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RESUMO

Os biocombustiveis sdo combustiveis biodegradaveis, além de opg¢Bes mais
sustentaveis em relacdo aos combustiveis fésseis. Caracterizados pelo principal fato
de agregarem mais beneficios do que maleficios, além de serem renovaveis,
diminuirem o indice de chuvas &cidas e preservar o meio ambiente. O biodiesel é um
tipo de biocombustivel produzido a partir de 6leos e gorduras de origem vegetal e
animal. A reacdo quimica responsavel pela producédo de biodiesel é denominada
‘reacdo de transesterificacdo”, onde um éster e um alcool sdo combinados na
presenca de um agente catalisador, produzindo um novo éster e um novo alcool.
Geralmente, os cursos de graduacao na area da quimica, possuem uma componente
curricular destinada ao ensino de quimica organica de carater experimental, incluindo
préaticas destinadas ao ensino de reacdes de transesterificacdo. Esse conhecimento &
importante para os quimicos, por ser um dos meios de producao de ésteres e esses
compostos serem muito utilizados no dia a dia, principalmente em indudstrias
alimenticias, por exemplo, onde sdo encontrados flavorizantes, que em sua grande
maioria sdo ésteres. Portanto, estudou-se sobre a sintese do biodiesel em laboratorio,
a fim de propor uma pratica experimental para ser implementada em disciplinas de
organica experimental, majoritariamente as de 30 horas totais. Para tanto, foi realizada
a producao do catalisador metéxido de potassio, para ser utilizado no proximo passo
gue foi a conducéo da reacao de transesterificacdo, onde foi utilizado o 6leo de soja
como matéria-prima. Entdo apds a reacao acontecer, foi realizada a separacao das
fases, e por fim, o teste de miscibilidade, com o objetivo de caracterizar os produtos
obtidos nas duas fases existentes. Diante disso, foi possivel verificar um experimento
de simples manuseio e de facil conducdo desde a ocorréncia da reacdo de
transesterificacdo a separacao de fases, caracterizadas pelo teste de miscibilidade,
obtendo a verificacdo final da producdo do biodiesel. Esses fatos impdem a
constatacao de que o trabalho atinge o cunho de ser algo pratico, simples e de muito
valor a formacédo de futuros profissionais da area da quimica, bem como tratar de
conteudos como a sustentabilidade, quimica verde, e dentre outros contetdos que
podem até mesmo se correlacionar em outras disciplinas tedricas da area de quimica

organica.

Palavras-Chave: biocombustiveis; transesterificacdo; ensino de quimica.



ABSTRACT

Biofuels are biodegradable fuels, as well as more sustainable options compared to
fossil fuels. Characterized by the fact that they add more benefits than harm, in addition
to being renewable, they reduce the rate of acid rain and preserve the environment.
Biodiesel is a type of biofuel produced from vegetable and animal oils and fats. The
chemical reaction responsible for the production of biodiesel is called
“transesterification reaction”, where an ester and an alcohol are combined in the
presence of a catalytic agent, producing a new ester and a new alcohol. Generally,
undergraduate courses in the field of chemistry, have a curricular component aimed at
teaching experimental organic chemistry, including practices aimed at teaching
transesterification reactions. This knowledge is important for chemists, as it is one of
the means of producing esters and these compounds are widely used in everyday life,
especially in the food industry, for example, where flavoring agents are found, most of
which are esters. Therefore, the synthesis of biodiesel in the laboratory was studied in
order to propose an experimental practice to be implemented in experimental organic
disciplines, mostly at 30 total hours. Therefore, the production of potassium methoxide
catalyst was carried out, to be used in the next step, which was the conduction of the
transesterification reaction, where soybean oil was used as raw material. Then, after
the reaction took place, the separation of the phases was carried out, and finally, the
miscibility test, with the objective of characterizing the products obtained in the two
existing phases. Therefore, it was possible to verify an experiment that was simple to
handle and easy to conduct, from the occurrence of the transesterification reaction to
phase separation, characterized by the miscibility test, obtaining the final verification
of biodiesel production. These facts impose the realization that the work achieves the
character of being something practical, simple and of great value to the training of
future professionals in the field of chemistry, as well as dealing with content such as
sustainability, green chemistry, and among other contents that can even correlate with

other theoretical disciplines in the field of organic chemistry.

Keywords: biofuels; transesterification; chemistry teaching.
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1 INTRODUCAO

Os processos de producdo vém sendo destacados ha muito tempo, os quais
ocorrem através de maquinas que agregam diversos beneficios tanto em aspectos
industriais como urbanos em geral, acarretando uma série de melhorias, como, por
exemplo, a agilidade, qualidade e concomitantemente quantidade. Com isso, houve
um grande aumento no gasto de combustiveis, agravando diversos problemas
ambientais, e principalmente o oxigénio utilizado pelos seres vivos situados no meio
ambiente, pelo efeito consequente da poluicdo (CARVALHO, 2008).

Os combustiveis podem ser divididos em dois grupos principais, os renovaveis
e nao renovaveis. A grande diferenca entre eles € a fonte de producdo dos mesmos,
0s renovaveis oriundos de fontes de origem natural, como vegetal/animal, e os nédo
renovaveis, dos combustiveis fosseis, como derivados do petréleo, gas natural e
carvao mineral.

Segundo Ferrari, Oliveira e Scabio (2005), a maior parte de toda energia
consumida no mundo provém do petroleo, do carvao e do gas natural. Caracterizados
como fontes limitadas e ndo renovaveis, de forma que cada vez mais o consumo de
de combustiveis derivados do petréleo aumenta, ocasionando aumento da poluicéo
atmosférica e as chuvas acidas.

Os biocombustiveis, sdo aqueles que possuem a capacidade de se renovar,
além de serem biodegradaveis e auxiliarem ao favorecimento da biomassa com o
reuso facilmente alcancavel, pois o gas carbénico ocasionado pela combustéo sera
reutilizado pelas mesmas plantas que sdo e serdo destinadas a producdo do
combustivel (MOTA; MONTEIRO, 2013).

O biodiesel € um biocombustivel substituinte do diesel comum derivado do
petroleo, ele é produzido através de reacdes quimicas com Oleos/gorduras vegetais e
animais, como apontam Nascimento et al. (2009). As gorduras que sao utilizadas, sédo
os triglicerideos, podendo ser derivadas de sementes oleaginosas e até mesmo 6leos
residuais domésticos ou de origem comercial e/ou industrial.

Portanto, o biodiesel assim como os demais biocombustiveis sdo uma opc¢ao
mais sustentavel e com grandes expectativas de obter um futuro mais viavel a nivel

de qualidade de vida e preservacao do meio ambiente.



12

A reacdo quimica responsavel pela producdo de biodiesel é denominada
reacao de transesterificacdo, caracterizada pela combinacéo de um éster e um &lcool
na presenca de um agente catalisador, gerando os produtos finais da reacdo como
um novo éster e um novo alcool. Inclusive Rinaldi et al. (2007) aponta que o éster
adicionado no inicio da reagdo é um tri-éster, também conhecido como triacilglicerol,
popularmente chamado de triglicerideo, por conta de na sua reacdo de origem, ser
proveniente de um glicerol e acidos graxos.

Conforme Santos e Pinto (2009), o processo quimico da conversao de 6leos
vegetais em biodiesel, envolve reacBes de transesterificacdo metilica ou etilica de
triacilglicerideos, com catalisadores, para que sejam obtidos o glicerol como coproduto
e esteres metilicos ou etilicos como produtos.

Os beneficios potencialmente fornecidos pelos biocombustiveis séo diversos e
vao desde a sustentabilidade a geracdo de novo ambito empregaticio. Além do
desenvolvimento socioeconémico ganhar destaque para a regido, gerando um
impulso para as cadeias de producédo de plantas oleaginosas e proporcionando um
menor numero em relacdo a importacdo dos derivados de petroleo, segundo Ramos
et al. (2017).

Diante do exposto, a inclusdo de uma pratica experimental acerca de producao
de biodiesel se torna essencial para os cursos de graduacao, pois a visibilidade desse
biocombustivel no Brasil sé tem aumentado com o decorrer do tempo, e possui alta
capacidade de auxiliar os alunos a correlacionarem melhor os conhecimentos
cientificos com o cotidiano, tendo em vista que a quimica organica muitas vezes se
torna muito abstrata e de dificil compreenséo, desde como as rea¢des ocorrem a
existéncia de exemplos proximos a realidade dos estudantes. Portanto, a proposta
deste trabalho é solucionar essas adversidades para que cada vez mais se formem
profissionais altamente qualificados.

Além da reacdo orgéanica de transesterificacdo para producdo do biodiesel
abordar um mecanismo simples, a producédo do catalisador é facil de ser elaborada, e
pode proporcionar os conceitos de reacfes de transesterificacdo para os futuros
guimicos e outros profissionais da area da quimica. Por fim, como esse experimento
apresenta como principais pilares; a sustentabilidade e o carater socioeconémico,
também seriam possivel incluir outros conhecimentos, como, por exemplo, a quimica
verde, a propria quimica organica teorica, a saponificacdo, o controle de qualidade e

até mesmo conceitos de fisico-quimica, podendo agregar a sua interdisciplinaridade.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

O objetivo do presente trabalho foi utilizar uma préatica experimental de sintese
do biodiesel como ferramenta de estudo para o ensino da quimica.

2.2 Objetivos especificos

e Verificar a disponibilidade dos equipamentos e reagentes necessarios
listados no topico 4.1 (Materiais e reagentes)

e Averiguar se ha capela no laboratorio que sera utilizado.

e Produzir o catalisador metoxido de potassio, a partir da dissolucdo do
hidroxido de potassio (KOH) em metanol;

e Realizar a reacao de transesterificacao;

e Efetuar a separacéo dos produtos da reacao;

e Executar o teste de miscibilidade das fases em etanol e hexano (éter de

petroleo).
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3 FUNDAMENTACAO TEORICA

3.1 Combustiveis

Os combustiveis sdo substancias que reagem com o oxigénio a partir de uma
reacdo de combustao, produzindo energia e consequentemente calor (BOLDT; SILVA;
LEAL, 2013). Sé&o utlizados para diversos fins, desde a movimentacdo e
funcionamento de maquinas, como de motores, automdéveis e dentre outros. Esses
combustiveis podem ser classificados em duas categorias: de carater ndo renovavel
e caréater renovavel, sendo denominadas de acordo com sua origem.

Os combustiveis n&o renovaveis, também chamados de combustiveis fosseis,
se referem aos compostos derivados do petréleo, gas natural e ao carvdo mineral. Em
paises industrializados, € comum a presenca de diversos prejuizos ambientais
provocados por automoveis, industrias e outros meios que fazem o uso exacerbado
desses combustiveis. Muitos desses possuem outros atomos em suas composicoes,
e quando reagem na queima/combustdo, acabam contribuindo para a formacao de
oxidos, como o dioxido de enxofre, por exemplo, que é altamente toxico e muito
prejudicial para o meio ambiente em varios aspectos como a formacéao de chuva acida.

Os combustiveis impossibilitados de se renovar, justamente por ndo serem
infindaveis, torna-se necessario refletir na utilizacéo futura, principalmente nos atuais
problemas causados no planeta, no ambito da diminuicdo destes parametros nocivos,
bem como em alternativas para substitui-los e diminuir os problemas presentes no
ecossistema, viabilizando a sustentabilidade.

De acordo com Carvalho (2008), ter a visdo de que a tecnologia sempre daria
ao Homem a capacidade para sustentar grandes populacdes em territérios pequenos
€ uma ilusdo que derrubou aqueles que defendiam que se néo fosse refreado o
crescimento da populacdo, haveria uma barreira natural na escassez de alimentos.
Segundo ele, na medida em que os problemas aumentavam, as velhas fontes de
energia iam sendo substituidas ou ainda complementadas por novas fontes que
tivessem maior eficiéncia. A forca muscular complementada pela energia das aguas
e tracdo animal, que depois foi complementada pela energia edlica e lenha, e depois
foram substituidas pelo carvao, e por fim complementado pelo petrdleo.

Por outro lado, os combustiveis renovaveis sdo aqueles que sao considerados

mais benéficos em diversos aspectos voltados para 0 meio ambiente, tanto a
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degradacdo, como a producdo e a utlizacdo, justamente porque sdo de caréater
renovavel, apontado por Ramos et al. (2017). Essa consideracéo se deve ao fato de
serem produzidos a partir de recursos naturais, como, por exemplo, o0s

biocombustiveis: etanol, madeira e o biodiesel.

3.2 Biocombustiveis: biodiesel

Os biocombustiveis viabilizam o processo de degradacdo, além de serem
menos prejudiciais ao meio ambiente, favorecendo a biomassa. Do ponto de vista
energeético a biomassa € toda matéria organica, seja de origem animal ou vegetal, que
pode ser utilizada na producdo de energia (ANEEL, 2002). Eles emitem menos gas
carbbnico e ndo possuem enxofre na sua composicéo, o que previne a formacao de
gases toxicos, ocasionada pela queima de combustiveis fosseis.

Os biocombustiveis apresentam varios beneficios em termos de
sustentabilidade e economia; devido ao fato de serem capazes de reduzir o
aquecimento global, preservar o meio ambiente, prevenir e diminuir a incidéncia de
chuvas acidas, ser teoricamente “reutilizavel” e econémico, ja que um ciclo € gerado
a partir das plantas utilizadas para a producédo dos mesmos, bem como gerando novos

empregos na area agricola.

Ainsercéo do biodiesel na matriz energética brasileira deu-se essencialmente
a partir de iniciativa publica por meio do PNPB (Programa Nacional de
Producéo e Uso do Biodiesel), com grande énfase a incluséo social. De fato,
o0 potencial de geragéo de empregos e renda na agricultura familiar pode ser
expressivo. Estudos desenvolvidos pelos Ministérios do Desenvolvimento
Agrério, da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento, da Integracdo Nacional e
das Cidades mostram que a cada 1% de substituicdo de 6Gleo diesel por
biodiesel produzido com a patrticipagdo da agricultura familiar podem ser
gerados cerca de 180 mil empregos diretos e indiretos, com uma renda média
anual de aproximadamente R$ 4.900,00 por emprego (MDA, 2007 apud
BUENO, ESPERANCINI, TAKITANE, 2009, p. 509).

O dilema entre a substituicdo dos combustiveis pelos biocombustiveis e o
processo de producédo € pelo fato de poderem acarretar uma disfuncdo na producéo
de alimentos de um determinado pais, ja que sdo produzidos a partir das plantas que
originam os 6leos vegetais, como, por exemplo, o 6leo de soja, de milho, e etc. Muitos
paises menos desenvolvidos alegam a inviabilidade da substituicdo dos combustiveis

fésseis pelos biocombustiveis, justamente pelo alto risco de comprometerem o setor
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alimenticio. E possivel que a producio de biocombustiveis comprometa a producéo

de alimentos, sendo possivel gerar até mesmo uma crise.

Se, por um lado, Brasil e Estados Unidos incentivam a produgdo dos
biocombustiveis chamados de primeira geragéo, tais como alcool e biodiesel,
por outro lado diversos paises e organismos internacionais mostram a
preocupag¢éo no aumento da crise mundial dos alimentos, argumentando que
ela foi agravada pelo deslocamento das &reas tradicionalmente utilizadas
para o cultivo de alimentos para a producdo de insumos destinados a
industria dos biocombustiveis (SUAREZ et al., 2009, p. 768).

Destacam-se o etanol e o biodiesel dentre os combustiveis renovaveis
utilizados atualmente. O etanol é produzido principalmente a partir da cana-de-agucar,
j& que o Brasil possui em abundancia. Ja o biodiesel é um biocombustivel natural que
substitui o diesel comum derivado do petroleo. E uma opgdo de combustivel mais
sustentavel, visando a “reutilizagao”, ja que é de carater renovavel, e possui grandes
expectativas de obter um futuro mais viavel a nivel de qualidade de vida e preservacao
do meio ambiente, também favorecendo a quimica verde (MOTA, MONTEIRO, 2013).

O biodiesel propriamente dito possui algumas as caracteristicas fisico-quimicas

fundamentais, listadas na Tabela 1.

Tabela 1 - Parametros de qualidade do biodiesel.

. BRASIL
CARACTERISTICA UNIDADE
ANP 07/2008
Massa especifica a 20 °C kg/m?3 850-900
Viscosidade cinematica a
mm?/s 3,0-6,0
40 °C
Ponto de fulgor, min. °C 100
Contaminacao total, max. mg/kg 24
Teor de éster, min. % massa 96,5
indice de acidez, méax. mg KOH/g 0,50
Glicerina livre, max. % massa 0,02
Glicerina total, max. % massa 0,02
Metanol ou Etanol, max. % massa 0,20
Agua, méax. mg/kg 500

Fonte: LOBO, FERREIRA, CRUZ (2009).
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Dentre estas propriedades listadas, podem-se destacar a massa especifica,
medida pela densidade do material em relacdo a agua, e € de suma importancia para
gue seja determinada a pureza e qualidade de materiais. A viscosidade, por sua vez,
que é a facilidade que um liquido tem de escoar, os liquidos tém um grau de
viscosidade em relagdo aos 6leos, alguns tém mais viscosidade do que outros, como
pode ser notado facilmente no dia a dia, se forem analisadas substancias diferentes.
Por fim, o ponto de fulgor, representado pela temperatura necessaria em que o 6leo
deve atingir para que uma chama incendeie os vapores formados, quando passada
sobre a sua superficie (NICHETTI, 2010).

3.3 Reacéao de transesterificacao

Quimicamente, o biodiesel € caracterizado como uma substancia chamada de
ester. Em geral, os ésteres sdo compostos organicos que apresentam uma estrutura
chamada “carbonila” (ligacdo dupla de um oxigénio ligado a um carbono) na sua
cadeia carbbnica e um hétero-atomo de oxigénio, ligado ao mesmo carbono que
constitui a carbonila. O biodiesel é um éster formado a partir de um tri-éster
denominado “triacilglicerol”; que em outras palavras, € popularmente conhecido como
o triglicerideo, onde este anteriormente sofreu a combinacédo do glicerol com acidos
graxos (RINALDI et al., 2007). Os triglicerideos sao caracterizados como gorduras, e
guimicamente como ésteres também; geralmente sdo encontrados nos 6leos vegetais
e gorduras animais.

De acordo com Santos (2010), eles séo priorizados nas reacdes de
transesterificacdo por ocorrer de maneira mais rapida e serem menos cOrrosivos em
relacéo aos acidos. O processo quimico da conversao de 6leos vegetais em biodiesel
envolve reacdes de transesterificacdo, metilica ou etilica, de triacilglicerideos, para se
obterem ésteres metilicos ou etilicos, como produtos, e glicerol, como coproduto.

De forma sintetizada, a reacdo de transesterificacdo é caracterizada pela
combinacdo de um éster e um alcool, onde eles reagem entre si na presenca de um
agente catalisador, produzindo um novo éster e um novo alcool no final da reagéo

guimica (Figura 1).
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Figura 1 - Esquema de uma reac¢do de transesterificagdo genérica.

ﬁ 0
HCI H
OCHy) +  CHCHOH _—> HOGH,CH, + CH,OH
Benzoato de metila Benzoato de etila

Fonte: BRUICE (2006).

A producao do biodiesel é realizada de maneira semelhante ao exemplo acima,
pois é através de uma reacédo de transesterificacdo. Para a obtencado, sdo colocados
o triacilglicerol (éster reagente) e um alcool primario, como o metanol, por exemplo,
na presenca de um catalisador. No final do procedimento s&o gerados 0 novo éster
(biodiesel) e o subproduto glicerol (glicerina).

Segundo Tapanes et al. (2013), para que haja a formacdo de uma fase
separada de glicerol, o alcool é adicionado em excesso no procedimento, afim de
deslocar o equilibrio também para que seja obtido o maior rendimento de biodiesel
possivel, pois a reacao se caracteriza como reversivel.

Portanto, tem-se a Figura 2 representando o esquema da producédo de
biodiesel, sendo caracterizada a utilizacdo do 6leo vegetal (triacilglicerol) juntamente

com o metanol e um agente catalisador, produzindo no final da reacao o biodiesel, e
como subproduto o glicerol.

Figura 2 - Reacéo de obtencéo do biodiesel (genérica).

CH,-OOC-R, R,-COOCH, CH.-OH
| catalisador | 2
CH,O0C-R, 4 3CHOH =—= R,COOCH, ¢ CH-OH
|
CH,-O0C-R, R3-COOCH3 CH,-OH
Triglicerideo Metanol Biodiesel Glicerol

Fonte: RINALDI et al. (2007).

A reagdo pode ser promovida através de catalisadores homogéneo ou
heterogéneo e o0 seu produto apresenta a formag¢édo de um novo &lcool e um novo
éster (RIBEIRO et al., 2020).
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A grande maioria das reagOes de transesterificacdo compde a utilizacado de
catalisadores e existem diversos que podem ser utilizados para este fim. Existem
catalisadores acidos e basicos, podendo ser homogéneos ou heterogéneos.

Segundo Cardoso (2012), os catalisadores basicos tém mostrado uma maior
eficiéncia em relacdo a catalise &cida, apontando como os mais eficientes os

alcooxidos.

O emprego da catdlise basica é preferivel em processos industriais, pois 0
rendimento transesterificacdo da catalisada por base é elevado — mesmo em
temperatura ambiente, € mais rapida, quando comparada com a catalise
homogénea acida —, além dos catalisadores alcalinos serem mais facilmente
manipulaveis e menos corrosivos do que os catalisadores acidos (GARCIA,
2006).

No trabalho de Freitas et al. (2022) sdo apresentados artigos diferentes e
comparados entre si a respeito de todo processo de producdo de biodiesel. S&o
comparados os 0leos utilizados, catalisadores envolvidos e até mesmo o tipo de alcool
primario utilizado e diferenciados os seus rendimentos, quais melhores condicdes e
dentre outros parametros. Dentre os mesmos, foi observado que o processo mais
eficiente para a producao de biodiesel € de fato a transesterificacdo e com o 6leo de
soja, além de ser relatado o fato de o metanol ser o alcool mais usado, porque a partir
dele é possivel alcancar os melhores rendimentos de producdo. Além disso, foi
apontado que os catalisadores hidroxido de potassio, hidréxido de sddio e o 6xido de
célcio levam um maior destaque por serem mais favoraveis nas reacfes de
transesterificacao.

De maneira isolada, € possivel realizar uma analise a respeito da reacdo do

metanol com o agente catalisador, neste caso o hidroxido de potassio (Figura 3).

Figura 3 - Reacédo entre o metanol e hidréxido de potassio.

CH,OH + KOH == CH,OK +H,0

Fonte: RINALDI et al. (2007).

Nesta reacdo ocorre a formagdo de anions metoxidos, capazes de acelerar a
reacdo da producdo do biodiesel. Isso se da devido ao fato de estes anions
apresentarem maior capacidade para fazer um ataque nucleofilico ao triglicerideo (em

relacdo ao metanol), apresentando a caracteristica de atacar de forma mais potente,
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proporcionando um tempo de produg¢do menor. Porém, por outro lado, segundo
Cartoni (2009), no meio do processo acaba ocorrendo a saponificacdo indesejada dos
triglicerideos, além de haver perda de rendimento devido a solubilizagdo de ésteres
metilicos na fase glicerinada; consequente da presenca de sabdo no meio, uma vez

gue eles se dissolvem durante a separacgao de fases na glicerina.

3.3.1 Matérias-primas para a producao de biodiesel

Quando se é pensado nos tipos de materiais para a producdo de um
biocombustivel, sdo facilmente associados referenciais oriundos da natureza,
justamente por se tratar de um combustivel de origem renovavel. Como abordado no
topico anterior, a producao de biodiesel parte de um triglicerideo (gordura) adicionado
a um alcool, onde essas gorduras utilizadas podem ser derivadas de sementes
oleaginosas, como no caso de 6leos vegetais, gorduras animais e até mesmo 0Oleos

residuais domésticos ou comerciais/industriais (EXPEDITO, 2003).

No que diz respeito as matérias-primas para a producdo dos biocombustiveis
de primeira geracdo (biodiesel e alcool), uma primeira idéia foi utilizar
residuos domésticos e agroindustriais de baixo valor agregado. As primeiras
rotas alternativas a serem exploradas no Brasil, e que ja estdo em
funcionamento comercial, foram o uso de 6leos residuais de frituras e a
esterificagdo de acidos graxos, que permitem a producdo de biodiesel
utilizando passivos ambientais de residéncias ou restaurantes e das
indUstrias de processamento de 6leos e gorduras (SUAREZ et al., 2009, p.
768).

De acordo com Rinaldi et al. (2007), os 0leos vegetais sdo evidentemente
formados por uma vasta variedade de triglicerideos, pois apresentam um grande
numero de acidos graxos sintetizados pelos seres vivos, e a composicao dependera
do tipo de matéria-prima utilizada e das caracteristicas de cada colecta. Além disso, é
também abordado que o ponto de fuséo dos triglicerideos depende das insaturacées,
em termos de quantidades, presentes nos seus acidos graxos.

Por fim, os triglicerideos apresentam algumas diferencas a depender da sua
forma, como, por exemplo, no estado sélido ou pastoso a temperatura ambiente sédo
conhecidos como gorduras, predominando acidos graxos saturados. Diferentemente
de quando estdo liquidos a temperatura ambiente, que sdo denominados 6leos e

apresentam acidos graxos insaturados em grande quantidade.
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Existem varios 6leos vegetais apropriados para a producao do biodiesel, como,
por exemplo, o 6leo de girassol, o de milho, soja, colza, dendé, mamona, amendoim,

pinhdo manso, babacu, dentre outros (GARCIA, 2006).

Alguns fatores como o clima, geografia e economia de uma regido
determinam o Oleo vegetal de maior interesse para uso potencial nos
biocombustiveis. Nos Estados Unidos, por exemplo, o 6leo de soja é
considerado como matéria-prima primordial e, nos paises tropicais, € o 6leo
de palma. Na Alemanha, o 6leo de colza é utilizado na producéo de biodiesel,
sendo distribuido de forma pura, isento de qualquer mistura ou aditivagédo. Ha
também a producéo de biodiesel na Malasia a partir do 6leo de palma. Os
Oleos vegetais mais comuns, cuja matéria prima & abundante no Brasil, sdo
soja, milho, amendoim, algoddo, babacu e palma. (FERRARI, 2005 apud
DELATORRE et al, 2011, p. 27).

Dois procedimentos muito utilizados para conversdo desses Oleos em
combustivel sdo o cragueamento e a transesterificagdo (LIMA et al., 2004). Além
disso, as algas, especificamente as microalgas, também vém sendo estudadas para
gue haja a possibilidade de obter 6leos provindos das mesmas, pois elas apresentam
um crescimento muito rapido, sendo o mais rapido dos seres vivos e tém uma grande
capacidade de converter diéxido de carbono em oxigénio. Inclusive de acordo com
Ramos et al. (2017), comparando com outros ramos agricolas, o desenvolvimento dos
Oleos a partir das microalgas € bastante interessante por produzir maior quantidade
de 6leo, em menor espaco de solo/terra para a producédo dos mesmos.

E importante ressaltar que as propriedades quimicas e fisicas da matéria-prima
estao diretamente associadas a tecnologia e ao rendimento do processo de conversao
e, por conseguinte, as variacdes na qualidade final do produto para fins combustiveis
(RAMOS et al., 2017).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS E REAGENTES

e Erlenmeyer de 125 mL;

e Vidro de relogio;

e Espatulas;

e Béquer de 100 mL;

e Proveta de 10 mL;

e Proveta de 100 mL;

e Pipetas graduadas de 2 mL;

e Pipetadores do tipo pera ou roldana;
e Pipetas pasteur;

e Tubos de ensaio;

e Estante para tubos de ensaio;
e Agitador magnético;

e Barra magnética;

e Papel aluminio;

e Caneta marcadora;

e CronOGmetro;

e Balanca analitica;

e Balanca semi-analitica;

e Hidroxido de potassio P.A. (em po);
e Alcool metilico (metanol) P.A.;
e Oleo de soja;

e Alcool etilico P.A.;

e Hexano P.A.

4.2 METODOLOGIA

Para a sintese do biodiesel foi selecionada a rota metilica para a reacdo de
transesterificacdo, com o metéxido de potassio como catalisador alcalino, 6leo de soja

e metanol em excesso estequiométrico como reagentes, usando a concentragdo de
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KOH (hidréxido de potassio) a 1% (m/m de KOH em relagdo a massa de 06leo),
baseada na metodologia proposta por Rinaldi et al. (2007) e seguindo-se o roteiro
proposto no APENDICE A.
No primeiro momento, foram separados todos 0s materiais e reagentes
utilizados (Figura 4).
Figura 4 - Reagentes.

Sy &

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
Para a producéao do catalisador metoxido de potassio, foi inicialmente realizada

a pesagem de 0,5 g de hidréxido de potassio (KOH). Apés a pesagem, foi transferido

para o erlenmeyer e momentaneamente reservado para a proxima etapa (Figura 5).

Figura 5 - Erlenmeyer com hidréxido de potassio.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
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Na capela, foi medido em uma proveta, 14 mL de metanol, que logo apos foi
adicionado no erlenmeyer anteriormente reservado com o hidroxido de potéssio
pesado, e foi vedada com papel aluminio a abertura do erlenmeyer, ja que o metanol
€ um liquido bastante volatil. A mistura foi homogeneizada até a total dissolu¢éo do
KOH.

Para a etapa da reacao de transesterificacao foram pesados 50,029 de 6leo de
soja e adicionados ao erlenmeyer. Em seguida, foi adicionada a barra magnética, logo
apos sendo novamente fechada a borda do erlenmeyer com papel aluminio,
observado na Figura 6.

Figura 6 - Erlenmeyer com todos reagentes e barra magnética.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

E possivel notar nesse momento que a mistura se caracteriza totalmente
heterogénea, apresentando duas fases, onde o 6leo de soja, por ser mais denso, fica
na parte inferior do erlenmeyer, enquanto que a mistura do metanol e o hidréxido de
potassio ficam localizados na parte da superficie, a substancia transparente mais
superficial.

O agitador magnético foi ligado para realizar a agitacdo, dentro da propria
capela em razdo do metanol utilizado com o erlenmeyer posicionado em cima e no
meio do mesmo (ATENCAO: SE O AGITADOR TAMBEM AQUECE, VERIFICAR QUE
O AQUECIMENTO ESTEJA DESLIGADO!).
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Foi deixado sob agitacdo moderada durante um periodo de 30 minutos, sendo
anotado os tempos de mudancas de coloragédo e homogeneidade da mistura durante
a reacao.

Passado o tempo de reacgdo, para a separacao dos produtos, transferiu-se o
conteudo do erlenmeyer para uma proveta de 100 mL e acompanhada a separagéo

de fases durante 1 h, como pode ser observado na Figura 7.

Figura 7 - Conteudo da reacao na proveta de 100 mL para aguardar a separacao de
fases.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

Ja para o teste da miscibilidade das fases, retirou-se 2 aliquotas de 2 mL da
fase inferior e da fase superior e foram adicionadas em tubos de ensaio; de forma que
ficassem dois tubos de ensaio para cada fase, separados. Foram rotulados e realizou-
se o teste da miscibilidade dessas fases com etanol e hexano (éter de petrdleo),
adicionando 1 mL de hexano em um tubo de ensaio da fase inferior, e depois no tubo
de ensaio da fase superior. O mesmo procedimento foi realizado com o etanol nas

outras duas amostras. Por fim foram anotadas as observacoes.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO
Para a producéo do catalisador metéxido de potassio, efeitos adversos nao
foram obtidos e foi de facil manuseio e dissolu¢cdo. O metanol solubiliza bem o

hidroxido de potassio na proporcéo que foi utilizado (Figura 8).

Figura 8 - Producao do catalisador metoxido de potassio.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

Durante os 30 minutos de reacdo sob a agitacdo magnética, foi registrado o

aspecto inicial, com 15 minutos de reacao, e o final da reacéo (Figura 9).

Figura 9 - Reacéo de transesterificacdo nos tempos (t= 0 min, t= 15min e t= 30min).

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
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A partir da Figura 9 foi possivel observar que conforme o tempo foi passando,
a solucao foi se caracterizando como homogénea, pois no inicio da reacao distingue-
se claramente o 6leo de soja mais denso, apresentando um carater de solucéo
heterogénea. O aspecto da viscosidade do meio reacional muda no decorrer do
tempo.

Apébs a transferéncia do produto da reacdo para a proveta de 100 mL e ter
passado o repouso de 1 h da reacédo de transesterificacdo, houve a notéria separacao
de duas fases (Figura 10).

Figura 10 - Separagéo de fases.

»

7

=

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

A partir destas imagens € possivel verificar as evidéncias de que o volume total,
expressa-se em torno de 69 mL, sendo que 60 mL destes, sédo de biodiesel, enquanto
o corpo de fundo 9 mL. Se for calculada a porcentagem da fase do biodiesel, seriam
aproximadamente 85%, onde ainda estdo presentes vestigios de catalisador e sabdo
produzidos no meio do processo.

Na ultima etapa da pratica, o teste de miscibilidade, as aliquotas coletadas em
duplicata da parte inferior foram nomeadas como “G1 e G2”, enquanto as da fase
superior de “B1 e B2”.

Como mencionado anteriormente, cada reagente foi colocado em um dos pares
do tubo de ensaio que continham a mesma substancia. Entdo, no tubo de ensaio B1
foi colocado etanol, enquanto no B2 o hexano, e 0 mesmo procedimento foi feito para
0s tubos de ensaio denominados G1 e G2. Conforme a Figura 11, foram organizados
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dessa forma para que pudessem ser observados cada um com a adi¢ao do etanol (B1

e G1) enquanto o B2 e G2 com o hexano.

Figura 11 - Reagentes usados em cada par de tubo de ensaio.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).

A partir da Figura 12, organizou-se cada par pelas aliquotas, B1 — G1, e B2 —
G2. Observou-se que quando adicionado o etanol na aliquota G1 (parte inferior), esta
apresentou carater miscivel, enquanto que com hexano foi imiscivel (G2). Enquanto a

fase superior (B1 e B2) se mostrou um liquido miscivel em ambos os solventes.

Figura 12 - Teste de miscibilidade.

Fonte: Elaborado pelo autor (2023).
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Essas caracteristicas comprovam que a fase inferior € um liquido polar, o
glicerol, e a fase superior € um liquido apolar, o biodiesel. E valido ressaltar que
diferentemente do 6leo de soja, o biodiesel € sollivel em metanol ou etanol, ou seja,
nos dois testes, sendo caracterizado, portanto, nos tubos de ensaio B1 e B2.

Toda a prética experimental foi efetuada no tempo de 2 horas, que seria o
tempo de uma disciplina com a carga horaria de 30 horas totais. E sugerivel que em
uma componente curricular com maior carga horaria, sejam realizados dois outros
procedimentos. Dentre eles, a deteccdo da quantidade de sab&o dissolvido no
biodiesel produzido, por exemplo, porque como ocorre a producdo de sabdo como
subproduto no processo da sintese do biodiesel, esta seria facilmente observada
adicionando-se agua, que solubiliza o sabdo, mas néo solubiliza o biodiesel.

Outra alternativa como procedimento final, visando a obtencéo da purificacao
do biodiesel, consistiria em retirar o catalisador do mesmo. Algumas metodologias,
como no trabalho de Soares et al. (2012), trazem esse procedimento de purificacéo
com a lavagem em meio acido, seguida de lavagem com uma solucéo de cloreto de
sodio, seguindo para uma lavagem com agua e depois a realizacdo de extracédo de

umidade.
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6 CONCLUSAO

Para uma proveitosa formacéo académica dos estudantes do curso de quimica,
seja licenciatura, bacharel ou ainda industrial, € necessario que haja sempre uma
ampla gama de conhecimentos variados, principalmente de carater experimental,
sendo imprescindivel a melhoria e a atualizacéo destes conforme o decorrer dos anos
e das aprimoracdes que a ciéncia proporciona a populacgéo.

A prética experimental de producéo de biodiesel para a disciplina laboratorial
de quimica organica, além de ser um método relativamente simples, remete ao
crescimento que os biocombustiveis vém ganhando, além de relatar e carregar um
grande potencial de tratar possiveis problemas que as industrias sofrem
corriqueiramente, qualificando futuros quimicos para sugerirem solugbes e
desenvolvimento de novos trabalhos e pesquisas nesta area, agregando informacdes
relevantes em diversos ambitos distintos, tanto a carater industrial, bem como
academicamente falando.

A partir desse experimento também é possivel realizar o reaproveitamento de
produtos e subprodutos formados na sintese do biodiesel, para algum outro
experimento que possa surgir, e/ou outros testes em relacdo a qualidade do biodiesel,
por exemplo, como sugerido anteriormente.

A prética experimental sugerida também & capaz de promover conhecimentos
interdisciplinares, facilitando o processo de ensino, pois além de correlacionar o
cotidiano, contextualiza acerca de assuntos atuais que vém sendo mais explorados e
enfatizados, assim como a sustentabilidade que vem ganhando destaque e é o grande

futuro promissor da humanidade.
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APENDICE A — ROTEIRO DE PRATICA EXPERIMENTAL

Z
g
UEPB
Universidade Estadual da Paraiba — UEPB
Centro de Ciéncias e Tecnologia - CCT
Departamento de Quimica — DQ
Componente curricular: Quimica Organica Experimental

Curso: Semestre:

Docente:

Roteiro de Pratica Experimental

1. Titulo do experimento: Sintese de Biodiesel.
2. Conteudo: Reacéo de transesterificacao.

3. Objetivo do experimento:

Desenvolver as habilidades de observacdo e compreensdo da
ocorréncia de uma reacdo de transesterificacdo, a partir da producdo do
biodiesel, compreender seu emprego em diversas areas e a sua alta relevancia
no cotidiano, tornando o ensino-aprendizagem mais eficiente e a correlacao

dos conteudos da quimica organica de forma pratica.

4. Consideracdes inicias do experimento:
Organizar a turma em forma de circulo e realizar os questionamentos:
e Qual a diferenca de combustiveis renovaveis e ndo renovaveis?
e Qual matéria-prima € utilizada para produzir biocombustiveis?
e Pelo fato do biodiesel ser um biocombustivel, qual sera a matéria-prima
destinada para a sua producdo? A mesma que nos demais
combustiveis? Cite ao menos um exemplo do que vocé acredita que é

utilizado na producéo de biodiesel.
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5. Materiais e reagentes

e Erlenmeyer de 125 mL;

Vidro de reldgio;

e Espatulas;

e Béquer de 100 mL;

e Proveta de 10 mL;

e Proveta de 100 mL;

e Pipetas graduadas de 2 mL;

e Pipetadores do tipo pera ou roldana;
e Pipetas pasteur;

e Tubos de ensaio;

e Estante para tubos de ensaio;

e Agitador magnético;

e Barra magnética;

e Papel aluminio;

e Caneta marcadora;

e CronOmetro;

e Balanca analitica;

e Hidroxido de potassio P.A. (em po);
e Alcool metilico (metanol) P.A.;

e Oleo de soja;

e Alcool etilico P.A.;

e Hexano P.A.

6. Procedimento experimental
Parte | (producédo do catalisador)
e Pesar 0,5 g de hidroxido de potassio (KOH), transferir para um
erlenmeyer de 125 mL e reservar.
e Na capela, afirir 14 mL de metanol e adicionar ao erlenmeyer que foi
reservado com o hidréoxido de potassio e homogenizar, por fim vedar a

abertura do erlenmeyer com papel aluminio.

Parte Il (reacdo de transesterificagéo)

e Pesar 50,00 g de dleo de soja e adicionar ao erlenmeyer.
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e Adicionar no erlenmeyer a barra magnética, tampando novamente com
o papel aluminio, e o colocar em cima do agitador magnético.

(O agitador magnético pode ser colocado dentro da capela, se esta
apresentar tomada).

e Regular o aparelho para agitar moderadamente e deixar sob a agitagao
durante 30 minutos. (ATENCAO: SE O AGITADOR TAMBEM AQUECE,
VERIFICAR QUE O AQUECIMENTO ESTEJA DESLIGADO!).
Observar a fase inicial, com 15 minutos de agitacdo e aos 30 minutos

(final da agitacao) e anotar as observacoes.

Parte Il (separacao de fases)
e Apo6s os 30 minutos de agitacao, transferir todo o contetdo para uma
proveta de 100 mL e deixar em repouso durante 1 h.

e Observar o tempo de repouso e fazer anotacgoes.

Parte IV (teste de miscibilidade)

e Retirar 2 aliquotas de 2 mL de cada fase formada, tanto da superior
como a inferior e transferir essas aliquotas para tubos de ensaio.
Resultando 2 aliquotas de 2 mL da fase superior e 2 aliquotas de 2 mL
da fase inferior.

Rotular os tubos de ensaio.

Aferir 1 mL de hexano para ser adicionado em um tubo de ensaio da
fase superior. Repita 0 procedimento para o outro tubo de ensaio

contendo a fase inferior.

Aferir 1 mL de etanol para ser adicionado no outro tubo de ensaio da
fase superior, e também o mesmo procedimento para o tubo de ensaio
da fase inferior.

Observar e anotar.

7. Analise de dados
e Demonstre 0 mecanismo da reacdo de producdo do metdxido de
potassio.
e Em relacdo a miscibilidade, qual fase foi miscivel em hexano? E em

etanol? Por qual motivo?
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O que pode ser afirmado em relacéo ao final do teste de miscibilidade?
Qual foi o rendimento da reacao?

Por fim, quais sao os fatores que influenciam a velocidade das rea¢gdes?

E qual a proporgéo entre eles?
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