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1 - Introdução
 O Brasil é um dos maiores produtores mundiais de 

biodiesel. No ano de 2015, a produção brasileira foi de 
aproximadamente 3,6 bilhões de litros. A maior parte do 
biodiesel produzido no país é proveniente do óleo de soja 
(78,66 %), seguido de gordura bovina (14,17 %) e outros 
materiais graxos (4,85 %), sendo que as regiões centro-
oeste e sul são responsáveis pela maioria desta produção1. 

 No Brasil, o biodiesel é produzido pela rota 
catalítica homogênea. No entanto, o uso de catalisadores 
bifuncionais vem sendo estudado uma vez que eles 
promovem simultaneamente a reação de esterificação e 
transesterificação, possibilitando o uso de matérias-primas 
de menor valor agregado2. 

 Processos catalíticos heterogêneos devem 
apresentar vantagens de cunho econômico e ambiental. Isso 
inclui a redução do número de etapas de purificação, a 
facilidade de recuperação da glicerina e do catalisador, a 
redução da geração de coprodutos e a possibilidade de 
reuso do catalisador por vários ciclos3. 

 Sólidos mesoporosos descobertos por volta dos 
anos 90 possuem atividade catalítica comprovada. As 
MCM-41 são peneiras moleculares termicamente estáveis e 
com elevada área superficial, possibilitando a maior 
presença de sítios cataliticamente ativos4. Desta forma, o 
principal objetivo deste trabalho foi sintetizar, caracterizar e 
testar a [CTA+]MCM-41 como catalisador na produção de 
ésteres metílicos utilizando óleo de soja comercial como 
fonte de triacilgliceróis. 

2 - Material e Métodos
Síntese dos catalisadores 

Os sólidos foram obtidos de acordo com duas 
metodologias distintas. Na metodologia descrita por Grün5

(método G), inicialmente o direcionador de estrutura 
brometo de hexadecetiltrimetilamônio (CTA 99%) foi 
solubilizado em água ultrapura sob agitação. 
Posteriormente, foi adicionado uma solução contendo 
etanol absoluto (cossolvente) e hidróxido de amônio 
(NH4OH 29%) como agente mineralizante. Por final, foi 
adicionado tetraetilortosilicato (TEOS 98% - fonte de 
silício). A mistura foi agitada por 2 h, filtrada e lavada com
400 mL de água ultrapura e seco em estufa a 70 °C por 24h.

Outro método para a síntese da peneira molecular 
foi proposto por Cheng e colaboradores6 (método C). Este 
método necessita de um tratamento hidrotérmico para a 
solubilização da sílica e formação dos cristais. A fonte de 
sílica utilizada foi Aerosil 380. A mistura reacional é 
composta pelo direcionador de estrutura (CTA 99%),

hidróxido de tetrametilamônio penta-hidratado 
(TMAOH.5H2O 97%) como agente mineralizante e água 
ultrapura. 

O CTA foi dissolvido em água juntamente com o 
TMAOH.5H2O a 30 °C até a solução tornar-se límpida. Na 
sequência, a sílica foi adicionada e o meio reacional foi 
mantido sob agitação por 2 h. O gel resultante foi 
envelhecido por 24 h na temperatura ambiente e em seguida 
tratado em uma autoclave de aço inox revestida de teflon 
por 48 h a 150 °C. O material obtido foi filtrado, lavado 
com 400 mL de água e seco em estufa a 60 °C por 24 h. 
Calcinação do catalisador 

Uma amostra do catalisador foi calcinada, visando 
observar o comportamento da estrutura mesoporosa na 
ausência do surfactante. Cerca de 1 g da amostra foi 
depositada em cadinho de porcelana e levado para mufla 
com taxa de aquecimento de 3 °C por minuto até 520 °C, 
permanecendo por 4 h nesta temperatura. 
Caracterização dos catalisadores 

Os catalisadores sintetizados, antes e após 
tratamento térmico por calcinação, foram analisados por 
microscopia eletrônica de varredura (FEI  Quanta 400),
espectroscopia na região do infravermelho com 
transformada de Fourier (FTIR Varian 660) e por análise 
termogravimétrica (TA Instruments Q-500) para determinar 
a estabilidade térmica do material. 

3 - Resultados e Discussão
A Figura 1 apresenta as imagens de microscopia 

eletrônica de varredura (MEV). É possível observar para os 
sólidos do método G a formação de partículas esféricas com 
distribuição homogênea e diâmetro inferior a 1 µm, típicas 
da MCM-41. Por sua vez, as imagens de MEV dos sólidos 
obtidos pelo método C revelaram partículas com morfologia 
irregular e tamanhos variados. A obtenção do material com 
partículas irregulares pode estar associada à fonte de sílica 
utilizada (pirolisada), sendo esta difícil de solubilizar. Desta 
forma, a solubilização da sílica é procedida pela formação 
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rápida de um grande número de núcleos que levam à 
produção de aglomerados de partículas pequenas. 

Figura 1. Micrografia dos catalisadores obtidos pelos 
métodos Grün e Cheng (A e B respectivamente). 

 As análises térmicas (Figura 2) apresentam a
perda de massa e estabilidade térmica do catalisador. Nota-
se a presença de três regiões de perda de massa: a) região 1, 
associado à perda de água fisicamente adsorvida (entre 100-
150 °C); b) região 2, entre 150 e 350 °C, relacionado à 
decomposição do surfactante CTA+; c) região 3, registrado 
acima de 500 °C e associado à desidratação dos grupos 
silanóis (SiOH)4,7. 

Figura 2. Termogramas dos catalisadores obtidos pelos 
métodos Grün e Cheng. 

 Os espectros obtidos na região do infravermelho 
(Figura 3) apresentam uma banda larga acima de 3400 cm-1

e esta é atribuída a presença do grupo funcional O-H livre 
ou associado (grupos silanóis ou moléculas de água 
adsorvidas). As bandas em 2915 e 2845 cm-1 são 
relacionadas a vibrações de deformação axial dos átomos de 
hidrogênio ligados ao carbono em C-H alifáticos (CH2 e
CH3). As bandas fundamentais da MCM-41 são encontradas 
na região entre 1400 e 400 cm-1. Em 1215 e 1060 cm-1

observam-se bandas referentes ao estiramento assimétrico 
da ligação Si-O-Si e uma banda na região de 795 cm-1

referente ao estiramento simétrico da mesma ligação. 
 Os catalisadores calcinados foram avaliados pelas 
mesmas técnicas de caracterização descritos anteriormente e 
observou-se que não houve alteração morfológica na 
estrutura do sólido. 
 As taxas de conversão em ésteres metílicos obtidas 
foram similares para ambos os catalisadores utilizados, 
sendo que a porcentagem em ésteres determinada foi 
superior a 95%. 

Um teste de reuso foi conduzido a fim de verificar 
a estabilidade do catalisador para diversos ciclos catalíticos, 
porém a taxa de conversão em ésteres não se manteve e a 

conversão no primeiro e segundo reuso foi nula. O mesmo 
ocorreu para o catalisador calcinado, onde não houve 
conversão em ésteres. Em paralelo foi realizado um 
experimento onde o catalisador foi substituído pelo reagente 
CTA in natura, a fim de verificar se este era o responsável 
pela atividade catalítica. Este teste não produziu ésteres 
metílicos, ou seja, o catalisador apenas é ativo quando o 
surfactante está ocluído nos mesoporos. 

Figura 3. Espectros obtidos na região do infravermelho dos 
catalisadores. 

A atividade catalítica pode estar relacionada com a 
presença do surfactante no interior dos mesoporos e sua 
remoção inativa o catalisador. A interação dos cátions 
CTA+ com ânions SiO- pode ser a responsável pela 
atividade do catalisador.  
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