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Introducéo

Por muitos anos, os combustiveis fésseis, como o petrdleo bruto, dominaram o cenario
energético global, sustentando tanto aplicacfes industriais quanto de transporte. No entanto,
esses recursos tradicionais enfrentam desafios significativos, incluindo o risco de esgotamento
e questdes ambientais criticas (Olutoye et al., 2021). Recentemente, a preocupagdo com a
preservacdo do meio ambiente tem aumentando, especialmente devido ao aumento de poluentes
na atmosfera. Entre eles, o diéxido de carbono € o mais notavel, pois é o principal responsavel
pelo efeito estufa (Rodrigues et al., 2024). Nesse contexto, o biodiesel surge como uma das
alternativas mais promissoras aos combustiveis tradicionais. Suas propriedades fisico-quimicas
sdo parecidas com as do diesel de petréleo, o que permite usa-lo sem precisar modificar o motor.
Além disso, é biodegradavel, ndo tdxico e pode ser produzido com facilidade por processos de
esterificacdo ou transesterificacdo (Mapossa et al., 2020; Dos Santos et al., 2024).

O biodiesel é um éster alquilico produzido a partir de triglicerideos encontrados em
0leos vegetais ou gorduras animais, utilizando um catalisador adequado e condicGes ideais de
reacdo. Durante o processo, os triglicerideos sdo primeiro convertidos em diglicerideos, que
depois se transformam em monoglicerideos. Os produtos finais dessa reacdo sdo glicerol e
biodiesel. Para a producéo de biodiesel, podem ser usados catalisadores quimicos ou bioldgicos,
e aescolha do catalisador depende principalmente do teor de acido graxo livre do 6leo utilizado.
(Ameen et al., 2022). Atualmente, a producéo industrial de biodiesel utiliza catalisadores
homogéneos, embora essa abordagem apresente vérias desvantagens, incluindo poluicdo
ambiental, geracéo de efluentes, formacdo de emulsdes e problemas de corrosdo. Em contraste,
a catalise heterogénea oferece vantagens significativas, como a possibilidade de regeneragéo e
reutilizacéo do catalisador (Tamjidi, Esmaeili, Moghadas, 2021).

Os catalisadores magnéticos, que podem ser atraidos por um campo magnético externo,
tém ganhando destaque por sua eficiéncia e precisdo na separacao de particulas, especialmente
quando comparados a métodos tradicionais como centrifugacao e filtracdo (Quah et al., 2019).
Seus beneficios incluem alta estabilidade, possibilidade de reuso, rapida recuperacdo e
insolubilidade em solventes organicos. Além disso, apresentam um bom custo-beneficio para
aplicagdes industriais (Tamjidi, Esmaeili, Moghadas, 2021). Entre os catalisadores magnéticos,
as ferritas tém se destacado por sua elevada magnetizacdo de saturacdo, estabilidade térmica e
quimica. Ferritas sdo Oxidos de ferro que podem ser quimicamente modificados com um ou
dois metais, exibindo propriedades ferrimagnéticas ou ferromagnéticas (Masunga et al., 2019).
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O aluminato de sodio (NaAlO2) é um composto muito basico que tem um grande
potencial para ser usado na producdo de biodiesel. No entanto, sua natureza corrosiva e sua
tendéncia a absorver umidade tornam dificil seu uso direto em rea¢des. Por isso, uma alternativa
é usar o NaAlO, com auxilio de um suporte adequado. Dessa maneira, 0s sitios basicos se
tornam mais estaveis e acessiveis, além de facilitar o uso do catalisador em processos (Dos
Santos et al., 2024). Portanto, este trabalho tem como objetivo preparar, caracterizar e avaliar
0 desempenho do aluminato de s6dio (NaAlO) suportado em ferrita de niquel (NiFe204) como
catalisador heterogéneo basico magnético na producdo de biodiesel por transesterificacao
metilica.

Material e Métodos

Sintese do catalisador (NaAlO2/NiFe204)

O catalisador sdlido basico magnético NaAlO2/NiFe2O4 foi preparado utilizando um
método de impregnacao Umida, conforme descrito por Dos Santos et al., (2024). Primeiramente,
para preparar 1 g de catalisador, foram dissolvidas quantidades variadas de 0,10 g, 0,20 g, 0,30
g, 0,40 g e 0,5 g de aluminato de s6dio em um béquer contendo 100 mL de agua destilada para
obter teores de 10, 20, 30, 40 e 50%, respectivamente. Apo6s a impregnacdo, a mistura foi
agitada mecanicamente por 2 horas a temperatura ambiente. Em seguida, o material foi seco
em estufa por 24 horas a 60 °C e tratado termicamente a 600 °C por 4 h para formar o catalisador
x-NaAlO./NiFe>04, onde x indica o teor de aluminato de sodio impregnado na ferrita.

Reacdo de transesterificacao

As reacgdes de transesterificacdo foram realizadas utilizando 6leo de soja e metanol na
razdo molar de 13:1, usando o catalisador sintetizado x-NaAlO2/NiFe>O4 na concentracao de
8%. Todas as reacdes foram realizadas em um multireator modelo PARR 5000, com anel de
agitacdo constante a 900 rotagdes por minuto (RPM). A temperatura de reacdo foi de 95°C e o
tempo reacional de 1 h. Apos a reacdo, o catalisador foi separado do sistema reacional usando
um imé& de neodimio para atrai-lo magneticamente. Em seguida, os produtos da reacdo foram
transferidos para um funil, onde foram separados e lavados com agua destilada a 80 °C para
eliminar os produtos secundarios e substancias indesejadas. Por fim, as amostras de biodiesel
foram secas em estufa a 60 °C durante 12 h e depois armazenadas para analise posterior de
cromatografia gasosa, afim de determinar os teores de ésteres.

Técnicas de caracterizacdo

Os materiais sintetizados foram caracterizados por meio da Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), onde as propriedades morfolégicas de superficie dos materiais NaAlO»,
NiFe204 e NaAlIO2/NiFe204 foram investigadas por um microscopio Tescan, modelo VEJA 3
LMU operando com tensdo de aceleragdo de 20 kV. Os sitios béasicos responsaveis pela
atividade catalitica do solido NaAlO2/NiFe,O4 foram quantificados através de titulacéo &cido-
base, utilizando uma metodologia adaptada de Boehm et al., (1994). Os teores de ésteres das
amostras de biodiesel foram analisados e determinados através da cromatografia gasosa,
utilizando a metodologia adaptada da norma europeia EN 14103, apresentada por Mares et. al.,
(2021).

As caracterizagOes citadas acima foram conduzidas no Laboratorio de Caracterizagdo
de Materiais do Instituto Federal de Educac&o, Ciéncia e Tecnologia (IFPA), no Laboratorio de
Catélise e Oleoquimica (LCO) e no Laboratorio de Pesquisa e Analises de Combustiveis
(LAPAC) da Universidade Federal do Para (UFPA), respectivamente.
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Resultados e Discussao

Influéncia da dosagem de NaAlO2 nos catalisadores

A influéncia da dosagem de aluminato de sédio (10, 20, 30, 40 e 50%) sobre o
desempenho catalitico na transesterificacdo foi avaliada para identificar a concentracéo ideal
da fase ativa no suporte magnético. Os resultados estdo ilustrados na Figura 1. Os catalisadores
foram avaliados com base na basicidade e no teor de éster dos biodieseis produzidos sob
condicdes ndo ideais: temperatura de 95 °C, relacdo alcool:6leo de 13:1, dosagem de catalisador
de 8% e tempo de reagédo de 1 h.

Figura 1. Influéncia da concentracdo de aluminato de sddio na sintese do catalisador

6
- Teor de éster
—MB— Basicidade
100
93,25 91,92 5
= -
Ry <
5 g
7 60+ e
o =
= &
— =
5 =
S 40+ |, .C
~ 2 Z
m
20 A -1
0- -0

10 20 30 40 50

Concentracdo de aluminato de sodio (%)

Fonte: Autor

A conversdo em ésteres dos biodieseis usando catalisadores com 10%, 20%, 30%, 40%
e 50% de aluminato de sodio foi de 65,32%, 77,71%, 86,37%, 93,25% e 91,92%,
respectivamente. O aumento do teor de aluminato melhora a conversdo de triglicerideos em
ésteres devido a maior disponibilidade de sitios basicos no catalisador, o que facilita a reacédo
(Liu et al., 2018). Entre os catalisadores avaliados, os com 40% e 50% de aluminato se
destacaram pela alta eficiéncia. Optou-se pelo catalisador com 40% de aluminato, denominado
40-NaAlO2/NiFe20a4, pois oferece excelente desempenho catalitico e reduz o custo com o
precursor, mantendo conversdes em ésteres de 93,25%.

Com o aumento da dosagem de NaAlO., a basicidade do catalisador aumentou de 0,42
mmol/g para 3,66 mmol/g, indicando mais sitios ativos, portanto, tem um impacto significativo
na basicidade e eficiéncia do catalisador. O catalisador com 40% de NaAlO, teve uma
basicidade de 3,44 mmol/g e produziu o biodiesel com o maior teor de éster. Contudo, uma
concentragdo excessiva de NaAlO: (50%) levou a uma reducdo no teor de éster para 91,92%,
possivelmente devido a formacdo de aglomerados que bloqueiam os poros do suporte e
dificultam o contato com os reagentes (Chen et al., 2021; Zhao et al., 2021).

Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
As morfologias de superficie das amostras de NiFe:Os e do catalisador 40-
NaAIlO2/NiFe>04 foram investigadas por meio da anélise de MEV. As micrografias obtidas nas
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resolugdes 5000x e 10000x sdo ilustradas na Figura. 2. Nas Figuras 2a e 2b mostram o suporte
magnético de NiFe>O4 utilizado para sintetizar o catalisador, onde foi observado a auséncia de
uma morfologia definida, com grandes aglomerados, de tamanhos diferentes, semelhante aos
resultados retratados nos estudos desenvolvidos por Gongalves et al., 2024.

Figura 2. Micrografias dos materiais (a) NiFe204 5000x; (b) NiFe204 10000x; (c) 40-
NaAlO4/NiFe2045000x; (d) NaAlO2/NiFe;O4 10000
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As micrografias do catalisador 40-NaAlO2/NiFe>O4 (Figuras. 2c e 2d), mostram que a
morfologia da ferrita permanece intacta, mesmo ap6s a sintese com o aluminato de sodio. As
particulas depositadas na superficie da ferrita estdo de forma irregular e tamanhos variados em
virtude da dispersao do NaAIO2 no suporte magnético (NiFe204). Essas particulas do aluminato
de sdédio apresentaram uma morfologia de hastes com tamanhos relativamente pequenos,
conforme observado nos estudos desenvolvidos por Ning et al., (2021), o que evidencia a
eficiéncia do processo de impregnacdo adotado.

Avaliacdo da capacidade de reutilizacdo e recuperacao do catalisador magnético
40-NaAlO2/NiFe204

Os resultados obtidos no estudo de reuso sio apresentados na Figuras 3. E possivel notar
que a reacdo de transesterificacdo usando o catalisador magnético 40-NaAlO2/NiFe;O4
prossegue pela rota heterogénea, sendo eficiente na atividade catalitica até o 4° ciclo de reagéo.
O biodiesel atingiu um valor de teor de éster de 94,02% no primeiro ciclo de reacdo e manteve
uma atividade catalitica estavel, em torno de 87,84%, até o terceiro ciclo de reacdo. No 4° ciclo
de reacéo, a eficiéncia catalitica para obter biodiesel reduziu para 76,71% do teor de éster.

O decréscimo do teor de éster pode ser atribuido a lixivia¢do dos sitios ativos de NaAIO>
da superficie da ferrita de niquel, indicando que parte da fase ativa se desprendeu do suporte
para 0 meio reacional. Como resultado, a interagdo do catalisador com os reagentes durante a
reacao de transesterificacdo foi prejudicada, levando a uma menor conversao de triglicerideos
em ésteres (Dos Santos et al., 2024).
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Figura 3. Estudo da reutilizacdo do catalisador
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Conclusdes

Este trabalho avaliou e estudou as diferentes concentracdes de aluminato de sddio
(NaAlO.) no catalisador sélido basico magnético (NaAlO2/NiFe204) e sua a aplicagdo na reacéo
de transesterificacdo metilica para sintese de biodiesel. Com base nas caracterizacbes de
basicidade, teor de éster e MEV do catalisador sintetizado, foi verificado que a dosagem do
aluminato de sédio que obteve o melhor desempenho catalitico foi o de 40%, no qual mostrou
uma conversao superior a 93% em ésteres, mesmo sob as condi¢Ges reacionais ndo otimizadas:
temperatura de 95 °C, razdo molar alcool:6leo de 13:1, concentracdo de catalisador de 8% e
tempo de reacdo de 1 h. Além disso, o catalisador demonstrou manter sua atividade estavel apds
3 ciclos reacionais, mantendo a conversao de teor de ésteres em 90,31%, bem como demonstrou
facilidade de separacdo do meio reacional pela aplicacdo de um campo magnético, com uma
perda relativamente pequena de massa em relacdo a recuperacdo do catalisador para 0 reuso
entre os ciclos reacioais, 0 que evidencia seu potencial para seu desenvolvimento e aplicacdo
futura.
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