
Cuitláhuac, Veracruz. Marzo 2018

Estudio de la electro-oxidación de glicerol 
crudo con nanopartículas basadas en 
Pd/C, PdAu/C y Au/C sintetizados con 

líquidos iónicos

I. Velázquez-Hernández, V. Lair, L. Álvarez-Contreras, M. 
Guerra-Balcázar, y N. Arjona

Contacto e información: 

* noe.arjona@yahoo.com.mx & wvelazquez@cideteq.mx

(CIDETEQ, Querétaro)

mailto:noe.arjona@yahoo.com.mx
mailto:wvelazquez@cideteq.mx


2Antecedentes

Combustibles fósiles

Antecedentes

Biocombustibles
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Producción de biodiesel

Aceite vegetal

Grasa animal

Transesterificación

Biodiesel crudoGlicerol crudo

Refinamiento

Biodiesel

Refinamiento Sin refinamiento

Usos en: 
Farmacéutica.

Alimentos.
Textiles.

Usos en:
Aditivos de combustibles.

Producción de H2, metanol y etanol.
Celdas de combustibles.

Alimentación animal.

Metanol

Etanol
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C. a G. Quispe, C.J.R. Coronado, J. a. Carvalho, Renew. Sustain. Energy Rev. 27 (2013) 475–493. 

Glicerol crudo

• 50 a 70% de glicerol.

• 10 a 20% de metanol.

• 5 a 10% de sales.

• <3 a 10% de agua.

• <1 a 5% de ácidos grasos. 

• 5% de material orgánico sin 

glicerol.

Contenido

• En el año 2011 se generaron

aproximadamente 1.5 millones de

Toneladas de glicerol crudo en el

mundo.
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Celdas de combustible

C. Lamy, C. Coutanceau, J.M. Leger, Catal. Sustain. Energy Prod., 2009: pp. 1–46. Applied Catalysis B, Environmental, 2014, 154–155, 360-368.
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Dispositivos electroquímicos que convierten la 

energía química a energía eléctrica.
Fuentes de energía limpia.
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Glicerol como combustible

+ 14e-+

Glicerol:

• Densidad de energía teórica de 5965 Wh L-1.

• Voltaje de celda de 1.21 V.

• Menos volátil y tóxico que el metanol.

• Alta disponibilidad.

• Bajo costo.

• Molécula altamente funcionalizada.

E.H. Yu, U. Krewer, K. Scott, Principles and materials aspects of direct alkaline alcohol fuel cells, Energies. 3 (2010) 1499–1528. doi:10.3390/en3081499.
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Características morfológicas Características electrónicas

Catalysis 2013, 3, 543-562

Xia Y, Xiong Y, Lim B, Skrabalak SE (2009) Angewandte Chemie International Edition 48: 60.

Modificación de la actividad electrocatalítica
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Problemáticas asociadas con la reacciones de 

electro-oxidación de glicerol

Antecedentes

Behr A, Eilting J, Irawadi K, et al. (2008) Green Chemistry 10: 13 Kwon Y, Koper MTM (2010) Analytical Chemistry 82: 5420.

Figura 1. Posibles vías de la oxidación de glicerol



• La reacción de electro-oxidación de glicerol crudo será mejorada en
materiales de PdAu debido al efecto combinado de ambos metales, siendo
mas selectivos a oxidar al glicerol que el metanol en el glicerol crudo.

Hipótesis

9Hipótesis

Estudiar el efecto de nanopartículas de Pd/C, PdAu/C y Au/C en la electro-
oxidación de glicerol crudo.

Objetivo
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Síntesis del líquido iónico

1H NMR

13C NMR

Síntesis de los electrocatalizadores

• Ion de tetraalquilamonio  como estabilizador

• Grupo hidroxilo en el catión actúa como 

estabilizador y agente reductor

• Ion formato actúa como agente reductor.  

C.A. López-Rico, et Al. , Electrochim. Acta. 207 (2016) 164–176. doi:10.1016/j.electacta.2016.05.002. Pérez Covarrubias LA (2015)

                               

                              

        

                          

                     

                    

                          

                           

        

                     

            

                          

Figura 1. Esquema de síntesis
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• KOH 0.3 M (86%, Macron™ Fine Chemicals).

• Carbón vítreo (SPI Instruments, 1.56 cm2).

• Electrodo de Ag/AgCl.

• Barra de grafito.

• Glicerol (99.7%, BDH®)

• N2 (99.999%, Infra)

• Velocidad de barrido de 20 mV s-1 por 10 ciclos.

Parte experimental

Figura 2. Celda electroquímica



Reacción de transesterificación

68Resultados y discusión 12Parte experimental

Síntesis y caracterización de glicerol crudo

La producción de biodiesel genera una gran cantidad de 

glicerol como subproducto (10% w/w).

A. Hajinezhad, S. Abedi, B. Ghobadian, Y. Noorollahi, Energy Convers. Manag. 99 (2015) 132–140. 

Figura 3. Esquema de síntesis de biodiesel

• Aceite “1, 2 ,3”

• Metanol

• KOH

• Temperatura

• Agitación

2 horas
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Caracterización del glicerol crudo por Raman

A H. Hazimah, T.L. Ooi, A Salmiah, J. Oil Palm Res. 15 (2003) 1–5.

Glicerol crudo

Extracción de 
metanol

Glicerol crudo, 
jabones y sales

Añadir agua

Solución de glicerol 
crudo, jabones y sales

Acidificación

Neutralizar

Solución de glicerol 
purificado

Sólido recuperado

Aceite recuperado

Metanol 
recuperado

Separación

Filtrar

Solución de Glicerol pH 2

1

2

3

4

5

6

Espectroscopia Raman:

➢ Micro Raman HORIBA XploRA

➢ Microscopio Olympus BX41

➢ Detector: CCD

➢ Objetivo: 10X

➢ Laser: 785nm

➢ Rejilla holográfica: 1200 gr. mm-1

➢ Anchura de la  hendidura: 100 µm

➢ Agujero confocal: 300 µm

➢ Resolución: 2 cm-1

➢ Software LabSpec6 ®
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Síntesis y caracterización de glicerol crudo

Tabla 1. Síntesis de glicerol crudo

Síntesis
Aceite

(g)

Metanol

(mL)

KOH

(g)

Biodiesel

(mL)

Glicerol crudo

(mL)

Relación: biodiesel / 

glicerol

1 219.899 219 2.19899 240 205 1.17

2 241.331 241 2.41331 255 210 1.21

3 229.592 229 2.29592 255 205 1.24

4 238.11 238 2.3811 265 215 1.23

Promedio 1.212

Desviación estándar 0.026
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Figura 4. Glicerol crudo y espectro Raman del glicerol crudo a λ785 nm

Glicerol crudo

A. Mudalige, J.E. Pemberton, Vib. Spectrosc. 45 (2007) 27–35. A H. Hazimah, T.L. Ooi, A Salmiah, J. Oil Palm Res. 15 (2003) 1–5.
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Material Tamaño de cristal 

(nm)

Parámetro 

de red (Å)

Pd/C 8.8 3.9065

Au/C 16.90 4.0786

PdAu/C 17.3 (Pd) y 14 (Au) 4.0675 (Au)

d = . 0.9 λ    .

β2θ cosθmax
Debye-Scherrer:

a = √2λ
sinq max

Bragg’s law:

XRD
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Caracterización fisicoquímica

Figura 5. Difractogramas de los catalizadores

Resultados y discusión

96-901-3037 (Au) 

01-077-6999(AuPd) 

96-101-1107 (Pd) 
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Material Masa residual 

%

Pd/C 23.30

Au/C 26.17

PdAu/C 16.18

TGA

Caracterización fisicoquímica

Figura 6. Termograma de los catalizadores

Resultados y discusión

XRF

Material % Masa 

Pd

% Masa 

Au

Pd/C 100 0

Au/C 0 100

PdAu/C 40.43 59.57
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Pd/C PdAu/C

Material Tamaño de 

partícula/ nm

Pd/C 22

Au/C 30

PdAu/C 16

TEM

Caracterización morfológica

Figura 7. Imágenes TEM de los catalizadores

Au/C
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Perfiles electroquímicos
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Figura 8. Perfiles electroquímicos en KOH 0.3M, velocidad de barrido de 50 mV s-1

Reducción de óxidos de

Pd provenientes de Pd y

Pd aleado con Au

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

-0.1

0.0

0.1

0.2

0.3

0.4

0.5

0.6

Au/C

 

 

D
e

n
s

id
a

d
 d

e
 c

o
rr

ie
n

te
 /

 m
A

 m
g

-1

Potencial / V vs NHE



21Resultados y discusión

-0.6 -0.4 -0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

-5

0

5

10

15

20

 

 

D
e

n
s

id
a

d
 d

e
 c

o
rr

ie
n

te
 /

 m
A

 m
g

-1

Potencial / V vs NHE

 0.1M

 0.5M

 1 M

 1.5M

 2 M

Pd/C

-0.6 -0.4 -0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

0

10

20

30

40

50

60

 

 

D
e

n
s

id
a

d
 d

e
 c

o
rr

ie
n

te
 /

 m
A

 m
g

-1

Potencial / V vs NHE

 0.1M

 0.5M

 1 M

 1.5M

 2 M

PdAu/C

-0.6 -0.4 -0.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

-0.5

0.0

0.5

1.0

1.5
Au/C

 

 

D
e

n
s

id
a

d
 d

e
 c

o
rr

ie
n

te
 /

 m
A

 m
g

-1

Potencial / V vs NHE

 0.1M

 0.5M

 1 M

 1.5M

 2 M

Electro-oxidación de glicerol analítico

Figura 9. Evaluación electrocatalítica de glicerol analítico en KOH 0.3M, velocidad de barrido de 20 mV s-1
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Electro-oxidación de metanol analítico
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Figura 10. Evaluación electrocatalítica de metanol analítico en KOH 0.3M, velocidad de barrido 

de 20 mV s-1
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Electro-oxidación de glicerol crudo
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Figura 11. Evaluación electrocatalítica de glicerol crudo en KOH 0.3M, velocidad de barrido de 20 mV s-1
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25Conclusiones

• Se sintetizó biodiesel y glicerol crudo por medio de una reacción de

transesterificación en medio alcalino con temperatura y agitación. El

glicerol crudo fue caracterizado por espectroscopia Raman

mostrando las señales características de un glicerol analítico y sus

componentes.



25Conclusiones

• Se sintetizaron nanopartículas de Pd/C, Au/C y PdAu/C con tamaños

de 16 a 30 nm con forma semiesférica a través de un método de

reducción química con un líquido iónico “todo en uno”.

• El PdAu/C mostró una mayor densidad de corriente (55 mA mg-1) en

el glicerol analítico comparado con los metales individuales, sin

embargo, en el glicerol crudo el PdAu/C presentó dos señales de

oxidación que pueden ser debido a un efecto combinado de los

metales con el glicerol crudo (glicerol y metanol).
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