Preparo e aplicacao da hidrotalcita
na produc¢ao de biodiesel

Introducao

O biodiesel é produzido industrialmente pela transesterificagcdo basica, utilizando um
catalisador homogéneo. Embora o processo ja esteja bem estabelecido, existe um grande
esforco das pesquisas para encontrar um catalisador heterogéneo com eficiéncia semelhante
ao catalisador homogéneo. Esse catalisador traria beneficios como a possibilidade de
reutilizacdo em ciclos consecutivos, menor geracdo de residuos, e consequente facilidade
de purificagao do biodiesel e glicerina.

Uma gama de catalisadores heterogéneos vem sendo pesquisada para a sintese do
biodiesel. Alguns exemplos sdo: 6xidos metélicos como Ca0, MgO, SrO, carbonatos MgCO,,
BaCO,, zedlitas basicas e as hidrotalcitas (HELWANI et al., 2009). As zedlitas, apesar de
apresentarem alta seletividade na produgdo de biodiesel, podem ndo gerar altas taxas
de conversdo devido a sua limitacdo quanto ao tamanho da molécula a ser sintetizada,
pois seus canais podem dificultar a passagem de moléculas maiores e assim, sua difusdo
no espaco cristalino. Ja as hidrotalcitas possuem caracteristicas favoraveis na producdo
de biodiesel, pois a presenca de agua, apesar de comprometer a atividade de alguns
catalisadores heterogéneos, pouco afeta as hidrotalcitas. Essas Ultimas possuem vantagens,
como o facil preparo e baixo custo (ELLABBAN et al., 2014).

Esse trabalho tem como objetivo produzir hidrotalcita e testa-la na producdo de
biodiesel.

Metodologia

A hidrotalcita foi preparada segundo Villanueva (2005) e Andrade (1997). O método
utilizado foi da coprecipitagdo, utilizando a solugdo (B) formada por agentes precipitantes,
carbonato de sédio anidro (Na,CO,) e hidroxido de sédio (NaOH), titulada pela solugdo
(A) composta por nitrato de aluminio nonaidratado (AI(NO,),.9H,0) e nitrato de magnésio
hexaidratado (Mg(NO,),.6H,0). A razdo molar para a hidrotalcita sintetizada foi de Al/
(Al+Mg) 0,20, calcinada a 550 °C. O processo de envelhecimento, importante na formacgdo
cristalina, foi feito em repouso de 21h em temperatura ambiente. A filtragdo foi necessaria
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até o pH 7-8, para a retirada dos ions Na+ que podem contaminar o catalisador. Apds a
secagem em estufa por 18h a 110 °C realizou-se a calcinagdo em rampas como citado
em Villanueva (2005). Os resultados foram comparados com a hidrotalcita comercial
fornecida pela empresa japonesa Kyowa Chemical Industry Co., Ltd. As hidrotalcitas foram
identificadas como HT 550 (hidrotalcita sintetizada) e HT COM (hidrotalcita comercial).

Para caracterizacdo da hidrotalcita foram realizadas analises de difracdo de raios x
(DRX), marca Rigaku, modelo D/MAX-2A/C e analise térmica (TG/DTG/DTA), equipamento
2960 Simultaneous DSCTGA (TA Instruments).

Os catalisadores foram ativados em mufla a 300 °C, por duas horas. Para as reac¢des de
transesterificacdo foram variados os pardmetros: razdo molar 6leo/élcool, concentragdo
de catalisador, e tempo de reagdo. As reagdes foram todas processadas a 100 °C e agitacao
de 1000 rpm. As reagBes foram conduzidas em mini reatores de 5 mL, utilizando 1 g
de 6leo de soja. O teor de éster foi determinado segundo método proposto por Ghesti
(2009), utilizando um espectrémetro de infravermelho médio, marca PerkinElmer, modelo
Spectrum Two e os dados foram tratados com o programa OPUS.

Resultados e Conclusoes

Nas andlises de difracdo de raios X, os picos caracteristicos da hidrotalcita nao
calcinada foram agudos e simétricos para valores baixos de 26, nos planos (003) e (006),
referentes a presenca de pequenos cristais formados por poucas lamelas empilhadas e
picos assimétricos e de baixa intensidade para angulos maiores, de acordo com o descrito
por Andrade (1997). Ap0s a calcinagdo, ha a permanéncia da fase de éxidos mistos de MgO
nas difracdes de 43 e 632 (26) (ANDRADE, 1997). Para as anadlises térmicas, foi possivel
notar a presencga de trés picos endotérmicos, referentes a: perda de agua, desidroxilagdo
e remocdo de carbonatos. Além disso, a temperatura de calcinagdo estabelecida de 5502C
foi escolhida para o favorecimento da formagdo de 6xidos mistos, a fase mais ativa para a
hidrotalcita.

Para a producdo de biodiesel, foram encontrados os seguintes teores de éster nas
reacdes:

HT COM — razdo molar dleo/alcool - 1:18; concentracdo de catalisador — 10%; e tempo
de reacdo — 4 h; teor de éster — 100%.

HT COM — razdo molar éleo/alcool - 1:18; concentragdo de catalisador — 10%; e tempo
de reagdo — 2 h; teor de éster — 71,53%.

HT COM — razdo molar dleo/alcool - 1:12; concentragdo de catalisador — 10%; e tempo
de reacdo — 2 h; teor de éster — 64,13%.

HT 550 — razdo molar 6leo/alcool - 1:12; concentracdo de catalisador — 5%; e tempo de
reacdo — 2 h; teor de éster — 50,20%.



Com base nos dados obtidos pode-se concluir que o uso da hidrotalcita como
catalisador para biodiesel é promissor. A hidrotalcita sintetizada ndo mostrou um valor
muito satisfatorio quando comparada a hidrotalcita comercial. No entanto, novos testes
devem ser feitos otimizando os parametros através de um planejamento experimental.

Deve-se ressaltar ainda que estudos devem ser conduzidos tanto com aumento de
escala quanto na reutilizacdo desses catalisadores ja que a principal vantagem do catalisador
heterogéneo é possibilitar sua reutilizagdo. Além disso, os catalisadores podem ainda
ser testados com 6leos acidos. Quando se utiliza éleo acido para produgdo de biodiesel,
normalmente é necessaria uma etapa extra no processo pra esterificar os acidos graxos
livres. Encontrar um catalisador capaz de esterificar os acidos graxos livres e transesterificar
os triglicerideos é, sem duvida, um grande desafio e pode representar enorme ganho para
0 processo.
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