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1. Resumen 
Los lípidos son un grupo de compuestos que contienen en su mayoría triglicéridos 

formados por tres cadenas hidrocarbonadas unidas a un glicerol mediante un 

grupo éster. Cuando los triglicéridos son hidrolizados se producen diferentes 

ácidos grasos, la identificación y determinación de la proporción entre ellos es 

característica de la fuente lipídica. De forma general, este análisis se le conoce 

como perfil de ácidos grasos y es fundamental en diversas áreas del conocimiento. 

Según la ISO 12966 el perfil de ácidos grasos se realiza por cromatografía de 

gases, sin embargo, es necesario realizar una derivatización, mediante una 

reacción de transesterificación, para formar ésteres metílicos de ácidos grasos 

empleando BF3 en metanol como catalizador. La reacción presenta la desventaja 

de que el catalizador se emplea únicamente en una ocasión y puede alterar la 

estructura de los compuestos, por lo que se propone el uso de un catalizador 

heterogéneo para evitar estas desventajas. 

Como alternativa, se propone al CaO como catalizador heterogéneo, ya que es 

posible obtenerlo de materiales como la piedra caliza o el cascarón de huevo, sin 

embargo, su actividad no es competitiva con catalizadores homogéneos, por lo 

que se requiere adicionar iones Sr y K. La evaluación de la composición del 

soporte y la adición de iones permite proponer un catalizador formado a partir de 

piedra caliza y cascarón de huevo como fuentes de CaO que contiene Sr y K al 

9% p/p de cada uno como la mejor alternativa. Dicho catalizador se caracterizó 

mediante microscopía electrónica de barrido (SEM), índices de Hammett, análisis 

termogravimétrico (TGA), espectroscopía de infrarrojo de transformada de Fourier 

(FT-IR) y difracción de rayos X de polvos (DRX). Mediante estos análisis se pudo 

observar la relación entre la basicidad del material y su actividad catalítica, 

químicamente está constituido por Ca(OH)2, CaO, SrCO3 y K2Sr(CO3)2, sin 

embargo, solamente el CaO presentó actividad catalítica. 

Una vez obtenido y caracterizado el catalizador, éste se evaluó en la obtención de 

ésteres metílicos de ácidos grasos contenidos en aceite de oliva. Las condiciones 

de reacción: las variables relación molar MeOH/aceite, temperatura (°C) y tiempo 

(h) fueron evaluadas empleando un diseño de Box-Behnken encontrando que la 

variable con mayor contribución fue el tiempo, y que independientemente del 

rendimiento de la reacción, la proporción de ácidos grasos encontrado empleado 

sumatoria de área era equivalente en todos los experimentos. El perfil de ácidos 

grasos de la muestra fue similar al encontrado empleando la metodología oficial 

de análisis. Sin embargo, los rendimientos de reacción y tiempo de análisis son 

mejores empleando catálisis heterogénea.
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2. Antecedentes 

2.1. Lípidos 

Los lípidos pueden clasificarse dependiendo sus propiedades fisiológicas, 

fisicoquímicas o su estructura, siendo esta última la más general. A partir de estas 

propiedades se han divido en lípidos derivados, simples y complejos. Dentro de 

los derivados se encuentran los ácidos grasos libres y los esteroides, por otro lado, 

los lípidos simples incluyen a las ceras y acilgliceroles (tri, di y monogliceroles), 

mientras que los complejos comprenden los fosfolípidos y los glicolípidos [1].  

Los aceites vegetales se componen principalmente por ácidos grasos libres y 

acilgliceroles. Los ácidos grasos libres pueden clasificarse como saturados cuando 

sólo están presentes enlaces sencillos carbono-carbono (C-C), monoinsaturados 

cuando hay un enlace doble carbono-carbono (C=C), y poliinsaturados cuando 

presentan más de un enlace doble [2]. Los ácidos grasos insaturados que se 

encuentran comúnmente en la naturaleza son en su mayoría de configuración “cis” 

ya que los ácidos grasos trans se producen como resultado de actividades 

agrícolas y procesamiento industrial [3]. También se clasifican en cuatro grupos: 

ácidos grasos de cadena corta (<C6), ácidos grasos de cadena media (C7 a C12), 

ácidos grasos de cadena larga (C13 a C21) y ácidos grasos de cadena muy larga 

(>C22) [2]. A partir del número de carbonos presentes en la cadena, se puede 

diferenciar al ácido graso mediante la posición de los enlaces dobles respecto al 

metilo terminal, donde ω cuenta como la posición uno. De esta forma, existen tres 

familias principales de ácidos grasos según la posición del enlace doble: ω-3, ω-

6, ω-9 [3]. 

Por otra parte, los acilgliceroles que componen a un aceite, suelen ser triglicéridos, 

los cuales están compuestos por una molécula de glicerol unida a tres ácidos 

grasos mediante un enlace éster. Se estructuran por cadenas de carbono que 

poseen en los extremos un grupo metilo (designado ω) y un grupo carboxilo. El 

átomo de carbono siguiente al grupo carboxilo se denomina carbono α y el 

siguiente a este se denomina carbono β y así sucesivamente hasta ω [4].   

 

2.2. Importancia de los ácidos grasos 

2.2.1. Alimentos 

Los lípidos son biomoléculas fundamentales en los procesos fisiológicos del 

cuerpo humano y éstos son obtenidos mediante la alimentación de grasas 

animales y aceites vegetales. Los ácidos grasos provenientes de la alimentación 

pueden ser usados como fuente de energía y agua, señalización de nutrientes, 

transportadores de vitaminas y componentes de membranas celulares. Su ingesta 
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adecuada es necesaria para mantener procesos metabólicos que derivan en la 

nutrición y salud del ser vivo [4]. 

 

2.2.2. Salud 

Los lípidos son importantes como nutrientes y como indicadores para defensa de 

diversas enfermedades [5]. Un desbalance de ácidos grasos puede provocar una 

considerable variedad de enfermedades, como: inflamación, enfermedades 

cardiovasculares, diabetes, formación de tumores y Alzheimer [2]. En los últimos 

años se han añadido ácidos grasos en alimentos para aumentar su valor 

nutricional, sin embargo, ha resultado en un mayor consumo éstos, el exceso de 

lípidos en el cuerpo humano afecta la calidad de vida y la salud con enfermedades 

cardiovasculares o propensión a diabetes. Algunos tipos de ácidos grasos 

presentan efectos nocivos para la salud del consumidor, como los ácidos grasos 

insaturados con enlaces dobles de configuración trans o los ácidos grasos 

saturados [6]. Por lo que es necesario conocer y controlar dichos compuestos, una 

herramienta importante en la producción, calidad y etiquetado nutricional es el 

perfil de los ácidos grasos ya que informa adecuadamente al consumidor la 

proporción lipídica en los productos alimenticios [7].  

 

2.2.3. Energía 

En los últimos años, los biocombustibles han tomado importancia debido a que 

son una fuente alternativa menos contaminante en comparación con los 

combustibles fósiles ya que disminuyen la emisión de óxidos de azufre, material 

particulado y compuestos nitrogenados como los óxidos de nitrógeno [8]. 

Particularmente, el biodiesel se puede obtener a partir de los triglicéridos y ácidos 

grasos libres presentes aceites vegetales frescos, usados o no comestibles, 

grasas animales o algas. Estos compuestos se transforman en ésteres metílicos 

de ácidos grasos mediante las reacciones de esterificación y transesterificación en 

presencia de un catalizador [9].  

 

2.3. Perfil de ácidos grasos 

A partir del perfil de ácidos grasos y la metodología usada, se puede conocer de 

manera exacta o aproximada la cantidad de los analitos en las muestras, 

biológicas, industriales o alimenticias. Conocer sus composiciones brinda 

información sobre las características químicas y físicas únicas. Por ejemplo, en la 

Tabla 1, se comparan los perfiles de ácidos grasos en aceite de canola y girasol.  

 

Tabla 1. Comparación del perfil de ácidos grasos del aceite de canola y el aceite de girasol [10]. 
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Proporción en 

aceite de canola (%) 

Proporción en 

aceite de girasol (%) 

C14:0 0.06 0.06 

C16:0 3.75 5.70 

C16:1 0.21 - 

C17:0 0.04 0.04 

C17:1 - 0.06 

C18:0 1.87 4.79 

C18:1 62.41 15.26 

C18:2 20.12 71.1 

C18:3 8.37 0.45 

C20:0 0.64 0.30 

C20:1 1.54 0.22 

C20:2 0.11 0.09 

C22:0 0.35 1.16 

C24:0 0.27 0.31 

C24:1 0.26 0.39 

 

Se puede observar que, al ser aceites provenientes de distintas fuentes, su perfil 

de ácidos grasos también cambia, por ejemplo, el ácido graso que se encuentra 

en mayor proporción en el aceite de canola es el ácido oleico (C18:1) mientras que 

el ácido linoleico está mayoritariamente presente en el aceite de girasol, 

igualmente, este último contiene una menor proporción de ácidos grasos 

insaturados (87.57%) en comparación con el aceite de canola (93.02%). Por lo que 

las diferencias de la presencia y las proporciones de los ácidos proveen de 

distintas características del aceite de canola al aceite de girasol (Tabla 2). 

 

Tabla 2. Características físicas del aceite de canola y el aceite de girasol [11, 12, 13 ,14, 15].  

Parámetros Canola Girasol 

Densidad (g/cm3) 0.914-0.917 0.918-0.923 

Índice de refracción 1.465-1.467 1.474-1.476 

Índice de saponificación 188-192 188-192.79 



 

 
4 

(mg KOH/g aceite) 

Ácidos grasos libres (%) 0.87 2.0 

Viscosidad (mPa/s, 35 °C) 42.49 41.55 

 

Los dos aceites proveen de características físicas y químicas diferentes, por 

ejemplo, el aceite de canola contiene menor cantidad de ácidos grasos libres, 

mientras que el aceite de girasol presenta una mayor densidad. Estas 

características permiten emplear a los aceites en distintas áreas. El aceite de 

girasol es utilizado en la industria alimentaria para la fabricación de margarina, de 

igual forma se emplea en la síntesis de lubricantes y tintas oleosas [16]. Por otro 

lado, el aceite de canola se usa ampliamente en la industria alimentaria como en 

la producción de mayonesas y margarinas, en procesos de fritura debido a su 

capacidad antioxidante [17].  

El perfil de ácidos grasos es una herramienta en el análisis de alimentos, ya que 

resulta útil en la quimiotaxonomía. Se han descrito casos donde las diferencias 

significativas de ácidos grasos o su composición detectadas mediante el perfil, 

ayuda a identificar distintas especies, e incluso cepas de microorganismos útiles 

en la industria alimentaria como la S. cerevisiae utilizada en la fermentación de 

cerveza, pan, vino y kumis o la Kluyveromyces thermotolerans que solo se emplea 

en la producción de vino y cerveza [18]. Por otra parte, el perfil de ácidos grasos 

se aplica en la detección de los ácidos grasos volátiles libres que se encuentran 

presentes en pequeñas cantidades en los productos lácteos, ya que su nivel 

aumenta durante la maduración y afecta las propiedades organolépticas de los 

productos y propicia la rancidez [19].  

A partir del perfil de ácidos grasos se ha demostrado que un aumento en la 

cantidad de ácido adrénico (C22:4 n-6) en la materia gris de la región cerebral y 

ácido docosahexaenoico (C22:6 n-3) en la región parietal puede ser un indicador 

para el diagnóstico de Alzheimer [20]. De igual forma, se ha descrito que el 

aumento de los ácidos palmítico, esteárico, oleico y linoleico en plasma puede 

conducir a diabetes tipo II. Por otro lado, el decremento de los ácidos araquídico 

(C20:0), behenico (C22:0) y lignocérico (C24:0) pueden derivar en fallas cardiacas 

[21].  

El perfil de ácidos grasos contribuye en la identificación y análisis de la 

composición del biocombustible [22]. De esta manera se puede tomar decisiones 

para la elección del catalizador y condiciones del proceso. Asimismo, aporta 

información para el control de calidad de biodiesel y correlacionar sus propiedades 

fisicoquímicas con su composición [23].  
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2.4. Técnicas instrumentales para determinación del perfil de ácidos 

grasos 

El perfil de ácidos grasos se puede analizar mediante técnicas instrumentales 

ópticas como la resonancia magnética nuclear, la espectroscopía ultravioleta-

visible, la espectroscopía de infrarrojo y la espectroscopía Raman, de igual forma 

pueden ser analizadas mediante técnicas de separación como electroforesis 

capilar, cromatografía de gases o cromatografía de líquidos. Las técnicas 

espectroscópicas presentan la ventaja de tiempos de análisis cortos y menor 

complejidad de operación que las metodologías de separación. No obstante, 

debido a que las técnicas espectroscópicas no poseen la sensibilidad de las 

técnicas de separación, y de que estas últimas son capaces de detectar y 

cuantificar muestras lipídicas complejas, se prefiere el uso de técnicas de 

separación instrumental [24]. 

La electroforesis capilar es capaz de analizar ácidos grasos mediante distintas 

modalidades como la electroforesis capilar de zona y la cromatografía 

electrocinética micelar a partir de ciclodextrinas. Esta técnica presenta algunas 

ventajas en comparación con las técnicas cromatográficas, ya que no requiere el 

uso de columnas específicas y presenta tiempos de análisis cortos (20 min). Sin 

embargo, requiere altos voltajes de operación (>20 kV) y el uso de ciclodextrinas, 

que incrementan el costo del análisis [25].  

La cromatografía de líquidos de alta resolución (HPLC) es una técnica apta para 

la determinación de ácidos grasos, siendo la modalidad de fase inversa la más 

aplicada actualmente, donde la retención de los ácidos grasos depende de la 

polaridad de la fase estacionaria, la fase móvil y la estructura química de los 

analitos [26, 27]. Esta técnica presenta una sensibilidad adecuada para el análisis 

del perfil de ácidos grasos y permite analizarlos sin la necesidad de altas 

temperaturas que puedan cambiar la composición de los analitos. Sin embargo, 

los ácidos grasos poliinsaturados con enlaces dobles conjugados solo pueden ser 

identificados mediante la combinación de derivatización, separación y la detección 

por espectrometría de masas [28].  

El perfil de ácidos grasos de triglicéridos y ácidos grasos libres se realiza 

principalmente por cromatografía de gases (GC) ya que la norma ISO 12966-4 

describe esta técnica para el análisis de ácidos grasos desde C8 hasta C24, 

incluyendo ácidos grasos saturados, monoinsaturados y poliinsaturados en 

configuración cis y trans. Este método se puede aplicar a grasas y aceites animales 

o vegetales. La cromatografía de gases brinda alta sensibilidad y reproducibilidad, 

así como la caracterización de muestras complejas mediante la separación por la 
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columna [29, 30]. La separación de los ácidos grasos se lleva a cabo en la 

columna, la selección de sus características como la longitud, platos teóricos o 

polaridad conllevará a una mejor separación.  

Las columnas empaquetadas fueron ampliamente usadas en análisis alimenticios 

y siguen siendo aptas para algunos análisis. Cabe señalar que muestras más 

complejas requieren una mayor resolución que la que puede ofrecer la columna 

empaquetada [19]. Actualmente las columnas capilares son más utilizadas en este 

tipo de análisis ya que presentan mayores longitudes y un menor diámetro, lo que 

permite una mejor separación y el aumento de platos teóricos mejora la resolución, 

siendo superior que las columnas empaquetadas, como se muestra en la Tabla 3 

[31, 32].  

 
Tabla 3. Diferencias entre las columnas capilares y las empaquetadas [33]. 

Columnas Capilares Empaquetadas 

Longitud (m) 10-100 1-6 

Diámetro interno (mm) 0.1-0.75 2-4 

Platos teóricos 10-400x103 1-10x103 

 

Las columnas capilares se han empleado en diversos estudios como en la 

determinación de ácidos grasos en arbustos de la familia Echium donde se 

utilizaron las columnas SP-2330 acoplada a un detector de ionización en llama y 

HP-1 de metil silicona acoplada a espectrometría de masas [34], por otro lado, las 

columnas DB-WAX y CP WAX 52 CB se emplearon para el análisis de ácidos 

grasos en grosella y semillas de pino respectivamente [35, 36]. Adicionalmente, 

las columnas polares, como la CP-Sill 88, HP-88 y SP-2560 se han empleado en 

la determinación de ésteres metílicos de ácidos grasos provenientes de alimentos, 

obteniendo mejores resultados de la columna CP-Sill 88, ya que no presenta 

problemáticas en la determinación de isómeros geométricos [37, 38]. 

Los compuestos analizados por cromatografía de gases pueden ser detectados 

por espectrometría de masas (MS), este es utilizado debido a su alta selectividad 

y sensibilidad para la detección y cuantificación de muestras complejas que 

incluyen trazas, especialmente cuando no se cuenta con estándares, ya que 

permite la identificación de compuestos mediante la relación masa-carga (m/z) y 

las abundancias relativas de iones moleculares y fragmentados, que son formados 

a partir de la ionización electrónica [39]. La combinación de ambas técnicas provee 

al análisis de la alta resolución de la cromatografía de gases y la alta sensibilidad 

de la espectrometría de masas, sin embargo, el uso de este detector aumenta 

considerablemente el costo de adquisición, mantenimiento y operación del equipo, 
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por lo que no todos los laboratorios de análisis pueden costearlo [5]. La 

espectrometría de masas se ha empleado en la determinación de ácidos grasos 

de la Sedum sediforme, obteniendo una composición mayoritaria de ácido 

palmítico (28.8%), igualmente se obtuvieron las composiciones de las semillas de 

granada (76.57% de ácido punícico, 6.47% de ácido catálpico y 1.45% de ácido 

eloteárico), aceites de bayas (ácido palmítico  de 23–40%, el ácido oleico de 20–

53% y el ácido palmitoleico de11–27%) y bayas de goji (47.5% de ácido 

hexadecanoico, 9.1% de ácido linoleico y 4.2% de ácido mirístico) [40, 41, 42]. Por 

otro lado, el detector de ionización de llama (FID) es el método tradicional y oficial 

empleado para la detección de ácidos grasos, ya que presenta buena sensibilidad 

(10-13 g/s), precisión y linealidad en un amplio rango de concentraciones, ya que, 

el detector responde al número de átomos de carbono que pasa por el detector en 

un tiempo determinado, lo que le brinda mayor sensibilidad a la masa que a la 

concentración [33]. La cuantificación de los analitos se determina mediante las 

áreas de pico y el costo de adquisición y operación son menores a la 

espectrometría de masas [5, 32]. Se ha descrito el uso del FID para diversas 

muestras lipídicas como extracto de semillas de chabacano, obteniendo una 

composición principal de ácido 9,12-octadecadienoico (51,6%), ácido 

hexadecanoico (23,0%) y ácido octadecanoico (10,6%), espino amarillo 

encontrando predominancia de ácidos grasos monoinsaturados y semillas de 

papaya que presentaron entre 70-78% de ácidos grasos insaturados [5].  

Debido a la naturaleza compleja del analito no es conveniente inyectarlos de forma 

directa al equipo y es necesario realizar una derivatización, es decir, adecuar los 

compuestos previamente a su análisis mediante la modificación de sus 

estructuras, transformando a los ácidos grasos en ésteres metílicos, ya que estos 

son adecuados para el análisis [5]. La derivatización que se emplee modificará los 

parámetros de sensibilidad y selectividad de la técnica y el detector que se deseen 

emplear [28, 43]. 

 

2.5. Derivatización de triglicéridos y ácidos grasos 

Una forma de derivatizar ácidos grasos libres es mediante la reacción de 

esterificación de Fischer, que consiste en la reacción entre un ácido carboxílico y un 

alcohol para generar un éster metílico de ácido graso y agua. Esta reacción se 

desarrolla rápidamente en presencia de un catalizador ácido como el ácido sulfúrico, 

ácido clorhídrico, o el ácido p-toluensulfónico [44]. Esta técnica logra rendimientos 

competentes en periodos cortos (1-4 h) y puede realizarse con distintos 

catalizadores homogéneos ácidos y básicos, heterogéneos ácidos y básicos y 

enzimáticos [45]. 

Por otro lado, la reacción de transesterificación de triglicéridos es el proceso de 

derivatización comúnmente empleado en el análisis de aceites con menor cantidad 
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de ácidos grasos libres. Dicha reacción se lleva a cabo al hacer reaccionar un 

triglicérido con tres moléculas alcohol de cadena corta para formar tres ésteres 

metílicos de ácidos grasos y glicerol. Al igual que las reacciones de esterificación, 

esta reacción se lleva a cabo en presencia de un catalizador ya sea homogéneo, 

heterogéneo o enzimático [29]. 

 

2.5.1. Catálisis enzimática  

La aplicación de enzimas como agentes derivatizantes presenta ventajas en 

comparación con los catalizadores homogéneos, ya que implica el uso de 

condiciones de temperatura suaves, pH neutros, medios acuosos y son reutilizables. 

Sin embargo, suelen ser sensibles a la polaridad del medio, su costo es alto y son 

sensibles a cambios de temperatura [46].  

Las enzimas como las lipasas son utilizadas en las reacciones de esterificación para 

ácidos grasos en condiciones de reacción variables. Algunas de ellas son 

Aspergillus niger, Rhizopus delemar, Geotrichum candidum, Penicillium cyclopium, 

Candida antarctica y Candida rugosa [45]. Sin embargo, en reacciones de 

transesterificación suelen requerir tiempos de reacción prolongados, uso de 

solventes o más de una enzima como catalizador, todas estas técnicas se han 

desarrollado con el objetivo de mejorar su actividad catalítica. Se ha descrito la 

reacción de aceite de soya empleando Lipozyme TL IM, obteniendo rendimientos 

de 35% en 12 h, mientras que, el uso de hexano en la transesterificación de aceite 

de castor empleando la misma enzima durante 6 h resultó en un rendimiento  de 

98%.  Por otro lado, la combinación de Lipozyme TL IM (3.9%), Lipozyme RM IM 

(1.7%) y Novozym 435 (8%) en reacción con aceite de oliva durante 18 h dio lugar 

a rendimientos de 95% [47]. Adicionalmente, esta técnica también presenta el 

inconveniente de la inhibición de las enzimas por los alcoholes de cadena corta 

como lo es el metanol y por el glicerol que es un producto secundario. La inhibición 

a partir de estos dos compuestos se ha estudiado anteriormente empleando lipasas 

Candida sp.99-125 y Novozym 435 en aceite de soya. Los resultados mostraron 

que el metanol inhibe a la enzima aproximadamente a los 10 minutos, mientras que 

el glicerol la inhibe a partir de 120 minutos, los rendimientos de reacción no 

superaron el 5% bajo estas condiciones [48, 49]. 

 

2.5.2. Catálisis homogénea 

Los catalizadores homogéneos para esterificación y transesterificación suelen ser 

ácidos y bases inorgánicas como BF3, H2SO4, HCl, NaOH o KOH. Son muy 

eficientes ya que no presentan limitantes de transferencia de materia y son 

accesibles comercialmente [2]. Los catalizadores ácidos son capaces de llevar a 

cabo reacciones de esterificación y transesterificación simultáneamente en medos 

acuosos obteniendo altos rendimientos en cortos periodos de tiempo, como es el 
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caso del H2SO4, que se empleó en la producción de ésteres metílicos a partir de 

aceite de alga Chlorella pyrenoidosa que contenía 90% de agua en el medio, 

obteniendo rendimientos de 93.2% a 120 °C durante 180 minutos sin presentar 

dificultades por la presencia de agua. Por otro lado, el HCl se ha empleado en la 

transesterificación de aceite de soya obteniendo rendimientos de 94% a 100 °C 

durante 1 h, siendo estos los catalizadores homogéneos más empleados ya que 

se pueden obtener buenos resultados y son más económicos que el H2SO3, 

Fe2(SO4)3 [50]. 

Particularmente, el uso de BF3 para la derivatización por medio ácido es 

considerada la metodología oficial según la ISO 12966-2.  de forma comercial se 

puede obtener BF3/metanol como reactivo y los tiempos de reacción que van 

desde los 2 minutos para las reacciones de esterificación hasta los 90 minutos 

para las reacciones de transesterificación a 100 °C. Se han descrito modificaciones 

a la metodología oficial, logrando conversiones de hasta 65 % en ácidos grasos 

con enlaces dobles. Sin embargo, existe la probabilidad de que el catalizador 

reacciones con dichos enlaces, formando ácidos grasos saturados, dando como 

resultado un análisis erróneo. El BF3 reacciona particularmente con los enlaces 

dobles de los ácidos monoinsaturados y principalmente poliinsaturados, 

aumentando las pérdidas en función del tiempo y la concentración [51, 52]. En la 

Figura 1 se muestra el mecanismo de reacción del reactivo BF3/metanol. 
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Figura 1. Mecanismo de reacción propuesto para la derivatización con BF3 como catalizador 

(donde R1 es el grupo glicerol y R2 la cadena hidrocarbonada). 

 

En esta reacción de transesterificación el BF3 actúa como un ácido de Lewis, el 

par de electrones del oxígeno del carbonilo ataca al boro para formar un enlace, 

posteriormente el oxígeno del metanol ataca al carbono que se encuentra con 

carga positiva para realizar una reacción de sustitución, formando un éster metílico 

y como subproducto glicerol.  

Por su parte, los catalizadores básicos no presentan problemas de isomerización 

del enlace doble, además de proporcionar buenos rendimientos y pureza en cortos 

periodos de tiempo. Los hidróxidos metálicos como NaOH y KOH son los más 

empleados, al igual que el CH3ONa, CH3OK y NaOC2H5. Se ha descrito el uso de 

NaOH en condiciones suaves de reacción (65 °C, 7.5 relación MeOH/aceite y 

0.13g de catalizador por 1 h) obteniendo 70% de rendimiento [53]. Por otro lado, 

el KOH alcanzó rendimientos de 94% empleando cebo de res a 70 °C durante 35 

minutos con una relación molar 1/6 con 0.5% de catalizador [54]. 

No obstante, estos catalizadores no son adecuados para derivatizar ácidos grasos 

libres ya que pueden llevar a cabo la saponificación en presencia de agua [2]. A 

pesar de presentar rendimientos altos, el uso de catalizadores homogéneos 

supone un problema para su reutilización ya que son difíciles de recuperar para 

ser usados en más de un proceso además de ser tóxicos y corrosivos [55]. 

 

2.5.3. Catálisis heterogénea 

Con el objetivo de reutilizar el catalizador en reacciones posteriores, se ha 

propuesto el uso de catalizadores sólidos para el proceso de derivatización. De 

igual manera, existen catalizadores ácidos y básicos, a pesar de que son menos 

activos que los homogéneos debido a las limitantes de transferencia de materia, 

no son tóxicos ni corrosivos y pueden recuperarse fácilmente y reutilizarse en más 

de un ciclo [55]. Se ha planteado la combinación de diversos materiales con 

distintas propiedades físicas y químicas para mejorar los rendimientos de reacción, 

como es el caso de los catalizadores ácidos SO4/Mg-Al-FeO3 que se empleó en la 

transesterificación de aceite de cocina usado, obteniendo rendimientos de 98.5% 

a 95 °C por 5 h con una relación molar 9/1 y el SO4
2-/ZrO2 que reaccionó con aceite 

de soya obteniendo rendimientos superiores al 90% con una relación molar 20/1 

en una temperatura de 100 °C por 4 h [56, 57]. 

Por otro lado, los catalizadores básicos constan de óxidos metálicos, sales, resinas 

de intercambio y zeolitas. Dentro de los más estudiados están los óxidos de 

metales alcalinotérreos, como MgO, CaO, SrO o BaO ya que pueden ser obtenidos 

fácilmente de fuentes naturales lo que los vuelve económicos y accesibles [58, 59], 

por ejemplo, el catalizador MgO/UREA-800 que mostró un buen desempeño en la 
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formación de ésteres metílicos a partir de aceite de castor obteniendo rendimientos 

de 96% en condiciones suaves de reacción (relación molar de 12/1, 75 °C durante 

1 h) y el β-Sr2SiO4 que catalizó la reacción de aceite de microalga con una relación 

molar de MeOH/aceite de 12/1 durante 104 minutos a 65 °C con rendimientos de 

97% [60, 61].  

En general, los sitios activos superficiales de los catalizadores básicos son grupos 

terminales M+ y O- que se encuentran en los bordes de los cristales que actúan 

como ácidos y bases de Lewis, respectivamente [62]. De esta forma se puede llevar 

a cabo la reacción superficial por el mecanismo tipo Langmuir-Hishelwood-Hougen-

Watson (LHHW) o Eley-Rideal que se esquematizan en las Figuras 2 y 3, 

respectivamente [63]. 

 

 

Figura 2. Esquema del mecanismo de reacción superficial de la transesterificación de triglicéridos 

en tipo LHHW. 

 

En este mecanismo, la metanólisis se lleva a cabo por el carácter básico del grupo 

O-, que al ser un nucleófilo forma al grupo metóxido que se adsorbe en M+. Luego, 

el triglicérido se adsorbe en otro sitio ácido M+ por medio del oxígeno del carbonilo. 

El metóxido formado ataca al carbono de carbonilo para formar un éster metílico 

[63]. 



 

 
12 

 

Figura 3. Esquema del mecanismo de reacción superficial de la transesterificación de triglicéridos 

en tipo Eley-Rideal. 

 

El mecanismo Eley-Rideal no involucra a la adsorción del triglicérido en el sitio 

metálico [64]. El metanol lleva a cabo la metanólisis y posteriormente ataca al 

triglicérido para formar eventualmente los ésteres metílicos de ácidos grasos y el 

glicerol. Estos mecanismos pueden ocurrir simultáneamente durante la reacción de 

transesterificación y dependen de la disponibilidad y fuerza de los sitios ácidos y 

básicos superficiales. 

 

2.5.3.1. Catalizadores de Óxido de Calcio 

El óxido de calcio (CaO) es un buen candidato como catalizador sólido ya que es 

abundante en la naturaleza, su producción es sencilla, económica, y se ha utilizado 

previamente en reacciones de formación de biodiesel [65]. En comparación al BF3, 

el CaO presenta alta actividad catalítica optimizando los tiempos de reacción y 

disminuye la temperatura de operación evitando el uso de grandes cantidades de 

catalizador [66]. El CaO puede obtenerse de piedra caliza y de materiales 

formados por Ca(OH)2 o CaCO3 como cascarón de huevo, huesos, conchas 

marinas y residuos de construcción [67, 68]. catalizadores de CaO se sintetizan a 

partir de CaCO3, que al calcinarse a 800-1000 °C se forma CaO. La formación de 

CaO a partir de CaCO3 libera CO2, este compuesto es eliminado ya que el aumento 

de la temperatura descompone los carbonatos desde el exterior hacia el interior 

del sólido, de esta forma se genera una superficie porosa de CaO [69]. 

Particularmente, el cascarón de huevo es un desecho de las industrias alimenticias 

y restaurantera lo que lo vuelve económico y abundante y tiene una composición 

del 71.80% de CaCO3. Adicionalmente, contiene magnesio, azufre, fósforo, 

potasio y sodio en su composición, lo cual podría contribuir a la basicidad de los 

sitios activos [70].  

De manera general, se ha descrito que los catalizadores de CaO presentan una 
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reactividad aceptable en la reacción de transesterificación de triglicéridos. No 

obstante, el CaO no se considera un catalizador competitivo con los catalizadores 

homogéneos como el BF3 o el NaOH, que alcanzan rendimientos del 65% y 94% 

respectivamente [52, 71]. Por otro lado, el CaO alcanza rendimientos de 40% en 5 

horas usando aceites vegetales como material de partida [72]. Por esta razón se 

ha planteado el aumento del carácter básico al mezclarse con otros óxidos 

alcalinos o alcalinotérreos [55, 73].  

El uso de metales alcalinos adicionados al CaO también resulta en una opción 

viable, como el caso del óxido de potasio (K2O), ya que al adicionarse al CaO la 

mezcla presenta un aumento en la basicidad [74] y, por lo tanto, un catalizador 

competitivo en la transesterificación ya que el K2O funciona como un óxido básico. 

El potasio se ha impregnado en CaO a partir de KNO3, el catalizador fue calcinado 

a 600 °C para reaccionar con aceite de canola, obteniendo rendimientos superiores 

al 90% en condiciones de 60 °C por 3 horas [75]. Por otra parte, la adición de KF en 

catalizadores a base de CaO forma estructuras de KCaF3 que presentan mayor 

actividad que el CaO en la reacción de transesterificación de aceite de puerro chino, 

ya que el flúor es más electronegativo, aumenta la acidez del Ca2+, que atrae con 

mayor fuerza al CH3O- [74]. A pesar de poseer una buena actividad catalítica, los 

catalizadores de CaO adicionados con potasio carecen de estabilidad y se lixivian 

fácilmente, por lo que su actividad se ve reducida y el potasio estaría disuelto en el 

medio, actuando como catalizador homogéneo [76, 77]. 

Por su parte, el óxido de estroncio (SrO) presenta mayor basicidad que el CaO, 

además de ser completamente insoluble en medios acuosos, sin embargo, posee 

una superficie relativamente baja, por lo que afecta su actividad [78, 79]. Se ha 

propuesto la combinación de CaO y SrO para aumentar la basicidad. Por otro lado, 

el CaO y el SrO presentan una alta basicidad y sus propiedades pueden presentar 

una mayor actividad si se combinan, ya que el SrO posee mayor resistencia básica 

y densidad de sitios activos que Mg y CaO, lo que lo hace selectivo para reacciones 

de transesterificación, además de proveer estabilidad al catalizador y reducir la 

lixiviación [9, 80]. El SrO anteriormente ha sido adicionado a soportes de CaO en 

reacciones de transesterificación de aceites vegetales como el aceite de palma y 

aceite de jatrofa, alcanzando rendimientos de 98% [80]. 

En años recientes la adición de estos iones metálicos en soportes de CaO formados 

principalmente por desechos ha presentado buenos resultados como es el caso del 

K2O formado a partir de KOH, se ha adicionado a un soporte de CaO proveniente 

de cascarón de huevo, siendo utilizado para reacciones de transesterificación de 

aceite de soya usado, alcanzando rendimientos superiores al 90% [81]. Por otro 

lado, la adición de Sr a dicho soporte para reacciones de transesterificación de 

aceite de jatrofa, obtuvo rendimientos entre 88% y 99% [82]. Adicionalmente, ambos 

iones, Sr y K, provenientes de SrCO3 y K2CO3 se impregnaron en un soporte de 
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CaO proveniente de conchas de mar calcinadas. Este catalizador presentó 

rendimientos de 80.67% en la reacción de transesterificación de aceite de canola 

[83]. 
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3. Objetivos 

3.1. Objetivo general 
Determinar el perfil de ácidos grasos a través del análisis de ésteres metílicos 

obtenidos por transesterificación empleando catálisis heterogénea para su 

aplicación en muestras de aceites. 

 

3.2. Objetivos específicos 

 Sintetizar, caracterizar y evaluar catalizadores basados en CaO para su 

aplicación en la obtención de ésteres metílicos a partir de aceites. 

 Diseñar una metodología de análisis cromatográfico para la determinación 

del perfil de ácidos grasos en aceites. 

 Validar la metodología propuesta para su aplicación en el análisis de 

muestras reales. 

  



 

 
16 

4. Metodología 

4.1. Síntesis de catalizadores  
El soporte de CaO se sintetizó a partir de cáscaras de huevo obtenidas de forma 

casera. Se limpiaron con agua y se calcinaron a 800 °C por 4 h para transformar el 

CaCO3 en CaO. Luego, la cáscara de huevo calcinada se combinó con piedra caliza 

calcinada obtenida de una tienda de construcción en concentraciones de 0, 25, 50, 

75 y 100 % p/p. Por cada gramo de mezcla se adicionó un mililitro de metanol (J.T. 

Baker) y se mezclaron vigorosamente a 60 °C durante media hora. Después se 

dejaron macerar por 12 h a 60 °C para secarlos y transcurrido este tiempo se realizó 

una segunda calcinación a 800 °C por 4 h. 

Se sintetizaron catalizadores de K/CaO, Sr/CaO y Sr/K/CaO. Como sales 

precursoras se utilizó nitrato de estroncio (Sr(NO3)2, Meyer) y nitrato de potasio 

(KNO3, CTR Scientific). La concentración de Sr y K fue de 9 %p/p en todos los 

catalizadores [9]. En el catalizador bimetálico se impregnaron simultáneamente. 

Para sintetizar los catalizadores, la cantidad necesaria de sal se diluyó en 10 ml de 

metanol a 60°C y se agregó CaO (cáscara de huevo y piedra caliza calcinada). Las 

sales y el soporte se mezclaron con agitación constante por 30 min y se dejaron 

macerar por 12 h. Luego se calcinaron a 800 °C por 4 h [9]. 

 

4.2. Caracterización de catalizadores 

Los catalizadores sin calcinar se caracterizaron por análisis termogravimétrico 

(TGA-DTA) usando un TA Instruments SDT Q600 en N2 de temperatura ambiente a 

900 °C con una rampa de calentamiento de 5 °C/min. Por otra parte, los 

catalizadores calcinados se caracterizaron por difracción de rayos X (DRX) usando 

un difractómetro Philips X’pert Pro con fuente de radiación Cu Kα (40 kV, 30 mA) 

con una longitud de onda de 0.154 nm. Los análisis de espectroscopía de infrarrojo 

con transformada de Fourier (FT-IR) se llevaron a cabo en un espectrómetro Perkin-

Elmer GX 59750 en pastilla de KBr en un intervalo de 4000 a 400 cm-1.  

Los sitios básicos totales de los catalizadores se determinaron mediante valoración 

por retroceso. Se pesaron alrededor de 0.0125 g de cada catalizador y se secaron 

a 120 °C por 12 h antes del análisis. Una vez secos, se añadieron 25 mL de una 

solución de ácido benzoico al 0.05 N en benceno. La mezcla se agitó por 30 min y 

se dejó reposar. Luego, la fase líquida se separó y el sólido se limpió con 5 mL de 

benceno. Posteriormente, la fase líquida y el benceno de enjuague se combinaron 

y se valoraron con una solución de NaOH 0.2 N en metanol usando azul de 

bromotimol al 0.04 % como indicador. La cantidad de sitios básicos se calculó de 

acuerdo con la Ecuación 1.  

𝑚𝑒𝑞 𝑔−1𝑁𝑎𝑂𝐻 =
𝑉𝐴.𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑖𝑐𝑜[𝐴.𝐵𝑒𝑛𝑧𝑜𝑖𝑐𝑜]−𝑉𝑁𝑎𝑂𝐻[𝑁𝑎𝑂𝐻]

𝑚𝑐𝑎𝑡𝑎𝑙𝑖𝑧𝑎𝑑𝑜𝑟
  (Ec. 1) 
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Donde VA.Benzoico es el volumen de ácido benzoico en mililitros, [A.Benzoico] es su 

concentración normal, VNaOH el volumen de la solución valorante en mililitros, 

[NaOH] su concentración normal y mcatalizador como la masa del catalizador 

expresada en gramos. La fuerza básica de los sólidos calcinados se llevó a cabo 

con Indicadores de Hammett siendo amarillo de alizarina (pKa=10.7), fenolftaleína 

(pKa=9.1) y azul de bromotimol (pKa=7.1). Anterior al análisis, los sólidos se 

secaron a 120 °C por al menos 12 h. Se pesaron 10 mg de sólido y se mezclaron 

con 2 mL de una solución de indicador al 1 % en benceno. El recipiente permaneció 

tapado por 2 h y se registró el cambio de color del sólido. La microscopía electrónica 

de barrido de los catalizadores se realizó en un equipo JEOL’s HR* modelo JSM-

IT710HR, con un voltaje de 30.0 kV. Las muestras se recubrieron con película de 

oro para su análisis. Posteriormente, se realizaron observaciones superficiales de 

las muestras en acercamientos de x2000 y x5000.  

 

4.3. Evaluación catalítica 

La evaluación catalítica se realizó con aceite de canola comercial. El sistema de 

reacción consistió en un matraz balón de fondo plano de una boca acoplado a un 

refrigerante, el sistema fue agitado magnéticamente y calentado por resistencia. 

Anterior a la reacción, el catalizador se secó a 120 °C por 12 h. Después, 0.49 g de 

catalizador seco se combinó con 4.1 mL de metanol en reactor a 60 °C por 10 min 

y posteriormente se adicionan 7 g de aceite y se dejaron reaccionar por 1.5 h. Estas 

cantidades de metanol y aceite corresponden a una relación molar 

metanol/aceite=12.5 considerando el peso molecular del aceite de 876.6 g/mol, ya 

que es el promedio de las proporciones de ácidos grasos presentes en el aceite de 

canola [84] y una carga de catalizador del 7 %p/p respecto al aceite. Después del 

tiempo de reacción la mezcla se coloca en un tubo de centrífuga de 50 mL y se 

centrifugó a más de 2500 rpm por 10 min para separar las fases líquidas de la sólida. 

Posteriormente, las fases líquidas se pasaron a un embudo de separación y se 

dejaron reposar para su separación por gravedad. La fase superior correspondió a 

la fase polar del glicerol formado y el metanol no reaccionante, mientras que la fase 

inferior, la fase oleosa, formada por los ésteres metílicos y al aceite sin reaccionar, 

las fases se separaron haciendo lavados con hexano y agua. Por último, el 

rendimiento de la reacción se determinó a partir del índice de refracción de los 

ésteres metílicos contenidos en la fase oleosa mediante interpolación en una curva 

de calibrado construida a partir de estándares de ésteres metílicos en aceite (0, 20, 

40, 60, 80 y 100 %p/p), el índice de refracción se midió en un refractómetro Abbe 

modelo WYA-2WAJ con rango de 0-95° brix [85]. 
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4.4. Diseño de una metodología analítica para la determinación de 

ácidos grasos 

La reacción de transesterificación depende de diferentes variables experimentales 

asociadas a las condiciones experimentales, la relación molar MeOH/aceite, la 

temperatura y el tiempo de reacción son las que tienen una mayor contribución [67]. 

Con la finalidad de seleccionar las condiciones óptimas, se realizó un diseño de 

experimentos de superficie de respuesta tipo Box-Behnken para optimizar las 

variables mencionadas. La Tabla 4 muestra los niveles seleccionados de cada una 

de las variables. Considerando que el ácido oleico (C18:1) es el ácido graso que se 

encuentra en mayor proporción en el aceite de oliva [86], se seleccionó como 

variable de respuesta la relación de áreas señal C18:1/estándar interno. 

 

Tabla 4. Factores y niveles elegidos para la optimización del diseño tipo Box-Behnken. 

Factor -1 0 1 

Relación molar 
MeOH/aceite 

10.0 12.5 15.0 

Temperatura (°C) 50.0 50.0 70.0 

Tiempo (h) 0.5 1.0 1.5 

 

Las reacciones de derivatización de aceite de oliva comercial se realizaron en una 

ampolleta de vidrio de 5 mL a la que se le adicionó el catalizador, metanol y aceite. 

Previo a la reacción, el catalizador se secó por 12 h a 120 °C para eliminar humedad 

adsorbida. La ampolleta se selló y se introdujo a un horno precalentado a la 

temperatura seleccionada previamente. Una vez terminadas las reacciones de 

derivatización se pudieron observar tres fases, una superior (polar), intermedia 

(oleosa) e inferior (sólida), los ésteres metílicos están contenidos en la fase 

intermedia. Posteriormente se prepararon las soluciones a inyectar en el 

cromatógrafo mezclando 40 µL del extracto de ésteres metílicos y 400 µL de la 

solución de estándar interno (naftaleno 100 mg/L en hexano).  

Las soluciones fueron inyectadas en un cromatógrafo de gases acoplado a FID con 

una columna SGE-BPX70 que contiene una fase estacionaria del 70% de 

cianopropilpolisilfenilenosiloxano. La rampa de temperatura fue de 5°C/min desde 

50 °C hasta 220 °C con un tiempo de análisis cromatográfico total de 44 min.  

 

4.5. Validación de la metodología  

Considerando que la cuantificación se realiza mediante sumatoria de área, la 

validación se centra en la determinación de la precisión y la exactitud. En el caso de 
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la precisión, se analizó una muestra de aceite de oliva tres veces en días diferentes. 

Mientras que la exactitud, se realizó mediante comparación de los resultados 

obtenidos mediante el catalizador a base de CaO con la metodología oficial descrita 

en la ISO 12966-2, se realizó la derivatización del aceite de oliva empleando el 

catalizador BF3/Metanol.  

De acuerdo con la norma ISO 12966-2, se pesó 0.5 g de aceite de oliva y se adicionó 

a un matraz balón junto con 6 mL de NaOCH3, se dejó reaccionar por 5 minutos a 

reflujo con agitación contante, este paso se realizó para eliminar la materia 

saponificable. Al finalizar el tiempo se agregaron 7 mL del reactivo BF3/metanol y se 

dejó a reflujo por 10 minutos más, al terminar la reacción se realizó un lavado con 6 

mL de hexano y 10 mL de una solución saturada de NaCl y el contenido se traspasó 

a una probeta y se dejó reposar con el objetivo de separar los productos de reacción. 

Posteriormente, se tomaron 40 µL y se mezclaron con 400 µL de la solución de 

estándar interno y se inyectó en el cromatógrafo de gases a las condiciones 

mencionadas anteriormente. Adicionalmente, la muestra fue analizada por un 

laboratorio externo certificado donde se emplea la metodología ISO 12966-2.  

Adicionalmente se evaluó la actividad del catalizador en la derivatización de aceites 

de oliva y girasol usados. Estas reacciones se llevaron a cabo a las condiciones 

óptimas de la metodología propuesta. Posteriormente, los compuestos 

derivatizados fueron inyectados en el cromatógrafo de gases a las condiciones de 

análisis descritas anteriormente. Los cromatogramas obtenidos se compararon con 

sus aceites nuevos respectivamente.  
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5. Resultados y discusión 

5.1. Evaluación de la composición del catalizador 
En la Figura 4, se presenta la curva de calibración obtenida a partir de mezclas de 

ésteres metílicos/aceite de canola. Los ésteres metílicos se sintetizaron a partir de 

la metodología que emplea NaOH como catalizador a 60 °C por 1 hora [71]. Los 

puntos de la curva de calibrado se prepararon adicionando un contenido de 0%, 

20%, 40%, 60%, 80% y 100% de ésteres metílicos y las mediciones se realizaron 

por triplicado. La curva presentó una R2=0.9907 y la ecuación de la curva de 

calibrado se ajusta a la siguiente ecuación: Índice de Refacción= -0.0229[Ésteres 

metílicos] + 1.471.  

 

 

Figura 4. Curva de calibrado de concentración de ésteres metílicos (%v/v) contra índice de refacción.  

 

En la Figura 5 se muestra el rendimiento de reacción alcanzado en las reacciones 

de transesterificación empleando los soportes de piedra caliza calcinada con 

cascarón de huevo. Se puede observar que en el soporte con una cantidad de 25% 

de cascarón de huevo (soporte 1), el rendimiento fue menor al 10%, debido a que 

posee una mayor cantidad de piedra caliza calcinada, que se ha descrito como un 

buen catalizador para la transesterificación de aceite, sin embargo, requiere de 

tiempos de reacción prolongados (3-7 h) y temperaturas de reacción superiores a 

60 °C, por lo que no es posible considerar este catalizador como una alternativa 

eficiente y rápida [87]. Al aumentar la cantidad de cascarón de huevo a 50% (soporte 
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2) el rendimiento aumentó significativamente hasta 33% siendo este el soporte con 

mayor actividad. Los soportes con contenidos del 75% y 100 % de cascarón de 

huevo (soporte 3 y soporte 4, respectivamente) presentan una disminución del a 

25% y 19%, respectivamente, esta disminución de la actividad se puede atribuir a 

la composición del cascarón de huevo que se encuentra en mayor proporción en 

estos catalizadores, ya que, si bien consta en su mayoría de CaCO3 (71.8%) 

también posee en su composición 26.53% de MgCO3 que forma MgO a 500 °C [68]. 

Este compuesto si posee actividad catalítica, sin embargo, requiere de grandes 

cantidades de metanol para reaccionar y temperaturas de reacción muy elevadas 

(200 °C), ya que a 60 °C puede inhibirse [88]. El cascarón de huevo también 

contiene Na2CO3 en su composición (1.06%). sin embargo, es activo a temperaturas 

elevadas (450 °C) y con grandes cantidades de catalizador (5-20 %p/p). Por otro 

lado, no es posible obtener Na2O ya que este compuesto se obtiene a temperaturas 

de calcinación superiores a 800 °C [89], por lo que los catalizadores 3 y 4, al tener 

mayor proporción de magnesio y sodio, se consideran menos activos que el 

catalizador 2. Por lo que la combinación de piedra caliza calcinada y cascarón de 

huevo en cantidades equivalentes (soporte 2) se eligió para la adición de iones K, 

Sr y Sr/K y su posterior evaluación catalítica en la reacción de derivatización del 

aceite de canola.  
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Figura 5. Rendimiento de los soportes sintetizados con distintas relaciones cascarón de 

huevo/piedra caliza calcinada (25%, 50%, 75% y 100%) con una relación molar metanol/aceite de 

12.5, con 7 %p/p de catalizador a 60 °C por 1.5 h en aceite de canola. 

 

En la Figura 6 se muestra el efecto de la adición de Sr, K y Sr/K al soporte de piedra 

caliza calcinada con cascarón de huevo (50%) en el rendimiento de la reacción. Los 

resultados muestran que el catalizador Sr/CaO presentó un rendimiento de solo el 

10%, siendo inferior al soporte (33%), esta baja actividad puede deberse a la alta 

afinidad del SrO por el CO2 que se encuentra en el medio ambiente, formando 

SrCO3 que, resulta en un compuesto con baja actividad catalítica en esta reacción, 

ya que sus rendimientos son cercanos a 0% [78, 90]. Por otro lado, la adición de K 

al CaO presentó un rendimiento de 35%, el catalizador K/CaO presentó mayor 

actividad catalítica ya que la adición de potasio al CaO aumenta la superficie del 

catalizador y la fuerza básica, obteniendo rendimientos competentes en diversas 

matrices [91]. La combinación de ambos iones en el catalizador Sr/K/CaO 

alcanzaron un rendimiento de 52%, el rendimiento de reacción resultó superior a los 

dos catalizadores monometálicos, ya que a pesar de que el Sr se encuentre en 

forma de SrCO3 aún aporta la estabilidad al catalizador y disminuye la lixiviación del 

potasio, que es el ion que posee mayor actividad catalítica [74, 78]. Por lo que el 

catalizador Sr/K/CaO fue seleccionado para optimizar las condiciones de reacción 

en la derivatización de triglicéridos provenientes de aceite de oliva y su posterior 

análisis del perfil de ácidos grasos. 
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Figura 6. Rendimiento de reacción de los catalizadores adicionados con iones metálicos a 60 °C, 

relación molar metanol/aceite de 12.5, con 7 %p/p de catalizador por 1.5 h en la reacción de 

derivatización para el aceite de canola. 

 

5.2. Caracterización de catalizadores 

5.2.1. Análisis termogravimétrico 

El análisis termogravimétrico del soporte de cascarón de huevo-piedra caliza 

calcinada (CaO) y los catalizadores dopados con Sr y K se muestran en la Figura 7. 
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Figura 7. TGA-DTA del soporte a base de cascarón de huevo (a) y los catalizadores Sr/CaO(b), 

K/CaO(c). 

 

Se emplearon distintos pesos para realizar el análisis de los catalizadores, por lo 

que las pérdidas de masa pueden ser distintas para cada uno. El soporte de CaO 

(Fig. 7a) mostró una ligera pérdida de peso (3.96%) desde temperatura ambiente 
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hasta 300 °C debido a la humedad adsorbida. Posteriormente, se observó una 

pérdida de peso del 43.46% alrededor de los 750 °C debido a la transformación de 

CaCO3 en CaO y CO2 [92]. El catalizador de Sr/CaO (Fig. 7b) mostró la 

descomposición del Ca(OH)2 en 300 °C y la de Ca(OCH3)2 a 400 °C [93, 94] 

representando una pérdida del 17.03% y posteriormente, la reacción del Sr(NO3)2 

con CO2 que forma SrCO3 en 410 °C y su posterior descomposición a SrO en una 

temperatura de 590 °C (10.02%) [80, 95, 96]. El proceso de descomposición del 

catalizador de K/CaO se llevó a cabo en cuatro etapas (Fig. 7 c). Primero un evento 

endotérmico a 300 °C que correspondió a la descomposición de Ca(OH)2 y el 

segundo centrado en 400 °C (17.03%) que se atribuye a la transformación de 

Ca(OCH3)2 en CaCO3 [94] ambas transformaciones representan una pérdida de 

peso de 17.03%. La tercera etapa ocurrió a 450 °C donde se llevó a cabo la 

descomposición de KNO3 a KNO2 y posteriormente, el KNO2 se descompuso a K2O 

a 550 °C, representando una pérdida de 15.17%. Aproximadamente a 750 °C se 

observa una pérdida de 1.4% correspondiente a la transformación de CaCO3 a CaO 

[97, 98]. Por otro lado, el catalizador de Sr/K/CaO (Figura 8), de forma similar a los 

catalizadores K/CaO y Sr/CaO, mostró las señales en 300 °C y 400 °C (16.42%) 

correspondientes a la formación de CaO y CaCO3 respectivamente. Posteriormente, 

se observan diversas señales entre 410 °C y 590 °C representando 15.09% del peso 

inicial. En este intervalo se observan las formaciones de SrCO3, KNO2, K2O y SrO 

descritas anteriormente, ya que, los nitratos de potasio y estroncio se descomponen 

a temperatura muy cercanas, la señal de descomposición aparece en temperaturas 

similares que las figuras anteriores, pero en un tiempo más prolongado. 

Adicionalmente se puede observar a 500 °C la reacción entre el Sr(NO3)2 y KNO3 

dando lugar a la especie mixta K2Sr(CO3)2 [99]. 
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Figura 8. TGA-DTA del catalizador Sr/K/CaO. 

 

5.2.2. Difracción de rayos X  

Los perfiles de difracción de rayos X de los catalizadores calcinados se presentan 

en las Figura 9 y Figura 10. 
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Figura 9. Patrones de DRX del cascarón de huevo calcinado a 800 °C (a) y del soporte a base de 

cascarón de huevo (b). 

 

 

Figura 10. Patrones de DRX de los catalizadores Sr/CaO, K/CaO y Sr/K/CaO. 

 

Las cinco muestras mostraron picos de difracción característicos de Ca(OH)2 en 

estructura hexagonal debido a la higroscopicidad del CaO que se hidrata 

parcialmente [100]. La fase Ca(OH)2 presentó señales de difracción en 2θ de 18.11°, 

28.59°, 34.06°, 47.18°, 50.97° y 62.72° [101, 102]. El cascarón de huevo calcinado 

mostró señales a 29.54°, 54.36° y 64.4°, que corresponden al CaO [103, 104]. Por 

otro lado, el soporte de CaO constituido a partir de cascarón de huevo y piedra caliza 

calcinada, solo presentó las fases cristalinas en 54.36° y 64.4° del CaO ya que, en 

su mayoría se puede observar la presencia de señales características de Ca(OH)2. 

La adición de K al CaO, permitió observar la fase cristalina del CaO en 29.54°. Sin 

embargo, no fue posible observar K2O por esta técnica ya que se adicionó una 

pequeña cantidad de K y sus partículas se encuentran dispersas en el catalizador. 

En el catalizador Sr/CaO se observaron señales características de SrCO3 

localizadas en 25.02°, 26.02°, 29.48°, 36.17°, 43.09°, 44.21°, 45.77°, y 48.34° [105, 

106]. El catalizador Sr/K/CaO mostró la presencia de fases cristalinas de Ca(OH)2, 

CaO, CaCO3 y SrCO3, estas últimas posiblemente formadas debido a la 
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impregnación de los iones con metanol, además de las señales características del 

compuesto K2Sr(CO3)2 en 12.88°, 19.24°, 39.43°, 41.21° [83,99].  

Posteriormente, se comparó el patrón de rayos X del catalizador de Sr/K/CaO nuevo 

y el mismo catalizador después un ciclo de uso (Figura 11). Se puede observar que 

las señales pertenecientes al CaO disminuyeron significativamente tras usarse, lo 

que puede indicar que este compuesto posee actividad catalítica y es capaz de 

llevar a cabo la reacción de transesterificación. Por otro lado, el Ca(OH)2 y SrCO3 

no presentan modificaciones en sus señales ya que no son fases activas.  

 

 

Figura 11. Patrones de DRX del catalizador Sr/K/CaO nuevo (a) y el catalizador tras un ciclo de uso 

(b). 

 

5.2.3. Espectroscopía de infrarrojo de transformada de Fourier 

Los espectros de infrarrojo de transformada de Fourier (FTIR) del soporte y los 

catalizadores se muestran en la Figura 12.  
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Figura 12. Espectros de infrarrojo del cascarón de huevo calcinado a 800 °C (a), soporte b), 

catalizadores Sr/CaO (c), K/CaO (d) y Sr/K/CaO (e) en un número de onda de 4000-400 cm-1. 

 

Las bandas predominantes en 3637 cm-1 son características del grupo funcional OH- 

que se encuentra enlazado a un metal, en este caso el Ca2+, el compuesto Ca(OH)2 

se forma a partir de la humedad del aire y se debe al carácter higroscópico del CaO 

[107]. Adicionalmente, las bandas mostradas a partir de 523 cm-1 se atribuyen a 

óxidos metálicos, confirmando la presencia de CaO [87].  

Por otro lado, las bandas ubicadas en 1427 cm-1 y 874 cm-1 son características de 

los enlaces C=O pertenecientes a grupos carbonatos (CO3
2-) formados durante la 

calcinación al realizarse esta en una atmósfera de aire que contenía CO2 y que 

reaccionó con los óxidos metálicos [108].  

 

5.2.4. Índices de Hammett  

El análisis de fuerza y la cantidad de sitios básicos se llevaron a cabo mediante la 

evaluación colorimétrica de los índices de Hammett y valoraciones por retroceso 

respectivamente. La fuerza básica de los catalizadores y la cantidad de sitios 

básicos se muestran en la Tabla 5.  

Se puede observar que el soporte presentó una fuerza de 8.2-9.8, la incorporación 

de iones K al soporte de CaO aumenta su fuerza básica en un intervalo de 9.8-10.1. 

Sin embargo, la adición de Sr al soporte disminuyó la fuerza básica a 7.6-8.2. Por 

otro lado, la incorporación de ambos iones al soporte provee de una fuerza similar 

a la del catalizador K/CaO. De esta forma se puede relacionar la fuerza básica con 

la actividad catalítica, siendo el catalizador Sr/K/CaO el de mayor actividad, seguido 

del K/CaO, el soporte de CaO y finalmente el Sr/CaO. 
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Tabla 5. Sitios básicos totales y fuerza básica de los catalizadores y soporte sintetizados. 

Catalizador 
Sitios básicos totales 

(meq Na  /gcat) 
Fuerza básica 

CaO 23.39±0.25 8.2<H0<9.8 

Sr/CaO 16.93±0.66 7.6<H0<8.2 

K/CaO 28.34±0.51 9.8<H0<10.1 

Sr/K/CaO 32.53±0.92 9.8<H0<10.1 

 

A partir del cálculo de sitios básicos totales se puede observar la misma tendencia 

que relaciona la basicidad con la actividad, ya que la adición de estroncio al soporte 

de CaO disminuye los sitios básicos en comparación con el soporte de CaO sin 

adición de iones. Por otro lado, el potasio si aumenta los sitios básicos totales, pero 

sigue manteniéndose inferior al catalizador Sr/K/CaO, que igualmente presenta 

mayor actividad que el catalizador monometálico de potasio. 

 

5.2.5. Microscopía electrónica de barrido 

En la Figura 13 se presentan las micrografías electrónicas de barrido de cascarón 

de huevo calcinado a 800 °C, soporte de CaO y los catalizadores monometálicos 

K/CaO y Sr/CaO. 
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Figura 13. Imágenes SEM (aumento x5000) de cascarón de huevo y soporte de CaO (arriba), 

catalizadores Sr/CaO y K/CaO calcinados a 800 °C (abajo). 

 

Se puede observar que los cascarones de huevo calcinados están conformados por 

aglomerados de partículas de 10 - 15 μm de largo conformadas por monolitos de 

2.5 μm, los resultados son congruentes con lo descrito en la calcinación parcial del 

cascarón de huevo a 800°C [109, 110]. Por otro lado, el soporte de CaO, que está 

compuesto por cascarón de huevo calcinado y piedra caliza calcinada, dio lugar a 

monolitos de menor tamaño de 0.65 – 1.25 μm. La incorporación del K provocó que 

los monolitos incrementaran su tamaño entre 5-8 μm. Sin embargo, en Sr/CaO, el 

tamaño de partícula se mantuvo similar a la del soporte de CaO con monolitos entre 

0.8-1.5 μm [74, 111]. Posiblemente se deba a la formación de SrCO3. Al combinarse 

el Sr y el K (Figura 14), el tamaño de partícula incrementó respecto al soporte con 

monolitos de 4.94 μm, se puede atribuir el aumento de tamaño a la formación de la 

fase mixta K2Sr(CO3)2 [99]. 
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Figura 14. Imagen SEM (aumento x5000) del catalizador Sr/K/CaO. 

 

5.3. Optimización de las condiciones de reacción 

La Tabla 6 muestra la matriz de diseño de experimentos de superficie Box-Behnken 

de 3 factores y 2 niveles, se evaluaron las siguientes variables: relación molar 

MeOH/aceite (A), temperatura (B) y tiempo (C), como variable de salida se eligió la 

relación señal C18:1/estándar interno. Posteriormente, se analizaron los resultados 

de los 15 experimentos obtenidos. 

 

Tabla 6. Valores de relación señal C18:1/estándar interno obtenidos en los distintos experimentos 

realizados.  

Exp A B C C18:1 

1 10.0 (-1) 70.0 (1) 1.0 (0) 0.39 

2 12.5 (0) 70.0 (1) 0.5 (-1) 0.10 

3 12.5 (0) 70.0 (1) 1.5 (1) 0.25 

4 15.0 (1) 70.0 (1) 1.0 (0) 0.65 

5 10.0 (-1) 60.0 (0) 0.5 (-1) 0.10 

6 10.0 (-1) 60.0 (0) 1.5 (1) 0.03 
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7 15.0 (1) 60.0 (0) 0.5 (-1) 0.12 

8 15.0 (1) 60.0 (0) 1.5 (1) 0.36 

9 10.0 (-1) 50.0 (-1) 1.0 (0) 0.44 

10 12.5 (0) 50.0 (-1) 0.5 (-1) 0.35 

11 12.5 (0) 50.0 (-1) 1.5 (1) 0.70 

12 15.0 (1) 50.0 (-1) 1.0 (0) 0.22 

13 12.5 (0) 60.0 (0) 1.0 (0) 0.46 

14 12.5 (0) 60.0 (0) 1.0 (0) 0.59 

15 12.5 (0) 60.0 (0) 1.0 (0) 0.44 

 

A partir de los resultados obtenidos se realizó el análisis de varianza de los modelos 

lineal, cuadrático y de interacciones para describir el comportamiento que sigue el 

sistema planteado. En la Tabla 7 se puede observar que los valores generales de 

probabilidad (p) pertenecientes a los modelos lineal, cuadrático y de interacciones 

superan 0.05, por lo que los tres modelos y sus factores son críticos. El valor de R2 

fue de 0.7923. A partir del valor de R2 y de los valores de p se puede describir el 

modelo como un sistema cuadrático completo, siendo el modelo cuadrático de la 

relación molar MeOH/aceite la de mayor contribución (21.85%). Posteriormente, 

empleando el software Minitab 17, se obtuvo la ecuación del modelo, a partir de ésta 

se realizó el cálculo de contribuciones, donde se observa que el modelo de 

interacciones es el de mayor contribución al sistema, este resultado se 

complementa con la obtención de R2 y los valores de p. 

 

Tabla 7. Análisis de varianza de los modelos, obtenido a partir del diseño de experimentos. 

Modelo 

 

 

g.l. SS MS p Contribución (%) 

Lineal 3 0.09443 0.03148 0.385 15.55 

Cuadrático 3 0.16299 0.05433 0.212 27.09 

Interacciones 3 0.22363 0.07454 0.137 36.83 

Total 14 0.60713    

 

Mediante la ecuación del modelo se obtuvieron los gráficos de superficie para la 

optimización de factores, los valores óptimos se mantuvieron constantes para 

identificar los puntos máximos de las tres variables. En la Figura 15 se puede 

observar el gráfico de superficie de temperatura y tiempo contra la variable de 

salida, el comportamiento del gráfico se puede describir mediante un modelo 
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cuadrático, ya que presenta las curvaturas características del mismo. El gráfico 

muestra que a valores máximos de tiempo (1.5 h) y temperatura (70 °C) se pueden 

obtener los resultados óptimos para la variable de salida. Ya que, anteriormente se 

ha descrito que las temperaturas donde se pueden obtener mayor cantidad de 

ésteres metílicos se encuentran entre 60 °C y 70 °C dependiendo del material de 

partida, por otro lado, las reacciones de transesterificación se llevan a cabo entre 2 

y 3 horas [54], sin embargo, se busca reducir el tiempo de reacción para obtener 

una metodología más rápida que las descritas con anterioridad [69]. 

 

 

Figura 15. Gráfico de superficie de temperatura y tiempo contra relación señal C18:1/estándar 

interno. 

 

La Figura 16 muestra el gráfico de superficie de relación molar MeOH/aceite y 

temperatura contra la variable de salida. Al igual que la Figura 8, el gráfico se ajusta 

a un modelo cuadrático completo y se observan los puntos de optimización a una 

temperatura de 70 °C y una relación molar MeOH/aceite de 10.7. Contrario al tiempo 

y temperatura, el factor A presenta su punto óptimo a una baja relación molar 

MeOH/aceite, ya que la adición de un exceso de metanol puede inhibir al 

catalizador, reduciendo su actividad y los rendimientos de reacción [59].  
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Figura 16. Gráfico de superficie de relación molar MeOH/aceite y temperatura contra relación señal 

C18:1/estándar interno. 

 

La Figura 17 muestra el gráfico de superficie de la relación molar MeOH/aceite y 

tiempo contra la variable de salida. Los valores óptimos obtenidos fueron: relación 

molar MeOH/aceite de 10.7, tiempo 1.5h y temperatura de 70 °C.  
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Figura 17. Gráfico de superficie de relación molar MeOH y tiempo contra relación señal 

C18:1/estándar interno. 

 

Se realizaron dos experimentos a las condiciones óptimas de reacción, la Figura 18 

muestra los cromatogramas obtenidos a dichas condiciones, se puede observar la 

presencia de los cinco ácidos grasos principales del aceite de oliva a los tiempos de 

retención registrados por el estándar. Se calcularon las relaciones de señal 

C18:1/estándar interno y se obtuvo una media de 0.97±0.01, siendo un valor 

superior al predicho por el modelo estadístico (0.85). 

 

 

Figura 18. Cromatogramas obtenidos a partir de los valores óptimos encontrados con los gráficos 

de superficie. 

 

5.4. Validación de la metodología 

Debido a que el perfil de ácidos grasos se determina mediante sumatoria de área, 

se determinaron únicamente la precisión y exactitud del método. Respecto a la 

precisión, se analizó una muestra de aceite por triplicado en días diferentes 

encontrando los siguientes resultados. Se puede observar que las proporciones de 

ácidos grasos (Tabla 8) presentan una desviación estándar relativa menor al 3%, lo 

que representan una metodología reproducible.  
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Tabla 8. Proporción de los ácidos grasos principales presentes en el aceite de oliva analizado por 

triplicado en días diferentes. 

Ácido graso 
 Experimento  

%DER  

(n=3) 

1 2 3 

C16:0 25.86 25.68 25.27 1.18 

C16:1 2.20 2.20 2.26 1.56 

C18:0 2.19 2.22 2.19 0.79 

.C18:1 60.00 60.06 60.13 0.11 

C18:2 9.75 9.84 10.15 2.12 

 

La exactitud del método se evaluó por comparación con los resultados obtenidos 

empleando la metodología oficial. La Figura 19 muestra los cromatogramas 

obtenidos del análisis empleando ambas metodologías. En ambos casos se 

presentan las señales de los cinco ácidos grasos, sin embargo, se puede observar 

que las alturas de pico de la metodología por BF3 son significativamente menores.  

 

 

Figura 19. Comparación del cromatograma obtenido mediante la metodología oficial utilizando BF3 

como catalizador contra cromatograma obtenido con el catalizador de CaO a condiciones óptimas. 

 

Los resultados de las proporciones de ácidos grasos se presentan en la Tabla 9, Se 

puede observar que las proporciones de los ácidos grasos presentan algunas 
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variaciones en su composición, se realizó una prueba t de comparación de pares de 

valores (p>0.05), el cual mostró que no existe diferencia significativa entre las 

proporciones de los ácidos grasos de ambas metodologías. Respecto a los valores 

obtenidos, el ácido palmítico presenta una concentración superior a los descritos 

por la norma, que puede atribuir a la fabricación del aceite. La metodología 

propuesta es más económica y rápida, evita el uso de solventes, además los 

cromatogramas obtenidos muestran picos de mayor intensidad y una proporción de 

ácidos grasos similar a la metodología oficial.  

 

Tabla 9. Proporción de ácidos grasos obtenidos por la metodología oficial y la metodología 

propuesta. 

Valores obtenidos (%) 

Ácido graso 
Método 

propuesto 
BF3/Me   

Proporciones 

aceite de oliva 

16:0 25.85 25.42 7.5-20.0% 

16:1 2.20 1.35 0.3-3.5% 

18:0 2.19 2.71 0.5-5.0% 

18:1 60.00 61.03 55.0-83.0% 

18:2 9.75 9.48 3.5-21.0% 

 

Adicionalmente la metodología propuesta se aplicó en el análisis de aceites de oliva 

y girasol usados. Las Figuras 20 y 21 muestran los cromatogramas comparando los 

aceites usados con los aceites nuevos. El aceite de oliva usado muestra las cinco 

señales descritas en la normativa, sin embargo, el aceite de girasol muestra 

diversas señales. 
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Figura 20. Cromatogramas de aceite de oliva nuevo y usado a condiciones de análisis óptimas.  

 

 

Figura 21. Cromatogramas de aceite de girasol nuevo y usado a condiciones de análisis óptimas. 
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Las proporciones de los ácidos grasos para el aceite de oliva y de girasol se 

muestran en las Tablas 10 y 11, para el aceite de oliva se puede observar que cuatro 

de los cinco ácidos grasos se mantienen dentro de lo descrito por la norma, sin 

embargo, el ácido graso que se encuentra fuera del intervalo es el ácido palmítico, 

por lo que este aumento se puede deber a la fabricación del aceite. 

Por otro lado, se identificaron los ácidos grasos principales del aceite de girasol 

usado, sin embargo, tres de los cinco ácidos grasos se encuentran en proporciones 

mayores a la normativa, de igual forma, el cromatograma del aceite usado muestra 

ácidos grasos que no pertenecen a su composición, por lo que los ácidos grasos 

pertenecientes a los alimentos pudieron mezclarse con el aceite de girasol. 

 

Tabla 10. Proporción de ácidos grasos del aceite de oliva nuevo y usado. 

Valores obtenidos (%) 

C Nuevo Usado 
Proporciones aceite 

de oliva 

16:0 26.10 27.66 7.5-20.0% 

16:1 2.17 2.33 0.3-3.5% 

18:0 1.96 2.07 0.5-5.0% 

18:1 62.28 61.39 55.0-83.0% 

18:2 7.48 6.55 3.5-21.0% 

 

Tabla 11. Proporción de ácidos grasos del aceite de girasol nuevo y usado. 

Valores obtenidos (%) 

C Nuevo Usado 
Proporciones aceite 

de girasol 

16:0 5.81 13.15 5.0-7.6% 

18:0 4.48 8.06 2.7-6.5% 

18:1 15.36 24.25 14.0-39.4% 

18:2 71.55 50.56 48.3-74.0% 

22:0 1.10 3.98 0.3-1.5% 
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6. Conclusiones 
Se sintetizó un catalizador heterogéneo para la derivatización de triglicéridos y 

ácidos grasos, se optó por el uso de CaO ya que es un material de fácil acceso, 

económico y no toxico. Se eligió como fuente de calcio a la piedra caliza calcinada 

debido a que es un material abundante en la industria de la construcción y los 

cascarones de huevo ya que son un desecho común en la industria alimenticia. Se 

evaluaron cuatro composiciones de soporte, donde la composición equivalente 

entre ambos materiales resultó la más activa. Sin embargo, su actividad se ve 

limitada por problemas de transferencia de materia y lixiviación, por lo que el 

catalizador fue adicionado con iones estroncio (9 %p/p) y potasio (9 %p/p) para 

aumentar su actividad y mejorar su estructura, ya que el estroncio provee al CaO 

de estabilidad estructural y disminuye la lixiviación de calcio y otros iones 

adicionados, mientras que el potasio brinda de mayor actividad catalítica con el 

objetivo de mejorar los rendimientos de reacción. La evaluación catalítica mostró 

que una cantidad equivalente de CaO proveniente de piedra caliza calcinada y CaO 

proveniente de cascarón de huevo, adicionada con ambos iones, estroncio y 

potasio, es más activa que otras combinaciones de compuestos realizadas. 

La caracterización del catalizador por distintas técnicas como lo son SEM, índices 

de acidez, TGA, FT-IR y DRX, arrojó que la estructura del catalizador está 

compuesta en su totalidad por microcristales de aproximadamente 5 µm de ancho 

y 10 µm de altura. Por otro lado, el catalizador mostró una fuerza básica de entre 

9.8 y 10.1, lo que le proporciona mayor actividad que los catalizadores 

monometálicos y que el soporte. Las temperaturas de descomposición indicaron 

que a 800 °C la constitución mayoritaria del catalizador son óxidos, ya que los 

hidróxidos y nitratos se descomponen a temperaturas inferiores. Por otro lado, la 

espectroscopía IR exhibió la presencia de enlaces OH- y CO3
2- pertenecientes a 

sales inorgánicas. La caracterización por DRX mostró que el catalizador está 

formado principalmente de Ca(OH)2, seguido del CaO, al que se le atribuye la fase 

activa del catalizador, ya que, tras un ciclo de uso, la presencia de éste se ve 

reducida, igualmente es posible visualizar la presencia de SrCO3, formado a partir 

de la calcinación del catalizador en una atmósfera de aire y en el caso del catalizador 

bimetálico se observó una fase mixta de estroncio y potasio, que posiblemente 

tenga participación en las reacciones de derivatización. 

Se diseñó una metodología para la determinación del perfil de ácidos grasos a partir 

del catalizador a base de CaO y adicionado con estroncio y potasio evaluado 

anteriormente. El catalizador no mostró dificultad en la transformación de 

triglicéridos a ésteres metílicos a las condiciones de reacción establecidas, 

obteniendo una metodología rápida y económica. A partir del diseño de 

experimentos se obtuvieron las condiciones óptimas de reacción, los resultados de 

estos experimentos se compararon con la metodología descrita por la ISO 12966, 

mostrando que la metodología propuesta es competitiva en comparación con 

metodologías oficiales emitidas por entidades reguladoras internacionales, ya que 
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la metodología propuesta obtuvo alturas de pico superiores a la metodología oficial 

sin alterar la composición de los ácidos grasos. Adicionalmente, se realizó la 

evaluación de otras matrices, como lo son aceites usados, a condiciones óptimas, 

obteniendo resultados favorables en la reacción de derivatización, sin embargo, los 

ácidos grasos no se encuentran dentro de las proporciones descritas por la 

normativa, esto se puede atribuir a la permanencia de ácidos grasos provenientes 

de diversos alimentos y que son ajenos a la composición del aceite. 
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