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RESUMO: O processo de extracdo do oleo de palma, envolve as operagdes de
cozimento, extragdo mecanica e extragdo com agua quente, seguido de operacdes de
evaporacao. O 6leo de palma produzido contém grande concentracao de triglicerideos
caracteristicos e acidos gordos livres e pode ser utilizado como matéria-prima para a
producao de biodiesel por reacdo quimica de transesterificacdo. Os processos de
producao de biodiesel sao normalmente realizados em bateladas com tempos de
operagdo elevados e limitacdo na capacidade produtiva. Assim, no presente trabalho,
apresentam-se estudos preliminares de produgdo de biodiesel em uma coluna de
destilacdo reactiva, com enchimento e controlo de temperatura, utilizando etanol e KOH
como catalisador homogéneo. A metodologia consistiu no carregamento do refervedor
com excesso de alcool, seguindo-se a alimenta¢do da coluna com o 6leo de palma e com
a quantidade de etanol estequiométrico contendo o catalisador dissolvido. A instalagdao
permite alteracdo nos fluxos de calor do refervedor e determinar os perfis de T e X dos
esteres ao longo da coluna de destilagdo reactiva.
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1. INTRODUCAO

Biodiesel ¢ um combustivel diesel alternativo, produzido a partir de fontes bioldgicas
renovaveis, tais como Oleos vegetais e
gorduras de origem animal. E biodegradavel e nio toxico (KRAWCZYK, T., 1996).
Devido ao aumento dos precos do petroleo, aos recursos limitados de petroleo fossil e as
preocupagoes ambientais, tem sido foco de investiga¢do na perspectiva da utilizacao de
matérias-primas renovaveis para a producdo de combustiveis. Em termos ambientais, a
utilizacao de biodiesel permite reduzir as emissdes de CO, fossil e permite a reducao
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efectiva das emissdes de diversos poluentes atmosféricos policiclicos (Balat et al., 2009).
Em todo mundo, as matérias-primas mais utilizadas para a producdo de biodiesel sdao
Oleos vegetais como os 6leos de soja, colza e palma. A escolha da matéria-prima ou
mistura de matérias-primas ¢ fun¢do da localizacdo geografica, custos e propriedades
fisico-quimicas exigidas para a producdo do biodiesel como Oleos utilizados na sua
producao (Baptista et al., 2008).

Neste trabalho a matéria-prima selecionada para a producao do biodiesel foi o 6leo de
palma ou de dendém que faz parte do quotidiano de muitos angolanos na culinaria para
confei¢do de varios pratos como o feijao de o0leo de palma, acompanhante no mufete —
prato tipico da capital de Angola. E um 6leo rico em caraotenoides ¢ outros compostos
nutracéuticos. Além do mais, o referido 6leo concentra quantidades significativas de
triglicerideos e acidos gordos livres que podem ser convertidos em ésteres através de
reaccdo de esterificacao/transesterificacao (Figura 1). Na reac¢do de transesterificacao,
um mol de triglicerideo reage com trés mols de alcool, usualmente o metanol ou etanol,
na presenc¢a de um catalisador, que pode ser acido ou basico, homogéneo, heterogéneo
ou enzimatico.

]
Z
H R—CZ H
| OR’
Hee Coe Qe C—=R; H = C e OH
u R'OH I
I o excesso /0 u C H
He—C— 00— C—R; : Ry—C t —C—0
I 1l catalisado? : \ |
0O OR'
He—e—Ce—0—C—R, H—C—OH
I ; : |
0 O
H Ry (.‘/ H
OR'

Figura 1 — Representagdo esquematica das reacgdes de esterificagdo transesterificacao.

No presente trabalho, realizou-se a reagdo de transesterificacdo numa coluna de
destilacdo reactiva cuja a intensidade de mistura ¢ baseada na interacao entre as fases
liquida e vapor, em contracorrente. Nesta opera¢do ocorre a reagdo quimica de
transesterificacdo e destilacdo fraccionada que garante a purificacdo permanente do
alcool em excesso utilizado na mistura. Esta técnica, que integra a reagdo quimica ¢ a

separacao, também ¢ conhecida como destilagdo catalitica (DC) e ¢ utilizada,
geralmente, para reacgdes cataliticas reversiveis e exotérmicas (PERRY et al.,1986).

2. MATERIAIS E METODOS

Todos os ensaios foram realizados nos laboratorios do Instituto Superior Politécnico de
Tecnologias e Ciéncias (ISPTEC) em Luanda (Angola). As amostras de 6leo de palma
utilizadas para a producdo do biodiesel foram produzidas na Fazenda Esperanca
localizada na comuna do Nhime que dista 42 kms da cidade do Sumbe, capital da
Provincia de Kwanza Sul. Em seguida sdo apresentados todos os procedimentos
adotados para a execucao dos ensaios experimentais de producdo do 6leo de palma, da
reaccdo de transesterificacdo com catalisador homogéneo numa coluna de destilacao
reactiva, bem como as técnicas de caracterizacdo do dleo de palma e do biodiesel
produzido.
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2.1 Producio do Oleo de Palma
A producao do 6leo de palma foi realizada utilizando-se os seguintes procedimentos:

a) Colecta dos cachos de dendém nas palmeiras;

b) Separagao dos cachos para retirada manual dos frutos e posterior separacao
manualmente;

¢) Os frutos de dendém separados foram cozidos numa grande caldeira com massa
de agua reduzida;

d) Depois de cozidos, os frutos foram prensados numa prensa hidraulica. Esta
prensagem permite separar a polpa de dendém das cascas e améndoas. As cascas
resultantes sao utilizadas como ra¢dao animal;

e) A polpa extraida ¢ cozida na caldeira com agua para extrair as impurezas que
sdo soluveis em agua;

f) Depois de, aproximadamente, 3 horas de cozedura, obtém-se uma mistura
constituida por duas fases, sendo o 6leo de palma a fase menos densa que ¢
separada por decantacao.

O oleo assim produzido foi transportado para os laboratérios do ISPTEC, em
Luanda, para ser utilizado nos ensaios de producio de biodiesel, de acordo com os
procedimentos descritos neste trabalho.

2.2 Producao do Biodiesel na Coluna de Destilacio Reactiva

A reacgdo de producdo de biodiesel foi realizada numa coluna de destilagdo reactiva
conforme mostra a Figura 2.
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Legenda:

B-01 — Bomba de 6leo; B-02 — Bomba do catalisador; B-03 — Bomba do alcool; C-01 — Coluna de destilagdo reactiva.

HX- 01 — Refervedor de alimenta¢do; HX-02 — Refervedor de alcool; HX-03 — Condensador de Base; HX-04 - Condensador de
topo;

T-01 — Tanque pulméo de 6leo; T-02 — Tanque pulméo do catalisador; T-03 — Tanque pulméo de alcool; T-04 — Tanque pulméio de
biodiesel;

Figura 2: Fluxograma da produgdo de biodiesel na coluna de destilagdo reactiva.
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a) 5 litros de etanol foram inseridos no refervedor e aquecidos até 70°C. Os vapores
ascendentes foram condensados e a coluna alimentada progressivamente na
mesma relagcdo da retirada dos produtos;

b) A operacdo da coluna foi realizada a pressdo atmosférica, devido a abertura da
parte superior do condensador para a atmosfera;

c) Fez-se o controle da coluna para garantir que a temperatura na base fosse
mantida durante o processo a 70°C;

d) Com a estabilizagdo da coluna, em termos das vazodes e da temperatura, iniciou-
se a alimentagdo, na parte superior da coluna, da mistura dos reagentes (0leo de
palma e catalisador dissolvido no alcool estequeométrico), previamente
aquecidos a 50°C;

e) Esta mistura descende totalmente na forma liquida até a base da coluna com
borbulhamento intenso decorrente da interagcdo entre as fases vapor ascendente e
liquido descendente cuja intensificacdo da mistura deve-se a presenca dos
recheios utilizados para aumentar a area de transferéncia de massa;

f) Neste percurso sao retiradas nas laterais amostras do liquido descendente para
posterior caracterizagao;

g) Nos testes preliminares realizados até entdo foi utilizada uma razao molar
etanol:6leo de 4:1 e uma concentragdo de catalisador, KOH, de 1% (massa
catalisador por massa do 6leo de palma);

h) O tempo do escoamento dos reagentes foi estimado em aproximadamente 20
minutos;

1) Os produtos da reagdo foram coletados na base da coluna e redirecionados para
o tanque de biodiesel para posterior purificagdo e caracterizacao;

j) Como destacado, foram retiradas amostras do produto formado das diferentes
secgoes da coluna de destilagdo reactiva e o alcool em excesso foi separado do
produto de reacc¢ao por evaporagdao num evaporador rotativo;

k) Os produtos de reac¢do foram colocados num funil de separagdo e deixado em
repouso para a separacao de fases, sendo o biodiesel a fase leve e o glicerol a
fase pesada.

2.3 Caracterizacgao do 6leo de palma e do produto de reac¢iao

O indice de acidez do 6leo e dos produtos da reaccao foram determinados por titulagao
com uma solu¢gdo de KOH 0,1 M, enquanto que a viscosidade foi determinada
utilizando um viscosimetro de Ostwald e a massa especifica determinada pelo método
do picnémetro.

O indice de refra¢do do produto foi medido utilizando-se um refratometro tipo Abbe.

Foram também recolhidos os espectros de infravermelho médio (FTIR) do 6leo e do
produto da reaccao num equipamento da ThermoScientific, modelo: nicolet is5.
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 Caracterizacio do oleo de palma

Os parametros fisico-quimicos para caracterizagdo do oleo de palma utilizado nos
ensaios sao apresentados na Tabela 1, abaixo.

Tabela 1: Caracterizacio Fisico-Quimica do Oleo de Palma

Pardmetro Resultados obtidos
Viscosidade [mm?/s] a 40°C 15,85
Massa Especifica [kg/m’] 908,57
Indice de Acidez [mg KOH/g] 16,12
Indice de Refragdo 1,465

A Figura 3 apresenta o espectro de infravermelho do 6leo de palma que mostra os
comprimentos de onda caracteristicos de 6leo com concentracao grupos organicos.

O espectro do 6leo de palma apresenta, como esperado, uma banda a 720 cm’
caracteristica das vibracdes de bending do —(CHy)n- ¢ -HC=CH- cis, bem como as
bandas na zona de 1160-1115 cm™ atribuidas devido as vibragdes stretching e bending
do —-C-O e _CH,-. O pico localizado na faixa de 1700 cm™ ¢ atribuido a vibragio de
stretching do C=0 enquanto o pico localizado a na faixa de 2850 cm™ deve-se a
vibragdo de stretch simétrico do CH(-CH»-) e aquele localizado a 2920 cm™ deve-se a
vibragdao de stretch assimétrico do CH(-CH;-) ou seja das ligagdes saturadas que sao
abundantes no 6leo de palma [Baptista, P., 2008].

3.2 Caracterizacao do Biodiesel Produzido

O biodiesel sintetizado mediante a metodologia descrita acima foi caracterizado
mediante a medicao dos parametros apresentados na Tabela 2. Nesta tabela observa-se
que os parametros como viscosidade e massa especifica atendem as especificagcdes
Europeias, garantindo desta forma a confiabilidade da metodologia estabelecida. O
desvio no indice de acidez observado deve-se as caracteristicas do 6leo de palma
utilizado que contém valor elevado deste parametro. Contudo, nos estudos realizados
utilizando-se 6leos com elevado indice de acidez, ¢ comum realizar reacdes em duas
etapas (esterificacdo seguida da transesterificacdo) mas, o procedimento adotado se
devidamente ajustado possibilita eliminar a esterificacao pois o indice de acidez reduz-
se de 16,12 para 1,30 (BARROS, A. et al., 2008).
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Tabela 2: Caracteriza¢ao Fisico-Quimica do Biodiesel

Pardametro Norma de Europeia Resultados obtidos
Viscosidade [mmz/s] a40°C 3,0-6,0 2,41
Massa Especifica [kg/m3] 850,0 —900,0 863,3
Indice de Acidez [mg KOH/g] 0,5 1,30
Indice de Refracio |  ——--m- 1,391

Foi igualmente recolhido o espectro de infravermelho do produto obtido que ¢
apresentado na Figura 4. De referir que foi analisada uma amostra de biodiesel bruto ou
seja possivelmente contaminado com metanol, glicerol, sabdes entre outros. De facto, a
presenca da banda acentuada a = 3300 cm-1, atribuida ao stretching O-H, comprova a
presenca de grupos OH do metanol e/ou glicerol na amostra.
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Figura 3: Espectro de infravermelho do 6leo de palma.
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Figura 4: Espectro de infravermelho do produto obtido.
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O espectro descrito na Figura 4 mostra que, os principais picos caracteristicos de esteres
etilicos ou metilicos estdo presentes no espectro, mas com baixa intensidade decorrente
da auséncia de procedimentos de purificacdo que visam eliminar as impurezas
resultantes deste processo. Com a implementacdo dos processos secundarios de
purificacdo, espera-se obter um biodiesel com as caracteristicas descritas na literatura
baseado na descri¢cdo do espectro de infravermelho.

4. CONCLUSAO

Com os resultados descritos ao longo deste trabalho, pode-se concluir que:

1.

11

1il.

As metodologias adotadas para a produgdo de biodiesel por destilacdo reactiva
possibilita obter biodiesel que atende, preliminarmente, as especificacoes
descritas nas normas europeias, principalmente aquelas relacionadas com a
massa especifica e a viscosidade. Os demais parametros podem ser melhorados
com a otimiza¢do da reagdo de transesterificacdo em coluna de destilagao
reactiva;

A coluna de destilagdo reativa, descrita neste trabalho, ¢ um instrumento
laboratorial que pode ser utilizada na perspectiva de produgdo de biocombustivel
em processos continuos;

Que o biodiesel produzido a partir de 6leo de palma, matéria-prima com elevado
indice de acidez, numa coluna de destilagdo reactiva promove a reducao
significativa deste parametro o que elimina a etapa de esterificacdo
comummente utilizada quando da produ¢do de biodiesel com elevado indice de
acidez.
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