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Resumen 
En este trabajo se realizó la preparación del digliceróxido de calcio (DC), haciendo 

reaccionar cal hidratada (CH) y glicerina a diferentes tiempos y temperaturas. El efecto de las 

variables de reacción sobre la pureza del sólido final se realizó directamente sobre la pasta 

generada y se analizó por Difracción de Rayos X (DRX) donde se determinaron los 

parámetros con mayor pureza logrando la obtención del DC a 60°C y 120 minutos de 

reacción, respectivamente. Posteriormente, se realizó la reproducibilidad del catalizador y se 

estudió el efecto del lavado con agua descarbonatada para eliminar el exceso de glicerina 

presente en la pasta obtenida; después, a esta pasta lavada se le realizó un tratamiento de 

secado con el fin de obtener el catalizador en forma de polvo y con la técnica de Microscopia 

Electrónica de Barrido (MEB) se conoció la morfología del DC encontrando que este 

material presenta una forma característica de paralelepípedos. 

A continuación, este catalizador se utilizó para determinar las condiciones de síntesis 

(cantidad de catalizador, relación alcohol:aceite, tiempo de reacción y temperatura de 

reacción), en la reacción de transesterificación con aceite de ricino y metanol. Los productos 

de la reacción se analizaron por Cromatografía de Capa Fina (CCF) y Resonancia Magnética 

Nuclear de Protón (RMN1H). 

Posteriormente, se evaluaron los reúsos del catalizador con aceite de ricino y soya 

determinando la estabilidad del DC en los reúsos por DRX y las conversiones logradas por 

RMN1H descubriendo que en ambos casos el DC se lixivió; sin embargo, está fue mayor con 

el aceite de ricino que con el aceite de soya. 

Finalmente, se determinó la estabilidad del DC en: agua, metanol, aceite de ricino y 

soya a temperaturas de 19°C y 60°C, respectivamente; encontrando que el DC fue 

ligeramente soluble en metanol a 19°C y soluble en todos los medios líquidos a 19°C y 60°C.  
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Introducción 
En las últimas décadas, la atmósfera terrestre ha sufrido cambios debido al uso de 

combustibles fósiles produciendo emisiones de hidrocarburos policíclicos y gases nocivos 

durante el proceso de combustión. 

El biodiésel (BD), es una de las alternativas de combustibles que sirve para disminuir 

las emisiones de estos contaminantes generados, además de que se caracteriza por ser un 

combustible renovable, no tóxico y biodegradable. Este combustible se puede producir de 

aceites vegetales provenientes de plantas oleaginosas y grasas animales mediante la reacción 

de transesterificación la cual es una reacción química catalizada por ácidos, bases o procesos 

enzimáticos en combinación de un alcohol para producir alquil ésteres de ácidos grasos y 

glicerol, correspondientemente. 

Hasta ahora se conoce que una de las desventajas de los procesos catalizados por 

enzimas es que requieren tiempos mayores de reacción además de su elevado costo en 

comparación con las reacciones catalizadas por ácidos o bases. En este contexto, los procesos 

de producción de BD donde se emplean catalizadores homogéneos básicos (hidróxidos de 

metales alcalinos, alcóxidos de metales alcalinos, carbonatos) y catalizadores homogéneos 

ácidos (ácido sulfúrico, ácido clorhídrico, ácido fosfórico, fluoruro de Boro, ácido sulfónico) 

involucran grandes problemas ya que es difícil la eliminación del catalizador de los productos 

de reacción, se genera la formación de jabones y emulsiones, se requiere de una gran 

cantidad de agua para purificar y separar los productos de reacción por mencionar algunos. 

Por otro lado, el uso de catalizadores heterogéneos facilita la separación del 

catalizador de los productos de reacción, no se requieren de  lavados para purificar los 

productos de reacción, son reutilizables y económicos. 

Entre los catalizadores heterogéneos destaca el uso de catalizadores sólidos básicos 

(zeolitas básicas, óxidos alcalinos y alcalinotérreos, carbonatos alcalinos y alcalinotérreos, 

hidrotalcitas, entre otros), ya que los catalizadores heterogéneos ácidos requieren de 

temperaturas altas de reacción para lograr conversiones aceptables. 
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El óxido de calcio es una base de Lewis que se ha empleado como catalizador en la 

producción de biodiésel, aunque se requieren de algunos cuidados ya que puede sufrir 

desactivación por el CO2 y agua presente en la atmósfera. En diversos trabajos de 

investigación se ha comprobado que también funciona como precursor catalítico para la 

generación de otro catalizador, el digliceróxido de calcio [Ca(C3H7O3)2 ], el cual se forma 

entre el CaO y la glicerina generada como subproducto de la reacción de transesterificación. 

Sánchez-Cantú et al., evaluaron el efecto de la cal hidratada y su reúso en la 

producción de biodiésel, donde observaron que la fase activa después del primer uso fue el 

Ca(OH)2. Sin embargo, cuando el catalizador fue reutilizado se observó que la fase activa era 

el digliceróxido de calcio (DC). 

Con base en lo anterior, queda claro que el DC es un catalizador potencial para la 

producción de biodiésel. Además, se ha reportado que éste no sufre ningún problema de 

envenenamiento por la humedad y el CO2 atmosférico. 
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1.1 Historia 

En el año de 1900 durante una exposición en Paris, el creador del motor de 

combustión interna “Rudolf Diesel” utilizó aceite de cacahuate para alimentar uno de sus 

motores, lo cual lo convirtió en la primera persona en utilizar aceite vegetal como 

combustible líquido [1].  

No obstante, debido a la disponibilidad y bajo costo del petróleo este se convirtió en 

uno de los principales recursos energéticos logrando que el interés en los aceites vegetales 

disminuyera, aunque se tiene reportado que durante la segunda guerra mundial se autorizó el 

uso de aceites vegetales como combustible en situaciones de emergencia [2].   

Por otro lado, en el año 1853 comenzó el nacimiento de otro combustible cuando a 

los investigadores Duffy y Patrick se les ocurrió la idea de evaluar triglicéridos en la reacción 

de transesterificación obteniendo un líquido denominado en la actualidad como biodiésel 

[3].    

Hoy en día, se ha propuesto el uso de combustibles alternos como el biodiésel ya que 

la atmósfera terrestre ha sufrido cambios debido al uso de combustibles fósiles, en este 

sentido la combustión de éstos genera gases de efecto invernadero y otros contaminantes 

como son los óxidos de nitrógeno (NOx), óxidos de azufre (SOx), CO, materia particulada y 

compuestos orgánicos volátiles [4].    

 

1.2 Biodiésel 

Es un combustible que tiene características similares al diésel mineral, tal y como se 

aprecia en la tabla 1.1 [5]. El biodiésel se obtiene a partir de la biomasa y se caracteriza por ser 

biodegradable y amigable al medio ambiente, no es tóxico, es un combustible libre de 

compuestos aromáticos y su composición está casi libre de compuesto de azufre. 

Químicamente es una mezcla de mono alquil ésteres de cadena larga de ácidos grasos el cual 

puede usarse directamente o ser mezclado en diferentes proporciones con el diésel mineral 

en los motores diésel [6-7].   
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1Tabla 1.1 Comparación de propiedades físicas de los combustibles diésel y biodiésel.  

Propiedades del Combustible Diésel Biodiésel 

Número de Norma ASTM D975 ASTM PS 121 

Composición C10 - C21 

Hidrocarburo 

C12-C22 

Éster metílico de ácido graso 

Viscosidad Cinemática @ 40°C (mm2/s) 1.3 - 4.1 1.9 - 6.0 

Gravedad Específica @ 15.5 °C 0.85 0.88 

Densidad @ 15°C (Kg/m3) 848 878 

Agua (peso en ppm) 161 0.05% máx. 

Carbono (% peso) 87 77 

Hidrógeno (% peso) 13 12 

Oxígeno (% peso) 13 12 

Azufre (% peso) 0.05 máx. 0.0 – 0.0024 

Número de Cetano 40 - 55 48 – 65 

 

Las materias primas que se utilizan para la producción de biodiésel son aceites 

vegetales provenientes de plantas oleaginosas, grasas animales y residuos de aceites vegetales. 

El biodiesel se clasifica de acuerdo al tipo de materia prima que se utiliza para su 

manufactura como: biodiésel de primera generación, segunda generación y tercera 

generación.  

 

1.2.1 Biodiésel de primera generación 

La producción de biodiésel de primera generación utiliza lípidos renovables, dentro 

de estos se encuentran los aceites vegetales comestibles o vírgenes, los cuales provienen de 

una gran variedad de semillas como: colza, soya, palma, girasol, entre otras [8].  Sin embargo, 

surgen problemas por el uso de estos aceites, algunos de estos son: 1) competición de 

crecimiento, es decir, cuando la demanda de combustible aumente también aumentará la 



Capítulo I 

Antecedentes 
 

  Página 
18 

 
  

demanda alimenticia 2) cambio de uso de suelo para aumentar las tierras cultivables 

causando deforestación, 3) costos para producir biodiésel, por mencionar algunos [9].   

 

1.2.2 Biodiésel de segunda generación 

 En la segunda generación el biodiésel se produce a partir del uso de aceites no 

comestibles; en esta clasificación se encuentran diferentes tipos de aceites que son extraídos 

de semillas que provienen de plantas oleaginosas, ejemplo de algunas semillas son: jatropha 

curcas, pongamia pinnata, nicotiana tabacum L., salvado de arroz, madhuca indica, 

azadirachta indica, hevea brasiliensis, linaza, jojoba, ricino, entre otras [10]. En esta 

clasificación, también se encuentran las grasas animales y aceites vegetales residuales  que 

provienen en su mayoría de negocios alimenticios como restaurantes, hoteles, industrias y 

hogares [11].  

 

1.2.3 Biodiésel de tercera generación 

El biodiésel que se produce en esta generación es utilizando aceites que provienen de 

microalgas ya que tienen una velocidad mayor de crecimiento comparado con los cultivos 

convencionales de la primera y segunda generación, debido a su alta capacidad fotosintética 

no necesitan tierras de cultivo por lo cual, no afectan la cadena de alimentación humana; 

una de las desventajas del uso de estas es que necesitan del sol para realizar su actividades 

fotosintéticas, y aún no se encuentra disponibles en alta escala comercial [11].   

 

1.3 Tecnologías  en la producción de combustibles para motores diésel 

Existen algunos procesos que permiten producir combustibles para los motores diésel 

utilizando grasas y aceites vegetales, ya que  el uso directo de estos puede causar algunos 

problemas en los motores como es: depósitos de carbón en pistones y cabeza de motor, falta 

de lubricación del motor debido a polimerización del aceite, entre otros [2].  Estas tecnologías 

son las siguientes: 1) Uso directo y mezclado,  2) Pirólisis,  3) Microemulsión y 4) 

Transesterificación, siendo este último el método  más común que se utiliza para producir 
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biodiésel debido a que, la pirólisis y la formación de microemulsiones son métodos costosos 

comparados con el método de transesterificación. 

 

1.3.1 Uso directo y mezclado  

El uso directo de aceites vegetales en los motores diésel se ha estudiado a lo largo de 

casi 100 años; sin embargo, la práctica de este método es problemático y no es adecuado ya 

que se han presentado aún varias fallas en los motores debido a las características de los 

aceites vegetales en este sentido presentan características como: alta viscosidad, composición 

de diversos ácidos, contienen ácidos grasos libres, se pueden generar gomas debido a la 

oxidación y polimerización durante el almacenamiento y combustión, así como la formación 

de depósitos de carbón entre otros [12].   

Por otro lado, el aceite vegetal puede ser mezclado o diluido con el diésel mineral, 

esto para mejorar la viscosidad y evitar el uso directo de los aceites vegetales. Se ha 

encontrado que se puede realizar mezclas con relaciones de 1-10 y 2-10 de aceite vegetal y 

combustible diésel teniendo buenos rendimientos. En la tabla 1.2 [13] se listan las principales 

consecuencias del empleo de aceites vegetales como combustible diésel ya que este 

procedimiento se ha considerado no satisfactorio y poco práctico. 

 

2Tabla 1.2 Efectos del empleo de aceites vegetales en motores diésel. 

Características del 

combustible 

Consecuencias 

Viscosidad Una alta viscosidad interfiere con el proceso de inyección, 

pobre atomización del combustible, alta viscosidad y baja 

volatilidad causa un mal arranque del motor y retardo en la 

ignición. También causa el engrasamiento y gelificación. 

Punto de turbidez, punto de 

congelamiento, filtro de 

enfriamiento, punto de 

obstrucción 

Rendimiento del combustible comprometido en 

condiciones de temperatura fría. 
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Número de cetano Bajo número de cetano implica retraso en el encendido, 

alta temperatura de auto ignición. 

Combustión Mezcla deficiente del aceite con el aire ocasionando una 

combustión incompleta. 

Punto de ignición Alto punto de ignición facilita una baja volatilidad 

Intervalo de destilación Presencia de componentes de alto punto de ebullición 

afecta el grado de formación de depósitos sólidos de 

combustión, importante para el motor en el  arranque y 

calentamiento. 

Estabilidad oxidativa Oxidación y polimerización térmica causa deposición en los 

inyectores. 

Funcionamiento a largo 

plazo 

Formación de gomas, marcado del anillo, insuficiencia de 

lubricación del motor debido a la polimerización y 

deterioro grave del motor. 

 

1.3.2 Pirólisis  

La desintegración térmica o también conocida como craqueo térmico o pirólisis es la 

conversión de una sustancia a otra por medio del uso de calor con o sin la ayuda de un 

catalizador; este proceso se caracteriza por el uso de  altas temperaturas en ausencia de aire u 

oxígeno en donde los las grasas y aceites son transformados a compuestos que son más 

pequeños que las moléculas de triglicéridos. Por otro lado, la pirólisis es un método que no 

es muy selectivo ya que diferentes tipos de compuestos se obtiene dependiendo de la materia 

prima a utilizar o las condiciones de pirólisis realizada; por ejemplo, se pueden formar 

compuestos como: alcanos, alquenos, compuestos aromáticos, ésteres, dióxido de carbono 

(CO2), monóxido de carbono (CO), agua (H2O) e hidrógeno (H2) en diferentes porcentajes; 

también se da la formación de residuos sólidos como la ceniza y el carbón. El craqueo 

catalítico es la manera de contrarrestar la formación de este tipo de compuestos utilizando 

catalizadores como SiO2/Al2O3, NiSiO2, Al2O3, MgO y compuestos de zeolitas por 

mencionar algunos [14].  
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1.3.3 Microemulsión 

Una microemulsión es una dispersión coloidal en equilibrio, termodinámicamente 

estable, constituida de fluidos ópticamente isotrópicos microestructurados con dimensiones 

de 100 a 1000 Å, cuyo  objetivo es disminuir la viscosidad de los aceites vegetales, se forman 

espontáneamente a partir de dos líquidos normalmente inmiscibles y uno o más compuestos 

anfifílicos iónicos o no iónicos. Por ejemplo, la microemulsificación se puede formar a partir 

de aceites vegetales con un éster y  un dispersante como un solvente, o de aceites vegetales y 

un alcohol como: metanol, etanol, butanol, entre otros; un agente surfactante y un 

mejorador de cetano, obteniendo materiales con apariencia física clara o transparente, 

poseen una fase oleosa o aceitosa, una acuosa y un agente tensoactivo [2,15].  

 

1.3.4 Reacción de transesterificación 

La transesterificación o también conocida como alcoholisis es una reacción que se 

lleva a cabo en presencia de catalizadores ácidos, básicos o enzimáticos; en donde los 

triglicéridos que están presentes en la  materia  prima (grasas y/o aceites) reaccionan con un 

alcohol para producir ésteres alquilo de ácidos grasos o biodiésel más glicerina como 

subproducto de la reacción. El catalizador es necesario ya que es el encargado de aumentar la 

velocidad de la reacción y mejorar el rendimiento de los productos. 

La estequiometria de la reacción de transesterificación establece que para la 

formación de biodiésel se necesita un mol de triglicéridos el cual reacciona con tres moles de 

alcohol (generalmente metanol) para obtener tres moles de ésteres alquilo (biodiésel) y un 

mol de glicerina en presencia de un catalizador (ácido, básico o enzimático) como muestra la 

figura 1.1, debido a que la transesterificación también es una reacción  reversible, es 

necesario tener un exceso de alcohol para desplazar el equilibrio hacia el lado de los 

productos [16-17].   
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1Figura 1.1 Reacción de transesterificación. 

 

La descomposición de la materia prima o triglicéridos consiste de una serie de 

reacciones consecutivas reversibles de tres pasos [18-19] donde los triglicéridos (T) se 

transforman a diglicéridos (D), posteriormente a monoglicéridos (M) y glicerina (G). Durante 

esta reacción un mol de ésteres alquilo se forma en cada uno de estos pasos, esto es que por 

cada mol de triglicéridos se da la formación de tres moles de ésteres alquilo en presencia de 

un alcohol, si el alcohol fuera metanol (CH3OH) se obtendrían ésteres metílicos como 

muestra la figura 1.2. 

 

 

2Figura 1.2 Transformación de triglicéridos. 

 

1.3.4.1 Triglicéridos del aceite de ricino   

El aceite de ricino (AR), es un aceite vegetal no comestible que se utiliza como 

materia prima en la industria química y farmacéutica en la producción de: pinturas, barnices, 

lubricantes, grasas, medicamentos entre otros. Aunque, en los últimos años este aceite se ha 

empleado como materia prima para la producción de BD de segunda generación.  
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Este aceite puede ser obtenido por medio de prensas de tornillo continuo en caliente 

y por el uso de disolventes como en el proceso de macerado y la extracción con equipo 

soxhlet  [20-21].  

Físicamente posee un color ámbar es líquido y viscoso, además se obtiene de las 

semillas de la  planta Ricinus Communis. Algunos autores reportan que las semillas de ricino 

poseen entre un 30% y 55% de aceite, el cual se asocia a las diversas especies y tipos de 

plantas [22].  

La planta es originaria de países como India, China, Brasil, Tailandia y algunos países 

de la ex Unión Soviética [23]. Las semillas de la planta son venenosas ya que en su interior 

reside una toxina llamada ricina y la ingesta de 1 mg de ricina puede causar la muerte de un 

adulto. La planta crece en estado silvestre y además se caracteriza por ser una planta resistente 

a las condiciones climáticas.   En la figura 1.3 se muestra la planta de higuerilla con sus frutos 

y semillas.  

 

 

3Figura 1.3 Planta de higuerilla. 

 

  La composición del AR consta de tres cadenas de ácidos (figura 1.4), a su vez los 

ácidos grasos del aceite contienen aproximadamente de un 80-90% de ácido ricinoleico, 3-

6% ácido linoleico, 2-4% de ácido oleico 1-5% de ácidos grasos como el ácido palmítico y el 

ácido esteárico [24].  
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4Figura 1.4 Molécula de triglicéridos del aceite de ricino. 

 

Sin embargo, el AR se diferencia de los demás aceites vegetales ya que presenta ciertas 

características conferidas por el ácido ricinoleico (figura 1.5) como: alta solubilidad en 

alcoholes, presencia de un gran contenido de agua al ser un líquido higroscópico además de 

ser altamente viscoso ya que presenta una viscosidad de hasta siete veces mayor que la de 

otros aceites vegetales [21,23,25].  

 

 

5Figura 1.5 Nombre IUPAC del ácido ricinoleico: ácido 12-hidroxi-9-(cis)-octadecenoico. 

 

1.3.4.2 Alcoholes 

En la reacción de transesterificación es necesario el uso de un alcohol ya que este es el 

encargado de reaccionar con los triglicéridos presentes en el aceite.  

Entre la diversidad de alcoholes se emplean principalmente el metanol y etanol por 

ser alcoholes de cadena corta, es de mencionarse que el  metanol es el alcohol más empleado 
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debido a que es más barato respecto a otros alcoholes [26], también es más reactivo ya que 

tiene menor impedimento estérico [27]; sin embargo, se deben de tomar precauciones ya que 

de igual manera es una sustancia tóxica [28].  

El etanol por otro lado, es un alcohol menos tóxico comparado con el metanol, este 

se obtiene de productos derivados de la agricultura (biomasa) y se caracteriza por ser 

renovable [29].  

Además del metanol y el etanol, algunos investigadores han evaluado el uso propanol, 

butanol y octanol [30]; sin embargo, la velocidad de formación de los ésteres alquílicos 

depende del número de carbonos del alcohol, ya que al aumentar el número de carbonos en 

los alcoholes, los sistemas catalizados por bases tienden a disminuir la velocidad de 

formación de los ésteres alquílicos [31]. 

 

1.4 Catalizadores 

Los catalizadores se definen como sustancias que aumentan o retardan la velocidad de 

una reacción en donde ellos pueden o no sufrir pequeños cambios o alteraciones en el 

proceso sin ser consumidos [32-33].  Actualmente se evalúan y manufacturan diferentes tipos 

de catalizadores para la producción de biodiésel, los cuáles a su vez pueden ser de naturaleza 

ácida o básica y dentro de esta clasificación también podemos encontrar a los catalizadores  

enzimáticos. 

 

1.4.1 Catalizadores enzimáticos 

Los catalizadores enzimáticos o también conocidos como catalizadores biológicos son 

enzimas que tienen la característica de ser grandes moléculas de proteínas con pesos 

moleculares que varían desde 10000 a 1 millón de uma (unidades de masa atómica). Se 

caracterizan por ser muy selectivas e incluso algunas son muy específicas cuando catalizan  

una reacción ya que funcionan sólo con una sustancia en una sola reacción como se muestra 

en la figura 1.6. 
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6Figura 1.6 Modelo de llave y cerradura en la acción enzimática. 

 

La reacción es catalizada en un lugar específico de la enzima la cual recibe el nombre 

de sito activo y la sustancia con la cual interacción es conocida como sustrato; la 

combinación de una enzima y un sustrato recibe el nombre de “complejo enzima-sustrato”.  

Finalmente, una vez realizada la función enzimática esta desprende los productos de la 

reacción [34].  

La transesterificación de triglicéridos utilizando enzimas es un método novedoso en el 

cual se utilizan lipasas como catalizadores, algunos de estas son: la candida antartica, Candida 

Rugasa, Pseudomonas cepacia, lipasa inmovilizada, Pseudomonas spp, Rhizomucar miehei 

por mencionar algunas enzimas [35].  

 

1.4.2 Catalizadores homogéneos 

Los catalizadores homogéneos son aquellos que se encuentran en la misma fase que 

los reactivos formando mezclas uniformes sin poder identificar al catalizador.  

 

1.4.2.1 Catalizadores homogéneos básicos y ácidos  

Los catalizadores homogéneos básicos (CHOB) son utilizados ampliamente, debido a 

que la producción de biodiésel es un proceso relativamente rápido, así mismo las condiciones 

de reacción son moderadas. 
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Entre los CHOB también denominados alcalinos son generalmente empleados en la 

reacción de transesterificación se encuentran los hidróxidos de metales alcalinos como el 

hidróxido de sodio (NaOH) o el hidróxido de potasio (KOH), alcóxidos de metales alcalinos 

como el metóxido de sodio (CH3ONa), carbonatos como el carbonato de sodio y el 

carbonato de potasio (Na2CO3 y K2CO3), entre otros [8,36].  

Por otro lado, entre los catalizadores homogéneos ácidos (CHOA) se puede encontrar 

al ácido sulfúrico (H2SO4), ácido clorhídrico (HCl), ácido fosfórico (H3PO4), fluoruro de 

Boro (BF3) o ácido sulfónico (RSO3H) [37].  

 

1.4.3 Catalizadores heterogéneos 

A diferencia de los catalizadores homogéneos, los catalizadores heterogéneos están en 

una fase diferente que los reactivos, por ejemplo si el catalizador es sólido, generalmente estos 

tienen en su estructura metales u óxidos metálicos y los reactivos se encuentran en estado 

líquido o gaseoso.  

El paso inicial de la catálisis heterogénea es la adsorción de los reactivos, esta se debe 

a que los átomos o iones de la superficie del sólido son muy reactivos porque tienen valencia 

no satisfechas es por eso que se pueden enlazar las moléculas de la fase acuosa o gaseosa. El 

sitio donde se lleva acaba este enlace es denominado como “sitio activo”, es decir son los 

lugares donde las moléculas reaccionantes pueden ser adsorbidas. El número de sitios activos 

por cantidad unitaria de catalizador depende de la naturaleza del catalizador, del método de 

preparación y del tratamiento que se le dé antes de utilizarlo [34].   

Por otro parte, los catalizadores heterogéneos también se clasifican en dos grandes 

grupos como lo son los catalizadores heterogéneos básicos (CHEB) y los catalizadores 

heterogéneos ácidos (CHEA).   

  

1.4.3.1 Catalizadores heterogéneos básicos y ácidos 

En la producción de biodiésel también resalta el uso de catalizadores heterogéneos 

básicos (CHEB), se encuentra reportado el uso de  zeolitas básicas, óxidos alcalinos y 

alcalinotérreos, carbonatos alcalinos y alcalinotérreos, e hidrotalcitas, entre otros [38-39].   
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Adicionalmente, también se estudian diferentes tipos de catalizadores heterogéneos 

ácidos (CHEA) que catalizan la reacción de transesterificación entre los cuales se encuentran 

las zeolitas ácidas, óxidos de tungsteno, zirconia sulfonada y zirconia sulfatada, por 

mencionar algunos [40].   

 

1.4.4 Catalizadores homogéneos vs catalizadores heterogéneos vs catalizadores enzimáticos 

Algunas de las ventajas de los catalizadores enzimáticos se listan: son catalizadores 

muy selectos, convierten los ácidos grasos libres (AGL) a biodiésel, requieren de temperaturas 

bajas, son fáciles de separar, pueden ser implementados como catalizadores homogéneos o 

heterogéneos por nombrar algunas de sus características. No obstante, entre desventajas más 

sobresalientes se puede mencionar que son catalizadores caros, las enzimas son inhibidas por 

la presencia de metanol y pueden requerir de disolventes adicionales que son utilizados como 

medios de apoyo para las enzimas [41].   

En la tabla 1.3 se destacan las ventajas y desventajas del uso de los catalizadores 

homogéneos y heterogéneos. Es de mencionarse que el uso de catalizadores heterogéneos 

ofrecen mayores beneficios respecto a los catalizadores homogéneos, algunos de estos 

beneficios son los siguientes: se utilizan en procesos en continuo, tienen una fácil 

recuperación y pueden ser reutilizados, menor grado de dificultad en separación y 

purificación del catalizador, por lo cual son menos costos y más amigables con el medio 

ambiente ya que se evita el uso de grandes cantidades de agua para purificar y separar los 

productos de reacción [42].   

 

3Tabla 1.3 Ventajas y desventajas de catalizadores homogéneos y heterogéneos. 

Tipo de 

Catalizador 

Ventajas Desventajas 

Catalizadores 

Homogéneos 

Básicos 

Alta velocidad de reacción, 

menor grado de corrosión. 

Formación de productos de 

saponificación, formación de 

emulsiones, alto consumo de agua 

y energía, enormes descargas de 
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aguas residuales, altos costos de 

purificación de productos. 

Catalizadores 

Homogéneos 

Ácidos 

No hay formación de jabones, el 

catalizador sirve para catalizar la 

reacción de esterificación y 

transesterificación 

simultáneamente. 

Mayor cantidad de residuos como 

resultado de la neutralización, alto 

costo de purificación  y uso de 

energía, bajas velocidades de 

reacción. 

Catalizadores 

Heterogéneos 

Básicos y Ácidos 

Amigables con el medio 

ambiente, fáciles de reciclar, 

menor dificultad de separación, 

alta pureza de glicerol, menor 

costo de separación. 

Efectos de lixiviación, es 

complicado la preparación de 

materiales, opera bajo condiciones 

leves de reacción. 

 

1.5 Tecnologías en la producción de biodiésel 

1.5.1 Transesterificación usando fluidos supercríticos 

Este método ofrece tres principales ventajas comparado con los métodos que utilizan 

catalizadores: 1) Es un método amigable al medio ambiente ya que se evitan algunos procesos 

de post-producción como la eliminación del catalizador (este proceso no requiere del uso de 

catalizadores), no requiere la separación de productos de saponificación de los productos de 

reacción y no es necesario el uso de agua de lavado que se convierte en un residuo con 

características ácidas o básicas. 2) El tiempo de reacción es mucho más corto que la reacción 

catalizada, además la tasa de conversión es muy alta logrando conversión en un intervalo de 

tiempo de 2 a 4 minutos. 3) La reacción no se ve afectada por la acidez ni por la cantidad de 

agua presente; por ejemplo, el aceite de freír es una mezcla compleja ya que tiene una alta 

acidez y un gran contenido de agua puede ser fácilmente convertido en biodiésel [14].    

 Sin embargo, la desventaja  de este proceso es el uso principal de altas presiones y 

temperaturas, además de la enorme cantidad de metanol en relación con el aceite por lo cual 

hace que el proceso sea caro.   
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1.5.2 Transesterificación asistida por ultrasonido 

 El ultrasonido es una técnica que provee de energía mecánica a los sistemas de 

reacción, cuyo objetivo es generar el mezclado necesario al inicio de la reacción, lo cual se 

convierte en la energía de activación necesaria de la reacción [43].    

 En la reacción de transesterificación el ultrasonido causa la cavitación de burbujas en 

los límites de la fase entre el alcohol y el aceite lo cual conduce a un aumento de temperatura 

localizado debido a la formación de micro-chorros; otra de las cualidades al aplicar 

ultrasonido es que no es necesario el uso de agitación y calentamiento [44],  existe aumento 

de la velocidad de reacción, se requiere de menor consumo de energía comparado con el 

método tradicional de agitación, entre otras [45].   

 

1.5.3 Transesterificación usando catalizadores homogéneos ácidos 

La catálisis ácida es más adecuada cuando se desea transformar aceite y grasas con alto 

contenido de AGL ya que el uso de CHOB se condicionan a tener un contenido en peso 

menor al 0.5% de AGL en la materia prima [46].    

No obstante a esto, algunos investigadores han propuesto métodos de dos pasos para 

disminuir el contenido de AGL donde primero se realiza una pre-esterificación y después se 

realiza la transesterificación por algún catalizador alcalino. 

Otro método propuesto es el uso de catalizadores ácidos de Brönsted en donde 

simultáneamente es catalizada la esterificación y transesterificación a altas temperaturas, la 

desventaja del uso de estos catalizadores es que la reacción catalizada por ácidos es  4000 

veces más lenta que la catalizada por bases, se requiere de altas cantidades de metanol 

encontrando relaciones molares de 50:1-250:1 de metanol/aceite [37,47]. Además la 

presencia de agua provoca una disminución en el funcionamiento de los catalizadores 

ocasionando que la reacción se realice con una velocidad menor, comparada con la catalizada 

por bases [14]. 

Por otro lado, los ácidos de Lewis también pueden actuar como catalizadores a partir 

de sales de ácidos carboxílicos de metales como Cd, Mn, Pb, Zn logrando una disminución 

en la relación molar de alcohol: aceite [48].  
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1.5.4 Transesterificación usando catalizadores homogéneos básicos 

La producción de biodiésel utilizando catalizadores alcalinos ofrece una mejor 

conversión con grasas y aceites que contengan bajas cantidades de ácidos grasos libres debido 

a que estas proliferan la formación  de grandes cantidades de jabón los cuales se producen 

simultáneamente en la reacción con ayuda del catalizador ocasionando la disminución en los 

rendimientos de la reacción y también estos jabones evitan la separación de la glicerina en el 

biodiésel [49].  

Adicionalmente, los catalizadores homogéneos tales como: hidróxido de sodio, 

hidróxido de potasio y metóxido de sodio, forman un grupo alcóxido en la reacción con el 

alcohol, que luego este ataca al átomo de carbono del carbonilo de las moléculas de 

triglicéridos generando un intermediario tetraédrico, en este intermediario ocurre una 

reorganización de los electrones formando un éster de ácido graso y un diglicérido, la 

reacción continua convirtiendo todos los diglicéridos y monoglicéridos en esteres de ácidos 

grasos y glicerina.  [26, 50]. La catálisis homogénea básica logra una buena conversión de la 

materia prima en tiempos cortos de reacción y es mucho más rápido que la catalizada por 

ácidos. De acuerdo a estudios de algunos investigadores, se sabe que en los procesos de 

producción utilizando catalizadores homogéneos se logran velocidades de conversión altas a 

bajas temperaturas (40-60 °C) en tiempo en cortos de reacción (30-90 min) bajo condiciones 

de presión atmosférica sin realizar pasos intermedios [11].  

Algunas de las desventajas del uso de estos catalizadores es que son altamente 

higroscópicos y si no se almacenan correctamente absorben agua del medio. Además, al 

disolverse en alcohol también forman agua y afectan el rendimiento de la reacción.  

 

1.5.5 Transesterificación usando catalizadores heterogéneos ácidos 

En la catálisis ácida  los ácidos de Brönsted son los más adecuados para la reacción de 

esterificación, mientras que los ácidos de Lewis consiguen desactivarse debido a la formación 

de agua durante la esterificación. Sin embargo, tanto en la catálisis homogénea como en la 

heterogénea el mecanismo de reacción de los ácidos de Brönsted y Lewis sucede de la 

siguiente manera (figura 1.7). Primero sucede la protonación del grupo carbonilo 



Capítulo I 

Antecedentes 
 

  Página 
32 

 
  

aumentando su electrofilia lo cual genera la formación de un carbocatión ocasionando que el 

grupo carbonilo sea más susceptible a un ataque nucleofílico, después el alcohol realiza un 

ataque nucleofílico sobre el carbonilo produciendo un intermediario tetraédrico, 

posteriormente este intermediario vuelve a reaccionar con un ácido y un alcohol  generando 

la formación de un éster alquílico y un diglicérido. El proceso continua hasta convertir todos 

los diglicéridos y monoglicéridos en esteres alquílicos [26, 50]. 

 

 

7Figura 1.7 Mecanismo de transesterificación catalizada por ácidos. 

 

Al igual que algunos CHOA, los CHEA tienen la habilidad de realizar 

simultáneamente la catálisis en las reacciones de transesterificación y esterificación; lo cual es 

muy importante cuando se tienen materias primas de baja calidad [44].  

 

1.5.6 Transesterificación usando catalizadores heterogéneos básicos 

En general, los catalizadores heterogéneos han sido clasificados como catalizadores de 

Brönsted o Lewis sean ácidos o básicos. El mecanismo de reacción para los catalizadores 

heterogéneos es similar al de los catalizadores homogéneos; los CHEB (Brönsted o Lewis) 

reaccionan con el alcohol formando un grupo alcóxido; posteriormente, se lleva a cabo la 

reacción de transesterificación entre el alcohol y el éster sobre la superficie del catalizador por 
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un mecanismo denominado Eley-Rideal en donde, el alcohol se encuentra adsorbido en el 

catalizador y el éster reacciona con el alcohol en la superficie del catalizador [50]. 

Como ya se mencionó anteriormente, entre los CHEB se destaca el estudio de los 

óxidos metálicos como los siguientes: óxido de calcio (CaO), óxido de magnesio, óxido de 

estroncio, óxidos mixtos e hidrotalcitas. Sin embargo, el óxido de calcio es uno de los más 

empleados debido a sus bondades ya que tiene alta actividad catalítica, actúa bajo 

condiciones de reacción moderadas, su vida catalítica es prolongada, entre otras [51]. 

 

1.5.6.1 Cal hidratada 

 Desde el punto de vista industrial, la cal hidratada [Ca(OH)2] se obtiene del proceso 

de calcinar piedra caliza (CaCO3) a temperaturas de 800-900 °C; teniendo como resultado cal 

viva (CaO) y dióxido de carbono (CO2) como subproducto de la calcinación [52]. 

Posteriormente, la cal viva es sometida bajo un proceso controlado de hidratación 

convirtiendo el óxido de calcio en cal hidrata (CH) o cal apagada [53]. Es de mencionarse 

que el óxido de calcio es un material muy sensible, ya que debido a que es un material 

higroscópico, reacciona exotérmicamente con agua, humedad y CO2 presente en el medio 

ambiente [54].  

 La CH se ha utilizado como precursor catalítico para la obtención de CaO; donde 

Sánchez-Cantú et al. [55], evaluaron el efecto del tratamiento térmico de CH en la 

transesterificación de aceite quemado de soya y etanol; encontrando que a 400 y 700 °C se 

obtuvo un 100% de conversión de la materia prima a BD. 

 Adicionalmente la CH se ha utilizado como catalizador en la producción de biodiésel 

utilizando aceite de soya [56], aceite de ricino [57] y metanol como materias primas 

respectivamente, obteniendo buenos resultados en los cuales se demostró que la CH tiene 

una buena actividad catalítica, no es tóxica y es reutilizable; además, se encuentra disponible 

comercialmente, tiene bajo costo y no sufre de envenenamiento por acción del medio 

ambiente. 
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1.5.6.2 Digliceróxido de calcio 

Actualmente, se tiene muy poca información relacionada con el digliceróxido de 

calcio (Ca(C3H7O3)2). En 1931 investigador Wheeler describió la preparación de mono (MC) 

y digliceróxido de calcio (DC) con óxido de calcio en exceso de glicerol a 60 y 110 °C 

respectivamente [58].   

Aunado a esto, el científico Briefly encontró que al calentar óxido de calcio o 

hidróxido de calcio con glicerol se da la formación de MC, DC  y agua dependiendo del tipo 

de temperatura controlada durante la reacción [59].   

Por otro lado, en diversos trabajos de investigación se ha comprobado que aunque el 

CaO funciona como una base de Lewis en la reacción de transesterificación, en realidad el 

CaO actúa como precursor catalítico para la generación de otro catalizador el DC, este se 

forma mediante la reacción entre el CaO y la glicerina generada como subproducto de la 

reacción de transesterificación [60-63].   

En el mismo sentido, Sánchez-Cantú et al. [57], evaluaron el efecto de la cal hidratada 

y su reúso en la producción de biodiésel donde observaron que la fase activa después del 

primer uso fue el Ca(OH)2. Sin embargo, cuando el catalizador fue reutilizado se observó que 

la fase activa era el DC.  

Por otro lado, López Granados et al. [58], realizaron un estudio de la estructura 

cristalina del DC con el fin de ofrecer una posible explicación de su actividad catalítica, 

encontrando que este material se compone de tetrámeros aislados [Ca4(C3H7O3)8] unidos por 

una red de enlaces complejos de hidrógenos. 

Hoy en día, se sabe solamente que el DC es un material que ha sido utilizado 

exclusivamente como catalizador en la producción de biodiésel por la reacción entre 

compuestos que contienen calcio en su estructura con la glicerina que se genera como 

producto de la transesterificación, los reportes mencionan que es un material activo en la 

producción de biodiésel y puede ser puede reutilizado después de su primer uso.  

No obstante, aún queda trabajo por realizar, ya que de acuerdo a la revisión 

bibliográfica realizada, aún no existen estudios acerca de la optimización de los parámetros 

para_la_obtención_directa_del_DC.
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En este capítulo se describe la metodología que se siguió en este trabajo, donde se 

engloban todos los reactivos, materiales y  equipos que se utilizaron, así como las técnicas de 

caracterización empleadas.  

La primera etapa del trabajo consistió en obtener y analizar las materias primas (cal y 

glicerina), que se emplearon para la obtención del catalizador (DC), además del estudio que 

se realizó en la obtención de las mejores condiciones de síntesis del DC empleando la técnica 

de Difracción de Rayos X (DRX). 

Por otro lado, se presenta la metodología seguida en la determinación de la 

estabilidad del DC en diferentes medios líquidos utilizando DRX. También, se realizó la 

obtención de los mejores parámetros (cantidad de catalizador, relación alcohol:aceite, tiempo 

y temperatura de reacción) para evaluar el catalizador en la reacción de transesterificación 

con ayuda de las técnicas de Cromatografía de Capa Fina (CCF) y Resonancia Magnética 

Nuclear de Protón (RMN1H). 

Finalmente, se evaluaron los reúsos del catalizador para determinar la estabilidad o 

verificar alguna modificación del DC durante los reúsos en la reacción de transesterificación. 

 

2.1 Reactivos, materiales y equipos 

Los reactivos utilizados fueron cal hidratada (Ca(OH)2), la cual fue obtenida de Cales 

Santa Emilia ubicada en Perote, Veracruz, glicerina (C3H8O3) adquirida de una tienda local y 

disponible comercialmente marca Medina, metanol (CH3OH) marca Meyer grado analítico 

con una pureza del 98%, cinta de magnesio (Mg) marca Meyer, Yodo en forma de gránulos y 

Nitrógeno (N2) grado industrial. 

 Los materiales que se emplearon durante el transcurso de los experimentos fueron 

los siguientes: reactor enchaquetado de 1000 mL, matraz de bola de tres bocas de 5000 mL, 

matraz de bola esmerilado ESEVE de 500 mL, cabeza de destilación esmerilada con entrada 

24/40, matraz de bola de 1000 mL, matraz de bola esmerilado ESEVE de 100 mL, reactor 

enchaquetado de tres bocas marca ESEVE de 100 mL, refrigerantes tipo Liebig y Graham. 

Los equipos que se manejaron durante los experimentos son los siguientes: parrilla de 

calentamiento/agitación CIMAREC, mantas de calentamiento ESEVE modelos MCA 302-4 
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y MCA 302-5, motor de agitación marca Heidolph RZR 2021, la temperatura de 

calentamiento y enfriamiento de los sistemas se reguló con los recirculadores modelos 

ESEVE FC-10 y  ESEVE ECO-10, respectivamente; prensadora mecánica marca Amex-Plus, 

rotavapor marca BUCHI modelo R-3 equipado con una bomba de vacío marca BUCHI 

modelo V-700, centrifugadora marca Electroquim y una estufa de calentamiento marca 

BINDER. 

 

2.2 Preparación del agua descarbonatada 

El agua descarbonatada se preparó utilizando agua desionizada (AD), mediante un 

proceso de ebullición-condensación bajo una atmósfera inerte de nitrógeno (N2). Primero el 

AD y un agitador magnético con forma de hoja de olivo se adicionaron al matraz de bola de 

tres bocas el cual fue recubierto con aluminio para homogenizar la temperatura, después el 

matraz se montó sobre una parrilla de calentamiento/agitación y se dejó a reflujo 

manteniendo la temperatura durante un tiempo aproximado de 4 horas. La figura 2.1 

muestra el sistema utilizado en la descarbonatación de agua desionizada. 

 

 

8Figura 2.1 Descarbonatación de agua desionizada. 

Durante el proceso de ebullición-condensación se hizo pasar flujo de nitrógeno 

(5mL/min) con el fin de eliminar el CO2 presente en el AD, el nitrógeno utilizado era grado 
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industrial suministrado por INFRA S.A de C.V. [1]. Finalmente, el agua fue colocada en un  

porrón color ámbar para evitar el contacto con el medio ambiente. 

 

2.3 Preparación del digliceróxido de calcio  

Durante la síntesis del catalizador se utilizaron precursores catalíticos: cal hidratada 

[Ca(OH)2)] y glicerina (C3H8O3) para producir digliceróxido de calcio [Ca(C3H7O3)2], ambos 

reactivos se utilizaron sin realizar ningún tipo de purificación previa. La figura 2.2 presenta el 

esquema general que se siguió en la  preparación del catalizador, primero se inició con el 

análisis de la materia prima (cal hidratada) por  Difracción de Rayos X (DRX), enseguida se 

determinó la cantidad de reactivos (cal y glicerina) a evaluar en la reacción, después se estudió 

el efecto del tiempo y temperatura de reacción a diferentes intervalos, la pasta resultante de 

cada uno de estos se analizó por DRX encontrando las condiciones adecuadas en la 

fabricación del catalizador y se finalizó con el lavado, secado y caracterización del catalizador 

con mayor pureza (tiempo y temperatura) por Microscopia Electrónica de Barrido (MEB). 

 

 

 

9Figura 2.2 Esquema general en la preparación del catalizador. 
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En primera instancia se determinó la cantidad de cal hidratada y glicerina necesarias 

para obtener un sistema con agitación homogénea en la formación del catalizador.  

Se comenzaron con las cantidades estequiométricas de los reactivos  de acuerdo a la 

figura 2.3, utilizando 5.0284 g de Ca(OH)2 y 9.9 mL de C3H8O3. 

 

 

10Figura 2.3 Reacción para obtener digliceróxido de calcio. 

 

Debido a que no se obtuvo una agitación homogénea se incrementó la cantidad de 

glicerina hasta obtener una agitación vigorosa y homogénea; finalmente se tuvieron los 

siguientes valores: 5.0284 g de Ca(OH)2  y 24 mL de C3H8O3. En la figura 2.4 se muestra el 

sistema que se usó en la preparación del catalizador. 

 

 

 11Figura 2.4 Estudio del tiempo y temperatura de reacción. 

 

Posteriormente, se evaluó el efecto del tiempo de reacción en la formación del 

catalizador a intervalos de tiempo de: 5, 10, 30, 60, 120, 180 minutos manteniendo una 

temperatura constante de 60°C; durante cada experimento la pasta resultante se dividió en 

Ca(OH)2 + 2C3H8O3  ↔ Ca(C3H7O3)2 + 2H2O 
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dos partes (A) pasta lavada y (B) pasta sin lavar; para las pastas lavadas se utilizó agua 

descarbonatada que se preparó previamente. 

Una vez que se determinó el mejor tiempo de formación del catalizador, entonces se 

estudió el efecto de la temperatura en la formación del catalizador a temperaturas de 25, 60, 

70°C, respectivamente; los efectos de tiempo y temperatura de reacción fueron analizados 

mediante DRX. 

Finalmente, ya que se encontraron los mejores parámetros (temperatura y tiempo de 

reacción), se procedió a realizar la reproducción del catalizador a mayor escala y se utilizó 

para evaluar los experimentos posteriores. Para esto la muestra se preparó bajo las mismas 

condiciones con flujo de nitrógeno y temperatura controlada. Posteriormente, se adicionaron 

41.9037 g de Ca(OH)2 y 200 mL de C3H8O3 en un reactor enchaquetado con capacidad de 

1000 mL, la agitación fue controlada con un motor de agitación a 415 rpm (figura 2.5), 

seguido de la  finalización de la reacción, el material se lavó con 250 mL de agua 

descarbonatada para eliminar el exceso de glicerina y se secó durante 16 horas a 100°C. 

Mediante DRX se corroboró la presencia del material y después se analizó por MEB para 

determinar la morfología del material. 

 

 

 12Figura 2.5 Preparación del catalizador. 
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2.4 Pruebas de estabilidad  

Las pruebas de estabilidad del DC se realizó de la siguiente manera, el DC se disolvió 

en diferentes medios líquidos (agua descarbonatada, metanol, aceite de ricino y soya) a 

temperatura ambiente 19°C y a 60°C. En el matraz se adicionaron 0.5 g de DC y 30 mL del 

líquido seleccionado y se  dejó en agitación vigorosa durante 30 minutos bajo flujo de N2 a la 

temperatura fija. Posteriormente, las muestras fueron filtradas y secadas a 100°C (excepto las 

de aceite).  

 

2.5 Preparación de materias primas 

2.5.1  Secado de metanol 

Para asegurar que el metanol estuviera libre de humedad se realizó el proceso de 

secado utilizando cinta de magnesio mediante una destilación como muestra la figura 2.6, al 

matraz se adicionaron 250 mL de metanol, 0.3 g de cinta de magnesio en trozos pequeños y 

aproximadamente 0.07 g de yodo que funciona como indicador tornando al metanol de 

color índigo ante la presencia de humedad (figura 2.7.a). 

 

 

13Figura 2.6 Secado de metanol. 
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A continuación, el sistema se dejó a temperatura de reflujo con agitación constante y 

vigorosa bajo flujo de  N2 (asegurando una atmosfera neutra), conforme pasó el tiempo se 

notó el cambio de coloración tornando la mezcla del matraz a un color amarillo hasta la 

perdida de color (figura 2.7.b), una vez que se ha perdido el color (figura 2.7.c) el metanol fue 

recuperado en la cabeza de destilación [2].  

 

 

14Figura 2.7 Cambio de coloración en el secado de metanol. 

 

2.5.2 Obtención de aceite de ricino 

 El AR fue extraído de semillas de higuerilla indehiscentes de la variedad Carmencita 

Bright Red proporcionadas por el laboratorio de biocombustible de la Facultad de Ingeniería 

Química de la BUAP; la cuales a su vez fueron adquiridas de la mixteca poblana ubicada en 

la región (18°55’25 N, 098°24’50 O) del municipio de Atlixco en el estado de Puebla.  

El aceite se extrajo por prensado mecánico utilizando una prensadora mecánica 

Amex-Plus la cual fue facilitada por el laboratorio de biocombustible como muestra la figura 

2.8.  

Antes de realizar el proceso de prensado la semilla fue triturada y la prensadora fue 

programa a una temperatura de 220 °C [3].  
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15Figura 2.8 Prensadora mecánica. 

 

2.5.3 Proceso de macerado y eliminación de alcohol 

El aceite obtenido del prensado contenía una gran cantidad de sólidos por ello fue 

necesario realizar una extracción sólido-líquido mediante el método de macerado. La mezcla 

se realizó 1:1 mezclando 50 % en volumen de aceite con sólidos y 50% en volumen de 

alcohol metílico y se dejó reposar durante un periodo de cuatro días (figura 2.9.a). Después se 

recuperó el aceite con alcohol y, por último, se eliminó el alcohol mediante una destilación al 

vacío utilizando un rotavapor marca BUCHI modelo R-3 (figura 2.9.b). El aceite recuperado 

fue almacenado en un frasco color ámbar para evitar su degradación ocasionada por la 

radiación solar. 

 

 

16Figura 2.9 a) Macerado de aceite, b) Eliminación de metanol. 
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2.6 Reacción de transesterificación 

Después de la síntesis del DC se realizó el estudio de las condiciones óptimas en la 

reacción de transesterificación las cuales fueron: cantidad de catalizador, relación 

alcohol:aceite, tiempo de reacción y temperatura de reacción; para esto se emplearon las 

siguientes condiciones iniciales: 10 mL de AR, 5.1 mL de metanol, 0.05 g de catalizador 

(Ca(C3H7O3)2), Temperatura de reacción: 60 °C y Tiempo de reacción de 120 min [4] como 

muestra la figura 2.10.  

 

 

17Figura 2.10 Estudio de los efectos en la reacción de transesterificación. 

 

La determinación de la cantidad de catalizador, relación alcohol:aceite y tiempo de 

reacción se realizaron en un matraz de bola conectado a un refrigerante Liebig  en una manta 

de calentamiento (figura 2.11.a), mientras que el estudio de la temperatura de reacción se 

realizó en un reactor enchaquetado de tres bocas acoplado a un condensador Liebig sobre 

una parrilla de agitación, la temperatura de la reacción fue regulada con el recirculador 

modelo ESEVE FC-10 (figura 2.11.b). 

 

Efecto de la temperatura de reacción (°C) 
25, 35, 45, 55, 60  

Efecto del tiempo de reacción (min) 
10, 30, 60, 90, 120, 150 

Efecto de la cantidad de metanol (mL) 
1.3, 1.7, 2.5, 3.5, 4.0, 4.5, 4.8, 5.1  

Efecto de la cantidad de catalizador (gramos) 
0.05, 0.075, 0.10 , 0.15, 0.20, 0.25, 0.30  
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18Figura 2.11 Reacción de transesterificación: a) manta, b) parrilla. 

 

En la figura 2.12 se muestra el procedimiento que se realizó en todas las reacciones de 

transesterificación. Primero se adicionó el catalizador seguido del alcohol y posteriormente el 

aceite, la reacción fue monitoreada con ayuda de la Cromatografía de Capa Fina (CCF) para 

determinar la trasformación de la materia. Al finalizar el tiempo de reacción se retiró el 

catalizador y el exceso de metanol usando la centrifugadora y el rotavapor, respectivamente. 

Por último, el porcentaje de conversión se analizó por Resonancia Magnética Nuclear de 

Protón (RMN 1H). 
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19Figura 2.12 Procedimiento seguido en la reacción de transesterificación. 

 

2.6.1 Reúsos del catalizador con aceite de ricino  

Una vez encontradas las condiciones óptimas para la producción de biodiésel se 

estudió la cantidad máxima de reúsos del catalizador [4]. El primer uso y los reúsos  se 

realizaron  en un reactor enchaquetado de tres bocas de 100 mL, para esto se utilizaron las 

condiciones que ya se determinaron previamente en el estudio anterior: 0.6 g de catalizador, 

20.4 mL de metanol, 40 mL de AR, 120 min de reacción y  temperatura de 55 °C; de igual 

manera se utilizó la CCF y RMN1H para determinar la conversión y el porcentaje de 

conversión de la materia prima; después de cada reúso el catalizador se analizó por DRX para 

verificar cualquier modificación o cambio durante la reacción como se nota en la figura 2.13. 

 

Ca(C3H7O3)2
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Aceite de 
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2.6.2 Reúsos del catalizador con aceite de soya 

Como última actividad, se evaluó la actividad catalítica del DC utilizando aceite de 

soya; para ello, se estudiaron los reúsos del catalizador bajo las mismas condiciones que se 

emplearon con el aceite de ricino: 0.6 g de catalizador, 20.4 mL de metanol, 120 min de 

reacción, temperatura de 55 °C y  40 mL de aceite de soya. La conversión y el porcentaje de 

conversión de la materia prima se determinaron por  mediante CCF y RMN1H, 

respectivamente (figura 2.13).  

 

 

20Figura 2.13 Reúsos del catalizador y evaluación de productos de reacción con aceite de 

ricino y soya.  

 

2.7 Técnicas de caracterización  

2.7.1 Difracción de Rayos X 

Con ayuda de la técnica de DRX se determinó la pureza de la cal hidratada, las 

condiciones de síntesis del DC, la estabilidad del DC en medios líquidos y los cambios que 

se dieron durante los reúsos del catalizador en la reacción de transesterificación con aceite de 

ricino y soya. 

El análisis se realizó en el Centro Universitario de Vinculación y Transferencia de 

Tecnología (CUVyTT) en un Difractómetro de Rayos X marca Bruker D8 Discover (figura 
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2.14), el cual cuenta con un haz de electrones provenientes de un filamento de cobre con una 

longitud de onda de 1.54086 Å (Kα). Las condiciones de análisis de las muestras fueron en  

un intervalo de 5 a 70° de 2-theta, con un tamaño de paso de 0.04° y un tiempo de paso de 

0.6 segundos. 

 

 

21Figura 2.14 Difractómetro de Rayos X. 

 

La identificación de las fases cristalinas se realizó mediante un proceso de indexación 

utilizando las fichas JCPDS (Joint Comitee of Powder Diffraction Standards), las cuales 

ofrecen información de diferentes patrones de difracción de polvos de compuestos orgánicos 

e inorgánicos. 

De acuerdo a los difractogramas obtenidos se realizó la identificación de las fases 

cristalinas y se calculó el tamaño promedio de cristal, para ellos se utilizó la ecuación de 

Scherrer (ecuación 2.1) la cual sirvió para determinar  el tamaño de cristal promedio [5]. 

(Ecuación 2.1) 
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Donde “L” es el tamaño de cristal en Å, “λ” es la longitud de onda de la radiación 

utilizada, “β” representa el ensanchamiento de la reflexión por efecto del tamaño de partícula 

o también conocido como la anchura de la reflexión a media altura (Full Width at Half 

Maximum o FWHM, por sus siglas en inglés) y “θ” es el ángulo de difracción de Bragg. 

Por último la construcción de las gráficas se realizó en el programa “Origin 6” y el 

cálculo de la FWHM (anchura de la reflexión) se obtuvo utilizando el programa “Peakfit v 

4.11”. 

 

2.7.2 Microscopía Electrónica de Barrido 

La Microscopía Electrónica de Barrido (MEB), se utilizó para determinar la 

morfología del catalizador utilizando un microscopio JEOL JSM-6610 LV (figura 2.15), 

equipado con un filamento de tungsteno y con un voltaje de aceleración de 20KeV.  

Para determinar la morfología del catalizador se emplearon las señales 

correspondientes a los electrones secundarios. Las muestras se montaron en un porta 

muestras con ayuda de una cinta de carbono doble cara y en seguida fueron recubiertas con 

una capa de oro para mejorar la conductividad eléctrica y, por ende, la calidad de las 

micrografias [6]. 

 

 

22Figura 2.15 Microscopio Electrónico de Barrido. 



Capítulo II 

Metodología 
 

  Página 
57 

 
  

2.7.3 Cromatografía de Capa Fina 

 La Cromatografía de Capa Fina (CCF) es una técnica que utiliza un sistema de dos 

fases, una fase estacionaria o adsorbente y una fase móvil o eluyente, la cual permitió 

determinar de manera cualitativa la conversión de la materia prima a BD debido a que es una 

técnica rápida  y fácil de utilizar. 

Las placas cromatográficas empleadas (fase estacionaria) eran de silica gel soportadas 

sobre hojas de aluminio con un factor de revelado de (F254) de la marca Macherey-Nagel. La 

fase móvil se preparó utilizando una mezcla 3:1 de hexano: acetato de etilo para el aceite de 

ricino [7] y 8:1 para el aceite de soya [8]. Por último, el revelado de las placas se realizó 

utilizando una cámara de yodo obteniendo la siguiente información (figura 2.16). 

 

 

23Figura 2.16 Cromatografía de Capa Fina. 

 

2.7.4 Resonancia Magnética Nuclear de Protón (RMN 1H)  

 Mediante (RMN 1H) se estudió el porcentaje de conversión de la materia prima a 

metil ésteres de ácidos grasos utilizando un equipo Mercury-300BB; las muestras se colocarán 

en tubos de RMN con un peso aproximado de 30 mg, utilizando como disolvente cloroformo 

deuterado (CDCl3).  



Capítulo II 

Metodología 
 

  Página 
58 

 
  

 También se realizó el análisis del AR con el fin de identificar las señales características 

de la materia prima y poder determinar las señales pertenecientes a los hidrógenos unidos al 

grupo metoxi en los metil ésteres de ácidos grasos. 

La conversión de cada una de las reacciones realizadas se basó en la correlación de los 

valores de integración o área bajo la curva de las señales correspondientes a los protones 

característicos de los metil ésteres (biodiésel), y de aquellos correspondientes a los protones 

glicéridos, mediante la ecuación 2.2 [9].  

 (Ecuación 2.2)  

        
       

              
 

 

Dónde “CME” representa la conversión de metil ésteres, “IPME” el área bajo la curva 

correspondiente a las señales generadas por los protones de los metil ésteres, y por último 

“IPG” que corresponde a las señales generadas por los protones de los triglicéridos.  

Con ayuda del programa “Draga” se digitalizaron los espectros de RMN y con el 

programa “Peakfit v 4.11” se pudo calcular el área bajo la curva de las señales pertenecientes 

al_biodiésel.
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En este capítulo se presentan los resultados que se obtuvieron de este trabajo. En 

primer lugar se muestran los resultados obtenidos por Difracción de Rayos X (DRX) de la 

síntesis del digliceróxido de calcio (DC) y la reproducibilidad del DC, aunado con el efecto 

del lavado y secado del material. Seguido de esto, se presentan las imágenes obtenidas por 

Microscopía Electrónica de Barrido (MEB) de la cal hidratada y del DC. 

Consecutivamente, se determinaron las condiciones de síntesis en la reacción de 

transesterificación tales como: cantidad de catalizador, relación alcohol:aceite, tiempo de 

reacción y temperatura de reacción utilizando Cromatografía de Capa Fina (CCF) y 

Resonancia Magnética Nuclear de Protón (RMN 1H), junto con la evaluación de los reúsos 

del catalizador y el porcentaje de conversión obtenido.  

Finalmente, se muestran los espectros caracterizados de los aceites de ricino y soya y la 

transformación de estos aceites a ésteres metílicos de ácidos grasos por RMN 1H y como 

última actividad experimental se  muestra la estabilidad del DC en medios líquidos.  

 

3.1 Difracción de Rayos X 

3.1.1 Análisis de la cal hidrata como material precursor para la obtención del DC 

Antes de realizar la síntesis del DC se determinó la pureza de la materia prima (cal 

hidratada) con la técnica de DRX. A continuación, en la figura 3.1 se muestra el patrón de 

difracción de la cal hidratada (CH) con la caracterización de las fases cristalinas presentes, 

esta identificación de las reflexiones generadas se realizó con ayuda de las fichas 

cristalográficas JCPDS (Joint Comitee of Powder Diffraction Standards), el análisis demostró que 

la CH se compone de Ca(OH)2 y Ca(CO3) (calcita) como fases principal y secundaria 

respectivamente, las cuales a su vez se identificaron con las fichas  (PDF 87-0673) y (PDF 88-

1807) que se muestran en la figura 3.2. 

La presencia de estos compuestos en la CH o apagada se debe en primer lugar, a que 

este material se obtiene por medio de la hidratación controlada de la cal viva (CaO) para 

formar Ca(OH)2 y  en segundo lugar, la presencia de la fase calcita se podría atribuir al hecho 

de que después del proceso de hidratación este producto reaccionó parcialmente con el CO2 
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atmosférico originando la formación de Ca(CO3). Es por ello que la cal hidratada es un 

material más estable, fácil de manejar, almacenar y trasportar [1].  

 

 

24Figura 3.1 Patrón de DRX de la cal hidratada. 

            

25Figura 3.2 Patrón de DRX correspondientes a: a) hidróxido de calcio, b) calcita. 
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3.1.2 Síntesis de DC, efecto del tiempo de reacción 

  En seguida, se presentan los resultados que se obtuvieron de la síntesis directa de cal 

hidratada y glicerina para obtener DC, se encuentra reportado que este material se forma en 

la reacción de transesterificación al reaccionar la glicerina que se genera como subproducto 

de la reacción con catalizadores que tienen calcio en su estructura como CaO [2] o CH [3]. 

En este mismo sentido, se identificaron las condiciones óptimas de reacción (tiempo y 

temperatura) debido a que no se conoce información alguna de estas variables de reacción en 

la obtención de este catalizador. 

El estudio de estos parámetros de reacción se realizó directamente sobre la pasta 

obtenida con el fin de conocer en primer lugar si el material sintetizado cristalizaba bajo las 

condiciones de reacción establecidas ya que algunos materiales pueden cristalizar después de 

la reacción por procesos de lavado o añejamiento y en segundo lugar establecer las mejores 

condiciones de preparación del catalizador (parámetros con mayor pureza). 

En primera instancia la figura 3.3 muestra el efecto del  tiempo de reacción de cal 

hidratada y glicerina. Al analizar los resultados se identificó que la fase cristalina DC se 

presenta desde los cinco minutos de reacción lo cual se corroboró con el uso de las fichas 

cristalográficas JCPDS donde el DC se identificó con la ficha (PDF 21-1544), (figura 3.4). De 

acuerdo a esto, conforme aumentó el tiempo de reacción las señales del DC ubicadas en 

8.28° y 10.16° de 2θ muestra un incremento en su intensidad lo cual lo convirtió en la fase 

principal cristalina. Igualmente, a parte del DC se presentan fases secundarias las cuales 

corresponden al Ca(OH)2 y Ca(CO3) (calcita) pertenecientes a las fichas  (PDF 87-0673) y 

(PDF 88-1807), (figura 3.2). 
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26Figura 3.3 Síntesis de digliceróxido de calcio  a 60°C. 

 

 

27Figura 3.4 Patrón de DRX correspondientes al digliceróxido de calcio. 

 

Por otro lado, se observó que algunas reflexiones correspondientes al Ca(OH)2 

comenzaron a desaparecer conforme incrementaba el tiempo de reacción. Sin embargo, la 

desaparición del hidróxido de calcio se pudo observar de mejor manera por el corrimiento 

hacia la izquierda de la señal hacia ubicada aproximadamente en 34.23° de 2θ como se 

observa en la figura 3.5. Para evidenciar este fenómeno se realizó el cálculo del tamaño de 
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cristal promedio del hidróxido de calcio y los valores obtenidos se listaron en la tabla 3.1. De 

estos valores se observó que a 60 minutos de reacción se logró una disminución considerable 

del tamaño de cristal del hidróxido de calcio respecto a la muestra de 5 minutos. Sin 

embargo, en la muestra de 30 minutos se tuvo un  incremento en el tamaño de cristal, este 

efecto se atribuyó a un fenómeno de maduración de Ostwald donde partículas de mayor 

tamaño crecen a expensas de las más pequeñas, en este sentido durante el proceso de 

crecimiento de cristales algunas partículas de menor tamaño también crecen, pero con el 

paso del tiempo estas partículas a pesar de haber incrementado ligeramente su tamaño 

tienden a desaparecer disolviéndose e incorporándose a las más grandes, en nuestro caso en 

los cristales del DC, este incremento espontáneo se ha observado con otro tipo de cristales 

como los del SrSO4 [4]. 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

28Figura 3.5 Patrón de DRX correspondientes al digliceróxido de calcio. 
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Ahora bien, respecto a la muestra de 120 minutos de reacción ya no se pudo realizar 

el cálculo del tamaño de cristal debido a que la señal del Ca(OH)2 desapareció por completo 

lo cual se relacionó con el tiempo de formación del DC. Además, también se realizó un 

último experimento prolongando el tiempo de reacción a 180 minutos sin mostrar un 

cambio notable respecto a la muestra de 120 minutos. 

 

4Tabla 3.1 Tamaño de cristal del Ca(OH)2 y Ca(CO)3 a diferentes tiempos. 

Muestra L(101),(Å)* L(104),(Å)∆ 

5 min 206 193 

10 min 205 203 

30 min 264 294 

60 min 155 294 

120 min - 275 

180 min - 309 

*Ca(OH)2, 
∆Ca(CO3) 

 

Aunque la reacción se realizó bajo condiciones neutras utilizando flujo de N2 para 

evitar la contaminación de CO2 presente en el ambiente, en el difractograma se puede 

apreciar la presencia de la fase calcita en todas las muestras; esto se debe por una parte a la 

composición de la cal hidratada, es decir, aunque es un material que se obtiene de la 

rehidratación controlada del CaO, la presencia de la fase calcita es causada por la 

contaminación con el CO2 atmosférico ya que se encuentra reportado la formación de 

carbonato de calcio por la absorción de CO2 atmosférico en cal hidratada [5], una segunda 

opción radica en que la glicerina se utilizó así como se recibió, sin ninguna purificación, lo 

cual indica que la glicerina empleada en la síntesis no sufrió un proceso de descarbonatación. 

 

3.1.3 Síntesis de DC, efecto de la temperatura de reacción 

Posteriormente, se realizó el estudio de la temperatura de reacción donde se 

evaluaron las temperaturas de 30°C, 60°C y 70°C, estas temperaturas de reacción se eligieron 
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con el fin de determinar la temperatura idónea de obtención del DC debido a que este 

material se encuentra reportado que se ha formado en la reacción de transesterificación bajo 

la temperatura de reflujo del metanol (60°C), aunque también es sabido que la reacción de 

transesterificación se puede llevar a cabo a temperatura ambiente (30°C) o con otros 

alcoholes como el etanol (70°C). 

 De acuerdo al difractograma de la figura 3.6, es notorio que a 30°C se da la 

formación del DC; sin embargo, también es evidente la presencia de la fase del Ca(OH)2 lo 

cual conllevó a una transformación parcial de la CH. Ahora bien, de las muestras a 60°C y 

70°C se demostró que ya no se encuentra presente la fase cristalina del Ca(OH)2, lo cual hace 

que 60°C sea la temperatura adecuada de formación del DC. Por otra parte, la muestra a 

70°C presentó una disminución en la intensidad de las señales del DC ubicadas en 8.28° y 

10.16° de 2θ, posiblemente esto es debido a un proceso de crecimiento preferencial 

cristalino.  

 

29Figura 3.6 Síntesis de digliceróxido de calcio a diferentes temperaturas. 
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Por otro lado, en la tabla 3.2 se muestra que conforme aumentó la temperatura 

también se incrementó el tamaño de cristal del Ca(CO)3, este efecto se debe en cierta manera 

a la glicerina que actuó como disolvente de la CH favoreciendo la precipitación y 

recristalización del Ca(CO)3 al incrementar la temperatura, este hecho se fundamentó debido 

a que se encuentra reportado el uso de alcoholes entre ellos la glicerina como disolventes en 

la precipitación y crecimiento de polimorfos del carbonato de calcio [6].  

Por otra parte, en la industria la calcita es un material que se obtiene principalmente 

por la precipitación de cal hidratada en contacto con flujo de CO2 favoreciendo la formación 

de Ca(CO)3  [7].  Aunque, en nuestro caso este hecho es descartado por dos factores: primero 

el CO2 que pudo quedar atrapado al inicio de la reacción fue desplazado por el empleo de 

una atmosfera de N2 evitando así que precipitara el Ca(CO)3 y segundo, la solubilidad del 

CO2 disminuye a medida que aumenta la temperatura evitando así la precipitación de 

Ca(CO)3 [8].   

 

5Tabla 3.2 Tamaño de cristal del Ca(OH)2 y Ca(CO)3 a diferentes temperaturas. 

Muestra L(101),(Å)* L(104),(Å)* 

30 °C 197 161 

60 °C - 294 

70 °C - 343 

* Ca(OH)2, *Ca(CO3) 

 

3.2 Mecanismo de formación del DC 

A continuación se presenta el mecanismo de reacción entre la cal hidratada y 

glicerina propuesto por Sánchez-Cantú et al. [3], en primer lugar dos moléculas de glicerina 

reaccionan con la superficie del  Ca(OH)2,  donde los oxígenos del Ca(OH)2 interactúan con 

las moléculas de glicerina abstrayendo un protón de cada molécula de la glicerina y 

generando la formación del anión gliceróxido (figura 3.7). Posteriormente, este anión 

reacciona con iones calcio (Ca2+) disueltos generando la formación del DC y agua (figura 3.8). 
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30Figura 3.7 Mecanismo de reacción del DC. Paso 1. 

 

 

31Figura 3.8 Mecanismo de reacción del DC. Paso 2. 

 

3.3 Preparación del catalizador, efecto de lavado y secado 

La figura 3.9 muestra primero la reproducibilidad del DC, en seguida se presenta el 

efecto de lavado de la pasta resultante que se obtuvo de la reproducibilidad del DC y 

finalmente se muestra el  resultado de  secar la pasta lavada mediante dos procesos diferentes. 

En primer lugar este proceso de lavado se realizó con agua descarbonatada con el fin de 

eliminar el exceso de glicerina que se utilizó durante la síntesis de formación del material. 

Seguido de esto, el proceso de secado de la pasta se realizó con el fin de obtener un polvo ya 

que sería muy difícil precisar la cantidad exacta de catalizador utilizado en forma de pasta.  

La primer muestra etiquetada como (DC 120 min “B”) es el resultado de preparación 

del DC bajo las condiciones de síntesis que se determinaron anteriormente; posteriormente 

al material se le realizo un lavado para eliminar el exceso de glicerina que se utilizó durante 

su síntesis, en el difractograma se muestra etiquetado como (DC 120 min “A”). El análisis 

muestra claramente que después de realizar el lavado, la fase del DC desapareció por 

completo mostrando solamente la permanencia de las fases Ca(OH)2 y calcita, de esto se 

puede inferir que el DC es un material soluble en agua. 
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Después la pasta lavada fue sometida a dos procesos de secado diferentes, en uno el 

secado se realizó bajo los rayos del sol en un desecador a fin de evitar su contaminación con 

el medio ambiente (DC 120 min “A” Sol). El resultado de esta acción muestra que la 

estructura cristalina del material no presenta ningún cambio manteniendo las mismas fases 

cristalinas de la pasta lavada. 

 

 

32Figura 3.9 Efecto del lavado y secado del catalizador preparado. 
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seguidamente se realiza el proceso de combustión formando el material cerámico, en nuestro 

caso sucedió algo similar, ya que cuando el DC fue lavado para eliminar el exceso de glicerina 

también el DC fue lavado ocasionando que la fase DC desapareciera y solo permanecieran la 

fase Ca(OH)2 y calcita. No obstante, después de un proceso térmico la fase DC reapareció, 

esto debido a que partículas de glicerina que no se lavaron completamente reaccionaron de 

nuevo con el Ca(OH)2 favoreciendo nuevamente la formación del DC bajo un proceso 

térmico, a pesar de no alcanzar altas temperaturas como en el proceso de combustión, la 

temperatura de 100°C fue suficiente para volver a formar el material. Aunado a esto, es 

evidente que las señales ubicadas en 8.28° y 10.16° de 2θ tiene diferente intensidad que las 

señales generadas por la pasta (DC 120 min “B”) este fenómeno puede ser explicado por el 

crecimiento preferencial de cristales en los planos cristalinos es decir, cada sustancia tiene 

una forma cristalina correspondiente a un determinado ordenamiento espacial de los átomos 

que la componen. Sin embargo, de acuerdo a las condiciones del medio de crecimiento o 

formación del cristal conducen a la modificación del tamaño del cristal ocasionan que los 

planos cristalinos ubicados en la superficie o caras de un cristal e incluso  alojados dentro del 

cristal generen una orientación preferencial de crecimiento lo cual se refleja con el 

incremento o disminución de las reflexiones generadas por el material [10].  

 

3.4 Microscopia Electrónica de Barrido (MEB) 

La MEB se utilizó para determinar la morfología que presenta el DC al hacer 

reaccionar Ca(OH)2 y glicerina. En este mismo sentido, también se realizó el análisis de la 

CH que se utilizó como material precursor. En la figura 3.10 se muestra la micrografía de la 

CH, Ca(OH)2, en esta imagen se aprecia que este material está constituida por partículas 

agrupadas en forma de placas, se tiene reportado que este tipo de apilamientos y forma de 

partículas es generado por el método de obtención de la cal hidratada al hacer reaccionar 

óxido de calcio y agua [11], es decir, partículas individuales son formadas por partículas más 

pequeñas unidas entre sí durante el proceso de la hidratación, además de que la superficie de 

estas partículas tienden a ser muy áspera [12].  
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Adicionalmente, se determinó el cálculo del tamaño promedio de partícula de la CH 

y del DC, este  cálculo se realizó de las imágenes que  se obtuvieron de diferentes zonas de los 

materiales (CH y DC) con el objetivo de tener un valor representativo del tamaño promedio 

de las partículas. La medición de las partículas se realizó con ayuda del software paint shop pro 

encontrando que la cal hidratada muestra un tamaño promedio de partícula de 0.180 μm 

con un espesor promedio de partícula de 0.018 μm.  

 

 

33Figura 3.10 Micrografía de la cal hidratada. 

 

En la figura 3.11 se muestra la morfología del DC, la forma que presenta este tipo de 

partículas se asemeja a un paralelepípedo y es similar al que obtuvieron Kouzu et al. [2,13].  

por inmersión de óxido de calcio y glicerol a reflujo de metanol y a las cuales denominaron 

“rocas angulares”. 

En otro contexto, la imagen  presenta partículas de menor tamaño las cuales rodean a 

las partículas o se encuentran depositadas sobre partículas del DC, de este arreglo se puede 

inferir que la formación del DC se generó por un proceso de disolución-precipitación-
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cristalización, donde primero se genera la lixiviación del Ca(OH)2 en combinación con la 

glicerina generando la formación de iones Ca2+ y después estos iones son precipitados juntos 

con partículas de la CH generando la formación de centros de nucleación (clusters) los cuales 

posteriormente crecen generándose un proceso de cristalización. Durante este proceso de 

cristalización también  ocurre simultáneamente un proceso conocido como maduración de 

Ostwald [14], en donde a partir de partículas pequeñas se agrupan para generar el 

crecimiento de  partículas de mayor tamaño. 

 

 

34Figura 3.11 Imagen de la formación del DC. 
 

 

En  la figura 3.12A se aprecia la forma cúbica de la superficie de la partícula y en la 

figura 3.12B se presenta la imagen de las partículas de canto, las cuales se asemejan a las  

obtenidas por Nogueira después de evaluar aceite de residuo en la reacción de 

transesterificación [15]. De acuerdo al cálculo realizado se determinó que el DC muestra un 

tamaño promedio de partícula de 2.122 μm con un espesor promedio de 0.960 μm.  

 

 

5 μm 
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35Figura 3.12 Morfología del DC: A) Vista superficial, B) Vista de canto. 

 

3.5 Reacción de transesterificación 

Actualmente, se encuentra reportado la obtención de biodiésel a partir de aceite de 

ricino bajo diferentes condiciones de reacción y empleando diferentes tipos de  catalizadores 

[16-17]. No obstante, en este trabajo se realizó el estudio de las condiciones óptimas en la 

reacción (cantidad de catalizador, relación alcohol:aceite, tiempo de reacción y temperatura 

de reacción) utilizando el DC que se obtuvo anteriormente a partir de cal hidratada. Para 

esto se partió de las siguientes condiciones iniciales: 10 mL de aceite de ricino, 5.1 mL de 

metanol, 0.05 g de catalizador, temperatura de reacción de 60°C y 120 minutos de tiempo de 

reacción. 

 

3.5.1 Efecto de la cantidad de catalizador 

Para el estudio de este parámetro de reacción se inició con el uso de 0.05 g de DC 

como catalizador obteniendo una conversión de 5%; posteriormente, se fueron  

incrementando las cantidades del catalizador hasta encontrar la conversión total de la materia 

prima, los resultados se muestran en la figura 3.13. 

De acuerdo a la gráfica, se muestra una tendencia de crecimiento ya que al aumentar 

la cantidad de catalizador, incrementa la conversión de la materia prima a ésteres metílicos, 

logrando su máximo de conversión al empleo de 0.20 g de catalizador. En este sentido, este 
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fenómeno de crecimiento de conversión se debe al aumento de sitios activos logrando una 

mayor grado de transformación en la materia prima ya que el número de sitios activos se 

cuantifica por cantidad unitaria de catalizador [18]. En relación a este parámetro, este efecto 

de crecimiento lo han presentado algunos autores empleando catalizadores básicos sólidos en 

la transesterificación de aceite de soya [19-20].   

Finalmente, de estos resultados se determinó que la cantidad de catalizador idónea 

fue de 0.15 g logrando una conversión del 99% ya que no mostraba un cambio relevante 

respecto al resultado logrado con 0.20g de catalizador. 

 

 

36Figura 3.13 Efecto de la cantidad de catalizador en la reacción de transesterificación. 

 

3.5.2 Efecto de la relación alcohol: aceite (vol) 
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reacción de 60 °C y 120 minutos de tiempo de reacción, se evaluó el efecto de la relación 

alcohol: aceite partiendo del valor estequiométrico de la reacción de 1.3 mL de metanol  

hasta 5.1 mL de metanol. En la figura 3.14 se presentan los resultados obtenidos.  
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El efecto del incremento de metanol fue evidente ya que se lograron conversiones de 

32%, 62%, 70%, 72%, 83%, 95%, 96% y 99% para las relaciones metanol: aceite de 0.13, 

0.17, 0.25, 0.35, 0.40, 0.45, 0.48 y 0.51, correspondientemente. De acuerdo a esto algunos 

autores reportan el uso de un exceso de metanol debido a la naturaleza reversible de la 

reacción logrando desplazar el equilibrio de la reacción hacia los productos para lograr la 

máxima producción de ésteres metílicos [21].  

 

 

37Figura 3.14 Efecto de la relación metanol: aceite. 

 

3.5.3 Efecto del tiempo de reacción 

El tiempo de reacción (figura 3.15) se evaluó de 10 a 150 minutos considerando 10 

mL de aceite de ricino, 5.1 mL de metanol, 0.15 g de catalizador, y temperatura de reacción 

de 60°C, en la figura 3.9 se muestra la tendencia de crecimiento obteniendo conversiones de 

41%, 81%, 95%, 93%, 99% y 100% en tiempos de reacción de 10, 30, 60, 90, 120 y 150 

minutos, respectivamente.  
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De acuerdo a los resultados obtenidos se determinó como parámetro adecuado 120 

minutos de reacción ya que aunque se prolongó la reacción hasta 150 minutos la conversión 

de la reacción no presenta un cambio considerable. 

 

 

38Figura 3.15 Efecto del tiempo de reacción. 

 

3.5.4 Efecto de la temperatura de reacción 

Finalmente, la temperatura de reacción se determinó como último parámetro de 
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de reacción [22].  Sin embargo, también está reportado que el aumento de la conversión se ve 

reflejado por el incremento de la temperatura [23-24]  lo cual concuerda con lo observado en 

este trabajo. De lo anterior fue evidente que a la temperatura de 55°C se consiguió el mayor 

porcentaje de conversión. 

 

 

39Figura 3.16 Efecto de la temperatura de reacción. 

 

3.6 Reúsos del catalizador  

El estudio de los reúsos del catalizador se realizó manteniendo las mismas 
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transesterificación. 
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 Para el caso del catalizador este fue recuperado después de cada corrida eliminando 

la porción líquida de la reacción por centrifugación para su posterior evaluación adicionando 

nuevas cantidades de materia prima (metanol y aceite), al reactor.  

En la figura 3.17 se muestra el efecto que sufrió el catalizador después de cada 

reacción, donde es evidente que después del primer uso la estructura cristalina del DC 

desapareció casi por completo ya que las señales del DC muestran una insignificante 

intensidad comparada con la señal de la calcita; después del primer y segundo, se pudo 

apreciar que la fase DC desapareció por completo evidenciando la presencia de la calcita 

como única fase cristalina; los resultados obtenido por DRX están íntimamente ligados a los 

que se obtuvieron por RMN1H ya que se lograron porcentajes de conversión de 100%, 6% y 

0% para el primer uso (1U), primer reúso (1R) y segundo reúso (2R), respectivamente (figura 

3.18). 

 

40Figura 3.17 Patrones de difracción de rayos X de las muestras obtenidas a partir de los 

reúsos del catalizador con aceite de ricino. 
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Es evidente que estos porcentajes obtenidos muestran una rápida pérdida de 

conversión de la materia prima debido a la disminución catalítica del DC. Esta pérdida de 

actividad catalítica correspondió a un proceso de lixiviación del catalizador durante la 

reacción de transesterificación [25-26].    

Por último, del carbonato de calcio se puede decir que se convirtió en la fase principal 

cristalina durante los reúsos sin mostrar alguna actividad catalítica ya que se tiene reportado 

que este actúa como catalizador en presencia de grasas y aceites por arriba de los 200°C [27].    

 

 

41Figura 3.18 Porcentaje de conversión alcanzado en los reúsos del catalizador con ricino. 
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42Figura 3.19 Patrones de difracción de rayos X de las muestras obtenidas a partir de los reúsos 

del catalizador con aceite de soya. 
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embargo durante este proceso la lixiviación también ocurrió favoreciendo la diminución de 

los iones Ca2+ del catalizador  [25].    

Por último, en el tercer reúso no se muestra la presencia de la fase DC demostrando dos 

cosas: 1) el catalizador termino por disolverse en el medio de reacción o 2) la concentración 

del DC fue tan pequeña que supero el límite de detección de la técnica. 

 

 

43Figura 3.20 Porcentaje de conversión alcanzado en los reúsos del catalizador con soya. 
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44Figura 3.21 Mecanismo de la reacción de transesterificación. Paso 1. 

 

Después, el anión metoxi generado (figura3.22) realiza un ataque nucleofílico sobre el 

carbono del triglicérido desplazando la densidad electrónica hacia el oxígeno adyacente 

dejándolo con una carga negativa, enseguida el par de electrones libres del oxígeno regresan a 

su posición original regenerando el doble enlace del carbonilo lo cual genera la expulsión del 

éster metílico.  

 

45Figura 3.22 Mecanismo de la reacción de transesterificación. Paso 2. 
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protonar con el hidrógeno que se encuentra en la superficie del DC formándose la molécula 

del diglicérido. 
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46Figura 3.23 Mecanismo de la reacción de transesterificación. Paso 3. 

 

Enseguida la reacción continúa, transformando la molécula de diglicérido en 

monoglicéridos para obtener finalmente tres moléculas de monoglicéridos de biodiésel y una 

molécula de glicerina.  El mecanismo se repite en todas las moléculas de triglicéridos 

obteniendo biodiésel como producto principal y glicerina quedando la reacción como se 

muestra en la figura 3.24. 

 

 

47Figura 3.24 Mecanismo general de la  reacción de transesterificación. 
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asimetría de los protones pertenecientes al grupo metileno (-CH2-). 

OCH3

CH2C

HC

H2C OCOR

O

OCOR

R

O
- CH3OCOR +

H2C

HC

H2C OCOR

O

OCOR
-

Ca D2D1 O

H

H2C

HC

H2C OCOR

OH

OCORCH3OCOR +

C R

O

CH2C

HC

H2C C

O

C

R

O

C R

O

+CH3OH

C R

O

H3C C

CH3C O R

O

H3C C C R

O

+
H2C

HC

H2C OH

OH

OH



Capítulo III 

Resultados y Discusión 
 

  Página 
85 

 
  

 

48Figura 3.25 Espectro de RMN1H del aceite de ricino. 
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 7´ 5.39 Multiplete 3H -CH=CH- 

7 5.55 Multiplete 3H -CH=CH- 

  

A continuación se presenta el espectro de RMN1H con las mejores de condiciones de 

reacción (0.15g de catalizador, relación metanol: aceite de 0.51, tiempo de reacción de 120 

min, y temperatura de reacción de 55°C) del aceite de ricino y metanol, es importante 

observar que en la figura 3.26 se presenta la transformación completa del aceite de ricino a 

ésteres metílicos ya que no se presenta la señal doble de doble generada por el los protones 

gliceridicos δ= 4.1-4.3 ppm del aceite de ricino. También, este espectro de RMN1H presenta 

la aparición de un desplazamiento químico ubicado en 3.7 ppm (figura 3.26) esta señal 

simple generada corresponde a los protones del grupo metilo (CH3) integrada para 9H, los 

desplazamiento químicos restantes corresponden a las señales de los monoglicéridos 

pertenecientes a la descomposición de los triglicéridos presentes en la materia prima. 

 

49Figura 3.26 Biodiésel obtenido de la reacción de transesterificación a parir de 

aceite de ricino. 
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Por otro lado,  en la figura 3.27 se muestra el espectro de RMN1H del aceite de soya 

el cual presenta un patrón de desdoblamiento de los protones glicérido, aunado a esto la 

identificación de los desplazamientos químicos se muestran listados en la tabla 3.4. Al igual 

que el aceite de ricino el aceite de soya también obedece a un patrón ABX debido a los 

desplazamiento químicos asimétricos de los protones pertenecientes al grupo metileno (-CH2) 

asignados con el número “1” del desplazamiento químico ubicado en δ= 4.22 ppm integrado 

para 4H, este tipo de sistemas son representados de la siguiente manera: RCO2-

CHaHbCHx(CO2R´)CHaHbCO2R´´, los cuales a su vez presentan los siguientes valores de las 

constantes de acoplamiento: Jab= 12 HZ, Jax= 6Hz y Jbx= 4 Hz [30].  

Además,  el aceite de soya presenta una composición variada de glicéridos de ácidos  

de acuerdo a lo reportado por Walter y George [31],  de los cuales destacan el ácido linoleico, 

ácido oleico y ácido palmítico, con valores aproximados de 51.5%, 33.4% y 6.8% 

respectivamente. De ahí, que la composición principal de los triglicéridos sean cadenas 

palmíticas, oléicas y linoléicas (figura 3.27) [32].    

 

50Figura 3.27 Espectro de RMN1H del aceite de soya. 
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7Tabla 3.4 Asignación de los desplazamientos químicos del aceite de soya y sus 

desdoblamientos. 

Asignación δ(ppm) Señal Integración Grupo 

9 0.89 Multiplete 9H -CH3 

5 1.27 Multiplete 51H -(CH2)5- 

4 1.61 Multiplete 6H -(CH2)4 -CH2-CH2- 

6 2.03 Multiplete 10H -CH2-CH2-(CH2)4 - 

3 2.31 Triplete 6H -CH2-COO- 

8 2.76 Triplete 4H -CH2-CH=CH- 

1 4.22 Doble de dobles 4H RCO-O-CH2-CH-CH2 

2 5.26 Multiplete 1H RCO-O-CH2-CH-CH2RCO 

7 5.34 Multiplete 8H -CH=CH- 

 

En seguida, se presenta el espectro de RMN1H de los ésteres metílicos del aceite de 

soya (figura 3.28), el cual se obtuvo bajo las mismas condiciones de reacción empleadas con el 

aceite de ricino. Este espectro muestra que bajo estas condiciones de reacción no se tiene la 

transformación completa del aceite de soya a ésteres metílicos debido a que se presenta la 

señal doble de doble generada por el los protones gliceridicos δ= 4.1-4.3 ppm del aceite de 

soya. 

 Por otro lado, se observa la generación de un desplazamiento químico ubicado en δ= 

3.66 ppm diferente a la señal generada por el aceite de ricino. La señal generada pertenece a 

los protones del grupo metilo (CH3) la cual también es integrada para 9H, es importante 

mencionar que aún se encuentran presentes las señales de los protones de los glicéridos lo 

cual se corrobora con una conversión incompleta de la materia prima alcanzando solo el 73% 

de transformación.  
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51Figura 3.28 Biodiésel obtenido de la reacción de transesterificación a partir de 

aceite de soya.  

 

3.9 Estabilidad del catalizador en medios líquidos 
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60°C) y metanol (60°C) el catalizador es lixiviado ya que desaparecen las señales del DC 

permaneciendo solamente las fases Ca(OH)2 y calcita.  

 

 

52Figura 3.29 Disolución del DC en medios líquidos. 

 

De las muestras disueltas en aceite se aprecia que las señales más intensas del DC 
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carboxílicos, el aceite de ricino se encuentra reportado que está compuesto entre un  80-90% 
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el ácido palmítico y el ácido esteárico [34] y el aceite de soya está compuesto de ácido 

linoleico, ácido palmítico, ácido linolénico entre otros [35] y 2) estos ácidos carboxílicos en 

presencia de una base fuerte son desprotonados formando una sal de ácido carboxílico y agua 

[28], lo cual genera que estas sale sean lixiviadas durante el proceso de la agitación.
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Con base en los resultados alcanzados en este trabajo se tienen las siguientes conclusiones: 

 La cal hidratada [Ca(OH)2] sirvió como precursor catalítico debido a que es un 

material que está compuesto principalmente de  hidróxido de calcio. 

 

 Se estableció la cantidad de reactivos idóneos (cal y glicerina) en la preparación del 

DC y mediante  DRX se determinaron los parámetros de reacción óptimos (tiempo y 

temperatura) en la preparación de este material obteniéndose 120 minutos de 

reacción y una temperatura de  60 ° C. 

 

 El proceso de lavado de la pasta que se obtuvo de la síntesis del DC evidenció que 

este es un material soluble al agua al desaparecer las señales características de este 

material, aunque después de un tratamiento térmico (100°C),  la fase del DC 

reapareció.  

 

 Las imágenes obtenidas por MEB mostraron que el DC tiene una morfología 

semejante a un paralelepípedo, además se evidenció que este material se forma por un 

proceso de maduración de Ostwald. 

 

 Con ayuda de las técnicas de CCF y RMN1H se determinaron las condiciones 

óptimas de reacción (cantidad de catalizador, relación alcohol:aceite, tiempo de 

reacción y temperatura de reacción) y los porcentajes de conversión obtenidos en los 

reúsos del catalizador. 

 

 Los resultados de DRX revelaron que el catalizar sufre un proceso de lixiviación 

durante los reúsos con aceite de ricino lo cual está íntimamente relaciona con la 

disminución de la conversión y la inactividad del catalizador. 

 



Conclusiones 

Resultados y Discusión 
 

  Página 
98 

 
  

 Se comparó la estabilidad del catalizador en los reúsos empleando aceite de soya bajo 

las mismas condiciones de reacción que el aceite de ricino demostrando que también 

existe un proceso de lixiviación paulatino del DC.  

 

 En relación a la estabilidad del DC en medios líquidos se demostró que este material 

es soluble en agua (19°C y 60°C), metanol (60°C), aceite de ricino y soya (19°C y 

60°C) y solamente fue ligeramente estable en metanol a 19°C. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 


