).

Los biocombustibles son la Unica fuente de energia alternativa que se puede utilizar en
los vehiculos actuales con motor de combustién interna y en la infraestructura de suministro
asociada. Eso significa que tiene un gran valor estratégico para el sector transporte (Fritsche,
Koppen, Adolf, & Liebig , 2012).

Los automdviles de pasajeros representan la mayor parte del consumo mundial de
combustibles en la actualidad, por lo tanto, las biomezclas tienen un impacto significativo. A
mediano plazo, los biocombustibles sostenibles podrian ser destino para modos de transporte
donde no existen alternativas técnicas, especialmente para el transporte de mercancias por
carretera y para la aviacion. La importancia a largo plazo no se encuentra en el transporte
individual, sino en el aéreo y maritimo, y en cierta medida también en los camiones (Fritsche,
Kdppen, Adolf, & Liebig , 2012).

Con el uso de biodiésel se contribuye de manera significativa al abastecimiento
energético sostenible, lo que permite reducir la dependencia del petréleo, incrementando la
seguridad y diversidad en los suministros, asi como el desarrollo socioecondmico de areas

rurales (Marcano, Machillanda, Sojo, Quijada, & DI Scipio, 2014).
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1.2.3. Beneficios ambientales

El biodiésel tiene la ventaja de ser mucho mas biodegradable que el diésel fosil, por lo
que se ha propuesto como combustible para barcos. Otra ventaja es su escasa volatilidad e
inflamabilidad. Adicionalmente, los motores diésel son mas eficientes que los motores a
gasolina debido a su alto grado de compresion y mayor temperatura de combustion, que permite
una mayor eficiencia de transformacion de la energia térmica en el trabajo. El biodiésel tiene
una mayor eficiencia de uso final y mejores balances de ciclo de vida total, debidos al menor
consumo de combustible por unidad de potencia lograda o de trabajo realizado por el motor.
Respecto al diésel de petrdleo, en las emisiones de la combustion de biodiésel no se producen
oxidos de azufre, y se reduce hasta 90% de hidrocarburos aromaticos policiclicos (PAHS), que

son cancerigenos (Sandoval, Biocombustibles avanzados en México, 2010).

El biodiésel se degrada de 4 a 5 veces mas rapido que el diésel fosil y puede ser usado
como solvente para limpiar derrames de gasoleo, ya que no contamina fuentes de agua

superficial ni acuiferos subterraneos (1ICA, 2007).

Las ventajas del biodiésel de primera generacion es su facilidad de procesamiento, sus
bajas emisiones y un balance positivo en dichas emisiones, pero tiene como desventaja el
desvio de recursos alimenticios hacia la produccion de energéticos (Riva Hernandez & Rodulfo
Villalobos, 2013).

1.2.4. Métodos de obtencidn del biodiésel

La manera mas comun de obtener biodiésel es mediante una reaccion de
transesterificacion, en la cual un triglicérido reacciona con un alcohol (metanol, etanol,
propanol o butanol) en presencia de un catalizador (Figura 1). Debido a la naturaleza reversible
de esta reaccion, es recomendable emplear alcohol en exceso y con esto favorecer el equilibrio

hacia la formacién de biodiésel (Chavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincén, 2012).
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R-COO- CH, | CH, - OH
| Catalizador . |
F{—COO—ICH +3R —-OH+——=3R-COOR’ 4+ (I_“,H - OH
R— COO- CH, CH, — OH

TRIGLICERIDO ALCOHOL ESTER GLICERINA

Figura 1. Reaccion de transesterificacion

Tomado de Estudio de la obtencion de biodiesel a partir de productos secundarios de la
reaccion de transesterificacion de aceites residuales de cocina, por Marcano, L.et al., 2014,
UCV.

Cuando se lleva a cabo una reaccion de transesterificacion, inicialmente se observa la
formacion de dos fases: fase de alcohol y fase de aceite vegetal, los cuales se van mezclando
en el transcurso de la reaccion. Al terminar, como producto de la reaccion se forman dos nuevas
fases: la fase superior, constituida basicamente por ésteres (biodiésel), y la inferior, formada
principalmente por glicerol. La glicerina como subproducto, puede ser purificada y utilizada
en la industria farmacéutica y cosmética, donde la demanda es elevada, lo que hace que se
considere como un subproducto altamente valorado. Sin embargo, la purificacion de la
glicerina cruda puede ser un proceso complejo y costoso debido a la presencia de agua, jabones,

metanol, acidos grasos e impurezas sélidas (Garcia Bustamante & Masera Cerutti, 2016).

La mezcla restante, que es el biodiésel, se destila para quitar el excedente de alcohol
para reciclado. Posteriormente, los ésteres son sometidos a procesos de purificacion que
consiste en el lavado con agua, e inclusive secado al vacio y filtrado. Como resultado del
proceso, se obtiene biodiésel (Figura 2). (Chavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincon,
2012).
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Figura 2. Representacion esquematica del proceso general para la obtencién de biodiésel

Tomado de Biodiesel, un combustible renovable por Medina, I., Chévez, N. & Jauregui, J.,
2012, Investigacion y ciencia.

Entre los alcoholes méas utilizados en el proceso de produccién de biodiésel, se
encuentran el metanol y el etanol. Su eleccion depende de factores econdmicos y aspectos
técnicos dentro del proceso. El metanol presenta ventajas sobre el etanol, ya que requiere menor
cantidad, posee mayor eficiencia de conversion de aceites, requiere menores temperaturas de
reaccion, se recupera mas facilmente y se facilita la separacion de fases. Sin embargo, el etanol
puede ser producido a partir de fuentes renovables y, al contrario del metanol, no posee grandes
problemas de toxicidad. Todos los alcoholes de bajo peso molecular son higroscopicos y
capaces de absorber agua del aire, por lo que un pardmetro importante a considerar para la
eleccion del alcohol, es el contenido de humedad y su forma de reaccionar ante ella, ya que
cuando se tiene presencia de agua, se tienen bajos rendimientos en la reaccion (Garcia
Bustamante & Masera Cerultti, 2016).

Para que se lleve a cabo la reaccion de transesterificacion de manera Optima y rapida,

se utiliza normalmente un catalizador. Estos pueden ser basicos, acidos o enzimaticos. Una vez
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que se lleva a cabo la transesterificacion, los productos obtenidos de la reaccion se encuentran
mezclados o contaminados con otros compuestos. Estos pueden ser triglicéridos que no
reaccionaron, alcohol, catalizador, mono y diglicéridos, jabones y glicerol. Por esta razon, es
necesario realizar las etapas necesarias para su purificacion (Garcia Bustamante & Masera
Cerutti, 2016).

Las principales variables que afectan el rendimiento y pureza en términos de
produccién de biodiésel son: pureza de los reactivos empleados, tiempo de mezclado,
temperatura de reaccion, concentracion y tipo de catalizador empleado y relacién en masa de
la cantidad de metanol y aceite empleados (Chéavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincon,
2012).

1.3. Transesterificacion por catélisis

La reaccion de transesterificacion puede ocurrir con mecanismos cataliticos y no
cataliticos. Este ultimo ocurre en condiciones supercriticas. Estos métodos requieren una mayor
temperatura y presion, lo que aumenta la energia requerida para el proceso. Por esta razon, los
métodos cataliticos de produccién de biodiésel a baja temperatura y presion son los mas
utilizados (Endalew, Kiros, & Zanzi, 2011).

El catalizador es una sustancia que, segun lo que propone el principio de Sabatier, forma
un compuesto intermediario con al menos un reactivo, este intermediario tiene que ser lo
suficientemente estable para formarse en cantidades significativas y tener la capacidad de
transformarse con facilidad en otro més estable, para regresar a su forma original y asi dar pie
a la formacion del producto final. En otras palabras, el catalizador posibilita la obtencion de un
producto mediante un proceso alternativo disminuyendo la energia de activacion de la reaccion
normal. Otro efecto del catalizador es que no importa que otro mecanismo se esté llevando a
cabo, las entalpias, ni las energias de Gibbs de los reactivos y productos involucrados en la
reaccién son afectadas, por lo tanto, al disminuir la barrera de activacion se llega al equilibrio

de forma mas rapida, pero sin alterar la constante de equilibrio termodinamico (Cardoso, 2019).

Las reacciones cataliticas pueden clasificarse en dos grupos, dependiendo de la fase en
donde se encuentre el catalizador y los sustratos, es decir, si se tiene al catalizador en la misma

fase que los sustratos se trata de catalisis homogénea, pero si el catalizador se encuentra en otra
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fase con respecto a los sustratos, entonces estamos hablando de catélisis heterogénea (Galicia

Lopez, 2008).

Ambos tipos de catalisis presentan ventajas y desventajas (Tabla 2).

Tabla 2 Ventajas y desventajas de los catalizadores homogéneos y heterogéneos

Catalizador Ventajas Desventajas
1.Presenta una alta actividad y 1.Dificultad para separar el
selectividad, la transferencia de producto del catalizador, con esto
energia es mas eficiente entre los  se puede llegar a tener
sustratos y el catalizador. contaminado al producto con el
2.Condiciones de operacion catalizador.
modestas (adecuada relacion 2.La velocidad de reaccion es mas

) aceite/metanol, temperatura y lenta y su costo es mas alto.

Homogéneo _ _ _ ]
tiempo de reaccion e impurezas 3.Emplean aceites de uso
del aceite). alimenticio.
3.Ausencia de efectos de 4.No es posible la reutilizacién del
envenenamiento tan frecuente en  catalizador.
el caso de la catalisis heterogénea. 5.Son sensibles a la presencia de
4.Produce un mayor rendimiento  agua y son COrrosivos.
de biodiésel.
1.Facil separacion del producto 1.Problemas de transferencia de
del catalizador hecho que permite  energia.
la posible adaptacion del sistema  2.Menor actividad y menor
hacia un proceso continuo. selectividad hacia productos.
2.Ambientalmente benigno, no 3.Los requerimientos energéticos

Heterogéneo

COrrosivo.

3.La vida del catalizador es mas
larga.

4.Es reciclable y tiene menos

problemas de eliminacion.

son mayores que sus homologos en

fase homogeénea.
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Tomado de Evaluacion del sistema catalitico [PA[NH(CH2CH20H)2]2Cl>] en reacciones de
acoplamiento tipo Suzuki-Miyaura en medio acuoso de Galicia, L., 2008 y Inorganic
heterogeneous catalysts for biodiesel production from vegetable oils por Endalew, A., Kiros,
Y. & Zanzi, R., 2011.

1.3.1. Catalizadores utilizados en la transesterificacion

Existe una gran variedad de catalizadores que pueden emplearse en la
transesterificacion (Tablas 3 y 4). La seleccion del catalizador para la produccion de biodiésel,
depende de la cantidad de acidos grasos libres (AGL) presentes en el aceite. La reaccion
catalizada por una base presenta una mejor conversion en un corto tiempo para aceites con
menores cantidades de AGL, mientras que para aceites con una mayor cantidad de AGL la
esterificacion catalizada por acido, seguida de transesterificacion, es mas adecuada (Murguia
Ortiz, 2018).

Tabla 3 Catalizadores alcalinos empleados para la obtencion de biodiésel

Materia Condiciones Conversion

Catalizador _ _ o Referencias
prima experimentales  a biodiésel
K.O/CaO- Soja 15:1, 6% p/p, 80% (Istadi, Prasetyo, &
Zn0O 60°C, 4h Nugroho, 2014)
Manganeso- Mahua  7:1, 8% p/p, 50°C, 97% (Maleki, Ashraf Talesh, &
ZnO 0.5h Mansouri, 2022)

KOH/ZSM-5-  Canola 12.3:1, 9.303% 93.56%  (Maleki, Ashraf Talesh, &
FesO4 p/p, 65°C, 3.26h Mansouri, 2022)

NaOH Semillade 6:1, 1% p/p, 60°C 92.67% (Ganesan, y otros, 2021)

mango

NaOH Jojoba 1:23, 1% p/p, 84.5% (Shah, y otros, 2014)
60°C, 4h
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Ag-Zn0O

KOH

CaOo

TiO2

KOH

MgO

CaO

Li/CaO

CaMgO

CaznO

CaO - NiO

LaMgO

Simarouba

Mostaza

negra

Soya

Olivo

Ricino

Ricino

Aceite de

cocina

Jatropha

curcas

Pongamia

pinnata

Jatropha

curcas

Jatropha

curcas

Algodon

9:1, 1.5% p/p,
64°C, 2h

8:1, 0.9% p/p,
60°C, 1h

11:1, 3.68% p/p,

60°C, 2h

30:1, 200mg,
120°C, 4h

12:1, 6% p/p,
75°C, 1h

6:1, 0.7% p/p,
40°C, 20min

24:1, 2% plp,
65°C, 1h

1:9, 1.5% p/p,
70°C, 2.5h

1:12, 5% p/p,
65°C, 1-2h

1:15, 4% plp,
64.85°C, 6h

1:15, 5% p/p,
65°C, 6h

54:1, 5% p/p,
65°C, 0.33h

84.5%

97%

97.61%

91.2%

96.5%

92.2%

93.3%

93%

99%

80%

86.3%

96%

(Maleki, Ashraf Talesh, &
Mansouri, 2022)

(Aslan & Eryilmaz, 2020)

(Maleki, Ashraf Talesh, &
Mansouri, 2022)

(Maleki, Ashraf Talesh, &
Mansouri, 2022)

(Ganesan, y otros, 2021)

(Maleki, Ashraf Talesh, &

Mansouri, 2022)

(Maleki, Ashraf Talesh, &

Mansouri, 2022)

(Mardhiah, y otros, 2016)

(Murguia Ortiz, 2018)

(Mardhiah, y otros, 2016)

(Mardhiah, y otros, 2016)

(Maleki, Ashraf Talesh, &
Mansouri, 2022)
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Tabla 4 Catalizadores acidos empleados para la obtencion de biodiéesel

) Materia Condiciones Conversion )
Catalizador ) ) o Referencias
prima experimentales  a biodiésel
S04%-Zn0O Soya 6:1, 4% plp, 80.19% (Istadi, y otros, 2015)
65°C, 4h
Ti02-Zn0O Palma 6:1, 4% plp, 92% (Gurusamy, y otros,
60°C, 4h 2019)
Mg/Al Jatropha 4:1, 1% plp, 95.2% (Maleki, Ashraf Talesh,
curcas 30°C, 1.5h & Mansouri, 2022)
Zn-Mg-Al Neem 10:1, 7.5¢g, 65°C, 90.5% (Maleki, Ashraf Talesh,
4h & Mansouri, 2022)
S0%71ZrO Cerberra 1:8, 6% p/p, 84% (Mardhiah, y otros,
adollan 180°C, 3h 2016)
H2S04 Neem 1:6, 1.5% p/p, 7% (Josh, Gogate, & Kumar,
60°C, 1.5h 2017)
Sulfato PAHs Calophyllum 1:15, 5% p/p, 99% (Mardhiah, y otros,
inophyllum 180°C, 4h 2016)

En las tablas anteriores se puede apreciar que los catalizadores alcalinos son los méas

utilizados para la transesterificacion por tener un mayor porcentaje de conversion que los

acidos.

Los catalizadores utilizados en la transesterificacion se pueden clasificar como

acido/base homogéneos, acido/base heterogéneos y enzimaticos (Tabla 5). Generalmente, las

reacciones cataliticas homogeneas son rapidas y requieren menos concentracion de catalizador

en comparacion con las reacciones cataliticas heterogéneas. Los catalizadores homogéneos son

dificiles de separar de la mezcla de reaccion y reutilizar, ademas, genera mas compuestos de
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desecho y también consume mas agua para remover el producto del catalizador (Manojkumar,
Muthukumaran, Sharmila, & Aishwarya, 2020).

Los catalizadores heterogéneos poseen mas ventajas ya que se pueden recuperar

después de la reaccion, esto se debe a que el sistema de reaccion y los catalizadores

heterogéneos son bifésicos y requieren menos pasos de lavado para recuperar el catalizador

(Manojkumar, Muthukumaran, Sharmila, & Aishwarya, 2020).

Tabla 5 Ventajas y desventajas de diferentes tipos de catalizadores aplicados en la

transesterificacion

Procesos

Ventajas

Desventajas

Catalisis acida
homogeénea

Catalisis
basica

homogénea

Catalisis &cida
heterogénea

Catalisis
basica

heterogénea

1.Alta actividad catalitica bajo
condiciones suaves

2.No forma jabdn y puede ser usada
con materias primas que contengan
grandes cantidades de &cidos grasos

libres.

1.Alta actividad, ideal para grasas y
aceites de bajo contenido de acido.
2.De bajo costo, ampliamente

disponible y no corrosivo.

1.Facil separacion y reuso de

catalizador

1.Facilidad de purificacion del
producto.

2.Minimiza la generacién de

1.La reaccion es lenta en
comparacion con la catalisis basica
homogénea.

2.Problemas por corrosion
3.Separacion y relso no son

usuales.

1.Posible formacion de jabon y no
es adecuado para materias primas
con alto contenido de acidos
grasos.

2.No es reutilizable y requiere

largos procedimientos de lavado.

1.Puede presentar lixiviacion de los
sitios activos.

2.Altos costos de sintesis de
catalizador

1.Puede presentar lixiviacion de los
sitios activos.

2.Altos costos de sintesis del
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efluentes. catalizador.

3.El catalizador puede ser reusado.

1.Facil separacion. 1.Altos costos de operacion.
Catalisis 2.Produce biodiésel y glicerol de 2.Sensible al metanol, quien puede
enziméatica  alta pureza. desactivar la enzima.

3.Condiciones suaves de reaccion.

Tomado de Transesterificacion de aceite de canola sobre mineral de dolomita y de materiales
con contenido de calcio puros y modificados por Murguia, D., 2018, IPN y Inorganic
heterogeneous catalysts for biodiesel production from vegetable oils por Endalew, A., Kiros,
Y. & Zanzi, R., 2011.

1.3.2. Mecanismos de reaccién heterogénea

Una opcién que se ha explorado en dltimas fechas es el empleo de catalizadores
heterogéneos, tanto basicos como acidos. Las principales ventajas de estos catalizadores son:
simplificacion del proceso de purificacion del biodiésel, reutilizacion del catalizador y la
posibilidad de llevar a cabo simultaneamente las reacciones de transesterificacion y
esterificacion. También existen reportes que remarcan la eficiencia de la catalisis heterogénea
en comparacion con la homogénea, ya que se observd que para la produccion de 8,000
toneladas de biodiésel fue necesario emplear 88 toneladas de hidréxido de sodio, mientras que
s6lo se requirieron 5.7 toneladas de Oxido de magnesio soportado para producir 100,000

toneladas de biodiésel (Chavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincon, 2012).

La catélisis heterogénea se da en sistemas en los que el catalizador y reactivos se
encuentran en dos o mas fases diferentes. Por lo general los sistemas liquido-sélido o gas-sélido
son a los que se les presta mayor interés, pues la superficie que otorga un material sélido

permite depositar e inmovilizar la fase activa cuyo papel es sustancial (Cardoso, 2019).

La catalisis heterogénea es la base de la industria quimica, ya que su implementacion
en diversos procesos industriales tiene mucho impacto en la actividad econdmica de las
empresas, sin esta, muchos procesos quimicos no serian rentables, siendo necesarias grandes
inversiones para producir un porcentaje pequerio de producto valioso. Un catalizador no solo

es valioso por acelerar una reaccion, lo es porque muchos catalizadores pueden acelerar una
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reaccion de manera selectiva, obteniendo en mayor proporcion el producto deseado. (Cardoso,
2019).

La principal desventaja en el uso de catalisis heterogénea es la limitada difusion de los
reactantes a la superficie del catalizador. No obstante, este problema se ha resuelto en Gltimas
fechas mediante el empleo de nano-catalizadores solidos, o bien, usando un co-solvente que
facilite la transferencia de reactivos a la superficie de este. Los catalizadores heterogéneos mas
comunmente empleados son: hidréxidos metalicos (calcio y bario), 6xidos metalicos, zeolitas

e hidrotalcitas. (Chavez Vela, Medina Ramirez, & Jauregui Rincon, 2012).

1.3.3. Catalizadores basicos

Los catalizadores basicos tanto homogéneos como heterogéneos son los que mas
extensamente se han empleado en los procesos de transesterificacion. No obstante, los
catalizadores solidos-basicos ultimamente son los que presentan mayor viabilidad para la
produccidn limpia y sustentable de biodiésel, debido a que exhiben altas actividades cataliticas
y tienen las ventajas de ser anticorrosivos, no tienen efectos negativos sobre el medioambiente
y presentan menos problemas de eliminacion. Ademas, son mas facilmente separados de los
productos liquidos y se pueden modificar para dar mayor actividad, selectividad y vida util al
catalizador (Murguia Ortiz, 2018).

Se han desarrollado un gran nimero de catalizadores heterogéneos basicos, por
ejemplo, los 6xidos de metales alcalinos y alcalino-térreos, hidrotalcitas, zeolitas, feldespatos,

resina de intercambio de aniones, entre otros (Murguia Ortiz, 2018).

Uno de los catalizadores mas utilizado es el CaO (proveniente de la cascara de huevo),
ya que tiene muchas ventajas, como el bajo precio, su vida Gtil prolongada, su alta actividad y
requiere solo condiciones de reaccion moderadas. Entre sus desventajas se encontrd que el
catalizador es de baja area superficial y presenta lixiviacion (Istadi, Prasetyo, & Nugroho,
2014).

1.4. Catalizadores tipo mineral

Los minerales en estado natural y/o modificados, asi como materiales de desperdicio
tipo conchas de mar, cascara de huevo, entre otros, se han explorado para evaluar su actividad

catalitica en la transesterificacion de aceites vegetales (Murguia Ortiz, 2018).
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Las hidrotalcitas son hidrocarbonatos de magnesio y aluminio pertenecientes a las
arcillas aniconicas. El uso de estas como catalizadores heterogéneos se debe a que sus 0xidos
de calcinacion exhiben propiedades bésicas. Los 6xidos mixtos de calcinacion de la hidrotalcita
presentan una alta &rea de superficie y un efecto sinérgico entre los elementos, lo que hace que
estas se empleen como catalizadores. Ademas, la porosidad de las hidrotalcitas puede
modificarse para mejorar la accesibilidad del triglicérido a los sitios basicos (Murguia Ortiz,
2018).

1.4.1. Hidrotalcitas

El mineral hidrotalcita es una arcilla anidnica natural constituida principalmente por
magnesio y aluminio. Fue descubierta en 1842 en Suecia, y se presenta en la naturaleza en

placas foliadas y retorcidas o masas fibrosas (Pablo Benedictto, 2019).

La estructura de la hidrotalcita deriva de la brucita. En la brucita, Mg(OH)2, los &tomos
de Mg divalentes estan octaédricamente coordinados por grupo OH. Estos octaedros se unen
para formar laminas continuas. Estas ldminas se acomodan unas sobre otras y se mantienen

unidas por enlaces hidrégeno (Pablo Benedictto, 2019).

Las estructuras de tipo hidrotalcita son preferidas como materiales cataliticos para la
reaccion de transesterificacion en el proceso de produccion de biodiésel debido a su versatilidad
en la composicion quimica. Por calcinacion controlada, los compuestos tipo hidrotalcita se
convierten en las formas de 6xido de metal alcalino deseadas muy usadas como catalizadores

para la reaccion de transesterificacion (Emel Cakirca & Nilgiin Akin, 2021).

Al ser tratadas térmicamente a temperaturas inferiores a 200°C, las hidrotalcitas pierden
el agua superficial de hidratacion interlaminar, sin modificar su estructura. A temperaturas
superiores sufren un proceso de deshidroxilacion de las laminas. Al ser sometidas a
temperaturas superiores a 450°C, su estructura se modifica completamente, formandose 6xidos
mixtos de Mg y Al. A partir de estos 6xidos mixtos de Mg y Al puede recomponerse la
estructura de la hidrotalcita mediante rehidratacion o la adsorcion de distintos aniones. A esta
propiedad se la conoce como efecto memoria (Pablo Benedictto, 2019).

Los catalizadores heterogeneos a menudo se preparan por métodos quimicos tales como

co-precipitacion y sol-gel. El primer método es el mas habitual para los catalizadores tipo
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hidrotalcita (CTH) que, con ligeras variantes, consiste en la precipitacion a un pH controlado
del hidréxido mixto a partir de sales disueltas de los cationes metalicos, en presencia del anion

que se quiera incorporar en el espacio interlaminar (Paz Garcia, 2016).

El gel que se obtiene después de la co-precipitacion, se somete a un tratamiento térmico,
para que se pueda formar la estructura cristalina de los CTH, dicho gel se tiene que someter a

uno de los siguientes tratamientos (Paz Garcia, 2016):

e Calentamiento de autoclave (alrededor de 24-48 horas a presion constante)
e Tratamiento de microondas

e Tratamiento de ultrasonido

Los tratamientos de microondas y ultrasonido cuentan con la ventaja de poder
controlar las propiedades texturales como superficie especifica, porosidad,
cristalinidad, distancia interlaminar, etc. que son una funcién del tiempo, potencia y
frecuencia de irradiacion y en menor medida del tipo de componentes interlaminares.
Al terminar el tratamiento se procede a lavar en repetidas veces el gel, para finalizar
secando los CTH (Paz Garcia, 2016).

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 como
en la industria quimica donde son utilizados como soportes cataliticos y catalizadores, entre

otras mas (Gonzalez Guerra, 2020).

Los CTH son usados como: antiacidos para el intercambio de iones y como absorbentes,
como sitios activos de los catalizadores y soportes cataliticos debido a su alta area superficial,
ademas de sus propiedades béasicas superficiales, su estabilidad estructural, en la oxidacion de
mercaptanos, en reacciones de condensacion aldolica, reacciones de isomerizacion, reacciones
de hidrogenacién y deshidrogenacion, alquilacion y reformacion de nanas (Gonzalez Guerra,
2020).

En la actualidad, este tipo de compuestos se usan COmMO precursores y soportes
cataliticos, en la petroquimica y principalmente en las unidades de craqueo catalitico
fluidizado, para la hidrodesulfuracién de las gasolinas provenientes de estas unidades, lo que

representa un eficiente catalizador para la eliminacion del azufre de las gasolinas, en la
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preparacion de los catalizadores utilizados en la hidrodesulfuracion de las gasolinas, se han
utilizado como soportes, los compuestos tipo hidrotalcitas de Mg-Al, Cu-Aly Zn-Al (Gonzalez
Guerra, 2020).

1.4.2. Zeolitas

Las zeolitas tienen una estructura de aluminosilicatos. Se han estudiado varios tipos de
zeolitas bésicas para desarrollar reacciones catalizadas por bases involucradas en la produccion

de diferentes quimicos (Wenlei, Xiaoming, & Li, 2007).

Las zeolitas se caracterizan por poseer una distribucion de tamafio de poro uniforme,
alta cristalinidad y superficie especifica, propiedades que las hacen aptas para su utilizacion en

procesos de intercambio cationico, adsorcion y catalisis (Pablo Benedictto, 2019).

Las zeolitas como catalizadores son muy Utiles porque ofrecen un area superficial
interna considerable, ademas son cristalinas y por tanto pueden prepararse con un alto grado
de reproducibilidad. Sin embargo, su actividad catalitica en las reacciones de
transesterificacion es relativamente baja. Esto se debe principalmente a la limitacion de la
difusion de los reactivos voluminosos (triglicéridos) en la estructura microporosa de la zeolita
(Castellar Ortega, Angulo Mercado, & Cardozo Arrieta, 2014).

1.4.3. Oxidos de metales alcalinotérreos

El 6xido de magnesio (MgO) es un solido de gran importancia técnica, usado
ampliamente como material refractario. Su interés catalitico radica en el caracter basico de su
superficie, lo que lo convierte en un catalizador y soporte catalitico eficaz. EI MgO presenta
una alta basicidad en virtud de la presencia en la superficie de iones O por lo que facilmente
puede capturar protones. Sin embargo, exhibe una débil basicidad de Lewis debido a los iones
Mg?*. EI MgO se obtiene principalmente por tratamiento térmico de carbonato o de hidréxido
de magnesio y mas recientemente, por el método sol-gel a partir de alcoxidos (Castellar Ortega,
Angulo Mercado, & Cardozo Arrieta, 2014).

El 6xido de calcio (CaO) es el catalizador solido basico mas ampliamente estudiado, ya
que presenta varias ventajas, entre las que se encuentran una larga vida util, alta actividad
catalitica y s6lo requiere de condiciones moderadas de reaccion. Por otro lado, el CaO ha

atraido mucho la atencion por sus diversas fuentes naturales a partir de desechos, como las

31



cascaras de huevo o conchas de moluscos; estos depdsitos representan una fuente de carbonato
de calcio (CaCOs) que, al ser calcinados, producen oxido de calcio. Se ha utilizado calcita
como fuente natural para producir CaO. Esta fuente es econdmica, muestra elevada basicidad
y es amigable con el medio ambiente (Castellar Ortega, Angulo Mercado, & Cardozo Arrieta,
2014).

1.5. Aceites utilizados para la obtencion de biodiésel

El biodiésel derivado de aceites vegetales de cultivos oleaginosos comestibles ha
recibido severas criticas debido al incremento de precio que estos aceites han venido sufriendo
en los ultimos afos (atribuido a la desviacién de los aceites a la fabricacion de biodiesel). Para
el biodiésel de primera generacion, el costo del aceite vegetal representa del 75% al 88% del
costo de produccidn. Igualmente, se ha argumentado que aumentan las emisiones de GEI con
la fabricacion del biodiésel de aceites vegetales, ya que en algunos paises los cultivos de
oleaginosas han desplazado a los bosques (Sandoval, Biocombustibles avanzados en México,
2011). Para evitar estos problemas, se han propuesto materias primas para generar biodiésel
avanzado a partir de aceites de cultivos no alimenticios, de desecho, de microorganismos, entre
otros (Tabla 6).

Tabla 6 Materias primas propuestas para la generacién de biodiésel avanzado

Materia prima Descripcion

Cultivados en tierras degradadas (como Jatropha, Higuerilla,

Camelina, Salicornia, etc.) o regadas con agua marina (en el caso

de la Salicornia). Aunque estos cultivos se han planteado como

_ _ posibles alternativas a los cultivos oleaginosos tradicionales, hasta

Aceites de cultivos no _ o _

) o la fecha no se han obtenido los rendimientos de aceite esperados
alimenticios .

cuando las plantas crecen en tierras degradadas o con poca agua y

existe todavia una preocupacion por la gran extension de tierra,

agua y otros insumos que se requeririan para satisfacer las

demandas previstas de biodiesel.

Aceites y grasas de  El costo de estas materias primas (provenientes de trampas de
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desecho

Grasas de lodos de
tratamiento de aguas

residuales

Aceites derivados de

algas

Aceites derivados de
otros

microorganismos

grasas en restaurantes, de los sobrantes de frituras, etc.) va de un
costo negativo (ya que quienes las generan deben pagar por
disponer del residuo) hasta aproximadamente la mitad del costo de
los aceites vegetales. Debido a lo degradada que se encuentra esta
materia prima (exceso de acidez, humedad, etc.), la tecnologia de
produccién del biodiésel de primera generacion resulta inadecuada
y los rendimientos disminuyen. Para evitar pérdidas y maximizar
rendimientos cuando se usan aceites y grasas degradados, se han

desarrollado o estan en estudio otras tecnologias.

Ademés de la ventaja de utilizar un residuo altamente
contaminante, un estudio reciente a nivel laboratorio mostré que de
esta fuente de grasas se obtiene el biodiésel con el costo mas
competitivo hasta la fecha y muy cerca del costo objetivo para ser

econdmicamente rentable.

Tienen las ventajas adicionales de consumir CO2 como fuente de
carbono y de poder usarse para limpiar aguas residuales. Sin
embargo, hay muchos retos por superar antes de que el biodiésel
generado a partir de algas resulte viable. La falta de conocimiento
sobre la genética de las algas es uno de ellos, asi como la resistencia
de su pared celular, que complica la extraccién del aceite.
Igualmente, para su uso como combustible, es un problema la
composicion del aceite de algas, rico en acidos grasos poli-
insaturados que se pueden oxidar muy facilmente (lo que

comunmente se conoce como “enranciamiento” del aceite).

Algunos microorganismos oleaginosos como bacterias y levaduras
tienen buenos niveles de produccion de aceite y pueden ser
alimentados con residuos. Existe un amplio conocimiento sobre la
genetica y fisiologia de la mayoria de ellos, por lo que se espera

lograr a corto plazo un biodiésel competitivo en costos, mediante

33



manipulaciones genéticas y operativas.

Tomado de Biocombustibles avanzados en México por Sandoval, G., 2010, Red Mexicana de

Bioenergia

1.6. Higuerilla (Ricinus communis)

La higuerilla (Ricinus communis) también conocida como ricino es un arbusto de la
familia de las euforbidceas (Tabla 7) que cumple las altas expectativas de la industria de los
biocombustibles, ya que sus semillas presentan una alta concentracion de aceites, del orden de
hasta el 55%, una alta densidad, conservan su viscosidad a diferentes temperaturas, su
congelamiento ocurre después de -10°C y tiene la capacidad de desarrollarse en ambientes
aridos y semiaridos de zonas marginales. Ademas, esta especie no atenta contra la base
alimentaria de los pueblos, como es el caso de otros cultivos oleaginosos como el maiz (Solera

Steller, Moreira Gonzélez, & Hernandez Lopez, 2014).

Tabla 7 Taxonomia de Ricinus communis

Dominio Eucariota
Reino Plantae
Filo Magnoliophyta
Clase Magnoliopsida
Familia Euphorbiaceae
Género Ricinus
Especie Ricinus communis

Tomado de Ricinus communis L., por Fundacion Charles Darwin
La higuerilla es una planta herbacea, anual o perenne dependiendo de las condiciones
ambientales donde sea su habitat, es una planta erecta que presenta diferentes caracteristicas
agronémicas y morfologicas de acuerdo a su procedencia (Figura 3), (Mazzani & Rodriguez,
2009).
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Figura 3. Planta de higuerilla (Ricinus communis)

Es una planta exotica invasiva importante en México; en muchas regiones acompafa
las carreteras y es dominante en terrenos abandonados. A la vez es una planta cultivada en

algunas regiones por el aceite de sus semillas (Mondragon Pichardo, 2009).

1.6.1. Caracteristicas de la planta

Fruto. El fruto es una céapsula trilocular que contiene una semilla por l6bulo de 1.50 a
2.50 cm de diametro, generalmente verdes y rojos, tornandose café en la maduracién o pérdida
de humedad. Exteriormente esta recubierto por espinas o plas no punzantes, cortas y gruesas
que pueden ser indehiscentes o dehiscentes en relacion con la variedad, temperatura y humedad

del aire (Figura 4); la longitud de la capsula varia de 0.50 a 1.54 cm (Vélez Meza, 2021).
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Figura 4. Frutos inmaduros de la planta de higuerilla

Semilla. La semilla es oval, presenta colores blanco, gris, negro, rojo y castafio, de
tamano variable entre 0.50 a 1.50 cm de longitud; el tegumento es coriéceo, liso, rematado por
una excrecencia llamada carincula (Figura 5); es toxica por la presencia de ricina y el contenido
de aceite es de aproximadamente 45 %. Poseen pesos desde 7 hasta 123.90 g por cada 100
semillas, existiendo relacion directamente proporcional entre el peso de semilla y tamafio de
esta (Vélez Meza, 2021).

Figura 5. Semillas de higuerilla
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Requerimientos agroecoldgicos. La higuerilla tiene un requerimiento anual de 700 a
1,200 mm de precipitacion, altitud desde 0 a > 2,500 msnm, temperatura de 15 a > 35 °C. En
cuanto al clima esta especie se caracteriza por su alta capacidad de adaptacion principalmente
en zonas tropicales humedas, tropicales secas y templadas (Vélez Meza, 2021).

Cultivo. Dentro del manejo del cultivo, la preparacion del suelo mediante arado, pase
de rastra y surcado, brinda las caracteristicas para que la semilla germine, favorece el
crecimiento radicular y éptimo desarrollo de la planta. La siembra consiste en realizar el
trazado y estaquillado a una distancia de 2 m entre plantas y 3 m entre hileras, la semilla se
debera colocar entre 2.50 a 5.00 cm de profundidad (Vélez Meza, 2021).

1.6.2. Aceite de higuerilla (Ricinus communis)

El aceite de higuerilla o ricino es de color amarillo, es inoloro y no volatil que, a
diferencia de otros aceites vegetales, se caracteriza por su indigestibilidad, solubilidad en
metanol y ésteres metilicos. El principal componente del aceite de ricino es el acido ricinoléico,
que constituye entre el 86% y el 92% de acidos grasos que se encuentran en este (Torrentes
Espinoza, Miranda, Vega Baudrit, & Mata Segreda, 2017).

La versatilidad del aceite de ricino es evidente cuando se observa la amplia gama de
aplicaciones en laindustria. Ademas de la capacidad de sintetizar biodiésel, este aceite se utiliza
en la fabricacion de cosméticos y articulos de cuidado personal (Torrentes Espinoza, Miranda,
Vega Baudrit, & Mata Segreda, 2017).

1.6.3. Propiedades quimicas del aceite de higuerilla

Las estructura y caracteristicas quimicas quedan determinadas por los acidos grasos que
lo constituyen, es decir, los acidos grasos constituyen el 87% del peso total, constituyen la base
para elaborar productos de conversion o modificar materiales sintéticos que estdn ampliamente
difundidos. El punto de solidificacion de los acidos grasos presentes en el aceite de ricino es
mas bajo (~3°C) que el de otros aceites con grado de instauracién equivalente (Atamari Pefia
& Anco Apaza, 2015).
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1.6.4. Propiedades fisicas del aceite de higuerilla

Las principales propiedades fisicas del aceite de higuerilla (Tabla 8) son que es
incoloro, amarillo palido, transparente, viscoso, inflamable, de olor débil, sabor suave. Este
aceite es sustancialmente polar y se distingue de otros aceites con una buena solubilidad con el
etanol en todas proporciones debido a su alto indice de acetilo o de hidroxilo, baja miscibilidad
con hidrocarburos alifaticos, también tiene excelentes propiedades conservantes, no se vuelve
rancio a menos que se caliente excesivamente. La viscosidad y densidad extraordinariamente
alta del aceite de higuerilla se atribuye a la presencia de este grupo hidroxilo (Atamari Pefia &
Anco Apaza, 2015).

Tabla 8 Propiedades fisicoquimicas del aceite de higuerilla

Peso Punto de Punto de Punto de _ Temperatura
” o . Densidad L
molecular  fusién (°C)  ebullicion  inflamacion de ignicion
. . g/cm?(25°C) ]
(9/mol) (°C) (°C) C)
895.39 -12 313 229 0.955-0.968 449

Tomado de Optencion del poliéster de ricino a partir del aceite de ricino y &cido ricinoleico,
determinando su rendimiento 6ptimo para su aplicacion en el champl de aloe vera por
Atamari, G. & Anco, M., 2015, Universidad Nacional de San Agustin de Arequipa.

1.6.5. Importancia

La higuerilla (Ricinus communis) es una alternativa de elevado interés ambiental,
economico y social en la elaboracion de biocombustibles y otros subproductos; es una planta
xerdfila y heliofila, por su capacidad de adaptacion en ambientes aridos y amante del sol, es
rentable y generadora de empleo en el sector agricola. Entre otras de sus ventajas destaca su
capacidad para sobrevivir en sitios altamente contaminados por ser una planta tolerante a los
metales, asi como su capacidad de acumulacion de estos; por lo que presenta beneficios para

la fitorremediacion (Vélez Meza, 2021).

38



1.7. Planteamiento del problema

Es un hecho que los combustibles fosiles de agotaran algun dia, por ello, es
indispensable buscar otras alternativas que no solo cubran las necesidades energéticas
eléctricas, si no también, el abastecimiento de carburantes para el sector transporte.

La produccidn de biodiésel a partir de aceites vegetales ha sido un tema de interés para
investigadores de muchos paises, pues es un recurso biomasico prometedor que cumple con las
propiedades de los combustibles convencionales, pero con menos problemas de contaminacion

ambiental y con caracteristicas que los hacen mas viables.

En este trabajo experimental de tesis se plantea generar biodiésel utilizando como
materia prima el aceite de semillas de higuerilla para que reaccione con metanol en presencia

de catalizadores tipo hidrotalcita y evaluar su eficiencia como biocombustible.

1.7.1. Objetivo general

Obtener biodiésel a partir de la transesterificacion heterogénea basica del aceite de

higuerilla (Ricinus communis) utilizando tres distintos catalizadores tipo hidrotalcita.

1.7.2. Objetivos especificos

- Sintetizar los catalizadores tipo hidrotalcita Ca-Al, Ca-Al-Mg al 20% y al 10% de Mg,

mediante el método de co-precipitacion y tratamiento con microondas.

- Caracterizar los catalizadores obtenidos mediante las técnicas de difraccidn de rayos X

(DRX), espectroscopia de infrarrojo (FTIR) y fisisorcion de No.

- Obtener biodiésel a partir de aceite de higuerilla utilizando los catalizadores tipo

hidrotalcita obtenidos.

- Calcular la conversion de triglicéridos a metil ésteres a través de las técnicas de FTIR

y Resonancia Magnética Nuclear (RMN).

- Seleccionar el catalizador y las condiciones experimentales que permitan la mayor

eficiencia en la obtencion de biodiésel.
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CAPITULO Il. METODOLOGIA
2.1. Materia prima

El aceite de higuerilla empleado en la reaccion de transesterificacion para la obtencion
de biodiésel fue donado por la empresa RICINOMEX S. de R.L. de C.V. ubicada en el estado

de Oaxaca.

La cantidad de producto proporcionado fue 1 L y cumple con los parametros
establecidos (Tabla 9).

Tabla 9 Caracteristicas del aceite de higuerilla de RICINOMEX

~ Indicede  Namero Densidad Solubilidad
Apariencia ) o AGL Humedad
hidroxilo  de &cido a25°C en alcohol
Liquido 162 m 6m 0.960 Completa
a J : 1% 0.1% _ P _
claro KOH/gm KOH/g g/lem?® sin turbidez

2.2. Sintesis de las hidrotalcitas

Se sintetizaron tres series de hidrotalcitas Ca-Al por el método de coprecipitacion con
tratamiento de microondas, donde se incorpord el cation Mg en un 10 y 20%. Para realizar los
calculos se determinaron los pesos moleculares de los compuestos que se utilizaran, como se

muestra en la Tabla 10.
Reaccion quimica:
6Ca(NO3)2 * 4H,0 + 16KOH + 2AI(NO3)3 * 9H20 — CagAl2(OH)16(NO3)2 * 4H.0

Tabla 10 Peso molecular de los compuestos que se utilizaran para la sintesis de las
hidrotalcitas

Elemento Peso molecular Sal/Compuesto Peso molecular
Ca 40.078g/mol Ca(NO3)2 236.14g/mol
Al 26.9815g/mol AI(NO3)3 375.13g/mol
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Mg 24.305g/mol Mg(NOs). 256.4065g/mol

KOH 56.10g/mol
Caélculo para la obtencién de los moles de CTH:
Se tienen 15 g de catalizador tipo hidrotalcita
15g
— 9 ___ =0.01967 mol de CTH (Ec. 1)
762.428g/mol
2.2.1. Reaccion A: Hidrotalcita Ca-Al
Nitrato de calcio, Ca(NO3)2
0.01967mol de CTH x $10LCaW02)2 * 4120 _ 4 11802 mol (Ec. 2)
1molde CTH
0.11802 mol Ca(NO5), * 4H,0 x 236.14g/mol = 27.8692g (Ec. 3)
Nitrato de aluminio, AI(NOs)3
0.01967 mol de CTH x 210 AMNOa)s *9H20 _ () (3934 mol (Ec. 4)
1 molde CTH
0.03934 mol Al(NO3)3 * 9H,0 x 375.13g/mol = 14.7576g (Ec. 5)
Hidroxido de potasio, KOH
0.01967 mol de CTH x —22L XM _ 3147 mol KOH (Ec. 6)
1mol de CTH
0.3147 mol KOH % 56.10g/mol = 17.6557g (Ec. 7)
Se aumenta 30%
17.6557g KOH x 1.3 = 22.95g (Ec. 8)

Volumen (L) de solucion de KOH 1 M
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g
M=—"—
PM * V(L)

g 22.969
T PM*M  (56.10g/mol)(1M)

= 0.4092L (Ec. 9)

2.2.2. Reaccion B: Hidrotalcita Ca-Al-Mg al 20%

e Gramos de Ca

6 mol Ca(N03)2 * 4H2
1 molde CTH

0.11802 mol Ca(NO3), * 4H,0 x 40.078 g/mol = 4.7300g (Ec. 11)

0.01967 mol de CTH X ®=011802mol  (Ec. 10)

e Nitrato de magnesio, Mg(NO3):

Se utilizard el 20% de los gramos de Ca calculados para obtener los gramos de
Mg(NOs3).

4.7300g Ca(N03), X 0.2 = 0.9460g (Ec. 12)
29499 _ _ 0.0389 mol (Ec. 13)
24.3g/mol

0.0389 mol x 256.4065 ~—de Mg = 9.9829g (Ec. 14)

e Nitrato de calcio Ca(NOs3)2

27.8692 g de nitrato de Ca —9.9829 g = 17.8863 g de nitrato de Ca (Ec. 15)

2.2.3. Reaccion C: Ca-Al-Mg al 10%
e Nitrato de magnesio, Mg(NO3):

Se utilizard el 10% de los gramos de Ca calculados anteriormente para obtener los
gramos de Mg(NO:s).

42



473009 Ca(NO3), X 0.1 = 0.4730g (Ec. 16)

0.4730 g

———— = 0.0194 mol (Ec. 17)
24.3g/mol

0.0194mol X 2564065 L de Mg = 4.9742g (Ec. 18)

e Nitrato de calcio Ca(NO3)2

27.8692 g de nitrato de Ca — 4.9742 = 22.895 g de nitrato de Ca (Ec. 19)

2.2.4. Hidrotalcita A

Antes de preparar la hidrotalcita, se comienza montando el equipo, el cual incluye el
soporte, dos pinzas mariposas que sostendran las buretas, termoagitador magnético, vaso
precipitado de 1 L, potencidmetro que servird para medir el pH y mantenerlo en 12 y la barra

de agitacion magnética.

Para esta hidrotalcita se utilizara KOH, Ca(NOs3), y AI(NO3)s. Primero, pesan los
reactivos en la balanza analitica, la cantidad a utilizar sera el peso tedrico (g) que se calculd

previamente (Tabla 11).

Tabla 11 Peso tedrico y peso real de los reactivos utilizados para la hidrotalcita A

Reactivo Peso tedrico (g) Peso real (g)
KOH 22.95¢ 22.9781 g

Ca(NOa). 27.8692 g 27.8823 ¢

AI(NOs)s 14.7576 g 14.7538 g

Una vez obtenidas las cantidades, se utilizan los vasos precipitados de 600 mL para
disolver con ayuda del agitador el KOH en 409.2 mL de agua destilada y las dos sales disueltas
juntas en 300 mL de agua destilada. Ya que los reactivos estén disueltos, con ayuda de los
vasos precipitados de 100 mL se colocan las disoluciones, cada una en una bureta (es

importante identificar la que contendré la disolucion acida y la disolucion basica).
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Antes de abrir las buretas para que las disoluciones se precipiten en el vaso de 1 L y se
mezclen, se vierte un poco de agua destilada y se enciende el termoagitador magnético para
que la barra magnética comience a girar. Posteriormente, se abren un poco las buretas para que
caigan gotas de ambas disoluciones en el vaso precipitado (Figura 6), siempre midiendo el pH

y manteniéndolo en 12.
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Figura 6. Buretas goteando
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Asi se continla hasta que se termine la disolucién de las sales (Figura 7). Después, se
apaga el termoagitador magnético, se saca la barrita magnética y con un termometro se mide

la temperatura de la solucién obtenida.
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Figura 7. Mezcla de ambas disoluciones que formaran la hidrotalcita

Por altimo, se le da tratamiento en microondas a la solucién durante un minuto a una
potencia de 80 W (Figura 8) y se mide su temperatura al terminar el minuto. Este paso se repite
10 veces (Tabla 12).

Figura 8. Tratamiento de la hidrotalcita en microondas a una potencia de 80 W
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Tabla 12 Temperatura de la hidrotalcita A tomada después de calentarla durante un minuto
en microondas 10 veces.

Fecha de pH Tratamiento Potencia

preparacion

16/08/22 12 Microondas 80
Tiempo (minutos) Temperatura (°C)
0 25
1 31
2 36
3 41
4 50
) 94.5
6 60
7 64.5
8 69
9 74
10 78

La hidrotalcita se deja reposar durante uno o dos dias, transcurrido este tiempo, ya se
puede comenzar a realizar el primer lavado para que su pH disminuya. Para ello, se toma la
lectura del pH con ayuda del potenciometro; luego, se desecha el agua con mucho cuidado de
no tirar la hidrotalcita para que, después, se le pueda agregar agua destilada caliente a 80°C y
se pone en el termoagitador magnetico durante 10 minutos, al finalizar este tiempo, se guarda
la hidrotalcita y se deja reposar nuevamente durante 1 o 2 dias y se le vuelve realizar lavado.

Se repite este procedimiento hasta alcanzar cuatro o cinco lavados (Tabla 13).
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Tabla 13 pH de la hidrotalcita A tomado durante 5 lavados

No. de lavado pH
0 12.05
1 11.58
2 11.63
3 11.47
4 11.49
5 11.87

2.2.5. Hidrotalcita B

En esta hidrotalcita se utilizarda KOH, Ca(NOs)2, AI(NO3)s y Mg(NO3). al 20%

El procedimiento para realizar esta sintesis es el mismo que el de la hidrotalcita A, solo

que en este caso se utiliza el nitrato de magnesio al 20% (Tabla 14).

Tabla 14 Peso teorico y peso real de los reactivos utilizados para la hidrotalcita B

Reactivo Peso tedrico (g) Peso real (g)
KOH 22.95¢g 22.9688 g
Ca(NOs):2 17.8863 g 17.8842 g
AI(NO3)s 14.76 g 14.7667 g
Mg(NOs), 9.9829 g 9.9834 g

Al igual que la hidrotalcita A, se calentd en microondas en 10 tiempos de un minuto

cada uno y se tomaron las temperaturas al finalizar (Tabla 15).
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Tabla 15 Temperatura de la hidrotalcita B tomada después de calentarla durante 1 min. en
microondas 10 veces.

Fecha de pH Tratamiento Potencia

preparacion

17/08/22 12 Microondas 80
Tiempo (minutos) Temperatura (°C)
0 25
1 34
2 40
3 47
4 53
) 59
6 64
7 70
8 74
9 79
10 83

También, se le realizé 5 lavados y se tomd la lectura del pH durante cada uno (Tabla
16).

Tabla 16 pH de la hidrotalcita B tomado durante 5 lavados

No. de lavado pH

0 11.81
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1 11.79

2 11.61
3 11.57
4 1151
5 11.15

2.2.6. Hidrotalcita C
Para esta hidrotalcita se utilizard KOH, Ca(NO3)2, AI(NO3)z y Mg(NO3)2 al 10%.

El procedimiento para realizar esta sintesis es el mismo que el de las hidrotalcitas

anteriores, utilizando nuevamente el nitrato de magnesio, pero esta vez al 10% (Tabla 17).

Tabla 17 Peso tedrico y peso real de los reactivos utilizados para la hidrotalcita C

Reactivo Peso tedrico (g) Peso real (g)
KOH 22.95¢ 22.95¢
Ca(NOs), 22.895 g 22.8729 g
AI(NOs)s 14.76 g 14.7619 g
Mg(NO3)2 49742 g 4.9852 g

Se continua con la toma de temperatura después de calentar por 1 minuto en microondas

10 veces (Tabla 18).

Tabla 18 Temperatura de la hidrotalcita C tomada después de calentarla durante 1 min. en
microondas 10 veces.

Fecha de pH Tratamiento Potencia

preparacion

18/08/22 12 Microondas 80
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Tiempo (minutos) Temperatura (°C)

0 25.5
1 33
2 39
3 46
4 51
) S7
6 62
7 67
8 71
9 75
10 78

A esta hidrotalcita se le realizé 4 lavados con agua destilada calentada a 80°C y se

registré el pH de cada uno (Tabla 19).

Tabla 19 pH de la hidrotalcita C tomado durante 4 lavados

No. de lavado pH
0 10.83
1 11.10
2 11.58
3 11.47
4 11.71
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2.2.7. Secado y calcinado

El secado de las hidrotalcitas consiste en desechar el agua que contienen con mucho
cuidado de no derramarlas; después, se llevan al horno de secado y se dejan alli durante 48
horas a una temperatura de 120°C. Cuando este tiempo haya pasado, se dejan enfriar y se sacan
del horno para poder comenzar a molerlas en un mortero de agata hasta que quede un polvo
fino; se toma la lectura del peso en polvo que se obtuvo de las tres hidrotalcitas y a continuacién

se colocan en pequefias celdas de cuarzos para calcinarlas (Figura 9).

Figura 9. Cuarzo en el que se calcinara la hidrotalcita

En el calcinado, las hidrotalcitas se dejan durante 4 horas a 900°C en el horno para tubo
Prendo, modelo HT2-1100 (Figura 10). Una vez fuera (Figura 11), se vuelve a tomar su peso
y se registra la cantidad de pérdidas que se tuvo (Tabla 20). Se etiquetan y se guardan las
hidrotalcitas, pues ya estan listas para ser utilizadas como catalizadores en la reaccion de

transesterificacion para la generacidn de biodiésel con aceite de higuerilla.

51



Figura 10. Horno para tubo Prendo, modelo HT2-1100 programado a 900°C

Figura 11. Hidrotalcita seca y calcinada

Tabla 20 Pesos (g) de las hidrotalcitas antes y después de calcinarlas

Tipo de hidrotalcita Peso de hidrotalcita sin Peso de hidrotalcita
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calcinar calcinada

A 5.5840 g 2.287 g
B 11.1804 g 6.1659 g
C 10.4021 g 7.5616 g

2.3. Caracterizacion de los catalizadores tipo hidrotalcita

Los CTH y los oOxidos mixtos obtenidos de su calcinacion se caracterizaron
fisicoquimicamente mediante DRX y fisisorcion de N». Las técnicas se describen a

continuacion.

2.3.1. Difraccién de Rayos X

Los rayos X tienen longitudes de onda comparables al tamafio atémico y, por lo tanto,
las intensidades de la técnica de difraccion de rayos X (DRX) o los patrones de difraccién se
utilizan para obtener informacion sobre las estructuras atomicas. La DRX se utiliza para
examinar y caracterizar la posicion de los atomos, su disposicién en cada celda unitaria y el
espacio entre los planos atdmicos. DRX es una técnica de prueba no destructiva, que se puede
emplear para examinar una amplia variedad de materiales, incluidos minerales, polimeros,
plasticos, metales, semiconductores, ceramicas y células solares. Esta técnica también se usa
ampliamente en la generacion de energia, aeroespacial, microelectrénicay otras industrias (Ali,
Chiang, & Santos, 2022).

Para la identificacidn de las fases cristalinas presentes en los catalizadores se realizaron
analisis de difraccion de rayos X empleando un difractometro EMPYREAN equipado con filtro
de Ni, tubo de cobre de foco fino y detector PIXXcel3D.

Las muestras se trituraron y posteriormente se homogeneizaron mediante un mortero
de &gata y se tamizaron a malla 200 (<45micras). Se midieron utilizando un portamuestras de
aluminio (fracciones no orientadas). La medicion se realizé en el intervalo angular 26 de 4° a
80° en escaneo por pasos con un “step scan” de 0.003° (2 theta) y un tiempo de integracion de

40s por paso.
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La cuantificacion se realizé utilizando el método de Rietveld implementado en el
software HIGHScore v4.5 y las bases de datos del ICDD (International Center for Diffraction
DATA) y ICSD (Inorganic Crystal Structure Database).

2.3.2. Fisisorcion de N2

El objetivo general de esta técnica es medir la cantidad de gas que se adsorbe en la
superficie en funcion de la presion de este. Al final se obtienen una serie de datos emparejados,
la cantidad adsorbida frente a la presion, de la que se extraen los parametros fisicos. Estos
parametros casi siempre incluyen un nimero que se cree es el area superficial y una cantidad
relacionada de alguna manera con la intensidad de las fuerzas manteniendo el adsorbato en el
adsorbente. Otros parametros identificados son la porosidad en términos de tamafio y volumen

de poro (Measuring the physisorption isotherm, 2020).

El area superficial de un catalizador se obtiene por medio de medidas de adsorcion
fisica (fisisorcion) mediante el método BET, desarrollado por Brunauer, Emmet y Teller,
basado en medidas sucesivas de volimenes de un gas no polar, generalmente nitrégeno o gases
nobles, adsorbidos sobre la superficie interna de los poros del sélido a la vez que se mide la
presion de las moléculas que se adsorben, hasta lograr la saturacion de la superficie (Martinez
Carreon , 2012).

Las isotermas de adsorcion son la relacién entre la cantidad adsorbida por unidad de
masa de sélido y la presion de equilibrio (o presion relativa), a una temperatura conocida. La
isoterma de adsorcion experimental generalmente se presenta en forma de grafica (Rouquerol,

Rouquerol, Sing, Llewellyn, & Maurin, 2014).

Las isotermas de adsorcidn experimentales tienen varias formas caracteristicas. Estas
formas son importantes ya que proporcionan informacion preliminar Gtil sobre la estructura de
los poros del adsorbente, incluso antes de que se hayan llevado a cabo célculos precisos. La
mayoria de las isotermas de vapor se pueden dividir en nueve grupos en una clasificacién
amplia de la JUPAC. A veces se encuentran otras formas y generalmente se pueden explicar
como una combinacion de dos (0 mas) de las nueve formas propuestas y se dice que tal isoterma

es compuesta (Rouquerol, Rouquerol, Sing, Llewellyn, & Maurin, 2014).
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Para mostrar el comportamiento, el area superficial, el volumen y diametro poro de las
muestras de hidrotalcitas se realizaron isotermas de adsorcion-desorcion de N2 en un equipo
Belsorp-mini de BEL Japan a 77 K (Figura 12) utilizando una técnica multipunto. Previamente
las muestras se desgasificaron durante toda la noche a una temperatura de 80°C en flujo de N>

para limpiar su superficie.

Figura 12. Equipo de fisisorcion Belsorp-mini de BEL Japana 77 K
2.4. Transesterificacion para la obtencién de biodiésel

Para realizar la reaccion de transesterificacion para la obtencion de biodiésel con aceite
de higuerilla utilizando los tres catalizadores tipo hidrotalcita (Tabla 21), se llevaron a cabo 12
experimentos, cada uno bajo condiciones distintas de tiempo y porcentajes de catalizador
(Tabla 22), pero manteniendo en todos la misma cantidad de aceite (10 g) y 5.39 mL metanol

(cantidad calculada con respecto al peso molecular del aceite empleado).

Densidad del metanol = 0.791 g/mL
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4266 g
0.791g/mL

=5.39mL (Ec. 20)

Tabla 21 Niveles de porcentaje de catalizador utilizados en la transesterificacion

Niveles
Variables Bajo Alto
Catalizador A Ca-Al 4% 6%
Catalizador B Ca-Al-Mg al 20% 4% 6%
Catalizador C Ca-Al-Mg al 10% 4% 6%

Nota. Los porcentajes de catalizador se obtuvieron con respecto a la cantidad de aceite

empleado (10 g).

Tabla 22 Condiciones bajo las que se realizaron los 12 experimentos de biodiésel

Catalizador A Catalizador B Catalizador C

Tiempo 4% cat. 6% cat. 4% cat. 6% cat. 4% cat. 6% cat.
4 hrs 1 2 3 4 5 6
8 hrs 7 8 9 10 11 12

En el esquema de la Figura 13 se muestra un resumen del proceso que se llevo a cabo
para la obtencion del biodiésel de aceite de higuerilla. Cabe sefialar que durante la
transesterificacién no se obtuvo residuos (glicerina), por lo que, después de la reaccion se pudo

efectuar el paso de filtrado para separar al biodiésel del catalizador.
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Materia prima:
Aceite de higuerilla
Catalizador:
Hidrotalcita
Transesterificacion
Metanol
Filtrado

Evaporacion del
metanol

L

Biodiésel

Figura 13. Esquema que muestra el proceso llevado a cabo para la obtencion de biodiésel de
aceite de higuerilla empleando CTH

Las reacciones de los experimentos del 1 al 6 se montan durante 4 horas a una
temperatura de 150°C; mientras que los experimentos del 7 al 12 se montan durante 8 horas a
la misma temperatura (150°C) (Figura 14), todos con sus respectivas cantidades de aceite, CTH
y metanol (Tabla 23).
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Figura 14. Doble reaccién montada a reflujo a 150°C

Tabla 23 Cantidad de aceite, catalizador y metanol utilizados en cada experimento

No. experimento W ace-ite e W catalizador (g) Volumen de
higuerilla (g) metanol (mL)
1 10.0769 g 0.4256 g 5.39 mL
2 10.0635 g 0.6185¢g 5.39 mL
3 10.0657 g 0.4036 g 5.39 mL
4 10.0496 g 0.6005 g 5.40 mL
5 10.0117 g 0.4102 ¢ 5.39 mL
6 10.0058 g 0.6005 g 5.39 mL
7 10.1085 g 0.3954 g 5.39 mL

8 10.0351 g 0.6100 g 5.40 mL



9 10.0384 g
10 10.0678 g
11 10.0397 g
12 10.0933 g

0.4045 g
0.6017 g
0.4015 g

0.6031g

5.39 mL

5.40 mL

5.39 mL

5.39 mL

Seguidamente, se dejan enfriar las muestras y se filtran a través de algoddn, se dejan

reposar por aproximadamente 2 dias o hasta que se logre distinguir que el catalizador ha

quedado abajo (Figura 15).

Figura 15. Muestras de biodiésel aun con catalizador

Después de realizar 2 o 3 filtrados con algodon, las muestras se colocan en una

centrifugadora (Figura 16) para asegurar que no quede nada de catalizador en el biodiésel.
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Figura 16. Centrifugadora Fisher Scientific

Cuando los experimentos de biodiésel estan totalmente limpios, es decir, ya no tengan
residuos de catalizador, lo siguiente es evaporar el alcohol. Para ello, se calientan las muestras
en un termoagitador a una temperatura de 65°C durante 2 horas. Al finalizar, el biodiésel debe
tener una apariencia clara (Figura 17).

Figura 17. Biodiésel limpio
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2.5. Técnicas de analisis de los productos de la reaccion de transesterificacion

En este apartado se describen las técnicas de andlisis utilizadas para determinar algunas

de las caracteristicas de las muestras de biodiésel obtenidas.

2.5.1. Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR)

La Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) es una técnica
espectroscopica muy poderosa y util para medir los cambios y la composicion en la atmdsfera
ya que se pueden medir muchos gases simultdneamente, asi como para identificar y cuantificar
sustancias que absorban en el rango espectral del infrarrojo. Sin embargo, el requisito para
poder observar una molécula por infrarrojo es que debe presentar un momento dipolar diferente
de cero, asi el N2, Oz y Ar son inactivos en el infrarrojo. En la region del infrarrojo medio
(MIR) que abarca de 700 a 3500 cm 2, las moléculas como el H,0, CO2, O3, CHa, SO2, NO,
NHs, HCI, HCHO, CzHs, compuestos organicos volatiles entre otros pueden ser medidos con

esta técnica (Herrera Gutiérrez, 2016).

Se analizaron los catalizadores tipo hidrotalcita, con el espectrometro FT-IR Perkin

Elmer modelo Spectrum 400.

2.5.2. Resonancia Magnética Nuclear (RMN)

La RMN es una técnica espectroscopica que estudia la interaccidn entre la materiay la
radiacion electromagnética basandose en las propiedades magnéticas intrinsecas de los nicleos

atomicos (Garcia Alvarez, 2019).

La RMN de alta resolucion es una de las herramientas mas potentes con la que se cuenta
para la determinacion de estructuras moleculares en disolucion, ya sea de moléculas orgéanicas,
organometalicas o bioldgicas (liquidas o sélidas) (Del Villar Morales & Lopez Balbiaux,
2022).

Esta técnica espectroscépica presenta un amplio intervalo de aplicaciones industriales
y de investigacion, que van desde la identificacion de productos desconocidos al seguimiento
de los procesos de control de calidad, y en la asignacion/confirmacion de productos finales. Se

puede emplear con fines cuantitativos y permite abordar el estudio de procesos dinamicos. Una
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de las principales ventajas es su caracter no destructivo, por lo que la muestra puede recuperarse
si se desea (Del Villar Morales & Lo6pez Balbiaux, 2022).

Para calcular la conversion de triglicéridos a metil ésteres alcanzada bajo las diferentes
condiciones de reaccion, las muestras seleccionadas se analizaron mediante espectroscopia de

RMN utilizando un espectrometro Bruker de 400 MHz.
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CAPITULO I11. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1. Caracterizacion de las hidrotalcitas

A continuacion, se presentan los resultados de la caracterizacion de los CTH
sintetizados.

3.1.1. Difraccién de Rayos X

Para la identificacion de las fases cristalinas presentes en los catalizadores sin calcinar

(Figura 18) y calcinados (Figura 19), las muestras se analizaron por DRX.
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Figura 18. DRX de hidrotalcitas sin calcinar
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Figura 19. DRX de hidrotalcitas calcinadas

En la Tabla 24 se muestran las fases identificadas en los difractogramas de rayos X de

las hidrotalcitas sin calcinar y en las calcinadas.

Tabla 24 Fases identificadas con DRX en las muestras de hidrotalcita

Muestra Fases identificadas Semicuantitativa
(%0)
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Ca-Al sin calcinar

Ca-Al-Mg al 20%

sin calcinar

Ca-Al-Mg al 10%

sin calcinar

Ca-Al calcinada

Ca-Al-Mg al 20%

calcinada

Ca-Al-Mg al 10%
calcinada

Hidrato de nitrato de hidroxido de cobre
(likasita): Cus(OH)s(NO3)(H20)2

Hidrato de cloruro de hidroxido de aluminio:
((Al13(OH)24(H20)24))Cl15(H20)13

Hidrato de hidroxido de cloruro de aluminio y
calcio (hidrocalumita): Ca2AI(OH)sCI(H20):

Hidrato de hidroxido de cloruro de aluminio y
calcio (hidrocalumita): Ca2AlI(OH)sCI(H20)
Hidrato de 6xido de aluminio y calcio:
CasAi(HO)1.

Hidrotalcita: (Mgo.e67Al0.333)(OH)2(CO3)0.167(H2
O)os

Hidrato de hidréxido de cloruro de aluminio y
calcio (hidrocalumita): Ca2AlI(OH)sCI(H20)

Mayenita: Al14Ca12033
Krotita: Ca(Ai204)

Mayenita: Al14Ca12033

Oxido de hexamagnesio manganeso: MgsMn;Os
Katoita: CazAi2(Os Ha)s

Portlandita: Ca(OH):
Krotita: Ca(Ai204)

Mayenita: Al14Ca12033

Oxido de hexamagnesio manganeso: MgsMn;Os
Katoita: CazAi2(04 Ha)3

Portlandita: Ca(OH).
Krotita: Ca(Ai204)

13
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3.1.2. Espectroscopia de Infrarrojo (FTIR)

Se analizaron los catalizadores tipo hidrotalcita sin calcinar (Figura 20) y calcinados

(Figura 21) mediante espesctros de infrarrojo FTIR.
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Figura 20. Espectro de infrarrojo de las hidrotalcitas sin calcinar
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Figura 21. Espectro de infrarrojo de las hidrotalcitas calcinadas

En la grafica de la Figura 20 se puede apreciar una sefial ancha en el intervalo 3400 a
3200 cm?, la cual indica el agua adsorbida por las hidrotalcitas sin calcinar; esta sefial

desaparece en la Figura 21, en donde las hidrotalcitas ya estan calcinadas.

Las bandas de alargamiento que se encuentran en el intervalo de 900 a 700 cm™
corresponden a los 6xidos de Ca y Mg, mientras que la banda que se encuentra entre 1300 y

1500 cm™ corresponde al cation Al.

3.1.3. Fisisorciéon de N2

Para determinar el area superficial de las muestras de hidrotalcitas sin calcinar (Figuras
22,23y 24) y calcinadas (Figuras 25, 26 y 27) se realizaron isotermas de adsorcién-desorcién
de Na.
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Figura 22. Isotermas de adsorcidon-desorcién de la hidrotalcita Ca-Al sin calcinar
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Figura 23. Isotermas de adsorcion-desorcion de la hidrotalcita Ca-Al-Mg al 20% sin calcinar
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Figura 24. Isotermas de adsorcion-desorcion de la hidrotalcita Ca-Al-Mg al 10% sin calcinar
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Figura 25. Isotermas de adsorcion-desorcion de la hidrotalcita Ca-Al calcinada
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Figura 26. Isotermas de adsorcidon-desorcién de la hidrotalcita Ca-Al-Mg al 20% calcinada
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Figura 27. Isotermas de adsorcién/desorcion de la hidrotalcita Ca-Al-Mg al 10% calcinada

Las isotermas de adsorcion de las hidrotalcitas son tipo IV, pues de acuerdo a la
clasificacion de la IUPAC, se obtienen con adsorbentes mesoporosos; ademas, presentan bucles
de histéresis de tipo H3, la cual se forma por la adsorcion (inferior) y desorcion (superior).
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Asimismo, se determind el area superficial empleando el modelo de BET, el volumen
de poro y el diametro medio de poro (Tabla 25).

Tabla 25 Area superficial de las hidrotalcitas por el método BET, volumen y diametro de
poro

Superficie especifica - Volumen de poro Diametro de

Muestra 3
BET (m2g) (cm3/g) poro (nm)

Ca-Al sin calcinar 2.9935 0.0064012 8.5535

Ca-Al-Mg al 20% sin 5.5869 0.01492 10.682
calcinar

Ca-Al-Mg al 10% sin 12.061 0.034454 11.426
calcinar

Ca-Al calcinada 9.6474 0.055719 23.102

Ca-Al-Mg al 20% 19.779 0.092123 18.631
calcinada

Ca-Al-Mg al 10% 6.9948 0.022746 13.007
calcinada

3.2. Obtencién del biodiésel

3.2.1. Espectroscopia de infrarrojo (FTIR)

Al igual que en los CTH, también se realizaron pruebas de espectroscopia de infrarrojo
(FTIR) en las 12 muestras de biodiésel obtenidas a partir de aceite de higuerilla y otra de diésel

convencional.

En la grafica de la Figura 28 se comparan las espectroscopias realizadas al diésel y al
aceite de higuerilla, en donde se puede apreciar la aparicion de dos sefiales en este Gltimo, esto
quiere decir que en la banda entre (1760-1730)cm™ se encuentra el grupo funcional del

carbonilo (C=0) y en la region que se encuentra entre (1300-1100)cm™ aparece una sefial
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correspondiente a C-O y C=C caracteristica de la molécula de los triglicéridos, ambas regiones

son propias de los ésteres metilicos.

En ambos espectros se encuentra la sefial correspondiente a las cadenas alifaticas (CHs,
CHzy CH) en el intervalo de (3000-2800)cm™.
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Figura 28. Espectro de infrarrojo de aceite de higuerilla (Ricino) y de diésel convencional

Con base en las observaciones realizadas en las graficas de los 12 experimentos (ver
Anexo), se pudo apreciar que en los experimentos 4, 8, 9 y 11 se obtuvieron los mejores

resultados en la banda que corresponde a la sefial de reaccion de biodiésel (Figura 29).

Al igual que en los espectros del diésel y del aceite de ricino, en los cuatro experimentos
se observa la sefial de las cadenas alifaticas en el intervalo de (2900-2800) cm™, el grupo
funcional del carbonilo entre (1900-1800) cm, los largos picos correspondientes a la reaccion
de biodiésel entre (1650-1550) cm™ y la molécula de los triglicéridos entre (1200-1100) cm™.
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Figura 29. Espectro de infrarrojo de los experimentos de biodiésel 4, 8,9y 11

En el espectro se puede apreciar que el experimento 4 es el que muestra mejores
resultados en la sefial que corresponde a la del biodiésel, asimismo, se observa que el metanol

de este disminuy0 ligeramente.

3.2.2. Resonancia Magnética Nuclear (RMN)

Para determinar la conversion de aceite de higuerilla a biodiésel por transesterificacion

en los experimentos 4, 8, 9 y 11 se realizaron espectroscopias de RMN H.

En el espectro obtenido para el aceite de higuerilla (Figura 30) se observa una sefial
entre 4.1 y 4.3 ppm que corresponde a la presencia de protones de glicéridos. Ademas, se
identifican picos a 0.87 ppm (protones de metilo terminales), 1.29 ppm (protones de metilo a
lo largo de la cadena) y 5.40 ppm (protones olefinicos) la conversion del aceite de higuerilla a

biodiésel se confirma con la aparicion de una sefial en 3.66 ppm correspondiente a la presencia
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de protones de éster metilico, conservando las sefiales a 0.87, 1.29 y 5.40 ppm (Torrentes
Espinoza, Miranda, Vega Baudrit, & Mata Segreda, 2017).

En los espectros obtenidos para los experimentos 4 y 11 (Figuras 31 y 34) se puede
observar que la sefial del glicérido desaparece casi por completo, ademas, la sefial de 3.66 ppm
correspondiente a la presencia de protones de ester metilico presenta un fuerte pico, lo que

indica que hay una conversion total a biodiésel.

Mientras que, en los experimentos 8 y 9 (Figuras 32 y 33), hay una conversiéon parcial

a biodiésel, pues la sefial que corresponde al glicérido no desaparece.

En las espectroscopias de RMN H realizadas a las cuatro muestras, se determiné que
en todas hay conversién a biodiésel, destacando el experimento 4 por tener una mejor

conversion que los demas.
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Figura 30. Espectro de RMN H del aceite de higuerilla
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18707
£8°0 1
88°0 1
88°0
68°0
6870
STT
STTA
97T Y
as
LTT
87T
671
0€'T
0T
€7
ze1
€T
zET]
€€
€e'1
ve'T |
bE'T
b1
be'T
se'1
b1
Sb'T
Sb'1
St'1
Sb'1
o1
91
o1
6T
11
1
09°'1
291
€91
€0z
€07
02
v0'C
502
50T
907
90z
07z
07z
12T
17T
122
e
we
672
0£'z
€T
09°€
19°¢
19°€
29'€
L9°€
6€'S
ob's
'S
'S
s5°s
95°s

e

o
Fo
0 i
S =]
02z
ow.w/ F 10 | o
177 LN
L o~
ey
e
e
e 0
AP
Q
a
z
627~ o
o€ — - 8ZST 3
€T —
gee—
SET~ L9
E Fzeco |
o
g
o J 8360 Fed
I 861°C
=720
w/ 1510 | o
101°0 [ ¥ m
% 94’0 ke
=
.=
Fs
o
Fis
~
L
-
L M F 6660 | in
- 9180 [0
Lo
09 — + Lo
ha L ae- S
09— 8860 | &
-
1987,
19°€ =
e It L2
£9°€~ [ 8§
[
I =}
in Fe
Lo
-
19— L Lw
-tz [B ~
-
[ o
[ 3 [@
-
n
Fo

Figura 34. Espectro de RMN H del biodiésel obtenido del experimento 11 (8h, 4% cat. C)
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La conversion a biodiésel fue calculada con la integracion de los espectros de RMN H

y aplicando la siguiente ecuacion:
X =2 Awme (100) / 3 Ach. (Ec. 21)

Donde:
X: Conversion de triglicéridos a metil ésteres, %
Awe: Valor de integracion de protones de los metil ésteres

AcH.: Valor de integracion de protones del grupo metileno

Los resultados del calculo para cada uno de los experimentos seleccionados se muestran
en la Tabla 26.

Tabla 26 Porcentajes de conversion obtenidos en los experimentos analizados con RMN H

Desplazamiento

Experimento 2.3 ppm (AmE) 3.6 ppm (AcH,) Conversion
4 1.111 0.746 99.28%
8 1.528 1.893 53.81%
9 1.274 0.996 85.27%
11 1.528 0.988 97.38%

De acuerdo con los resultados mostrados en la tabla anterior, el experimento 4 realizado
a una temperatura de 150°C durante 4 horas y con 6% del catalizador B, fue el que tuvo una
conversion a biodiésel total; mientas que, el experimento 8 realizado a la misma temperatura
durante 8 horas y con 6% del catalizador A, fue el que tuvo menor eficiencia de conversion.
Asimismo, los experimentos 9y 11 fueron realizados bajo las mismas condiciones (temperatura
de 150° C, tiempo de 8 horas y porcentaje de catalizador de 4%), pero empleando los

catalizadores B y C, respectivamente.

Este andlisis demuestra que los mejores catalizadores para emplear en la reaccion de

transesterificacion son el B y C, pues mostraron los mayores porcentajes de conversion.
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CAPITULO IV. CONCLUSIONES

La generacion de biodiésel se puede obtener a partir de aceite de higuerilla por
reacciones de transesterificacion por catalisis heterogénea basica utilizando catalizadores tipo
hidrotalcita, los cuales son ambientalmente amigables, de facil separacion, se pueden reutilizar

y la velocidad de reaccion es mas rapida que en la catalisis homogénea.

En esta investigacion, mediante la técnica de co-precipitacion a pH constante se
sintetizaron catalizadores tipo hidrotalcita de Ca-Al, Ca-Al-Mg al 20% y Ca-Al-Mg al 10%
para ser evaluados como catalizadores en la reaccion de transesterificacion para obtener

biodiésel a partir de aceite de higuerilla.

Los resultados muestran que el biodiésel obtenido a partir del método de
transesterificacion no presentd separacion de fases, es decir, no se generaron subproductos
como glicerina debido al tipo de catalizador empleado y solo fue necesario destilar el producto

para eliminar el exceso de metanol.

Los catalizadores fueron caracterizados por DRX, FTIR y fisisorcidon de N. La técnica
de fisisorcién de N2 confirmo que se obtuvieron materiales mesoporosos con isotermas tipo 1V,
presentando bucles de histéresis tipo H3. Ademas, se utilizé el modelo de BET para determinar
el area superficial, el volumen y el didmetro de poro en las seis muestras, siendo el catalizador

B (Ca-Al-Mg al 20%) el que obtuvo mayor area (19.779 m?/g) y volumen de poro.

En las espectroscopias de infrarrojo se logra apreciar la diferencia que hay entre las
muestras puras y las calcinadas, en estas Gltimas, se observa una disminucion del agua
adsorbida y en ambos espectros se encuentran los picos correspondientes a los 6xidos de Ca 'y

Mg y del cation Al.

Para el anélisis de las reacciones de transesterificacion en donde se obtuvo biodiésel a
partir de aceite de higuerilla y empleando como catalizadores las hidrotalcitas sintetizadas y
mediante las técnicas de FTIR y Resonancia Magnética Nuclear, se confirma la obtencién de
este biocombustible por medio de las sefiales observadas correspondientes a los ésteres
metilicos en las espectroscopias de infrarrojo y en las integraciones de los espectros de RMN
HL.
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Por la técnica de caracterizacion de FTIR, se obtuvieron los espectros del aceite de
higuerilla, del diésel y de los doce experimentos realizados. Con estos resultados se concluye
que, tanto el aceite como los experimentos de biodiésel, cumplen con las caracteristicas propias
de los ésteres metilicos, pues se identificaron las cadenas alifaticas, la aparicion del pico del
grupo funcional carbonilo, la sefial que corresponde a la molécula de los triglicéridos y una
banda perteneciente al OH". Adicionalmente, los experimentos mostraron un nuevo pico, el
cual coincide con la sefial caracteristica del diésel, por lo tanto, en todos hubo conversion a
biodiésel. Ademas, el experimento realizado bajo las condiciones de temperatura de 150°C
durante 4 horas y empleando 6% del catalizador B, destaca sobre los demas porque los picos

de sus sefiales son mas largos, lo que indica que en este la conversion es total.

Por ltimo, a partir de los resultados en los espectros de infrarrojo se seleccionaron
cuatro experimentos para analizarlos mediante RMN H? y calcular la conversion a biodiésel.
Con base en estos resultados, se determind que en todos los casos hubo transformacion, cabe
sefialar que los experimentos 4 (utilizando 6% del catalizador B durante 4 horas) y 11
(utilizando 4% del catalizador C durante 8 horas) fueron los que tuvieron una conversion total.
Los espectros de esta técnica y sus integraciones fueron de gran utilidad para calcular el
porcentaje de biodiésel obtenido, los cuales fueron de 99.28% y 97.38%, respectivamente.

Lo anterior indica que los tres catalizadores tipo hidrotalcita funcionan de manera
satisfactoria para la generacion de biodiésel, destacando el catalizador B, pues fue el que
presentd una mayor érea superficial de 19.779 m?/g y un mayor volumen de poro de 0.092123
cm?®/g, ademas, en las espectroscopias de infrarrojo mostré el mejor resultado sobre los otros

experimentos con una conversion de 99.28% de biodiésel obtenido.

Dada la serie de resultados obtenidos, se demuestra que los tres Oxidos mixtos
sintetizados funcionan como catalizadores heterogéneos alcalinos que pueden emplearse en la
reaccién de transesterificacion para la obtencidn de biodiésel. Si embargo, se concluye que el
catalizador B (Ca-Al-Mg al 20%) es el que se recomienda utilizar por sus propiedades y

eficiencia en la conversion con un 99.28% del aceite de higuerilla a biodiésel.

Con base en los resultados obtenidos, se puede concluir que los objetivos planteados se

cumplieron en este trabajo de tesis.
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Se eligio la higuerilla porque es una planta oleaginosa que no compite con cultivos
comestibles, soporta diferentes climas, tiene una alta capacidad de adaptacion y no requiere
demasiada agua. Las propiedades del aceite de sus semillas, entre las que destacan buena
solubilidad con alcoholes, alto indice de hidroxilo, baja miscibilidad, alta densidad y
conservacion de su viscosidad a distintas temperaturas, lo convierten en una alternativa

interesante para la obtencidn de biodiésel.

Finalmente, se podrian mejorar las condiciones de trabajo experimental y realizar mas
pruebas para estudiar los factores que benefician o afectan las conversiones totales y parciales.
Asimismo, podrian emplearse otras alternativas de aceites provenientes de plantas oleaginosas
no comestibles, aceites residuales o grasas animales, y obtener hidrotalcitas a partir de otras
materias primas, ya sea de fuentes naturales como céscara de huevo, brucitas o dolomitas, o

CTH sintetizados con otros reactivos para formar los 6xidos mixtos.
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FUTURAS LINEAS DE INVESTIGACION

El aceite de higuerilla es un buen recurso que posee caracteristicas fisicoquimicas
idéneas para su uso en la transesterificacion de biodiésel, ya que, ademés de sus multiples
ventajas para la generacion de este producto, tiene distintas aplicaciones en otras areas. Estas
cualidades y otras mas pueden ser investigadas a profundidad para determinar aquellas

propiedades que hacen de esta especie tan especial y aprovecharla en diferentes campos.

Por otra parte, las hidrotalcitas son recursos renovables que se pueden encontrar en la
naturaleza o sintetizarse para obtener una composicién quimica y estructura adecuadas para su
uso como catalizador. Este compuesto tiene una gran importancia porque sus aplicaciones van

desde la industria farmacéutica hasta la industria quimica.

En el futuro, se pueden realizar investigaciones a partir de estas materias primas como

las siguientes:

Realizar extraccion experimental del aceite de las semillas de higuerilla mediante

técnicas como prensado en frio para obtener biodiésel a partir de estas.

- Realizar la transesterificacion a partir de aceite de higuerilla empleando etanol como

alcohol, pues la solubilidad es mayor que con otros alcoholes.

- Variar las condiciones de temperatura y porcentaje de catalizador en la reaccion de

transesterificacion.

- Sintetizar catalizadores tipo hidrotalcita con el método de sol-gel a partir de otros

reactivos como cerio, potasio, sodio, entre otros.

- Utilizar como catalizadores hidrotalcitas que se encuentran de forma natural como

dolomitas o brucitas.

- Evaluar los catalizadores tipo hidrotalcita en la reaccion de transesterificacion a partir

de aceite de higuerilla mediante otras técnicas de caracterizacion.

- Realizar estudios ambientales, sociales y econémicos para determinar la viabilidad que

tiene el biodiésel de aceite de higuerilla.
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