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“Os Químicos são uma estranha classe de 
mortais, impelidos por impulso quase 
insano a procurar seus prazeres em meio 
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viver tão agradavelmente que preferiria 
morrer a trocar de lugar com o rei de 
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(Johann Joachim Bécher, 1667).



 
 

RESUMO 

 
O uso de catalisadores sólidos, como os óxidos simples e/ou modificados, tem sido 

foco de uma variedade de pesquisas. Como por exemplo, para a aplicação na catalise 

heterogênea em reações de transesterificação e esterificação na obtenção de 

biodiesel a partir de diferentes oleoginosas, visando a diminuição dos impactos 

ambientais causados pelos combustíveis fosseis.  Nesse sentido, o presente trabalho 

apresenta como objetivo a obtenção de catalisadores à base de óxidos substituídos 

Sn1-xSixO2 (x=0,05; 0,10; 0,15 e 0,20) obtidos pelo método dos precursores 

poliméricos, visando avaliar a influência do Si nas modificações estruturais do SnO2 e 

na efetividade catalítica para a produção de biodiesel partir da reação 

transesterificação e esterificação simultânea do óleo de soja acidificado (85% Óleo de 

Soja + 15% Ácido Oleico), simulando o óleo residual. Os sistemas Sn1-xSixO2 obtidos 

foram caracterizados por Difração de raios–X, Espectroscopia de infravermelho com 

transformada de Fourier, Distribuição granulométrica, análise textural por adsorção de 

nitrogênio e microscopia eletrônica de varredura. Em seguida, foram realizados os 

testes catalíticos, utilizando sistema pressurizado (reator Par), por rota etílica e em 

condições reacionais: razão molar etanol: óleo de 15:1, 4% de catalisador, tempo 1 h 

e temperatura 180ºC. Os produtos dos testes catalíticos foram caracterizados por 

índice de acidez e cromatografia gasosa. Através dos resultados de DRX foi possível 

identificar os planos cristalinos (220), (002) que são relacionados a formação do 

dióxido de estanho, bem como aos respectivos sistemas Sn1-xSixO2. Através da 

análise textural foi notável que o catalisador Sn0,80Si0,20O2 apresenta maior área 

superficial (82,26 m²/g) em comparação com as demais amostras estudadas, 

confirmando que a presença do Si influenciou na expansão da área de superfície 

destes materiais, confirmadas pelas análises granulometrica e microscopica que 

destaca as características heterogêneas de tamanhos de partículas de perfil 

micrométrico. E embora o efeito catalítico de todos os catalisadores tenha sido em 

uma média de apenas 46,6 %, com um desvio de ± 1,8 %, os testes de 

reprodutibilidade de síntese do sistema Sn0,80Si0,20O2/6% e seu respectivo reuso 

Sn0,80Si0,20O2/6%R indicam a viabilidade de sua aplicação na catálise.   

 
Palavras-Chave: precursores poliméricos; óxidos substituídos; catálise heterogênea; 
ésteres etílicos. 
 



 
 

ABSTRACT 

 
The use of solid catalysts, such as simple and/or modified oxides, has been the focus 

of a variety of research. For example, for application in heterogeneous catalysis in 

transesterification and esterification reactions in obtaining biodiesel from different 

oilseeds, aiming to reduce the environmental impacts caused by fossil fuels. In this 

sense, the present work aims to obtain catalysts based on substituted oxides Sn1-

xSixO2 (x=0,05; 0,10; 0,15 e 0,20) obtained by the method of polymeric precursors, in 

order to evaluate the influence of Si on the structural modifications of SnO2 and on the 

catalytic effectiveness for the production of biodiesel from the transesterification 

reaction and simultaneous esterification of acidified soybean oil (85% Soybean Oil + 

15% Oleic Acid), simulating the residual oil. The Sn1-xSixO2 systems obtained were 

characterized by X-ray diffraction, Fourier transform infrared spectroscopy, 

granulometric distribution, textural analysis by nitrogen adsorption and scanning 

electron microscopy. Then, the catalytic tests were carried out, using a pressurized 

system (Par reactor), by ethyl route and under reaction conditions: molar ratio ethanol: 

oil of 15:1, 4% of catalyst, time 1 h and temperature 180ºC. The catalytic test products 

were characterized by acid number and gas chromatography. Through the XRD results 

it was possible to identify the crystalline planes (220), (002) that are related to the 

formation of tin dioxide, as well as to the respective Sn1-xSixO2 systems. Through the 

textural analysis it was notable that the Sn0.80Si0.20O2 catalyst has a higher surface area 

(82.26 m²/g) compared to the other studied samples, confirming that the presence of 

Si influenced the expansion of the surface area of these materials, confirmed by 

granulometric and microscopic analysis that highlights the heterogeneous 

characteristics of micrometric profile particle sizes. And although the catalytic effect of 

all catalysts averaged only 46.6%, with a deviation of ±1.8%, the synthesis 

reproducibility tests of the Sn0.80Si0.20O2/6% system and its respective reuse 

Sn0.80Si0.20O2/6%R indicate the feasibility of its application in catalysis. 

 
Keywords: polymeric precursors; substituted oxides; heterogeneous catalysis; ethyl 
esters. 
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1 INTRODUÇÃO 
 

A evolução humana é uma das principais causas de danos ao planeta e nesse 

sentido, estudos buscam maneiras para preservar os recursos naturais que ainda 

restam. Sendo assim muitos cientistas perceberam que a utilização de combustíveis 

derivados do petróleo, são grandes contribuidores para o efeito estufa e voltaram as 

suas pesquisas para a busca de combustíveis alternativos capazes de substituir os 

combustíveis fósseis, a partir dessa missão muitas pesquisas foram desenvolvidas 

como as energias renováveis (CAVALCANTE FILHO, BUAINAIN, BENATTI, 2019).  

As energias renovaveis são aquelas provinientes da natureza que possuem 

reposição natural, destaca-se algumas como: a solar, eólica, hídrica, biomassa (dentro 

da biomassa tem-se os biocombustiveis como o etanol e biodiesel), diferentemente 

das fontes de energias fosseis que necessitam milênios para serem formadas 

(GOLGEMBERG e LUCON, 2007; HE et al, 2015). 

O biodiesel é um biocombustível derivado de fontes renováveis, como os 

óleos extraídos de alguns vegetais, sem componentes tóxicos e com características 

não poluente, bem como também de misturas oleogenosas (óleo de soja e ácidos 

graxos), simulando óleos residuais, ou até mesmo o próprio óleo residual 

(BIODIESEL, 2021). Assim, os biodieseis podem ser produzidos a partir de qualquer 

fonte de ácidos graxos, como os óleos de origem vegetais e gorduras animais, no 

entanto, nem todas essas fontes podem ser aplicadas a nivel industrial (VOLZ, 2009).  

Sendo então, um suplente bem atraente para a substituição do petro-diesel pois é 

renovável e biodegradável (HE et al, 2015).  

Quimicamente falando o biodiesel é mistura de ésteres de ácidos graxos, em 

geral obtido a partir da reação de transesterificação de óleos vegetais ou gorduras 

animais com excesso de álcool em presença de catalisador (LUO et al, 2017). A 

catálise utilizada na produção do biodiesel pode ser homogênea ou heterogênea, no 

entanto, é comumente adotada em fábricas ao redor do mundo, a reação de 

transesterificação por catálise homogênea (ZARZZEKA, 2014).  

Sendo assim, para a produção de biodiesel, é necessário a utilização de 

materiais primais de alta qualidade, pois embora a catálise homogênea 

convencionalmente utilizada (catalisadores: básico – NaOH/KOH; ácido - H2SO4) 

ofereça altos rendimentos em condições moderadas, estão associados a várias 

limitações e desvantagens, uma vez que é caracterizada por possuir catalisadores e 
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reagentes na mesma fase reacional, necessitando assim, de etapas extras de 

neutralizações das oleaginosas que geram alto custo devido à processo de 

purificação, além da grande quantidade de  efluentes gerados na etapa de purificação 

do biodiesel que necessita de tratamento prévio ao descarte, tornando cara a 

produção do biodiesel (ZARZZEKA, 2014; FARIAS et al., 2020). 

Portanto, a catálise heterogênea possui vantagens, pois permite solucionar 

problemas gerados pela catálise homogênea básica e ácida, uma vez os catalisadores 

sólidos heterogêneos podem ser facilmente separados do produto final, gerando 

menor  quantidade de efluentes, não  reagem com os reagentes principais da reação, 

sendo possível recuperar grandes quantidades de produtos, sem ter a necessidade 

de procedimentos caros para a refino da gordura graxa utilizada, apresentando assim, 

melhor qualidade em termos de pureza do produto obtido (SAMPAIO, 2008; FARIAS 

et al., 2020). 

Nesta conjutura, diversos tipos de catalisadores sólidos têm sido estudados 

para a produção de biodiesel a partir de diferentes oleaginosas, tais como, o 

catalisador a base de SrO e ZnO/Al2O3 que foram aplicados na síntese de biodiesel a 

partir do óleo de milho e obtendo 95,2% de conversão (Al-SAADI, A, 2020). No 

trabalho de Dall’oglio D e colaboradores, (2021), o catalisador a base de SnO2/ZnO foi 

aplicado na produção de biodiesel utilizando óleo de soja e obtiveram conversão de 

92 %. Em relação a obtenção de biodiesel a partir do óleo de fritura, os catalisadores 

a base de CaO e MgO foram avaliados quanta a atividade e apresentaram 96,47 % 

de conversão por rota metílica (SHABAN M., 2019).  

Dentre os óxidos metálicos avaliandos na catálise para biodiesel e reportados 

na literatura, a associação do estanho e o silício, é o foco do presente estudo, uma 

vez que estudos prévios indicaram uma boa atividade catalítica, tais como, Xie, Wang 

e Li (2011), que trabalharam com o catalisador SnO2/SiO2 obtido pelo metodo de 

impregnação, tendo como fonte graxa a mistura do óleo de soja e ácido oleico e 

obtiveram conversação ésteres de 81,6%. Além disso, o estanho tetraedrico 

combinado com silica em estruturas mesoporosas, como zeolitas e silicas, também 

vem sendo avaliados como catalisador heterogeneo do tipo ácido de Lewis, atraindo 

uma notavel atenção recetemente, pois apresentam adimiravel atividade e selividade 

em uma serie de reações (FERRINI et al, 2017) 

Diante dos interessantes resultados apresentados pela literatura, com ênfase 

na catálise heterogênea para a produção de biodiesel, o presente trabalho tem como objetivo 
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investigar a síntese de óxidos substituídos a base de Sn1-xSixO2 pelo método dos 

precursores poliméricos, e avaliar sua atividade catalítica na produção de biodiesel a 

partir da reação de transesterificação e esterificação simultânea de óleo acidificado. 
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2 OBJETIVOS 

 

2.1 Objetivo Geral: 

Investigar a influência da substituição parcial do Sn por Si na obtenção do 

sistema Sn1- xSixO2 pelo método dos precursores poliméricos e avaliar a atividade 

catalítica dos óxidos substituídos na produção de biodiesel a partir da reação de 

transesterificação e esterificação simultanea de óleo acidificado. 

 

2.2 Objetivos Específicos: 

 Sintetizar catalisadores SnO2, Sn0,95Si0,05O2, Sn0,90Si0,10O2, Sn0,85Si0,15O2 e 

Sn0,80Si0,20O2 pelo método dos precursores poliméricos; 

 Avaliar a influência da substituição parcial do Sn por Si no sistema Sn1- xSixO2 

(x= 0,05; 0,10; 0,15; 0,20) nas caracterÍsticas estruturais, químicas, 

granulométrica e superficiais, através das respectivas técnicas de Difração de 

Raio X (DRX), Espectroscopia de Infravermelho por transformada de Fourier 

(FTIR), Distribuição granulométricas por dispersão de Luz dinâmica (DG/DLS) 

e análise textural por adsorção de N2 (BET); 

  Aplicar os catalisadores previamente obtidos (SnO2 e sistemas Sn1- xSixO2), 

na síntese do biodiesel a partir de óleo acidificado (mistura de 85% de óleo 

de soja + 15 % de ácido oleico, simulando o óleo residual), através da rota 

etílica; 

 Avaliar a eficiência catalítica através das caracterizações dos produtos dos 

testes catalíticos por cromatografia gasosa e índice de acidez.
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3 REFERENCIAL TEÓRICO 

 

3.1 Energias renováveis 

 

As energias renováveis são oriundas dos ciclos de radiação natural solar, fonte 

primaria de quase toda a energia disponível no planeta Terra, e por isso, são 

praticamente inesgotáveis, não alteram o balanço térmico terrestre e configuram-se 

como um grupo que pode ser denominado de não convencionais, ou seja, não derivada 

de combustíveis fosseis, essas fontes renováveis de energia podem e devem ser 

utilizadas de forma sustentável, de maneira que minimize os impactos ambientais. 

(PACHECO,2006). 

A partir disso, e em busca de um crescimento econômico sustentável, é 

necessário aumentar a oferta de energia para garantir a produção industrial e o bem-

estar das pessoas. (PAIXÃO E MIRANDA, 2018). E na opinião de Carneiro                          et al (2018) 

A maior parte das demandas de energia da sociedade ainda é atendida por 

combustíveis fósseis. Porém, essa fonte vem sendo substituída por outra renovável, 

menos agressiva ao meio ambiente e com melhor custo/benefício. Segundo Paixão e 

Miranda (2018) o Brasil conta com um histórico de destaque no desenvolvimento de 

energias renováveis e, com potencial para avanços. De acordo com Borges et al 

(2017): 

 

O Brasil é um dos países que possui maior abundância de energia 
renovável do mundo, e diferente dos outros países, possui 
algumas vantagens para liderar a agricultura de energia. Uma das 
vantagens que se destaca é a capacidade de incorporar novas 
áreas à agricultura para geração de energia sem competir com a 
agricultura de alimento e com impactos ambientais limitados ao 
socialmente aceito.  

 

De acordo como Lôbo e Leitão (2011) às energias renováveis são 

combustíveis que usam como matéria-prima elementos renováveis da natureza como: 

a energia eólica, energia hídrica, energia solar e biomassa, entre outras.  

A biomassa que é a fonte renovável para a produção de “combustíveis 

limpos”, ou seja, os biocombustíveis, que abarcam o etanol e o biodiesel. Pacheco 

(2006) afirma que a biomassa: 
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É a energia química produzida pelas plantas na forma de    hidratos 
de carbono através da fotossíntese. Plantas, animais e seus derivados 
são biomassa. Sua utilização como combustível pode ser feita na sua 
forma bruta ou através de seus derivados. Madeira, produtos e resíduos 
agrícolas, resíduos florestais, excrementos animais, carvão vegetal, 
álcool, óleos animais, óleos vegetais, gás pobre, biogás são formas de 
biomassa utilizadas como combustível. 

 

Dos combustíveis produzidos a partir da biomassa, ou seja, os 

biocombustíveis, é cabível destacar o biodiesel. 

 

3.2 Biodiesel 

 

Nos últimos anos o mundo vem buscando fontes de energia que não sejam 

derivadas de combustíveis fosseis e também maneiras de diminuir o efeito estufa, na 

visão de BAGAROLO et al (2019) O biodiesel representa uma alternativa importante 

na busca de novos combustíveis, visto ser uma fonte de energia renovável, além de 

contribuir menos para o efeito estufa. 

Encanação (2008) afirma que o biodiesel permite que se estabeleça um ciclo 

fechado de carbono no qual o CO2 é absorvido quando a planta cresce e é liberado 

quando o biodiesel é queimado na combustão do motor, esse ciclo é demostrado na 

Figura 1. 

 

Figura 1: Ciclo Aberto do Carbono do Diesel e Ciclo Fechado do Carbono do Biodiesel 

 

Fonte: (Carvalho, 2006) 
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Barbosa (2020) alega que mundialmente os óleos vegetais mais utilizados 

para a produção de biodiesel são o óleo de soja, canola e palma. Barbosa (2020) 

também informa que além dos famosos óleos de soja e milho, pesquisadores 

brasileiros destacam o uso de óleos para produção de biodiesel como palma (dendê) 

macaúba e canola. 

O óleo residual urbano e industrial, se descartado de maneira inadequada, 

terá impactos negativos na economia, na sociedade, e no meio ambiente. Uma 

alternativa é a adoção de políticas públicas de incentivo ao reaproveitamento e 

reciclagem do valor desses resíduos em cadeias produtivas (como o biodiesel) (FIN et 

al, 2018). 

A reciclagem do óleo residual tem aspectos importantes, principalmente na 

educação, cultura, saúde, meio ambiente, economia, sociedade, política e instituições. 

Embora apresente diversas vantagens, uma delas a proteção ambiental, no entanto, 

raramente é utilizada em nosso país (MODESTO et al, 2018). 

De acordo com Fernandes et al (2008) grande quantidade de óleo de fritura é 

gerado, cujos destinos incluem a produção de sabão, de massa de vidraceiro e de 

ração animal, mas também boa parte de seu volume não é aproveitado. Ainda na 

visão de Fernandes et al (2008): 

 

É sabido que cada litro de óleo despejado no esgoto tem 
capacidade para poluir cerca de um milhão de litros de água. Ao ser 
jogado no esgoto encarece o tratamento dos resíduos em até 45%. Sua 
presença nos rios cria uma barreira que dificulta a entrada de luz e a 
oxigenação da água, comprometendo assim, a base da cadeia alimentar 
aquática e contribuindo para a ocorrência de enchentes. Além disso, a 
decomposição do óleo de cozinha emite metano na atmosfera, uma 
espécie de gás inodoro, incolor, que quando adicionado ao ar 
atmosférico transforma-se em mistura de alto teor explosivo. O metano 
é um dos principais gases que causam o efeito estufa contribuindo para 
o aquecimento da Terra. 

 

Segundo Cardoso et al (2020) a procura por fontes de energias alternativas 

que não agredissem ao meio ambiente motivou a inserção do biodiesel na matriz 

energética brasileira, visando à substituição dos combustíveis advindos do petróleo.  

Barboza e Thomé (2010) discutem que o biodiesel pode ser usado em qualquer motor 

de ciclo diesel, com pouca ou nenhuma necessidade de adaptação, dependendo do 

percentual da mistura. 

Do ponto de vista de Moura (2010) as misturas binárias de biodiesel e óleo 
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diesel de petróleo são designadas pela abreviação BX, onde X é a porcentagem de 

biodiesel na mistura. Por exemplo, B2 significa a mistura corresponde a 2% de 

biodiesel e 98% de diesel. Segundo a Lei 11.097/2005, o     biodiesel pode ser definido 

como um combustível renovável alternativo. A utilização do biodiesel passou a ser 

obrigatória no Brasil a partir de 2008 e desde essa implementação da obrigatoriedade, 

o teor de mistura com o diesel fóssil evoluiu de 2% para 12%. Em março de 2018, a 

adição de 10% de biodiesel ao diesel fóssil vendido no território nacional entrou em 

vigor, em cumprimento à Lei 13.263/2016. 

Quimicamente falando o biodiesel é definido por Barboza e Thomé (2010) 

como, uma mistura de ésteres monoalquílicos de ácidos graxos de cadeia longa, 

derivado de fontes de lipídios renováveis, e os mesmos informam que essas fontes 

renováveis podem ser óleos vegetais tais como óleo de soja, girassol, algodão, 

mamona, entre outros, ou ainda de gorduras animais. A literatura relata que a reação 

de transesterificação é bastante utilizada na síntese de biodiesel. 

O químico belga G. Chavanne, é o inventor do biodiesel, em 1937 ele 

patenteou a reação de transesterificação, reação essa que gera tanto o biodiesel 

quanto a glicerina. É relatado por Encarnação (2008) que começava- se a perceber 

que a remoção da glicerina da molécula original de óleo vegetal gerava um 

combustível muito mais apropriado para os motores do tipo diesel. 

Conforme Gusmão (2019) a Universidade Federal do Ceará foi pioneira no 

Brasil no desenvolvimento de pesquisas e testes com esse tipo de combustível. 

(Biodiesel). Segundo Costa et al (2013) em 1980, no Brasil, a primeira patente de 

combustíveis a base de óleos vegetais é registrada, sob número PI – 8007957, pelo 

Doutor Expedito Parente.  Vasconcelos (2016) afirma que: 

 

O biodiesel, é uma fonte de energia renovável, no qual pode ser 
produzido basicamente através de uma mistura de uma matéria prima 
no qual pode ser produzido basicamente através de uma mistura de uma 
matéria prima, que pode ser um óleo ou gordura, mais álcool etílico ou 
metílico, podendo ou não ter a presença de um catalisador que vai 
acelerar a reação química.  

 

As reações químicas que transformam gorduras e/ou óleos em biodiesel e 

glicerina são a reação de esterificação e a de transesterificação. A reação de 

esterificação é definida por Araújo, Carvalho e Souza (2009) esterificação é uma reação 

química reversível na qual um ácido carboxílico reage com um álcool produzindo éster 
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e água. De acordo com Cardoso et al (2020): 

 

A esterificação consiste na obtenção de ésteres a partir da reação 
entre um ácido graxo como óleos vegetais e gordura animal e um álcool 
(metanol, etanol, propanol e butanol), obtendo a partir dessa reação 
novos ésteres metílicos ou etílicos e água como produtos.  

 
A produção de biodiesel por rota de esterificação vem se destacando, pois são 

aplicados álcoois de cadeias curtas. Por causa da alta reatividade esses álcoois de 

cadeia curta tem-se um menor impedimento estérico, comparado aos álcoois de 

cadeia longa, com isso menor possibilidade velocidade da reação por implemento 

estérico. (OSATIASHTIANI et al., 2016). A Figura 2 apresenta como ocorre a reação 

generica de esterificação para a síntese do biodisel. 

 

Figura 2: Reação de Esterificação 

 

Fonte: Adaptação de Araújo, Carvalho e Souza (2009) 

 

Segundo Gusmão (2019) a transesterificação para produção de biodiesel é 

um processo que envolve efeitos de transferência de massa e de reação química. De 

acordo com a literatura na produção de biodiesel por transesterificação, ocorre a partir 

de uma molécula de triglicerídeo (óleo) reagindo com álcool de cadeia curta 

(geralmento o metanol) em uma proporção   1:6 de álcool:óleo e na presença de um 

catalisador, formando três moléculas de ésteres (biodiesel) e como subproduto uma 

molécula de glicerina (NASCIMENTO, 2018) 

Do ponto de vista de Tebas et al (2017) a reação de transesterificação é 

reversível, por isso há a necessidade de se adicionar um catalisador, para acelerar a 

reação, e o álcool deve ser adicionado em excesso. Na Figura 3 é possivel visualizar 

a reação genérica de transesterificação para a produção do biodiesel.  
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Figura 3: Reação de transesterificação 

 

 

Fonte: Adaptação de Araújo, Carvalho e Souza (2009) 

 

Segundo Encarnação (2008), o álcool é adicionado em excesso a fim de 

permitir a formação de uma fase separada de glicerol e deslocar o equilíbrio para um 

máximo rendimento de biodiesel, devido ao caráter reversível da reação.  De Acordo 

com Gusmão (2019) o metanol é mais utilizado devido ser mais barato e pelo fato da 

metanólise apresentar maiores rendimento e menos tempo de processo, sobretudo 

na separação dos produtos. 

 

3.3 Catálise homogênea e heterogênea e sua importância na síntese de 

biodiesel 

 

Bruan (2018) alega que o fenômeno da catálise é baseado na diminuição da 

energia de ativação de uma reação através de um mecanismo alternativo 

proporcionado pela interação entre os reagentes e o catalisador. Na Figura 4 é 

desmostrado a influencia que o catalisador possui na variação da energia de ativação. 
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Figura 4:  Energia de ativação (Ea) e Entalpia (H) de uma reação com e sem 

catalisador 

 

                Fonte: Bruan (2018) 

 

Do ponto de vista de Bernardo-Gusmão, Pergher e Santos (2017) A catálise 

é de vital importância para a indústria química: mais de 80% dos produtos químicos 

industriais passam em pelo menos uma etapa de sua fabricação por um processo 

catalítico.  

A partir da informação fornecida pelos autores citados anteriormente e 

realizando uma busca simples na literatura é possível encontrar uma diversidade de 

catalisadores e técnicas catalíticas, sendo destacadas as técnicas classificadas como 

catálise homogênea ou catálise heterogênea, onde a catálise heterogênea é mais 

utilizada por proporcionar uma facilidade maior da separação do catalisador com os 

produtos formados. 

Segundo Lisboa (2019) A catálise homogênea envolve o uso de catalisadores 

na mesma fase dos reagentes e produtos da reação, sendo as principais classes os 

catalisadores básicos e ácidos. 

A catálise heterogênea segundo Silva, Santini e Brasil (2018) é aquela onde 

o catalisador e os reagentes, se encontram em fases diferentes e se dá pela adsorção 

dos reagentes à superfície do catalisador. Também é afirmado pelos mesmos, que 

sua função é reduzir a energia de ativação, aumentando assim a velocidade da 

reação. 

De acordo com Moreira (2018), sólidos que possuem sítios ácidos e/ou 

básicos de Lewis estão entre os mais testados como potenciais catalisadores 

heterogêneos para a produção de biodiesel.  
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Os ácidos de Lewis de receberem um par de elétrons já as bases de Lewis 

são todas as substâncias quem possuem a capacidade doaerem um par de elétrons 

(SOUZA & SILVA, 2018). Os ácidos de Brönsted são aqueles que sendem um próton 

a uma reação (SOUZA & SILVA, 2018) 

Bueno (2019) afirma que os catalisadores ácidos de Brönsted para a são mais 

ativos em reações de esterificação, enquanto que ácidos de Lewis são mais ativos em 

reações de transesterificação. Isso ocorre porque na esterificação trabalha-se com os 

ácidos graxos que são bons doares de prótons já na transesterificação o mecanisco 

da reação envolve os triglicerídeos que são bons receptores de elétrons. (CORDEIRO 

et al, 2011; BUENO, 2019; MOREIRA, 2018)  

Para uma melhor compreensão da ação destes catalisadores, segue o 

mecanismo geralmente associado a ação de ácidos Lewis em reações de 

esterificação ilustrado na Figura 5 (MOREIRA,2018). 

 

Figura 5: Esquematização simplificada do processo de transesterificação por catálise 

heterogênea com sítios ácidos 

 

Fonte: Cordeiro et al (2011) 
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De acordo com Cordeiro et al (2011) na Figura 5: 
 

Pode ser observado que as moléculas de ácidos graxos são 
adsorvidas na superfície do catalisador e, devido à interação ácido-base 
entre o par de elétrons do oxigênio carbonílico do ácido graxo e o metal 
presente na estrutura do catalisador, há um aumento na densidade de 
carga positiva no carbono carbonílico, favorecendo o ataque nucleofílico 
do par de elétrons da hidroxila alcoólica com a consequente formação 
de um intermediário tetraédrico. Este intermediário elimina uma molécula 
de água e o monoéster graxo formado permanece adsorvido na 
superfície do catalisador. Com a desorção do monoéster, a superfície do 
catalisador fica livre para participar dos próximos ciclos catalíticos. 

 

Para uma boa compreensão das catalisadas consideradas bases de Lewis 

em reações de transesterificação é mostrado na Figura 6 o mecanismo do geral 

(MOREIRA,2018). De acordo com Cordeiro et al (2011): 

 
Pode ser observada a interação entre o sítio básico de Lewis do 

catalisador com uma molécula de álcool em uma reação de 
transesterificação. Esta interação ácido-base favorece o ataque 
nucleofílico do par de elétrons do oxigênio da hidroxila alcoólica ao 
carbono da carbonila do éster reagente, com a consequente formação de 
um intermediário tetraédrico que vai dar origem a outra molécula de éster 
e um íon alcóxido. O alcóxido remove um próton da superfície do 
catalisador, com a formação de outra molécula de álcool, regenerando 
assim o sítio básico do sólido catalítico, que fica novamente disponível 
para participar de um novo ciclo de catálise.  

 
Figura 6: Esquematização simplificada do processo de transesterificação por catálise 

 
Fonte: Cordeiro et al (2011) 
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No ponto de vista de Moreira (2018): 
 

Nas catálises ácida e alcalina, independentemente de o 
mecanismo ser homogêneo ou heterogêneo, o ataque nucleofílico 
acontece, respectivamente, pelo favorecimento das cargas positivas na 
carbonila dos glicerídeos e negativas no oxigênio do álcool. 

  

A literatura mostra através de muitos estudos que apesar da catalise 

homogênea para a síntese do biodiesel, possuir selitividade reacional, podendo ser 

quimiosseletivos ou esteros seletivos, além de vantagem em relação á transferência 

de massa, uma vez que os reagentes e catalisadores possuem a mesma fase, estes 

também apresentam algumas desvantagens quando comparada a catalise 

heterogênea (FERREIRA et al, 2022). E os estudos vem mostrando resultados 

satisfatórios, compensando com as vantagens dos catalisadores sólidos, como 

possibilidade de recuperação e reutilização (OWECHUKWU et al 2022), além de 

permitir a obtenção da glicerina como co-produto da reação com maior qualidade, 

devido a capacidade desses catalisadores serem mais faceis de serem separados, 

tendo assim, menor impurezas na glicerina produzida, e com isso aumenta o valor 

agregado dela (MOTA e Monteiro, 2013). 

 Dentro desse contexto de catalisadores sólidos que são reportados na 

literatura com resultados promissores na conversão em biodiesel, apesar de 

possuírem também desvantagens em relação as condições reacionais mais severas, 

podemos citar o trabalho de Luo, Y. et al., 2017, em quem mostram a aplicação de 

4% catalisador MNSZ para a produção de biodiesel a partir do óleo de soja em um 

reator, utilizando razão óleo: álcool metanol 1:12, por 4h a 120ºC e obtiveram 

convenção de 94,9%. Shaban, M., el al (2019) utilizou 6% de catalisador Cao/MgO 

em sistema de refluxo para realizar os testes catalíticos, tendo como fonte graxa, o 

óleo residual, em rota metanólica em uma razão óleo:álcool 1:15, e após 120 min a 

90º C obtiveram conversão de 96,47% em ésteres. Já Dall’oglio, D. et al., 2021, 

utilizaram 5% do catalisador a base de dióxido de estanho como fase ativa suportado 

em óxido de zinco (SnO2/ZnO) em uma razão óleo:álcool 1:12 a 150ºC por 6h 

utilizando um reator e obtiveram 92% de conversão em biodiesel metílico de soja.  

Na visão de Bruan (2018) os óxidos metálicos são uma importante classe de 

materiais com atividade catalítica. E com a evolução das pesquisas científicas, de 

acordo com Cardoso (2005) surgiu a possibilidade de se combinar as propriedades 

de dois ou mais compostos inorgânicos distintos, em um único material com 
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propriedades e desempenhos específicos. Dessas combinações o presente trabalho 

vem destacar os óxidos substituidos a base de estanho e silício. 

 

3.4 Óxidos de SnO2 e de SiO2 (puros e modificados) 
 

Cardoso (2005) estuda a união das características do SnO2 e do SiO2, e relata 

que caráter anfotérico do SnO2 disperso na matriz de sílica permite a imobilização de 

várias espécies químicas, ácidas ou básicas, resultando numa ampla aplicação deste 

material.  

O SnO2, popularmente conhecido como cassiterita, exibe um band-gap de 3,5 

– 4,0 eV a temperatura ambiente (300k), sendo classificado como um semicondutor 

do tipo-n (JI et a. 2003). O desenvolvimento de materiais contento cations de Sn tratra-

se de um tema bastante atrativo para o desenvolvimento de sistemas cataliticos, devido a 

indicativo da existencia de sitios ativos Sn (IV) coordenado tetraedricos, que facilitam os 

mecanismos de conversão (dos SANTOS et al., 2021).  A Figura 7 mostra a estrutura 

cristalina do dióxido de estanho (SnO2), que possui estrutura tetragonal do tipo rutilo, 

com grupo espacial P42/mnm (Costa et al., 2018).  

 

Figura 7: Estrutura cristalina do SnO2 

 
Fonte: Silva (2016) 

 

Dentre os trabalhos que reportam o dióxido de estanho associados a outros 

materiais como suporte ou como fase ativa suportados ou mesmo como óxidos mistos 

ou binários (dopados), tais como podemos citar: SnO2 dopado com Ni como 

catalisador heterogêneo na transesterificação de óleos vegetais (de SOUSA et al, 

2017).  Shen et al., 2022, que empregaram o SnO2 como suporte formando catalisador 

mesopososos WOx/ SnO2 para a produção de bioaditivos; Moliner, Roman-Leshkov e 
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Davis (2010) utilizaram uma zeolitade poros grandes contendo estanho (Sn-Beta), na 

isomeração da glicose em água; e Sahar el at., 2022, que aplicou o dióxido como fase 

ativa suportado como sistema Core-Shell SnO2@Mn-ZIF e utilizou como catalisador 

bifuncional para a produção de biodiesel.  

Brauan (2018) afirma que em óxidos mistos ricos em Si, a acidez de Brønsted 

é gerada pelos grupos OH presentes na superfície do silício. O dióxido de silício 

também conhecido como sílica é um óxido de silício com a seguinte fórmula química 

SiO2. Segundo Macedo (2017): 

 

A estrutura cristalográfica é baseada em unidades de tetraedro de  
SiO4, em que cada átomo de silício é ligado a quatro átomos de oxigênio 
e cada átomo de oxigênio é ligado a dois átomos de silício (pontes de 
siloxanos). A superfície dos grãos de sílica é recoberta por grupos 
hidroxila, denominados grupos silanóis (≡Si-OH). São os responsáveis 
pela reatividade da sílica, desempenhando papel importante nos 
processos envolvendo a superfície. A Figura 8 mostra essa estrutura 
cristalina.  

 

Figura 8: Estrutura cristalina do SiO2 

 
Fonte: Callister, 2007 

 

  

Através das reações apresentadas na Figura 9, em que é obsevado a 

interação dos compostos recebendo ou doando moleculas de H2O, a silicia ou SiO2 

pode ser tretaedrica, octaedrica, enquanto o Sn dependo da configuração, pode ser 

hexaxcoordenado ou também tetracoordenado. Este processo é quem está 

determinando se os sitios serão hidratados ou não; os sitios da esquerda 

(desidratados) são classificados com tetraedricos, já os da direita (hidratados) são 

classificados com octaedricos (dos SANTOS et al, 2021; FERRINI et al, 2017; 
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Bermejo- Deval, 2012). 

 

Figura 9: Configuração dos centros cataliticos abertos e fechados da interação Sn(IV)-

Si(IV). 

 
Fonte: Adaptação Bermejo- Deval, 2012 

 

3.5 Óxidos a base de estanho e silício aplicados na catálise 

 

A produção de catalisadores a base de Sn e Si vem se destancando 

atualmente, pois ambos atuam como ácidos de Lewis, e devido ao Si ter carater 

amorfo, possibilitando assim uma gama de aplicação, como a produção de biodisel, 

lixiviação, fotocatalise, entre outras (dos SANTOS et al, 2021; FERRINI et al, 2017; 

Bermejo- Deval, 2012, 2017; RODEGHERI, 2021). 

Alguns estudos são reportados na literatura com catalisadores a base de SnO2 

e SiO2 puros, uma vez que os mesmos vêm apresentando resultados satisfatorios na 

produção de biodiesel. Alguns desses trabalhos são apresentados na Tabela 1, onde 

é possível observar que, quando utilizado óxidos mistos ou suportados de SnO2 e SiO2 

obtem-se uma alta taxa de conversão em ésteres, em especial quando esses 

catalisadores são acidificados (superácidos). É importante ressaltar que a literatura 

não reporta materiais com SnO2 dopado com Si para a aplicação na catalise 

heterogênea na síntese de biodiesel. 
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Tabela 1: Catalisadores a base de estanho e silício. 
 

Tipo do 
catalisador/ 
Quantidade 
utilizada (%) 

Método de 
obtenção   

Tipo de 
agitação  

Tipo de reação/ 
Álcool utilizado/ 
razão molar 
álcool:óleo 

Tempo e 
Temperatura 
de reação 

Óleo 
utilisado  

Taxa de 
conversão 
(%)  

Referência 

Super ácido 
SO4 

2- /SnO2 –
SiO2 (3,5%) 

Impregnação 
por via úmida 

Processador 
ultrassônico 
20 kHz 

Transesterificação/ 
Metanol/13:1 

45 min/ 65º C semente 
de Pistacia 
khinjuk 

88,0 Asif et al 
(2017) 

SnO2/SiO2 

(5%) 
Impregnação 
por via úmida 

Agitação 
mecânica de 
350 rpm 

Transesterificação 
e esterificação/ 
Metanol/24:1 
 

5 h/ 453 K 

 

soja e 
ácido 
oleico  

81,6 Xie, W., 
Wang, H., & 
Li, H. (2012) 

Super ácido 
SO4 

2- /SnO2 –
SiO2  (6%) 

Co-
precipitação 

350 rpm Transesterificação/ 
Metanol/15:1 

1,5h/ 150º C cozinha 
residual  

88,2 Lam, M. K., & 
Lee, K. T. 
(2010) 

Super ácido 
SO4 

2- /SnO2 –
SiO2 (6%) 

Co-
precipitação 

350 rpm  Transesterificação/ 
Metanol-etanol/9:1 
e 6:1 

1h/ 150º C Soja 81,4 Lam, M. K., & 
Lee, K. T. 
(2011) 

SnO2/SiO2 

(5%) 
Sol-gel  Agitação 

Magnetica 
Transesterificação/ 
Metanol/ 24:1 

5h/ 125ºC Soja, 
Linhaça e 
Pinhão 
manso 

30,0 Zarzzeka, 
Alves & 
Arroyo (2014) 

Fonte: Elaboração Própria 
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Segundo a literatura existe diferentes tipos de métodos para a síntese de 

óxidos metálicos, como por exemplo os métodos, hidrotermal, precipitação, sol-gel, 

Pechini ou precursores poliméricos, entre outro (SANTOS, 2013; ASIF et al 2017; Lam 

& Lee, 2011, OSAZUWA et al, 2021). De acordo com Bergamaschi (2005) o método 

de precipitação consiste na reação de íons metálicos com uma base de hidróxido ou 

carbonato resultando em um precipitado, na forma de pó.  

 O método sol-gel é de fácil identificação, pois envolver uma síntese de 

materiais, em um determinado momento, a transição de um sistema sol para um 

sistema gel; o termo sol é usado para definir uma dispersão de partículas coloidais 

que são estáveis em um fluido, enquanto o termo gel pode ser considerado como uma 

estrutura rígida composta de partículas coloidais (géis coloidais) ou polímeros em 

cadeia, o sistema formado (gel de polímero) fixa a fase liquida em suas lacunas. 

(OSAZAWA, 2021).  

O método dos precursores poliméricos, também conhecido como Pechini   

modificado, de acordo com Costa et al. (2006) é um processo que permite a síntese 

de nanopós com tamanho de partícula controlado, alta pureza e homogeneidade 

química, este método também apresentar um custo relativamente baixo e não 

necessitar de aparelhagem sofisticada para sua realização. 

 

3.6 Método dos Precursores Poliméricos 

 

O método Pechini foi desenvolvido por Maggio Pechini em 1967, tornou- se 

popular atrás de H. Anderson para a obtenção de pós de perovskita. A metodologia 

proposta por Maggio Pechini (1967) na síntese dos pós, foi utilizada uma relação 

molar de cítrico:cátion metálico de 4:1 e o etilenoglicol em uma razão de (40/60 %), em 

massa. 

De acordo com Costa (2019) a relação ácido cítrico/metal e ácido 

cítrico/etilenoglicol são fatores importantes na síntese de óxidos metálicos pelo 

método Pechini. Costa (2019) também afirma que a primeira relação está associada 

diretamente a estequiometria dos óxidos, buscando garantir que todos os cátions 

estejam quelados. A Figura 10 mostra uma reação de quelação de ácido cítrico e um 

cátion metálico. 
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Figura 10: Representação de quelação entre o ácido cítrico e um cátion metálico 

 

 
Fonte: Adaptação de Souza (2007) 

 

Nascimento (2018) afirma que “a síntese pelo método dos precursores 

poliméricos consiste em obter uma resina polimérica, esta resina é obtida por meio 

sequencial de duas reações químicas básicas”, com é demostrado na Figura 11. 

 

Figura 11: Reações que ocorrem no método dos precursores poliméricos 

 

 
Fonte: SILVA, 2016 
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Segundo Nascimento (2018) “A primeira reação consiste na reação entre um 

cátion metálico com um ácido carboxílico em meio aquoso, com a finalidade de se 

obter um complexo metálico estável”. Já a segunda reação ocorre com complexo 

quelato estável reagindo com um álcool polihidróxido, geralmente o etileno glicol, que 

possui dois grupos hidroxilas (-OH), como resultado dessa reação obtém-se um 

poliéster, este consistindo do metal totalmente distribuído ao longo da estrutura da 

resina (LOPES et al., 2014). 

A síntese de materiais de SnO2 e SiO2, puros e modificados é comumente 

reportado na literatura por diversos métodos, como já reportado na Tabela 1. No 

entanto, a obtenção pelo método dos percussores poliméricos é um diferencial na 

síntese dos sistemas SnO2 dopado Si, uma vez que não é reportado na literatura 

aplicação do mesmo na síntese desses materiais.  
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4 METODOLOGIA 

 

4.1  Localização da Pesquisa 
 

O desenvolvimento da pesquisa ocorreu no Centro de Ciências e Tecnologia 

da Universidade Estadual da Paraíba – UEPB, Campus I, no laboratório de síntese 

inorgânica e quimiometria (LABSIQ) onde foram sintetizadas as sínteses dos 

catalidores, bem como no Centro de Ciências e Tecnologia da Universidade Federal 

de Campina Grande – UFCG, Campus I, no laboratório de síntese de materiais 

cerâmicos (LabSMaC) onde foram realizados os testes catalíticos na produção de 

biodiesel. Tendo também a parceria do núcleo de pesquisa do laboratório de 

combustíveis e materiais (LACOM) da Universidade Federal da Paraíba, onde foram 

realizadas algumas caracterizações. 

 

4.2 Síntese dos catalisadores a partir do método dos precursores 

poliméricos. 

 

Para a preparação dos óxidos substituídos (Sn1-xSixO2 para x = 0,05; 0,10; 

0,15; 0,20) através do Método dos Precursores Poliméricos foram utilizados os 

reagentes apresentados na Tabela 2.  

Tabela 2: Reagentes utilizados na síntese dos óxidos substituídos 

 
Reagentes Fórmula 

química 
Pureza % Fabricante Função dentro da 

reação 
Ácido Cítrico C6H8O7 U. S. P. Synth Complexação dos íons 

metálicos 
Etilenoglicol C2H6O2 P. A. Synth Polimerização 

Ácido nítrico HNO3 P.A. 
ACS. 

Alphatec Abrir a amostra 

Cloreto de 
estanho II 
Dihidratado 

SnCl2.2H2O P. A. Neon Precursor 

Ortosilicato de 
tetraetilo 
(TEOS) 

SiC8H20O4 P. A. Aldrich Precursor 
 

Água H2O - - Solvente 
Fonte: Elaboração própria, 2022 

 

As sínteses dos sistemas Sn1-xSixO2 ocorreram em três estágios: síntese do 
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citrato de estanho, síntese do citrato de silício e então a síntese das estruturas 

cristalinas dos óxidos substituídos proposto Sn1-xSixO2, pelo métdo dos precursores 

polimerico derivado do método Pechini, conforme descrito no trabalho de QUEIROZ 

et al., 2015; NASCIMENTO, 2018; ARAÚJO, 2020.  

 

4.2.1    Síntese do citrato de estanho  

 

A síntese do citrato de estanho decorreu através do método de precipitação, 

baseada em Nascimento (2018), utilizando a relação de 1 mol de estanho para 3 mols 

de ácido cítrico. Inicialmente em um béquer foi adicionado uma massa de ácido cítrico 

estequiométricamente calculadae dissolvida em água destilada sob agitação 

constante e aquecida em temperatura de 70º C.  

Logo após, foi adicionado o cloreto de estanho também estequiometricamente 

calculado, mantendo a agitação constante e temperatura de 70º C até total dissolução. 

Em seguida o béquer contendo a solução foi levada para um banho de gelo, até a 

temperatura atingir cerca de 0º C, quando foi adicionado o hidróxido de amônio com 

o auxílio de uma bureta gota a gota, para que ocorresse a precipitação do citrato de 

estanho. Neste momento mediu-se o pH da solução sobrenadante, para verificar se 

ele estava menor ou igual a 3, para evitar a formação de Sn metálico ou de Sn(OH)4.  

O material foi levado para a geladeira para a sua conservação e decantação, 

em seguida o material passou subsequentes processos de lavagem a fim de eliminar 

a presença dos cloretos, sendo confirmado através do teste com AgNO3. Após o 

material foi filtração a vacuo, e levado a estufa a 70º C por 24 h para secagem, por 

fim pulverizado e armezanado na geladeira.  

Foi realizada gravimetria do citrado de estanho obtido na etapa anterior afim 

de se obter o valor do numero de mol de Sn presentes em 1 g de citrato. O teste foi 

realizado triplicata, onde pesou-se 3 cadinhos distintos, em seguida nos mesmos 

adcionou-se 1 g do material obtido e foram levados para o forno mufla a 1000ºC por 

2h, conforme apresentado no Fluxograma 1. 
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Fluxograma 1: Síntese do Citrato de Estanho 

 
Fonte: Elaboração Própria, 2022 

 

4.2.2   Síntese do citrato de silício  

 

A produção do citrato de silício ocorreu baseada em Araújo (2020) pelo 

método dos Precursores Poliméricos. A princípio foram realizados os cálculos 

estequiométricos, considerando o princípio do método, 1 mol de silício para 3 mols de 

ácido cítrico. Inicialmente o ácido cítrico foi solubilizado em água destilada e então foi 

adicionado o TEOS, que ocorreu lentamente, mantendo a agitação constante e o 

aquecimento de 70º C por 3 horas para a solubilização completa e formação do citrato 

de silício. O material obtido foi utilizado em seguida para a obtenção dos oxidos 

mistos.  O Fluxograma 2 apresenta as etapas da síntese do citrato de silício.  
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Fluxograma 2: Síntese do citrato de silício 

 
Fonte: Elaboração Própria, 2022 

 

4.2.3    Síntese dos óxidos mistos Sn1-xSixO2 (x = 0,05; 0,10; 0,15; 0,20) 

 

A síntese dos óxidos mistos constituiu-se da mistura dos dois citratos 

anteriormente preparados, mistura essa que ocorreu a 70º C sob agitação constante. 

De inicio foi pesadado o valor estequiométrico calculo do citrato de estanho, depois 

no mesmo foi adcionado uma pequena quantidade de água destilada para formação 

de uma suspensão com consistencia de uma pasta branca, em seguida essa 

suspensão é levada para a agitação dentro da capela para então adicionar uma certa 

quantidade de ácido nitrico até que a solução atinja a fase liquida com a mudação da 

colocação da suspensa de cor branca para uma amarelada quase transaparente. 

Nesse processo ocorre liberação de ions NOx, e ele é feito para abrir a amostra 

deixando só os íons Sn4+. Então foi verificada a temperatura mantendo em 70ºC para 

começar a adição do citrato de silicio lentamente, para que assim ele entre na rede do 

estanho, sempre verificando a temperatura, buscando manter a mesma entre 65º C – 

70 º C.  

Logo após, foi introduzido o etilenoglicol em uma proporção massa- massa de 

60:40 (ácido cítrico: etilenoglicol) sob agitação constante. Em seguida aumentou-se a 

temperatura para 90º C, por aproximadamente 2 horas, com intuito de favorecer a 

polimerização da reação e a redução de 50% a 75% do volume da solução, formando 

assim uma resina polimérica viscosa, condição de redução em que as vezes pode 

ocorrer liberação de ions NOx remanecentes. O poliéster formado foi então pirolisado 

através da calcinação, com isso formou-se pós de estrutura cristalina, conforme 

descrito no Fluxograma 3.  
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Fluxograma 3: Síntese dos catalisadores substituídos 

 
Fonte: Elaboração Própria, 2022 

 

4.3    Testes catalíticos na síntese de biodiesel 

 

Para a produção do biodiesel partiu-se de uma mistura de oleaginosa entre o 

óleo de soja e ácido oleico, sendo 85% e 15% respectivamente, simulando um óleo 

residual. Os materias utilizados estão descritos na tabela 3. 
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Tabela 3: Tabela de reagente para sintese do biodiesel  
 
Reagentes Fórmula 

química 
Pureza % Fabricante 

Óleo de soja  Comercial Liza 

Ácido oleico C18H34O2 PA Dinâmica 

Álcool etílico C2H5OH Absoluto Neon 

Catalisador Sn1-xSix - - 
Fonte: Elaboração Própria 

 

As reações de transesterificação e esterificação simultâneas ocorreram em 

um Reator Parr por rota etílica. As condições reacionais para a realização dos testes 

catalíticos foram baseadas em alguns trabalhos reportados na literatura (Xie, Wang, 

Li, 2011; Lam, Lee, 2010; Torres, 2020; Lam, Lee, 2011) e estão descritas na tabela 

4. 

Tabela 4: Condições experimentais 

 
Mistura oleaginosa 85% oleo de soja + 15% ácido oleico 

Proporção óleo: álcool 1:15 

Catalisador (%, g) 4 

Temperatura (º C) 180 

Tempo (h) 1h 

Rotação (rpm) 500 
Fonte: Elaboração Própria 

 

Os testes catalíticos foram realizados utilizando uma mistura oleaginosa (20 

g) e álcool etílico (17,9 g) de acordo com os paramentos adotados (Tabela 4), os quais, 

juntamente com o catalisador (0,8g) foram pesados e inseridos no recipiente do reator 

Parr e em seguida o sistema foi montado, por causa da temperatura de 180º C por 1h 

adicionada ao sistema o mesmo atingiu uma pressão de 200 psi. Por fim, o material 

obtido foi levado a centrifuga por 20 minutos com rotação de 3500 rpm, cuja a 

finalidade era separar as fases: catalisador – biodiesel. Em seguida, o biodiesel foi 

transferido um funil de separação, onde foi realizado a lavagem com água morna 

(temperatura de ~55º C) por 4 vezes consecutivas para remoção da glicerina e 

consequentemente outros resíduos presentes na mistura. Depois da lavagem o 

material foi levado novamente centrifuga por 20 minutos com a rotação de 3500 rpm 

para a remoção da água remanescente. Por fim, o biodiesel foi colocado em béquer 
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levado a estufa a ±115ºC por 30 minutos com agitações a cada 5 minutos. O material 

foi retirado da estufa, resfriado, armazenado na geladeira até os testes de 

caracterização: acidez e cromatografia gasosa. O Fluxograma 4 esquematiza a 

síntese do biodiesel.  Também foi realizado testes catalíticos seguindo os mesmos 

principos, mudando apenas a porcentagem de catalisador no sistema de saiu de 4% 

para 6%, com os objetivos de verificar a influência desse catalisador no processo de 

conversão. 

Fluxograma 4: Síntese do biodiesel 

 
Fonte: Elaboração Própria 

4.4.1 Caracterizações dos Catalisadores 
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Após a obtenção dos catalisadores, os mesmos foram caracterizados por: 

 

 Difração de Raios-X (DRX): para identificação das fases cristalinas e da 

organização do material a longo alcance. As amostras foram caracterizadas 

pela técnica de difração de raios–X com o objetivo de avaliar a cristalização e 

organização estrutural a longo alcance dos materiais sintetizados. Para as 

análises dos materiais foi utilizado um difratômetro de raios-X modelo XRD – 

6000 da SHIMADZU, operando com potência de 2 kVA, voltagem de 30 kV, 

corrente de 30 mA e radiação Kα do cobre (λ = 0,15418 nm). Foram realizadas 

varreduras no intervalo de 10 – 80º, com passo de 0,02o e velocidade de 2o s-

1. 

Foram realizados cálculos para obtenção do tamanho do cristalito e de 

largura a meia altura foram obtidos com o programa Peak Fit, a partir da análise 

dos picos em 2θ de 26,51º referente ao plano (110) da fase tetragonal do SnO2, 

sendo este o pico de maior intensidade. O tamanho do cristalito das amostras 

foi calculado empregando a Equação de Scherrer (Equação 1), considerando 

as aproximações para o formato de partículas esféricas. 

Equação 1 

Onde: D = tamanho do cristalito; λ = comprimento de onda da radiação 

eletromagnética aplicada (1,5406 Å); θ = ângulo de difração de Bragg; β = valor 

de FWHM em radianos, do pico mais intenso encontrado com Equação 2. 

                                                       Equação 2   

Em que: B = FWHM em rad da amostra; b = FWHM em rad do quartzo 

(padrão); 

 

 Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR): 

para avaliação das vibrações referente aos poliedros dos óxidos e 

acompanhamento da eliminação da matéria orgânica, quando pertinente. A 

análise foi realizada utilizando um espectrômetro modelo Vertex 70 da marca 

BRUKER, entre 1200 e 400 cm-1, com 64 varreduras. 
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 Distribuição Granulométrica (DG): para determinar em escala de 

distribuição relativa do tamanho hidrodinâmico das particulas do material. A 

análise das amostras, foi realizada utilizando analisador de nanopartículas SZ-

100 series (HORIBA Scientific), que mede a granulometria na faixa de 0,3 nm a 

8μm, a partir da técnica de dispersão dinâmica da luz que medi as flutuações na 

intensidade de luz dispersa com o tempo, através do movimento Browniano das 

partículas em um dispersante adequado. 

 

 Miscroscopia Eletronica de Varredura (MEV): para verificar o mofologia do 

material produzido. Os catalisadores para serem analisados foram diretamente 

depositados sobre fita dupla face de carbono colada sobre porta-amostra de 

alumínio, que em seguida foi recoberto com uma película de ouro para atuar como 

meio condutor. A análise foi realizada em um microscópio eletrônico da marca 

Tescan, modelo Vega3, do Laboratório Multidisciplinar de Materiais Ativos e 

Estruturas (LAMMEA) UAEM/UFCG. 

 

 A análise textural por Adsorção de Nitrogênio (BET): Para determinar a a 

área superficial através da técnica de adsorção e dessorção de moléculas de 

gás nitrogênio. Todos os experimentos foram realizados utilizando 

equipamento da Quantachrome Instruments, modelo AutosorbIQ. A área de 

superfície foi calculada usando o cálculo do método Brunauer, Emmett e Teller 

(BET). 

 

4.4.2    Caracterização do Biodiesel 

 

O biodiesel após a sua obtenção foi caracterizado por teste de índice de 

acidez e cromotragrafica gasosa.  

 

 Índice de Acidez (IA): Os valores de índice de acidez indicam a existência 

de ácidos graxos livres presentes no óleo (expressa em (mg de KOH/ g de 

amostra)) e foram determinados de acordo com AOCS Cd3d-63. Essa análise 

condiz em relizar titulações em triplicatas com uma solução de KOH como 

base para neutralizar o biodiesel diluido em uma mistura 1:1 de etanol e toluol, 
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depois realiza-se os calculos baseados na equação 1. Por fim, e verifica-se o 

quanto de acidez do biodiesel foi reduzido em relação ao óleo de partida.  

Equação 3: 
( )      

 

Onde,  

Vb= Volume da base 

Vbc= Volume do branco 

Fc=Fator de correção 

mb= massa da base 

MMb= Massa molar da base 

ma= massa da amostra 

 

 Cromatografica Gasosa (CG): Tem como finalidade avaliar os percentuais 

de conversão dos triglicerídeos em esteres etílicos que ocorreu nas reações. 

Essas porcentagens foram determinadas usando um instrumento 

cromatógrafo (VARIAN 450c) com detector de ionização de chama e uma 

coluna capilar como fase estacionária (Varian Ultimetal “Select Biodiesel 

Glycerides RG”; dimensões: 15 m x 0,32 mm x 0,45 mm). A temperatura inicial 

de injeção foi de 100°C, a temperatura do forno foi de 180°C e o detector 

operou a uma temperatura de 380°C. 

 

As sínteses dos catalisadores foram realizados no Laboratório de Síntese 

Inorgânica e Quimiometria (LABSIQ) da Universidade Estadual da Paraíba – UEPB  e 

suas respectivas caracterizações foram realizadas nos laboratórios parceiros: Núcleo 

de Pesquisa  e Extensão Laboratório de Combustíveis e Materiais (NPE-LACOM) 

do Departamento de Química – CCEN da Universidade Federal da Paraíba – 

UFPB, e no Laboratório de Síntese de Materiais Cerâmicos (LabSMaC) da Unidade 

Acadêmica de Engenharia de Materiais da Universidade Federal de Campina Grande 

– UFCG. 
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5 RESULTADOS E DISCUSSÕES 

  

5.1     Avaliação das características dos catalisadores 

 

5.1.1  Difração de Raio-X (DRX) 

 

Os óxidos a base de Sn1-xSixO2 (x= 0,05; 0,10; 0,15 e 0,20) foram obtidos com 

sucesso conforme difratogramas ilustrados na Figura 12, estando de acordo com a 

ficha ICDD 88-0287 que indica a formação da fase tetragonal do SnO2 dopado com 

Si, as amostras apresentaram qualidade cristalina e ausência de fases secundárias. 

Pode-se verificar que o aumento da concentração de Si no sistema Sn1-xSixO2 

promove o alargamento e mudança no perfil dos picos, conforme podemos verificar 

na Figura 12a e 12b, este comportamento pode indicar a entrada do Si nos interstícios 

do sistema do SnO2, influenciando assim, a organização estrutural e a qualidade 

cristalina do material. 

 

Figura 12: (a) Difratogramas do SnO2 e dos óxidos a base de Sn1-xSixO2; (b) 

Difratogramas ampliados das amostras na região de 2 entre 20-40 
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Fonte: Elaboração Propria 

 

Para melhor avaliarmos a influência da substituição do Si na organização 

estrutural e na qualidade cristalina dos sistemas Sn1-xSixO2 obtidos, realizou-se o 

cálculo da largura da metada da altura (FWHM) dos picos principais das amostras 

estudadas, plano (110) do dióxido de estanho, utilizando as suas respectivas 

deconvoluções de curvas gaussianas obtidas a partir dos difratogramas. Os tamanhos 

médios dos cristalitos (TC) foram calculados baseados na equação de Scherrer, 

conforme descrita na metodologia do presente trabalho. Na Figura 13 estão ilustrados 

os perfis dos valores de FWHM e tamanho médio de cristalito (TC) dos sistemas Sn1-

xSixO2. 

 

Figura 13: Perfís de valores de FWHM e TC calculados para os sistemas Sn1-xSixO2 
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Foi possível observar que o aumento da concentração de Si no sistema 

favorece maiores valores de FWHM e consequentemente menores valores de TC e, 

portanto, menor cristalinidade das amostras, Fato que está relacionando com o maior 

grau de desordem a longo alcance à medida que o Si entra na rede do SnO2.  Este 

comportamento pode sugerir uma maior area superficial, uma vez que o método de 

preparação utilizado no presente trabalho favorece a formação de partículas esféricas 

(MENDES et al, 2009; FAJARDO et al, 2005). 

 

5.1.2  Análise textural por Adsorção de Nitrogênio (BET) 

 

Os resultados das medidas de área superficial obtidas da analise de BET 

estão ilustrados na Figura 14, em função das amostras dos catalisadores a base dos 

sistemas Sn1-xSixO2. Podemos observar que o aumento da quantidade de Si promove 

o aumento da área superficial das amostras, o que poderá favorecer a interações dos 

catalisadores com os reagentes e melhorar a performance dos sítios ativos no 

processo de catálise para a produção de biodiesel. 

 

Figura 14: Perfil dos valores de área superficial em função dos sistemas Sn1-xSixO2 
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Fonte: Elaboração Propria 

 

Como já observado anteriormente, o efeito da inserção do silício no sistema 

Sn1-xSixO2 corroboram com os compotamentos observados, a partir do DRX (Figura 

13), em que o aumento da quantidade de Si no sistema Sn1-xSixO2 promoveu maiores 

valores de FWHM e menores valores de tamanho de cristalito, indicando um possível 



48 
 

 

aumento na área superficial conforme apresentado na Figura 14.  

 

5.1. 3  Distibuição Granulometrica (DG) 

 

A partir das análises de DG foram obtidas para cada amostra de catalisador 

Sn1-xSixO2, as curvas de frequência da distribuição (histograma) e de acumumulação 

da faixa de distruibuição (curvas em formato de ‘S’), de populações de partículas com 

mesmo diâmetro, com os respectivos parâmetros de acumulação d10, d50 e d90 

(relaciomandos aos diâmetros de corte em 10%, 50% e 90%), as quais estão 

ilustradas na Figura 15.  

 

Figura 15: Curvas Granulométricas das amostras: (a) Sn0,95Si0,05O2; (b) Sn0,90Si0,10O2; 

(c) Sn0,85Si0,15O2 e (d) Sn0,80Si0,20O2 

 
Fonte: Elaboração Propria 

 

As curvas de frequencia de distribuição do tamanho das particulas dos 

catalisadores apresentaram comportamento monomodal, larga, assimétrico a 

esquerda (Tendencia para tamanhos maiores) para os sistemas Sn0,90Si0,10O2, 
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Sn0,85Si0,15O2, Sn0,80Si0,20O2, E curva de frequencia monomodal, estreita, quase 

simétrica para o sistema Sn0,95Si0,05O2, porém localizada mais a esqueda, logo tende 

também a maiores diâmetros de aglomerados de partículas.  

Assim, o catalisador com menor quantidade de silício (Sn0,95Si0,05O2) 

apresentou também a mais estreita frequencia de distribuição dos tamanhos de 

aglomerados de particulas (com faixa de d10 a d90 entre 1.605 e 3.268 nm, 

respectivamente), que sinalizam que apenas 10% da população acumulativa 

possuiram tamanho inferiores a 1.605 nm e 90 % são inferiores a 3.268  nm, sendo 

que dessa população de partículas o d50, que equivale a mediana, que tem 50 % das 

partículas com tamanhos maiores ou 50 % superiores a 2.267 nm, estando de acordo 

com o diâmetro hidrodinâmico médio de 2.293 nm e a moda 2.092 nm (tamanho que 

mais se repete). 

Os sistemas Sn0,90Si0,10O2, Sn0,85Si0,15O2, Sn0,80Si0,20O2 apresentaram 

frequência de distribuição dos tamanhos de aglomerados de particulas mais largas, 

com faixa de d10 e d90 compreendidas respectivamente entre: 1.282–5.255 nm, 285–

2.035 nm e 857–3.341 nm.  Esses dados embora indiquem uma distribuição mais 

larga, ainda apresentam menores tamanhos medianos (d50 = 2.295, 545 e 1.471 nm, 

respectivamente), tamanhos médios (2.238, 568 e 1.324 nm, respectivamente) e 

moda (1.849, 379 e 1.139 nm, respectivamente) inferiores ao catalisador com menor 

quantidade de silício. No entanto, todas as amostras apresentaram perfil de tamanhos 

micrométricos, ou seja, tamanhos superiores a 100 nm (FARIAS et al., 2020). 

 

5.1.4 Miscroscopia Eletronica de Varredura (MEV) 

 

Através nas micrografias apresentadas na Figura 16, foi possível observar a 

presença de aglomerados para todas as amostras, sendo que a inserção de 5% de Si 

no sistema Sn1-xSixO2 (Figura 16a), promoveu a formação de aglomerados de 

partículas uniformemente distribuídas com características rugosas que se 

assemelham a partículas menores adsorvidas na superfície. E uma vez que aumenta 

a dopagem para 10% de Si (Figura 16b) percebe-se a redução das partículas e da 

respectiva rugosidade. Por outro lado, também observamos que a amostra contendo 

15% de Si (Figura 16c), apresentou um perfil semelhante a amostra dopada com 5% 

de Si, sendo formando aglomerados de partículas com tamanhos maiores e com 

rugosidade superficial, porém, com tamanhos menos uniformes. Essa similaridade 
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também foi observada para a amostra com maior quantidade de Si (Figura 16d) em 

relação ao sistema com 10% de Si, indicando que o aumento para 20% de Si na 

estrutura promoveu uma melhor dispersão das partículas, 

As imagens de MEVs estão de acordo com o observado na análise textural de 

BET (Figura 14), que indicam uma maior área de superfície para os sistemas com 

maior percentual de silício, e, portanto, menores tamanhos de partículas ou menores 

aglomerados. Neste sentido, acreditamos que material apresenta dois tipos de poros, 

um tipo originado entre os aglomerados ou entre as partículas e outro intrínseco as 

partículas.  

E embora as microscopias também indiquem a formação de partículas de 

tamanhos micrométricos como observado a partir da análise de DG (Figura 15), um 

desvio de perfil de distribuição granulométrica também foi percebido, uma vez que o 

sistema com 15% indica formação de partículas com tamanhos inferiores a 1 m, que 

em relação a amostra com 20% de Si que apresentou granulometria superior a 1,4 

m, o que indicaria uma maior área de superfície para a amostra Sn0,85Si0,15O2, 

contrario ao observado por BET (Figura 14). Esse comportamento pode está 

relacionada ao precesso de aglomeração por adsorção física, que o meio aquoso na 

análise de DG favoreceu a dispersão. Diferentemente do efeito observado no sistema 

Sn0,95Si0,05O2, que por apresentar similaridade superficial com o sistema Sn0,85Si0,15O2 

indica formação de partículas aglomeração por adsorção mais forte ou processo de 

coalescencia dos grão, uma vez que apresentou perfil de distribuição de particulas 

mais estreita entre as amostras, e portanto, havendo uma maior dificuldade de 

dispersão em meio aquoso.  

Neste caso, a amostra dopada com maior quantidade de Si (20%) indica 

possuir uma superfície mais favorável para reações catalíticas, uma vez que a amostra 

apresentou maior área superficial (Figura 14) e melhor distribuição granulométrica 

(Figura 15). 
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Figura 16: Micrografia das amostras (a) 5% de Si; (b) 10% de Si; (c) 15% de Si e (d) 

20% 

 

 
Fonte: Elaboração Propria 

 

5.1. 5  Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) 

 

Os resultados apresentados foram obtidos no Labsmac, ilustrados na Figura 

16, os modos vibracionais da análise de FTIR para as amostras de catalisador Sn1-

xSixO2, em que é possível avaliar a influencia da substituição na organização estrutural 

dos materiais. 

Figura 17: Espectros de absorção da região do infravermelho dos óxidos 
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Fazendo a comparação os resultados do SnO2 (Figura18) obtido por 

Nascimento (2021) membro do mesmo grupo de pesquisa que esse trabalho foi 

desenvolvido é possível observar uma mudança nas bandas da região em torno de 

600 cm-1 , nota-se uma mudança na forma que essas bandas estão se apresentando, 

esse comportamento pode ser por causa da presença do Si na rede do SnO2. 

 

Figura 18: Espectro de absorção da região do infravermelho do SnO2 
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Fonte: Elaboração propria 

 

Cabe ressaltar que de acordo com Costa e colaboradores 2018, o 

conhecimento das propriedades vibracionais é de extrema relevância no que se refere 

as caracterizações estruturais e ópticas para os materiais, mais especificamento para 

o SnO2, que possui estrutura tetragonal, onde são previstos dois modos ativos no 

infravermelho (A2u e Eu, duplamente degenerado). Estes também observados para as 

amostras na Figura 16, confirmando assim, a formação dos sistemas Sn1-xSixO2, sem 

fase secundária, como já observado nos difratogramas (Figura 12), e corroborando 

também com a literarura, em que são relatadas bandas em torno de 508 cm -1 refere-

se ao modo acústico A2u(TO) e bandas localizadas em torno de 614 cm-1 – 617 cm -1, 

referente ao modo acústico duplamente degenerado Eu,(TO) (NASCIMENTO, 2021; 

COSTA, et al., 2018; REHMAN et al., 2019). 

Ainda são também observadas nas amostras e relatadas na literatura bandas 

na região de: 1060 cm-1, relacionada ao alongamento da ligação do Si-O-Si; em 450 

cm-1, referente a região vibração de estreitamento de Si-O-Si além da banda em torno 
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de 842 cm-1, relacionada ao modo de flexão do Si-O-Si (ARAÚJO, 2020; SAHA e 

PRAMANIK, 1993). Esta confirma a inserção do silício no sistema Sn1-xSixO2.  

 

5.2  Desempenho catiliticos dos sistemas Sn1Si1-xO2 

  

Os resultados dos testes catalíticos realizados para os catalisados a base de 

Sn1Si1-xO2, obtidos das análises de índice de  acidez, com respectivos percentuais de 

redução e percentual de conversção em ésteres por CG estão apresentados na 

Tabela 5, onde é possível identificar que o aumento da quantidade de Si na obtenção 

dos diferentes sistema Sn1Si1-xO2 não provou alteração na atividade catalítica dos 

mesmos, uma vez que as conversões de todos os catalisados foram proximas, com 

um devios de apenas ± 1,8 % e de 2 % para os valores de redução de IA. 

Tabela 5: Resultado dos testes catalíticos 
Amostra Indice de acidez (mg de 

KOH/g de amostra) 
Redução de 
acidez (%) 

Ésteres (%) 

Sn0,95Si0,05O2 24,0 33,3 46,1 

Sn0,90Si0,10O2 23,2 35,6 49,3 

Sn0,85Si0,15O2 23,7 34,2 45,2 

Sn0,80Si0,20O2 22,4 37,8 45,8 

Média ± Desvio - - 46,6 ± 1,8 

Sn0,80Si0,20O2/6% 24,2 32,8 45,2 

Sn0,80Si0,20O2/6%R 24,4 32,2 47,7 

Óleo acidificado 36,0 - - 
Fonte: Elaboração Própria 

 

Diante da similaridade dos resultados dos testes catalíticos e da importância 

de se avaliar a capacidade de reprodução da síntese dos catalisadores, assim como 

a capacidade de reuso na produção de biodiesel, o sistema maior proporção de Si e 

com maior área superficial (Sn0,80Si0,20O2) foi escolhido para realização dos testes de 

reprodutuvidade da síntese Pechini (Apendice 1). E uma vez que este foi também, 

dentre os sistemas obtidos e avaliados catalíticamente, o que apresentou menor 

índice de acidez em relação ao óleo de partida (22,4 mg de KOH/ g de amostra), foi 

novamente, após a nova síntese avaliada a sua atividade catalítica. Para tal, o 

catalisador foi reportado como Sn0,80Si0,20O2/6% (Tabela 5), para verificar se mudando 

um dos paramenento aumentava-se a conversão dos esteres, e o parenmeto 

escolhido o o catalisador, onde aumentou-se 2%, uma vez que o teste catalítico 
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ocorreu nas mesmas condições reacionais anteriores, porém, adicionando 2% a mais, 

sendo utilizado 6% de catalisador e em seguida foi realizado o respectivo teste de 

reuso, classificado como Sn0,80Si0,20O2/6%R (Tabela 5). 

Os valores obtidos dos testes realizados para as amostras Sn0,80Si0,20O2/6% 

e Sn0,80Si0,20O2/6%, podem chamar atenção pela perculiaridade, pois embora tenham 

apresentado também similaridade nos valores de conversão em relação aos sistemas 

Sn1Si1-xO2 previamente avaliados, ocorreu um leve aumento na conversão o teste de 

reutilização catalítica, porém, dentro do desvio da média, não havendo redução da 

sua efetividade catalítica. Esse comportamento peculiar pode ser justificado pelo 

excesso de alcool no sistema ou mesmo a remoção de impurezas adsorvidas no 

catalisador após o primeiro teste. 

Os resultados de conversões obtidos foram baixas em comparação a alguns 

trabalhos que são relatados na literatura (ver Tabela 1), no entanto os catalisadores 

foram submetidos a processos que os tornassem superácidos (ASISF et al., 2017; 

LAM e LEE, 2010), ou utilizaram condições severas de termperatura, tempo e 

proporções alcolicas (XIE, WANG e LI, 2011), ou mesmo empregaram a mistura de 

álcoois, metílico e etílico (LAM e LEE, 2011), catalisadores misto de SnO2/SiO2 

empregando na síntese de biodiesel pelo método sol-gel (ZARZZEKA, ALVES E 

ARROYA, 2014).  
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6 CONCLUSÃO 

   

Os catalisadores foram produzidos com sucesso, confirmados pelos DRX, em 

que os planos principais cristalinos (220), (002) que confirmam a formação do dióxido 

de estanho e respectivos sistemas Sn1-xSixO2, uma vez esses apresentaram apenas 

o alargamento dos planos e não foram observadas fases secundárias. 

Ocorreu o aumento da dopagem de Si na rede do SnO2 promoveu o aumento 

da área superficial do material e os dados de granulometria indicaram a formação de 

partículas com tamanhos heterogenoes e perfil micrométrico. Nos espectros de 

infravermelho foi possível observar bandas características dos sistemas para SnO2 e 

ligações Si-O-Si, que indicando a entrado no Si na rede do dióxido de estanho.  

Com os testes cataliticos é possivel ressaltar que embora o efeito catalítico de 

todos os catalisadores tenha sido em uma média de apenas 46,6 %, com um desvio 

de ± 1,8 %, os testes de reprodutibilidade da síntese do sistema Sn0,80Si0,20O2/6% e 

seu respectivo reuso Sn0,80Si0,20O2/6%R indicam a viabilidade de sua aplicação na 

catálise, porém destacando a importancia de realizar novos testes, modificando os 

parâmetros reacionais ou mesmo os catalisadores superácido como  reportado na 

literatura para outros materiais catalíticos.  
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7 PERSPECTIVAS FUTURAS 

 

 Otimizar as condições as condições reacionais (tempo, razão álcool:óleo, 

velocidade, temperatura, tipo ou quantidade de catalisador e respectivas 

interações); 

 Estudar o efeito da acidificação desses catalisadores (superácidos) na 

catálise para produção de biodiesel; 

 Avaliar os catalisadores em outras aplicações. 
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APÊNDICE A 
 

 Após a obtenção dos resultados dos testes catalíticos dos sistemas Sn1Si1-xO2 

obtidos, o catalisador Sn0,80Si0,20O2 foi escolhido com base em suas características 

superficiais, para realização dos testes de reprodutibilidade da síntese por Pechini. 

Para tal os cálculos estequiométricos foram realizados buscando aumenta a quantida 

de pó obtido em cada síntese, sendo assim, necessário avaliar as características 

cristalinas do catalisador Sn0,80Si0,20O2/6% obtido na nova síntese. 

 Com base nos difratogramas de raios X dos catalisadores Sn0,80Si0,20 e 

Sn0,80Si0,20O2/6% (Figura ap1), confirmam a reprodutibilidade da síntese indicando 

também a  estabilidade da fase cristalina do material obtido, uma vez que em ambas 

as sínteses (menor (0,5g) e maior quantidade (10g) de pó obtido) não houve formação 

de fases secundarias., No entanto, também é possível observar a diminuição da 

intensidade dos picos da amostra, provavelmente devido a maior quantidade de 

reagentes, acarretando numa redução na interação dos mesmo e na 

consequentemente na dissipação de energia no meio reacional. 

 

Figura 19 ap1: Teste de reprodutibilidade 
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