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RESUMO - A queima de combustiveis fosseis ainda € a principal fonte de energia
mundial. Substituir ou minimizar o uso desses recursos ndo renovaveis consiste
em uma crescente necessidade. Neste contexto, a producéo de biodiesel utilizando
como matéria-prima 6leo residual, um poluente de solos e fontes de agua, consiste
em uma alternativa promissora. Pois, supriria a demanda energética, sem a
producdo de poluentes atmosféricos e ainda descartaria de forma adequada esse
residuo. O principal processo de producdo de biodiesel, consiste basicamente na
reacdo de transesterificacdo, na qual, um triglicerideo presente no 6leo reage com
alcool primario, resultando em glicerina e biodiesel. Dessa forma, o presente
trabalho teve como objetivo avaliar quatro parametros de processo: temperatura
(°C), tempo reacional, concentracdo do catalisador e a proporcéao de 6leo e alcool,
objetivando um maior rendimento em biodiesel. Foi utilizado como matéria-prima
0 6leo de soja residual oriundo da planta piloto BIOSUL, da Escola de Quimica e
Alimentos da Universidade Federal do Rio Grande. Foi possivel a producédo de
biodiesel com o uso dessa matéria-prima, sendo a melhor condicdo, com um
rendimento de 71,77%, quando a temperatura foi de 60 °C, com 90 min de
processo, adicionando 2 % de catalisador (KOH) e uma proporcdo de 1:12 de 6leo
e etanol.

1. INTRODUCAO

A exploracdo dos recursos naturais em particular 0os ndo renovaveis, tendo como maior
exemplo a producdo de combustiveis a base de petréleo e seus derivados, vem cada vez mais
despertando o interesse de empresarios e pesquisadores na busca de alternativas, que
amenizem seus custos e maleficios a natureza. Da mesma forma, diariamente pelos mais
diversos setores produtivos sdo descartados inadequadamente indmeros poluentes
atmosféricos, aquaticos e terrestres agravando cada vez mais as condi¢bes ambientais do
planeta. Neste contexto, utilizar um residuo poluente do solo e lengois freaticos como o 6leo
de fritura, para a obtencdo de biodiesel, consiste em um alternativa altamente promissora.

A producdo de biodiesel ocorre principalmente pelo processo de transesterificacdo. Os
trigliceridios presentes no 6leo reagem com alcool priméario formando glicerina e biodiesel,
pode-se utilizar catalisadores basicos ou &cidos, catalise heterogénea, enzimatica entre outros.
Vale salientar que a matéria—prima para producdo deste biocombustivel, consiste em um dos
principais fatores para a otimizacao do processo de producédo, porém a temperatura de reagéo,
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tipo de &lcool, tempo reacional, tipo e concentracdo de catalisador, pH, velocidade de agitacdo
sdo fatores muito importantes, que ainda vem sendo estudados e avaliados, objetivando
principalmente o rendimento em biodiesel (Haertel, 2009).

Neste sentido, utilizar como matéria-prima para a producao de biodiesel 6leos vegetais
ndo comestiveis, gorduras animais e 6leos residuais vem cada vez mais se destacando pelo
fato de representar cerca de 80 % do custo de producdo (Girish, 2013). Dessa forma o
presente trabalho teve como objetivo avaliar quatro pardmetros de processo: temperatura (°C),
tempo reacional, concentracdo do catalisador e a proporcédo de 6leo e alcool adicionado, tendo
como resposta o rendimento em biodiesel, e assim determinar a melhor condigéo de producéo.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Oleo residual

O dleo de soja residual utilizado foi coletado da planta piloto BIOSUL da Escola de
Quimica e Alimentos — Campus Carreiros da Universidade Federal do Rio Grande (FURG). O
6leo residual foi previamente decantado para retirada de sélidos grosseiros, apés foi entdo
homogeneizado e armazenado em um frasco ambar.

2.2. Analises fisico-quimicas

Todas as andlises fisico-quimicas foram determinadas pela metodologia oficial, descrita
pelo Instituto Adolfo Lutz (Instituto Adolfo Lutz, 2008).

indice de acidez (1A): Em um erlenmeyer de 125 mL foi adicionado 2 g de amostra
(6leo residual). Apds foi colocado 25 mL de solucgéo éter etilico:alcool etilico na proporcédo de
2:1 (v/v). O sistema foi agitado até a completa diluicdo do dleo. Foram adicionados 3 gotas do
indicador fenolftaleina. E a titulacdo foi realizada com solucdo de NaOH (0,1N) até o
surgimento da cor rosa, estavel por 30 s. O célculo foi realizado conforme Equacéo 1.
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onde: IA ¢ o indice de acidez (mg KOH/g); VnaoH € 0 volume de titulante gasto (mL); f é o
fator de padronizacao do titulante (mol/L); 5,61 € o equivalente grama do KOH; Me¢ieo inicial € @
massa da amostra (g).

Umidade: Previamente um cadinho de aluminio foi levado a estufa por 1 h a 105°C. Em
seguida, colocou-se em dessecador por aproximadamente 15 min para o resfriamento total do
mesmo. A massa do cadinho foi medida e foi adicionado 3,00 g da amostra. A amostra foi
colocada em estufa a 105 °C. Apos 1 h foi realizado a pesagem. Repetiu-se o procedimento
até massa constante. Sendo calculada de acordo com a Equacéo 2.
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onde: U é a umidade (%); mamida € @ massa inicial de 6leo; mseca € a massa de 6leo apds
periodo em estufa (g).

Densidade: A determinacdo da densidade foi pela técnica de picnometria.
Primeiramente, a massa do picndmetro limpo e vazio foi medida. O picndmetro foi
preenchido com &gua para a calibracdo do mesmo. A temperatura medida no dia da analise foi
de 27°C e a massa especifica da agua (g/cm?) tabelada correspondente foi de 0,99652g/cm3.
De posse desses dados, foi possivel obter a densidade da amostra de Oleo residual na
temperatura estabelecida, conforme Equacéo 3.

p _ (mﬁieu)
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2.3 Reacdao de transesterificacéo

Para a producdo de biodiesel pela reacdo de transesterificacdo, primeiramente o
catalisador basico hidroxido de potéssio (KOH) foi dissolvido em etanol, sob agitacdo
magnética com controle da temperatura. Apds completa dissolucdo e quando a temperatura
reacional desejada foi atingida, adicionou-se a esta solucdo 50 g de Oleo de fritura sob
agitacdo magnética. Posteriormente foi deixado reagir até atingir o tempo reacional estudado.
Em seguida, a solucdo foi colocada em um funil de separacdo para a decantacdo e
visualizacdo da separacdo de fases. A fase inferior (contendo sabdo, glicerol e excesso de
catalisador) foi retirada e reservada. A fase superior foi lavada com &gua destilada a
temperatura ambiente até pH 7,0 e o0 excesso da mesma e de alcool foi retirado em estufa a
vacuo, por 6 h a 60°C.

2.4 Analise estatistica

Na avaliacdo da melhor condicdo operacional para a producédo de biodiesel, foi utilizado
a comparacdo entre as médias com a realizacdo do teste de Tukey, a um nivel de confianca de
95% (p<0,05), com o auxilio do software Statistic 8.0. Os valores dos parametros de estudo,
apresentados na Tabela 1, foram estabelecidos através de dados da literatura e de testes
preliminares.

Tabela 1 — Condigdes operacionais

Parametros Valor
t (min) 30 90
T (°C) 60 80
“[KOH] (%) 2 5
(6l:et) 1:6 1:12

“[KOH] = concentragdo de catalisador em % (KOH); (6l:et) = proporcéo de 6leo
residual e &lcool primério (etanol) (v/v).

3. RESULADOS E DISCUSSAO

3.1. Anélise fisico-quimica do oleo residual
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Os testes de indice de acidez, umidade e massa especifica da amostra de 6leo residual e
oOleo de soja virgem estdo descritos na Tabela 2. As anélises foram realizadas em triplicata.

Tabela 2 — Pardmetros fisico-quimicos do éleo residual

indice de acidez Umidade Massa especifica
(mg KOH/ g 6leo) (%) (g/lcm?®)
Oleo residual 1,08 +0,02 1,25 +0,04 0,919 +0,003
Oleo de soja virgem 0,10 +0,08 0,05 +0,05 0,920 0,004
ndice de acidez (mg KOH/g 6leo), umidade (%) e massa especifica (g/cm?)

A determinacdo do indice de acidez apresenta a quantidade de acido graxo livre (AGL)
presente na amostra. Um elevado IA pode indicar que o 6leo sofreu quebras em sua cadeia
lipidica, proporcionando um maior teor de IA. Conforme Tabela 2, o IA do éleo residual
utilizado foi superior quando comparado ao 6leo de soja virgem, sugerindo que houve
degradacéo térmica pelo processo de fritura. Segundo que pela resolucdo ANP 014/2012, o
teor de IA presentes no 6leo ou biodiesel, tem o limite méximo de 0,5 mg KOH/g 6leo. Um
elevado IA, juntamente com um alto teor de &gua proporciona menores rendimentos em
biodiesel (Meier, 2014; Coutinho, 2015).

A determinacéo do percentual de umidade também consiste em um parametro de grande
importancia para um bom rendimento em biodiesel. Um elevado teor de agua pode dificultar,
ou até mesmo inviabilizar, o processo de producdo de biodiesel via catalise alcalina,
favorecendo a reacdo paralela, que consiste na reagdo de saponificacdo (Agaewal et al., 2012).
Conforme pode ser observado na Tabela 2, o dleo residual apresentou um valor de umidade
25 vezes maior que a do 6leo de soja virgem. J& os resultados de massa especifica, ndo se
alteraram com o processo de fritura, e encontraram-se de acordo com 0s parametros previstos
pela ANVISA para 6leos residuais.

3.2. Analise estatistica

Mesmo utilizando valores ja estabelecidos na literatura para os parametros em estudo
(temperatura de processo, tempo reacional, concentracdo de catalisador e proporcao de 6leo e
alcool), foram realizados testes preliminares. Pois devido ao uso de uma matéria-prima
oriunda de um processo de fritura, ela poderia diferenciar-se tanto pelas condi¢fes desse
processo (temperatura e tempo), assim como pelo alimento, a qual foi exposta.

Por meio dos testes preliminares foi observado que com uma concentracdo de 5 % de
catalisador juntamente a uma proporcao de dleo e etanol de 1:6 (v/v), ndo ocorreu a separagdo
de fases nos experimentos. O excesso de catalisador aliado a uma proporcéo relativamente
baixa de etanol, favoreceu a reacdo inversa a transesterificacdo (formagdo de sabé&o).
Consequentemente ndo houve separacdo de fases, independente da temperatura e do tempo
reacional utilizados. Estes tratamentos foram descartados para a realizacdo da analise
estatistica.

Foi realizado a comparacdo de médias pelo teste de Tukey ao nivel de significancia de
5 % (p<0,05). A Tabela 3 apresenta os tratamentos realizados e o respectivo percentual de
rendimento em biodiesel obtido em cada um deles.
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Tabela 3 — Pardmetros de estudo e percentuais de Rendimento

Tratamento Temperatura Tempo Concentragdo de Proporcao 6leo .
0 " . KOH Rendimento (%)
(n% (°C) (min) %) etanol (v/v)
1 80 90 2 1:6 55,96 +0,9°
2 80 30 2 1:6 4,61 +0,49
3 60 90 2 1:12 71,77 +0,8?
4 80 90 5 1:12 36,45 +0,7¢
5 60 30 5 1:12 26,57 +0,4
6 60 30 2 1:6 42 4 +1 4°
7 80 30 2 1:12 9,85 +0,29
8 60 90 2 1:6 43,15 +1,1%
9 60 90 5 1:12 46,93 +0,9¢
10 80 30 5 1:12 13,9 +0,99

Letras diferentes em mesma coluna apresentam diferenca significativa com p<0,05

Conforme pode ser observado na Tabela 3, o tratamento n° 8 ndo diferiu
significativamente do tratamento n° 6, tendo o tempo reacional como Unica condi¢do distinta
(valores de 90 min e 30 min respectivamente), estabelecendo que nessas condi¢cdes o tempo
ndo foi relevante no resultado final. Da mesma forma o tratamento n° 8 ndo diferiu do
tratamento n°® 9 com 5% de significancia, porém nestas duas condi¢des operacionais tanto a
concentracdo de catalisador quanto a proporcéo 6leo e etanol distinguem-se. Os tratamentos
n® 7 e n° 10 também ndo apresentaram diferenca entre as médias, apresentando apenas
distintas concentragdes de catalisador, propondo que nessas condicGes experimentais a
concentracdo de catalisador ndo alterou o rendimento em biodiesel. Os demais experimentos
apresentaram diferenca com 95 % de confianca.

Neste contexto, foi possivel determinar que a melhor regido de trabalho que
proporcionou um maior rendimento em biodiesel, conforme os resultados apresentados na
Tabela 3, foi na menor concentracdo de catalisador (2 %) e no maior tempo reacional (90
min), independente da temperatura e da propor¢do de Oleo e etanol utilizado, conforme
observado nos resultados dos tratamentos n° 1 e n® 3 com 55,96 % e 71,77 % de rendimento
em biodiesel respectivamente.

4. CONCLUSAO

Os resultados da analise fisico-quimica para o 6leo residual demonstraram que o 6leo
apresenta elevada acidez e umidade, sendo necessario um prétratamento para sua utilizagdo na
producdo de um biodiesel de boa qualidade. O maior rendimento foi obtido nas seguintes
condigdes: 60°C, 90 min de processo, 2 % de catalisador (KOH) e uma proporcéao de 1:12 de
6leo e etanol, obtendo-se 71,77 % de rendimento em biodiesel.
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