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RESUMO - A ferrita de niquel (NiFe204) foi sintetizada por reacdo de combustéo e aplicada como catalisador na gaseificacéo
em agua supercritica (SCWG) do cavaco de eucalipto. O material foi caracterizado por DRX, FTIR, TG/DTG, FRX, MEV e BET,
confirmando estrutura espinélio pura, estabilidade térmica e morfologia adequada. Ensaios cataliticos foram conduzidos em reator
de batelada, com rendimentos de hidrogénio entre 10,08 % e 25,09 % mol/mol. Um planejamento fatorial fracionado permitiu
avaliar os efeitos de temperatura, tempo de residéncia, biomassa e catalisador, sendo a temperatura a Unica variavel
estatisticamente significativa (p = 0,006). Os resultados indicam o potencial da NiFe.Os como catalisador viavel tecnicamente
para SCWG de biomassa lignocelulésica.
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ABSTRACT - Nickel ferrite (NiFe.O4) was synthesized by combustion and applied as a catalyst in supercritical water gasification
(SCWG) of eucalyptus wood chips. The material was characterized by XRD, FTIR, TG/DTG, XRF, SEM, and BET, confirming
a pure spinel structure, thermal stability, and appropriate morphology. Catalytic tests in batch reactors yielded hydrogen between
10.08 % and 25.09 % mol/mol. A fractional factorial design evaluated the influence of temperature, residence time, biomass, and
catalyst, with temperature being the only statistically significant variable (p = 0.006). Results confirm the potential of NiFe.Oa
as a viable catalyst for biomass SCWG.
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gaseificacdo supercritica do cavaco de eucalipto, utilizando

Introducéo _ _ Cav
planejamento fatorial para otimizagéo do processo.

A gaseificacdo em &gua supercritica (SCWG) é uma

tecnologia promissora para conversao de biomassas imidas
em hidrogénio, eliminando a etapa de secagem (1). Por
operar em meio aquoso e permitir a conversdo direta de
residuos lignocelulésicos, a SCWG integra o portfélio de
rotas sustentaveis voltadas & producgdo de energia de baixo
carbono. Nesse contexto, o cavaco de eucalipto, abundante
na industria de celulose, destaca-se como matéria-prima
viavel devido & sua composicdo, disponibilidade e custo
acessivel (1).

Catalisadores como a ferrita de niquel (NiFe:O4) podem
melhorar a eficiéncia do processo, promovendo reacdes de
reforma e water-gas shift (2). Neste trabalho, o catalisador
NiFeOs foi sintetizado, caracterizado e avaliado na

Experimental

A ferrita de niquel (NiFe204) foi sintetizada por reagdo de
combustdo utilizando nitrato de niquel, nitrato de ferro(l11)
e ureia, com razdo combustivel:oxidante baseada na reacéo
estequiométrica total (3). A mistura foi calcinada a 600 °C
por 2h e caracterizada por DRX, TG, FTIR, FRX, MEV e
BET (4-6). Os testes cataliticos foram conduzidos em reator
batelada com cavaco de eucalipto, NiFe.Oa e dgua ultrapura
(1), sob condicdes supercriticas. Os gases gerados foram
analisados por cromatografia gasosa com detectores TCD e
FID (7), quantificando Hz, CO, CO2, CHa ¢ hidrocarbonetos
leves (8).
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Foi aplicado um planejamento fatorial fracionado 241,
com quatro varidveis: temperatura (400-500 °C), tempo
(20-60 min), biomassa (10-20%) e catalisador (1-5%).
Foram realizadas 11 corridas, incluindo pontos centrais para
avaliacdo da reprodutibilidade (8). Os intervalos
operacionais basearam-se na literatura sobre SCWG (1-9). A
andlise estatistica foi realizada no software Statistica, com
Diagrama de Pareto e 95% de confianca, focando nos efeitos
principais (8).

Resultados e Discussao

A ferrita de niquel (NiFe:0a) foi sintetizada com sucesso
pelo método de combustdo, apresentando coloracdo preta
homogeénea e estrutura esponjosa apés calcinacdo a 600°C,
assegurando a cristalinidade da fase espinélio (3,4). A
difracdo de raios X (DRX) confirmou picos caracteristicos
da estrutura clbica do espinélio invertido, sem fases
secundarias, indicando alta pureza (8).

A andlise térmica por TG/DTG evidenciou estabilidade
até 800°C, com minima perda de massa atribuida a
oxidacdo superficial (5). O espectro FTIR mostrou bandas
tipicas dos sitios metal-oxigénio da ferrita e a presenca de
grupos hidroxila adsorvidos (6). A composicdo elementar
por FRX revelou proporcGes proximas a formula tedrica,
corroborando a pureza do material (7).

A morfologia observada por MEV indicou particulas
rugosas e aglomerados com tamanho entre 0,5 e 2 um,
favorecendo a dispersdo e a formacdo de sitios ativos
(Figura 1) (3). A andlise BET indicou baixa area superficial
(2,4 m2 g1) e microporosidade reduzida, caracteristica de
ferritas ndo suportadas (9).

Figura 1. Micrografia de MEV da NiFezOa.

Nos testes cataliticos em SCWG do cavaco de eucalipto,
os rendimentos de hidrogénio variaram de 10,08 a 25,09
%mol/mol, com maior producdo observada a 500 °C, 20
min, 5% catalisador e 10 % biomassa (1-9). Temperaturas
mais elevadas intensificaram reacfes endotérmicas, como a
reforma a vapor, favorecendo o aumento do H. [9]. O
Diagrama de Pareto (Figura 2) mostrou que somente a
temperatura teve efeito estatisticamente significativo
(coeficiente +3,69, p = 0,006) na producédo de hidrogénio,
enquanto catalisador, tempo e biomassa ndo apresentaram
influéncia isolada relevante (7-8).

Este resultado reforca que a temperatura é o parametro
chave para ativar as reacdes endotérmicas na SCWG sob
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condigBes supercriticas (9). Recomenda-se fixa-la para
investigar as interacdes entre tempo, biomassa e catalisador,
buscando otimizar a eficiéncia do processo (9).
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Figura 2. Diagrama de Pareto com efeitos principais e p-valores
para a resposta Ho.

Conclusdes

A ferrita de niquel apresentou estrutura adequada, boa
estabilidade térmica e desempenho catalitico promissor na
SCWG, com rendimento maximo de H: (25,09 %)
compativel com a literatura. A temperatura foi o fator mais
influente, devendo ser fixada em planejamentos futuros. O
catalisador NiFe:O4 se destaca como alternativa eficiente e
sustentavel para a producdo termoquimica de hidrogénio.
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