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RESUMO  

  

Com a necessidade em desenvolver fontes renováveis de energia, diversas pesquisas buscam a 

produção de combustíveis oriundos de fontes renováveis. Uma rota viável para produção de 

biocombustíveis é a utilização de óleos vegetais como matéria-prima, dentre as possibilidades 

o óleo de dendê possui destaque devido as suas propriedades energéticas e de cultura, 

viabilizando uma produção em grande escala devido sua perenidade e adaptação ao clima 

tropical brasileiro. Ademais, a utilização de catalisadores mesoporosos do tipo SBA-16 no 

processo de craqueamento de óleos tem sido de interesse, uma vez que possuem uma estrutura 

tridimensional facilitando a passagem de moléculas sem haver bloqueio de poros. Contudo, 

apesar do SBA-16 possuir boa atividade catalítica, estudos buscam modificações afim de 

aprimorar este material no âmbito da catálise, sendo uma delas a necessidade de maior acidez 

de BrØnsted nos materiais, podendo ampliar a utilização em diferentes processos. Entretanto, 

a inserção de óxidos metálicos pode proporcionar mudanças positivas nas estruturas dos 

materiais e na atividade catalítica, dentre os metais o Zr é celebre na indústria catalítica pois 

mostra-se como um material versátil. Dessa forma, esse trabalho tem por objetivo desenvolver 

catalisadores do tipo SBA-16, com inserção de Al e impregnados com Zr e avaliar suas 

atividades catalíticas frente a degradação do óleo de dendê por análise térmica. Para a síntese 

do SBA-16 e Al-SBA-16, foi utilizado a metodologia adaptada de Kleitz et al. 2006. Contudo 

foi realizado controle de pH para o aluminossilicato, através de uma solução tampão de 

KCl/HCl. A impregnação do Zr ocorreu pós síntese com relação de 5%, pelo método de excesso 

de solvente. Os materiais sintetizados foram caracterizados por DRX e FRX. O teste catalítico 

foi realizado através da análise térmica (TG/DTG e DSC). Os difratogramas realizados 

confirmaram a estrutura mesoscópica dos materiais e indicaram a formação de ZrO2 nos 

materiais impregnados. O FRX realizado quantificou as porcentagens referentes aos metais 

presentes na composição química dos materiais, comprovando que a inserção do Al e 

impregnação do Zr, foram realizados com êxito. Por fim, através do teste catalítico, foi possível 

perceber que os materiais Zr/SBA-16 e Zr/Al-SBA-16 possuíram maior diminuição na 

temperatura máxima para degradação e volatilização do óleo de dendê, indicando que a 

inserção de Al e impregnação de Zr contribuem para maior atividade catalítica destes materiais 

SBA-16.  

Palavras-chave: SBA-16. Alumínio. Zircônio. Análise Térmica. Óleo de Dendê.  

  



 

 

 

 ABSTRACT  

  

With the need to develop renewable energy sources, various researches seek the production of 

fuels originating renewable sources. A viable route for the production of biofuels is the use of 

vegetable oils as raw material, among the possibilities, palm oil stands out due to its energetic 

and cultural properties, enabling large scale production due to its perenniality and adaptation 

to the Brazilian tropical climate. Furthermore, the use of SBA-16 mesoporous catalysts in the 

oil cracking process has been of interest, since they have a three-dimensional structure 

facilitating the passage of molecules without blocking pores. However, despite SBA16 having 

good catalytic activity, studies seek modifications in order to improve this material in the 

context of catalysis, one of them being the need for greater BrØnsted acidity in the materials, 

which can expand its use in different processes. However, the insertion of metallic oxides can 

provide positive changes in the structures of the materials and in the catalytic activity, among 

the metals Zr is famous in the catalytic industry because it shows itself as a versatile material. 

Thus, this work aims to develop catalysts of the SBA-16 type, with Al insertion and 

impregnated with Zr, and to evaluate their catalytic activities against the degradation of palm 

oil by thermal analysis. For the synthesis of SBA-16 and Al-SBA-16, the methodology adapted 

from Kleitz et al. 2006. However, pH control was performed for the aluminosilicate, through 

a KCl/HCl buffer solution. The Zr impregnation occurred postsynthesis in the proportion of 

5%, by the solvent excess method. The synthesized materials were characterized by XRD and 

XRF. The catalytic test was performed through by thermal analysis (TG/DTG and DSC). The 

diffractograms performed confirmed the mesoscopic structure of the materials and indicated 

the formation of ZrO2 in the impregnated materials. The XRF performed quantified the 

percentages referring to the metals present in the chemical composition of the materials, 

proving that the insertion of Al and impregnation of Zr carried successfully. Finally, through 

the catalytic test, it was possible to perceive that the materials Zr/SBA-16 and Zr/Al-SBA-16 

had a greater decrease in the maximum temperature for degradation and volatilization of palm 

oil, indicating that the insertion of Al and impregnation of Zr contribute to greater catalytic 

activity of these SBA-16 materials.  

  

Keywords: SBA-16. Aluminium. Zirconium. Thermal Analysis. Palm oil.

https://www.linguee.com.br/ingles-portugues/traducao/originating.html
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1. INTRODUÇÃO 

O crescimento populacional e a utilização de energias oriundas de fontes finitas são 

diretamente proporcionais, fator este que contribui para o agravamento do efeito estufa, 

resultando em graves impactos ambientais. A demanda acerca da utilização de combustíveis 

fósseis tem sido intensificada e deve aumentar cerca de 5% ao ano até 2030 (WHY et al., 2019). 

Por conseguinte, grandes são os impactos negativos que as emissões de gases de efeito estufa 

(GEE) possuem sobre a biosfera, um desses é o aquecimento global (SANTOS, 2009). Diante 

disso, a bioenergia surge com visibilidade nos cenários mais recentes para atuar sobre as 

mudanças climáticas (REID et al., 2019). Dessa forma, pesquisas ao redor do mundo possuem 

como objetivo produzir fontes de energias que contribuam para a manutenção do meio 

ambiente.   

Nesse sentido, os biocombustíveis surgem como uma alternativa para a produção de 

energia renovável, auxiliando na redução significativa dos gases que contribuem com o 

agravamento do efeito estufa (GONZÁLEZ-GONZÁLEZ et al., 2018). Para tanto, a queima de 

biocombustíveis também libera CO2 na atmosfera, porém, diferentemente de combustíveis 

fósseis o combustível verde é considerado neutro em carbono, uma vez que o carbono será 

consumido pelas plantas, que serão utilizadas como matéria-prima produção do biocombustível 

(SUBRAMANIAM E MASRON, 2020). Contudo, existem diferentes tipos de biocombustíveis 

em diferentes etapas de processamento, são exemplos: o bioetanol, biodiesel, biometano, 

combustíveis a base de lignocelulose, óleos e gorduras vegetais hidrotratadas (HAJILARY et 

al., 2018).   

A produção de biocombustíveis através de óleos vegetais tem sido aclamada, uma das 

possibilidades existentes é a utilização do óleo de dendê como matéria-prima (KURNIA et 

al.2016). Segundo Aguiar (2021) o dendê se destaca pela alta produtividade de óleo por hectare 

e por possuir menor custo de produção, apresentando-se como uma boa alternativa para 

produção de biodiesel em relação a outras oleaginosas.   

Dentre as técnicas para obtenção de biocombustível, Zhao et al. (2017) apontam que o 

craqueamento catalítico e o hidroprocessamento são duas rotas viáveis para transformar o óleo 

vegetal em biocombustível. No entanto, pouco ainda se possui na literatura quanto a aplicação 

em processos de otimização para os suportes mesoporosos.   

Contudo, grandes são os desafios em obter catalisadores que sejam promissores e supram 

as necessidades estabelecidas para produção de hidrocarbonetos verdes. Kumar e Srinivas 
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(2012) apontam que, há uma pertinência em desenvolver catalisadores sólidos mais eficientes 

e reutilizáveis, que sejam mais ativos em baixas temperaturas e que evitem o uso excessivo de 

solvente.  

Nesse sentido, os materiais da família SBA em diversos estudos são apontados como 

materiais que possuem boa atividade catalítica, porém, novas abordagens são necessárias para 

otimizar este suporte. Segundo López-Mendonza et al. (2015), estudos têm focado na 

modificação/funcionalização da superfície dos suportes do tipo SBA pela incorporação de 

metais de transição como titânia, zircônia e alumina, podendo resultar em uma melhor atividade 

catalítica.  

Ademais, materiais mesoporosos são suportes interessantes para grupos funcionais de 

origem orgânica devido à sua alta área de superfície, tamanho de poro grande e uniforme, além 

de sua distribuição estreita de tamanho de poros (ZEID et al. 2012). A estrutura 3D presente no 

SBA-16 é viável para as moléculas hóspedes, facilitando a passagem de reagentes e produtos 

sem haver bloqueio de poros (GRUDZIEN et al., 2007). No tocante a aplicações, Fekri et al. 

(2022) apontam que devido à estabilidade físico-químicas do SBA-16, o mesmo possui amplas 

aplicações em cromatografia, imagem molecular, indústrias farmacêuticas e catálise.   

Para tanto, o dióxido de zircônio (ZrO2) é célebre por ser o único óxido de metal puro que 

contém quatro propriedades químicas diferentes em sua superfície: ácida, básica, oxidante e 

redutora. Assim, torna-se um material versátil com aplicações em diversas reações, como a 

hidrogenação, desidrogenação, na formação de alquenos de álcoois e no craqueamento 

(SACRAMENTO, 2019).  

Neste trabalho, catalisadores à base de óxido de metal de transição (Zr), suportados em 

sílicas mesoporosas (SBA-16 e Al-SBA-16), foram sintetizados e caracterizados utilizando 

diferentes técnicas físico-químicas para avaliar suas atividades catalíticas através da análise 

térmica.  
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2. OBJETIVOS  

2.1 GERAL  

Obter materiais mesoporosos do tipo SBA-16 e Al-SBA-16, modificados com zircônio 

e avaliar a atividade catalítica para degradação do óleo de dendê por análise térmica.  

2.2 ESPECÍFICOS  

• Obter o material mesoporoso do tipo SBA-16;  

• Obter o aluminossilicato mesoporoso do tipo Al-SBA-16;  

• Impregnar os suportes mesoporosos SBA-16 e Al-SBA-16 com óxido de Zircônio;  

• Caracterizar os materiais sintetizados por Difração de raios-X (DRX) e Fluorescência de 

Raios-X (FRX).  

• Realizar o teste catalítico do óleo de dendê por análise termogravimétrica.   
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3. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA  

Neste capítulo serão abordados conceitos pertinentes para melhor compreensão do 

trabalho.  

  

3.1 BIOCOMBUSTÍVEIS  

O Biocombustível é uma fonte de energia renovável, podendo ser obtido através de 

produtos agrícolas, como cana-de-açúcar, plantas oleaginosas, biomassa florestal e outras 

fontes de matéria orgânica. É utilizado isoladamente ou em adição a combustíveis fósseis, 

possibilitando a diminuição de gases poluentes na atmosfera, contribuindo para o equilíbrio da 

natureza (SANTOS, 2010).  

Outrossim, existem diferentes tipos de biocombustíveis, sendo os principais: o etanol, que 

pode ser produzido através da cana-de-açúcar, beterraba ou milho; o biodiesel, sendo obtido 

através de óleos vegetais, resíduos e gordura animal; o biometano produzido a partir de resíduos 

orgânicos; biogás, sendo o mesmo formado por uma mistura de gases oriundos da 

decomposição biológica da matéria orgânica; o bioetanol, que é o etanol produzido através de 

biomassa, como milho, cana-de-açúcar e celulose; o biometanol, que é o metanol obtido por 

meio de biomassas que também pode ser utilizando como solvente (REIS, 2018).  

Dessa forma, a produção de biocombustíveis tem sido incentivada, podendo contribuir de 

forma positiva para indústrias responsáveis por grandes emissões de CO2, como a indústria da 

aviação. Ademais, a obtenção de hidrocarbonetos através de ácidos graxos atrai atenção, pois 

demandam poucos insumos e podem ser realizados utilizando materiais orgânicos.  

  

3.1.1. Gerações de biocombustíveis  

 

De acordo com Mota e Monteiro (2013), os biocombustíveis podem ser divididos em 

três gerações:  

i. Primeira geração: são aqueles cujo processo de obtenção encontra-se 

bem estabelecido e são produzidos a partir de matérias-primas de origem 

alimentícia. Fazem parte desta categoria o etanol de fermentação de açúcares 

e o biodiesel produzido através de óleos vegetais e gorduras animais.  

ii. Segunda geração: os biocombustíveis de segunda geração utilizam 

como matéria-prima a biomassa a base de lignocelulose, podendo ser obtida 
através de resíduos agrícolas e do processamento da madeira. Destacam-se, o 

etanol celulósico e a produção de hidrocarbonetos na faixa de combustíveis 

líquidos por processos de conversão termoquímica.  
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iii. Terceira geração: são oriundos de biomassa cultivada exclusivamente 

para esta finalidade, não possuindo nenhuma competição com a produção de 
alimentos, como as algas. Embora o cultivo de algas, devido seu alto 

rendimento em lipídios, ser tratado como a matéria-prima que evidência a 
competitividade de biocombustíveis em substituição aos combustíveis fósseis, 

outras substâncias de alto valor comercial pode ser produzido, como produtos 

farmacêuticos e cosméticos.  

  

3.2 BIOCOMBUSTÍVEIS A PARTIR DE ÓLEOS VEGETAIS  

O uso de óleos vegetais como combustível para motores surgiu juntamente com a 

invenção do motor a diesel, Rudofl Diesel em 1893 utilizou o óleo de amendoim e desenvolveu 

o primeiro motor (MOREIRA, 2016). Óleos vegetais atraem atenção para produção de 

combustíveis devido aos benefícios para a natureza, pois são obtidos de forma natural e 

renovável. Sendo assim, a partir de 1980 houve uma emergente discussão sobre a utilização de 

óleos vegetais como matéria-prima para produção de biocombustíveis (MA e HANNA, 1999).  

Óleos vegetais estão presentes em plantas oleaginosas, os mesmos podem ser utilizados 

desde alimentação até a produção de combustíveis. Os óleos mais utilizados para essa finalidade 

são provenientes do dendê, pinhão manso, soja, amendoim, algodão, girassol, gergelim, 

mamona, linhaça, canola, babaçu, entre outros. Na Tabela 1, está descrito o teor de óleo (%) 

em algumas plantas oleaginosas.  

Tab. 1 - Teor de óleo em algumas espécies de plantas oleaginosas. 

  

Espécie  
Teor de 

Óleo (%)  
Espécie  

Teor de 

Óleo (%)  

Amendoim  

Algodão  

Babaçu  

Canola  

Cártamo  

Dendê  

Gergelim  

40 – 50  

15 – 25  

55 – 65  

40 – 50  

35  

45 – 50  

50 - 55  

Girassol  

Linhaça  

Mamona  

Nabo Forrageiro  

Soja  

Tungue  

Pinhão Manso  

35 – 52  

30 – 48  

40 – 50  

35 – 50  

18 – 22  

30 – 35  

38 – 45  

Fonte: GUERRA E FUCHS, 2009.  
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3.3 ÓLEO DE DENDÊ 

O dendezeiro (Elaeis guineenses), é uma palmeira oleaginosa de origem africana, que se 

adapta em regiões tropicais onde o clima é úmido e quente. Essa oleaginosa foi trazida para o 

Brasil no século XVI, pelos escravos que eram vítimas do tráfico negreiro, e encontra-se 

bastante adaptada no litoral baiano (LEBID e HENKES, 2022). Outro fator pertinente, é a 

perenidade do dendezeiro onde contribui para um cultivo que se estende por todo o ano, 

fomentando geração de renda uma vez que o Brasil é o quinto maior produtor e possui o maior 

potencial mundial para produção de óleo de dendê (BIODIESEL, 2016).   

O fruto do dendê pode ser usado para a produção de dois tipos de óleos diferentes, sendo 

esses obtidos por meio de processos físicos destintos, são: o óleo de palma, conhecido como 

óleo de dendê, sendo extraído da parte externa do fruto (mesocarpo), representando cerca de 22 

a 24% do peso dos cachos; o óleo de palmiste, que é extraído da amêndoa do dendê, sendo este 

mais utilizado na indústria de cosméticos (SILVA, 2005).  

O óleo de dendê, possui uma cor vermelho escuro devido sua rica presença de 

carotenoides, que são pigmentos frequentemente encontrados em animais e plantas, sendo semi-

sólido em temperatura ambiente em razão de possuir ácidos graxos saturados palmíticos como 

principal componentes de seus glicerídeos (KOUSHKI, NAHIDI e CHERAGALI, 2015). O 

óleo e o fruto do dendezeiro podem ser observados na Figura 1.  

Fig. 1 - Óleo de dendê e fruto do dendezeiro.  

 

 

Fonte: META A COLHER, 2021. 

  

Ácido palmítico, ácido oléico e ácido linoléico são os principais componentes do óleo de 

dendê, enquanto o óleo de amêndoa de palma é rico em ácido láurico, sendo semelhante ao óleo 

de coco (FEROLDI, CREMONEZ e ESTEVAM, 2014). A porcentagem de ácidos graxos 

presentes na polpa do fruto do dendê pode ser visualizada na Tabela 2.  
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Tab. 2 - Perfil de ácidos graxos da polpa do dendê. 

  

Ac.  

Graxo  

SAMBANTHAMURTHI et al. (2000)  ROGÉRIO et al. (2012)  

%  

12:0  0,3 - 

14:0  1,1 0,5 

16:0  43,5 34,0 

16:1  0,2 0,1 

18:0  4,3 8,2 

18:1  39,8 44,3 

18:2  10,2 11,8 

18:3  0,3 0,3 

20:0  0,2 0,4 
 

Fonte: Adaptado de SAMBANTHAMURTHI et al. 2000 e ROGÉRIO et al. 2012 apud 

FEROLDI, CREMONEZ e ESTEVAM, 2014. 

Diante dos pontos positivos a respeito do óleo de dendê, Beltrão e Oliveira (2008) 

apontam que o óleo de dendê se apresenta como uma das matérias-primas mais promissoras na 

produção de biocombustíveis, uma vez que possui no Brasil condições de solo e clima ideais 

para o seu desenvolvimento. Outrossim, Lopes e Sampaio (2020) descrevem que o óleo de 

dendê é uma fonte de energia renovável que possui diversas vantagens sociais, econômicas e 

ecológicas. Ademais, os resíduos sólidos gerados no processamento dos frutos do dendê podem 

ser utilizados para geração de energia térmica ou elétrica.   

Nesse sentido, Messias et. al (2020) realizaram análises físico-químicas no óleo de 

dendê para produção de biocombustível e observou o alto teor de lipídeos presente, indicando 

um destaque na produtividade da oleaginosa, como também sua estabilidade oxidativa, 

promovendo um armazenamento por mais tempo. Assim, outras características como densidade 

relativa e teor de água, apresentaram resultados que satisfazem as especificações determinadas 

pelas normas vigentes no Brasil (ANP, ASTM e prEN 14214). 

 

3.4 ANÁLISE TÉRMICA DE ÓLEOS VEGETAIS IN NATURA E NA PRESENÇA DE 

CATALISADORES  

  

 O estudo sobre a estabilidade de oleaginosas, que é determinada pela composição 

química, é pertinente uma vez que possibilita um maior controle de qualidade. A análise térmica 

de óleos vegetais in natura proporciona um leque de aplicações para medidas de propriedades 
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físicas, avaliação da estabilidade térmica, reações químicas e determinação da composição de 

materiais (FARIA et al., 2002).   

Nesse sentido, utiliza-se para esta finalidade um Simultaneous Thermal Analyses (STA), 

composto basicamente por um forno e uma balança, onde a amostra é degradada e os valores 

obtidos geram as curvas de Termogravimetria (TGA), Termogravimetria Derivada (DTG) e 

Calorimetria Exploratória Diferencial (DSC), podendo analisar as perdas de massa e fluxo de 

calor em função da temperatura. Contudo, é possível realizar este mesmo procedimento com a 

adição de catalisadores e avaliar a atividade catalítica dos mesmos frente a temperatura de 

degradação e volatilização do óleo em estudo.  

Contudo, em ambas possibilidades os fatores como massa, formato e volume da amostra, 

a natureza do porta-amostra, a taxa de varredura e o gás utilizado influenciam nos resultados da 

análise. As curvas de TGA obtidas relacionam a variação da massa versus temperatura ou 

tempo. Na Figura 2 está a representação de curvas típicas obtidas em TGA. 

Fig. 2 – Representação de diferentes perfis de curvas obtidas em TGA. 

  

Fonte: QUEIRÓZ e CALDEIRA, 2022. 

 

Nesse sentido, curvas do tipo 1 são indicativas da não variação de massa no intervalo na 

qual a análise foi realizada, onde pode concluir que o material apresentasse termicamente 

estável. As curvas do tipo 2, são típicas de amostras que apresentam uma rápida perda de massa 

nos primeiros instantes da análise, podendo indicar a dessorção deste material. Ademais, as 

curvas do tipo 3 são as mais comuns em análises de TGA, onde apresentam a decomposição e 
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degradação da amostra em um único evento. As curvas tipo 4 indicam que houve a presença de 

mais de um evento para degradação do material no intervalo de análise (QUEIRÓZ e 

CALDEIRA, p. 48 - 50, 2022).  

Ainda na perspectiva de Queiróz e Caldeira (2022), as curvas do tipo 5 são semelhantes 

as curvas tipo 4, porém não há formação de intermediários, uma vez que os eventos iniciam 

antes do término dos eventos anteriores, este tipo de curva possui uma alta complexidade. A 

curva do tipo 6 é a menos comum, pois apresenta um processo de ganho de massa em seguida 

de perda, sendo estes indicativas da interação com a atmosfera e o material formado não se 

apresentou estável em maiores temperaturas, respectivamente. 

 

3.5 CATALISADORES  

Em 1836, Berzelius observou que seria possível alterar o curso de reações químicas se 

fosse inserido pequenas substâncias, que denominou este processo como “catálise”. 

Posteriormente, em 1894, Oswald conseguiu aumentar os horizontes e apontou que 

catalisadores são substâncias que tornam a reação mais rápida, sem serem consumidos no 

processo (COSTA, 2016). Ademais, a catálise pode ser dividida em três tipos:   

1. Homogênea: É um catalisador que está na mesma fase dos 

reagentes. Se os reagentes são gases, o catalisador também se encontra 
na fase gasosa. Se os reagentes estão na fase líquida, o catalisador se 

encontra na mesma fase (ATKINS, JONES, LAVERMAN, 2018).  

2. Heterogênea: É a catálise onde o catalisador e os reagentes se 
encontram em fases distintas. Os catalisadores mais comuns são sólidos 

finamente divididos ou porosos, usados em reações em fase gasosa ou 

líquida (ATKINS, JONES, LAVERMAN, 2018). 

3. Enzimática: As enzimas são catalisadores biológicos cuja 

função é modificar moléculas de substrato e promover reações 

(ATKINS, JONES, LAVERMAN, 2018). 

3.5.1. Peneiras moleculares  

As peneiras moleculares foram denominadas por McBrain em 1932, ele as classificou 

como sólidos capazes de adsorver moléculas, sendo seletivos. As peneiras podem ser divididas 

em três classes, de acordo com seus diâmetros de poros. Segundo a International Union of Pure 

Applied Chemistry (IUPAC) são classificadas em:  
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I. Microporoso: diâmetro de poros < 2 nm;  

II. Mesoporoso: 2 < diâmetro de poros < 50 nm;  

III. Macroporoso: diâmetro de poros > 50 nm.  

A descoberta de sólidos mesoporosos foi em 1992, sendo um grande avanço para a 

engenharia de materiais, possibilitando um crescimento de sólidos mesoporosos com bases nos 

mecanismos de modelagem desenvolvidos (CALVILLO et al., 2008). Dentre estes materiais, a 

família Santa Barbara Amorphous (SBA) é de grande interesse devido suas propriedades, e 

estudos buscam possibilitar modificações e caracterizações destes materiais. Dessa forma, uma 

variedade de materiais SBA são estudados na literatura, dentre eles SBA-1, SBA-11, SBA-12, 

SBA-15 e SBA-16.  

3.6 MATERIAIS MESOPOROSOS DA FAMÍLIA SBA  

É desenvolvida em 1998 a classe denominada Santa Barbara Amorphous (SBA), por 

pesquisadores da Universidade da Califórnia, Santa Bárbara (IGA, 2021). Diante de todos os 

materiais da família SBA, o SBA-15 e SBA-16 possuem destaque devido a suas características 

estruturais e desempenho catalítico. Para a obtenção de destes materiais é utilizado um 

copolímero como agente direcionador de estrutura e tetraortosilicato (TEOS) como fonte de Si 

(SEMIÃO, 2016). A representação da formação de materiais mesoestruturados está exposto na 

Figura 3. 

Fig. 3 – Representação da formação de materiais mesoestruturados. (a) Fonte de sílica e 

surfactante; (b) auto-organização do surfactante; (c) condensação da fonte de sílica; (d) 

remoção do surfactante. 

 

Fonte: Adaptado de HOFFMANN et. al 2006. 
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Para tanto, os materiais SBA-16 são uma das maiores formas de sílica, devido à sua 

grande área superficial, distribuição de poros estreita e de grande diâmetro, havendo também a 

presença de poros ordenados facilitando a hospedagem de moléculas na superfície interna do 

material, tornando-os candidatos promissores na área de adsorção (ENSHIRAH e 

ABDELHAMID, 2012). 

3.6.1. SBA-16  

O SBA-16 é um material mesoporoso, utilizando copolímeros com extensos blocos de 

óxido de polietileno (EO106-PO70-EO106), podendo ser formado em condições ácidas. A difração 

de raios-X da SBA-16 aponta uma estrutura tridimensional cúbica de corpo centrado, como 

mostrado na Figura 4.  

Fig. 4 – Estrutura 3D cúbica do SBA-16. 

 

Fonte: WAN e ZHAO, 2007. 

O butanol foi sugerido como um agente co-surfactante para formar as micelas, quando o 

HCl foi utilizado em baixas concentrações. Contudo, pode-se esperar que um sistema de 

copolímero-H2O-BuOH seja uma possibilidade para a síntese usando Pluronic F-127 como 

direcionador de estrutura (LIMA, 2010). O butanol inserido promove a diminuição da taxa de 

condensação de inorgânicos e produz a estrutura ordenada (KIM, KLEITZ e PAUL, 2005).  

No tocante a aplicações, o SBA-16 mostra-se como um material versátil, como aponta a 

literatura. Nesse sentido, Chebat (2022) utilizou o SBA-16 para adsorção e liberação controlada 

do fármaco curcumina, concluindo que pelo fato dos poros do SBA-16 serem maiores, ele 

consegue adsorver e incorporar mais moléculas nos poros de forma que a área superficial sofra 

menos modificações se comparado ao seu irmão hexagonal SBA-15.  
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Ademais, GOMES (2021) desenvolveu adsorventes à base de sílicas do tipo SBA-16 e 

avaliou seu desempenho na remoção de contaminantes orgânicos em meios aquosos, obtendo 

como resultado que este material desempenhou uma boa performance na adsorção de Azul de 

metileno e Dipirona, evidenciando que este material é promissor na área de adsorção, tendo em 

vista que possui uma síntese simples, com ausência de subprodutos e que tais características 

fomentam a utilização do SBA-16 em reparações ambientais de sistemas aquosos.   

No âmbito da produção de biocombustíveis, BOZA (2015) sintetizou catalisadores do 

tipo SBA-16 utilizando cinzas do bagaço da cana-de-açúcar para aplicação na produção de 

biodiesel e concluiu que o material obtido possuiu uma elevada acidez e apresentou uma boa 

atividade catalítica se comparado a outros catalisadores ácidos, onde a mesmo foi avaliado 

através da esterificação metílica do ácido oleico.   

Ainda no âmbito de catálise, a modificação de materiais SBA-16 torna-se uma via 

interessante como apontam SY-THANG HO et al., (2011), uma vez que desenvolveram 

catalisadores do tipo SBA-16 modificados com Sn para avaliação da atividade catalítica, 

podendo concluir que o Sn-SBA-16 atuou como um catalisador de benzilação ativo com alta 

seletividade para o difenilmetano, o que amplia os horizontes para a modificação e aprimoração 

destes materiais.   

  

3.6.2. Incorporação do alumínio no SBA-16 (Al-SBA-16)  

O SBA apresenta-se como suporte interessante para inserção de metais, gerando sítios 

ativos, aumentando sua acidez e estabilidade térmica e hidrotérmica, promovendo sua aplicação 

como catalisador para reação de transesterificação para biocombustíveis (RODRIGUES, 2021).  

Segundo Jing Ma et al. (2011), o Al é um material atraente em relação a sua ampla 

aplicação em reações catalíticas, sendo objeto de estudo de diversos pesquisadores que buscam 

a preparação e aplicação de materiais mesoestruturados contendo Al para a produção de um 

catalisador ácido sólido. Ainda segundo Jing Ma et al. (2011), poucos estudos relatam o SBA-

16 incorporado com Al como catalisador ácido, o que aponta uma necessidade do 

desenvolvimento e estudo sobre essa possibilidade de aprimoração.  

Ademais, os materiais puramente siliciosos não possuem acidez de BrØnsted, sendo assim 

a substituição isomorfa de Si4+ por cátions trivalentes como Al3+, Ga3+, Fe3+ e B3+ torna-se 

pertinente, propiciando em processos para reações catalisadas por ácido, como isomerização, 

craqueamento, hidrotratamento e alquilação. Contudo, a substituição por Al3+ mostra destaque 
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para inserção no quadro de sílica devido sua capacidade de induzir acidez com a formação de 

ácidos de BrØnsted, (HUIRACHE-ACUÑA et al., 2015).  

Diante das aplicações, Suek Joo Choi et al. (2011) desenvolveram mesoporos do tipo 

SBA-16 e Al-SBA-16 para estudos sobre degradação catalítica de polietilenos e concluíram que 

o Al-SBA-16 possuiu um alto desempenho catalítico frente a outros catalisadores testados, 

podendo este feito ser indicativo da presença de sítios de ácidos fracos.  

  

3.6.3. Impregnação de Zircônio no SBA-16 e Al-SBA-16  

O dióxido de zircônio (ZrO2), é um material promissor para a área da catálise, pois 

apresenta propriedades com vastas aplicações, uma de suas características principais é possuir 

sítios ácidos e básicos, podendo ser utilizado em reações como desidrogenação e desidratação 

de álcoois (TYAGI et al., 2006 apud GONÇALVES et al., 2015).  

Segundo Sendeep Badoka et al. (2014), heteroátomos como Zr são ácidos de Lewis por 

natureza, promovendo a geração de maior acidez, resultando em uma maior interação metal-

suporte em níveis fracos e moderados. Nesse contexto, materiais mesoporoso contendo Zr 

recebem atenção na catálise heterogênea devido aos seus potenciais ácidos.   

Nesse sentindo, Zhengkai Cao et al. (2020) desenvolveram uma série de catalisadores 

mesoestruturados contendo Zr para aplicação em hidrodesulfurização de dibenzotiofeno, 

possuindo como resultado que os materiais contendo Zr não danificou a estrutura mesoscópica 

do suporte, promoveu um alto grau de ordem estrutural, tamanho e volume de poros.  



31 

 

 

4. METODOLOGIA  

 

4.1 SÍNTESE DAS PENEIRAS MOLECULARES  

As sínteses das peneiras ocorreram em três etapas, respectivamente: obtenção da peneira 

molecular do tipo SBA-16; inserção do Al no SBA-16 (Al-SBA-16) e impregnação do Zr em 

todos os materiais obtidos.  

4.1.1. Síntese do SBA-16 e Al-SBA-16  

A metodologia utilizada para realizar a síntese do SBA-16 foi a adaptação de Kleitz e 

seus colaboradores, 2006. As sínteses foram realizadas em uma quantidade de 50 gramas de 

gel, no qual o direcionador orgânico Pluronic - F127 foi dissolvido em água e ácido clorídrico 

(HCl). O meio ficou sob agitação por 15 minutos para que o direcionador orgânico fosse 

dissolvido em uma temperatura de 45 °C. Posteriormente, foi adicionado o n-butanol e o gel de 

síntese permaneceu nas mesmas condições de temperatura e agitação por mais uma 1 hora. Em 

seguida, foi introduzido no meio reacional a fonte de silício tetraetoxisilano (TEOS), ficando 

por mais 24 horas nas mesmas condições de temperatura e agitação. Então, o gel de síntese foi 

levado para uma autoclave de teflon revestido com uma estrutura de aço inoxidável e transferido 

para a estufa (previamente aquecida a 100 °C) permanecendo por mais 24 horas. Então, o 

material foi lavado, seco, e calcinado a 550 °C por 6 horas para retirada do material orgânico 

presente. Os reagentes e suas respectivas funções para síntese do SBA-16 estão descritos na 

Tabela 3.  

Tab. 3 - Reagentes utilizados na síntese do suporte SBA-16. 

 

Reagente Função 

Pluronic F-127 Direcionador orgânico 

Ácido clorídrico (HCl) Fonte de Ácido 

Tetraetoxisilano (TEOS) Fonte de sílica 

n-butanol Agente co-surfactante 

Água destilada Solvente 

Fonte: Própria.  

  

Na inserção do alumínio e obtenção do Al-SBA-16 também foi usado o método 

hidrotérmico semelhante ao descrito para síntese do SBA-16. A diferença foi que logo após a 
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inserção do TEOS adicionou-se sais precursores de alumínio e foi feito o controle de pH no 

processo, sendo este feito através de uma solução de ajuste de pH. A razão molar de Al/Si foi 

de 75. O fluxograma de síntese do Al-SBA-16 está presente da Figura 5.  

Fig. 5 – Representação do mecanismo de síntese do aluminossilicato mesoporoso Al-SBA-

16. 

  

4.2 IMPREGNAÇÃO DO ZIRCÔNIO NAS PENEIRAS MOLECULARES  

  

Após a obtenção dos catalisadores foi realizado a inserção do óxido de zircônio aplicando 

o método de excesso de solvente (PINNA, 1998) e foi utilizado o nitrato de zircônio como sal 

percussor. Cabe destacar que as impregnações se processaram de forma separada, com isso se 

obteve o Zr/SBA-16 e Zr/Al-SBA-16. A porcentagem de óxido de zircônio inserido foi de 5% 

em relação a massa das peneiras moleculares.   

Inicialmente, foi posto a fonte de zircônio e água para que houvesse a dissolução total, 

este processo durou 15 minutos à 40 ºC, em sequência foi colocado separadamente os suportes 

no meio reacional, permanecendo em agitação por mais 3 horas, nas mesmas condições de 

temperatura.  Posteriormente, os materiais foram colocados na estufa onde seriam secos à 100 

ºC. Por fim, foi calcinado à 550 °C durante 06 horas, rampa de aquecimento de 10 °C/min, para 

retirada do material orgânico presente e conversão do sal em óxido. O fluxograma de 

impregnação pode ser observado na Figura 6.  

Fonte: Própria.   
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Fig. 6 - Fluxograma de impregnação do Zr no SBA-16 e Al-SBA-16. 

 

Fonte: Própria.  

  

4.3 TÉCNICAS DE CARACTERIZAÇÕES FÍSICO-QUÍMICAS.  

As caracterizações foram realizadas no Laboratório de Catálise, Ambiente e Materiais 

(LACAM), Laboratório de Análises Magnéticas e Ópticas (LAMOp) da Universidade do 

Estado do Rio Grande do Norte (UERN) e no Laboratório de Peneiras Moleculares 

(LABPMOL) da Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN).   

4.3.1. Difração de Raios-X  

Os difratogramas foram obtidos usando radiações de CuKα (λ = 1,15418 nm), por meio 

de equipamento da Rigaku, modelo Miniflex II 6000. Os dados foram coletados a baixo ângulo 

na faixa de 2θ de 0,5 a 5º e a alto ângulo na faixa de 2θ de 5 a 80º.   

Os cálculos dos valores de d distância interplanar e a célula unitária referente ao 

parâmetro mesoporoso cúbico (α₀) para materiais do tipo SBA-16 foram calculados, 

respectivamente, a seguir: 

Distância interplanar  

λCuKα=2𝑑(110)sin𝜃  EQUAÇÃO 1  

  

Parâmetro mesoporoso cúbico  

  EQUAÇÃO 2  

 𝛼₀  

Fonte de Zr +  
Água destilada 

Agitação por 

15 min (35 – 

40 °C)   

Adição dos 

suportes (SBA-16 

e Al-SBA-16) 

Agitação por 

03 horas (35 – 

40 °C)     

Secagem 

(100 °C)   
Calcinação por 06 

horas (550 °C)  
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4.3.2. Fluorescência de Raios-X  

Na técnica de FRX as amostras foram colocadas em um suporte, sendo o fundo do 

mesmo um polímero transparente, onde ocorre a passagem dos raios-x na amostra presente, o 

modelo do equipamento foi o EDX7000 da Shimadzu. 

4.4 TESTE CATALÍTICO  

Com o intuito de avaliar o comportamento térmico do óleo de dendê puro e catalisado, 

foram realizados testes através de análises termogravimétricas TGA/DTG E DSC. Através 

dessas técnicas, determinou-se a estabilidade térmica das amostras e temperatura inicial e final 

do processo de decomposição e/ou volatilização do óleo in natura e catalisado.   

As análises térmicas (TGA/DTG e DSC) foram realizadas no equipamento Netzsch, 

modelo STA 449 F3 Jupiter. Foi utilizada uma razão de aquecimento de 10 ºC/min, na 

temperatura de 25 a 900 ºC em atmosfera de nitrogênio. A porcentagem de catalisador 

utilizado foi de 20% em relação a massa do óleo. Ademais, os materiais foram analisados 

separadamente, para fins comparativos.  
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5. RESULTADOS E DISCUSSÃO  

  

5.1 DIFRAÇÃO DE RAIOS-X   

Os padrões de difração de raios-x à baixo ângulo (2θ de 0,5 a 5º) para o SBA-16, Zr/SBA- 

16, Al-SBA-16 e Zr/Al-SBA-16 são mostrados na Figura 7.   

 

Fig. 7 – Difratogramas a baixo ângulo do SBA-16, Zr/SBA-16, Al-SBA-16 e Zr/Al-SBA-16. 

 

   Fonte: Própria. 

 

Na figura 7, é possível visualizar a partir dos difratogramas de raios-X a presença da 

reflexão principal d110, indicativo da formação de materiais mesoporosos do tipo SBA-16. Os 

padrões de DRX para os materiais do tipo SBA
 
-16 exibem várias reflexões menores ao lado 

da primeira reflexão intensa, e todas elas podem ser indexadas a estrutura Im3m do SBA-16 

(MESA et al., 2005). Nesse sentido, é identificado os índices de Miller (110), (200) e (211) 

que indicam a presença de uma estrutura cúbica de corpo centrado (GRUDZIEN, GRABICKA 

e JARONIEC, 2007). Ademais, o Al-SBA-16 apresenta um pequeno deslocamento para direita, 

podendo ser indicativo da inserção do alumínio na estrutura do material.  

De acordo com a Figura 7, pode-se evidenciar que a impregnação não alterou a estrutura 

e organização mesoscópica dos materiais, sendo este ponto positivo, uma vez que a 

impregnação com êxito não modifica as características típicas do material em estudo.  

SBA-16
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Os padrões de Difração de Raios-X a alto ângulo (2θ de 5 a 80º) para os materiais 

impregnados estão dispostos na Figura 8.   

Fig. 8 – Difratogramas a alto ângulo do Zr/SBA-16 e Zr/Al-SBA-16.  

 

Fonte: Própria. 

 

É possível observar as reflexões características da formação de ZrO2, indicadas na 

presença das reflexões com valores de 2θ iguais à 31,8°; 37,0°; 53,2°; 63,2°; 66,5° e 78,5°, com 

pontos característicos referentes aos índices de Miller (111), (200), (220), (311), (222) e (400), 

compreendendo ao grupo espacial Fm3m, sendo esses identificados utilizando o programa 

Mercury através da ICSD – 36709. Os resultados obtidos nos cálculos da distância interplanar 

(Equação 1) e do parâmetro mesoporoso cúbico (Equação 2) estão descritos na tabela 4.  
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Tab. 4 – Resultados obtidos nos cálculos da distância interplanar e o parâmetro 

mesoporoso cúbico para os materiais. 

 

AMOSTRAS  d110(nm) a0(nm) 

SBA-16  10,3 14,6 

Zr/SBA-16  10,3 14,6 

Al-SBA-16  10,2 14,4 

Zr/Al-SBA-16  9,6 13,6 

Fonte: Própria.  

 

De acordo com a Tabela 4, é possível perceber que a inserção de Al e impregnação de Zr 

realizados separadamente no SBA-16 não promoveu mudanças significativas na distância 

interplanar e no parâmetro mesoporoso cúbico. Contudo, quando inserido Al alumínio durante 

a síntese e impregnado o Zr pós-síntese o material apresenta uma diminuição nos valores de 

distância interplanar e parâmetro mesoporoso cúbico, podendo estes serem referentes a 

modificação realizada.  

5.2 FLUORESCÊNCIA DE RAIOS-X  

Na Tabela 5 contém os resultados quantitativos obtidos através da técnica de 

fluorescência de raios-X, podendo-se observar a composição química elementar dos materiais 

sintetizados.  

Tab. 5 - Fluorescência de raios-X 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Própria. 

  

O material SBA-16 apresenta unicamente Si em sua composição, como esperado para o 

mesmo. O material Al-SBA-16 apresenta porcentagem de alumínio, confirmando que este 

metal foi incorporado na composição química. Os materiais impregnados apresentam 

AMOSTRAS %Si %Al %Zr %Outros  

SBA-16  100 0,0 0,0 0,0  

Zr/SBA-16  97,6 0,0 1,9 0,5  

Al-SBA-16  97,7 2,3 0,0 0,0  

Zr/Al-SBA-16  97,8 1,5 0,7 0,0  
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porcentagens de Zircônio na composição química, comprovando que este metal está presente 

nos catalisadores e que a impregnação foi realizada com sucesso.  

Contudo, as porcentagens referentes as modificações encontram-se abaixo do esperado 

teoricamente, porém a priori não se pode identificar quais motivos dificultaram a inserção do 

metal na estrutura do SBA-16. Ademais, a presença de outros metais pode ser indicativa da 

presença de impurezas ou problemas de detecção do equipamento.  

  

5.3 TESTE CATALÍTICO (TG/DTG E DSC)  

Nesta análise é possível observar a perda de massa e fluxo de calor em função da 

temperatura e quais eventos estes referem. Nas Figuras 9, 10 e 11 estão presentes o resultado 

das análises termogravimétricas (TG/DTG e DSC) para o Óleo de dendê, Óleo + SBA-16, Óleo 

+ Zr/SBA-16 e Óleo + Zr/Al-SBA-16.  

Fig. 9 - Curvas de TG para o Óleo de dendê, Óleo + SBA-16, Óleo + Zr/SBA-16 e Óleo + 

Zr/Al-SBA-16.  

 
Fonte: Própria.  
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Fig. 10 - Curvas de DTG para o Óleo de dendê, Óleo + SBA-16, Óleo + Zr/SBA-16 e 

Óleo + Zr/Al-SBA-16.  

 

Fonte: Própria.  
 

 

Fig. 11 - Curvas de DSC para o Óleo de dendê, Óleo + SBA-16, Óleo + Zr/SBA-16 

e Óleo + Zr/Al-SBA-16.  

 

Fonte: Própria. 

  

100 200 300 400 500 600 700 800 900

-20

-15

-10

-5

0
P

e
rd

a
 d

e
 M

a
s
s
a

 (
%

)

Temperatura (ºC)

 Óleo de Dendê

 Óleo + SBA-16

 Óleo + Zr/SBA-16

 Óleo + Zr/Al-SBA-16

100 200 300 400 500 600 700 800 900

-3

-2

-1

0

1

F
lu

x
o

 d
e

 C
a

lo
r/

W
g

-1

Temperatura °C

 Óleo de Dendê

 Óleo + SBA-16

 Óleo + Zr/SBA-16

 Óleo + Zr/Al/SBA-16

Exotérmico

Endotérmico



40 

 

 

Através das figuras 9 e 10 é possível perceber que o óleo de dendê possui um único 

evento de perda de massa não apresentando massa residual. Entretanto, é possível perceber que 

as amostras catalisadas apresentam uma pequena perda de massa entre 100 e 300 °C, podendo 

ser referente a remoção de água fissorvida nos materiais (DURÕES, 2014 apud SOUSA, 2021) 

e retirada de ácidos graxos menores presentes na composição do óleo de dendê. As amostras 

com os catalisadores apontam eventos de perda similares, ademais o Zr/SBA-16 Zr/Al-SBA-

16 apresentam, respectivamente, uma maior diminuição na temperatura do tipo máximo, 

comprovando uma boa atividade catalítica dos materiais.  

No gráfico de DSC, figura 11, é possível observar 3 picos característicos referentes a 

decomposição e/ou volatilização do óleo de dendê. Ademais, as amostras contendo 

catalisadores apontam os mesmos picos, porém, com deslocamentos para direita, confirmando 

a influência dos catalisadores na decomposição do óleo, propiciando a formação de compostos 

de maiores ou menores massas moleculares. Pode-se analisar na figura, que a presença de 

catalisadores não modificou o fluxo de calor típico do óleo de dendê puro. Na Tabela 6 estão 

os dados termogravimétricos obtidos no craqueamento do óleo de dendê.   

Tab. 6 - Dados termogravimétricos obtidos a partir da análise térmica do óleo de dendê in 

natura na presença dos catalisadores. 

  

AMOSTRAS 
Temperatura Inicial e 

Final (°C) 

Temperatura 

Máxima (°C) 

Perda de 

Massa (%) 

Massa 

Residual (%) 

Óleo de Dendê 381 - 459 424 100 0 

Óleo + SBA-16 375 - 454 422 81 16 

Óleo + Zr/SBA-16 372 - 446 417 82 18 

Óleo + Zr/Al-SBA-16 378 - 447 418 81 19 

 

Fonte: Própria.  

Com base nos dados da tabela 6, é notório que o craqueamento na presença dos 

catalisadores apresentaram uma diminuição na temperatura máxima necessária, sendo inferior 

a 555 ºC. Ademais, é possível perceber um destaque para as amostras catalisadas pelo 

Zr/SBA16 e Zr/Al-SBA-16 que apresentaram menores temperaturas do pico máximo para 

degradação e/ou volatilização do óleo de dendê.  
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6. CONSIDERAÇÕES FINAIS  

  

Com base nos resultados referentes as análises de caracterização dos catalisadores, bem 

como os dados obtidos no teste catalítico por análise térmica na presença dos materiais SBA-

16, Zr/SBA-16, Zr/Al-SBA-16, foi possível concluir que:   

  

• Através das análises de DRX realizadas com os mesoporos obtidos no trabalho, pode-

se concluir que os mesmos foram sintetizados com êxito, sendo este feito comprovado pela 

presença dos índices de Miller referentes a materiais do tipo SBA-16. Os difratogramas de 

raios-X à alto ângulo para os materiais impregnados apresentam as reflexões de formação do 

ZrO2, comprovando que a impregnação foi realizada com sucesso sem haver danos nas 

estruturas dos suportes;  

• No tocante a análise química elementar, realizada através do FRX, o material SBA-16 

apresentou-se puramente silicioso, em contra partida os catalisadores modificados 

apresentaram porcentagens referentes a tais modificações, comprovando que o método 

utilizado foi uma rota viável para impregnação do Zr nos materiais.   

• Diante do teste catalítico realizado por análise térmica, foi possível concluir que a 

presença dos catalisadores proporcionou uma diminuição na temperatura do tipo máximo de 

degradação do óleo de dendê. Para tanto, os catalisadores Zr/SBA-16 e Zr/Al-SBA-16 

obtiveram maior atividade catalítica, indicando que a impregnação do Zr potencializou os 

materiais. Contudo, devido a manutenção do equipamento de análise térmica, não foi possível 

realizar o teste catalítico para o Óleo de dendê na presença do aluminossilicato.  
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