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RESUMO — A maior parte da matriz energética mundial provém do petréleo, carvao
e gas natural. Porém essa fonte é limitada e com prazo de esgotamento. Com isso as
buscas por fontes alternativas se intensificam cada vez mais, com o proposito de
encontrar medidas renovaveis, ambientalmente corretas e de baixo custo. Uma fonte
alternativa é o biodiesel, obtido através de 6leo vegetal e gordura animal. Portanto,
0 presente trabalho teve como objetivo otimizar o processo de producéo do biodiesel
de 6leo de soja, utilizando o planejamento fatorial 2° completo com repeticéo,
mostrando as melhores condicGes e fatores de sintese. Os biodieseis obtidos atraves
da reacdo de transesterificacdo foram analisados em diversos parametros, tais
como: viscosidade, massa especifica, umidade, indice de acidez, saponificacdo, ponto
de fulgor e combust&o e sodio e potassio. Com os resultados obtidos constatou-se que
o rendimento percentual, indice de saponificacdo e densidade sdo os parametros
mais influenciados pelas condi¢cBes de sintese, destacando-se 0 rendimento
percentual. Podendo-se concluir que as condicdes ideais para producdo do biodiesel
sdo com catalisador de KOH, alcool metanol e tempo de reacéo de 4 horas.

1. INTRODUCAO

Sabe-se hoje que a matriz energética mundial provém dos combustiveis fosseis, como o
petréleo, carvdo e gas natural. Porém, com a crise global de combustivel vivida em 1970,
provocada pelo desabastecimento e aumento dos precos do petroleo, muitos paises se
conscientizaram e viram sua vulnerabilidade ao embargo e escassez (PUTUN et al., 2001;
HANSEN et al., 2005). Em virtude disso, as buscas por fontes alternativas se intensificaram,
onde pesquisas séo realizadas em todo o0 mundo com o proposito de produzir e aperfeicoar novas
fontes energéticas capaz de diminuir a dependéncia do petroleo e seus derivados. Dentre as fontes
alternativas podemos citar o biodiesel, produzido atraves da biomassa dos 6leos vegetais, como a
soja, mamona, algodao ou através da gordura animal. O Biodiesel segundo a Agéncia nacional de
petréleo, gas natural e biocombustiveis (ANP) é um combustivel renovavel, biodegradavel e
ambientalmente correto, composto de alquil ésteres de acidos graxos de cadeia longa, derivados
de 6leos vegetais ou de gorduras animais, obtidos através de uma reacdo de transesterificacao.
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Apesar de simples o processo de obtencdo de biodiesel, deve-se levar em consideracao
alguns fatores como, alcool e catalizadores utilizados e tempo de sintese da reagdo, que podem
afetar a qualidade final do produto. Com o intuito de solucionar tais problemas e otimizar a
producédo, o planejamento fatorial mostra-se uma alternativa eficaz, tendo em vista que tem-se
uma grande quantidade de varidveis que podem vir a interferir na reacdo. O planejamento fatorial
emprega métodos estatisticos e matematicos que nos permitem selecionar a melhor combinagéo,
ou seja, ela nos mostra quais os melhores niveis e fatores utilizar para otimizar a resposta de um
determinado processo, fornecendo o maximo de informacdo com a analise dos dados. Desta
forma, este trabalho teve como objetivo otimizar o processo de producdo de biodiesel do dleo de
soja, satisfazendo os parametros estabelecidos pela ANP, utilizando o planejamento fatorial
completo 23 com repeticdo, buscando descobrir a melhor resposta com relacdo aos parametros
medidos que dependem dos fatores estudados (Catalisador, &lcool e tempo de sintese),
verificando se ha interacdo estatisticamente significativa entre eles.

2. MATERIAIS E METODOS

Para este trabalho realizou-se um planejamento fatorial 23, onde utilizou-se 3 fatores e 2
niveis (tabela 01):

Tabela 01- Fatores e niveis utilizados no experimento

Fatores Nivel (-) Nivel (+)
Catalisador NaOH KOH
Alcool Etanol Metanol
Tempo de Sintese 3h 4h

Para o planejamento fatorial 23 construiu-se uma tabela de coeficientes de contraste, onde,
a partir desta, obteve-se as combinagGes necessarias para as analises dos ensaios (Tabela 02).

Tabela 02 - Catalizador, alcool e tempo de sintese utilizada em cada ensaio

Ensaios Fator 1 Fator 2 Fator 3
1 NaOH ET 3h
2 KOH ET 3h
3 NaOH MET 3h
4 KOH MET 3h
5 NaOH ET 4 h
6 KOH ET 4 h
7 NaOH MET 4h
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8 KOH MET 4 h

Para todos os experimentos utilizou-se a razdo oOleo/alcool 1:6, com concentragdo do
catalisador 2%. Para a realizacdo dos ensaios houve um sorteio para determinar a ordem dos
mesmos, sempre em duplicata. A seguir, descreve-se 0 método utilizado na sintese do biodiesel:
a. Pesou-se 100g de 6leo de soja isento de umidade (previamente aquecido por 1 hora a 70°C)

em um béquer de 250 mL;

b. Em seguida, pesou-se 2g de KOH ou NaOH, de acordo com o planejamento fatorial e
transferiu-se para o béquer de 250 mL junto com o 6leo;

c. Pesou-se 70g de metanol ou 100g de etanol (Calculada de acordo com a razéo 6leo/alcool
1:6), para cada ensaio de acordo com o planejamento fatorial e transferiu-se para o béquer de
250 ml contendo o dleo e o catalisador;

d. Manteve-se o sistema em agitagdo com aproximadamente 400 rpm, durante o tempo de cada
ensaio previsto no planejamento, 3 ou 4 horas;

e. Em seguida transferiu-se a mistura biodiesel/glicerina para um funil de decantacéo e deixou-
se em repouso durante 24 horas;

f. Apo0s a visivel divisdo de fases, separou-se a glicerina e lavou-se o biodiesel com agua a 70
°C para a remocdao de impurezas e excesso de catalisador;

g. Transferiu-se o biodiesel para um béquer e colocou-se para secar durante 1 hora na estufa a
70°C, retirando toda a umidade;

h. Por fim, ap6s resfriado em dessecador, pesou-se 0 biodiesel e armazenou-se para posteriores
andlises.

Apbs o procedimento, calculou-se o rendimento percentual (%R), utilizando a massa do
biodiesel (M1) e do 6leo (M2) (Equagaol).

M, x 100
%R = ——— (1)
2

2.1. Caracterizacao do Biodiesel

Agua e sedimentos: Para determinacdo de agua e sedimentos adotou-se 0 método ASTM
D2709 por centrifugacéo.

indice de acidez (IA): Para a analise do indice de acidez, pesou-se 2g da amostra de cada
biodiesel em um erlenmeyer, adicionando 25 mL da solugdo de éter-alcool (2:1), previamente
neutralizada com a solugédo de hidroxido de sddio 0,1 N. Posteriormente adicionou-se 2 gotas do
indicador fenolftaleina e titulou-se com solugdo de NaOH 0,1 N, até coloracdo rosea. Em
seguida, realizou-se o célculo utilizando a Equacdo 2.
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(Va—-Vb)x FC x 5,61
= — @

1A

Onde: Va é o volume (mL) da solucdo de NaOH 0,1 gastos; Vb é o volume (mL) da solucéo de
NaOH 0,1 N gastos no branco; FC € o fator de correlacdo da solucdo de NaOH; M é a massa ()
(SANTOS, 2010).

Viscosidade cinematica (VCC): Para analise da viscosidade utilizou-se um viscosimetro
adotando o método analitico ASTM D445. Em seguida realizou-se o calculo utilizando a
Equacéo 3.

185
VCC = 0,224 X (SSU) — SSU ;Para 34 < SSU < 115 3)

Massa especifica (d): A analise da massa especifica foi realizada através da técnica de
picnometria e utilizando-se a Equacdo 4.

d= = 4
= — @

indice de saponificacdo (1S): Pesou-se 2 g de cada amostra em erlenmeyer e adicionou-se
20 mL da solucdo alcodlica de hidréxido de potassio 4%. Adaptou-se o erlenmeyer em um
condensador de refluxo e aqueceu até ebulicdo branda por 30 min. Retira-se a amostra e adiciona

2 gotas do indicador de fenolftaleina, titula-se ainda quente com solugéo de acido cloridrico 0,5 N
até desaparecimento da coloragdo résea. Em seguida, realizou-se o calculo (Equagéo 5).

(Va—Vb) x Ct x 28
5 = - (5)

Onde: Va é o volume (mL) do HCL 0,5 N gastos na titulagdo; Vb é o volume (mL) do HCL 0,5
N gastos na titulacdo do branco; Ct é a concentracdo da solucdo de HCL; M é a massa (mg).

Teor de umidade (%TU): Foi adotado o método descrito pela AOCS Bc 2 — 49
(AMERICAM OIL CHEMISTS SOCIETY, 1985). Utilizaram-se capsulas de porcelanas lavadas,
pesadas e secas na estufa durante 1 hora a 105°C. Em seguida, pesou-se 5 g das amostras (M1) e
colocou na estufa durante 1 hora a 105°C. Retiraram-se as capsulas da estufa e deixou-se esfriar
ate temperatura ambiente, pesou-se a amostra (M2) e realizou-se os calculos (equacao 6).
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Mi— Mz 100 6
" (€)

1

%TU =

Ponto de fulgor e combustdo: A analise do ponto de fulgor foi realizada com base na norma
analitica ASTM D93, notando-se o ponto de fulgor quando a fonte de ignicdo provoca um
lampejo na cuba e notando-se 0 ponto de combustédo quando a amostra permanece em combust&o.

Sédio e potassio: Utilizou-se um fotbmetro de chama, calibrando 0 mesmo com uma
solucdo de Na+ e K+ padrdo. Preparou-se entdo uma solucdo de &cido cloridrico 0,5 mol/L
(concentracdo méxima permitida no aparelho). Solucdo preparada para solubilizar as amostras e
fazer a lavagem do equipamento.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A tabela a seguir mostra os resultados dos rendimentos percentuais obtidos para cada
ensaio e suas respectivas médias (Tabela 04). E possivel observar que hd uma diferenca de
aproximadamente 26% entre 0s ensaios que apresentaram o maior e 0 menor rendimento.

Tabela 04 - Resultados do rendimento em percentual da massa dos ensaios.
Ensaio R1 (%) R2 (%) Média (%)
1 69,8601 68,7879 69,3240
85,0011 88,8911 86,9461
71,9551 77,0610 74,5080
93,9968 96,7911 95,3939
71,1763 76,9074 74,0418
89,6826 93,6060 91,6443
90,4581 83,8912 87,1746
93,7140 92,9162 93,3151

0o ~NOoO ok WDN

Apbs o calculo do rendimento percentual, calculou-se o erro padrdo e o produto do erro
pelo t de Student para cada ensaio, assim como os efeitos de 12, 22 e 32 ordem (Tabelas 05 e 06).

Tabela 05 - Valores do erro e do produto do erro pelo t de student.
Erro s*t
1,490382 3,427879

Tabela 06 - Efeitos de primeira, segunda e terceira ordem
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Efeitos
1 2 3 12 13 23 123
15,56273 7,108875 5,00095 -2,04955 -3,69128 0,292925 -3,68145

Quando se compara o produto do erro pelo t de Student com os efeitos, vé-se que os efeitos
significativos sdo os de primeira ordem 1, 2 e 3, devido o modulo destes efeitos serem maiores
que o produto do erro pelo t de Student. Os outros efeitos podem ser desconsiderados por se
apresentarem bem préoximos (mesma grandeza) e por serem menores que o produto do erro pelo t
de Student, mostrando que nédo influenciam na resposta. Resultados constatados na tabela 07.

Tabela 07 - Relacdo entre ensaios e média dos rendimentos

Ensaios Fator 1 Fator 2 Fator 3 Media (%0)

1 NaOH Etanol 3h 69,324

2 KOH Etanol 3h 86,9461
3 NaOH Metanol 3h 74,50805
4 KOH Metanol 3h 95,39395
5 NaOH Etanol 4 h 74,04185
6 KOH Etanol 4 h 91,6443
7 NaOH Metanol 4 h 87,17465
8 KOH Metanol 4 h 93,3151

Ao se analisar a tabela 7, ensaios 1 e 2, por exemplo, percebe-se que em relacdo ao fator
catalisador, ao sair do nivel (-) para o nivel (+), mantendo-se constante os niveis dos outros dois
fatores, teve-se um aumento no rendimento percentual do biodiesel de aproximadamente 18%.
Com relagdo ao fator alcool, ensaios 2 e 4, e ao fator tempo de reacdo, ensaios 3 e 7, por
exemplo, ao sair do nivel (-) para o nivel (+), mantendo-se constante os niveis dos outros fatores,
obtém-se 0 mesmo comportamento apresentado para o fator 1. Analisaram-se também as
caracteristicas fisico-quimicas do biodiesel, podendo-se analisar se essas propriedades s&o
influenciadas pelas condic6es de sintese (Tabela 08).

Tabela 08 - Resultado médio da caracterizacao fisico-quimica do biodiesel, e especificacdes

Ensaios Especific

Parametro acoes da
1 2 3 4 5 6 7 8 ANP

Viscosidad 3,0-6,0
e 7,225 6,921 6918 7,067 7,219 7,358 6,922 7,066 mm?s

Massa 850-900

868,1 8689 8734 8762 869,2 8674 8744 8742

Especifica kg/m®
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indice de
Saponificac 79,69 79,97 83,16 83,53 78,52 79,57 82,76 82,17 NC
ao
Indice de <0,5mg
Acide 0271 0271 0272 0272 0407 0272 0271 0272 " S
Agua e ND ND ND ND ND ND ND ND (2)
Sedimentos mg/kg
Teorde .50 462 0304 0414 1109 0992 0268 0,306 NC
Umidade
Pontode 401 18y 185 184 184 183 182 181 >100°C
Fulgor (°C)
Ponto de
Combustdio 207 205 205 206 206 207 202 203 NC
(°C)
Sodio + ND ND ND ND ND ND ND <9
Potassio mg/km

NC = Nao consta;
ND = Nao detectado

Inicialmente, de acordo com o resultado das andlises fisico-quimicas realizadas no
biodiesel, nota-se que os valores estdo de acordo com o das especificacfes estabelecidas, sendo
que apenas a viscosidade ultrapassou o valor padrdo com apenas um leve acréscimo, podendo ter
ocorrido devido a tragos remanescentes de glicerina ou 6leo. Valores de viscosidade superiores
ao especificado na legislagdo podem causar um atraso na ignigdo e, consequentemente,
influenciar na eficiéncia da combustdo. Na tabela a seguir (Tabela 09), estdo descritos os valores
do produto do erro pelo t de Student e seus efeitos de primeira, segunda e terceira ordem.

Tabela 09 - Valores dos efeitos e produto do erro pelo t de student

Paramet Efeitos *t
arametro 1 2 3 12 13 23 123 O
Viscosidade 00320 -01881 01086 01148 0,1091 -0,107 -0.112 0,1492
Massa 038 6125 -0362 08925 -141 -0,165 -0,047 05537
Especifica

Indicede 76 34666 -0833 -0890 -0,046 -0048 -0435 10564
Saponificagdo

Indice de

NCider 10034 -00338 0,0337 0,0339 -0,034 -0,034 0,0339 00779
Agua e ND ND ND ND ND ND ND ND
Sedimentos

Teor de - - -

Umidade 00726 05143 01776 01465 00336 ., oo (oses 04141

b AE(Qo

UFAL



W Q@ XVII

~——j"

Inovando e Progredindo no
Mercado Industrial

Pgﬂfgo‘:e 0,875 0625 -0,125 0,125 -0,125 -3,125 -0,125 3,9524
Pontode 0195 2625 -1375 0,625 0875 -1875 -0625 35562
Combustéo
Sodio + ND ND ND ND ND ND ND ND
Potassio

ND = Nao detectado

Pode-se perceber que os parametros da viscosidade, indice de acidez, 4gua e sedimento,
teor de umidade, ponto de fulgor e combustdo e sddio e potéssio, ndo sdo afetados pelas
modificagcdes nas condi¢cOes de sintes, ja que 0s mesmos ndo apresentaram efeitos significativos
na resposta. Todos os efeitos se apresentam proximos (mesma grandeza) ou menores que 0
produto do erro pelo t de Student. J& os resultados dos parametros da massa especifica e indice de
saponificacdo, percebe-se que o efeito de primeira ordem 2, em ambos, sdo superiores que o valor
do produto do erro pelo t de Student, mostrando que tem valor significativo para a resposta final.

4. CONCLUSAO

De acordo com os parametros analisados e resultados obtidos, pode-se constatar que o
rendimento percentual em massa é o parametro que mais sofre alteracdo, sendo afetado
diretamente pelas condi¢bes de sintese do biodiesel. Ja a densidade como o indice de
saponificacdo que também tem valores significativos, apesar de serem influenciadas pelas
condicdes de sintese, estdo dentro das normas da Agencia Nacional do petrdleo, gas natural e
biocombustiveis (ANP). Portanto, pode-se concluir a partir das respostas obtidas que as
condicdes ideais para sintese do biodiesel sdo: o catalizador de Hidroxido de potassio (KOH),
Alcool Metanol (CH40) e tempo de sintese de 4 horas. Contudo, o biodiesel com catalisador de
Hidroxido de potassio (KOH), alcool Etanol (C2H60) e tempo de reacdo de 4hrs, apesar de
apresentar um rendimento percentual mais baixo, pode ser considerado satisfatorio, além de
conter uma vantagem em relagdo ao alcool utilizado, j& que o etanol € renovavel, ndo apresenta
riscos a saude e é produzido abundantemente no Brasil.
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