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A reação de transesterificação, utilizada para produção de biodiesel, tem como
objetivo reduzir a viscosidade de triacilglicerídeos (óleos e gorduras), para que estes
possam ser usados em motores dieseis convencionais. Como há uma diferença significativa
entre as viscosidades de óleo e biodiesel, o monitoramento da reação de transesterificação
pode ser feito através de medidas de tempo de relaxação transversal', T2,em aparelhos de
ressonância de baixa resolução. Essa é uma metodologia rápida e de baixo custo, que pode
ser utilizada para medidas in situ, desde que para volumes compatíveis com o volume da
sonda, que é de até aproximadamente 200 ml para aparelhos de baixo campo comerciais.
No presente trabalho, entretanto, para o monitoramento da reação de transesterificação será
utilizado o RMN de baixa resolução unilateral (tipo NMR-MOUSE)2,que pode ser usado em
reatores de qualquer volume.

Os experimentos foram realizados com um sensor de RMN unilateral (Figura 1a)
ligado a um transmissor/receptor CAT-100 da Tecmag. Realizaram-se medidas de CPMG
com 't= 200l1s para amostras de óleo de soja puro, mistura 50:50 de óleo/biodiesel e
biodiesel puro (Figura 1b). Nesta Figura pode-se ver que há uma correlação inversa entre o
teor de biodiesel e a constante de tempo do sinal CPMG. Isso é oposto ao observado
quando se utilizou o equipamento convencional de RMN em baixa resolução, ou seja, uma
correlação positiva entre teor de biodiesel e constante de tempo do sinal CPMG, que
corresponde a T2.
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Figura 1. a) Sensor RMN-Unilateral. b) Porcentagem de biodiesel em função da constante de tempo
do GPMG. A largura do pulso foi de 2 I1s, delay entre pulso de 200 I1s e tempo de reciclagem de 500
ms.

Essa aparente contradição vem do fato de que o gradiente presente no ímã de RMN
unilateral é centenas de vezes maior do que o do espectrômetro de baixa resolução
convencional. Através da Equação 1 pode-se observar que com um gradiente muito intenso
o segundo termo da equação passa a ser o fator determinante da intensidade dos ecos e
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consequentemente, quanto menor for a viscosidade da amostra, maior será sua difusão e
maior será a atenuação do sinal CPMG.
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Equação 1 (A= amplitude e
"(= razão magnetogírica)
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Figura 2. Variação da constante de tempo do sinal CPMG em função do tempo da reação de
transesterificação.

Com a curva de calibração da Figura 1b, pode-se monitorar a reação de
transesterificação in situ (Figura 2). Essa reação foi realizada em um béquer de 20 mL, onde
se agitou vigorosamente uma mistura de 2g de metanol, 2g de óleo de soja e 0,02g de
NaOH como catalisador. A reação foi monitorada por duas horas, onde as medidas das
constantes de tempo do sinal do CPMG foram adquiridas a cada 10 minutos (Figura 2). O
gráfico (Figura 2) revela um decaimento exponencial dos valores das constantes de tempo
de CPMG em função do tempo. Os primeiro pontos são referentes à concentração de
triacilglicerídeos puro (90 ms) e os valores menores referentes ao biodiesel (20 ms) formado
com o decorrer da reação. Esses valores corroboram com os dados de constante de tempo
de CPMG mostrados na Figura 1b.

Embora os resultados serem satisfatórios permitindo monitorar a formação de
biodiesel, a penetração do sensor RMN-unilateral utilizado foi baixa (1 à 2 mm) dificultando a
realização das medidas em recipientes com maior espessura. O próximo passo será a
construção de um sensor de maior penetração, onde poderá ser aplicado industrialmente no
monitoramento da reação de transesterificação diretamente num reator.
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