Dans le présent travail,  une série de six solides de type hydrotalcite notés NiMgAl-HT, NiCoMgAl-HT, CoAl-HT, CoMgAl-HT, CuAl-HTet CuMgAl-HT, a été synthétisée par la méthode de coprécipitation à pH constant (pH=11), puis calcinés à 450°C. Les échantillons ont été caractérisés par différentes techniques physico-chimiques d'analyse, parmi elles, la diffraction des rayons X (DRX), l'analyse thermique (ATD et ATG), l'analyse chimique élémentaire, l'analyse texturale ( mesures de surfaces spécifiques et de diamètres des pores), la spectroscopie infra-rouge (FTIR) et la microscopie électronique à balayage (MEB). A l'état séché, la structure hydrotalcite a été identifiée dans tous les solides, excepté dans le composé CuAl-HT. Selon le composé, la  calcination entraîne  la disparition totale ou partielle de cette phase, au profit d'une phase spinelle et/ou d'oxydes correspondants. 
La réaction CH4 + CO2 ? 2CO + 2H2 a été étudiée en régime dynamique, à pression atmosphérique. 
Les catalyseurs à base de cuivre se sont révélés peu actifs, quelque soit la température de réaction. 
Les autres solides sont actifs dès les premières minutes de contact avec le mélange réactionnel et sont stables au delà de 6h de travail.  L'étude de leurs performances catalytiques, en fonction du temps, montre que l'ordre croissant des taux de conversion en CH4 et en CO2 suit la séquence NiCoMgAl-HTc, NiMgAl-HTc, CoMgAl-HTc, CoAl-HTc et la productivité en CO suit l'ordre croissant : NiMgAl-HTc, NiCoMgAl-HTc, CoMgAl-HTc, CoAl-HTc.
L'étude de l'influence de la température de réaction dans une gamme de 400 à 800°C, révèle que c'est à 650°C que les quatre solides atteignent les meilleures performances catalytiques. 
Le bilan carbone montre que les catalyseurs CoMgAl-HTc, CoAl-HTc montre une meilleure résistance au cokage.
