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1 - Introdução
O processo convencional de produção do biodiesel 

consiste na transesterificação metílica de triacilgliceróis,
através de catálise homogênea em meio alcalino. Este 
processo apresenta alguns inconvenientes como, exigência 
em matérias-primas com baixos teores de ácidos graxos 
livres e água, formação de sabão e a necessidade de  
operações unitárias para separar e neutralizar os produtos 
resultando em geração de efluentes. A aplicação da catálise 
heterogênea na produção do biodiesel culmina em uma 
menor geração de efluentes, uma vez que a separação do 
catalisador do meio reacional é facilitada e ainda minimiza 
a formação de sabão e emulsões1,2.  

Neste contexto, a separação magnética surge como 
uma ferramenta rápida e de alta eficiência com muitas 
vantagens quando comparada com outros métodos como 
filtração e centrifugação. Deste modo, partículas dotadas de 
propriedades magnéticas prometem melhorar a recuperação 
e reciclagem de catalisadores através de separação 
magnética 3,4. 

Diante disso, o presente trabalho tem como 
objetivo sintetizar óxido de magnésio modificados com 
magnetita, pelos métodos de precipitação e sol-gel, e avaliá-
los como catalisador heterogêneo na produção de biodiesel 
por transesterificação do óleo de dendê com etanol. 

2 - Material e Métodos
Síntese do núcleo magnético (Magnetita) 

A magnetita Fe3O4 foi preparada pelo método de co-
precipitação5. Cerca de 27,8 g de FeSO4.7H2O e 79,6 g de 
Fe2(SO4)3 foram dissolvidos em 1 L de água deionizada.
Esta solução foi aquecida a 65 °C, e sob agitação, seu pH 
foi mantido em 12 através do gotejamento de solução 
NH4OH 20 %, por cerca de 30 minutos. A solução foi 
envelhecida por 1 hora na mesma temperatura. O sólido foi 
filtrado e lavado até alcançar pH 7. Sua secagem foi 
conduzida a 60 °C por 24 horas. 

Óxido de magnésio por precipitação 

Para a síntese do óxido de magnésio por preciptação6,
adicionou-se 47,7 g de Mg(NO3)2.6H2O em 200 mL de 
água deionizada. A esta solução, foi gotejada solução 
NaOH 1,5 mol L-1 sob constante agitação, mantendo sempre 
o pH do meio próximo a 10. Em seguida, envelheceu-se a 
solução por 18 horas a 65 °C. O precipitado foi filtrado, e 
lavado com água deionizada gelada até pH 7. O sólido 
resultante foi seco a 120 °C por 12 horas e calcinado a 430 

°C por 6 horas. A este catalisador foi denominado o código 
MgOpp. 

Óxido de magnésio por precipitação em  magnetita  

Adicionou-se 26,6 g de Mg(NO3)2.6H2O em 160 mL 
de água deionizada e, após dissolução, foram adicionados 4 
g de magnetita. A precipitação ocorreu de maneira 
semelhante à descrita no item anterior e após a etapa de 
envelhecimento, o sólido magnético foi separado com 
auxílio de um imã. Este sólido foi recolhido, lavado a pH 7, 
seco a 120 °C por 12 horas e calcinado a 430 °C por 6 
horas. A este catalisador foi denominado o código MgOpp-
Fe3O4. 

Óxido de magnésio pelo método sol-gel

No método de síntese por sol-gel7, o primeiro passo 
foi a adição de 38,7 mL de solução 8 % de metóxido de 
magnésio Mg(CH3O)2 e 181,5 mL de tolueno. Sob agitação, 
adicionou-se lentamente 9,9 mL de água deionizada. Após 
alguns minutos, toda solução foi transferida para o reator 
pressurizado, e o metóxido de Mg foi hidrolisado por 24 
horas. Em seguida, a temperatura foi elevada até 250 °C a 
uma taxa de 1 °C min-1, permanecendo nesta temperatura 
por 10 minutos. Os vapores foram liberados juntamente 
com o metanol supercrítico. O aquecimento foi removido e 
utilizou-se um fluxo de N2 para o arraste dos vapores 
residuais por 5 minutos. O sólido resultante foi removido do 
reator e seco a 120 ºC por 12 horas. Para calcinação do 
MgO, utilizou-se o seguinte programa de aquecimento: 
aqueceu-se a 1 ºC min-1 até 220 ºC, mantendo esta 
temperatura por 5 horas. Em seguida, o aquecimento foi 
retomado a mesma taxa, até 430 ºC e a temperatura foi 
mantida também por 5 horas. Este catalisador recebeu o 
código de MgOSG . 

Óxido de magnésio pelo método sol-gel em magnetita 

Adicionou-se 1,12 g de Fe3O4 em um béquer 
contendo 38,7 mL de solução 8 % metóxido de magnésio e 
181,5 mL de tolueno. O restante do procedimento foi 
executado de maneira idêntica ao descrito no item anterior. 
A este catalisador foi dado o código de MgOSG-Fe3O4. 

 Avaliação da atividade catalítica na reação de 
transesterificação etanólica do óleo de dendê 

As matérias-primas utilizadas foram óleo de dendê 
neutralizado (acidez inicial 4,3 %m/m  após neutralização 
e secagem, acidez 0,4%m/m) e álcool etílico anidro. Antes 
da reação, os catalisadores foram pulverizados em pó e 
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secos por 2 horas a 120 ºC, para retirada de umidade. As 
reações foram realizadas em um reator em batelada de aço 
inoxidável (PARR 4843). As reações foram conduzidas a 
150 °C, com razão molar etanol:óleo de 9:1 e concentração 
do catalisador de 2 % por 3 horas. Foi quantificado por 
cromatografia gasosa, em CG Varian CP 3800, coluna 
capilar de 30m de comprimento, 0,25mmx0,25µm, fase 
estacionária polietilenoglicol, detector FID e injetor 
automático CP 8410. 

3 - Resultados e Discussão

Os resultados da avaliação catalítica na 
transesterificação do óleo de dendê estão expostos na 
Tabela 1. 

Tabela 1. Conversão em ésteres etílicos para os catalisadores
Catalisador Conversão em ésteres etílicos (%)

Branco 5,7 ± 1,5
MgOpp 36,2 ± 2,4

MgOpp-Fe3O4 38,3 ± 2.3
MgOSG 70,7 ± 2,1

MgOSG-Fe3O4 69,2 ± 2,3
Condições reacionais: razão molar álcool/óleo de dendê neutralizado 

de 9:1, 2% em massa de catalisador, temperatura de 150 ºC e tempo 3h.
Reações realizadas em triplicata. 

As menores conversões em ésteres observadas para 
os catalisadores MgOPP e MgOPP-Fe3O4, quando comparada 
dos catalisadores preparados pelo processo sol-gel,  já era 
esperado, pois apesar de ser método relativamente simples, 
a precipitação de hidróxidos fornece sólidos com baixa área 
superficial e com poucos defeitos. Estes últimos, 
desempenham papel fundamental na atividade catalítica do 
sólido7,8

Os catalisadores MgOSG e MgOSG-Fe3O4
sintetizados pelo método sol gel exibiram conversões em 
ésteres próximas a 70 %, significativamente superiores aos 
valores obtidos para os MgOs por precipitação. Isto se 
deve, possivelmente, as diferentes propriedades físico-
químicas adquiridas como consequência do método de 
síntese. Este método possibilita a obtenção de materiais 
com partículas em escala nanométrica que exibam 
propriedades superiores em relação à área superficial, 
porosidade e incidência de defeitos topológicos. Com 
relação à síntese utilizada neste trabalho, duas etapas foram 
cruciais para potencializar estas propriedades.
Primeiramente, a hidrólise do metóxido de Mg foi realizada 
em um meio contendo excesso de tolueno. A presença desse 
solvente mantem as espécies homogeneamente dispersas, 
impedindo que se agreguem durante a hidrólise, garantindo 
a formação de partículas em escala manométrica. 

 A outra etapa decisiva foi a desidratação do gel 
até o óxido. Essa etapa é critica, pois costuma provocar 
processos de sinterização e danos à estrutura dos poros 
devido à interface vapor líquido criada no interior dos 
capilares do gel pela evaporação dos solventes. Isso resulta 
uma tensão superficial que cria um menisco côncavo no 
interior das redes. Quando o menisco reduz no corpo do gel, 
há um acumulo de tração sob as paredes dos poros que os 
fazem encolher, colapsando parcialmente o gel. Por conta 
disso, a remoção dos solventes foi conduzida em condições 

supercríticas, o que elimina a formação da interface vapor-
solvente, preservando a textura e propriedades do gel7,9. 

Observa-se que a adição de magnetita, não 
influenciou de forma significativa na conversão em ésteres, 
no entanto vale ressaltar que o teor de MgO nos 
catalisadores modificados com magnetita são menores que 
nos catalisadores mássicos deste modo não podemos inferir 
se houve ou não a influência da magnetita nos estados 
eletrônicos do MgO. 

Os catalisadores MgOPP-Fe3O4 e MgOSG-Fe3O4
mantiveram as propriedades magnéticas antes e após as 
reações de transesterificação. Eles apresentaram separação 
rápida e eficiente por meio de exposição ao campo 
magnético de um imã.  

Os materiais estão sendo caracterizados para que 
com o objetivo de correlacionar suas propriedades físico-
químicas e a atividade catalítica na transesterificação do 
óleo de dendê neutralizado com etanol. 

4 Conclusões

Catalisadores magnéticos básicos foram 
preparados pela adição de magnetita nas etapas anteriores a 
precipitação e hidrolise nos métodos de precipitação e sol-
gel, respectivamente. Os catalisadores MgOSG e MgOSG-
Fe3O4, atingiram melhores níveis de conversão, isto pode 
ser atribuído ao método de síntese utilizado. Foi possível 
separar os catalisadores magnéticos meio reacional por 
meio de exposição a um imã. O sólido MgOSG-Fe3O4
apresentou-se um catalisador com potencial tecnológico 
quando empregado na transesterificação etanólica do óleo 
de dendê.  As caracterizações físico-químicas dos materiais 
estão em andamento. 
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