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Objetivos

Devido ao consumo desenfreado do petréleo e
de seus derivados desde o século XX, e por ser
um bem ndo renovavel, suas reservas
fatalmente chegardo a niveis criticos,
desestabilizando o atual modelo de sociedade.
Visando substituir o diesel, um dos derivados
do petrdleo, o biodiesel se mostra uma grande
promessa, ja que € um bem ecologicamente
renovavel, com baixa pegada de carbono, pois
€ proveniente de Oleos vegetais e bioetanol. No
entanto, devido ao alto custo das matérias
primas e de sua producdo em comparacao ao
diesel, torna o produto ndo competitivo no
mercado e, assim, tal fator justifica esta
pesquisa, onde se busca obter uma alternativa
mais econdmica para a producdo do biodiesel.
Este trabalho apresenta os resultados obtidos
da sintese de biodiesel em batelada. Foi
utilizado o planejamento experimental de Box-
Behnken. Foram verificadas a influéncia da
temperatura, relagdo massica base/éleo e
relacdo molar A&lcool/6leo na massa de
biodiesel bruto sintetizado.

Métodos e Procedimentos

Primeiramente foi realizado o planejamento
experimental de Box-Behnken, com 13 ensaios,
sendo verificada a influéncia da temperatura (T)
(X1), relagdo massica de hidroxido de sodio e
massa de Oleo de linhaca (NaOH%) (X2) e
razdo molar de alcool e éleo de linhagca (RMao)
(X3s) (MATESU, BARBIN & CONAGIM, 2001;
BARBOSA & HIRATA, 2021). Os valores das
variaveis estdo discriminados na Tabela 1 com
suas respectivas variaveis codificadas.

Tabela 1: Valores das variaveis a serem
testados na sintese de ésteres etilicos e
metilicos no processo batelada segundo
planejamento experimental de Box-Behnken.

Variaveis codificadas

Variaveis 1 0 1

T (°C) 25 50 75
NaOH% (m/m) 0,2 0,85 1,5
RMao (mol/mol) 5 9,5 14

As condicdes operacionais testadas foram
adaptadas da literatura (SANTANA, SILVA JR.
e TARANTO, 2015; SANTANA, 2016a;
SANTANA, 2016b). @] procedimento
operacional consistiu em dissolver o NaOH (em
micropérolas) em etanol (99,5%) em um
béquer, sob agitacdo e aquecimento, na
temperatura do planejamento experimental.
Simultaneamente, o 06leo de linhagca foi
aquecido, em um baldo de 250mL de 1 boca,
sob agitagdo (300 rpm) e aquecimento na
temperatura do planejamento experimental.
AplGs total diluichio do NaOH em etanol, a
solucdo etandlica foi adicionada ao balédo
contendo o Oleo e iniciada a reacdo, sendo
acionado um crondémetro. Com o término da
reacdo, apods 2h, a reacao foi interrompida com
a adicdo de 394pL HCI (36%). A seguir o0 meio
reacional foi rotoevaporado para extracdo do
etanol ndo reagido e determinacdo de sua
massa. O conteddo do baldo foi entédo
transferido para um béquer e armazenado em
geladeira a 5°C para solidificacdo do glicerol
bruto e separacdo do biodiesel bruto
sobrenadante. As massas de glicerol e de
biodiesel brutos foram determinadas.
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Resultados

Com o0 planejamento experimental de Box-
Behnken, mostrado na Tabela 1, foram
realizados 13 ensaios em condicdes distintas.
Os resultados de massa de biodiesel bruto
obtidos (eixo Z) estdo mostrados na Figura 1
em funcdo de T e de uma nova variavel, a
concentracdo molar de NaOH em &lcool. Esta
nova variavel foi obtida através da combinacgéo
das variaveis NaOH% (X2) e RMao (X3). Com
esta combinacgédo de varidveis foi possivel gerar
apenas uma figura para andlise dos resultados
experimentais.
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Figura 1: Superficie de resposta de sintese de
biodiesel.

A Figura 1 mostra que os maiores valores de
massa de biodiesel foram obtidos em duas
condicdes operacionais: 1) baixas
concentracbes de NaOH e todas as
temperaturas estudadas; 2) altas temperaturas
e altas concentragfes de NaOH. Devido a
reacdo ser endotérmica e necessitar de
consideravel energia de ativagcdo (SANTANA,
2016b), os ensaios em baixa temperatura e alta
concentracdo de NaOH formaram sabdo e
desfavoreceram a formacado de biodiesel, logo
foi inviavel a quantificacdo do biodiesel para
estas condi¢cdes, e consideramos como a
massa de biodiesel igual a 0 g. Nas reacdes
com menor massa de etanol o alcool agiu como
reagente limitante da reacéo, e, possivelmente,
impossibilitando a formacdo de glicerol e dos
trés ésteres, formando, como subproduto, di- e
mono glicerdis, identificados por meio de TLC.

Conclusodes

Como observado na Figura 1, a sintese de
biodiesel é favorecida com baixa concentracao

de NaOH e alta temperatura. Houve
dificuldades para a quantificacdo dos produtos
e de separacdo do biodiesel, gerando
resultados semi-quantitativos. Na continuidade
deste trabalho, os ensaios serdo refeitos e a
guantificacdo dos ésteres serd realizada por
Cromatografia Gasosa com detector de
ionizacdo de chama (GC-FID). Assim, espera-
se obter resultados quantitativos de
concentracdo dos ésteres formados.
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