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RESUMO - A escassez dos combustiveis
fosseis vinculada a crescente demanda
energética e a problematica ambiental,
fez com que os biocombustiveis fossem
implementados na matriz  energética
nacional. Entre os biocombustiveis hoje
explorados, o biodiesel se destaca em
funcdo da sua caracteristica renovavel,
biodegradavel e com menor toxicidade. A

Data de aceite: 02/10/2023

rota tradicional para a producéo de biodiesel
ocorre via transesterificacdo alcalina em
fase homogénea de triglicerideos presentes
em Oleos vegetais. O desenvolvimento de
tecnologias para otimizar o processo e assim
obter uma producédo seletiva de biodiesel
utilizando diferentes tipos de matéria-prima
€ importante para tornar o processo viavel
economicamente. Dessa forma, o presente
trabalho tem como objetivo projetar,
construir e avaliar a eficiéncia de uma mini
planta para a producdo de biodiesel em
batelada, buscando aplicar e integrar os
conhecimentos adquiridos nas disciplinas
do curso de Engenharia Quimica. Os
materiais utilizados para a estrutura fisica
da planta foram conexdes e tubos em acgo
inox 304 e 316. Para o controle das variaveis
de operacao foi utilizado microcontrolador
Arduino nano, sensores de vazao,
infravermelho e temperatura. A eficiéncia da
mini planta foi avaliada a partir do estudo
da conversdo de 6leo de soja comercial
e 6leo de soja utilizado em frituras, tendo
como catalisador NaOH e etanol anidro
como agente esterificante. Para analise
da conversdo de biodiesel foram utilizadas
as técnicas de cromatografia em camada
delgada, espectroscopia infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR). Os
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resultados das analises demostraram que houve a conversao de triglicerideos em biodiesel e
com rendimento de 89% e 84% (m/m) na conversao do 6leo de soja comercial e 6leo de soja
usado em frituras. Além disso, a mini planta permitira ser utilizada como ferramenta didatica
nas disciplinas de termodinamica, reatores quimicos, controle de processos e fenébmenos de
transporte.

PALAVRAS - CHAVE: Desenvolvimento de processos, Biodiesel, Ensino de Engenharia
Quimica, Conversao, Triglicerideos

REACTOR DESIGN, PROCESS CONTROL, AND EDUCATION: AN INTEGRATED
APPROACH IN THE CONSTRUCTION OF A MINI PLANT FOR BIODIESEL
PRODUCTION

ABSTRACT: The scarcity of fossil fuels linked to the increasing energy demand and
environmental issues resulted in the implementation of biofuels in the national energy
matrix. Among the biofuels currently explored, biodiesel stands out due to its renewable,
biodegradable, and lower toxicity characteristics. The traditional route for biodiesel production
occurs through alkali-catalyzed transesterification in a homogeneous phase of triglycerides
found in vegetable oils. Developing technologies to optimize the process and achieve selective
biodiesel production using different types of raw materials is crucial to making the process
economically viable. Thus, the present work aims to design, build, and evaluate the efficiency
of a batch mini plant for biodiesel production, seeking to apply and integrate the knowledge
acquired in the Chemical Engineering course disciplines. The materials used for the physical
structure of the plant included stainless steel 304 and 316 connections and tubes. For the
control of operation variables, an Arduino Nano microcontroller, flow sensors, infrared sensors,
and temperature sensors were used. The efficiency of the mini plant was assessed through
the study of the conversion of commercial soybean oil and used soybean oil, using NaOH
as the catalyst and anhydrous ethanol as the esterifying agent. Thin-layer chromatography
and Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR) techniques were employed to analyze
biodiesel conversion. The analysis results demonstrated the conversion of triglycerides into
biodiesel with yields of 89% and 84% (w/w) for the conversion of commercial soybean oil and
used frying soybean oil, respectively. In addition, the mini plant will be used as a teaching
tool in the subjects of thermodynamics, chemical reactors, process control and transport
phenomena.

KEYWORDS: Process development, Biodiesel, Chemical Engineering Education, Conversion,
Triglycerides

11 INTRODUGAO

A produgdo do biodiesel ocorre por diferentes tipos de tecnologias: em meio
homogéneo (transesterificacéo e esterificacao), heterogéneo (utilizagdo de um catalisador
heterogéneo), por biocatalise (utilizacdo de processos enzimaticos) e por processos
térmicos (pirdlise, cragueamento e o hidrocraqgueamento). (RAMOS et. al, 2011). Entre as
tecnologias mencionadas, destaca-se a reacao de transesterificacéo catalitica homogénea,

utilizando como matéria-prima uma fonte de 6leo animal ou vegetal, um agente esterificante
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(alcool), e um catalisador. (RAMOS et. al, 2011).

De acordo com Hirakuri, Lazzarotto e Avila (2010) a matéria-prima proveniente de
fonte vegetal (soja, algodao, girassol, mamona, amendoim, pinhdo manso, canola e dendé)
assim como as provenientes de fontes animais (gordura de frango e o sebo bovino) fornece
os triglicerideos essenciais para a producao do biodiesel (HIRAKURI, LAZZAROTTO E
AVILA, 2010). Os agentes esterificantes empregados s&o alcoois de cadeia curta (metanol,
etanol, butanol propanol e alcool amilico). No entanto, os mais utilizados s@o o etanol e o
metanol, devido as caracteristicas relacionadas ao tamanho da cadeia (SILVEIRA, 2011).

Dentre os agentes esterificantes, o metanol é amplamente utilizado como agente
esterificante em todo o mundo devido as vantagens fisico-quimicas e ao baixo custo. O
metanol apresenta véarias desvantagens, incluindo alta toxidade, potencial carcinogénico,
producdo a partir de fontes ndo renovaveis e o0 pais ndao tem autossuficiéncia na sua
producdo. Por outro lado, o etanol também €& uma opcao viavel, apesar de algumas
dificuldades técnicas, como a dificuldade de separacéo do biodiesel com a glicerina. No
entanto, o etanol se torna atrativo no ponto de vista estratégico e ambiental, devido a sua
baixa toxicidade, producéo a partir de fontes renovaveis (cana de agucar) e pelo fato de o
Brasil ser o maior produtor de alcool do mundo. (SILVA, 2007 e LOFRANO, 2008).

Os catalisadores mais utilizados nesse sistema sdo o hidréxido de sbédio e de
potassio, sendo que as quantidades utilizadas variam de 0,3 a 1,5% (VAN GERPEN et. al,
2004). Cordeiro et. al (2011), destacam dois detalhes importantes para tornar a produgcéo
de biodiesel. Primeiramente, o 6leo deve conter um baixo teor de acidos graxos livres, a
fim de evitar o consumo do catalisador alcalino e, consequentemente, reduzir o rendimento
do processo de alcoodlise. Outro requisito importante é o baixo teor de umidade, uma
vez que a presenca de agua no meio reacional desloca o equilibrio quimico em favor da
hidrolise do alcoxido. Schuchardt et. al (1998) ainda afirmam que a presenga de agua
pode induzir a hidrélise dos monoésteres produzidos, o que, por sua vez, resultara na
reducdo do rendimento do processo. A Figura 1, descreve a reacao de transesterificacéo
com catalisadores basicos.

1
R—C—0—CH, CH,OH
T 7 |
R—C—0—CH + 3CHOH <— 3R—C—0—CH, + CHOH
0
I ‘
R—C—0—CH, CH,OH

Figura 1: Reacéo de transesterificagéo.

Fonte: Vicente, 2004.

O controle da agitagdo do meio reacional durante a produgéo de biodiesel também é
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um fator crucial e requer atencéo. Inicialmente, uma alta velocidade de rotagéo € aplicada
para que ocorra uma mistura completa entre as matérias-primas e o catalisador. A medida
que a reacao avanca, 0 processo requer uma menor velocidade de agitacao para favorecer
a separacgao do glicerol e o biodiesel formado. Os tempos reacionais variam de 20 a 60
minutos (VAN GERPEN et. al, 2004).

O reator em regime de batelada € o método mais simples para producéo do biodiesel.
Ele consiste em um tanque que pode ser fechado ou equipado com um condensador
de refluxo, com agitagdo, no qual, os reagentes sédo adicionados em propor¢cbes
estequiométricas. Para o processo, a temperatura de operagcdo normalmente usada € de
aproximadamente 65°C, embora alguns trabalhos relatam temperaturas de 25°C a 85°C.
(VAN GERPEN et. al, 2004). As caracteristicas basicas de um reator em batelada sado
apresentadas por Silveira (2011). A sua utilizag&o esta vinculada a processos em pequena
escala, pois sdo mais econdmicos que os reatores continuos.

Para obter uma mistura perfeita no meio reacional de um reator, € necessario a
utilizacdo de impelidores e chicanas que apresentam as caracteristicas e dimensoes
adequadas, levando em consideracao a geometria do reator, a viscosidade e densidade do
fluido, bem como a velocidade de rotagdo do impelidor (MCCABE, SMITH, HARRI- OTT,
1993 e NUNHEZ et. al 2007). As dimensbes do tanque de agitagdo incluem o diametro
interno (T), didmetro do impelidor (D), largura da pa do impelidor (W), a distancia entre o
fundo do reator e o impelidor (C), a altura do liquido (Z) e a largura das chicanas (B). A
Figura 2, ilustra um tanque agitado convencional e suas respectivas dimensdes.

A
Dreno da jaqueta .I. Dreno do tanque
Figura 2: Tanque agitado convencional.

Fonte: Nunhez et. al, 2007.

As relacdes geométricas mais utilizadas para o dimensionamento de um reator séo:
D/T =de % a % (1/3 € o mais comum); Z/T=1; C/T = 1/6 a %2 (1/3 é 0 mais comum); B/T =
de 1/10a 1/12; W/D = de 1/4 a 1/6.

A chicana mais utilizada é aquela apresentada na a Figura 2 (tipo chapa). Ela

€ empregada para induzir um distdrbio ou redirecionamento do fluxo, maximizando
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a transferéncia de poténcia para o fluido e minimizando, assim, a rotagdo sélida e o
efeito vortice (MCCABE; SMITH; HARRIOTT, 1993). Nunhez et. al (2007) classificam os
impelidores com base no regime da mistura. Em regime laminar, ndo ha necessidade de
utilizar as chicanas, e os impelidores tém diédmetro préximo ao didmetro do tanque, ja
em regimes turbulentos, os impelidores ainda séo classificados como fluxo axial e fluxo
radial, os mais utilizados sao o tipo naval, pa e turbina. O autor também apresenta as
relacdes geométricas tipicas usadas pelos impelidores, Tabela 1, e suas caracteristicas
operacionais, Tabela 2.

Tipo de impelidor Relacdes Geométricas
Pas W= 1/5D
Turbina (Rushton) L=1/4D

W= 1/5D

Diametro do disco= 2/3D
Naval Passo da curva= 1,5D

Tabela 1: Relagé@o geométrica das caracteristicas utilizadas por diversos impelidores (D= diametro do
impelidor, W= Largura da péa, L= comprimento da pa).

Fonte: Nunhez et. al, 2007.

Um exemplo da utilizagdo de um reator em batelada na produgédo de biodiesel é
apresentado por Ferrari (2005). O autor descreve a produgéo de biodiesel por meio da reagéo
de transesterificagdo do 6leo neutro utilizando um reator em batelada com capacidade de
5 litros, operando a 45°C por 5 minutos. As matérias-primas utilizadas incluiram 3 litros de
oleo, 1,5 litros de etanol anidro e 15 gramas de NaOH. Como resultado, obteve-se uma
conversao de 97%.

Tipo de impelidor Faixa de Viscosidade (Pa.s) Rotacéao tipica (RPM)
Naval <2 300 a 1750

Pas <1000 20 a 150

Turbina <50 100 a 350

Tabela 2: Caracteristicas de operagéo de alguns impelidos.
Fonte: Nunhez et. al, 2007.

A aplicacdo de um reator em batelada com agitacdo em uma planta industrial é
descrita por Van Gerpen et. al (2004), que apresentam em seu trabalho o design de uma
planta industrial de produ¢éo de biodiesel, utilizando um reator em batelada com agitacéo,
Figura 3. Segundo os autores, o 6leo € adicionado no reator, seguido do catalisador e
alcool em excesso, com intuito de fazer com que a reacéo de transesterificagcdo ocorra
mais efetivamente. O sistema é agitado durante todo o tempo reacional e, em seguida, a
agitacao é interrompida. Para a proxima etapa, a separa¢ao do glicerol do biodiesel pode
ser realizada em duas metodologias: na primeira, a separacéo inicial de ésteres e glicerol
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€ feita no proprio reator, enquanto que na segunda, a mistura da reacdo é bombeada para
um decantador ou é separada utilizando uma centrifuga. O excesso de éalcool pode ser
recuperado tanto da fase do glicerol, quanto do biodiesel.

Os ésteres produzidos sdo neutralizados, lavados com &gua aquecida e
ligeiramente acida, com intuito de remover o excesso de catalisador utilizado na reacao
de transesterificacdo e o sabdo formado durante o processo, seguido por uma etapa de

retirada de agua em suspencao (secagem).

I Alcool  AdU@  Agua
Oleo T i T
> - > Biodiesel
Alcool — >
Catalisador
L, S
Glicerol Efluente

Figura 3: Designer do processo em batelada.

Fonte: Adaptado de VAN GERPEN et. al, 2004.

Com base nas informacgdes discutidas, o objetivo deste trabalho é projetar, construir
e avaliar a eficiéncia de uma mini planta de produgéo de biodiesel. Esta planta é composta
por um reator em batelada, um sistema de agitacdo, aquecimento e de armazenamento
de matéria-prima, todos controlados por micro controlador Arduino nano com auxilio de
mobdulos e sensores de temperatura e velocidade. O projeto tem como finalidade criar um
equipamento que permita o estudo das etapas da produgao de biodiesel que viabilize um
scale-up da producéo de biodiesel a nivel de bancada. Além disso, a planta sera utilizada
como ferramenta didatica para as disciplinas de termodinamica, reatores quimicos, controle
de processos e fendmenos de transporte.

21 METODOLOGIA

2.1 Construcao da mini planta de producéao.de biodiesel

Tendo como base as informagbes apresentadas por Van Gerpen et. al (2004), foi
projetada uma mini planta de produgéo de biodiesel com capacidade maxima de 1,8 L. A
planta € composta por um tanque de armazenamento de 6leo, um sistema de aquecimento
de agua, um tanque de armazenamento de agua quente, um reator encamisado, um tanque
para armazenamento da solu¢do alcodlica do catalisador, um sistema de agitacéo para
o reator e um painel de controle para inser¢céo dos parametros operacionais. A Figura 4,
apresenta o design simplificado do projeto da planta de producéo de biodiesel.
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a- Bomba centrifuga; 4- Sistema de agitagdo;

1- Tanque para armazenar 6leo; 5- Tanque para armazenar (alcool+catalisador);
2- Reator encamisado; 6- Sistema de aquecimento de agua;

3- Reservatdrio de agua; 7- Painel de Controle.

Figura 4: Design simplificado do projeto da planta de producéo de biodiesel.

2.2 Construcao do tanque de armazenamento de 6leo.

O tanque com capacidade de aproximadamente 2,3 L, foi confeccionado com um
tubo cilindrico em PVC de 75 mm de didmetro e 50 cm de comprimento e duas tampas em
PVC de 75 mm de didmetro. A bomba centrifuga foi acoplada em uma das extremidades
do tanque (b1), e é responsavel em injetar o volume de 6leo requerido no reator. Para
controlar o volume de 6leo adicionado ao reator foi utilizado um sensor de medi¢éo de
vazao conectado a uma mangueira que interliga o tanque de armazenamento de 6leo até
o reator. Outra precaucéo aplicada foi a fixacdo de uma valvula tipo monobloco entre a
bomba acoplada no tanque de armazenamento de 6leo e o medidor de vazéo, o que permite
0 operador interromper totalmente o fluxo de 6leo apés a transferéncia da quantidade
requerida.

2.3 Construcéo do reator

O reator encamisado foi construido de acordo com as informagbes apresentadas
por Silveira (2011) e Van Gerpen et. al (2004). Dois tubos cilindricos em aco inox 304 foram
utilizados, um de 4” de didmetro, para a parede interna do reator, e um de 6” de diametro,
para a parede externa do reator. Para a parte conica do fundo do reator foi utilizada uma
bucha de reducédo concéntrica em ago inox 304 de 3”/1”. Para unir todas os componentes,
uma barra chata foi usinada de maneira a unir os tubos e a bucha de reducéo. Para o
aquecimento do reator, a entrada e saida do fluido foram feitas na parte superior e inferior
da parede externa do reator (tudo de 6”) utilizando dois espigdes de %4” em aco inox 304.

A tampa para o reator foi usinada a partir de um cilindro de tecnil de 120 mm de
diametro de maneira a encaixar no reator. Para uma melhor vedagéo, foram colocados dois
anéis o-ring na lateral da tampa. Também foram feitas perfuragcdes para duas entradas para
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as matérias-primas, uma para o eixo de mistura e um aliviador de pressao. A representagcéo
esquematica da tampa pode ser observada na Figura 5a.

Para a retencdo da mistura reacional na parte interna do reator, foi soldada em
uma das extremidades uma valvula do tipo monobloco em acgo inox 304 de 1”. O reator
foi orientado verticalmente, a altura do liquido reacional nao seréa igual ao diametro do
reator, sendo necessario mais de um impelidor no eixo de mistura. A Figura 5b apresenta o
desenho simplificado do reator em batelada construido.

Figura 5: Tampa do reator (a) e desenho simplificado de um reator batelada construido (b).

A partir do embasamento teorico apresentado por Mccabe; Smith; Harriott (1993)
e Nunhez et. al (2007), os impelidores e as chicanas para o reator foram calculadas e as
pecas necessarias foram usinadas. Para agitar a mistura reacional, foi utilizado um eixo
de 10 mm de didmetro e 35 centimetros de comprimento em aco inox 304, e 5 impelidores
com 6 pas. Os impelidores foram usinados a partir de um eixo de 1”%2 de didmetro em aco
inox 316, numa fresa de topo. Sua fixagéo no eixo foi possivel com a ajuda de parafusos
tipo allen sem cabeca sextavado interno em acgo inox, posicionado na lateral do impelidor. A
partir de uma das extremidades do eixo, os impelidores foram fixados com espagamento de
34 mm até que se atinja uma altura de 200 mm, altura da parede interna do reator.

Para a injecdo do catalisador e o etanol anidro dentro do reator, um tanque externo
para armazenamento foi construido. O tanque é constituido por um tubo cilindrico, em aco
inox 304, de 4” de diametro € 10 cm de altura. A parte inferior possui um formato de cone,
para ajudar na inje¢cdo da solugé@o dentro do reator. Para retencéo da solucéo, foi soldada
na parte cénica uma valvula tipo monobloco de 3/8”. A conexao entre o tanque e o reator é
possivel por meio da mangueira de 14”.

2.4 Sistema de aquecimento do reator

O aquecimento do reator foi realizado pela troca térmica entre o fluido quente
(agua aquecida) e a parede interna da camisa do reator em um sistema fechado. A agua
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fria contida no tanque de armazenamento (recipiente retangular resistente a calor com
capacidade de 3 litros) € bombeada por meio de duas bombas centrifuga (b2 e b3) ligadas
em série para um tanque cilindro de 2” de didametro e 30 cm de comprimento em ago inox
304 contendo uma resisténcia de 300W no seu interior. O fluido quente é entado direcionado
para a parte inferior da camisa do reator, na qual, troca calor verticalmente, e em seguida
retorna para o tanque de armazenamento de agua. O controle de temperatura foi realizado
por meio de um termopar acoplado a camisa de aquecimento do reator.

2.5 Sistema de agitacao

O sistema de agitacéo é constituido pelo eixo de rotagéo acoplado a um motor de 41W.
O controle de rotagdo da mistura reacional foi obtido através da comparagéo entre a velocidade
inserida pelo operador, no painel de controle, e a velocidade inicial. Isso foi possivel a partir
da integracédo de um dimmer com triac, capaz de controlar a tenséo de alimentacédo do motor,
e um sensor infravermelho, responsavel por medir a velocidade de rotagcdo. Para determinar
a velocidade inicial, foi obtida uma equacéo a partir da modelagem matematica da curva de
calibracéo entre a velocidade de rotacao e a poténcia do motor. O circuito do dimmer com triac,

bem como os componentes necessarios para sua constru¢éo estao descritos na Figura 6.

Figura 6: Circuito do dimmer com triac

Fonte: Site instructables.com

O sensor de infravermelho, Figura 7a, foi posicionado proximo ao acoplamento do
eixo de mistura ao motor, Figura 7b. Para medir a velocidade de rotacdo, o acoplamento
foi pintado de preto e uma faixa de branco, Figura 7c. Isso fara com que o modulo de
infravermelho emita um sinal para o micro controlador (Arduino nano) a cada mudanca
da coloracéo (preto para o branco). A velocidade de rotacdo é obtida pela soma de sinais
recebidos no Arduino nano durante um determinado intervalo de tempo.

(b)=

Figura 7: Médulo sensor de infravermelho (a). Posicionamento do sensor de infravermelho (b). Pintura
do acoplamento (c).
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2.6 Alimentacao elétrica e controle da planta

A alimentacéo elétrica foi realizada por meio de uma fonte (127V) que gera 5V
para alimentacéo do Arduino, sensores e 12V para as bombas centrifugas. Além disso, foi
utilizado um transformador 220/35+35 para alimentar o motor (35V) e a resisténcia (70V).

Para o controle da planta foi utilizado além dos sensores ja citados, arduino,
quatro potencidémetros de B100K, para inser¢ao dos valores de set points (volume de 6leo
requerido, temperatura da reagéo, tempo reacional e a velocidade de rotagcdo) no painel
de controle, um Icd 20x4 i2c, para mostrar os valores de set points inseridos pelo operador
com o auxilio dos potenciémetros, dois botdes, dois leds vermelhos, duas placas PWM
para controle de vazao das duas bombas centrifugas (b2 e b3) do sistema de aquecimento
e um modulo relé de 5 canais para ligar ou desligar os componentes elétricos em fungéo
do controle. Para elaboracao do médulo relé de cinco canais, Figura 8a, foram replicados
cinco vezes o circuito utilizado para acionar o relé com o Arduino, Figura 8b, sobre uma

placa de fenolite 10cm x 20cm.

Relé

Sinal R1
digital Q1
5V
RS=Resisténcia 3 (b) o

Figura 8: Modulo relé pronto (a) e circuito para acionar o relé com Arduino (b).

Fonte: Site engenheirando.com

2.7 Parametros operacionais da planta.

Os parametros operacionais pré-determinados pelo operador serdo inseridos
inicialmente no painel de controle da planta, utilizando-se de quatros potenciémetros. O
potenciémetro 1 (P1) esta relacionado ao volume de 6leo que deve ser inserido dentro do
reator; P2 esta relacionado a temperatura que deve ocorrer a reagdo; P3 esta relacionado
a velocidade de agitacdo; P4 esta relacionado ao tempo reacional.

Para que o microcontrolador Arduino consiga relacionar os valores requeridos pelo
operador (set pointf) e os valores lidos pelos sensores, foi necessario determinar uma
funcé@o que relaciona ambas as informacdes, ou seja, obter uma curva de calibracéo para
cada variavel. Para obter a curva de calibragdo do volume inserido no reator em relagéo
aos pulsos obtidos pelo medidor de vazéo, foi incrementado o nimero de pulsos de 50 em
50 e mediu-se o volume obtido. Para determinar a curva de calibracdo de temperatura para
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o termopar, utilizou-se de um banho termostatico, com agitagdo, como referéncia variando
a temperatura em 5 em 5 graus e os valores obtidos pelo sensor foram registrados. A
curva de calibragéo para a rotagcao do motor foi obtida variando em 2 em 2 a porcentagem
de poténcia, na qual 40, apresenta a poténcia minima de rotagdo (0%) e 62, apresenta a
poténcia maxima (100%).

2.8 Estrutura da planta.

Apb6s a construgdo de cada parte da planta separadamente, todas elas foram
organizadas e fixadas num tablado contendo uma area de 0,60 m? Para fixacdo e
interligacdo dos mesmos foram utilizados fixadores para tubos, cantoneiras, parafusos
e mangueiras. Ap6s a etapa de fixagao ter sido terminada, a planta foi anexada a dois
pedestais, deixando-a na posi¢éo vertical. Em seguida foram fixados os sensores e feito
a montagem da parte elétrica, a proxima etapa foi submeter a planta a varios testes, com
intuito de encontrar problemas, vazamentos e validar a calibragdo feita anteriormente.

2.9 Producéo de biodiesel a partir da mini planta.

A eficacia da mini planta foi avaliada em func¢éo da taxa de conversao do 6leo de soja
comercial em ésteres (v/v) operando em rota etilica. A metodologia utilizada foi proposta
por FERRARI (2005). As quantidades de matéria-prima para a producdo de biodiesel
foram proporcionais e nas mesmas condi¢des realizadas pelos autores, considerando a
capacidade minima da mini planta. Para cada batelada foram utilizados 500 mL de éleo,
250 mL de etanol e 2,5g de NaOH. As condicdes reacionais foram mantidas a 45°C, 5 min
e velocidade de mistura de 860 RPM.

Foram feitas seis bateladas, trés utilizando o 6leo comercial sem nenhum tipo de
tratamento e trés com 6leo usado em frituras, doado pelo restaurante universitario da
Universidade Federal do Espirito Santo, campus Sdo Mateus, que foi submetido a duas
etapas de filtragem. A primeira etapa de filtragem € uma etapa para retirada de soélidos
grandes oriundos de restos de alimentos, para isso, o 6leo foi filtrado utilizando como meio
filtrante uma camada espessa de palha de aco. Em seguida o 6leo foi submetido a uma
filtragem a vacuo utilizando como meio filtrante filtro de papel. Apos essa etapa o 6leo foi
armazenado em um tambor de 20L, a fim de obter um 6leo homogéneo.

Ao término de cada batelada o produto obtido foi retirado do reator e transferido
para um funil separador de 1000 mL. Para acelerar a etapa de separagéo das duas fases,
uma rica em ésteres etilico e a outra rica em glicerol, foi adicionado 100 mL de solugéo
de glicerina comercial ao produto. A mistura ficou em repouso até que ndao houvesse mais
variacdo de volume em cada fase, aproximadamente 90 minutos.

ApOs a separagao das fases, a fase rica em biodiesel foi separada dos demais e
passada por trés processos de purificagdo. Na primeira etapa foi recuperado o excesso de
etanol, utilizando um evaporador rotativo. A recuperagé@o ocorreu a 60°C a uma pressao
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reduzida de 400 mmHg até que néo se obtivesse mais etanol. A segunda etapa, consistiu
em lavar o biodiesel com 4gua destilada a 90°C levemente acida, com 5% de HCI, até que
a agua de lavagem estivesse aproximadamente neutra. Para verificagdo do pH da agua de
lavagem, foi utilizada uma solug@o a 1% de fenolftaleina como indicador. Para a terceira
etapa, os ésteres etilicos passaram por um processo de secagem a 100°C sob um vacuo
de 400 mmHg durante 1 hora.

2.10 Analise do biodiesel.

O produto final de cada batelada foi analisado qualitativamente através de
cromatografia em camada delgada e por espectroscopia de infravermelho com transformada
de Fourier (FTIR). Para a cromatografia em camada delgada, o 6leo utilizado e o biodiesel
produzidos foram inicialmente dissolvidos em éter de petr6leo e aplicados sobre a placa
cromatografica, tendo a silica como fase estacionaria. Para a fase movel foi utilizada uma
mistura ternaria de éter etilico, éter de petroleo e acido acético na proporgédo de 80:19:1.
ApOs a eluicéo da fase moével a placa cromatogréfica foi revelada com vapores obtidos pelo
aquecimento de cristais de iodo. Para requisito de comparacéo, serdo utilizados os valores
tedricos dos fatores de retencédo para 6leo in natura (triacilglicerideos); 6leo usado em
fritura, biodiesel (6leo in natura); biodiesel (6leo usado).

A técnica analitica de FTIR foi aplicada nas amostras dos 6leos utilizados e nas
amostras de biodiesel produzido, sendo conduzido na faixa de onda de 400 a 4000 cm™,
utilizando um espectrdmetro Agilent modelo AgilentCary 630 FTIR Spectrometer.

A eficiéncia da planta foi calculada em fungédo da quantidade de 6leo utilizado em
cada batelada e o volume de biodiesel purificado obtido ao final de cada reacao (v/v %).

31 RESULTADO E DISCUSSAO

Como resultados preliminares, foram obtidas as dimensdes dos impelidores e das
chicanas, as curvas de calibracdo para o volume de 6leo inserido no reator, temperatura
e velocidade de rotagdo do motor. A Tabela 3, descreve as dimensdes calculadas para os
impelidores e chicanas na construcdo do reator.

Impelidor Chicana
Tipo Pa Tipo Chapa
D 35 mm B 10 mm
w 10 mm z 200 mm
L 6 mm N° Chicanas 4
N° Impelidores 5 - -
Espagamepto entre 34 mm ) R
os impelidores.

Tabela 3: Descricao do impelidor e chicana.
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O controle do volume de dleo utilizado, temperatura e velocidade de rotacao tendo

como base os valores inseridos no painel de controle foi realizado a partir da modelagem

matematica das curvas de calibracdo. As equacgdes obtidas Figura 9-a, b e ¢ foram utilizadas

na programagéo do Arduino.
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Figura 9: Curva de calibragéo para variavel volume (a), temperatura (b) e velocidade de rotagéo (c).

Apobs a construgdo da mini planta de producao de biodiesel, Figura 10, os testes
iniciais indicaram que a mini planta teve um comportamento aceitavel e que o sistema de
injecdo de matéria-prima, o sistema de controle de rotag@o juntamente com as bombas de
circulagdo de agua quente trabalhou conforme esperado.

Figura 10: Mini planta de producéo de biodiesel.
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A partir da analise qualitativa de FTIR da formacéo de ésteres etilicos nas amostras
apds a realizagcdo dos experimentos com a mini planta, obteve-se dois gréaficos, um
contendo os espectros de absorgéo do 6leo de soja comercial e do 6leo de soja usado em

fritura juntamente com os respectivos biodieseis obtidos. Figura 11a e b.

Oleo de Soja (usado)
—— Bicdiessl (Olao usade)

=1742

Clec de Soja
Biodissal

-1

Absorbancla [wa)]
L s L
|
1
Absorbancia [ u.a]

2080 3000 3B 40 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Numero de Onda (em’”) Numero de Onda (cm’ ")

Figura 11: Espectro de absorbancia para o 6leo comercial (a) e para o biodiesel produzido pelo 6leo
comercial (b).

A partir dos resultados é possivel notar um comportamento parecido entre as
amostras do 6leo e do biodiesel. Isso pode ser explicado pela similaridade das ligacdes e
grupos funcionais da matéria-prima e do produto formado. Bandas intensas na regido do
espectro de absorbancia préxima a 1742cm™ s&o atribuidas ao estiramento da ligagdo C=0
da funcgéo carbonila; bandas na regi@o proximas a 2852, 2922 e 3008cm-' séo referentes ao
estiramento simétrico e assimétrico da ligagdo C-H de grupos metilicos. Como o composto
possui mais de quatro grupos metilenos ligados a ele, surge também uma banda de
absocao proximo a 720cm'; a absor¢éo préxima a 1460cm™ faz referéncia aos modos de
deformagé&o angular simétrica no plano para CH,— CH,—; a presenca de bandas proximas
as regides de 1245-1243cm™ e 1180-1166¢cm™, com intensidades moderadas, s&o atribuidas
as vibragdes de estiramentos assimétricos acoplados de C—O. (LOPES; FASCIO, 2004;
MUELLER, D, 2011; BARBOSA, 2007).

A diferenca entre os espectros do 6leo utilizado e o biodiesel formado foi o
aparecimento de uma banda de absor¢éo na regido préxima a 1035 cm™. A banda formada
corresponde ao estiramento do grupo funcional O-C-C presente no biodiesel, o que confirma
a formacéao de biodiesel em rota etilica (VENTURA, 2012).

O resultados dos fatores de retengéo dos 6leos e das amostras de biodiesel obtidos
a partir da cromatografia em camada delgada estao descritos na Tabela 4.
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Tipo R,

Oleo de soja comercial 0,66
Produto formado 0,79
Oleo de soja usado 0,70
Produto formado 0,81
Valor padrao biodiesel 0,83

Tabela 4: Valores de R, dos 6leos utilizados, dos biodiesel produzido.

Comparando os valores de R, dos Oleos utilizados e dos produtos formados,
observa-se que houve uma variagéo do valor de R,. O valor padréo do Rf para o biodiesel
€ de aproximadamente 0,83 (FROEHNER; LEITHOLD; JUNIOR, 2007) e esta proximo
do valor obtido nas amostras de biodiesel, tabela 4, confirmando assim a converséo dos
triglicerideos em biodiesel.

A producéo de biodiesel a partir de 6leo de soja comercial utilizando a mini planta
obteve uma eficiéncia de 89% (v/v), ja utilizando 6leo de fritura, obteve uma eficiéncia
da planta de 84% (v/v). Vale destacar, que os Oleos utilizados neste trabalho nao foram
analisados em funcédo da humidade e acidez. Fatores estes que, quando melhorados
podem aumentar a eficiéncia do processo.

41 CONCLUSAO

ApOs varios testes realizados na mini planta para producéo de biodiesel, é possivel
concluir que houve um desempenho satisfatério com rendimento de 89% e 84% (V/V)
para conversao de triglicerideos em biodiesel a partir de 6leo comercial e 6leo usado
em frituras. Os resultados obtidos ainda podem ser melhorados a partir do estudo que
possibilite melhorar as caracteristicas dos 6leos e dos parametros reacionais utilizados.
O sistema ainda possibilita estudar a produgédo de biodiesel em uma escala, a partir de
dados em pequena escala (bancada) e a influéncia desse aumento de escala durante a
producdo. Podendo trabalhar com diferentes tipos de matérias-primas, diferentes tipos de
catalisadores, variando os valores de temperatura, volume de éleo, tempo de reacgéo e
velocidade de rotacdo da mistura. Além disso, ser utilizada como ferramenta didatica nas
disciplinas de termodinamica, cinética quimica, controle de processos e fenémenos de
transporte.
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