Desenvolvimento de um processo de quebra de emulsdo formada na produgdo de biodiesel via rota etilica a partir do éleo de fritura

DESENVOLVIMENTO DE UM PROCESSO DE QUEBRA DE EMULSAO FORMADA NA
PRODUCAO DE BIODIESEL VIA ROTA ETILICA A PARTIR DO OLEO DE FRITURA

DEVELOPNMENT OF AN EMULSION BREAKING PROCESS FORMED IN THE
PRODUCTION OF BIODIESEL BY ETHYL ROUTE FROM FRYING OIL

Resumo: O Dbiodiesel ¢é um combustivel
complementar ao 6leo diesel mineral e se apresenta
como uma excelente alternativa no complemento ou
na substitui¢do do mesmo, pois apresenta um menor
potencial poluidor e um poder calorifico bastante
elevado, além de vantagens econOmicas e sociais.
A motivacdo deste trabalho surgiu diante de dois
principais fatores: o primeiro diz respeito a questdo
ambiental que envolve o reuso do dleo de fritura e o
segundo a vocagdo que o Brasil e o estado de Sergipe
apresentam na producdo de etanol derivado da cana-
de-agucar. Este trabalho tem como principal objetivo
desenvolver um desemulsificante natural que seja
viavel economicamente na separacdo da emulsdo
formada da glicerina e biodiesel produzido a partir
da rota etilica usando o o6leo residual de fritura e
etanol. Realizou-se a caracterizagdo do 6leo de fritura
segundo a literatura e, em seguida, a esterificagdo
seguida da transesterificacdo. Os principais
resultados obtidos mostraram que em todas as
concentragdes que usaram o desemulsificante natural
houve quebra da emulsdo e que a concentragdo de
0,1% foi a que produziu maior extragdo de biodiesel
com 75%, seguido da concentragdo de 0,5% com
extragdo de 71%, e que o desemulsificante natural
na concentracao de 0,1% foi tao eficiente quanto o
cloreto de aluminio a 5%, obtendo-se extragoes de
75% e 78%, respectivamente. Sendo assim, sabe-
se que o metanol ainda ¢ o alcool mais usado no
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processo de transesterificagdo no Brasil e no mundo,
e que apesar das vantagens ambientais, o uso do
etanol ainda ¢ pouco usado no processo de produgio
de biodiesel por ser menos viavel economicamente.
Por isso, este estudo propoe o desenvolvimento de
um processo que favoreca a quebra da emulsdo e,
portanto, que possa tornar a rota etilica a mais usada
no Brasil nos proximos anos.

Palavras-Chave: Oleo de Fritura. Rota Etilica.
Emulsédo. Transesterifica¢do. Biodiesel.

Abstract: Biodiesel is a complementary fuel to the
mineral diesel oil and presents itself as an excellent
alternative to complement or replace it, because it
has less pollution potential and high calorific power
value, besides its economic and social advantages.
The motivation to this work appeared by two main
factors: the first is related to the environmental
question concerning the reuse of frying oil and
the second to the vocation that Brazil and the state
of Sergipe presents in the production of ethanol
derivative from sugar cane. This work has as the
main objective to develop a natural desensitizer that
is economically viable in separating the emulsion
formed by glycerin and biodiesel produced by the
ethyl route using residual frying oil and ethanol. It was
done the characterization of the frying oil according to
the literature and, then, the esterification followed by
the transcendentalization. The main obtained results
showed that in all concentrations that used the natural
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desensitizer, there was the breaking of emulsion and
that the concentration of 0,1% was the one which
produced a major biodiesel extraction, rating of 75%,
followed by the concentration of 0,5%, with the
extraction of 71%, and that the natural desensitize
at a concentration of 0,1% was as efficient as the
aluminum chloride with 5%, obtaining extractions
of 75% and 78%, respectively. Therefore, it’s known
that the methanol is still the most used alcohol in the
transesterification process in Brazil and in the world,
and that besides the environmental benefits, the use
of ethanol is still low in the process of biodiesel
production by its economically unfeasibility. That’s
why this study proposes the development of a process
which favors the emulsion breaking and, therefore,
that might turn the ethyl route more used in Brazil in
the following years.

Keywords: Frying Oil. Ethyl Route. Emulsion.
Transesterification. Biodiesel.

INTRODUCAO

Sabe-se que o aumento na concentragdo dos
gases causadores do efeito estufa, como o didxido
de carbono (CO,) € o metano (CH,), tem acarretado
sérias mudancas climaticas no planeta. Efeitos
como o aumento da temperatura média global,
alteracdes no perfil das precipitagdes pluviométricas
e elevagdo do nivel dos oceanos poderdao ser
catastroficos frente a continua tendéncia de aumento
da populagdo mundial (SHAY, 1993). Nesse
sentido, a inser¢ao de combustiveis renovaveis em
nossa matriz energética precisa ser incentivada,
com vistas a frear as emissoes causadas pelo uso
continuado de combustiveis fosseis.

Varios estudos tém demonstrado que a
substituicdo do diesel de petrdleo por oOleos
vegetais transesterificados reduziria a quantidade
de dioxido de carbono introduzida na atmosfera.
A reducao nao se daria exatamente na propor¢ao
de 1:1, pois cada litro de biodiesel libera cerca
de 1,1 a 1,2 vezes a quantidade de dioxido de

carbono liberada na atmosfera por um litro de

diesel convencional. Todavia, diferentemente
do combustivel fossil, o diéxido de carbono
proveniente do biodiesel ¢ reciclado nas areas
agricultaveis, que geram uma nova partida de
oleo vegetal para um novo ciclo de producao.

Isso acaba proporcionando um balango muito
mais equilibrado entre a massa de carbono fixada
e aquela presente na atmosfera que, por sua vez,
atua no chamado efeito estufa. Portanto, uma
reduc¢ado real no acimulo de didéxido de carbono
somente sera possivel com a diminuicao do uso de
derivados do petroleo.

Para cada quilograma de diesel ndo usado,
um equivalente a 3,11 kg de didxido de carbono,
mais um adicional de 15% a 20%, referente a sua
energia de produgdo, deixard de ser langado na
atmosfera. Foi também estimado que a reducao
maxima na producao de didéxido de carbono,
devido ao uso global de biodiesel, sera de,
aproximadamente, 113-136 bilhdes de kg por
ano (PETERSON; HUSTRULID, 1998).

O caréater renovavel do biodiesel esta apoiado
no fato de as matérias-primas utilizadas para a sua
produgao serem oriundas de fontes renovaveis, isto
¢, de derivados de praticas agricolas, ao contrario
dos derivados de petréleo. Uma excegdo a essa
regra diz respeito a utilizagdo do metanol, derivado
de petrdleo, como agente transesterificante, sendo
essa a matéria-prima mais abundantemente
utilizada na Europa e nos Estados Unidos. Isso
significa que a pratica adotada no Brasil, isto ¢, a
utilizacdao do etanol derivado de biomassa, torna
o biodiesel um produto que pode ser considerado
como verdadeiramente renovavel.

Assim, por envolver a participacdo de
varios segmentos da sociedade, tais como as
cadeias produtivas do etanol e das oleaginosas, a

implementacao do biodiesel de natureza etilica no
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mercado nacional abre oportunidades para grandes
beneficios sociais decorrentes do alto indice de geracao
de empregos, culminando com a valorizagdo do
campo e a promogao do trabalhador rural. Além disso,
ha ainda as demandas por mao-de-obra qualificada
para o processamento dos Oleos vegetais, permitindo
a integragdo, quando necessaria, entre 0s pequenos
produtores e as grandes empresas (CAMPOS, 2003).
Por defini¢ao, biodiesel € um substituto natural
do diesel de petroleo, que pode ser produzido a
partir de fontes renovaveis como Oleos vegetais,
gorduras animais e oOleos utilizados para coccao
de alimentos (fritura). Quimicamente, ¢ definido
como ¢éster monoalquilico de dacidos graxos
derivados de lipideos de ocorréncia natural e pode
ser produzido, juntamente com a glicerina, atraveés
dareacao de triacilglicerois (ou triglicerideos) com
etanol ou metanol, na presenga de um catalisador
acido ou basico (SCHUCHARDT et al.,1998;
ZAGONEL; RAMOS, 2001; RAMOS, 2003).
Embora essa tenha sido a definicdo mais
amplamente aceita desde os primeiros trabalhos
relacionados com o tema, alguns autores preferem
generalizar o termo e associa-lo a qualquer tipo
de acdo que promova a substituicao do diesel na
matriz energética mundial, como nos casos do
uso de: (a) oleos vegetais in natura quer puro
ou em mistura; (b) bio-0leos, produzidos pela
conversao catalitica de 6leos vegetais (pirolise);
e (c) microemulsdes, que envolvem a injecao
simultanea de dois ou mais combustiveis,
geralmente imisciveis, na camara de combustao
de motores do ciclo diesel (MA; HANNA, 1999).
Portanto, ¢ importante frisar que, para os
objetivos deste trabalho, biodiesel ¢ tao-somente
definido como o produto da transesterificagcao de
Oleos vegetais que atende aos parametros fixados

pela Portaria no 255 da Agéncia Nacional

do Petroleo (ANP, 2003), que estabelece as
especificacdes que serdo exigidas para que esse
produto seja aceito no mercado brasileiro.

A grande compatibilidade do biodiesel com
o diesel convencional o caracteriza como uma
alternativa capaz de atender a maior parte da
frota de veiculos a diesel ja existente no mercado,
sem qualquer necessidade de investimentos
tecnologicos no desenvolvimento dos motores.
Por outro lado, o uso de outros combustiveis
limpos, como o 6leo in natura, as microemulsoes,
0 gés natural ou o biogas requer em uma adaptacao
consideravel para que o desempenho exigido pelos
motores seja mantido (LAURINDO, 2003).

A transesterificacdo de Oleos vegetais
ou gordura animal, também denominada de
alcodlise, pode ser conduzida por uma variedade
de rotas tecnologicas em que diferentes tipos de
catalisadores podem ser empregados, como bases
inorganicas (hidroxidos de sddio e potéssio e bases
de Lewis), &cidos minerais (acido sulfurico), resinas
de troca ionica (resinas cationicas fortemente
acidas), argilo minerais ativados, hidréxidos
duplos lamelares, superacidos, superbases e
enzimas lipoliticas (lipases) (SHUCHARDT et
al., 1998; RAMOS, 2003).

Nao héd duvidas de que algumas dessas
rotas tecnologicas, particularmente aquelas que
empregam catalisadores heterogéneos, apresentam
vantagens interessantes, a exemplo da obtencao
de uma fra¢do glicerinica mais pura, que nao
exija grandes investimentos de capital para atingir
um bom padrao de mercado. Porém, ¢ também
correta a afirmacgdo de que a catalise homogénea
em meio alcalino ainda prevalece como a opcao
mais imediata e economicamente viavel para a
transesterificacao de dleos vegetais (ZAGONEL;
RAMOS, 2001; RAMOS, 2003).
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Com o proposito de ampliar o conhecimento
cientifico com relacao a producao de biodiesel no
Brasil, o presente trabalho tem como objetivos
principais obter e caracterizar o biodiesel a partir
do 6leo de fritura comercializado no entorno do
Campus Aracaju, avaliar o comportamento das
principais variaveis de processo na conversao
e analisar a qualidade do produto obtido, bem
como reutilizar o 6leo de fritura e evitar que o
mesmo possa ser descartado no esgoto doméstico,
minimizando, dessa forma, impactos ambientais.

Do ponto de vista técnico, o desafio desse
tema ¢ a utilizagdao de novos processos em carater
inovador para o aproveitamento do oleo de fritu-
ra e o uso do etanol como matéria-prima, visan-
do produzir biodiesel em escala piloto com pro-
priedades que atendam aos valores estabelecidos
pelas normas da Agéncia Nacional de Petroleo e
que possa futuramente ser adicionado a frota de
veiculos a diesel do Instituto Federal de Sergipe.

Dessa forma, a motivacao deste trabalho sur-
giu diante de dois principais fatores: o primeiro diz
respeito a questdo ambiental que envolve o reuso
do oleo de fritura e o segundo a vocagao regional
que o Brasil e o estado de Sergipe apresenta na
produgdo de etanol derivado da cana-de-actcar, o
que justifica por si s6 a escolha do tema, pois sera
possivel avaliar um novo processo de quebra da
emulsao glicerina/biodiesel produzido, bem como
pPropor um novo processo que possa ser mais via-
vel economicamente, buscando a inovagao ¢ o de-

senvolvimento de novos processos.

MATERIAL E METODOS

As andlises do o6leo de fritura e do biodiesel
foram realizadas no laboratorio multidisciplinar do
convénio IFS/PETROBRAS do IFS - Campus Ara-

caju. A caracterizacao da amostra de oleo foi reali-
zada em termos das seguintes andlises fisico-quimi-
cas: indice de acidez, indice de saponificacao, teor
de cinzas, porcentagem de acidos graxos livres,
umidade e material volatil, viscosidade, ponto de
fulgor e densidade.

O indice de acidez (IA) para oleos e gorduras
¢ definido como o nimero de mg de hidréxido
de potéssio necessario para neutralizar os acidos
livres de um grama de amostra. Esse procedi-
mento foi determinado segundo Moretto e Alves
(1986) e Esteves, Gongalves e Arellano (1995).

O indice de saponificacdo (IS, ) indica a quanti-
dade de hidroxido de potéassio (KOH), em miligra-
mas, requerida para saponificar 1 g do dleo utiliza-
do (MORETTO; ALVES, 1986). J4 o teor de cinzas
foi analisado de acordo com a metodologia de Este-
ves, Gongalves e Arellano (1995), que ¢ compativel
com a norma ISO 6884 (ABNT, 2008).

A determinacdo da porcentagem de acidos gra-
xos livres baseia-se no método adotado por Moretto
e Alves (1986) e por Esteves, Gongalves e Arellano
(1995), o qual determina a porcentagem de acidos
graxos livres, expressa como acido oléico, em 6leos
comuns, brutos e refinados.

Para umidade e material volatil foi utiliza-
do o método cléssico, o qual utiliza estufa e for-
no mufla, respectivamente, sendo recomendado
para 6leos e gorduras comuns.

A viscosidade foi determinada por meio de
um viscosimetro tipo Copo Ford da marca Qui-
mis. Além disso, o ponto de fulgor foi determina-
do usando um medidor de ponto de fulgor da mar-
ca Quimis. Ja a analise de densidade foi realizada

com o auxilio de um picnémetro de 25 mL, como
indicado por Moura (2010).

RESULTADOS E DISCUSSAO
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Na primeira etapa da pesquisa, realizou-se
estudos de caracterizagdo do o6leo residual de
fritura, analisando os seguintes parametros fisico-
quimicos: indice de acidez (IA), teor de acidos
graxos livres (% AGL), indice de saponificagdo
(IS), teor de cinzas (% TC), teor de umidade (%

H,0), viscosidade (V), ponto de fulgor (PF) e
densidade absoluta (D). Em cada analise, foram
realizados ensaios em duplicata, sendo considerado
como resultado final a média aritmética dos
valores obtidos. Os resultados foram submetidos

a andlise estatistica simples, conforme a Tabela 1.

Tabela 1 - Caracteristicas fisico-quimicas das amostras de 6leo de fritura

IA IS

(mg AGL (mg TC H,0 \ PF D
0, [+) [+) 2 o 3
KOH/g) % KOH/g) % %  (mm?2/s) C (g/cm3)
MEDIA 1,50 0,75 38042 0,02 0,11 30,65 318,00 0,89
DESVIO
PADRAO 0,01 0,02 2,16 0,01 0,01 2,40 3,22 0,01

Fonte: Os autores.

De acordo com os resultados da Tabela 1,
concluiu-se que no o6leo de fritura, o teor de cinzas
médio percentual (TC) foi de 0,02 %, a média do
indice de acidez (IA) foi de 1,50 mg KOH/g dleo
e o percentual de acidos graxos livres (AGL) foi
de 0,75%. O indice de saponificagdo (IS) ficou em
média de 380,42 mg KOH/g amostra, a viscosidade
obtida (V) foi de 30,65 mm?/s e a densidade absoluta
(D) encontrada foi de 0,89 g/cm’, conforme
pesagem realizada em balanca analitica (Figura 1)

Figura 1 - Medida de massa do 6leo de fritura usando
balanga analitica pelo método do picndmetro

Fonte: Os autores.

Na analise do ponto de fulgor (PF), encontrou-

se um valor de 318,00 °C que fora determinado

conforme equipamento da Figura 2.

Figura 2 - Medida do ponto de fulgor do 6leo de fritura

Fonte: Os autores.

O Indice de Acidez (IA) é definido como o
numero de mg de hidroxido de potassio necessario para
neutralizar um grama da amostra, utilizando o método
de titulagdo em solugdes alcali-padrio (MORETTO;
ALVES, 1986; ESTEVES; GONCALVES;
ARELLANO, 1995). Esse parametro permite avaliar
a quantidade de Acidos Graxos Livres (AGL) devido
aos processos de hidrélise, oxidagdo ou fermentagao,
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em funcdo da decomposi¢ao dos triglicerideos, que
pode ser acelerada pelo aumento da temperatura e
incidéncia de luz. O IA esta diretamente relacionado
com a natureza, a qualidade e o grau de pureza da
matéria-prima, como também com o procedimento de
obtencado e conservagao do 6leo. Em nosso estudo, A
foi de 1,50 mg KOH/g, o que indica um teor de AGL
de 0,75%, sendo esse um valor considerado elevado,
uma vez que a literatura considera inapropriado para
a producdo de biodiesel via transesterificagdo um teor
acima de 0,5% (VIEIRA, 2017).

Outro parametro limitador para a produgdo do
biodiesel ¢ o indice de Saponificacao (IS). O IS ¢
definido como a quantidade em mg de hidroxido de
potéssio necessaria para saponificar por completo
os 4cidos graxos resultantes da hidrolise de 1 g
de 6leo (MORETTO; ALVES, 1986). A Figura 3
apresenta a andlise do indice de saponificacdo (IS),
cujo valor obtido foi de 380,42 mg KOH/g, um
indice considerado elevado se comparado a estudos
envolvendo o6leos vegetais. Como a reacdao de
transesterificagao € reversivel, um alto IS dificulta a
formagao do éster e favorece a formagao do sabao.

Figura 3 - Analise do indice de saponificacdo (IS) do
6leo de fritura

Fonte: Os autores.

Em um estudo realizado por Vieira e
colaboradores (2017), o processo de esterificagao

reduziu significativamente o teor de AGL em

Oleos vegetais. Nesse estudo, o teor de AGL do
0leo de castanha-do-para refinado reduziu de 3,0
para 0,18%, com um rendimento de 94%; ja o
0leo de polpa de macauba reduziu de 34 para
0,31%, obtendo um rendimento de 99%, havendo
também uma reducdo de 91% para o 6leo de
castanha-do-para in natura, de 86% para o 6leo
de pequi e de 67% para o 6leo de babacu. Outros
estudos também tém demonstrado a eficicia do
processo de esterificagdo na redugdo dos AGL
em Oleos vegetais, com vistas a adequacdo da
matéria-prima a produgao do biodiesel.

Apoés a caracterizagdo do oOleo de fritura, a
amostra foisubmetidaareacao detransesterificacao
para a produ¢ao do biodiesel, utilizando etanol e
metanol com 6leo de fritura e 6leo refinado. Como
era esperado, na transesterificagdo com metanol e
6leo refinado formou-se duas fases e obteve-se
24,5 mL de biodiesel bruto com pH 9 e volume de
glicerol bruto igual 3,7 mL. Na transesterificacao
com metanol e 6leo de fritura formou-se, também,
as duas fases que antes das lavagens produziu-se
23,5 mL de biodiesel bruto com pH 9 e volume de
glicerol bruto igual 3,0 mL.

Na andlise do 6leo refinado apos a separagao
do biodiesel bruto da glicerina através do funil
de separacao, realizou-se a primeira lavagem
com 12,5 mL de HCI a 1% e obteve-se 0 mesmo
volume apos a extragao com o pH reduzindo para
1. Na segunda lavagem, adicionou-se 12,5 mL de
agua destilada e obteve-se o mesmo volume apos
extracdo com o pH, aumentando-o para 4. Na
terceira lavagem com agua destilada, adicionou-
se mais 12,5 mL de dgua destilada, extraindo-se
0 mesmo volume e obtendo-se o pH de 7.

Na analise do 6leo de fritura apds a separacao
do biodiesel bruto da glicerina através do funil

de separacdo, realizou-se a primeira lavagem
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com 12,5 mL de HCI a 1% e obteve-se 0 mesmo
volume apo6s a extragao com o pH reduzindo para
1. Na segunda lavagem, adicionou-se 12,5 mL de
agua destilada e obteve-se 0 mesmo volume apods
extragdo com o pH, aumentando-o para 4. Na
terceira lavagem com agua destilada, adicionou-
se mais 12,5 mL de agua destilada, extraindo-se o
mesmo volume e obtendo-se o pH de 7.
Calculou-se, entdo, o rendimento antes das
lavagens e os resultados foram os seguintes: usando
o Oleo refinado com metanol obteve-se um valor
de 98%, enquanto que usando o dleo de fritura o
rendimento foi de 94%. Apds as lavagens do biodiesel,
os rendimentos obtidos foram os seguintes: usando o
6leo refinado obteve-se um valor de 90%, enquanto
que usando o oleo de fritura o rendimento foi de 88%.
A reagdo de transesterificacdo ¢ influenciada
pelas propriedades fisico-quimicas do 6leo. Estudos
mostram que altos indices de acidos graxos livres
¢ umidade influenciam no rendimento da reacao,
pois, podera formar emulsao e, na presenga de agua,
possibilidade de ocorrer também a saponificacao. Nos
experimentos preliminares realizados em triplicata,
verificou-se que o alto indice de acidez favoreceu
a formacdo de uma emulsdao que tornou invidvel a
separacao do glicerol do biodiesel por decantacdo,
formando uma fase homogénea quando se utilizou o
etanol anidro como reagente, conforme ¢ verificado
na Figura 4. Esse fato pode estar relacionado
ao elevado teor de AGL da amostra (0,7540%).
Na hidrolise, os sais de acidos graxos formados
dificultam a separacao do biodiesel (VIEIRA ef al.,
2017), o que explica a nao formagdo bifasica no
processo de transesterificacdo, sendo a acidez da
matéria-prima um dos desafios para a produgao do

biodiesel através de 6leo residual de fritura.

Figura 4 - Emulsao formada apds reagdo de
transesterificagao utilizando uma razao 1:12 de 6leo/
etanol com NaOH1%

Fonte: Os autores.

Desta forma, na segunda etapa do nosso
projeto, foi realizado um estudo sobre a quebra
de emulsdo formada na transesterificacdo com
etanol, a fim de obter um processo de separacao
vidavel economicamente e que justifique o
investimento da rota etilica no Brasil.

Dando continuidade, entdo, a segunda etapa
do projeto, fizemos os testes de tentativa de quebra
da emulsdo do biodiesel/glicerina apds a reagao de
transesterificacdo, utilizando tanto o 6leo refinado
quanto o Oleo de fritura. Conforme a Figura 5,
pode-se verificar que, usando qualquer um dos dois
oleos, houve separacao das fases biodiesel/glicerina
quando utilizado o metanol, enquanto que com o
etanol formou apenas uma fase emulsionada.

Figura S - Emulsdo formada apos reacédo de
transesterificacdo utilizando o etanol no 6leo refinado e no
o6leo de fritura no segundo e no quarto funil de decantagao

da esquerda para direita
15 lElF EE T ke

Fonte: Os autores.

- Experiéncia 1

Neste experimento, utilizou-se o Oleo
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refinado com alguns sais de sulfato e distribuiu-
se a emulsdo obtida em quatro provetas de 10
ml. Adicionou-se, entdo, 5% (0,50 g) m/v dos
seguintes sais: sulfato de Sodio anidro (Na,SO,)
P.A., sulfato de Potassio 99% (K,SO,) P.A.,
sulfato de Aluminio hidratado (14-18) H,O
(AL(SO,),) P.A. e sulfato de Aluminio e Potassio
dodecahidratado (12) H,0 (KAI(SO,),) P.A.
Apo6s a adigdo de 5% de cada sulfato em
seu respectivo tubo de ensaio, agitou-se por
30 segundos e deixou-se decantar por 2 horas.
Apds esse tempo, percebeu-se o0s seguintes
comportamentos, como exposto na Figura 6.

Figura 6 - Separacdo das fases apos adi¢do dos sais na
concentragdo de 5% no segundo e quarto tubos da esquerda
para direita

Fonte: Os autores.

Observou-se a quebra da emulsdo apenas
em duas provetas, as quais continham o cation
potéssio com os seguintes volumes de glicerina e
biodiesel separados, conforme Tabela 2.

Tabela 2 - Volume de biodiesel ¢ glicerina formado apos adi¢do
dos sais na concentragéo de 5%

SAIS GLICERINA BIODIESEL
Sulfato de Sédio | 20 nouve
separacao
Sulfato Potassio 3,2 ml 6,8 ml
Sulfato Aluminio Néao hou~ve
separagao
Sulfato A,Iur:mnlo 3.0 ml 7.0 ml
e Potassio

Fonte: Os autores.

Utilizando-se o sulfato de sodio houve

formacao de duas fases: uma fase consistiu no

sal depositado no fundo da proveta e a outra fase
uma mistura homogénea sobrenadante de 10 ml,
ndo apresentando, portanto, quebra da emulsao.
A mistura ndo apresentou turbidez.

Utilizando-se o sulfato de potassio observou-
se trés fases: uma fase do sal depositado no
fundo da proveta, outra fase contendo 3,2 ml de
glicerina e a terceira fase, menos densa, contendo
6,8 ml de biodiesel. A mistura ndo apresentou
turbidez.

Utilizando-se o sulfato de aluminio observou-
se duas fases: uma fase que continha o sal, o
qual estava depositado no fundo da proveta, ¢ a
outra fase que continha uma mistura homogénea
sobrenadante de 10 ml, ndo apresentando quebra
da emulsdo. A mistura apresentou turbidez.

Utilizando-se o sulfato duplo de aluminio e
potassio observou-se trés fases: Uma fase com
sal depositado no fundo da proveta, a segunda
fase com 3,0 ml de glicerina, e a terceira fase,
menos densa, com 7,0 ml de biodiesel. A mistura

apresentou turbidez.

Grifico 1 - Volume de biodiesel e glicerina formados apds
adigdo dos sais na concentracao de 5%

8
=7
Es6
[7,) 5
S 4
53
o2 B GLICERINA
1
0 ; ; ; ® BIODIESEL
-O O .0 .O*
& & & &
N QO N ?30
<0 & 2 N2
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Fonte: Os autores.

Com base nos resultados do Grafico 1, conclui-
se que, nas provetas contendo os sais de sulfato
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na presenga do cation potassio houve a quebra da
emulsdo, enquanto que nas provetas contendo os
sais de sulfato sem a presenca do cation potassio
nao houve a quebra da emulsdo. Concluiu-se,
também, que as provetas contendo o cation
aluminio apresentaram turbidez, enquanto que
entre os dois sais em que houve quebra de emulsao,
considerando a mesma concentra¢ao adicionada, o
mais eficiente na extracao de biodiesel foi o sulfato
duplo de potassio e aluminio, com 70% de extragdo,

seguido do sulfato de potassio, com 68%.

- Experiéncia 2

Neste experimento, utilizou-se o 6leo de fritura
com alguns sais de cloretos e iodeto, distribuindo-
se a emulsdo formada em cada proveta de 10 ml.
Em cada uma delas, adicionou-se 5% (0,50 g) m/v
dos seguintes sais: cloreto de Sodio (NaCl) PA.,
cloreto de Potéssio (KCl) P.A., cloreto de Aluminio
Hexadrihidratado purissimo (6) H,O AICl, PA.,
iodeto de Potéssio (KI) PA.

Ap6s a adicdo de 5% de cada sal em seu
respectivo tubo de ensaio, agitou-se por 30
segundos e deixou-se decantar por 2 horas.
Apods esse tempo, percebeu-se 0s seguintes

comportamentos de acordo com a Figura 7.

Figura 7 - Separa¢do das fases nos quatro tubos apos

adi¢do dos sais na concentragdo de 5%

Fonte: Os autores.

Observou-se a quebra de emulsdo nas quatro
provetas, as quais continham os diferentes sais

de cloretos e iodeto, com os seguintes volumes

de glicerina e biodiesel separados, conforme

exposto na Tabela 3.

Tabela 3 - Volume de biodiesel ¢ glicerina formados apos

adicdo dos sais na concentragao de 5%.

SAIS GLICERINA BIODIESEL
Cloreto de Sédio 2,6 ml 7,4 ml
Clore,to.de 2,7 ml 7,3 ml
Potassio
Cloreto de 2,2 ml 7,8 ml
Aluminio
lodeto de 2,8 ml 7,2 ml
Potassio

Fonte: Os autores.

Utilizando-se o cloreto de sodio houve
formacao de trés fases: uma fase consistiu no
sal depositado no fundo da proveta, outra fase
contendo 2,6 ml de glicerina e a terceira fase,
menos densa, contendo 7,4 ml de biodiesel. A
mistura nao apresentou turbidez.

Utilizando-se o cloreto de potassio observou-se
trés fases: uma fase do sal depositado no fundo da
proveta, a outra fase contendo 2,7 ml de glicerina
e a terceira fase, menos densa, contendo 7,3 ml de
biodiesel. A mistura ndo apresentou turbidez.

Utilizando-se o cloreto de aluminio observou-
se trés fases: uma fase que continha o sal, o qual
estava depositado no fundo da proveta, a outra
fase contendo 2,2 ml de glicerina e a terceira
fase, menos densa, contendo 7,8 ml de biodiesel.
A mistura ndo apresentou turbidez.

Utilizando-se o iodeto de potéssio observou-se
trés fases: uma fase com o sal depositado no fundo
da proveta, a segunda fase com 2,8 ml de glicerina,
e a terceira fase, menos densa, com 7,2 ml de

biodiesel. A mistura ndo apresentou turbidez.
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Grifico 2 - Volume de biodiesel e glicerina formados

apos adigdo dos sais

B GLICERINA
m BIODIESEL

VOLUMES (ml)
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l
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Fonte: Os autores.

Com base nesses resultados, conclui-se que
todos os sais de cloretos e o iodeto foram eficientes
na quebra da emulsdo, considerando a mesma
concentracao adicionada. Além disso, o cloreto de
aluminio apresentou uma maior eficiéncia na extracao
do biodiesel, com 78%, seguido do cloreto de sodio,
com 74%, do cloreto de potassio, com 73%, e do
iodeto de potéssio, com 72%.0

Experiéncia 3

Foicolocado um volume de 10 ml da emulséo,
proveniente do 6leo de fritura transesterificado,
em oito tubos de ensaio. Ap6s a maceragao
em almofariz e pistilo, conforme a Figura 8,
o desemulsificante natural foi preparado nas
seguintes concentragdes em cada tubo de ensaio:
0,1%; 0,5%; 1%; 2%; 3%; 5%; 7,5% e 10%.

Figura 8 - Maceragao e preparagdo do desemulsificante
natural

Fonte: Os autores.
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Apos a adicao das concentragdes do emulsificante
natural em seus respectivos tubos de ensaio, agitou-
se por 30 segundos e deixou-se decantar por 2
horas. Apds esse tempo, percebeu-se os seguintes

comportamentos, como exposto na Figura 9.

Figura 9 - Separagdo das fases ap6s adicdo do
desemulsificante natural

Fonte: Os autores.

Observou-se a quebra de emulsio nos oito tubos
de ensaio contendo as diferentes concentragoes, com os
volumes de glicerina e biodiesel separados, conforme
exposto na Tabela 4.

Tabela 4 - Volume de biodiesel e glicerina formados apos

adi¢do do desemulsificante natural

CONC.  GLICERINA  BIODIESEL
0,1% 2,5 ml 7,5 ml
| o5% | 29m | 71m |
1% 3,2 ml 6,8 ml
| 2% | 31m | 69m |
3% 3,1ml 6,9 ml
| 5% | 34m | 66m |
7,5 % 3,9 ml 6,1 ml
| 0% | 47m | s53m |

Fonte: Os autores.

A concentracdo 0,1% produziu maior
extragdo de biodiesel, assim como a concentra¢ao
de 10% produziu a menor extragdo de biodiesel,
como pode ser observado no Grafico 3.
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Grifico 3 - Volume de biodiesel e glicerina formados apos
adicao do desemulsificante natural
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Fonte: Os autores.

CONCLUSOES

Com base nestes resultados, concluiu-se,
entdo, que, em todas as concentragdes que o
desemulsificante natural foi utilizado, houve
quebra da emulsdo, e que a concentracao de 0,1%
foi a que produziu maior extracdo de biodiesel,
com 75%, seguido da concentracdo de 0,5%,
com extracao de 71%, e que o desemulsificante
natural na concentragdo de 0,1% foi tao eficiente
quanto o cloreto de aluminio a 5%, obtendo-se
extragoes de 75 e 78%, respectivamente.

A partir da

houve depdsito em maior quantidade

concentracdo  0,5%,
do
desemulsificante no fundo do tubo de ensaio,
o que significa que usando o desemulsificante
natural em concentracdes menores, pode-se
obter a quebra da emulsao com maior eficiéncia,
de

matéria-prima, tornando, assim, o processo mais

portanto, com uma menor quantidade
vidvel economicamente e, comparado aos sais
utilizados, apresentou extra¢ao inferior apenas
ao cloreto de aluminio a 5%, cuja extragdo de
biodiesel foi de 78%.

A pesquisa contribuiu tanto para a darea

petrolifera, a qual necessita de processos
alternativos aos derivados do petroleo, quanto
para agricultura e reciclagem, pois, além de
utilizar matérias-primas renovaveis, minimizam
0s impactos a0 meio ambiente por meio da acao
do reaproveitamento de residuos.

A reutiliza¢do do o6leo de fritura doméstico com
a adicdo do etanol proveniente da cana-de-agucar
contribui para o desenvolvimento da agricultura, ja
que o pais € o maior produtor de cana-de-agucar do
mundo. O uso de um desemulsificante natural na
quebra da emulsdo biodiesel/glicerina na rota etilica
contribui para futuras pesquisas sobre outros produtos
que apresentam as mesmas caracteristicas que o
desemulsificante natural utilizado nesta pesquisa.

Em relagdo a separacdao do biodiesel/
glicerina a partir da adicao de alguns sais e
do desemulsificante natural, neste trabalho, o
processo utilizado pode ser considerado como
uma alternativa viavel, uma vez que conseguiu-
se separar com eficiéncia os dois componentes da
mistura, reduzindo o custo no processo.
trabalhos futuros, ¢
andlises

Para sugerida a

continuidade  das fisico-quimicas
do biodiesel obtido, bem como a andlise por
de Alta Eficiéncia

(CLAE), com vistas a verificar se os parametros

Cromatografia Liquida

de qualidade estao de acordo com o exigido pela
Resolugao 045/2014 da ANP (Agéncia Nacional
de Petroleo, Gas Natural e Biodiesel).
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