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RESUMO 

 

O biodiesel é um combustível biodegradável derivado de fontes renováveis e a mais 

promissora alternativa ao diesel. Entre as diversas rotas para sua obtenção estão as reações de 

esterificação e transesterificação, para ambas o uso de catalisadores heterogêneos é 

interessante. A produção de biodiesel a partir da transesterificação tem o glicerol como 

coproduto, o que tem gerado excedentes, e assim a necessidade de alternativas para sua 

valorização, sendo uma delas o seu uso como bioaditivo, com destaque para a triacetina. 

Assim, este trabalho objetiva a obtenção do biodiesel a partir do óleo de girassol via 

esterificação e a obtenção da triacetina a partir do glicerol via acetilação, ambas utilizando 

catalisadores a base de nióbio suportando em SBA-15. Os catalisadores foram obtidos do 

banco de materiais do Laboratório de Catálise Ambiente e Materiais – LACAM e as devidas 

caracterizações podem ser encontradas na literatura de referência. Para a obtenção do 

biodiesel, foi realizada a hidrólise do óleo de girassol, em sistema de refluxo, com razão 

molar de 1:3 de óleo/metanol e solução aquosa de 1% de hidróxido de sódio, e em seguida a 

esterificação com razão molar de óleo/metanol de 1:12 utilizando 3% do catalisador 

Nb30SBA-15 em relação a massa de óleo utilizada. Depois para avaliar a composição química 

e o comportamento de degradação térmica do produto, foram obtidos os Espectros de 

Ressonância Magnética Nuclear - RMN, curvas Termogravimétricas (TGA) e avaliados os 

rendimentos. Para a obtenção da triacetina foi realizada a acetilação do glicerol, em sistema 

de refluxo, com proporção molar de 1:6 glicerol/ácido acético e 5% dos catalisadores 

Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 separadamente. Em seguida com o produto obtido e os mesmos 

catalisadores, foi realizada uma nova acetilação, com razão molar de 1:3 dos produtos 

obtidos/anidrido acético. Ao fim dessa reação foram avaliados os rendimentos obtidos e 

aplicada a técnica de cromatografia gasosa detector de ionização por chama (DIC) para 

verificar a seletividade dos produtos. A partir das caracterizações verificou-se que reação de 

esterificação do óleo de girassol apresentou rendimento de 80,94% e conversão de 74,52% e 

as reações de acetilação do glicerol apresentaram alta seletividade para a triacetina, sendo esta 

de 100% para o Nb30SBA-15. Desse modo, os niobiosilicatos se mostram como alternativa 

para a obtenção do biodiesel e do bioaditivo. Nos dois processos o uso dos catalisadores, além 

da alta eficiência, facilitam a separação do meio reacional e permitem a reutilização, trazendo 

assim inúmeros benefícios ambientais.   

 

Palavras-chave: Biodiesel; Glicerol; Catálise heterogênea.   



 

ABSTRACT 

 

Biodiesel is a biodegradable fuel derived from renewable sources and the most 

promising alternative to diesel. Among the different routes for obtaining it are esterification 

and transesterification reactions, for both of which the use of heterogeneous catalysts is 

interesting. The production of biodiesel from transesterification has glycerol as a co-product, 

which has generated surpluses, and thus the need for alternatives for its valorization, one of 

which is its use as a bioadditive, with emphasis on triacetin. Thus, this work aims to obtain 

biodiesel from sunflower oil via esterification and to obtain triacetin from glycerol via 

acetylation, both using niobium-based catalysts supported by SBA-15. The catalysts were 

obtained from the materials bank of the Environmental Catalysis and Materials Laboratory – 

LACAM and the appropriate characterizations can be found in the reference literature. To 

obtain biodiesel, sunflower oil was hydrolyzed in a reflux system, with a molar ratio of 1:3 

oil/methanol and an aqueous solution of 1% sodium hydroxide, and then esterified with a 

molar ratio of oil/methanol of 1:12 using 3% of the Nb30SBA-15 catalyst in relation to the 

mass of oil used. Then, to evaluate the chemical composition and thermal degradation 

behavior of the product, Nuclear Magnetic Resonance Spectra - NMR, Thermogravimetric 

curves (TGA) were obtained and the yields were evaluated. To obtain triacetin, acetylation of 

glycerol was carried out in a reflux system, with a molar ratio of 1:6 glycerol/acetic acid and 

5% of the catalysts Nb15SBA-15 and Nb30SBA-15 separately. Then, with the product obtained 

and the same catalysts, a new acetylation was carried out, with a molar ratio of 1:3 of the 

products obtained/acetic anhydride. At the end of this reaction, the yields obtained were 

evaluated and the flame ionization detector (DIC) gas chromatography technique was applied 

to verify the selectivity of the products. From the characterizations it was found that the 

sunflower oil esterification reaction showed a yield of 80.94% and conversion of 74.52% and 

the glycerol acetylation reactions showed high selectivity for triacetin, which was 100% for 

triacetin. Nb30SBA-15. In this way, niobiosilicates are an alternative for obtaining biodiesel 

and bioadditives. In both processes, the use of catalysts, in addition to high efficiency, 

facilitates the separation of the reaction medium and allows reuse, thus bringing numerous 

environmental benefits. 

 

 

Keywords: Biodiesel; Glycerol; Heterogeneous catalysis. 
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1. INTRODUÇÃO 

 

O uso de combustíveis fósseis pode acarretar inúmeros prejuízos para o meio 

ambiente, pois emite gases de efeito estufa, contribuindo diretamente para o aquecimento 

global. Outro problema atrelado ao seu consumo é o fato de utilizar como matéria prima o 

petróleo natural, recurso não renovável, além do rápido crescimento populacional que 

ocasiona o constante aumento da demanda de energia. Diante disso surge a necessidade da 

utilização de energias “limpas”, onde os biocombustíveis tem recebido destaque (SHUBA; 

KIFLE, 2018 e PAPIEŜ et al., 2022).  

Entre os biocombustíveis o biodiesel tem se destacado, sendo hoje um combustível 

suplementar para utilização em motores de ignição por compressão, pois devido a suas 

propriedades físicas e químicas se adapta-se corretamente a essa tecnologia, necessitando de 

pouco ou nenhum ajuste. O biodiesel é formado por ésteres monoalquílicos de ácidos graxos 

de cadeia longa derivados de óleo vegetal, é renovável, biodegradável e não tóxico 

(JAYAKUMAR et al., 2021 e THANGARAJ et al., 2018). 

Para a obtenção do biodiesel variados tipos de óleos têm sido utilizados, entre eles o 

óleo de girassol, que possui alta quantidade de ácidos graxos e boa disponibilidade para 

produção (JALALMANESH et al., 2021). Além da variedade de matérias-primas, diferentes 

rotas também podem ser utilizadas, entre elas se destacam a esterificação e transesterificação 

(MOREIRA et al., 2022). Estas reações podem ser realizadas por catálise heterogênea ou 

homogênea. Os catalisadores homogêneos são os mais utilizados por oferecem maior 

eficiência e rapidez, no entanto eles são mais difíceis de serem separados ao final das reações, 

dificultando assim os processos de separação e de purificação do biodiesel, sendo preferível a 

utilização de catalisadores heterogêneos. Assim materiais e métodos diversos tem sido 

estudados para que esta utilização venha apresentar uma boa eficiência e que agregada aos 

benefícios de redução de etapas de purificação, minimização de custos e ainda a possibilidade 

de reutilização em reações posteriores (KAWASHIMA; MATSUBARA; HONDA, 2008 e 

JAYAKUMAR et al., 2021). 

O glicerol é um subproduto da produção de biodiesel através da reação de 

transesterificação que tem sido produzido em grandes quantidades, resultando em um excesso 

no mercado nas últimas décadas. Devido a presença de três grupos hidroxila em sua 

composição, é uma molécula bastante versátil que pode ser transformada em uma infinidade 

de produtos químicos finos com valor agregado. Desse modo cada vez mais tem se 
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intensificado os estudos na busca por catalisadores capazes de transformar o glicerol através 

de processos catalíticos diferentes (DODEKATOS; SCHÜNEMANN; TÜYSÜZ, 2018).  

Um processo que tem se destacado para valorização da glicerina é a reação de 

acetilação que aplica um agente de acetilação (ácido acético ou anidrido) na conversão do 

glicerol bruto em ésteres de alto valor comercial: monoacetina, diacetina e triacetina. Estes 

produtos possuem uma infinidade de aplicações, podendo ser utilizados inclusive como 

aditivos de combustíveis. Catalisadores heterogêneos tem sido amplamente estudados para 

aprimoramento dessa reação (BARTOLI et al., 2019 e CARPEGIANI et al., 2020). 

Os materiais mesoporosos são muito utilizados na catálise heterogênea por 

apresentarem grandes áreas de superfície e pequenos volumes de poros, essas características 

são capazes de promover o aumento da atividade de catalisadores neles 

suportados. (GALARNEAU et al., 2018). As sílicas mesosoporosas foram descritas pela 

primeira vez em 1992, sendo o primeiro material o MCM-41, anos depois, na Universidade de 

Santa Bárbara a família SBA foi sintetizada. Atualmente o SBA-15 é o constituinte mais 

utilizado da série, encontrando aplicações em diversos ramos, entre eles a catálise 

(BARRANCO-GARCÍA et al., 2020).  

O Nióbio (Nb) é um metal de transição, que em condições normais de temperatura e 

pressão encontra-se em estado sólido. Inúmeros compostos de nióbio tem sido estudados 

como catalisadores por serem capazes de aumentar a atividade catalítica e seletividade de 

outros catalisadores, por sua forte interação metal-suporte, para catalisadores metálicos e 

óxidos simples ou mistos, e por possuir características oxidantes e alta acidez de Bronsted. 

Devido a essas características ele tem sido impregnado em suportes mesoporosos com o 

intuito de promover o aumento de sua atividade catalítica e ainda obter propriedades 

especificas de acordo com aplicação desejada (SOARES, 2017).   

Desse modo, este trabalho tem como objetivo a obtenção de biodiesel a partir do óleo 

de girassol através da reação de esterificação e a obtenção de triacetina a partir do glicerol via 

reação de acetilação utilizando catalisadores a base de nióbio suportando em SBA-15.  

 

 

 

 

 

 

 



18 

2. OBJETIVOS  

 

2.1. Objetivo Geral  

 

Obter biodiesel a partir do óleo de girassol via reação de esterificação e triacetina a 

partir do glicerol via reação de acetilação, ambas utilizando catalisadores a base de nióbio 

suportando em SBA-15. 

 

2.2. Objetivos Específicos  

 

 Obter os catalisadores SBA-15, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 juntamente com suas 

caracterizações do banco de catalisadores do acervo do Laboratório de Catálise Ambiente e 

Materiais – LACAM;  

 Realizar a esterificação do óleo de girassol utilizando catalisador Nb30SBA-15; 

 Através de análise termogravimétrica (TGA), avaliar a degradação térmica e a 

conversão do óleo de girassol e do biodiesel produzido utilizando o catalisador Nb30SBA-15; 

 Avaliar a composição química do produto obtido da reação de esterificação através da 

técnica de Espectroscopia de Ressonância Magnética Nuclear (RMN); 

 Realizar a acetilação do glicerol utilizando ácido acético e os catalisadores Nb15SBA-

15 e Nb30SBA-15;  

 Realizar acetilação dos produtos obtidos da reação anterior, utilizando anidrido acético 

e reutilizando os catalisadores;  

 Caracterizar os produtos obtidos nas reações de acetilação utilizando cromatografia 

gasosa acoplada a detector de ionização por chama (DIC).  

 Avaliar a atividade dos catalisadores para a seletividade da triacetina.  
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3. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 

 

3.1. Biocombustíveis  

 

O uso dos derivados de petróleo é um dos principais responsáveis pela liberação de 

gases de exaustão como monóxido de carbono (CO), dióxido de enxofre (SO2) e óxidos de 

nitrogênio (NOx), contribuindo diretamente para o acumulo de Gases de Efeito Estufa (GEE) 

na atmosfera, o que tem provocado mudanças climáticas em ritmo acelerado que já afetam a 

produção de alimentos e a estabilidade política e econômica em escala global (KAPADIA et 

al., 2019). Apenas nos EUA, no ano de 2018, foram emitidas 6.677 toneladas de GEE, sendo 

o setor de transporte o maior responsável com (28%), seguido dos setores de geração de 

eletricidade (27%), indústria (22%), aplicações comerciais e residenciais (12%) e agricultura 

(10%) (US Environmental Protection Agency, 2020). 

Em 2015, no acordo de Paris, firmou-se o compromisso de se limitar o aquecimento 

global abaixo de 2 ºC em relação ao período pré-industrial, no entanto essa meta ainda não foi 

atingida, sendo um dos motivos o uso ainda predominante de combustíveis fósseis em escala 

global. (WELSBY et al., 2021).  

Além disso, estima-se que a população mundial irá aumentar de 8 bilhões para 10 

bilhões até 2055, o que pode levar ao esgotamento dos recursos naturais, o que torna a 

utilização extensiva de recursos não renováveis uma ameaça ao meio ambiente. Desse modo 

há uma necessidade evidente de realizar a transição da dependência energética dos 

combustíveis fósseis para fontes de energia renováveis, uma alternativa para isso é a 

utilização de biocombustíveis (ASHOKKUMAR et al., 2022).    

Os biocombustíveis tem como matéria prima a biomassa, fonte renovável, que 

apresenta características potenciais para substituir totalmente ou em determinadas proporções 

os combustíveis produzidos com materiais de origem fóssil, não renovável, acarretando a 

diminuição do seu consumo. Além disso, são praticamente livres de enxofre e compostos 

aromáticos, nesse sentido também causam menos impactos ao meio ambiente (ANP, 2023). 

A partir de diversos estudos, cada vez mais se mostra a vasta possibilidade de fontes e 

métodos para a produção de biocombustíveis e a viabilidade do seu uso em detrimento aos 

combustíveis fósseis, principalmente devido a constante otimização dos processos (LIU et al., 

2021).  

De acordo com a matéria-prima e processo de produção, os biocombustíveis são 

classificados em grupos sendo denominados de primeira, segunda, terceira e quarta geração. 
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Desses grupos são produzidos uma série de combustíveis, dentre eles etanol, butanol, 

hidrogênio, metano, óleo vegetal, biodiesel, isopreno, gasolina e combustível para aviação 

(ALALWAN; ALMINSHID; ALJAAFARI, 2019). Conforme os autores, suas principais 

características são: 

 A primeira geração utiliza biomassa comestível, que tem como desvantagem a 

competição com as culturas alimentares e a necessidade de utilização de fertilizantes, 

água e grandes áreas de cultivo.   

 A segunda geração utiliza biomassa liganocelulósica não comestível, como capim e 

serragem, e desse modo consiste em uma alternativa mais sustentável, embora seu 

processo produtivo exija mais etapas.  

 A terceira geração utiliza matéria prima aquática, como a biomassa de algas, esse 

grupo apresenta combustíveis menos estáveis e alto custo de produção.  

 A quarta geração, que ainda se encontra em desenvolvimento, mas tem se 

apresentando como alternativa promissora, utiliza microorganismos de bioengenharia 

capazes de consumir o CO2 emitido durante a queima.  

A depender do tipo de biomassa, são utilizados processos como pirólise, gaseificação e 

hidrólise, e obtidos produtos como o bio-gás, que por sua vez passam por tratamentos para 

que se obtenha os biocombustíveis como o etanol e biodiesel (DANDU; NANTHAGOPAL, 

2019). A Figura 1 apresenta uma visão geral das rotas de conversão dos biocombustíveis.  

 



21 

Figura 1- Rotas de conversão dos biocombustíveis 

 

 

Fonte: Adaptado de Dandu e Nanthagopal, 2019. 

  

Apesar das limitações ainda apresentadas em cada uma das gerações, todas elas se 

constituem como alternativas em potencial para substituir os combustíveis de origem fóssil, 

causando menos impacto ao meio ambiente e cada vez mais tem se buscado novas formas de 

tornar essas vias mais eficientes e sustentáveis (GUEDES; SANTOS; SANTOS, 2021).  

Os principais biocombustíveis líquidos utilizados no Brasil são o etanol, que tem como 

principal matéria prima a cana-de-açúcar, e o biodiesel que utiliza em sua produção diversos 

óleos vegetais e animais (ANP, 2022a).  

 

3.2. Biodiesel   

 

O biodiesel ou Fatty acid methyl esters (FAME), como o nome já diz é constituindo 

principalmente por ésteres metílicos de ácidos graxos (SOROKINA et al., 2020). Tem se 

destacado entre os biocombustíveis, por apresentar propriedades de combustível e combustão 

eficientes, além de ser biodegradável, não tóxico, baixo poluente, e ecológico (HASAN e 

RAHMAN, 2017; GUPTA e DALAI, 2016). 

Para a produção do biodiesel são utilizados óleos ou gorduras. Em escala mundial 31% 

do biodiesel é produzido utilizando óleo de palma, 27% óleo de soja e 20% da colza/canola 
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(CHANGMAI et al., 2020). Conforme os autores, as principais matérias primas usadas para a 

produção do biodiesel em alguns países estão apresentadas na Tabela 1: 

 

Tabela 1 - Principais matérias primas utilizadas em alguns países 

                    PAÍS                                                           MATERIA PRIMA           

                    Índia                                                  Jatropha/ karanja/soja/colza/girassol 

                Argentina                                                                       Soja  

                    Brasil                                           Soja/óleo de palma/mamona/óleo de algodão 

                   França                                                                Colza/girassol  

                Alemanha                                                                     Colza  

                   Espanha                                                      Óleo de linhaça/girassol  

              Nova Zelândia                                          Resíduo de óleos de cozinha/ sebo  

Fonte: Changmai et al., 2020 

 

 A produção de biodiesel no Brasil é incentivada pela grande disponibilidade de 

vegetais oleaginosos e também pela Resolução do Conselho Nacional de Políticas Energéticas 

nº 16 de 2018, que estabelece percentuais mínimos de adição de biodiesel no óleo diesel que 

chega ao consumidor final, esse percentual deve chegar a 15% até 2023 (BRASIL, 2018).  

Estes estímulos fazem com que o país esteja entre os maiores produtores e 

consumidores de biodiesel do mundo, apresentando no ano de 2021 capacidade de produção 

de cerca de 12,4 milhões de m³ (33,9 mil m³/dia) e produção nacional de 6,8 milhões de m³, 

que equivale a 54,5% de sua capacidade total. O óleo de soja é a principal matéria prima para 

essa produção, representando 72,1% da demanda total, o restante da produção corresponde a: 

outros óleos vegetais (4,1%), gorduras animais (10,5%) e outras matérias primas (13,8%) 

(ANP, 2022).  

Dentre os óleos vegetais utilizados está o óleo de girassol, proveniente das sementes 

da planta de mesmo nome, cientificamente chamada de Helianthus annuus L. A planta 

apresenta boas características de cultivo, como alta resistência a pragas e facilidade de plantio 

e as sementes possuem em sua composição grande quantidade de ácidos graxos, entre eles o 

ácido linoleico e oleico e produzem óleo de excelente qualidade e de fácil extração, devido a 

isso seu cultivo tem se intensificado no Brasil (SILVA, 2011).   

As boas características da composição do óleo de girassol posem ser vistas através   do 

espectro de RMN1H de uma amostra de óleo de girassol comercial (Figura 2), onde é possível 
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perceber um perfil de uma mistura de ácidos graxos insaturados, correspondente ao CH 

oleofínico indicado pelo sinal na região de δ 5,97 ppm.   

 

Figura 2 - Espectro de RMN1H para o óleo de girassol  

 

Fonte: SOARES, 2015 

 

A agricultura familiar desempenha um papel fundamental na obtenção dos recursos 

para a produção do biodiesel nacional, do mesmo modo que produção dos biocombustíveis 

contribui para a geração de renda no meio rural e para estimular essa atuação foi desenvolvido 

o Programa Nacional de Produção e Uso de Biodiesel (PNPB), junto ao Ministério da 

Agricultura, Pecuária e Abastecimento (MAPA), objetivando a produção e uso sustentável do 

biodiesel, e a promoção da integração dos produtores rurais, gerando emprego e renda. Dentre 

as principais diretrizes estão a inclusão da agricultura familiar, garantia de preços mínimos e 

qualidade e a utilização de diferentes matérias primas. Para isso são utilizadas estratégias 

selos, assistência técnica, créditos, projetos e parcerias (MAPA, 2019).  

 Além dos inúmeros tipos de matéria prima, diferentes rotas também podem ser 

utilizadas para a obtenção do biodiesel, sendo estas a microemulsão, a pirólise, a esterificação 

e a transesterificação (BRITO, 2011). A rota de microemulsão consiste em um sistema em 

que dois líquidos, normalmente pouco miscíveis, são misturados pela adição de tensoativos 

(SOUSA et al., 2020). A pirólise é a decomposição térmica de biomassa a altas temperaturas 

na ausência de ar (BATISTA; GOMES, 2021). A esterificação e transesterificação são as 

rotas mais utilizadas.  
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3.2.1. Esterificação para obtenção do biodiesel  

 

Na reação de esterificação (Figura 3) ésteres são formados a partir da substituição de 

uma hidroxila (-OH) de um ácido por um grupo alcoxíla (-OR), ou seja, é uma reação de 

condensação de um ácido carboxílico/ácido graxo com um álcool de cadeia curta, geralmente 

metanol ou etanol, catalisada por ácidos ou bases, produzindo ésteres de ácidos graxos e água 

(AUD et al., 2020 e OLIVEIRA; PAULO; SANTOS, 2008).  

 

Figura 3 - Processo de esterificação do biodiesel 

OH

O

R
+ R OH OH2

O
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Cat. 

 

 

Fonte: Autores, 2023. 

 

A Figura 4 apresenta as etapas de obtenção do biodiesel a partir de óleos ou gorduras 

pelo processo de esterificação.  

 

Figura 4 - Etapas do processo de esterificação do biodiesel 

 

Fonte: Autores, 2023.  
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Os ácidos graxos podem ser obtidos através de óleos e gorduras, sendo mais 

comumente utilizados os óleos de coco, palma, algodão, girassol e também sebo de boi. Para a 

sua obtenção a rota mais utilizada é a hidrólise (OLIVEIRA, 2020).  

A rota de esterificação se apresenta como uma alternativa promissora, principalmente 

devido ao fato de gerar como subproduto apenas a água, reduzindo os custos com separações 

de substâncias, como o glicerol, do meio reacional e também reduzindo a produção de 

resíduos. Um dos grandes desafios hoje para aprimoramento desse processo é a utilização da 

catálise heterogênea, que proporciona maior facilidade para a separação dos catalisadores no 

meio reacional e ainda a sua reutilização, de modo a apresentar a mesma seletividade e 

atividade catalítica oferecida pela catálise homogênea (POUSA, 2007; FARISYA et al., 

2021).  

Neste sentido alguns trabalhos têm sido desenvolvidos, como o de Li et al. (2021) que 

obteve rendimento de 99, 37% ao utilizar catalisadores ácidos heterogêneos de carvão ativado 

de dióxido de zircônio (ZrO 2 -AC) na produção de biodiesel por meio da reação de 

esterificação do ácido oleico com metanol. O de Li et al. (2021) que obteve conversão de 

96,2% de ácido oleico em biodiesel utilizando UiO-66 impregnado com sulfato de amônio e 

ainda o de Maafa (2022), que sintetizou um catalisador sólido heterogêneo a partir de resíduos 

de pneus para obtenção de biodiesel a partir da esterificação de gordura de frango, obtendo 

eficiência de conversão superior a 90% mesmo após 3 ciclos.  

 

3.2.2. Transesterificação para obtenção do biodiesel  

 

A transesterificação é a rota de obtenção do biodiesel que tem sido mais utilizada, nela 

acontece a interação entre os triglicerídeos presentes na biomassa com um álcool de cadeia 

curta formando ésteres e glicerol (Figura 5), entre os álcoois utilizados estão o metanol, 

etanol, propanol, butanol e álcool amílico. Para melhorar o desempenho da reação é comum a 

utilização de catalisadores. (D’ AGOSTO et al., 2015; VIEIRA et al., 2017).  
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Figura 5 – Equação da reação de transesterificação do biodiesel  

O
O

O O

O

R

O

R

R

+ 3 CH
3
OH 3

R O

O

+ OH OH

OH

Triglicerídeo Metanol Biodiesel Glicerol  

 

Fonte: Dodekatos, Schünemann e Tüysüz, 2018 

 

 A Figura 6 apresenta um fluxograma que mostra as frações de reagentes e produtos do 

processo de transesterificação do biodiesel.  

 

Figura 6 - Frações de reagentes e produtos da reação de transesterificação do biodiesel 

 

 

Fonte: Autores, 2023.  

  

3.3. Glicerol  

 

O glicerol (Figura 7) ou 1,2,3 propanotriol (C3H8O3), também conhecido como 

glicerina é um álcool que em temperatura ambiente se encontra em estado líquido e apresenta 

como principais características viscosidade e higroscópia (ANP, 2022). A Figura 7 apresenta 

a sua estrutura molecular.  
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Figura 7 - Estrutura molecular do glicerol 

 

Fonte: Autores, 2023.  

 

A glicerina ou glicerol é um coproduto da produção do biodiesel. De modo geral para 

cada três mols de ésteres de ácidos graxos é produzido 1 mol de glicerol, correspondendo a 

10% da massa do produto, assim para cada 90 m3 de biodiesel produzidos são gerados 10 m3 

de glicerol (EZE; HARVEY, 2018 e REZENDE et al., 2019). 

No Brasil, como subproduto da produção de biodiesel no ano de 2021, foram gerados 

613,3 mil m³ de glicerina bruta, 5,7% a mais que no ano anterior. A maior geração de ocorreu 

na Região Sul (44% do total), seguida das regiões Centro-Oeste (41,2%), Nordeste (6,5%), 

Sudeste (6,2%) e Norte (2,1%) (ANP, 2022). 

O glicerol é um produto altamente utilizado principalmente pelas indústrias de 

cosméticos e farmacêutica, também sendo utilizado na indústria de alimentos, rações e etc., 

mas a sua procura tem diminuído com o passar dos anos, ao passo que a produção mundial de 

biodiesel tem crescido promovendo o aumento simultâneo da produção de glicerol, tudo isso 

tem gerado grandes excedentes, tornando o glicerol um resíduo da produção do biodiesel. 

Esse acúmulo também provoca a redução do seu preço, acarretando prejuízos econômicos. 

Todo esse contexto tem motivado a busca por processos que possam converte-lo em produtos 

com diferentes aplicações, que o insiram em novos mercados e o convertam em produtos de 

maior interesse para a indústria (CHAVES; SILVA, 2019).  

Pesquisas realizadas trazem resultados promissores acerca do desenvolvimento de 

outros compostos químicos a partir da glicerina, com destaque para a produção de aditivos e 

novos combustíveis e para a purificação da glicerina (SANTOS, 2022). A Tabela 2 apresenta 

um resumo de estudos realizados com diferentes aplicações do glicerol.  
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Tabela 2 - Aplicações da Glicerina 

                 APLICAÇÕES                                               RESULTADOS  

                    Biogás                                                 Adição de glicerina ao substrato 

                                                                           bovino incrementa potencial ao biogás.  

          Indústria Alimentícia                        Inclusão de glicerina contribui para a dieta de cães 

         Indústria Farmacêutica                 Adsorvente promissor em relação a argila esmectítica. 

       Produção de aditivos                                        Além de um bom aditivo proporciona                                             

             para gasolina                                                 benefícios ambientais e econômicos                            

 Produção de aditivos plásticos                                       Substitui aditivos do petróleo 

Fonte: Adaptado de Santos, 2022.  

 

3.3.1. Beneficiamento do glicerol  

 

O glicerol é uma molécula multifuncional, pois as três hidroxilas presentes em sua 

composição podem ser convertidas através de diversas reações, tornando o seu 

beneficiamento uma excelente alternativa para aumentar a viabilidade econômica e solucionar 

os problemas relacionados a produção excedente. Entre as principais rotas estão: a 

hidrogenólise, oxidação, redução, desidratação, esterificação, pirólise, fermentação e 

acetilação, que resultam em uma infinidade de compostos (Figura 8) (BAGNATO et al., 2017 

e PATTANAIK et al., 2020).  
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Figura 8 - Rotas para beneficiamento do glicerol 

 

Fonte: Autores, 2023.  

 

 A reação de hidrogenólise consiste na quebra da ligação carbono oxigênio com a 

adição de hidrogênio. Como o glicerol apresenta uma elevada razão oxigênio/carbono esse 

método se torna bastante viável para a sua conversão, sendo possível a obtenção de produtos 

como: 1,2-propanodiol (propilenoglicol), 1,3- propanodiol, 1-propanol, 2-propanol, etanol e 

etilenoglicol (NAKAGAWA; TOMISHIGE, 2011).  

Vera, Mutiz e Aragón (2018) realizaram a hidrogenólise do glicerol utilizando 

catalisadores tipo Cu suportados em MgO, SiO2, ZnO e Al2O3, onde obteve-se transformação 

de 84% de glicerol.  Zhang et al. (2019) também obtiveram bons resultados com a 

hidrogenólise, utilizando catalisador PtCu, obtiveram seletividade de 98,8%.  

Outra rota promissora é a oxidação que permite a obtenção de diversos produtos, 

Brix et al. (2021) em seus estudos utilizaram a oxidação do glicerol e obtiveram ácido lático. 

Já Chieregato et al. (2014) realizaram a oxidação do glicerol para a obtenção do ácido 

acrílico, obtendo rendimentos de até 51%.  

Ainda através das diversas rotas de conversão do glicerol podem ser gerados inúmeros 

produtos como: o gás hidrogênio e monóxido de carbono, mistura denominada de gás de 

síntese; metanol, que pode ser utilizado na indústria do biodiesel; acroleína, essencial na 

indústria de poliacrilatos; e ácido propanóico, ácido succínico, ácido cítrico e propano-1,3-
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diol, todos com inúmeras aplicações, com destaque para a indústria de plástico e de alimentos 

(ANITHA; KAMARUDIN; KOFLI, 2016).  

Outros produtos provenientes da valorização do glicerol que tem ganhado grande 

destaque na indústria são as cetinas, principalmente a triacetina, com aplicação em variados 

ramos industriais, inclusive como bioaditivos. A principal rota utilizada para a sua obtenção é 

a acetilação, reação que, de modo geral, introduz um grupo funcional acetila em um composto 

orgânico (REBELO et al., 2019).  

 

3.4. Triacetina e Acetilação do Glicerol  

 

A acetilação do glicerol pode produzir os compostos éster monoacetina (MAG), 

diacetina (DAG) e triacetina (TAG), que possuem inúmeras aplicações (Figura 9), sendo a 

TAG a mais utilizada, inclusive esta quando misturada com FAME apresenta propriedades 

físico-químicas semelhantes às do biodiesel e pode ser utilizado em motores a diesel 

(BETIHA et al., 2016 e BEEJAPUR et al., 2017).  

 

Figura 9 - Aplicações específicas dos produtos da acetilação do glicerol 

 

Fonte: Autores, 2023 

 

A conversão do glicerol envolve três etapas: Primeiro um par de elétrons livres de 

oxigênio de um grupo hidroxila de glicerol ataca um átomo de carbono carbonílico de ácido 
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acético (AcOH), e assim forma a MAG, o mecanismo se repete, sendo liberada ao fim da 

reação três moléculas de água, como mostra o esquema apresentado na Figura 10 (OKOYE; 

ABDULLAH; HAMEED, 2017). Assim o triacetato de glicerol ou triacetina (Figura 11), é 

produto da acetilação de todas as hidroxilas do glicerol.      

    

                Figura 10 – Esquema reacional da acetilação do glicerol com ácido acético 
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Fonte: Autores, 2023. 

 

Figura 11 - Triacetina 
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Fonte: Autores, 2023 

 

O anidrido acético (Ac2O) também pode ser utilizado na reação de acetilação, 

inclusive, por ser mais reativo que o AcOH proporciona maior seletividade para a triacetina 

(MORAIS, 2017). 

A eficácia da reação de acetilação é indicada pelo percentual de triacetina no produto e 

pela conversão do glicerol, já que ela objetiva a substituição dos grupos hidroxila pelos 
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grupos acetato. Portanto, a eficiência da acetilação é medida pelo produto entre a conversão 

do glicerol e a seletividade da triacetina (FRADE; FERREIRA; FARIA, 2022).  

A reação de produção de acetinas a partir do glicerol utiliza catalisadores ácidos, 

sendo os catalisadores heterogêneos mais interessantes de se utilizar, pois os homogêneos 

podem causar corrosão nos reatores, produzir compostos tóxicos e tem maiores perdas devido 

à dificuldade de separá-los. Devido a isso, cada vez mais tem-se analisado o desempenho de 

catalisadores sólidos reações de acetilação, entre eles: zeólitas, estruturas metálicas orgânicas, 

resinas sulfonadas, óxidos, carbonos modificados e etc. (COSTA et al., 2017 e 

MANRÍQUEZ-RAMÍREZ et al., 2020).  

Godoy et al. (2020) que utilizou uma resina sulfonada de estireno reticulado com 

triacrilato de trimetilolpropano (PS-TMPTA) como catalisador na reação de acetilação de 

glicerol e obtiveram bons resultados de seletividade para o triacetil. Também objetivando a 

conversão do glicerol em cetinas através da acetilação do glicerol, Altino et al. (2021) utilizou 

como catalisadores o SbCl5 e SbCl3, os melhores resultados obtidos foram alcançados em 15 

minutos de reação com seletividade de 31, 47 e 22% para mono, di e triacetina 

respectivamente. Utilizando catalisadores de carbono obtidos a partir de biomassa de casca de 

palmiste, Nda-Umar et al. (2020) realizaram a acetilação do glicerol com ácido acético e 

obtiveram conversão de mais de 97% de glicerol, com seletividade de 58,9% para a triacetina. 

Pesquisas como essas só demonstram a infinidade de possibilidades de catalisadores que 

podem ser desenvolvidos para uso na reação de acetilação do glicerol. 

 

3.5. Bioaditivos  

 

Os aditivos de combustíveis são substâncias que adicionadas em determinadas 

proporções, são capazes de modificar as suas propriedades físico-químicas (DANILOV, 

2015). Sua utilização permite que sejam atribuídas propriedades especificas aos combustíveis, 

o que tem contribuído para a solução de problemas operacionais tanto para a própria indústria 

produtora, quanto para o consumidor final. Diante aos benefícios a variedade de aditivos 

tende a aumentar, dentre os tipos empregados estão: os melhoradores de fluxo a frio, 

estabilizantes, antioxidantes, melhoradores de índice de viscosidade, inibidores de corrosão, 

melhoradores de ignição e etc. (ATC, 2020).  

No cenário atual tem se buscado a utilização de aditivos que venham reduzir os 

impactos ambientais provocados pelos combustíveis, através de estratégias como a 

diminuição da liberação de produtos tóxicos durante a queima e a redução do consumo 
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através da promoção de maior eficiência. E, com a chegada dos biocombustíveis, as pesquisas 

têm se voltado para o desenvolvimento de aditivos para estes materiais, podendo inclusive 

serem também produzidos a partir da biomassa (DANILOV, 2017).  

A triacetina é um composto que tem se destacado como aditivo para combustíveis. Por 

ser muito oxigenada ela pode ser utilizada para a redução da emissão de hidrocarbonetos, 

monóxido de carbono e material particulado, além de melhorar o fluxo a frio e viscosidade 

dos combustíveis, servir como agente antidetonante e contribuir para combustão do motor 

(OKOYE; ABDULLAH; HAMEED, 2017). 

Diversos trabalhos realizados demonstram as inúmeras aplicações e benefícios que a 

triacetina é capaz de proporcionar como bioaditivo. Panda, Sastry e Rai (2018) utilizaram a 

triacetina como aditivo em biodiesel com éster metílico de palmiste, que demonstrou melhor 

desempenho e menor emissão de compostos tóxicos que o diesel mineral. Leggieri, Senra e 

Soh (2018) com a triacetina conseguiram melhorar o fluxo de frio do biodiesel. Já 

Dewajani et al. (2020) constataram que a triacetina pode aumentar a octanagem da gasolina 

comercial em 6,5%.  

 

3.6. Catalisadores Sólidos  

 

A catálise tem um importante papel no desenvolvimento sustentável, contribuindo 

para a redução de diversos problemas ambientais como a remoção de poluentes do ar, da 

água, do solo e sendo utilizada em processos de beneficiamento ambiental como na produção 

de hidrogênio e na valorização de biomassa e de resíduos industriais. 

(RODRÍGUEZ‐PADRÓN et al., 2018).  

De modo geral a catálise pode ser classifica em homogênea ou heterogênea. Na 

homogênea o catalisador se encontra na mesma fase dos reagentes, sendo comumente solúveis 

no meio reacional. Na catálise heterogênea o catalisador se encontra em fase diferente do 

reagente, geralmente na fase sólida, enquanto os reagentes em fase líquida ou gasosa 

(KAZEMI, 2018). 

A catálise heterogênea apresenta inúmeras vantagens em relação a homogênea, pois os 

catalisadores sólidos são mais fáceis de serem separados do produto das reações, oferecem a 

possibilidade de reutilização em outros ciclos reacionais, podem proporcionar a obtenção de 

produtos com maior grau de pureza e são estáveis a temperaturas mais elevadas, o que faz 

deles economicamente viáveis e ambientalmente mais corretos (PISCOPO, 2015).  
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Neste sentido, os materiais mesoporosos têm sido bastante utilizados, se destacando 

como catalisadores ácidos sólidos heterogêneos, devido à sua capacidade de recuperação, 

reutilização e estabilidade (DOUSTKHAH et al., 2018).  

 

3.6.1. Materiais Mesoporosos  

 

Os materiais têm evoluído junto com a humanidade desde a pré-história, estando 

ligados à nossa história, ao nosso desenvolvimento e as nossas tradições. Atualmente estão 

divididos em quatro grandes grupos: os cerâmicos, os poliméricos, os metálicos, os 

semicondutores e os compósitos. A partir desta classificação existem outras inúmeras que vão 

depender da infinidade de propriedades que os materiais podem apresentar, uma delas é a 

porosidade (SANTOS et al., 2016).  

A União Internacional de Química Pura e Aplicada (IUPAC) classifica os materiais 

porosos, de acordo com seu diâmetro de poros, em três categoriais: microporosos, 

mesoporosos e macroporosos (IUPAC, 1972), conforme a Tabela 3 e Figura 12.   

 

Tabela 3 - Classificação dos poros de acordo com seu diâmetro 

                    CLASSIFICAÇÃO                                 TAMANHO DO PORO 

 Microporos                                             Diâmetro < 2 nm 

                           Mesoporos                                        2 nm < Diâmetro < 50 nm 

                           Macroporosos                                             Diâmetro > 50 nm 

Fonte: Autores, 2023 

 

Figura 12 – Classificação dos pros de acordo com seu diâmetro  

 

Fonte: autores, 2023.  

 

Atualmente existe uma enorme variedade de materiais mesoporosos e esses possuem 

incontáveis aplicações, apresentando grande relevância no que se diz respeito a aspectos 
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econômicos e ambientais. Propriedades características como atividade química favorável, 

seletividade molecular e estrutura bem ordenada são exploradas nas mais diversas áreas, entre 

elas a química, medicina, energia e proteção ambiental (SCHNEIDER et al., 2016; LIU et al., 

2020). 

Dentre os materiais mesoporosos existem classificações chamadas de famílias como 

MCM, KIT e também a SBA (Santa Barbara Amorphous), que ganhou bastante visibilidade, 

é composta por materiais a base de silício, e tem como destaque o SBA-15 (ZHAO et al., 

1998 e XING et al., 2017).  

 

3.6.2. SBA-15  

 

A sílica (SiO2) é um óxido orgânico encontrado na natureza na forma pura ou 

hidratada, cristalina ou amorfa, sendo esta última a mais utilizada, pois apresenta elevada área 

de superfície, característica interessante para aplicação como precursor de novos materiais 

(KINGCHOK; PORNSUWAN, 2020).  

Em 1998, utilizando copolímeros tribloco não iônicos em meio ácido, Zhao e 

colaboradores desenvolveram, uma nova família de sílicas mesoporosas, a Santa Barbara 

Amorphous (SBA), que tem como principais características estrutura altamente ordenada com 

tamanho de poros uniformes de ate 30 nm (ZHAO et al., 1998a). A partir deste foram 

desenvolvidos outros materiais da família SBA, cada um com propriedades especificas, sendo 

o de maior destaque o SBA-15, material que possui estrutura hexagonal e poros ordenados 

com diâmetro entre 2 e 30 nm, que se conectam a mesoporos, denominados de poros intra 

parede (Figura 13) (DANA, 2017; FERNANDES, 2017 e THUNYARATCHATANON et al., 

2017).  
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Figura 13 - Representação da estrutura do SBA-15 

 

 

Fonte: autores, 2023.  

 

As peneiras moleculares mesoporosas a base de sílica tem grande importância nas 

mais diversas aplicações devido aos seus parâmetros texturais, como largo tamanho de poros, 

grande área de superfície e capacidade de dopagem de heteroátomos, característica essa que 

torna o SBA-15 um dos materiais de maior interesse na catálise. Além da grande área 

superficial e volume de poros, sua estrutura inerte e elevada biocompatibilidade, permite a 

utilização em separações de fase liquida, remoção de poluentes e uma das principais 

aplicações, como suporte catalítico. Principalmente devido a sua baixa atividade catalítica, o 

SBA-15 vem sendo impregnado com outros materiais, como óxidos metálicos, para aumentar 

essa propriedade (GARCIA et al., 2016 e CAI et al., 2022).   

A presença dos microporos contribui para a estabilidade hidrotérmica do SBA-15, 

além da elevada estabilidade térmica, mecânica e área superficial apresentada pelo material. O 

tamanho dos poros e a presença desses microporos varia de acordo com o método de síntese 

utilizado (KINGCHOK; PORNSUWAN, 2020).  

   Os suportes proporcionam aos catalisadores uma maior área de superfície, aumentando 

a acessibilidade do substrato à espécie ativa. Além disso, pode proporcionar maior resistência 

a atividade catalítica e facilitar a transferência de calor ao meio reacional (NETO, 2017).   

 Na literatura são encontradas pesquisas que demonstram a eficiência da utilização do 

SBA-15 como suporte para diversos materiais. Gupta et al. (2020) efetuaram a impregnação 

do SBA-15 com catalisador bimetálico de Cobalto e Ferro (Co-Fe) utilizando o método de 

impregnação incipiente para a produção de hidrocarboneto líquido, já Rios et al. (2022) 

avaliaram o SBA-15 como suporte para a imobilização dos biocatalisadores Yarrowia 
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lipolytica lipase (YLL) e Candida antarctica lipase (CALB). E entre os inúmeros estudos que 

demonstram a utilização do SBA-15 como suporte para óxidos está o de Segura et al. (2004) 

que preparou óxidos mistos de Titânio e Vanádio TiO-VO suportados em SBA-15 através de  

dispersão projetada de complexos de acetilacetonato, o de Xikhongelo et al. (2021) que 

utilizou o composto mesoporoso poliamidoamina-SBA-15 impregnado com óxido de grafeno 

como adsorvente do Arsênio (As) e Cádmio (Cd) e da ciprofloxacina, ivermectina e 

tetraciclina, o de (HONG et al., 2017) que utilizou óxido misto de Cu-Mn/SBA-15 para a 

remoção de sulfeto de Hidrogênio (H2S), o de Diagboya et al. (2023) que utilizou SBA-15 

impregnado com óxido de grafeno para adsorção do glifosato, o de Tanimu et al. (2023) que 

realizou a desidrogenação oxidativa (ODH) de n-butenos (1-buteno e 2-buteno) a 1,3-

butadieno utilizando os óxidos metálicos Ni-BiO suportados em SBA-15 e o de Rajan et 

al. (2023) que utilizou Vanádio-Óxido de Fósforo suportado em SBA-15 para a síntese direta 

de nitrilas.  

 

3.7. Nióbio (Nb) aplicado à catálise 

 

O Nióbio (Nb) é um metal de transição que corresponde ao elemento de número 41 da 

tabela periódica e tem massa atômica de 92,906. Sua estrutura é Cúbica de Corpo Centrado 

(CCC), é um material dúctil, no entanto ao ser incorporado a outro material ou sendo 

atribuídas impurezas pode vir a se tornar um material duro (NOWAK; ZIOLEK, 1999). 

Apresenta elevada massa específica, é estável a temperatura ambiente e não reage com água, 

ar e grande parte dos ácidos (CARDOSO; MAZER, 2022).   

Foi descoberto em 1801 por Charles Hatchett, que deu a ele o nome de columbio. Em 

1844 ele foi caracterizado e renomeado por Henrique Rose, e somente no ano de 1949 a 

IUPAC oficializou o nome de nióbio (LOPES, 2014).  

A quantidade disponível de Nióbio na crosta terrestre é de 10-26 ppm, um dos 

elementos mais baixa concentração no planeta. Não ocorre em estado livre é encontrado junto 

com outros minerais, em destaque a tantalita e columbita (NOWAK; ZIOLEK, 1999 e 

GRIFFITH et al., 2020).  

O Brasil possui as maiores reservas de Nióbio do mundo, seguido do Canadá e 

Austrália, alguns países como Angola, Rússia e Arábia Saudita também possuem reservas em 

potencial. Além das maiores reservas, o Brasil também é o maior produtor mundial, com mais 

de 90% da produção mundial. Suas principais reservas se concentram nos estados de Minas 

Gerais, Amazonas, Goiás e Rondônia. Apenas em 2016 o Brasil exportou aproximadamente 
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68.576 t de liga Fe-Nb, com 42.674 t de nióbio contido, e 599 t de óxido de nióbio, é 

autossuficiente para as demandas internas, e não importa nenhum derivado do Nióbio (ANM, 

2017).  

A catálise heterogênea é uma das áreas em que o Nióbio (Nb) mais tem sido utilizada, 

o que se deve ao avanço de técnicas que permitem o estudo do Nb em sólidos. Os compostos 

de Nb possuem propriedades especiais, algumas delas, como a sua estabilidade ou Interação 

de Suporte de Metal Forte (SMSI), são fundamentais para caracteriza-lo como um bom 

catalisador. O grupo de compostos de Nb mais utilizado na catálise heterogênea é o dos 

óxidos de nióbio, que graças a sua fase estável e natureza não tóxica, tem apresentando 

também potencial uso em outras diversas aplicações, como fotocatálise, baterias, 

pseudocapacitores, sensores, e ainda na produção de combustíveis (HOFFMANN et al., 1995 

e DEVI et al., 2023). 

Os óxidos de nióbio são materiais que apresentam diversas propriedades que 

favorecem seu uso em inúmeras aplicações, dentre essas propriedades estão: insolubilidade 

em água e na maioria dos ácidos e estrutura rígida (TAGLIAFERRO et al, 2005).  São 

encontrados na natureza em estado sólido e inerte. Tem aparência branca e propriedade 

anfotérica, que corresponde ao fato de se comportar como ácido quando em meio básico e 

vice-versa. Devido as suas propriedades tem sido empregados na catálise, em variados 

processos: desidratação, hidratação, esterificação, hidrólise, condensação, alquilação, 

desidrogenação e em reações de oxidação (LIMA, 2022).  

Assim o óxido de Nióbio tem sido bastante utilizado como catalisador em reações 

variadas, se destacando principalmente quando suportados em materiais porosos. A 

hibridização do Nióbio com materiais porosos, que servem de suporte, proporciona o aumento 

da sua área de superfície, como mostrado por Kondo et al. (2018) que construiu camadas de 

pentóxido de nióbio (Nb2O5) sobre o SBA-15, e sem perder a estrutura mesoporosa e com alta 

área superficial. Esse aumento de área de superfície melhora a eficiência do catalisador, o que 

é visto na pesquisa de Esfahani et al. (2022) que aplicou o óxido de nióbio suportado em 

Silício (NbOS) como eletrocatalisador para células de combustível, obtendo maior 

estabilidade e atividade eletrocatalítica, favorecendo a reação, no estudo de Maqbool et 

al. (2023) que utiliza o óxido de nióbio incorporado a sílica mesoporosa para a produção de 

CO2 e de García-Sancho et al. (2013) que desenvolve uma série de catalisadores de óxido de 

nióbio suportados em MCM-41 para desidratação de D-xilose. Além disso, a hibridização 

com materiais porosos pode atribuir características que os mesmos não ofereciam 

isoladamente (ANTELO et al., 2007 e FERNANDO et al., 2015).   
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4. METODOLOGIA 

 

Na metodologia são apresentados: a forma de obtenção dos catalisadores, os processos 

de transesterificação e esterificação utilizados para obtenção do biodiesel, os procedimentos 

utilizados para a acetilação do glicerol, bem como as caracterizações dos produtos das 

reações.  

Os ensaios experimentais foram realizados no Laboratório de Catálise, Ambiente e 

Materiais – LACAM, do Departamento de Química da Universidade do Estado do Rio 

Grande do Norte – UERN, campus Mossoró.    

 

4.1. Obtenção dos Catalisadores    

 

Os catalisadores SBA-15, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 foram obtidos do banco de 

catalisadores do LACAM.  

A nomenclatura dada aos materiais corresponde a NbxSBA-15, onde x indica o 

percentual de óxido de nióbio incorporado ao suporte SBA-15. 

As amostras de SBA-15 foram sintetizadas conforme metodologia apresentada por 

Zhao et al. (1998b), utilizando o método hidrotérmico (Figura 14). Para isso foi utilizado 

ácido clorídrico, água destilada e tetraetilortosilicato (TEOS) na proporção molar de: 1,000 

TEOS: 0,015 P123: 2,750 HCl: 166,0 H2O. Como direcionador da estrutura foi utilizado o 

copolímero triblocoPluronicP123 (EO20PO70EO20). 
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Figura 14 - Fluxograma de procedimento do método hidrotérmico utilizado para síntese do SBA-15 

 

 

Fonte: Adaptado de SANTOS, 2013. 

 

 A inserção do nióbio foi realizada pelo método do volume incipiente. Para isso foram 

preparadas soluções do precursor de nióbio, oxalato de nióbio amoniacal [(NH4 

[NbO(C2O4)2.(H2O)]. (H2O)3)), da Sigma Aldrich, teor 99%, com os percentuais de 15 e 30 % 

de Nb2O5 em relação ao SBA-15, sendo utilizadas respectivamente as massas de 2,876 e 6,500 

g para o 27 mL de solução.  A impregnação foi realizada em temperatura ambiente e 

posteriormente os materiais foram secos em estufa a 70 ºC por 2h, depois calcinados na 

temperatura de 550 ºC por 6h, com taxa de aquecimento de 1 ºC/min e em atmosfera dinâmica 

de ar sintético (100 mL/min). 

 

 

 

 



41 

4.2. Caracterização dos Catalisadores 

   

Neste trabalho estão apresentadas as análises de Difração de Raios-X (DRX) a baixo 

ângulo no intervalo de 0,5 a 5 graus de varredura 2θ, para os materiais SBA-15, Nb15SBA-15 

e Nb30SBA-15 a fim de verificar a organização de sua estrutura, e a alto ângulo em intervalo 

de 10 a 80 graus de varredura 2θ, para os materiais Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 afim de 

identificar a estrutura cristalina dos óxidos suportados no SBA-15. Para isso foi utilizado o 

equipamento Rigaku modelo Mini- Flex II, com condições de radiações de CuKα, voltagem 

de 30 kV e corrente de tubo de 15 mA, através do método do pó.   

Além do DXR são mostradas as análises de adsorção e dessorção de nitrogênio a 

temperatura constante de 77 K, realizadas na Universidade Rei Ruan Carlos, na Espanha, 

utilizando o equipamento Micromeritics TRISTAR 2050, no intuito de obter os perfis das 

isotermas de adsorção e dessorção, assim como determinar algumas propriedades texturais, 

área específica, área externa, área microporosa e volume de microporos. Antes da análise, as 

amostras foram desgaseificadas com fluxo de nitrogênio inicialmente a 90 ºC por 30min e 

depois a 200 ºC por 8h.  Para o cálculo de área específica foi utilizado o método BET 

(Brunauer, Emmett e Teller), (BRUNAUER, et al. 1938). 

Para os catalisadores também foram realizadas Análises Termogravimétricas 

(TG/DTG), Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC), Microscopia Eletrônica de 

Varredura (MEV), Microscopia Eletrônica de Transmissão (MET), Espectroscopia de Raios-

X por Dispersão em Energia (EDX), Espectroscopia de Absorção no Infravermelho (FTIR), 

Análises de Espectroscopia de Absorção no UV-visível e Determinação da Acidez Superficial 

por Termogravimetria.  

 A metodologia utilizada para a realização de todas as caracterizações dos 

catalisadores obtidos do banco de materiais do LACAM aqui informadas, está disposta nos 

trabalhos de Santos, 2013 e Santos et al., 2013. 

A Figura 15 mostra um fluxograma apresentando resumo das principais etapas para a 

obtenção e caracterização dos catalisadores.  

 

 

 

 

 

Figura 15 - Fluxograma com as etapas de obtenção dos catalisadores 
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4.3. Reação de esterificação para obtenção do biodiesel  

 

Inicialmente foi realizada a hidrólise do óleo de girassol, usando razão molar de 1:3 de 

óleo/metanol e solução aquosa de 1% de hidróxido de sódio (NaOH), em um sistema de 

refluxo, na temperatura de 65 ºC, durante 3 horas. Realizada a hidrólise do óleo de girassol, 

deu-se início a reação de esterificação, conforme procedimento adaptado de Oliveira, 2008 e 

Raspe et al., 2014, foi utilizada razão molar de óleo/metanol de 1:12 e catalisador Nb30SBA-

15, na proporção de 3% da massa de óleo utilizada. A síntese foi realizada em um 

equipamento de microondas de marca Start Synth, na temperatura de 65 °C e potência de 500 

W, durante 4 horas.  

Terminada a reação foi feita a purificação do biodiesel, sendo este inicialmente 

separado do catalisador, depois lavado com água quente e seco em estufa a 70 ºC.   

A Figura 16 mostra o fluxograma do procedimento realizado para a obtenção do 

biodiesel.  
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Figura 16 - Fluxograma do processo realizado para a obtenção do biodiesel 

 

 

4.4.  Caracterizações realizadas com os produtos da reação de esterificação  

 

Foram calculados os rendimentos da reação de esterificação através da diferença de 

massa dos produtos.  

Para avaliar a volatilização e/ou decomposição, além de também indicar a conversão 

do óleo de girassol e do biodiesel produzido utilizando o catalisador Nb30SBA-15, foi 

realizada a análise termogravimétrica (TGA) de ambas as amostras.  

Afim de determinar a conversão da reação de esterificação do óleo de girassol 

utilizando o catalisador Nb30SBA-15, foi realizada a Espectroscopia de Ressonância 

Magnética Nuclear (RMN).  

 

4.5. Acetilação do Glicerol  

 

A acetilação do glicerol foi realizada utilizando proporção com razão molar de 1:6 

glicerol/ácido acético, em balão volumétrico de 50 ml, volume de 30 ml de glicerol e 

adaptando o procedimento descrito por Liao et al. (2009), que consistiu em misturar o glicerol 

com o ácido acético e em seguida adicionar o catalisador, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 

separadamente, na proporção de 5% da massa de glicerol utilizada. A mistura foi colocada em 

reator sob sistema de refluxo, na temperatura de 125 ºC, durante 4 h, objetivando direcionar a 

reação para a formação de mono, di e triacetina. O glicerol utilizado foi o comercial, grau 

P.A. 
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Após o término da reação, o catalisador foi separado por filtração da mistura reacional, 

lavado com metanol e seco em estufa a 100 °C.  

Afim de direcionar a obtenção de triacetina, com os produtos obtidos a partir da 

primeira reação, foi realizada novamente a reação de acetilação, onde foi usada razão molar 

de 1:3 dos produtos obtidos/anidrido acético, sendo reutilizados os mesmos catalisadores 

utilizados na reação anterior, na proporção de 5% da massa do produto, em temperatura de 

105 ºC, durante 3 horas.    

A Figura 17 mostra o fluxograma do das reações de acetilação realizadas para a 

obtenção da triacetina.  

 

Figura 17 - Fluxograma do processo realizado para a obtenção da triacetina 

 

 

Para a reação padrão se utilizou o ácido sulfúrico (H₂SO₄) como catalisador.  
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4.6. Caracterizações realizadas com os produtos das reações de acetilação do glicerol 

 

A partir dos produtos obtidos ao final das reações de acetilação do glicerol utilizando 

os niobiosilicatos, foram verificados os seus rendimentos a partir das equações 1, 2 e 3 

respectivamente, conforme Frade, Ferreira e Faria (2022):  

 

Conversão do glicerol (%) =                                                                    (1) 

 

 

Seletividade (%) =                                                                        (2) 

 

 

Rendimento em triacetina = Conversão do glicerol x seletividade (3) 

 

Para avaliar a seletividade dos produtos da primeira e segunda reação foi usada a 

técnica de cromatografia gasosa, acoplada a deteção de ionização por chama (DIC). Para isso 

foi usado cromatógrafo a gás Shimadzu, Modelo GC-MS-QP2010SE equipado com uma 

coluna SMS RTX, 100% dimetilpolissiloxano (30 m, 0,32 mmID e 3 μmdf). 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

Neste tópico serão apresentados os resultados obtidos a partir das atividades 

realizadas. Os tópicos serão divididos em três etapas, seguindo a sequência: catalisadores, 

biodiesel e bioaditivo.  

 

5.1. Catalisadores  

 

Para os catalisadores, obtidos do banco de materiais do LACAM, serão apresentados 

os resultados de Difração de Raios-X (DXR) e adsorção e dessorção de nitrogênio a 77 K. Os 

demais resultados acerca desses materiais podem ser encontrados nos trabalhos de Santos, 

2013 e Santos et al, 2013.  

 

5.5.1. Difração de Raios-X (DRX)  

 

Os Difratogramas de Raios-X obtidos para os materiais SBA-15, Nb15SBA-15 e 

Nb30SBA-15 estão expostos na Figura 18. Para todas as amostras foi possível verificar os 

picos correspondentes aos índices de Miller (100), (110) e (200), estes picos são 

característicos da estrutura mesoporosa bidimensional com grupo espacial P6 mm típicos da 

formação bem ordenada, e com sistemas de poros hexagonais do SBA-15 (ZHAO et al., 

1998). Dessa forma, verifica-se a estrutura de interesse está presente em todos os materiais 

mesmo após a inserção do nióbio.   
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Figura 18 - Difratogramas de Raios-X das amostras SBA-15, Nb15SBA-15, Nb30SBA-15  
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Fonte: Adaptado de SANTOS, 2013 e SANTOS et al, 2013 

 

A Figura 19 expõe os Difratogramas de Raios-X obtidos a alto ângulo. Os 

catalisadores exibiram reflexões correspondentes a duas fases identificadas no gráfico por (*), 

de maior intensidade, e (#), de menor intensidade, ambas atribuídas a formação do pentóxido 

de nióbio, conforme carta JCPDS nº 300873 e comparações à amostra comercial relatadas em 

Santos, 2013 e Santos et al, 2013. Além disso, é possível verificar que a intensidades dos 

picos são maiores na amostra de Nb30SBA-15, quando comparadas a Nb15SBA-15, indicando 

que maior quantitativo do óxido de nióbio foi formado.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



48 

Figura 19 - Difratogramas de Raios-X em alto ângulo das amostras calcinadas: Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15, 

onde (*) e (#) representam as fases cristalinas. 
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Fonte: Adaptado de SANTOS, 2013 e SANTOS et al, 2013 

 

5.1.2. Adsorção e Dessorção de Nitrogênio a 77 K 

 

A Figura 20 apresenta as isotermas de adsorção/dessorção de nitrogênio a 77 K, bem 

como, a distribuição dos diâmetros de poros obtida para o suporte SBA-15 e os 

niobiosilicatos. 
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Figura 20 - Isoterma de adsorção/dessorção de nitrogênio e distribuição de diâmetro de poros da amostra SBA-

15, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15. 
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Fonte: Adaptado de SANTOS, 2013 e SANTOS et al, 2013 

 

Os resultados de adsorção e dessorção das três amostras analisadas mostram a 

presença de isotermas do tipo IV com histerese do tipo I, esses são indicativos de que o 

material em questão é mesoporoso, altamente organizado e possui sistemas de poros 

cilíndricos e uniformes, características essas compatíveis com o SBA-15 (SONWANE; 

LUDOVICE, 2005, FULVIO et al., 2005 e FERNANDES et al., 2016). Essa identificação de 

características da peneira molecular SBA-15 nos niobiosilicatos corrobora com os resultados 

de DRX, mostrando que o processo de impregnação com o óxido não provocou alterações 

destrutivas no material mesoporoso.  

 A Tabela 4 apresenta as propriedades texturais do SBA-15, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-

15, obtidas a partir das isotermas de adsorção/dessorção de nitrogênio a 77 K e dos 

Difratogramas de Raios-X. 
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Tabela 4 - Propriedades texturais das amostras SBA-15, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15. 

Amostras SBET 

(m2/g) 

Smicro 

(m2/g) 

Vp 

(cm3/g) 

Vmicro 

(cm3/g) 

Dp 

(nm) 

a0 

(nm) 

w 

(nm) 

SBA-15 705,0 148,3 0,75 0,098 6,19 12,3 6,19 

Nb15SBA-15 493,4 129,7 0,68 0,086 6,25 12,1 5,85 

Nb30SBA-15 364,6 87,0 0,49 0,060 5,96 11,98 6,00 

w = a0 - Dp        

Fonte: Adaptado de SANTOS, 2013 e SANTOS et al, 2013 

 

A partir dos dados informados na Tabela 4 pode-se observar uma diminuição da área 

especifica e dos parâmetros de microporosidade (área e o volume microporoso), volume 

poroso (Vp) e a espessura da parede (w) do catalisador a partir do aumento do percentual de 

nióbio inserido, mostrando que a quantidade de nióbio interfere na forma em que ele se 

incorpora a peneira molecular. Em menor quantidade, como pode ser visto através dos 

resultados de DRX, provavelmente é formada uma fina camada de óxido na superfície externa 

do catalisador, já em maior percentual o óxido fica no interior dos poros, gerando um 

bloqueio parcial de alguns deles, no entanto esse bloqueio não é capaz de afetar a sua 

capacidade de peneiramento de forma significativa. 

 

5.2.  Síntese do Biodiesel  

 

Em relação ao biodiesel serão apresentados: os rendimentos, as curvas de 

Termogravimetria (TGA) do óleo de girassol, do óleo hidrolisado e do biodiesel, a conversão 

de ácidos graxos em ésteres metílicos e os Espectros de Ressonância Magnética Nuclear de 

protón (RMN1H).   

 

5.2.1. Rendimentos da reação de esterificação  

 

A reação de esterificação utilizando o catalisador Nb30BSA-15 apresentou rendimento 

de 80,94 % de biodiesel, rendimento comparável ao de 98,6 % obtido utilizando catálise 

homogênea básica, mais precisamente o hidróxido de potássio (KOH), através da reação de 
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transesterificação do óleo de girassol e aos rendimentos de outros óleos pela mesma rota 

sendo estes: algodão (97,2%), dendê (74,8%) e sebo (87,2%) (SANTOS, 2010).  

O alto rendimento, inclusive aproximado a reações com o mesmo óleo que se 

utilizaram rotas com catalise homogênea mostra a eficiência do catalisador Nb30SBA-15 para 

a obtenção do biodiesel. Associado a alta eficiência, traz o benefício de facilitar a separação 

no final da reação, e assim contribui também para otimizar o processo de purificação do 

biodiesel. Além disso, suas propriedades permitem que ele seja reutilizado em reações 

posteriores. Todos esses fatores mostram que seu uso proporciona valiosos benefícios 

ambientais e econômicos.  

 

5.2.2. Termogravimetria Derivada (DTG) do óleo de girassol e do óleo hidrolisado 

  

A Figura 21 apresenta as curvas de DTG do óleo de girassol e do produto obtido da 

reação de hidrólise, realizada antes da reação de esterificação. Para o material hidrolisado são 

vistas temperaturas de volatilização inferiores ao óleo, indicando menor estabilidade térmica e 

também a decomposição de subprodutos ou impurezas (BENTO, 2022). Também é possível 

observar que o primeiro pico apresentado para este material corresponde aos ácidos graxos 

presentes no óleo com cadeia carbônica menor, e os demais podem ser correspondentes a 

massa do óleo que não foi totalmente convertida.  

 

Figura 21 - Curvas de DTG do óleo de girassol e do material hidrolisado 
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5.2.3. Termogravimetria (TGA) do óleo hidrolisado e do biodiesel  

 

A Figura 22 e 23 apresentam os dados termogravimétricos do óleo de hidrolisado e do 

biodiesel, produto da reação de esterificação utilizando o catalisador Nb30SBA-15.   

 

Figura 22 - Curvas TGA do óleo e do biodiesel produzindo utilizando catalisador Nb30SBA-15   
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Figura 23 - Curvas DTG do óleo hidrolisado e do biodiesel produzindo utilizando catalisador Nb30SBA-15 
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A curva de TGA do óleo de girassol hidrolisado exibem dois eventos térmicos. O 

primeiro na faixa de temperatura de 50 – 289 ºC com perda de massa de 72,4 % e o segundo 
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na faixa de temperatura de 289 – 577 com perda de massa de 27,6 %. Da mesma forma 

ocorrem os eventos do biodiesel, o primeiro evento na faixa de temperatura de 50 – 266 ºC 

com perda de massa de 75,3 % e o segundo na faixa de temperatura de 266 – 568 com perda 

de massa de 20,1 % (Tabela 5). 

 

Tabela 5 - Tabela com eventos térmicos do óleo hidrolisado 

       MATERIAL       EVENTOS     FAIXA DE TEMPERATURA        PERDA DE MASSA 

Óleo hidrolisado 
    I                                  50 e 289 °C                                72,4% 

   II                                 289 e 577 °C                               27,6% 

Biodiesel 
   I                                   50 e 266 °C                                75,3% 

   II                                 266 e 568 °C                               20,1% 

 

Ambas as amostras apresentam duas perdas de massa, sendo que a primeira perda se 

refere aos ácidos graxos e ésteres metílicos de menor cadeia molecular e a segunda aos 

compostos de maior cadeia molecular. Além disso é observado que durante todo o processo 

de decomposição as temperaturas apresentadas pelo óleo de girassol se mantem superiores às 

do biodiesel, isso ocorre devido o óleo apresentar maior peso molecular, com viscosidade e 

forças intermoleculares superiores ao produto da reação (SANTOS et al., 2011). Essas 

diferenças de temperaturas entre elas são bastante significativas e demonstram a conversão 

entre os ácidos graxos para o éster metílico.  

No período de 4h, a conversão do óleo hidrolisado em éster metílico, utilizando o 

catalisador Nb30SBA-15, correspondeu a 74,52 %, esse resultado, assim como os de Pinto et 

al. (2021) mostra a eficiência do uso de catalisadores heterogêneos na conversão de óleos para 

a obtenção do biodiesel. 

Trabalhos anteriores já publicados, como o de Pinto et al. 2021, mostram que esta 

técnica pode ser utilizada para analisar a conversão de ácidos graxos em ésteres.  

Essas curvas mostram a obtenção do biodiesel a partir da reação de esterificação do 

óleo de girassol utilizando NB30SBA-15, apresentando-se como combustível alternativo em 

potencial. O uso do catalisador se faz ainda mais viável diante da sua possibilidade de 

reutilização, já apresentada no trabalho de Pinto et. al, que mostrou a regeneração do SBA-15 

em até cinco ciclos apresentando bons rendimentos e conversão para a produção de biodiesel 

a partir de óleo de palmiste.  
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5.2.4. Espectroscopia Ressonância Magnética Nuclear (RMN)  

 

No Espectro de Ressonância Magnética Nuclear (RMN) de protón (1H) apresentado 

na Figura 2, mostra a presença de ácidos graxos insaturados no óleo de girassol, percebidos 

pelo sinal na região de δ 5,97 ppm.   

A Figura 24 mostra o Espectro de Ressonância Magnética Nuclear (RMN) de protón 

(1H) para o biodiesel obtido a partir da esterificação do óleo de girassol utilizando catalisador 

Nb30SBA-15. A partir dele pode-se perceber um sinal na região de δ = 5,31 ppm, que indicam 

sinais nas regiões de δ = 2,27, e 1,98 ppm correspondentes a hidrogênios alfa-carbonílicos, 

próximos das ligações duplas. O sinal na região de δ = 3,63 ppm, corresponde a um 

hidrogênio de carbono oxigenado, ao metil éster (CH3-O) localizado próximo ao carbono da 

carbonila. O sinal de menor deslocamento químico (δ =1,27 ppm) relaciona-se com a região 

dos compostos alifáticos (-CH2-) e o sinal na região de δ = 0.85 corresponde ao grupo CH3. A 

presença do sinal na região δ = 3,63 com multiplicidade correspondente a um singleto, é típica 

da formação de biodiesel em reações com metanol e indica que ocorreu a esterificação 

(BARBOSA, 2007; PAVIA, 2009 e MÁQUINA et al., 2020). Assim, através dos espectros é 

possível concluir que a partir da reação de esterificação foi formado o biodiesel, dados esses 

que corroboram com os resultados de TGA.  
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Figura 24 - Espectros de RMN1H para o biodiesel 

 

  

5.3. Bioaditivo  

 

A reação de acetilação do glicerol para obtenção do bioaditivo, serão apresentados: os 

resultados de rendimento da reação de acetilação e os cromatogramas e seletividade. 

 

5.3.1. Rendimentos da reação de acetilação  

 

A Figura 25 apresenta os rendimentos em percentual da primeira e segunda reação de 

acetilação realizadas utilizando Nb15SB-15 e Nb30SBA-15. 
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Figura 25 - Rendimento da reação utilizando Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 na 1ª e 2ª reação   

                                    

 

 

A Figura 26 mostra registro fotográfico do produto da segunda reação de acetilação 

realizada com os catalisadores Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15.  

          

Figura 26 - Material Obtido pela acetilação do glicerol Nb15SBA-15 (a) e Nb30SBA-15 (b) durante a segunda 

reação. 

 

  

 A partir dos percentuais apresentados é possível perceber que a reação que utilizou o 

catalisador Nb30SBA-15 obteve maior rendimento em relação a que usou o Nb15SBA-15, 

apresentando rendimento de aproximadamente 60% na primeira reação e de 80% na segunda 

reação. Desse modo, existe correlação entre o rendimento e o teor de nióbio impregnado no 

suporte.  
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 A proporcionalidade de teor de catalisador com o rendimento da reação também é 

vista por Frade, Ferreira e Faria (2022), que a partir da rota de esterificação realiza a síntese 

de triacetina utilizando catalisador de ácido nióbico sulfatado e observa que o rendimento da 

reação cresce à medida que se aumenta a massa do catalisador.  Essa relação possivelmente 

está relacionada a acidez do catalisador, compostos ácidos como o pentóxido de nióbio 

melhoram a conversão e podem apresentar alta seletividade para a acetilação do glicerol 

(BALARAJU et al., 2009).  

 

5.3.2. Cromatogramas e Seletividade  

 

Na Figura 27, estão apresentados os cromatogramas obtidos com os produtos finais 

das reações de acetilação, após a utilização de ambos acetilantes: ácido e anidrido acético. A 

monoacetina é representada por (°), a diacetina por (#) e a triacetina por (*). A Tabela 6 

mostra a seletividade dos produtos formados.  

 

Figura 27 – Cromatogramas obtidos da reação de acetilação. 
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Tabela 6 - Seletividade dos produtos obtidos na reação de acetilação 

TRet* (s)        Produtos          SBA-15      Ácido Sulfúrico       Nb15SBA-15          Nb30SBA-15 

 6500          Monoacetina        5,80 %            3,50 %                    3,90 %                      - 

 7600            Diacetina            69,80 %               -                          10,40 %                    - 

 8600            Triacetina           24,20 %          96,40 %                 85,50 %                100,00% 

  

A partir dos cromatogramas obtidos a partir de cromatografia gasosa acoplada a 

detector de ionização por chama (DIC) e da tabela pode-se perceber que com ácido sulfúrico a 

reação não apresenta rendimento para a diacetina e 96,40% para a triacetina, percentual 

superior ao Nb15SBA-15 que para monoacetina apresentou 3,90%, diacetina 10,40% e para a 

triacetina 85,50%. Já o Nb30SBA-15 apresenta 100% de rendimento para a triacetina, 

mostrando assim um excelente desempenho catalítico.  

A acetilação do glicerol ocorre pela rota da catálise ácida (GODOY et al., 2020). A 

maior eficiência Nb30SBA-15 está relacionada ao aumento da proporção de catalisador, e 

assim a uma maior atividade catalítica, que assim como no trabalho de Costa, Rangel e Cruz 

(2019), pode ser atribuída ao aumento das forças ácidas. O aumento da proporção de óxido no 

catalisador melhora a sua carga catalítica e assim também promove uma maior a seletividade 

da reação para a triacetina (LIAO et al., 2009). 

Na presença, do catalisador a seletividade para a monoacetina e diacetina diminui, 

tendo em vista que as suas moléculas sofrem mais reações para que sejam convertidas em 

triacetina, isso também mostra que o processo consiste em uma reação consecutiva 

(GONÇALVES et al., 2008 e MELERO et al., 2007).  

 O niobiosilicatos demonstraram bom desempenho catalítico na acetilação do glicerol 

para a produção de bioaditivos, apresentando inclusive seletividade para triacetina superior ao 

resultado de 96,49% apresentado pelo ácido sulfúrico, catalisador utilizado 

convencionalmente para esse tipo de processo. Resultado este que, além do benefício de 

maior seletividade da reação, agrega as vantagens de se utilizar um catalisador sólido (NDA-

UMAR et al., 2020), dentre elas os benefícios econômicos e ambientais de forma direta, por 

se tratar da utilização de materiais de baixo custo, com boa disponibilidade e principalmente 

que podem ser reutilizados.  
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6. CONCLUSÃO   

 

Os Difratogramas de Raios-X e as isotermas de Adsorção e Dessorção de Nitrogênio 

apresentadas pelos materiais SBA-15, Nb15SBA-15 e Nb30SBA-15 obtidos no LACAM 

mostram características estruturais específicas do SBA-15 e, nos niobiossilicatos, é vista a 

presença de óxidos cristalinos. O que demonstra que a impregnação do suporte mesoporoso 

com Nióbio, além de eficiente, não provoca alterações em sua estrutura, não sendo assim 

capaz de afetar a sua capacidade de peneiramento. Desse modo apresentam boas 

características para aplicação em catálise heterogênea.  

O rendimento apresentado na reação de esterificação do óleo de girassol utilizando o 

catalisador Nb30SBA-15 se aproxima a resultados obtidos em reações que utilizam 

catalisadores homogêneos e o mesmo óleo. A partir dos espectros de RMN e das curvas de 

TGA, é constatada a obtenção do biodiesel assim como excelentes valores de conversão. O 

que mostra que o niobiosilicato apresenta potencial para ser utilizado em reações de 

esterificação para obtenção do biodiesel.  

Em relação as reações de acetilação do glicerol para obtenção do bioaditivo, é 

constatado que o aumento do teor de óxido impregnado ao suporte promove diretamente o 

crescimento do rendimento da reação, assim pode-se concluir que o nióbio contribui para o 

rendimento. Com os cromatogramas é visto o produto da reação que utiliza o catalisador 

Nb30SBA-15, apresenta alta seletividade para o triacetil, produto desejado, resultado maior 

que o apresentado na reação padrão, com catalisador homogêneo.  

Assim, a utilização dos catalisadores niobiosilicatos se mostram como alternativas 

promissoras para o uso tanto na obtenção do biodiesel, quanto na obtenção de bioaditivos, 

apresentando eficiência em ambos os processos e ainda benefícios como a maior facilidade de 

separação do meio reacional, reutilização na mesma reação, boa disponibilidade e menores 

custos, acarretando assim benefícios econômicos e ambientais.  
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