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RESUMO - Este trabalho apresenta a sintese de ferritas de niquel (NiFe20.) pura e promovida com potassio, empregando o
método de combustdo assistida por ureia. A dopagem foi proposta como estratégia para modificar a estrutura cristalina e
influenciar propriedades fisico-quimicas relevantes para aplicacOes cataliticas. As amostras foram caracterizadas por DRX, FRX,
TG e MEV. Os resultados indicaram que a incorporacdo do potassio promove alteragdes significativas na cristalinidade,
composi¢do elementar e morfologia das particulas, evidenciando o potencial da modificacdo para otimizagdo funcional em
processos cataliticos.
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ABSTRACT - This study reports the synthesis of pure and potassium-doped nickel ferrite (NiFe20.) using the urea-assisted
combustion method. Potassium doping was employed as a strategy to modulate the crystalline structure and tune physicochemical
properties relevant to catalytic applications. The materials were characterized by XRD, XRF, TG, and SEM, and analyses. The
results revealed that potassium incorporation induces notable changes in crystallinity, elemental distribution, and particle

morphology, highlighting the potential of this approach for structural enhancement in catalytic systems.
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Introducao

A sintese de ferritas modificadass tem se destacado na
ciéncia de materiais devido as suas propriedades
magnéticas, cataliticas e eletronicas (1). A ferrita de niquel
(NiFe204) se sobressai por sua estabilidade térmica e ampla
possibilidade de aplicagdo em dispositivos funcionais e na
Catalise Heterogénea. Ferritas de niquel tem sido testadas
como catalisadores em conversdo de biomassa e produgao
de biocombustiveis com resultados promissores, mas ainda
requer o uso de algum promotor que melhore seu
desempenho catalitico em alguns casos,

A introducao de potassio (K*) na estrutura da ferrita surge
como estratégia para modificar a estrutura cristalina, as
propriedades texturais e a quimica da superficie, otimizando
o desempenho catalitico. Neste contexto, este trabalho
analisa como o uso de potdssio como promotor € como 0s
parametros de sintese afetam as propriedades estruturais,
morfologicas e cataliticas do material, com base em
caracterizagdes fisico-quimicas (1-2).

Experimental

A ferrita de niquel (NiFe204) foi sintetizada pelo método
de combustdo assistida por ureia, utilizando nitratos de
niquel e ferro em proporg¢des estequiométricas, juntamente
com ureia. No caso do segundo catalisador (KaxNii«Fe2Os
com x = 0,1), também foi adicionado nitrato de potassio ndo
hidratado (KNOs) como fonte do promotor. Apds
homogeneiza¢do da mistura, o gel foi aquecido a 400°C
(10°C min!) para promover a combustdo, seguido de
manutencdo por 30 min e calcinagdo a 800°C por 2 horas,
visando a formagao da fase espinélio.

As amostras foram caracterizadas por Difratometria de
Raios X (DRX), para determinar a natureza das fases
cristalinas formadas; por Fluorescéncia de Raios X (FRX)
para determinar a composi¢do quimica dos catalisadores;
por Termogravimetria (TG), para estudar a estabilidade
térmica dos materiais formados; e, finalmente por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), para estudar a
morfologia dos catalisadores (1-3).
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Resultados e Discussao

Difragéo de Raio-X

A analise de DRX da amostra sem potassio indicou uma
estrutura majoritariamente do espinélio NiFe:O4, com alta
cristalinidade. Pequenas fases secundarias, como 6xidos de
ferro e niquel metalico, podem ter se formado durante a
sintese. A estrutura organizada contribui para a estabilidade
térmica e o desempenho catalitico (4).

A ferrita modificada com potassio (NiiKzFe204)
apresenta fases NiFe:O4 ¢ KFeO-, indicando incorporagio
parcial do dopante. Apesar do KFeO: aumentar a
higroscopicidade, essa combinagdo pode favorecer a
estabilidade estrutural ¢ ampliar o potencial catalitico em
condigdes exigentes (5).

Fluorescéncia de Raios X

A analise de FRX da NiFe2O4 revelou altos teores de
Fe.0s (67,08%) e NiO (31,38%), compativeis com a
formacdo de uma estrutura espinélio estdvel e homogeénea,
contribuindo para sua estabilidade térmica e propriedades
magnéticas (6).

Na amostra modificada, além dos mesmos Oxidos
metalicos, foi identificado 17,48% de K-O. Estudos recentes
mostram que dopantes alcalinos, como o potéssio, podem
alterar a acidez superficial, facilitar a migracéo eletronica e
melhorar a dispersdo dos Oxidos, otimizando reagdes
cataliticas em fase gasosa (7-9). Assim, a dopagem com K*,
quando bem controlada, tende a expandir o desempenho
catalitico, ainda que exija ajustes nas etapas de sintese e
calcinacdo (3).

Analise termogravimétrica

A andlise termogravimétrica da amostra NiFe20s, revelou
alta estabilidade térmica, com perda de massa inferior a
0,2% e residuo final de 99,74% até 1000°C, indicando uma
estrutura bem consolidada e resistente ao calor (5).

A amostra modificada com potassio (Nii—xKzxFe20a4),
apresentou perdas de massa mais significativas, somando
cerca de 16,6%, com eventos em 50°C, 86°C e 629°C. Essas
perdas sdo atribuidas a liberagcdo de &gua adsorvida e a
decomposicdo de sais potassicos, refletindo a natureza
higroscopica do dopante (3).

Microscopia Eletronica de Varredura

As imagens de MEV revelam diferengas significativas
entre os catalisadores. A ferrita de niquel NiFe,O4 apresenta
uma morfologia altamente porosa, com cavidades bem
distribuidas e superficie relativamente homogénea. Essa
porosidade pode ser benéfica para processos cataliticos, pois
facilita a difusdo de reagentes e 0 acesso aos sitios ativos
(2).

O catalisador promovido com potassio apresenta
aglomerados maiores e superficie menos uniforme,
possivelmente devido a natureza higroscopica do K*, que
favorece a aglomeracdo. Apesar disso, essas alteragdes
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estruturais podem beneficiar a estabilidade catalitica em
certas condigdes (10).

Figura 1. Microscopia Eletronica de Varredura dos Catalisadores,
onde a) NiFe20s; b) Nii—KaFe204

Conclusodes

Este trabalho evidenciou que a dopagem com potassio
altera significativamente as propriedades estruturais e
superficiais de ferritas de niquel, indicando potencial para
aplicacbes cataliticas, em razdo de alteragdes como o
aumento da basicidade e a possivel geracdo de sitios
cataliticos. Embora os resultados obtidos apontem
perspectivas  promissoras, S80 necessarios  estudos
adicionais para avaliar diretamente 0 desempenho catalitico.
Assim, 0s materiais desenvolvidos apresentam potencial
para aplicacdo em contextos que demandem maior
eficiéncia e adaptacdo a diferentes condi¢des operacionais.
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