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RESUMO

O biodiesel é uma alternativa sustentavel aos combustiveis fosseis, destacando-se
por suas menores emissdes de poluentes e teor reduzido de carbono. Sua producéo
ocorre através de reacfes de transesterificacdo e esterificacdo, onde acidos graxos
reagem com alcoois na presenca de um catalisador, resultando em ésteres de acidos
graxos (biodiesel) e glicerol. Para esse fim, o estudo visa prepar, caracterizar e
investigar o comportamento do catalisador heterogéneo alumina (a-Al203) modificada
com o6xido de molibdénio (MoO3) na reacdo de transesterificacdo e esterificacao
simultanea metilica e etilica utilizando 6leo residual de fritura com alcool metilico e
alcool etilico. A alumina foi preparada pelo método de sintese de combustdo, que
serviu como suporte catalitico e o catalisador (Mo/a-Al203) foi preparado pelo método
de impregnacdo umida. Os catalisadores foram caracterizados por difratometria de
raios X, fluorescéncia de raios X com energia dispersiva, analise textural usando
isotermas de adsorcdo-dessorcdo de N2, distribuicdo granulométrica e microscopia
eletrbnica de varredura. A reacdo de transesterificacdo e esterificacdo simultanea
metilica e etilica foi realizada em temperatura de 160°C, durante o tempo reacional de
2h. Nestas reag0es tipicas foram utilizadas as razdes molares de 6leo residual de
fritura/metanol 1:20 e 4% (em massa) de catalisador. Os 6leos foram testados por
cromatografia a gas e viscosidade a 40°C. Os resultados apresentados no DRX e EDX
evidenciaram a presenca do dispersante (Molibidénio) na matriz (alumina). Os
biodieseis resultantes da rota metilica utilizando 4% de catalisador apresentaram
melhores valores de conversao, evidenciando um biocombustivel com promissoras
propriedades ambientais.

Palavras-chave: Transesterificacdo e esterificacdo simultanea, sustentabilidade, 6leo
residual de fritura.

!Aluna do curso de Engenharia de Producéo, Unidade Académica de Engenharia de Materiais, UFCG, Campina
Grande, PB, e-mail: jusou.436@gmail.com

!Doutor, Professora, Unidade Académica de Engenharia de Materiais, UFCG, Campina Grande, PB, e-mail:
normanda.lino@professor.ufcg.edu.com



CATALYTIC EVALUATION OF MoOs/Al20s APPLIED IN THE SIMULTANEOUS
TRANSESTERIFICATION AND ESTERIFICATION REACTION

ABSTRACT

Biodiesel is a sustainable alternative to fossil fuels, noted for its lower emissions
of pollutants and reduced carbon content. Its production occurs through
transesterification and esterification reactions, where fatty acids react with alcohols in
the presence of a catalyst, resulting in fatty acid esters (biodiesel) and glycerol. The
aim of this study is to prepare, characterize, and investigate the behavior of the
heterogeneous catalyst alumina (a-Al203) modified with molybdenum oxide (MoOs) in
the simultaneous transesterification and esterification reactions using waste frying oll
with methanol and ethanol. The alumina was prepared using the combustion synthesis
method, which served as a catalytic support, and the catalyst (Mo/a-Al2O3) was
prepared by the wet impregnation method. The catalysts were characterized by X-ray
diffraction, energy dispersive X-ray fluorescence, textural analysis using N2 adsorption-
desorption isotherms, particle size distribution, and scanning electron microscopy. The
simultaneous transesterification and esterification reactions were conducted at a
temperature of 160°C for a reaction time of 2 hours. In these typical reactions, the
molar ratios of waste frying oil/methanol used were 1:20, with 4% (by mass) of catalyst.
The oils were tested using gas chromatography and viscosity measurements at 40°C.
The results presented in XRD and EDX confirmed the presence of the dispersant
(Molybdenum) in the matrix (alumina). The biodiesels resulting from the methanolic
route using 4% catalyst showed better conversion values, indicating a biofuel with
promising environmental properties.

Keywords: Simultaneous transesterification and esterification, sustainability, waste
frying oil.



1. INTRODUCAO

Diante do atual cenério global, € notorio que a energia desempenha um papel
fundamental para a sobrevivéncia humana e, a medida que as novas tecnologias se
desenvolvem, a demanda por fontes de energia aumenta de forma crucial, otimizar a
utiizagdo dos recursos torna-se indispensavel. A demanda esta ligada
intrinsecamente com 0 aumento populacional e desenvolvimento tecnoldgico e
industrial, desde os primordios a humanidade estd em dependéncia
predominantemente de fontes nao renovaveis. (MAHESHWARI et al. 2022). Com isso,
processos com biocombustiveis, particularmente o biodiesel, tém atraido atencéo
significativa como um combustivel renovavel, biodegradavel e ndo toxico, com
emissfes mais baixas em comparacdo com o diesel comum (ARSLAN et al. 2022;
BRAHMA et al. 2022; YAASHIKAA et al. 2022).

Intrinsecamente, o Biodiesel é um combustivel renovavel e biodegradavel
composto por monoésteres de &cidos graxos de cadeia longa derivados de 6leos
vegetais ou gorduras animais. E tipicamente produzido através do processo de
transesterificacdo, em que, o 6leo ou gordura reage com um alcool na presenca de
um catalisador para formar biodiesel e glicerina (DWIVEDI, G., SHARMA, M. P., e
JAIN, S. (2011)).

Dessa forma, de maneira analoga com os combustiveis convencionais, 0
biodiesel oferece muitos beneficios devido as suas propriedades, funcionando como
uma forma renovavel de energia, ndo toxica e que dispde de menos emissdes de
matéria particular, outrossim, a producao de biodiesel a partir de materiais residuais,
como Oleos residuais de fritura, favorecem o reaproveitamento de um material que
normalmente € descartado de maneira incorreta, consequentemente tal préatica
contribui para a reducéo do impacto ambiental.

Outra caracteristica crucial para o Biodiesel despertar significativa atencéo € o
baixo custo de matéria prima, considerando que no Brasil detém uma grande
diversidade de recursos naturais.

A regido norte, por exemplo, apresenta potencial para uso de dendé, babacu e
soja; a regiao nordeste, de babacu, soja, mamona, dendé, algodao e coco; a regiao
centro-oeste, de soja, mamona, algodao, girassol, dendé e gordura animal; a regiao
sul, de soja, colza, girassol e algodao; e a regido sudeste, de soja, mamona, algodao
e girassol, como apresenta a Figura 1 (CAMPOS, 2003; PERES e JUNIOR, 2003).



Figura 1. Matérias primas para a producéo de biodiesel no Brasil
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Fonte: ANP. Elaboracgéo: StoneX

As reacdes quimicas que estdo envolvidas e caracterizam a preparacdo do
Biodiesel: transesterificacdo e a esterificacdo podem ocorrer simultaneamente
(reacBes TES simultaneas), se a matéria-prima utilizada (6leo residual) contiver altos
teores de acidos graxos livres (ALHASSAN et al., 2016; FARIAS et al., 2020; SILVA,
et al., 2020). Desta forma, como intermédio para auxiliar a reacao, utiliza-se um
catalisador, que possui a capacidade de alterar a velocidade do processo, porém sem
sofrer transformacao quimica. Sendo utilizados os catalisadores heterogéneos, que
se destacam devido as suas propriedades mais evidenciaveis como ser recuperavel
e reutilizavel, facilmente disponivel, menos geracdo de residuos, e
conseguentemente, menos agressivo ao meio ambiente (AHMED e HUDDERSMAN,
2022).

Consoante, entre 0s materiais mais aplicados para suporte no uso em reacoes
por método de catélise heterogénea, esta a (Al203) (FREITAS, et al., 2021; FREITAS,
et al., 2020, FREITAS, et al., 2019; DANTAS et al., 2019; SIMOES et al., 2020) que
possui notoriedade devido a sua estabilidade térmica, compatibilidade com diversos
tipos de catalisadores e custo relativamente baixo (NAVAJAS et al., 2020; VOZKA et
al.,, 2017.) além de apresentarem uma area superficial elevada (ARAS, 2011:
CORDEIRO et al., 2011). Diante disso, objetiva-se sintetizar, caracterizar o catalisador
heterogéneo Mo/a-Al203, preparado no método de impregnacdo Umida, e avaliar a

atividade catalitica dos mesmos no processo de transesterificacdo e esterificacao



simultanea por rota metilica e etilica do 6leo residual de fritura para obtencdo de

biodiesel.

2. MATERIAL E METODOS/METODOLOGIA

A alumina (Al203) atualmente tem se tornado cada vez mais promissora no
mundo da ciéncia e tecnologia, devido as suas diversas propriedades factiveis as
producgdes. O 6xido de aluminio possui um bandgap favoravel, devido a propriedades
eletrbnicas e estruturais, o que faz dela uma otima opcéo para isolante térmico,
detendo grande estabilidade, resisténcia térmica, possui também uma transparéncia
Optica que favorece as analises de estudo, uma vez que, é transparente a uma ampla
gama de comprimentos de onda de luz (ALVEZ,2005). Entre as propriedades
mencionadas, € crucial destacar a alta area superficial especifica. A alumina permite
maior dispersdo das espécies cataliticas, aumentando a eficiéncia das reac0es,
devido a sua &rea de superficie.

Diante de uma abordagem quantitativa que seja de carater experimental e
visando sintetizar, caracterizar e avaliar os resultados obtidos tanto dos catalisadores
no processo de transesterificacdo e esterificacdo simultanea por rota metilica do 6leo
residual de fritura para obtencdo de biodiesel, como nos produtos finais, foi
estabelecido a utilizacdo do método de impregnacao por disperséao fisica via imida
(Xie, et al. 2006), utilizando a alumina como suporte para impregnacao do triéxido de
molibdénio (MoOs), com a finalidade de gerar o catalisador heterogéneo de Mo
suportado em a-Al20s3.

O processo de impregnacdo confere um maior poder catalitico aos
catalisadores heterogéneos, evidenciado ao observarmos os elevados resultados de
conversao obtidos nos sistemas cataliticos impregnados utilizados no processo de
transesterificacdo. Deste modo, foi impregnada a alumina (Al203) obtida no projeto -
Edital n° 001 SEI/2019 com MoO; na concentracédo de 30% em massa para obtencao
do catalisador Mo/a-Al203. Todos os experimentos foram realizados no Laboratério de
Sintese e Materiais Ceramicos (LabsMac), da Unidade Académica de Engenharia de

Materiais da Universidade Federal de Campina Grande.

2.1 Processo de sintese da alumina (reacao de combust&o)



A producédo de alumina foi realizada utilizando nitrato de aluminio (Al(NO3)3) e
ureia (CO(NH,),) por meio de métodos de sintese quimica. Esse processo envolve o
aquecimento da mistura até que ocorra a combustéo. A Figura 2, apresenta a alumina

(a-Al203) apds o processo de sintese por combustéo.

Figura 2. Alumina ap0s o processo de combustao

Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024.

2.2 Processo de impregnacéao do molibdénio na alumina.

Os catalisadores sdo como facilitadores nas reacfes quimicas, que aceleram
esses processos sem serem consumidos. Eles basicamente abaixam a "barreira" que
impede as reagdes de acontecerem, tornando os caminhos para a formag&o de novos
produtos mais acessiveis. possuem a caracteristica de serem um agente utilizado
para a diminuicdo do tempo da reacdo com a modificacdo da velocidade reacional,
nesse sentido, com a finalidade de se produzir um eficiente catalisador, foi proposto a
impregnacdo, no suporte de (a-Al203), do trioxido de molibdénio (MoOs). A
impregnac&o por via imida (SIMOES et al., 2020; FREITAS et al., 2019; BALZER,
2014; XIE e LI, 2006) consistiu no preparo de uma solucdo de MoO; de forma a gerar
o catalisador Mo/a-Al203 com a concentragéo de molibdénio de 50% em massa.

Fez-se necessario calculos para a massa de molibdénio e, posteriormente, para
a massa da a-Al20s, foram utilizadas as equacdes 1 e 2, respectivamente, por
possuirmos o molibdénio em sua forma pura. Uma vez determinada a massa de MoOs
esta foi dissolvida em agua para a obtencdo de uma solucdo, na qual foi
posteriormente misturada a alumina (COSTA et al., 2021; FREITAS et al., 20214a,;
FREITAS et al., 2021b; SIMOES et al., 2020; FREITAS et al., 2019), obtida na
proporcao de 1:50.
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Em que: Mwmo (g) € a massa do molibdénio, marzos (g) € a massa do suporte, Pvo € 0
percentual do molibdénio no sal (decimal), P € o percentual do metal a ser impregnada
(decimal) e msa € a massa do sal (g) precursor do molibdénio a ser pesada.

A mistura foi agitada magneticamente por 1 hora a temperatura ambiente. Em
seguida, foi transferida para uma estufa para a secagem da fase liquida, com
circulacdo de ar a 70°C. ApOs a evaporacdo completa, o material foi mantido na
mesma estufa a 110°C por 3 horas. Com a preparacao dos catalisadores finalizada,
estes foram submetidos a um processo de calcinacdo em um forno mufla, seguindo a
seguinte programacéo: 100°C por 30 minutos, 200°C por 1 hora, 350°C por 3 horas e,
por fim, 500°C por 5 horas.

Figura 3. Catalisador de Mo/a-Al>.O3 processo de calcinagéo.
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Fonte: acervo pessoal da autora, 2024.

2.3 Caracterizacéo da alumina sintetizada e impregnada

Os catalisadores apds serem sintetizados e calcinados, foram submetidos as
seguintes caracterizagfes: Difracdo de Raios X (DRX), Andlise Quimica por
Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX), Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV), Andlise Textural por Adsor¢cao de Nitrogénio (BET), Distribuicdo
Granulométrica (DG) e Potencial Zeta (PZ).
2.3.1 Difracao de Raios X (DRX)

A determinagédo das fases presentes, cristalinidade e o tamanho de cristalito

foram determinados a partir dos dados de difracao utilizando um difratbmetro de raios

7



X. O equipamento utilizado foi o difratbmetro Shimadzu, modelo XRD-6000, com fonte

de radiagao CuKa.

2.3.2 Fluorescéncia de Raios X com Energia Dispersiva (EDX)

A analise semi-quantitativa dos oxidos e elementos presentes nas amostras foi
determinada por espectroscopia de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva,
no modelo EDX-720 da marca SHIMADZU, equipamento do Laboratério de
Caracterizacao de Materiais da UAEMa/UFCG.

2.3.3 Andlise Textural - Adsorcéao de Nitrogénio (BET)

A determinacdo da area superficial das amostras sendo realizada pelo método
de adsorgdo de nitrogénio/hélio desenvolvido por Brunauer, Emmett e Teller (BET)
visa determinar a area superficial especifica. Para a realizacdo das andlises, as
amostras foram secas em estufa sem circulacdo de ar a 150 °C por 12 horas e
posteriormente, sob vacuo no equipamento, a 350°C por 4 horas. A partir de isotermas
de adsorcao de gases € possivel obter as caracteristicas de suas texturas.

Foi utilizado um equipamento modelo NOVA 3200e, marca Quantachrome do
Laboratorio de Sintese Materiais Ceramicos da UAEMa/UFCG.

Esta técnica também foi usada para determinar o tamanho médio de
aglomerados de particulas (diametro esférico equivalente) por meio da equacdo 3
(REED, 1996):

Deer = = ©)
Sger P
onde, DBET = didmetro esférico equivalente (nm); p = densidade especifica (g/cm?3);
Seer = area superficial (m?/g). O volume de poro e o didametro de poro serdo
determinados pela teoria desenvolvida por Brunauer, Joyner e Halenda (BJH).

2.3.4 Distribuicdo Granulométrica (DG) e Potencial Zeta (PZ)

A distribuicdo granulométrica exerce papel fundamental no processamento e nas
propriedades dos diversos tipos de produtos ceramicos.

A andlise granulométrica e o potencial zeta foram realizados no equipamento da
marca HORIBA Scientific modelo SZ100 series operando na faixa de 10nm a 10k nm.
As medidas de potencial zeta das amostras foram realizadas a partir das dispersdes

dos materiais a serem analisados (a-Al20s e Mo/a-Al203), tais dispersbes se
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encontravam em solucdo aquosas de agua destilada em diferentes pHs que foram
controlados com o auxilio do hidroxido de amdnio e acido nitrico, alcancando assim
os resultados das analises de DG e PZ no Horiba. Tais ensaios foram realizados no
LabSMaC — UFCG.

2.4. Oleo residual de fritura

A utilizacdo de 6leos residuais para a producdo de biodiesel se tornou uma
pratica bastante estudada. A inUmeros beneficios para todo o pais, pois além de
minimizar o descarte inadequado de substancias prejudiciais ao meio ambiente,
estaria também patrocinando o crescimento da industria brasileira e concedendo uma
visdo ecoldgica e sustentavel para a sociedade internacional a fora ((KUNZLER e
SCHIRMANN) (2011)). Ao se utilizar esses residuos contribui para a reducdo das
emissfes de gases de efeito estufa, como também promove a conservacdo de
recursos naturais. O Oleo de fritura residual utilizado neste trabalho, antes de ser
caracterizado, o material passou por um processo de decantacdo, seguido de uma
filtracdo simples para remover residuos soélidos que pudessem comprometer 0s
resultados dos experimentos. Este procedimento de limpeza foi essencial para
garantir a pureza das amostras e a precisao das analises subsequentes. A Figura 4,

apresenta o 6leo residual de fritura apés a filtragem.

Figura 4- Oleo residual de fritura apds filtragem.

Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024.

2.5 Sintese do Biodiesel
O desempenho dos catalisadores Mo/a-Al203 foi avaliado na sintese de

biodiesel a partir de 6leo residual de fritura, utilizando a reacdo de transesterificagéo



e esterificacdo simultanea (TES), na presenca de metanol e etanol como agentes de
alcoolise. Os testes cataliticos foram conduzidos em um reator pressurizado de aco
inoxidavel (Parr 4848), com capacidade de 100 mL, equipado com agitador mecanico,
controlador de tempo e temperatura, e mandémetro. A Figura 5, ilustra o resultado da

sintese, a amostra ap0s sair da primeira centrifugacao (a) e o produto finalizado (b).

Figura 5. Amostra ap0s sair da primeira centrifugacao e no final do processo.

-
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Fonte: acervo pessoal da autora, 2024.

Nas condi¢des experimentais, foram processados 30 g de 6leo residual como
substrato, submetidos a uma temperatura de 160°C por um tempo de reacdo de 120
minutos, 4% de catalisador (em relacdo a massa de 6leo), 500 rpm de agitacdo com
proporcdo oleo/alcool de 1:20. A quantidade de catalisador foi fixada em 1,2 em
massa. Para reacdo de transesterificacdo e esterificagdo simultanea (TES), foram
adicionados 22 g de alcool e realizadas reacdes para os tipos metilico e etilico,
visando um estudo mais aprofundado da mistura. As quantidades em gramas estéo
apresentadas nas Tabelas 1 e 2, que foram utilizadas para produzir amostras que
incluiu experimentos sem a presenca de catalisador (0%), utilizando catalisador puro
(a-Al,O3), e catalisador impregnado (Mo/a-Al,Os3), utilizando alcool metilico e etilico,

respectivamente.
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Tabela 1. Massas dos componentes para cada amostra, alcool metilico.

Condicao Oleo Residual (g) Alcool Metilico (g) Alcool Etilico (g)
Sem catalisador 30 22 0
Catalisador a-Al;03 30 22 1,2
Catalisador Mo/a-Al>03 30 22 1,2

Fonte: acervo pessoal da autora, 2024.

Tabela 2. Massas de componentes para cada amostra, alcool etilico

Condigao Oleo Residual (g) Alcool Metilico (g) Alcool Etilico ()
Sem catalisador 30 22 0
Catalisador a-Al203 30 22 1.2
Catalisador Mo/a-Al>O3 30 22 1,2

Fonte: acervo pessoal da autora, 2024.

Apds a conclusdo da reacdo no reator, os produtos reacionais foram
submetidos a centrifugacdo por 30 minutos para promover a decantagdo dos
resquicios de catalisador e a separacdo das fases. Em seguida, a fase liquida foi
lavada com agua destilada morna para a remocao da glicerina do biodiesel. Esta etapa
é fundamental para a eliminacdo da glicerina residual, que é solivel em &agua,
assegurando a pureza do biodiesel produzido, conforme evidenciado pelos resultados
obtidos.

A Figura 6a e 6b, apresenta o inicio do processo de lavagem e ap0s a lavagem.

Apods a lavagem, o biodiesel foi transferido para tubos de ensaio com o uso de
uma pipeta de plastico, assegurando que apenas a fase oleosa fosse transferida.
Esses tubos foram entdo submetidos a uma nova centrifugacéo por mais 30 minutos
para eliminar qualquer resquicio de agua ou impurezas que ainda pudessem estar
presentes. Apds a segunda centrifugacao, a amostra foi novamente transferida, desta
vez, para um béquer, utilizando uma pipeta de plastico retira-se apenas a amostra do
frasco, o béquer foi entdo colocado em uma estufa a 110°C por 30 minutos para a
secagem completa do biodiesel, realizando uma agitacdo manual a cada 5 minutos

para assegurar uma evaporagao uniforme da agua residual.
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Figura 6. (a) Inicio do processo de lavagem e (b) apds a lavagem.

Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024

3. DESENVOLVIMENTO
3.1 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1.1 Caracterizagcao da alumina sintetizada e impregnada

3.1.1.1 Difracéo de Raios X (DRX)

Na Figura 7 estéo ilustrados os difratogramas de raios X dos catalisadores de
a-Al2O3, obtido a partir da reagdo de combustdo, e Mo/a-Alz0s, resultante da
impregacao por via imida do 6xido de molibdénio no suporte alumina.

Por meio da Figura 7, podemos observar a presenca da fase cristalina estavel
(Al203) (ficha padrdo CSM 83-1399). Observa-se também para o processo de
impregnacao utilizado, a segunda fase formada de a-MoOs (trioxido de molibdénio)
(ficha padrdo CSM 5-508) ortorrdmbica pura e cristalinos (a = 3.9620 A, b = 13.8580
A e ¢ =3.6970 A, grupo espacial Pbnm). Os principais picos de difracdo em angulos
20de 12,76°, 23,33°, 25,70°, 27,33°, 33,73°, 38,98° € 49,24 correspondem aos planos
(020), (110), (040), (021), (111), (060) e (002). Estes resultados estédo de acordo com
os relatados por Silveira et al (2015); Silva et al. (2018); Freitas et al (2019), Ameen
et al. (2019).
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Figura 7. Difratograma de raios X dos catalisadores a-Al203 e Mo/a-Al20s.
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Fonte: Autores (2024).
3.1.1.2 Fluorescéncia de Raios X por Energia Dispersiva (EDX)

Os resultados obtidos a partir da andlise quimica semi quantitativa por
fluorescéncia de raios X por energia dispersiva estdo apresentados na Tabela 3, 0
qual indica os valores percentuais dos Oxidos presentes nos catalisadores. Esses
dados corroboram os dados obtidos por meio da difracdo de raios X, ao evidenciar
gue a fase cristalina majoritaria era a a-Al203 e que apo0s a impregnacao, houve a
formacdo da fase secundaria de MoO3;, contudo a a-Al20O3 permaneceu como fase
principal, indicando que a alumina estd atuando como suporte catalitico com

percentual de 63,9%.
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Tabela 3. Porcentagem dos elementos presentes no suporte e no catalisador.

Amostra Al203 (%) MoOs (%) Impurezas (%)
a-Al203 99,8 0 0,2
MoOs - 94,0 6,0

Mo/a-Al203 63,9 34,2 1,9

Fonte: Autores, 2024.

3.1.1.3 Andlise Textural por Adsorcéo de Nitrogénio (BET)

As isotermas de adsorcdo/dessorcao de N2 para o suporte catalitico (a-Al203),
oxido de molibdénio (MoOs) e alumina impregnada (Mo/a-Al203) sao ilustrados na
Figura 8 (a-c).

A Figura 8 (a, b e c) encontra-se apresentadas as isotermas de
adsorcdo/dessorgcdo de N2 como resultado da caracterizacdo textural dos
catalisadores de alumina pura (a-Al20s), 6xido de molibdénio (MoOs) e alumina
impregnada (Mo/a-Al203) por dispersdo fisica via Umida, respectivamente. As
isotermas de adsorcao/dessorcdo de nitrogénio abaixo, expde histereses, fenbmeno
resultante da diferenca entre o mecanismo de condensacdo e evaporacdo do gas
absorvido do tipo H3, determinado através da geometria dos poros, que exteriorizam
formatos de cunha, cones e/ou placas paralelas.

Todas as isotermas obtidas podem ser classificadas como tipo IV, de acordo
com a classificacdo IUPAC (SING et al., 1985). Isto indica que estes catalisadores séo
materiais com natureza mesoporosa (diametro médio dos poros entre 2 e 50 nm). O
loop de histerese apresentados nestas isotermas, em geral entre 0,45 e 0,95 P/PO, é
do tipo H3. Este tipo de histerese também revela a presenca de poros de dimenséo
meso que em geral, estdo associados a agregados ndo rigidos de particulas é
caracterizada também por apresentarem poros em formato de cunhas, cones e/ou
placas paralelas (FIGUEIREDO e RIBEIRO, 1987; SING et al. 1985).
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Figura 8. Isotermas de adsor¢céo/dessorgcao de N2 para os catalisadores: (a) a-
Al203, (b) MoOs e (c¢) Mo/a-Al20s.
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Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024.

A Tabela 3 apresenta os resultados de &rea superficial especifica (SBET),
diametro da particula (Dset), volume de poro (Vp), diametro de poro (Dr) e densidade
especifica (p) para os catalisadores estudados.

Por meio da Tabela 3 observa-se que para os catalisadores estudados o
diametro médio dos poros apresentou tamanho médio de 3,4 nm, o que esta de acordo
com a literatura (2,0 e 50 nm), materiais com este tamanho de poros sao considerados

materiais mesoporosos, confirmando assim as curvas das isotermas da Figura 8.
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Tabela 3. Valores de area superficial especifica (Sser), tamanho de particula
(DseT), volume de poro (VP) e diametro de poro (Dp) dos catalisadores de alumina

pura (Al203) e impregnada (Mo/Al203).

Catalisador Sger (M?/Q) Dger (nm) Vp (cm?3/g) Dp (Nm) p**(g/lcm?)
a-Al>O3 2,05 1.142 0,008 3,40 2,563
MoO3 0,04 318.27 0,000 3,41 4,713
Mo/a-Al>O3 1,36 1,05 0,004 3,05 4,201

“ger calculados a partir dos dados da area superficial. “obtido por picnometria de hélio.

Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024.

Caracterizacado dos Biodieseis Produzidos

Cromatografia a gas

Para avaliagdo da atividade catalitica, foram conduzidas reacBes de
transesterificacdo e esterificacdo simultanea (TES) do 6leo residual de fritura em
presenca de metanol e etanol (razdo molar 1:20 de 6leo/alcool), com 4% em massa
de nanocatalisador, a-Al20Os e Mo/a-Al203, temperatura de 160°C e tempo reacional
de 2h em reator Paar. Cada condicéo (teste utilizando apenas 6leo residual (teste em
branco, sem catalisador), a-Al203 e teste utilizando Mo/a-Al203) foi repetida duas
vezes para efeito de controle. Calculou-se a média dos valores de converséo obtidos
e desvio padrdo. Os valores percentuais de conversao de 6leo residual em ésteres

etilico e metilicos estéo apresentados nas Tabelas 4 e 5, respectivamente.

Tabela 4. Taxa de conversao éster utilizando alcool etilico

Catalisador

Branco a-Al>03 Mo/a-Al203
Converséao R1 (%) 11,17 38,40 97,00
Converséo R1 (%) 10,46 27,62 92,48
Conversao Média (%) 10,82 33,01 94,74
Desvio Padrédo 0,502046 7,622611 3,196123

Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024.
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Tabela 5. Taxa de conversao éster utilizando alcool metilico

Catalisador Branco a-Al;O3 Mo/a-Al2O03
Converséao R1 (%) 2577 38,51 99,89
Converséo R1 (%) 25,69 43,74 99,96

Conversdo Média (%) 25,73 41,12 99,93
Desvio Padrédo 0,056569 3,698168 0,049497

Fonte: Acervo pessoal da autora, 2024.

Observa-se por meio das Tabelas 4 e 5, um aumento significativo na conversao
em ésteres etilico e metilico (biodiesel) para as reag6es utilizando o catalisador Mo/a.-
Al203. Os testes em branco (sem catalisador) revelaram uma conversao abaixo de
26%, resultante apenas da influéncia da temperatura na reacao de transesterificagao
e esterificacdo simultanea. J& as reacdes catalisadas com a-Al2Oz resultaram em uma
conversdo em biodiesel entre 27 e 44%, evidenciando a necessidade de uma fase

ativa para melhor eficiéncia da alumina.

4. CONCLUSAO

Observando os resultados da pesquisa, € possivel afirmar que a reacédo de
combustédo para sintese da alumina foi bem sucedida, tendo em vista que o processo
realizado apresentou eficacia, simplicidade e rapidez. Em decorréncia da
impregnacao do trioxido de Molibidénio (MoO3) na alumina pura (a-Al203), pode-se
confirmar por intermédio das caracterizacdes realizadas, a eficacia da impregnacao,
pois verificou-se o aparecimento dos picos caracteristicos das fases cristalinas
esperadas. Comprovou-se também, que a transesterificacdo e esterificacdo
simultanea via catalise heterogénea do catalisador Mo/a-Al203 na rota etilica e
metilica apresentou um melhor rendimento (94,74% e 99,93%, respectivamente)
guando comparado ao catalisador a-Al203. Conclui-se, portanto, que o catalisador da
alumina impregnada com molibdénio, para as condigbes estudadas tanto via rota
metilica, quanto etilica, € um catalisador viavel, eficaz e satisfatério para a produgéo
de biodiesel revelando-se como um catalisador promissor e importante para o

desenvolvimento sustentavel.
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