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Resumen

En este trabajo, se elaboraron y caracterizaron nanoparticulas metélicas de hematita (a-Fe2O3) sintetizadas por el método
tradicional de coprecipitacion seguido de un tratamiento térmico a 500 °C durante 1 hora a atmosfera ambiente, para ser
empleadas como catalizador heterogéneo para la produccion de biodiésel a partir del aceite de soya. Las propiedades texturales
(BET) y morfoldgicas (SEM) de las nanoparticulas indican que presentan un area superficial de 100.86 m?/g y una morfologia
superficial en forma de nanovarillas con abundante porosidad. El analisis DRX indico los planos (1 0 4) y (1 1 0) caracteristicos
de las nanoparticulas de a-Fe,Os. El rendimiento maximo que alcanz6 en la produccion del biodiésel fue del 90 % bajo
condiciones optimizadas. Una relacion molar de metanol a aceite de soya de 15:1, con una carga de catalizador del 4 wt. %, y
un tiempo de reaccién de 240 min. La temperatura de reaccion y la agitacion fueron de 65 °C y 600 rpm. El catalizador basado
en nanoparticulas metalicas de a-Fe,O3 puede ser reutilizado durante 7 ciclos consecutivos hasta perder su actividad catalitica.
El biodiésel producido de soya cumple con los valores establecidos por la Sociedad Americana de Pruebas y Materiales (ASTM).

Palabras Clave: Catélisis heterogénea, hematita, 6xido de hierro, transesterificacién.
Abstract

In this work, metallic hematite nanoparticles (a-Fe>O3) synthesized by the traditional coprecipitation method followed by
thermal treatment at 500 °C for 1 hour in an ambient atmosphere were prepared and characterized to be used as a heterogeneous
catalyst to produce biodiesel from soybean oil. The textural (BET) and morphological (SEM) properties of the nanoparticles
indicate a surface area of 100.86 m?/g and surface morphology in nanorods with abundant porosity. The XRD analysis showed
the characteristic (1 0 4) and (1 1 0) planes of the a-Fe>O3 nanoparticles. The maximum yield achieved in biodiesel production
was 90% under optimized conditions with a molar ratio of methanol to soybean oil of 15:1, with a catalyst loading of 4 wt% and
a reaction time of 240 min. The reaction temperature and stirring were 65 °C and 600 rpm. The catalyst based on a-Fe;O3 metal
nanoparticles can be reused for seven consecutive cycles until it loses its catalytic activity. Biodiesel produced from soybeans
meets the values established by the American Society for Testing and Materials (ASTM).

Keywords: heterogeneous catalysis, hematite, iron oxide, transesterification.

1. Introduccion en el interior elevando la temperatura interna del planeta (T.
Kumar et al., 2023).

El calentamiento global es ocasionado principalmente por

la liberacién y acumulaciéon de diferentes gases de efecto
invernado tales como; el mondéxido de carbono (CO), metano
(CH4), o6xido nitroso (N20), gases fluorados y didxido de
carbono (CO3) que son liberados hacia la atmosfera tras la
combustion de los combustibles fosiles. Estos atrapan el calor
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Las principales industrias generadoras de estos gases de
efecto invernadero son: la industria petroquimica la cual
genera un 33%, el sector del transporte (publico y privado) con
un 22.4% y un 99% proviene de la industria del plastico, esto
se debe a que la gran mayoria de los productos que se producen
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y comercializan provienen de los combustibles fosiles (Chen
etal., 2022), (Yang et al., 2022).

En la actualidad, tanto gobiernos internacionales como la
comunidad cientifica han propuesto combatir al calentamiento
global a través de energias alternativas como son las energias
renovables, destacando la energia solar (fotovoltaica), etlica,
geotermia y la energia de la biomasa. Siendo esta Gltima la de
mayor interés en los ultimos afios, debido a que se pueden
llegar a producir una serie de bioproductos sélidos, gaseosos y
liquidos; como son el biocarbén, biogas, biohidrégeno,
bioetanol y biodiesel. (Aleman-Ramirez etal., 2022a). Sin
embargo, dentro de estos bioproductos se destaca el biodiésel.
Debido a sus propiedades y caracteristicas medioambientales
que presenta, lo hace ser biodegradable y no corrosivo. Por otra
parte, posee propiedades fisicoquimicas y de combustién
similares al diésel (Nasim et al., 2023), lo que potencializa su
aplicacion.

El biodiésel, puede ser definido como un conjunto de
ésteres alquilicos de 4&cidos grasos de cadena larga.
(Chattopadhyay & Sen, 2013). Se produce a partir de la
reaccion de transesterificacion mediante el empleo de aceites
vegetales, grasa de animales y de microorganismos
unicelulares (microalgas), en presencia de un alcohol de
cadena corta (metanol o etanol) y un catalizador (Aleman-
Ramirez et al., 2023b) (Figura 1). Los catalizadores de mayor
empleo en la produccion de este biocombustible alternativo,
son los catalizadores homogéneos (NaOH, KOH), enziméticos
(lipasas) y catalizadores heterogéneos quimicos. (Nasim et al.,
2023). Los catalizadores homogéneos han exhibido un
rendimiento de triglicéridos a biodiesel del 97%, mientras que
los catalizadores enzimaticos se caracterizan por alcanzar
rendimientos bajos de hasta el 40-50% (Raheem et al., 2020).
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CH-O-CRs CH2-0-C-R3 )
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Triglicerido Mezcla de metil ésteres
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Figura 1: Reaccion de transesterificacion para la produccion del biodiésel.

A pesar de ello, los catalizadores homogéneos vy
enzimaticos no son tan viables en la produccion del biodiésel.
Los primeros se caracterizan por consumirse en la reaccion,
ademas de ser altamente corrosivos, no amigables con el medio
ambiente y grandes generadores de agua residual. Mientras que
los enzimaticos, son lentos para conducir la reaccion de
transesterificacion y poseen rendimientos de conversion bajos.
Ademaés que requieren equipos, medios para su crecimiento y
conservacion altamente costosos, incrementando los costos
finales en la produccion del biodiésel (Saetiao et al., 2023),
(Pan et al., 2022). Se eligen los catalizadores heterogéneos en
lugar de los otros por su menor costo de elaboracion,
resistencia a la corrosion, faciles de separar del producto de

interés, alta capacidad de reutilizacién y por alcanzar altos
rendimientos del 97% a 99%, superiores a los catalizadores
homogéneos. (Monika et al., 2023).

En la literatura, se han reportado diversos catalizadores
heterogéneos utilizados para conducir la reaccion de
transesterificacion como son: WOs/ZrO,, 6xido de grafeno,
MgO, CaO, BeO y RaO. (Gupta etal., 2020). Estos
compuestos han exhibido diferentes rendimientos de
conversion de aceite a biodiésel, a tribuido principalmente a
sus propiedades fisicoquimicas y morfoldgicas. En particular,
los 6xidos metélicos han sido investigados ampliamente por
sus excelentes propiedades fisicoquimicas, estructurales, alta
rentabilidad y abundancia de reserva en la corteza terrestre
.(Lee et al., 2023). Un claro ejemplo de estos 6xidos metalicos
es la hematita (Fe.O3), que se encuentra abundante en la
naturaleza y ha sido utilizada en diversos procesos industriales,
de almacenamiento de energia, catalizador, absorciéon de
algunos contaminantes presentes en el agua y es altamente
estable en condiciones atmosféricas. (Tahir et al., 2023). Este
Oxido metalico se caracteriza por presentar una alta estabilidad
quimica, facil de fabricar mediante procesos simples como es
la anodizacion, la deposicidn al vacio y el método hidrotermal.
El objetivo principal del presente trabajo de investigacion fue
sintetizar y caracterizar las nanoparticulas de 6xido metalico
de hematita (a-Fe2O3) y evaluar su actividad catalitica, a
través de la reaccion de transesterificacion para la produccion
del biodiésel a partir del aceite de soya

2. Metodologia
2.1. Lugar donde se llevé a cabo el experimento

El trabajo experimental se llevé a cabo en el Laboratorio de
Bioenergia y en el Laboratorio de Hidrégeno del Instituto de
Energias Renovables (IER-UNAM). Localizado en el
Municipio de Temixco, Morelos, México.

2.2. Materiales y reactivos

Los reactivos empleados para la sintesis de nanoparticulas
metalicas de o-Fe.Os que se utilizaron como catalizador
heterogéneo para la produccion del biodiésel fueron: cloruro
de hierro hexahidratado (FeCls*6 H-0, Merck), hidroxido de
sodio (NaOH, Fermont), alcohol isopropilico (C3HgO,
APPCROM), metanol (CHsOH, Meyer) y acetona (CsHgO,
Jalmek). Todos los reactivos fueron grado analitico y se
emplearon tal como se recibieron de los proveedores
establecidos en la Ciudad de México. El aceite de soya
utilizado en la produccion del biodiesel, se compr6é en un
supermercado local. Se utiliz6 agua destilada y alcohol
isopropilico para llevar a cabo la preparacion de las soluciones
y el lavado de las nanoparticulas metélicas de a-Fe2Os.

2.3. Sintesis de las NPs de oa-Fe,O3 como catalizador
heterogéneo.

Para sintetizar las NPs de o-Fe,O3; se sigui6 la metodologia
descrita por (Norouzi & Nezamzadeh-Ejhieh, 2020) con algunas
modificaciones a dicho proceso. Con la ayuda de una balanza
analitica (OHAUS Adventurer/ H-5276, E.U.A) se pesaron 6 ¢
de FeCl*6H.O y se disolvieron en 150 mL de agua
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desionizada y se mantuvo bajo agitacion constante de 300 rpm,
hasta obtener una mezcla homogénea. Para la fabricacion y
precipitacion de las NPs de o-Fe;Os3 se utilizd el método
tradicional de coprecipitacion, donde se adiciond gota a gota la
solucién de NaOH a 5 M, a través de una bureta de 20 mL.

Durante este proceso la mezcla se mantuvo a una temperatura
controlada de 80 °C durante 1 h. Posteriormente, las NPs
fabricadas se lavaron en mdltiples ocasiones con agua
desionizada a 2700 rpm durante 15 min en un centrifuga
(Solbat/C-40, México). Finalmente, el Gltimo lavado se llevé a
cabo con C3HgO. Luego, las NPs se colocaron en un crisol de
porcelanay se introdujeron en un horno de conveccion forzada
(RedLine by Binder, Alemania) a 80 °C durante 2 h. Al
finalizar este tiempo, el crisol con las NPs se sometié a un
proceso de calcinacion mediante una mufla (Felisa FE-340,
México) a 500 °C durante 1 h (Nusseif et al., 2022). El material
granular obtenido se someti6 a un proceso de molienda a través
de un micromolino de bola vibratorio (Pulverisette 0/ Fritsch,
Alemania) hasta obtener un polvo homogéneo. Las NPs se
almacenaron en viales de vidrio color ambar y se guardé hasta
su posterior caracterizacion y aplicacion en la reaccion de
transesterificacion.

2.4. Caracterizacion de las NPs de o-Fe,O3

Para conocer las propiedades estructurales y morfologicas de
las NPs a-Fe; 03, se utilizaron las siguientes técnicas y métodos
de caracterizacion. La morfologia superficial se observo a través
de la Microscopia Electrénica de Transmision de Alta Resolucion
(HRTEM) a través de un FEI-TITAN-80-300 kV. El analisis
elemental se llevo a cabo realizando un mapeo superficial de la
NPs a través de un analizador por dispersion de energia de rayos
X (EDS) acoplado al HRTEM. El analisis de fisisorcion se llevo
a cabo empleando un equipo Nova 2200e usando nitrogeno a 77
K. Las NPs fueron pretratadas (desgasificacion) a 300 °C por
16 h. El area superficial y la distribucion de los poros se
determinaron a partir del analisis BET (Brunauer-Emmett
Teller) y BJH respectivamente. Mientras tanto, la fase
principal y la estructura cristalina se realiz6 a través del analisis
de difraccion de rayos X (DRX), utilizando un difractémetro
Rigaku modelo DMAX 2200 bajo radiacion CuKa, A = 1.5406
A, en el rango 20 de 20-60". El tamafio de cristal se determind
a través de la ecuacién descrita por Debye-Scherrer expresada
en la ecuacion 1.

_ ka
- Lcosb

o))

Donde: D es el tamaiio del cristalito (nm), A es la longitud
de onda de los rayos X (A= 0.154 nm), k es el factor de forma
(0.9), B=[(FWHM)>-b?]*2, FWHM es el ancho a la altura
promedio del pico de difraccion llamado, b es el error
instrumental (0.101°), 6 es el angulo de Bragg en el patrén
DRX. Los valores de 8y 6 deben estar en radianes. (Becerra-
Paniagua et al., 2023).

2.5. Produccién de biodiésel

La produccion del biodiésel a partir del aceite de soya se
llevé a cabo a través de la reaccion de transesterificacion. Para
ello, se utiliz6 un reactor de tres cuellos de fondo redondo
configurado de la siguiente manera: en el cuello medio se
coloco un condensador de vidrio donde se recirculé agua fria
con el objetivo de evitar la evaporacion del metanol. En los
cuellos, laterales se coloc6 un termdémetro digital para
monitorear la temperatura interna de la reaccion, el otro cuello
se habilitd para la toma de muestra durante y después de la
reaccion. El volumen de trabajo fue de 20 g de aceite de soya
que se introdujeron en el reactor y se afiadieron diferentes
relaciones molares de metanol: aceite de soya de 6:1 a 15:1.
Luego, se agregaron diferentes cantidades de catalizador de 1
wt. % a 5 wt. %. La reaccion se inicié cuando se alcanzo la
temperatura de 65 °C, y se establecid con base a los resultados
obtenidos anteriormente por otros investigadores (Mohammed
etal., 2023), (Mulkan et al., 2023) y (Sulaiman et al., 2023).
Permanecié constante junto con la agitacion de 600 rpm
durante todo el proceso de transesterificacion para la
produccion del biodiésel. Mientras tanto, el tiempo de reaccion
se vario de 60 min a 300 min.

2.6. Recuperacién del catalizador

Al término de cada reaccién de transesterificacion, el
catalizador heterogéneo sintetizado fue recuperado de la
mezcla a través de un proceso de centrifugacién a 2700 rpm
durante 15 min (Solbat /C-40, México). El exceso de metanol
se recuper6 del biodiésel producido a través de un rotavapor
rotatorio (Buchi/R210, E.U.A.) a una temperatura de 80 °C
durante 30 min.

El biodiésel producido se guard6 en recipientes de vidrio
herméticos de color &mbar para su posterior andlisis. El
catalizador sintetizado se agito y lavo con acetona en repetidas
ocasiones, con la finalidad de retirar en la parte superficial
trazas de triglicéridos no convertidos, biodiésel y otras
impurezas propias de la reaccion.

Posteriormente, el catalizador lavado se introdujo en un
horno de secado (RedLine by Binder, E.U.A) a una
temperatura de 110 °C durante 4 h, para su posterior
reutilizacion en la reaccion de transesterificacion. Este
procedimiento se utiliz6 en cada uno de los ciclos de
transesterificacion.

2.7. Analisis de las propiedades fisicoquimicas del biodiesel

El biodiésel producido se someti6 a una serie de
caracterizaciones fisicoquimicas para determinar sus
propiedades establecidas por la Sociedad Americana de
Pruebas y Materiales (ASTM). Estas pruebas fueron, densidad,
poder calorifico, viscosidad y pH. El rendimiento del biodiésel
se determind de acuerdo con la ecuacion 2. (Aleman-Ramirez
et al., 2021c).

Biodiésel producido (g) X 100 (2)

Rendimiento (%) = — ————~ 7
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3. Resultados y discusion

3.1. Analisis DRX

El analisis de difraccion de rayos X fue una técnica de gran
importancia en el presente estudio, ya que nos permitié
caracterizar la naturaleza cristalografica e identificar los
pardmetros cristalinos de las NPs de a-Fe,O3 sintetizadas. El
espectro DRX de las NPs de a-Fe;O3 se muestra en la Figura
2 en conjunto con el patrén de hematita pura (PDF 33-0664).
Los resultados de DRX de o-Fe;O3 muestran picos
prominentes a 33.22° y 35.62° que corresponde a los planos (1
0 4 vy (1 1 0), similares al archivo JCPDS 33-0664
confirmando asi la formacion de la fase trigonal de a-Fe,O3 y
sin evidencia de otras fases. Estos resultados coinciden a los
reportados por otros autores (V. Kumar et al., 2021), (Agarwal
etal., 2021). Por otra parte, el tamafio de cristalito se calcul6
mediante la ecuacion 1 a partir de los datos del analisis
Rietveld (JADE 6.5) de las reflexiones (1 0 4) y (1 1 0) del
espectro DRX, que representan el tamafio de cristal de hematita
en el plano a-b y a lo largo del eje c respectivamente. (Liang
et al.,, 2021). El tamafio de cristalino es de 19.17 nm para el
plano a-b y 39.7 nm a lo largo del eje c.
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Figura 2: Difractograma DRX de las NPs de a-Fe,Os3.

3.2. Analisis SEM y EDS

La Figura 3 (a,b) muestra la morfologia superficial de las
NPs de a-Fe,O3 durante su sintesis. Como puede observarse
las NPs adquieren una morfologia en forma de nanobarras de
diferentes tamafios, no uniformes, altamente porosas y
aglomeradas. En la Figura (c) se muestra la distribucion del
tamafio de particulas calculada para 50 NPs a partir de la
Figura (b). Los resultados estadisticos demuestran la obtencion
de nanoparticulas Fe;O3 con una longitud promedio de
nanobarras de 516 nm + 121 nm, con un maximo de 858 nmy
un minimo de 277 nm con una distribucion no homogénea,
tampoco uniforme. La aglomeracion de las NPs sintetizadas se
puede observar en la Figura (a), ya que se forman particulas de
mas de 5 um de longitud que adquieren una forma 3D. Esto
puede ser atribuido a las fuertes fuerzas de Van der Waals y a
las atracciones magnéticas dipolo-dipolo entre las
nanoparticulas. (Dash etal., 2023). La morfologia del tipo
manobras es caracteristico para la NPs de a-Fe»03, la cual ha

sido reportada anteriormente por otros investigadores
empleadas para diversos procesos. (Stanescu etal., 2023),
(Popov et al., 2022), (Popov et al., 2021).
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Figura 3. (a, b) Imagenes SEM superficiales de las NPs de a-Fe,O3; (c)
Distribucion del tamafio de NPs.

Mientras tanto, el analisis EDS (Figura 4) confirma la
presencia de Fe y O en una concentracion de 22.05 at.% y
73.69 at.%, respectivamente. Ademas, este analisis detectd la
presencia de trazas de Na (4.24 at.%), esto puede ser atribuido
al NaOH utilizado como agente precipitante durante la
fabricacién de las NPs de a-Fe;Os3, el cual no se eliming del
todo durante los procesos de lavado. La presencia del Na en la
estructura de las NPs de a-Fe>O3 podria alterar las propiedades
optoelectrénicas de estas, sin embargo, para fines de
catalizador heterogéneo para la produccion del biodiésel no
afecta al proceso catalitico. Tampoco a las propiedades
texturales (BET), ni a las propiedades fisicoquimicas del
biodiésel producido. Los valores anteriormente descritos se
reportaron en % atémico (at.%).

Spectrum 1

.

2 4 3 ] 10 12 14
Full Scale 3735 cts Cursor: 0.000 ke’

Figura 4: Difractograma EDS del anélisis elemental de las NPs de a-Fe, O3,

3.3. Analisis BET

La naturaleza porosa y la superficie de las NPs influyen en
las propiedades del material. (Meghana Navada et al., 2022).
El area superficial BET que exhibieron las nanobarras de o-
Fe,Oj3 sintetizadas fue de 100.86 m?/g superior a lo reportado
por (Karami et al., 2015) donde informaron un érea superficial
BET de 53.14 m?/g para nanobarras de hematita. EI volumen
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de poro y el ancho medio de poro de las NPs de a-Fe;O3 fue
de 0.157 cc/g y 1.41 nm, respectivamente. No obstante, el
didmetro de poro exhibido por nuestras NPs fue menor a lo
informado por (Guo et al., 2021) donde reportaron un diametro
de poro de 32.85 nm.

Se ha observado que el volumen de los poros de las NPs
incrementa con una disminucién en el tamafio de las NPs
debido a la formacion de mas poros intersticiales entre las NP
mas pequefias (Lin & Haynes, 2010). Por otra parte, de acuerdo
con la clasificacién de la Unién Internacional de Quimica Pura
y Aplicada (IUPAC) podriamos deducir que nuestras NPs
sintetizadas muestran una arquitectura macroporosa, la cual se
encuentra dentro del rango de >50 nm.

3.4. Produccién de biodiésel

3.4.1. Efectos en la reaccion de transesterificacion

Los efectos que se utilizaron para evaluar la reaccion de
transesterificacidn para la produccion del biodiésel a partir del
aceite de soya se muestran en la Figura 3. Para evaluar el efecto
de la carga del catalizador, la dosis de NPs de a-Fe2O3 se vario
del 1 wt. % al 5 wt. %, en funcidn del peso del reactivo
limitante que fue el aceite de soya. En la Figura 5 (a) se muestra
el comportamiento que present6 el catalizador en la reaccién,
a medida que se incrementa la concentracion del catalizador
del 1 wt. %, 2 wt. %y del 3 wt. %, el rendimiento del biodiésel
se incrementa tendencialmente del 80.5%, 82.08% y del
83.25%, respectivamente. El rendimiento maximo que se
obtuvo con una carga de catalizador del 4 wt. % fue del
85.67%. Mientras que con un incremento del 5 wt. % el
rendimiento de biodiésel se vio afectado disminuyendo este a
76.42%. Cuando se agrega una cantidad mayor de catalizador
a la reaccion catalitica puede ocasionar un incremento de la
viscosidad del reactivo, dificultando la transferencia de masa
del sistema de reaccién, lo que finalmente conduce a un menor
rendimiento del biodiésel. En conclusién, podemos decir que
la mejor carga de catalizador es del 4 wt. % para conducir la
reaccion de transesterificacion a partir del aceite de soya.
(Zhao et al., 2021).

Por otro lado, en la Figura 5 (b) se muestra el efecto de la
relacion molar empleada para producir biodiésel. La reaccion
de transesterificacion tradicional indica que se requieren de
tres moles de alcohol por un mol de triglicérido para producir
tres moles de biodiésel y como subproducto un mol de glicerol.
Cuando se realizé un incremento gradual en la relacién molar
de metanol a aceite de soya de 6:1, 9:1 y 12:1 se observo un
rendimiento paulatino entre las relaciones molares del 75.4%,
85.67% Yy del 87.78%, respectivamente. (Sakti La Ore et al.,
2020) indicaron que cuando la relacion molar tiende a ser baja,
se observa que la fraccion volumétrica del aceite tiende hacer
alta en la mezcla, por lo que el catalizador utilizado permanece
en la fase oleosa.

Lo que indica que el aceite enmascara la superficie del
catalizador reduciendo la formacion de iones metoxi,
reflejando un menor rendimiento en la produccion de
biodiésel. Con una relacion molar de metanol a aceite de soya.
de 15:1 la produccion del biodiésel mejoré obteniendo un
rendimiento maximo del 90%. Sin embargo, cuando larelacion
molar se increment6 a 18:1 el rendimiento en la produccién del

biodiésel disminuy6. Esto puede deberse principalmente a una
dilucién relativa del catalizador, al incremento de la
solubilidad del aceite en la fase del producto y a la induccion
de una reaccion inversa. (Sundaramahalingam et al., 2021).

El tiempo de reaccion se vario de 60 a 300 min como se
observa en la Figura 5 (c). Se demuestra que con un tiempo de
60 min el rendimiento del biodiésel es del 77.4% esto se debe
a que el tiempo no fue el suficiente para que el catalizador de
hematita pudiera interactuar con los reactantes. Cuando el
tiempo de reaccién incrementd a 120 min y 180 min el
rendimiento del biodiésel fue de 80% vy 89.5 9%,
respectivamente. Con un tiempo de reaccion de 240 min se
observé un rendimiento maximo del 91%. Se debe recordar
que lareaccidn de transesterificacion de triglicéridos y metanol
es una reaccion de equilibrio reversible que favorece la
formacion de productos cuando se llega a incrementar el
tiempo de reaccion. Por lo tanto, cuando el tiempo transcurrid
a 300 min el rendimiento del biodiésel exhibido fue del 77.7%.
Este bajo rendimiento puede deberse principalmente a la
formacion de jabdn o la formacion de productos secundarios.
(Aslan & Eryilmaz, 2020).

Finalmente, en la Figura 5 (d) se pueden observar los ciclos
de reutilizacién que pudieron ser utilizadas las NPs de a-Fe203
en la reaccion de transesterificacion para la produccion del
biodiésel a partir del aceite de soya. El catalizador heterogéneo
de NPs de a-Fe;O3 exhibid suficiente heterogeneidad y se
pudo reutilizar durante 7 ciclos consecutivos hasta que perdio
sus propiedades cataliticas, fisicoquimicas y texturales
logrando un rendimiento del 70% durante el séptimo ciclo. Por
lo tanto, el catalizador heterogéneo sintetizado de NPs de o-
Fe, O3 confirmo tener una excelente actividad catalitica para la
produccion del biodiésel en condiciones heterogéneas a partir
del aceite de soya.
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Figura 5. Efectos evaluados en la reaccion de transesterificacion: (a) efecto de
la carga de catalizador (condiciones: metanol a aceite de soya de 9:1,
temperatura de reaccion 65 °C, tiempo de reaccion 120 min; (b) efecto de la
relacién molar (condiciones: cantidad de catalizador del 4 wt%), temperatura
de reaccion de 65 °C, tiempo de reaccion de 120 min; y (c) efecto del tiempo
de reaccion (condiciones: relacién molar 15:1, carga de catalizador del 4 wt%,
temperatura de reaccion de 65 °C; (d) ciclo de reutilizacién (condiciones:

metanol a aceite de soya de 15:1, tiempo de reaccion 240 min, temperatura de
reaccion de 65°C, carga de catalizador de 4 wt.%).
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3.5. Caracterizacion fisicoquimica del aceite de soya

Para que el biodiésel pueda ser considerado Optimo para su
aplicacion este debe de cumplir con el estandar internacional
establecido por la ASTM. (Sajjadi et al., 2016). En la Tabla 1
se muestran los valores obtenidos de la caracterizacion
fisicoquimica a la que fue sometido el biodiésel de soya
transesterificado a partir de las NPs sintetizadas de a-Fe;0s3.

Como puede observarse los valores estdn dentro de los
limites establecidos por la ASTM, lo que indica que el
biodiésel sintetizado puede ser empleado en motores de
combustion interna, sin que estos sufran dafios en las partes
internas del motor.

Tabla 1. Propiedades fisicoquimicas del biodiésel de soya.

Propiedades Unidades Valores Biodiésel
ASTM
Densidad g/cm?® 0.86-0.90 0.90
Viscosidad mm?/s 1.90-6.0 5.33
Poder calorifico MJ/kg 39.71 39.16
pH 7.02

4, Conclusiones

En resumen, los resultados de XRD revelan que las NPs de a-
Fe,O3 se sintetizaron con éxito a través de un método de
coprecipitacion. Los espectros XRD confirman la formacion
exitosa de la fase a-Fe2O3 de acuerdo con el patron estandar
de PDF 33-0664 de hematita pura. Los analisis EDS de las NPs
revelaron la presencia de Fe (22.05 wt%) y O (73.69 wt%,),
presentando una morfologia de nanobarras aglomeradas de
diferentes tamafios. Un resultado importante fue que con esta
ruta de sintesis se obtuvo un area BET dos veces mayor que
los reportados en la literatura. Los efectos de la carga del
catalizador, relacion molar metanol: aceite de soya y el tiempo
de reaccion fueron evaluados para encontrar el rendimiento
maximo de biodiesel. El catalizador heterogéneo de a-Fe;Os3
exhibié un rendimiento méaximo de biodiésel del 90 % bajo
condiciones optimizadas. Lo que se sugiere que con una
relacion molar 15:1 (metanol: aceite de soya), un tiempo de
reaccion de 240 min, usando un 4 wt. % de catalizador a una
temperatura de reaccion de 65 °C por 120 min, se obtuvo el
rendimiento maximo. Este estudio demuestra una alternativa
para disefiar catalizadores rapidos y de bajo costo para mejorar
el rendimiento de produccion del biodiésel.
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