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1 - Introdução
O biodiesel consiste de um combustível 

biodegradável derivado de óleos vegetais e gorduras
animais, formado por ésteres de ácidos graxos, ésteres de 
alquila (metila, etila ou propila) de ácidos carboxílicos de 
cadeia longa4. O processo convencional para sua produção 
ocorre pela transesterificação de óleos vegetais com álcool 
na presença de um catalisador1.

Este trabalho se propõe a sintetizar e caracterizar o 
catalisador heterogêneo (KOH/Al2O3). Além de estudar a
melhor temperatura, razão etanol:óleo na produção de 
biodiesel.  

2 - Material e Métodos
 O procedimento empregado para a síntese dos

materiais (KOH/Al2O3) foi realizado de acordo com o 
artigo3. Inicialmente, prepara-se 30 mL de uma solução de 
30% de KOH (aq.), em seguida é misturada em 10 g de 
alumina, a mistura resultante foi mantida por cerca de 3 h 
sob aquecimento e agitação constante a 80 ºC. Após a 
impregnação, a mistura foi transferida para um cadinho e 
levado a estufa para secagem a 110ºC por 24 h. Antes de 
cada reação de transesterificação, o catalisador foi 
calcinado a 500 ºC em um forno do tipo mufla por 3 h sob 
fluxo de 100 mL min-1 em ar sintético. O catalisador foi 
caracterizado por difratograma de raio X (DRX), 
florescência de raio X (FRX) e Microscopia Eletrônica de 
Varredura (MEV) e termogravimetria (TG/DTG) Os 
difratogramas de raios X dos materiais foram obtidos em 
um equipamento da Shimadzu, modelo XRD 6000. Os 

-80 graus com 
velocidade de goniômetro de 2 º/min com um passo de 0,02 
graus. As análises de microscopia eletrônica de varredura 
(MEV) dos catalisadores foram realizadas em um 
equipamento Philipps modelo XL30-ESEM. Espectros na 
região do infravermelho por transformada de Fourier 
(FTIR) foram obtidos no modo transmitância no intervalo 
de 4000 a 400 cm-1 com resolução de 4 cm-1 e auxílio de 
uma janela de KBr, em um espectrofotômetro de 
infravermelho com transformada de Fourier da Bomem, 
modelo MB102. 

A reação de transesterificação foi realizada 
utilizando um sistema de refluxo, com um balão de fundo 
chato de 500 mL conectado a um condensador. A mistura 
reacional foi adicionada ao balão sob agitação e 
aquecimento constante. As demais condições reacionais 
como a razão molar de etanol:óleo (12:1 e 15:1) e 
temperatura (60 e 70 ºC) são variáveis a fim de se obter um 
maior rendimento da reação. Após terminar a reação, a 
mistura foi separada por filtração para a remoção do 

catalisador. Em seguida, o filtrado foi transferido para um 
funil de decantação. 

Tabela 1: Matriz dos testes catalíticos com KOH/Al2O3. 
Biodiesel %Cat Etanol:Óleo Temperatura Tempo

1 2 15:1 60 ºC 5 h
2 2 15:1 70 ºC 5 h
3 2 12:1 60 ºC 5 h
4 2 12:1 70 ºC 5 h

Os biodieseis produzidos foram avaliados por 
termogravimetria (TG/DTG) para avaliar o teor de ésteres 
obtidos5.  As amostras de óleo de biodiesel de algodão 
foram analisadas usando uma termobalança Mettler Toledo 
TGA/SDTA, modelo 851e. As curvas termogravimétricas 
foram obtidas aquecendo cada uma das amostras, contidas 
em um cadinho de porcelana, da temperatura ambiente até 
900 ºC, com uma razão de aquecimento de 10 ºC/min e sob 
atmosfera dinâmica de hélio (25 mL/min). 

3 - Resultados e Discussão
A formação do catalisador KOH/Al2O3 foi observada 

47º, 48º, 51º e 52º. Observa-se também o aparecimento de 
uma nova fase interpretada como sendo o K2O (confirmado 
também pelo EDX  Tabela 2) cujos picos podem ser 

As 
análises fluorescência de raios X (EDX) dos catalisadores 
foram realizadas em um equipamento EDX-720.  
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Figura1: Difratograma de raio X da amostra do catalisador 
KOH/Al2O3. 

Tabela 2: Fluorescência de raios X da amostra do 
catalisador KOH/Al2O3. 

Composição %
K2O 73.95 %

Al2O3 25.23 %
SiO2 0.82 %

Com o MEV-EDS (Figura 2), foi possível 
determinar a composição química pontual das fases 
minerais que compõem o catalisador. 
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Figuras 2: Microscopia eletrônica de varredura da amostra 

do catalisador KOH/Al2O3. 
Tabela 3: EDS da amostra do catalisador KOH/Al2O3. 
Elemento Peso % Peso % Atômico %
Oxigênio 83,26 0,72 90,85
Alumínio 8,39 0,49 5,43
Potássio 8,35 0,59 372

As curvas TG (Figura 3) da decomposição térmica 
do catalisador apresenta duas etapas. A primeira etapa (132-
217 ºC, 34%) corresponde à perda de água, a segunda etapa 
(326-446 ºC, 13%) corresponde à transformação do grupo 
Al O H no grupo Al O K, mais as espécies K2O·CO2
foram geradas2. 
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Figura 3: Curvas TG/DTG das amostras de Al2O3, KOH e 
do catalisador KOH/Al2O3. 

Através dos espectros de FTIR (Figura 4), a banda 
de absorção em 1385 cm-1 pode ser atribuída à ligação K-O. 
A banda entre 3200-3400 cm-1 que pode ser atribuída à 
água. 
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Figuras 4: FTIR da amostra do catalisador KOH/Al2O3. 

As análises termogravimétricas (TG/DTG) foram 
realizadas com o objetivo avaliar a reação de 
transesterificação através da diferença na temperatura de 
volatilização dos triglicerídeos e ésteres. As curvas 
TG/DTG do óleo de algodão e do biodiesel obtidos nas 
diversas condições reacionais estão apresentadas na Figura 
5.A curva TG do óleo de algodão mostrou uma única perda 
de massa de 96,2% referente à volatilização/evaporação dos 
ácidos graxos (triglicerídeos). Para as curvas TG/DTG de 
biodiesel observa-se claramente duas etapas de 
decomposição, a primeira referente à
volatilização/decomposição dos ésteres etílicos e a segunda 
a volatilização/decomposição dos triglicerídeos. O dados 
obtidos das curvas TG/DTG estão apresentados na Tabela 
4.
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Figura 5: Curvas TG/DTG dos biodiesel de algodão nas 
condições reacionais estudada. 

Tabela 4: Dados obtido da curva TG/DTG do óleo e 
biodiesel de algodão com o catalisador KOH/Al2O3. 

Amostras Etapas Tmáx.(ºC) mR(%)
Óleo de 
Algodão

1 304-461 431 96,2 3,8

Biodiesel 1 1
2

100-311
311-479

325
412

71,2
28,2

0,6

Biodiesel 2 1
2

135-317
317-489

320
402

64,8
34,9

0,3

Biodiesel 3 1
2

165-318
318-496

317
392

19,5
79,1

1,4

Biodiesel 4 1
2

171-322
322-496

328
396

35,9
63,2

0,9

 De acordo com a Figura 5 e  a Tabela 4 a razão 
etanol:óleo de 15:1 favorece a reação de transesterificação e 
que o aumento da temperatura para 70 oC não favorece a 
reação. Portanto, o melhor resultado obtido através da 
variação das condições reacionais foi do biodiesel 1 (razão 
etanol:óleo  15:1 e temperatura  60 ºC) produzindo 71,2 
% de biodiesel. 

4 Conclusões
O catalisador heterogêneo KOH/Al2O3 foi 

sintetizado e caracterizado por diversas técnicas analíticas,
sendo confirmada a fase ativa K2O. Sua aplicação na reação 
de transesterificação do óleo de algodão foi considerada 
eficaz, pois através das curvas TG/DTF foi possível 
verificar a conversão de triglicerídeos para ésteres. Sendo o 
biodiesel 1 apresentou maior percentual de conversão de 
triglicerídeos para ésteres (71,2%). Considerando a 
utilização de 2% do catalisador a melhor condições 
reacionais foi razão etanol:óleo  15:1 e temperatura 60
ºC. 
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