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RESUMO

O agravamento de problemas ambientais esta, entre outros motivos, ligado & queima de combustiveis fosseis.
Por esse motivo, iniciou-se uma busca por métodos alternativos que sustentem a demanda energética, a medida
gue agridam menos o meio ambiente. Assim, surgiram "biocombustiveis", combustiveis biodegradaveis e
renovaveis, obtidos através de biomassa vegetal ou animal. Como exemplo disso, por ser feito de matéria
orgéanica, o Biodiesel é considerado um combustivel limpo e renovavel, cuja principal funcéo é ser a substituicdo
do dleo diesel utilizado em automdveis pesados, a fim de gerar menos poluentes que o combustivel convencional.
Deste modo, o biodiesel é produzido a partir de uma reacéo de transesterificagdo, onde um alcool e um éster, ou
um éster e um acido, reagem para produzir outro éster. Paralelo a isso, o0 6leo vegetal empregado na cozinha
causa — quando descartado de maneira incorreta — a morte de animais, contaminac¢é@o de 4gua e solo, além de
atrasar e encarecer os tratamentos de agua e esgoto. Neste sentido, o presente trabalho visa reutilizar 6leo de
cozinha em um processo de transesterificacdo mediada pela catélise heterogénea com argila bentonita, a fim de
se obter biodiesel como produto. Para isso, 500 mL de éleo foram submetidos a filtragdo para a retirada de
particulas sélidas em suspensdo. Quanto a argila, as amostras foram desidratadas em mufla por 3 horas a 950°C.
Além disso, um catalisador a base de hidroxido de potassio (KOH) e outro feito a partir das argilas bentonita foram
sintetizados. Apds isso, as amostras foram destinadas a cromatografia liquida de alta performance (CLAE/HPLC)
para identificar os compostos presentes na amostra. Por fim, as amostras seguiram para um teste de chamas
para identificar a presencga de biodiesel, e os residuos submetidos a tratamento.
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ABSTRACT

The aggravation of environmental problems is, among other things, linked to the burning of fossil fuels. For this
reason, a search has begun for alternative methods to sustain energy demand, while causing less damage to
the environment. This gave rise to "biofuels”, biodegradable and renewable fuels obtained from plant or animal
biomass. As an example of this, because it is made from organic material, biodiesel is considered a clean and
renewable fuel, whose main function is to replace the diesel oil used in heavy cars, in order to generate fewer
pollutants than conventional fuel. Thus, biodiesel is produced from a transesterification reaction, where an
alcohol and an ester, or an ester and an acid, react to produce another ester. At the same time, vegetable oil
used in cooking causes - when disposed of incorrectly - the death of animals, contamination of water and soil,
as well as delaying and increasing the cost of water and sewage treatment. With this in mind, this work aims to
reuse cooking oil in a transesterification process mediated by heterogeneous catalysis with bentonite clay, in
order to obtain biodiesel as a product. To do this, 500 mL of oil was filtered to remove suspended solid particles.
As for the clay, the samples were dehydrated in a muffle furnace for 3 hours at 950°C. In addition, a catalyst
based on potassium hydroxide (KOH) and another made from bentonite clays were synthesized. After this, the
samples were sent for high-performance liquid chromatography (HPLC) to identify the compounds present in
the sample. Finally, the samples were subjected to a flame test to identify the presence of biodiesel, and the
waste was subjected to treatment.
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1. INTRODUCAO

De acordo com a EMBRAPA o biodiesel é um
combustivel biodegradavel renovavel obtido
através de um processo quimico denominado
"transesterificacdo" que, segundo Garcia (2006), é
uma reagdo quimica na qual um éalcool e um éster,
ou um éster e um acido, reagem para produzir outro
éster.

Por ser feito de material organico, é
considerado um combustivel limpo e renovavel cuja
principal fungdo é fazer a substituicdo do Oleo
diesel que é utilizado em automdveis pesados,
gerando assim menos poluentes que o Diesel
convencional.

Para isso, catalisadores — componentes
capazes de alterar a velocidade da reacéo,
tornando-a mais rapida, a medida que diminuem a
energia de ativacdo, sem participarem diretamente
da reacdo (ATKINS, 2017) — sé@o empregados no
processo. Esses catalisadores, por outro lado,
podem influenciar negativamente a eficicia da
reacdo, ja que quando bdésicos, por exemplo,
embora sejam mais eficientes que catalisadores
acidos, podem reagir com os acidos graxos livres,
formando sabéo, e consequentemente, diminuem a
eficiéncia da reacao (JARDINE, et al. 2009).

A catdlise pode ser homogénea, quando o
catalisador estd na mesma fase que o reagente, ou
heterogénea, quando em fases distintas, na qual
ocorre interagdo por adsorcdo, ou seja, pelas
moléculas da superficie. (BROWN, 2016)

A argila bentonita é um argilo mineral que faz
parte do grupo de esmectita, que é uma familia de
argilas com propriedades semelhantes. Tem como
uma de suas caracteristicas fisicas a reacao de
expandir varias vezes 0 seu volume quando em
contato com agua, e dependendo do céation
presente pode chegar a expandir seus cristais a
ponto de separar sua célula unitaria. (LUZ 2008)

Ela pode ser empregada como catalisador,
visto que apresenta elevada area superficial, além
de ter como beneficios a facil remocdo e
reutilizacdo, simplicidade nos métodos de sintese
do catalisador, possibilidade de reciclagem. (DA
COSTA & DE ANDRADE LIMA 2012; NERIS, A. M.
et al. 2015)

Neste sentido, este trabalho visa avaliar a
capacidade catalitica da argila bentonita quando
empregada na transesterificacdo etanoica de 6leo
vegetal residual para a producdo de biodiesel e
avalia-lo qualitativamente, além de destinar o 6leo
e a argila residuais ao tratamento.

2. METODOLOGIA
Nesta secao, iremos mostrar os materiais

utilizados e os métodos necessarios para a
realizacéo deste trabalho.

2.1. MATERIAIS

Para fins analiticos foram utilizados os seguintes
materiais, equipamentos e vidrarias:

Balanca analitica, chapa de aquecimento; bandeja;
béquer; baldo volumétrico 10 mL; proveta (10 e 50
ml); frasco ambar; pipeta Pasteur 1 ml; espatula com
colher de aco inox; suporte universal, funil de
separacdo, anel de ferro; seringa; pistilo; almofariz;
Erlenmeyer; os procedimentos foram realizados com
0s seguintes reagentes: Agua destilada, Metanol
HPLC (Dinamica), etanol P.A.(Synth), alcool cereais
(Cere Alcool), Oleo Soja (Soya) e Oleo soja filtrado.
Todas as vidrarias, equipamentos e reagentes
utilizados na pratica foram fornecidos pela estrutura
da Escola Técnica Estadual Irma Agostina.

2.2. METODOS

2.2.1 TRATAMENTO DA ARGILA PURA

Foram separadas 3 por¢Bes de aproximadamente 20
g cada de Argila Bentonita, em seguida, as amostras
foram levadas a mufla e permaneceram em 950°C
por 3 horas. ApGs esse procedimento, as porcdes
ficaram em repouso até esfriarem. Depois de
esfriadas, foram pesadas a fim de definir o
porcentual de &gua que foi perdido. Par foram
mantidas em dessecador até sua utilizagdo para que
ndo absorvessem umidade do ambiente.

2.2.2 TRATAMENTO DO OLEO

Foram filtrados 500 mL de 6leo vegetal residual
coletado de um ambiente doméstico. Para fins de
especificidade, atestamos que o 6leo foi somente
utilizado para fritar batatas. Utilizou-se uma peneira
granulométrica de 60 mesh com a abertura de 25
mm, a fim de retirar particulas sélidas em suspensao.
Apos filtragem, foram separados 50 mL para anélise
através do método de Cromatografia Liquida de Alta
Eficiéncia — CLAE. O 6leo restante foi armazenado
em um frasco para uso posterior.

2.2.3. SINTESE COM ARGILA BENTONITA COMO
CATALISADORA

Foram feitas, ao todo, 2 reacgdes (6leo residual e 6leo
limpo) nas proporcdes de 1:6 (Véleo/Vetanol) com a
argila pura. (GARCIA, 2006 - adaptado).
Inicialmente, pesou-se aproximadamente 0,4 g de
catalisador que foi misturado a 10:60 mL de 6leo e
etanol, respectivamente. Permaneceu em agitagédo
moderada e constante por quase 21 horas e para
entéo realizar a filtragcdo a vacuo a fim de separar a
argila da amostra.

O filtrado foi colocado em um funil de decantacéo e
a argila recuperada foi lavada com &gua e filtrada
novamente para que fosse armazenada e
posteriormente descartada. No funil de decantacao
foram separadas as fases oleicas e etanoicas.

2.2.4. SINTESE COM KOH COMO CATALISADOR

PARA A TRANSESTERIFICACAO



Inicialmente, foram pesados aproximadamente 0,2
g de Hidréxido de Potassio (KOH). As pérolas de
KOH foram dissolvidas em 5 mL de etanol 93,8%.
A reacdo, caracterizada por liberar energia em
forma de calor, foi mediada em meio a uma bandeja
com agua. Apos isso, 10 mL de dleo foram levados
ao aquecimento, o Etoxido de Potassio feito foi
adicionado. O conteudo foi mantido em 45°C por 10
minutos sob agita¢cdo constante.

Posteriormente, a amostra foi colocada em um funil
de separacdo a fim de separar as fases por
decantacdo. A fase inferior recolhida foi levada a
um processo de destilacdo a 80°C para retirar o
alcool que néao reagiu.

A fase superior foi submetida a uma lavagem com
uma solucéo de Cloreto de Sédio (NaCl), para que
ocorresse a quebra de emulsbes, e retirada de
agua, visto que esta interfere na eficiéncia do
processo.

2.2.5. TESTE DE CHAMAS

O teste de chamas foi feito para determinar se havia
a possibilidade de as amostras apresentarem ou nao
biodiesel. O teste foi feito nas amostras de 6leo limpo
inferior, Oleo residual, 6leo residual inferior, 6leo
residual superior, com etanol e com KOH. Um cabo
de Koller foi imerso nas amostras coletadas e
posteriormente levado a chama do bico de Bunsen.

2.2.6. METODOADE CROMATOGRAFIA LIQUIDA
DE ALTA EFICIENCIA.

Com o intuito de identificar substancias presentes na
amostra nas sinteses realizadas, foram feitas anélises
por CLAE. Foi utilizada uma coluna C18 como fase
estacionéria, e metanol (grau HPLC) como fase
mével. Dessa forma a analise teve continuidade
com o volume de injecdo 20 pL, fluxo de 0,7
mL/min, tempo de andlise equivalente a
aproximadamente 15 minutos.

Para o preparo das amostras que seriam
analisadas pelo CLAE, foram separados balbes
volumétricos de 10 mL, na qual, adicionou-se
aproximadamente 0,08 g (cerca de 3 gotas) das
amostras obtidas apds cada reacdo. As amostras
foram diluidas e o menisco dos bal6es foram
corrigidos utilizando n-hexano como solvente.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3 amostras de argila bentonita foram pesadas em
almofarizes:

Amostra Massa de
argila pesada

1 20,15 g
2 20,08 g

3 20,25 g
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Figura 1. Aparéncia inicial da argila.

As amostras foram para a mufla e Ila
permaneceram por 3 horas a 950°C. Deste modo,
apos esse procedimento, a massa das amostras
foram aferidas:

Amostra Massa da Porcentagem
argila apés o de 4gua
procedimento perdida

1 16,22 g 19,49%
2 14,799 26,30%
3 16,219 19,93%

Até a utilizacdo, foram mantidas em um dissecador
para que ndo absorvessem agua do ambiente.

Sintese com argila bentonita como catalisadora

A sintese foi realizada em dois erlenmeyers, cada um
contendo 60 mL de etanol e 0,4 g de argila. Além
disso, 10 mL de 6leo foram depositados em cada
Erlenmeyer. O primeiro continha 6leo limpo e o
segundo, usado. A reacao foi procedida sob agitacéo
constante mediada por um agitador magnético.
Notou-se que a cor que prevalecia nos sistemas era a
cor laranja. Foi observado que o sistema de 6leo limpo
continha uma coloracdo mais intensa. Os sistemas
foram mantidos em agitacdo e em meio reacional por
20 horas e 50 minutos. Posteriormente, uma filtracéo
a vacuo foi realizada, separando a argila residual
sélida — que foi destinada a potes com tampa — da
parte liquida do conteddo, que por apresentar duas
fases, passou por um processo de separacdo em um
funil de separacéo.

Deste modo, obtivemos 4 amostras:



CATALISE HETEROGENEA

Oleo limpo superior
Erlenmeyer 1 3
(Oleo limpo) Oleo limpo inferior

Oleo usado superior

Erlenmeyer 2 —_
(Oleo usado) . ) i
Oleo usado inferior

Figura 3. Erlenmeyers e "subprodutos" gerados pela
catélise heterogénea.

Figura 2. Figura 2. Coloragédo da argila apés o
processo descrito.

Sintese com KOH como catalisador

0,2 g de hidréxido de potéassio foram dissolvidos em
5 mL de etanol, enquanto estavam sob agitacdo
constante. Inicialmente, as amostras deveriam ser
mantidas em até 45°C, contudo, por falta de
estrutura, a temperatura ndo pdde ser controlada. A
cor do sistema foi de um amarelo translicido claro
para um amarelado mais intenso, o que, segundo
nossas referéncias, indicava a producdo de
biodiesel.

3

Figura 4. Coloragdo da reacdo antes e depois. Na
imagem da esquerda é possivel notar um tom amarelo
brilhante, enquanto a direita, um tom mais escuro. Vale
também um esclarecimento quanto os erlenmeyers da
foto: o primeiro contém o6leo residual e o segundo,
limpo. Embora as imagens representem amostras
diferentes, atestamos que a mudanca de coloracéo
ocorreu em ambos os casos na mesma faixa de
tonalidade.

3.1 TESTE DE CHAMAS

Para averiguar a presenca de biodiesel, as amostras
de ambas as catdlises foram submetidas ao teste de
chamas. A presenca desse composto € marcada
pela queima imediata da amostra. As amostras
comecaram a queimar apos aproximadamente 2
segundos de exposicao e a queima persistiu mesmo
apos a retirada do cabo de Kolle da regidao das
chamas. Embora a queima tenha sido efetivada, ela
néo foi imediata, o que sugeriria a ndo existéncia de
biodiesel ou sua baixa porcentagem na amostra.

Figura 5. teste de chamas sendo efetuado.
Na imagem, é possivel ver a queima de uma
amostra sendo feita.

Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)

Para uma melhor interpretacdo de dados, os
cromatogramas coletados foram separados e
sobreposi¢des foram feitas:



Grafico 1. 6leo residual x 6leo comum
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Grafico 2. dleo residual da catalise heterogénea x 6leo residual comum
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Grafico 4. dleo residual x parte superior 6leo residual
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Grafico 5. 6leo comum x sintese com argila, éleo limpo
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Grafico 7. 6leo comum x parte superior 6leo limpo

Pelos dados de tempo de retencdo obtidos a partir
dos gréficos, é possivel ver que todos apresentam
picos semelhantes e tempos de retencdo préximos.
Portanto, quando comparado as andlises dos 6leos
comuns limpo e usado, indica que nao houve uma
producdo de biodiesel acentuada, evidenciado pela
abundancia de 6leo presente em nossas amostras.

3.3 DESCARTE E TRATAMENTO DE
RESIDUOS

Foi realizado o tratamento da argila residual apds o
processo de transesterificacdo heterogénea. Para
isso, ela foi lavada com &gua, filtrada e seca, sendo
assim, foi possivel o seu descarte em lixo comum
sem algum tipo de contaminacado ao publico exposto
a ele. A argila seca em mufla ndo utilizada também
foi descartada em lixo comum.

Os o6leos residuais foram todos depositados em um
béquer de 600 mL. Foi homogeneizado para que o
residuo ficasse uniforme, apoés isso, foi acrescentado
0 ml de uma solucao de Hidréxido de Sodio (NaOH)
50% a fim de que houvesse uma reacdo de
saponificacdo nos 6leos presentes. Por fim, o PH foi
acertado em uma escala de 8, e o residuo foi
descartado na rede de esgoto.

. CONSIDERACOES FINAIS

O propésito principal deste estudo era sintetizar
biodiesel por meio do processo de transesterificacdo
com argila bentonita como catalisadora. Os objetivos
especificos incluiam a realizacdo de ensaios de
transesterificacdo em meio etanoico e analises
gualitativas usando HPLC e teste de chamas. No
entanto, apds discussdo dos resultados, ficou
evidente que o objetivo ndo foi alcancado de forma
conclusiva.

Ao analisar os resultados discutidos, é possivel
inferir que a presenca do 6leo é mais predominante
do que a do Dbiodiesel. Observa-se nos
cromatogramas de todas as amostras que o 6leo se

via abundantemente presente, sugerindo que
nenhuma das sinteses foi concluida com éxito.
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