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1 - Introdução
Investimentos na diversificação da matriz energética 

abrangem globalmente a busca por fontes preferencialmente 
renováveis e mais baratas, devido a aspectos econômicos e 
ambientais. Nesse contexto, o biodiesel sendo um 
combustível alternativo e renovável, surge como alternativa 
viável para contribuir e atender a demanda da energia 
mundial1. Para tal, reações químicas catalíticas vêm sendo 
estudadas em distintas rotas de síntese, como forma de 
obtenção de bicombustíveis com altas taxas de conversão e 
minimização de custos2. Nessa área a catálise heterogênea 
além de poder levar a obtenção de produtos com maior grau 
de pureza, facilidade de regeneração e reutilização do
catalisador, oferece a possibilidade de maior versatilidade 
para adaptações em diferentes equipamentos ou sistemas 
reativos e assim contribuir ainda mais na otimização dos 
processos e, consequentemente, deixando-os mais 
eficientes3.

Nesse contexto, esse estudo apresenta os resultados 
iniciais referentes a preparação, caracterização e 
investigação do sólido Magnetita (Fe3O4) como uma 
possibilidade de catalisador de processos heterogêneos para 
reações de esterificação, uma vez que esse composto possui 
baixa solubilidade em álcoois e ácidos graxos e sua 
propriedade ácida pode levar a obtenção de ésteres de 
elevado grau de pureza em altas conversões. Além disso, a 
principal vantagem do emprego desse sólido como espécie 
catalítica é a sua propriedade magnética que possibilita sua 
total recuperação do meio de reação após cada uso somente 
pela aproximação de um campo magnético externo, 
permitindo o estudo e o desenvolvimento de processos mais 
enxutos, dispensando etapas adicionais como filtração e 
centrifugação e assim possibilitando uma real economia do 
processo e futuros estudos em escala2. 

2 - Material e Métodos
A síntese do sólido de magnetita (Fe3O4) foi realizada 

pelo método da co-precipitação empregando os cloretos 
férrico e ferroso, segundo metodologia amplamente 
divulgada na literatura e já utilizada pelo Laboratório de 
Bioinorgânica e Catálise da UFPR4,5,6.

O sólido obtido foi caracterizado por difratometria de 
raios X (DRX), espectroscopia vibracional na região do 
infravermelho (FTIR) e microscopia eletrônica de varredura 
(MEV).  

A atividade catalítica do sólido de magnetita foi avaliada 
incialmente frente à reação de esterificação do ácido olêico,
sob condições solvotérmicas de metanol e seguindo a razão 
molar metanol/ácido olêico de 12:01 e massa de catalisador 
de 10% em relação a massa de ácido graxo a 120 °C sob 
pressão constante por 6 horas. As reações catalíticas foram 
realizadas em ao menos triplicata. A solução resultante da 
reação foi separada do sólido catalisador (pela aproximação 
de um imã) e em seguida foi levada a rotaevaporador a
55°C e sob uma pressão reduzida para a remoção do álcool 
remanescente. O teor de acidez remanescente foi avaliado 
(o índice de acidez) pelo método Ca-5a-40 proposto pela 
AOCS7, para a avaliação indireta do grau de conversão do 
ácido olêico ao respectivo éster oleato de metila. 

3 - Resultados e Discussão
Na preparação do sólido de magnetita o primeiro e

principal indício de formação do composto magnético é 
percebido ao aproximar-se um imã ao meio de reação 
contendo o sólido formado que, após seco e triturado, é
fortemente atraído pelo campo magnético. 

O sólido foi caracterizado por espectroscopia 
vibracional na região do infravermelho (FTIR) e o espectro 
resultante mostrado na Figura 2, onde observa-se uma 
banda alargada na região de 580 cm-1 atribuída ao modo de 
vibração de estiramento da ligação (Fe-O), além das 
bandas na região de 3500 cm-1 e 1630 cm-1 que são 
características das vibrações dos grupos O-H, oriundas da 
presença de moléculas de água adsorvidas na superfície do 
material6,8, a presença de tais bandas sugerem que o sólido 
magnético esperado foi obtido.

Figura 1: Espectros de FTIR do sólido de magnetita. 
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O sólido também foi analisado por difração de raios X 
de pó (DRX). O difratograma (Figura 3) apresenta perfil 
típico para este óxido de ferro, mostrando a presença de 6 
picos na região entre 30-70 graus em valores de 2 5.

Figura 2: Difratograma de raios X de pó para o sólido de 
magnetita. 

Figura 3: Imagens de microscopia eletrônica de varredura 
(MEV) da magnetita. 

O resultado médio de conversão do ácido olêico ao éster 
oleato de metila empregando o sólido de magnetita como 
catalisador no processo heterogêneo foi de 65 ± 2,0%. 
Embora não tenha sido ainda otimizada as condições de 
reação esses resultados preliminares são interessantes visto 
que não foi observada qualquer solubilização do catalisador 
ou qualquer parte desse no meio de reação. O catalisador 
pode ser recuperado facilmente, pela ação de um imã, sem 
que qualquer perda mássica fosse observada em todas as 
reações catalíticas realizadas. Experimentos de reuso do 
catalisador estão em andamento e se mostram muito 
promissores. O estudo e a idealização de condições para a 
exploração do potencial catalítico do material em escala 
será realizado futuramente. 
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