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RESUMO

O biocombustivel é produzido a partir de diferentes
Oleos vegetais, via processo de transesterificacdo, no
qual as moléculas de triglicerideos encontradas no dleo
vegetal reagem com um alcool , na presenga de um
catalisador, para formar ésteres e glicerol. Neste
trabalho, os dleos selecionados para produgao de
biodiesel foram o de soja e o de linhaga. A conversao do
Oleo de soja para o biodiesel foi feita a temperatura
ambiente sob constante agitacdo magnética durante 30
minutos em béquer de 200mL. Para a obtencdo de
biodiesel de linhaga, montou-se um sistema constituido
de um baldo de fundo chato com trés bocas, acoplado a
um condensador e a um termémetro digital, inserido
numa das bocas, sob agitagdo constante, a temperatura
ambiente por uma hora. As amostras dos citados 6leos

foram submetidas a analises para caracterizagdo: pH,
densidade e indice de acidez e posteriormente, foram
realizados as mesmas analises no biodiesel de soja e de
linhaga, incluindo a andlise de &acidos graxos livres. A
partir dos resultados, observou-se que o pH do biodiesel
de soja encontrou-se adequado e neutro e um indice de
acidez de 1,395(mgKOH)/g e acidos graxos livres 0,280%;
enquanto que o biodiesel de linhaga demonstrou pH
muito alto e indice de acidez 0, 113%. Os dleos vegetais
apresentaram pHs acidos e densidades adequadas ja
que o biodiesel realizado destes 6leos apresentaram uma
densidade menor. Os resultados atenderam as
expectativas da pesquisa na conversdo dos dois 6leos em
biodiesel, confirmados pelas andlises preliminares de
bancada.
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PREPARATION AND ANALYSIS OF BIODIESEL: OIL AND SOYBEAN FLAXSEED

ABSTRACT

The biofuel is produced from different vegetable oils,
through transesterification process in which the
molecules of triglycerides found in vegetable oil react
with an alcohol in the presence of a catalyst to form
esters and glycerol. In this work, selected oils for
biodiesel production were soy and flaxseed. The
conversion of soybean oil to biodiesel was performed at
room temperature under constant magnetic stirring for
30 minutes in a 200mL beaker. For biodiesel production,
linseed mounted to a system consisting of a flat-
bottomed flask with three mouths, connected to a
condenser and to a digital thermometer inserted in the
mouth under constant agitation at room temperature for
one hour. Samples of the aforementioned oils were

examined for characterization: pH, density and acidity
index and were subsequently performed the same
analyzes on biodiesel and soybean, flaxseed, including
the analysis of free fatty acids. From the results, it was
observed that the pH of the soy biodiesel was found
appropriate and neutral and an acid value of 1.395 (mg
KOH) / g fatty acids 0.280%, while biodiesel flaxseed
demonstrated very high pH and acid value 0, 113%.
Vegetable oils showed pH and density acids suitable as
biodiesel made of these oils exhibited a lower density.
The results met the expectations of the research on the
conversion of the two oils into biodiesel, confirmed by
preliminary analyzes bench.

Keywords: Biodiesel, Vegetable Qils, Transesterification .
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1. INTRODUCAO

Atualmente, a busca de combustiveis alternativos tem ganho destaque, ja que o petréleo é
um recurso nao-renovavel e emite varios poluentes na sua queima. A substituicdo desses
combustiveis tem sido motivada por fatores ambientais, sociais e econdmicos. Neste contexto, é
gue estuda-se efetivamente as técnicas de preparac¢do do biodiesel, que é uma mistura de ésteres
de dacidos graxos com metanol ou etanol. O processo consiste na transformacdo de dleos e
gorduras em derivados com caracteristicas semelhantes aos combustiveis fosseis.

A grande diversidade de pesquisas na area de biodiesel é justificada porque a aplicacdo direta
dos d6leos vegetais nos motores é limitada por algumas propriedades fisicas dos mesmos,
principalmente sua alta viscosidade, sua baixa volatilidade e seu carater poliinsaturado, que
implicam em alguns problemas nos motores, bem como em uma combustao incompleta. Assim,
visando reduzir a viscosidade dos 6leos vegetais, diferentes alternativas tém sido consideradas,
tais como diluicdo, microemulsdao com metanol ou etanol, craqueamento catalitico e reacao de
transesterificacdo com etanol ou metanol. Entre essas alternativas, a transesterificacdo tem se
apresentado como a melhor opcao, visto que o processo é relativamente simples promovendo a
obtencdo de um combustivel, denominado biodiesel, cujas propriedades sdo similares as do éleo
diesel (FERRARI et al, 2005). Assim, as normas de porcentagem de biodiesel, adicionada ao diesel
comum sdo estabelecidas na Resolugdo ANP N2 42, DE 16.12.2009 - DOU 17.12.2009, com um
teor de 5% de biodiesel, permitido por lei, jd que a adicdo do biodiesel de mamona estd em
mercado.

Neste trabalho, os 6leos selecionados para realizacdo do trabalho foram o dleo de soja e o
6leo de linhaga, pelo acesso a volumes considerdveis e por estudos anteriores que ressaltam a
viscosidade alta persistente no dleo e biodiesel de mamona, que ja é comercializado no mercado
atualmente. Assim, de acordo com a Portaria n. 795, de 15 de dezembro de 1993 do Ministério da
Agricultura,do Abastecimento e Reforma Agraria, “6leo de soja é o produto obtido por prensagem
mecanica e/ou extracdo por solvente, dos grdos de soja (Gluycine max. L Merril), isento de
misturas de outros 6leos, gorduras ou outras matérias estranhas ao produto” (BRASIL,2008). O
Oleo de soja apresenta na sua composicdo 45% a 65% de acido graxo linoléico (AMARAL et al,
2006). A linhaga (linum usitatissimum) é a semente do linho e é originaria da Asia e cultivada no
Canada, Argentina, Brasil e Uruguai. A principal producdo de sementes vem de plantas cultivadas
especialmente para essa finalidade, pois da planta também se obtém fibra (linho). Na composicado
do dleo, acidos graxos saturados variam de 6-11%, oléico 13-29%, linoléico 17-30%, linolénico 47-
55%, o que faz do 6leo de linhaga um dos mais ricos em acidos graxos essenciais.

O trabalho atual é um processo de interagao cientifica entre as instituigdes Universidade
Federal do Rio Grande do Norte (UFRN) e o Instituto Federal de Educacdo, Ciéncia e Tecnologia
(IFRN), com apoio da PETROBRAS. O principal objetivo do trabalho é analisar os dleos de soja e
linhaca e promover o processo de transesterificacdo para producdao em biodiesel, avaliando-se a
conversao do éleo.

-3
g . -
s, e BIRUSSHIL  eeon

Educag FRO-AEITORIA OE FESOSA E INOVACAD




IX CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA DO IFRN

!

Tecnologia e Inovacgdo para o Semidrido

2. MATERIAIS E METODOS

Os Oleos vegetais - 6leo de soja e 6leo de linhaca - utilizados para a preparacao do biodiesel
foram adquiridos no comércio de Natal-RN, jd que os testes de conversdo do éleo vegetal no
biodiesel requeriam um grande volume de matéria-prima e 6leos recentemente extraidos das
sementes. As amostras dos citados oOleos foram submetidas a andlises para caracterizacdo e
posteriormente, destas, foram realizados os testes para conversdao do biodiesel. As medidas
realizadas foram: pH, densidade e indice de acidez. Os resultados obtidos na caracterizacdo do
6leo foram reunidos aqueles do biodiesel produzido por cada dleo.

2.1-pH

O dleo de soja e o de linhaga foram submetidos a medida de ph, onde o papel de pH é
inserido no 6leo e comparada a faixa de pH de 1 a 14. A Figura 1 mostra o papel utilizado.

Figura 1 : Papel de pH usado nos 6leos vegetais e biodiesel.

2.2 - Densidade do dleo de soja e de linhaga por picnometria

Pesou-se um picndmetro vazio de 50mL e anotou-se a massa. Inseriu-se neste picndmetro
agua destilada, que ja tem densidade conhecida de 1g/mL, fez-se a diferenga entre a massa de
picndmetro com dagua e picndmetro vazio, como a Equacdo (1). Verificou-se o volume real do
picndmetro, quando a massa de agua destilada foi encontrada segundo a Equacdo (2):

MA = pagua — pvazio (1)
Onde:

MA é a massa de agua,
pdgua é a massa do picndmetro com agua,
pvazio é a massa do picnémetro vazio.

d — _™MA 2)
vreal

Onde:

d é a densidade conhecida da agua,
MA é a massa de agua,
Vreal é o volume real do picn6metro.

...... s 2579
'''' e wnsire BIRESIL  ron

B = da EJUCAGHO0  rais mico & raia 2am rosssza FRO-REITORIA DE FESOISA £ INOVAGAD



IX CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA DO IFRN

3 g

Tecnologia e Inovacdo para o Semidrido

Neste mesmo picndmetro calibrado com a agua, todas as amostras foram inseridas
separadamente, medindo-se a massa do fluido, dividindo-a pelo volume real do picnémetro e
obtendo-se cada densidade, como na Equacao (2).

2.3 —indice de acidez dos 6leos de soja e de linhaga

Inicialmente, neutralizou-se a solugdo de solventes titulando-a com hidroxido de potassio
usando fenolftaleina como indicador. Dissolveu-se 2g do éleo a ser analisado em 25mL da mistura
de solventes neutralizada (2:1) Eter etilico — etanol (95%). Adicionaram-se algumas gotas de
fenolftaleina e titulou-se a solucdo com hidréxido de potdssio 0,1N, sob agitacdo magnética
constante. O ponto final da titulacao correspondeu ao aparecimento de uma coloragdo levemente
rosa que persistiu por 30 segundos (MORETTO, 1986). O mesmo procedimento foi adotado para
uma amostra em branco sob as mesmas condig¢des. A unidade é dada em mg de KOH/g. Célculos
segundo a Equacao (3):

indice de acidez = (56,1x a x N) / E(g) (3)
Onde:

N = Normalidade da solucdo de hidréxido de sddio
a = Volume da solucdo de hidréxido de potassio gasto na titulacdo de dleo (mL)
E= Massa do 6leo em analise.

2.4 — Reagao de transesterificagao

Das diversas metodologias descritas na literatura para obtencdo do biodiesel, a
transesterificagao de 6leos vegetais é atualmente o método de escolha, devido as caracteristicas
fisicas dos ésteres de acidos graxos serem muito proximas daquelas do diesel. Além de este
processo reduzir a massa molecular para um terco em relacdo aos triacilglicerideos, como também
reduzir a viscosidade e aumentar a volatilidade (ARAUJO et al, 2008). Portanto, esse método foi o
adotado para obtencdo do biodiesel, no qual consiste de um processo quimico cujo objetivo é
alterar a estrutura molecular do dleo vegetal para torna-la mais proxima da estrutura do 6leo
diesel. A reacdo de transesterificacdo de dleos vegetais utilizando catdlise bdsica corresponde a
uma reagdo de equilibrio onde a cinética é regida pelo principio de Le Chatelier (Figura 2).

0 O
l I
H)CO—-C —Fk,) Fy —O—-C—-F], HC — OH
O @]
I Catalisador * I
HCO -C—F&; 1 Ea20H - > kg —O—C—Ry HC —OH
O O
Il I
HCO—C —Ry Fqg —O—C—Rs HC — OH
Triglicerideo Alcool Biodiesel Glicerina

* O catalisador pode ser acido ou basico

Figura 2 : Reagdo de transesterificagdo. Fonte: (Araujo et al, 2009).
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2.4.1 - Procedimento experimental

Os seguintes procedimentos na etapa de producdo de biodiesel foram realizados no
Laboratério de Materiais e no Laboratdrio de Engenharia Ambiental e Controle de Qualidade na
Universidade Federal do Rio Grande do Norte em Natal — RN.

Utilizando-se uma balanga analitica GEHAKA pesou-se 50,04 g de éleo de soja em um
béquer de 250 mL de capacidade e deixou-se separado; dissolveu-se 0, 504 g do catalisador (KOH)
em 11,43 g de alcool metilico sob constante agitacdo magnética a temperatura ambiente, apds a
dissolucdo completa, adicionou-se o doleo de soja na solucdo de metdxido, sob o agitador
magnético durante 30 minutos. Com este procedimento, foi promovida a quebra da molécula dos
triglicerideos, gerando a mistura, formando o biodiesel e liberando a glicerina. Em seguida, a
mistura foi transferida para um funil de decantagdao com capacidade de 1000 mL para fazer a
separacgao das fases. Transcorrido 20 minutos foi possivel observar duas fases distintas: a fase rica
em ésteres (fase superior) e a fase rica em glicerina (fase inferior). Apds o repouso de 12 horas, a
glicerina foi retirada e no contelddo restante foi feito o procedimento de lavagem com agua
destilada a 80°C até a neutralizacdo da agua (pH 7,0) (Figura 3 ), para a purificacdo dos ésteres. Foi
realizada a filtragem do biodiesel usando o sulfato de sédio anidro a fim de eliminar a presenca de
agua na mistura. O biodiesel foi submetido ainda ao processo de purificacdo e foram feitos os
seguintes ensaios fisico-quimicos: pH, densidade, indice de acidez e acidos graxos livres.

Figura 03: Lavagem do biodiesel de soja, a direita e o de linhaga, a esquerda.

Para preparagdo do biodiesel de linhaga foi utilizado um baldo de fundo chato com trés
bocas, acoplado na boca central a um condensador de Allihn tipo bola de 200mm, em uma das
bocas lateral foi feita a medicao da temperatura com um termometro digital, esse sistema foi
colocado em mesa agitadora a temperatura ambiente. Pesou-se 30 mL de dleo de linhaca em
balanca analitica, a fim de descobrir a densidade do dleo tendo como resultado: 0,847 g/mL; e por
meio da densidade obteve-se a massa do 6leo (133 g) para o volume determinado 157 mL do éleo
de linhaca, sendo este adaptado ao baldo de 250 mL. Adicionou-se o dleo a mistura 1,33g de
catalisador (KOH) e 73mL de alcool metilico,e deixou-se a 25°C por um hora com agitacdo
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constante. Apds o repouso de 12 horas, a glicerina foi retirada e o conteudo restante da mistura
foi submetido ao procedimento de lavagem com 4gua destilada a 80°C até a neutralizacdo da agua
(pH 7,0), para a purificacdo dos ésteres (Figura 3). Foi realizada a filtragem do biodiesel usando o
sulfato de sédio anidro a fim de retirar o excesso de alcool, o biodiesel foi submetido as mesmas
analises que o biodiesel de soja.
2.4.2 - Acidos graxos livres

De acordo com Moretto e Alves (1986) e Esteves (1995) determina a porcentagem de acidos
graxos livres, classificados como acido oléico, em dleos comuns, brutos e refinados. Foram
pesados aproximadamente 5 g de cada amostra (6leo de soja e de linhaca) em um Erlenmeryer e
adicionados 50 mL de alcool etilico (95 % de pureza), neutralizado com solugao aquoso de NaOH
0,1N, usando-se 0,5 mL de solucdo etandico de fenolftaleina a 1% como indicador. Em seguida,
aqueceu-se em uma chapa aquecedora até apresentar os primeiros indicios de ebulicdo. Logo
apos, titulou-se com solucdo aquosa de NAOH 0,1 N até coloracdo résea durante 30 segundos. O
mesmo procedimento foi aplicado para a determinacdo do teor de acidos graxos livres no
biodiesel de soja e linhaca respectivamente (Equac¢do 04).

(4)

AGL = [V. FI'D.ZS,Z]

Onde, V é o numero de mL de solu¢do de hidréxido de sédio 0,1 N gasto na solucdo; F é o fator da
solucdo de hidréxido de sdédio; P é o nimero de gramas de amostra.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados foram satisfatdrios e por dois diferentes métodos: béquer e baldo com
condensador obtiveram-se o biodiesel de soja (béquer) e de linhaca (baldo). Observa-se uma
coloracdo amarelo claro para o biodiesel de soja e marrom para o biodiesel de linhaca; a parte
inferior dos funis de decantacdo representa a glicerina formada nos dois casos apresentada na
Figura 4.
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A partir dos resultados apresentados na Tabela 1, observa-se que o pH do biodiesel de soja,
apos lavagem com agua a 80°C, encontrou-se adequado e neutro, conseqlientemente, indicando
um indice de acidez de 1,395(mgKOH)/g; como o biodiesel de linhaca demonstrou pH muito alto
isso pode indicar um dleo bastante antigo, com perdas de propriedades, e assim, o indice de
acidez ndo pode ser indicado. Porém, os acidos graxos livres para a linhacga totalizaram 0, 113%. Os
Oleos vegetais apresentaram pHs considerados acidos nesta faixa e densidades também
adequadas ja que o biodiesel realizado destes 6leos apresentaram uma densidade menor,
certamente ocasionado pelo processo de transesterificacdo. Porém, o biodiesel de linhaga
apresentou densidade menor, mas ainda considerada alta, mais estudos devem ser realizados
para esse parametro. Os dcidos graxos livres para os dleos vegetais ndo foram realizados, mas o
serdo em etapa posterior.

Tabela 1 : Propriedades Fisico-quimicas dos dleos vegetais e de cada biodiesel produzido.

Propriedades Oleos vegetais Biodiesel

Soja Linhaca Soja Linhaca
pH 6 5 7 9
Densidade (g/mL) 0, 935 0,928 0, 882 0, 903
indice de acidez (mg KOH)/g 1,122 4, 466 1,395 ———-
Acidos graxos livres (%) 0, 280 0,113

4. CONCLUSOES

O trabalho realizado e os resultados obtidos dele foram bastante satisfatérios de ponto de
vista cientifico e educacional, ja que obtivemos éxito na maioria dos processos de
transesterificagao juntamente com as analises realizadas no biodiesel e dos dleos de soja e de
linhaca, o que nos adicionou um grande significado no aprendizado dos pesquisadores e alunos na
pratica laboratorial. Ao final de todos os experimentos podemos ver o quanto inovador é os
biocombustiveis, especificamente o biodiesel de d6leos vegetais, e que se mostram bastante
promissores e viaveis tendo em vista o grande consumo de combustiveis no mundo atual.
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