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RESUMO

O biodiesel consiste de um combustivel biodegradavel
derivado de 6leos vegetais e gorduras animais, formado
por ésteres de acidos graxos, ésteres de alquila (metila,
etila ou propila) de acidos carboxilicos de cadeia longa.
O processo convencional para sua produgdo ocorre pela
transesterificacdo de oleos vegetais com alcool na
presenca de um catalisador. O catalisador mais utilizado
no processo de transesterificagdo é o catalisador
homogéneo, KOH, que apresenta grande dificuldade de
recuperacdo do mesmo, portanto foi estudado neste
trabalho um catalisador heterogéneo (KOH/AI;O3).
Deste modo, este trabalho tem como objetivo e obter o
catalisador e caracterizar, além de aplicar o catalisador
na reagao de transesterificacdo de dleo de algoddo em

busca das melhores condi¢des de reagdes. Os produtos
obtidos foram avaliados por densidade, viscosidade,
analise térmica (TG/DTG) e espectroscopia na regido do
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). Para
a confirmacgdo da obtencdo do catalisador foi utilizada a
técnica como por difratograma de raio X (DRX),
microscoépico eletrénico de varredura (MEV-EDS), FTIR e
TG/DTG . Os biodiesel obtido através da reagdo de
transesterificacdo na  presenca de  KOH/ALOs
apresentaram resultados de densidade e viscosidade de
acordo com Resolu¢do ANP 45/2014. O biodiesel que foi
obtido com um tempo reacional de 5h apresentou maior
percentual de conversdo (94,5%).

PALAVRAS-CHAVE: Biodiesel, KOH/AI>O3, Transesterificacdo, Termogravimetria e Catalise heterogénea.

BIODIESEL PRODUCTION BY TRANSESTERIFICATION USING HETEROGENEOUS CATALYST
(KOH/AIL03)

ABSTRACT

Biodiesel is a biodegradable fuel derived from vegetable
oils and animal fats composed of esters of fatty acids,
alkyl esters (methyl, ethyl or propyl) long-chain
carboxylic acids. The conventional process for
production of biodiesel occurs by transesterification of
vegetable oils with alcohol in the presence of a catalyst.
The most commonly used catalyst in transesterification
process is a homogeneous catalyst, KOH, which has
great difficulty in recovering same, so was used in this
study a heterogeneous catalyst (KOH / Al,03). Thus, this
paper aims to obtained the catalyst and characterize, in
addition to applying the catalyst of cottonseed oil in the
transesterification reaction in search of better

conditions of reaction. The products obtained were
evaluated by density, viscosity, thermal analysis
(TG/DTG) and Fourier Transform Infrared (FTIR)
spectroscopy. For confirmation of obtaining the catalyst
was used the technique as by X ray diffraction (XRD),
scanning electron microscopy (SEM-EDS), FTIR and
TG/DTG. Biodiesel obtained by the transesterification
reaction in the presence of KOH / Al.0s3 shows results of
density and viscosity according to ANP Resolution
45/2014. The biodiesel was obtained with a reaction
time of 5h showed higher conversion percentage
(94.5%).

PALAVRAS-CHAVE: Biodiesel, KOH / Al.Os3, transesterification, Thermogravimetry and Heterogeneous Catalyst.
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1. INTRODUCAO

A maior parte de toda a energia consumida no mundo provém do petréleo, do carvao e
do gds natural. Mas, o mundo vem buscando por novas alternativas da matriz energética e com
isso as fontes naturais de biomassa sdo uma alternativa viavel. Portanto, cresce o incentivo para
desenvolvimento de tecnologias que permitam utilizar fontes de energia renovaveis,
ecologicamente correta e vidvel economicamente.

O biodiesel consiste de um combustivel biodegraddvel derivado de dleos vegetais e
gorduras animais, formado por ésteres de acidos graxos, ésteres de alquila (metila, etila ou
propila) de acidos carboxilicos de cadeia longa (SILVA, 2015; OLIVEIRA, 2006). O biodiesel tem
caracteristicas excelentes como o diesel e, portanto, pode se utilizados em motor de compressao
com pequena ou nenhuma modificacdo (Xi e Li, 2006). O processo convencional para sua
produgdo ocorre pela transesterificacdo de 6leos vegetais com alcool na presenga de um
catalisador homogéneo (EVANGELISTA, 2011). O KOH ¢é bastante utilizado como catalisador
homogéneo, mas apresenta grande dificuldade de recuperacdo do mesmo, portanto, este
trabalho propde um catalisador heterogéneo.

A utilizacdo de catalisadores heterogéneos tem algumas vantagens como: ndo é corrosivo;
ambiente favoravel; apresenta menos problemas na eliminacdo; facil de separar a partir de
produtos liquidos; pode ser concebido para ter maior atividade, seletividade e tempo de vida. Na
catdlise heterogénea, o catalisador é formado por uma fase ativa e suporte, geralmente inerte.
Nesse contexto, a alumina por possui area superficial elevada é bastante utilizada como suporte
de catalisadores (CORDEIRO et al., 2011).

Para a reacdo de transesterificacdo é interessante que o catalisador possua sitios basicos
e a presenca de metais alcalinos e alcalinos terrosos confere ao suporte a sitios bdsicos de Lewis.
Portanto, este trabalho propde a sintese e caracterizacdo de um catalisador heterogéneo
(KOH/AI,03) e a avaliagdo da sua aplicacdo durante a reacdo de transesterificacdo de dleo de
algodao, juntamente com o melhor tempo reacional.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

A producdo e o uso do biodiesel no Brasil sdo incentivados pelo governo, pois propiciam o
desenvolvimento de uma fonte energética sustentavel sob os aspectos ambiental, econémico e
social. Além de contribuir com a reducdo das importacdes de 6leo diesel, gerando divisas para o
Pais (ANP, 2016). No Brasil, o biodiesel é adicionado ao diesel (BX), assim sua utilizacdo é
compulsoéria.

O biodiesel pode ser produzido pela reacdo de transesterificacdo ou esterificacao
(presenca de acidos graxos livres) de dleos vegetais e/ou gorduras animais com alcool de cadeia
curta e na presenca de catalisador acido ou basico, que pode ser homogéneo ou heterogéneo. Os
catalisadores enzimaticos também podem ser utilizados para producdo de biodiesel (CORDEIRO
et. al. 2011). Para que a reacdo transesterificacdo ocorrer com sucesso e necessario controlar as
condicBes reacionais, ou seja, tipo do alcool, razdo molar dleo: alcool, temperatura e tempo de
da reacao, tipo do catalisado e a quantidade utilizada.
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Os catalisadores para producdo de biodiesel mais estudada sdo os que apresentam sitios
acidos e/ou basicos de Lewis. Para reacdo de esterificacdo sdo mais eficazes catalisadores com
presenca de sitos acidos e para transesterificacdo os sitios basicos (YAN et, al. 2009).

Apesar de catalisadores homogénios basicos (NaOH e KOH) apresentarem melhores
teores de conversGes, muitas pesquisas estdo sendo focadas na busca por catalisadores
heterogéneos, pois estes podem ser facilmente recuperados do meio reacional, como também,
sdao materiais ambientalmente corretos. Os catalisadores heterogéneos sdao formados de um
suporte e uma fase ativa. O uso do suporte é essencial para que o catalisador ndo se transfira
para a fase liquida da reacdo, sendo a alumina ou éxido de aluminio (Al,Os) bastante utilizado
como catalisador, absorvente ou suporte por apresentar uma drea especifica elevada
(EVANGELISTA, 2011).

Dentro deste contexto, sdo encontrados na literatura alguns trabalhos utilizando
catalisadores heterogéneo para transesterificagdo de éleos vegetais suportados em alumina
impregnada com K,COs (GAMA et, al., 2015), KF (BOZ et, al. 2009) , CaO (UMDU e SEKER, 20120,
MgZn0 (OLUTOYE e HAMEED, 2013), LiNO3(ISTADI et. al., 2010), entre outros.

Noiroj (2009) estudou o KOH suportado em Al;Os e NaY zedlita como catalisador
heterogéneo na transesterificacdo de dleo de palma. Ele produziu uma série de catalisadores de
KOH/ Al;03 com diferentes massas de KOH (10, 15, 20, 25, 30 e 35%). Os catalisadores foram
preparados por impregnacao de um suporte de Al;0s com uma solugdo aquosa de KOH. Os
catalisadores preparados foram secos num forno a 110 2C durante 24 h e foram calcinados
a 500 2C durante 3 horas. Verificou-se que a nova fase ativa de KO foi a causa da elevada
atividade catalitica e basicidade do catalisador uma vez que, quando se aumenta a carga de KOH
a 15-25%, observou-se a fase de K20 e o rendimento de biodiesel foi aumentado, obtendo 87,5%
ésteres metilicos utilizando o catalisador de 20% m/m KOH/ALO3 e 91,07% utilizando o
catalisadores 25% m/m KOH/AI,03 e 10% m/m KOH/NaY a uma temperatura de 70 °C, razdo mola
1:15 do 6leo de palma para o metanol e foi utilizado de 3 a 6 % dos catalisadores.

Alguns autores ja vém estudando KOH (25%) suportado em Al,O3, como Ghasemie
Dehkordi (2014) que avaliou a reacdo de transesterificacdo de dleo de fritura na presenca de
KOH suportado em y-Al,03 utilizando o reator two-impinging-jet (TIJR). Na qual, foi obtido
resultados melhores com o two-impinging-jet (TIJR) (76,35%) quando comparado ao reator em
batelada (58,01%). As condic¢Oes reacionais utilizadas foram de 4% de catalisador, razao molar
6leo:metanol (1:15) e 65 °C de temperatura. ligen e Akin (2009) utilizaram 10% KOH suportado
em y-Al,03 na transesterificagdo de dleo de canola e obteve 89,40% de ésteres metilicos para as
seguintes condicOes reacionais: temperatura de 60 °C, razdo molar do 6leo para o metanol de
1:12, 3% de catalisador e 9 horas de reacao.

Para a determinacdo desses teores de ésteres sdo utilizadas diversas técnicas como, por
exemplo, a cromatografia gasosa com detector de ionizacdo de chama (ILGEN e AKIN , 2009),
cromatografia gasosa com o detecto de massa, cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE),
ressonancia magnética nuclear de hidrogénio e carbono (RMN *H e 3C) e infravermelho préximo
(IV) sdo alguns exemplos CMONTEIRO et. al, 2008; MEHER et. al, 2006; KNOTHE et. al, 2006). A
norma EN14103 utiliza o detector de ionizacdo de Chama. No entanto, Silva (2015) utilizou a
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termogravimetria (TG/DTG) para avaliar o teor de ésteres e acompanhar a reacdo de
transesterificacdo de dleo de girassol por rota etilica.

Portanto, este trabalho tem como objetivo obter o catalisador e caracterizar, além de
aplica-lo na reagao de transesterificagao de dleo de algodao em busca das melhores condigGes de
reagdes para obter a maior conversao de triglicerideos em ésteres.

3. METODOLOGIA

3.1 Preparagdo do catalisador (KOH/AI>O3)

O catalisador foi obtido pelo método de impregnacdo por excesso de solvente utilizando
solugdo aquosa de hidréxido de potassio (KOH) para ser suportado no em alumina (Al;03). O
suporte (Al,03) foi pré-tratado a 80 2C por 2h em estufa para retirada de umidade. Depois foi
armazenada em um dessecador até atingir a temperatura ambiente (~25 2C) para ser
posteriormente submetida ao processo de impregnacdo. O procedimento de obtencdo do
material (KOH/AI,03) foi realizado de acordo com Noiroj e colaboradores (2009), conforme
demonstrado na Figura 1.

Figura 1: Processo de obteng3o do catalisador (KOH/AI203) - Processo de impregnacao (a e b), secagem (d)
e calcinagdo (c).

Inicialmente, prepara-se uma solugao de 30% de KOH (aquosa), em seguida 30 mL da
mesma é misturado em 10 g de alumina, a mistura resultante foi mantida por cerca de 3 h sob
aquecimento e agitacdo constante a 80 2C. Em seguida, a mistura foi transferida para um cadinho
e levado a estufa para secagem a 110°C por 24 h. Antes de ser aplicada a reacdo de
transesterificacdo, o catalisador foi calcinado em um forno do tipo mufla em temperatura de 500
oC por 3 h em ar sintético sob fluxo de 100 mL min‘%, conforme a representacdo esquematica do
fluxograma da sintese esta descrita na Figura 2.
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Figura 2: Fluxograma geral da sintese do catalisador (KOH/AI.Os).

3.2 Caracterizacdo do catalisador

As caracterizagdes do catalisador foram realizadas utilizando as técnicas de difragdo de
raios X (DRX), microscépio eletronico de varredura acoplado com EDS (MEV-EDS), andlise térmica
(TG/DTG) e espectrometria na regido do infravermelho por transformada de Fourier (FTIR).

Difracdo de raios X é um método de caracterizacdo utilizado para identificacdo da
estrutura e de fases cristalinas. Os difratogramas de raios X dos materiais foram obtidos em um
equipamento da Shimadzu, modelo XRD 6000. Os dados foram coletados na faixa de 26 de 10 a
80 graus com velocidade de gonidmetro de 2 2.min"! com um passo de 0,02 graus.

As andlises de microscopia eletrénica de varredura acoplada com EDS (MEV - EDS) do
catalisador foram realizadas em um equipamento Philipps modelo XL30-ESEM. Com o MEV
podemos observa rapidamente informacGes sobre a morfologia e identificacdo de elementos
guimicos de uma amostra sélida. Outra caracteristica importante é a aparéncia tridimensional da
imagem das amostras, resultado direto da grande profundidade de campo.

As andlises termogravimétricas (TG/DTG) para essas amostras foram realizadas com o uso
de uma termobalanca da Mettler Toledo TGA/SDTA, modelo 851e. As curvas TG foram obtidas
utilizado cadinho de alumina com a faixa da temperatura ambiente até 900 °C, com uma razao de
aquecimento de 10 °C min™ e sob atmosfera de nitrogénio (25 mL.min™2).

A Espectroscopia na regido do infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foram
obtidos no modo transmitéancia no intervalo de 4000 a 400 cm™ com resolucdo de 4 cm™ e auxilio
de uma janela de KBr, em um espectrofotometro de infravermelho com transformada de Fourier
da Bomem, modelo MB102.

3.3 Reacdo de transesterificacao

A reacdo de transesterificacdo foi realizada de acordo com Evangelista (2011) por rota
etilica utilizando um sistema de refluxo aberto, com um baldo de fundo chato de 500 mL
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conectado a um condensador, conforme Figura 3. A mistura reacional (6leo/etanol/catalisador)
foi adicionada ao baldo sob agitacdo e aquecimento constante de 70 °C. As condicGes reacionais
como a razao molar de etanol:6leo foi de (15:1) e a razdo do catalisador foi de (4%) onde foi
variado o tempo de reagdao a fim de se obter um maior rendimento . Os tempos de reagao
estudados foram de 1h (BIO 1h), 3h (BIO 3h) e 5h (BIO 5h).

Figura 3: Sistema utilizado na reagao de transesterificacao.

Apds terminar a reagao, a mistura foi resfriada e separada por filtracdo para a remogao do
catalisador. Em seguida, o filtrado foi transferido para um funil de decantacdo (Figura 4),
formando duas fases (a fase superior constituida de ésteres etilicos impuros, e a fase inferior
formada pelo glicerol e etanol). Apds a retirada da glicerina, o biodiesel foi lavado com agua e
seco em estufa a 105 °C por 3 h.

Figura 4: Separacao da fase aquosa e dos ésteres etilicos (reages de 1 hora, 3 horas e 5 horas).
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3.4 Caracterizagao do biodiesel

O biodiesel obtido foi avaliado por densidade, viscosidade, andlise térmica (TG/DTG) e
espectroscopia de absorcdo na regido do infravermelho por transformada Fourier (FTIR).

A densidade é um indicador de qualidade para combustiveis automotivos, de aviacao e
maritimos, afetando estocagem, manuseio e combustdo. A analise foi realizada conforme
metodologia da ASTM D4052, para um densimetro digital DMA4500 Anton Paar. As analises de
viscosidade foram realizadas através de um viscosimetro de Stabinger SVM 3000 - Anton Paar.

A avaliagdo da reacdo de transesterificacdo foi realizada por termogravimetria (TG/DTG)
de acordo com Silva (2015). As amostras de 6leo de biodiesel de algoddao foram analisadas
usando uma termobalanca Mettler Toledo TGA/SDTA, modelo 85le. As curvas
termogravimétricas foram obtidas aquecendo cada uma das amostras, contidas em um cadinho
de porcelana, na faixa da temperatura ambiente até 600 2C, com uma razao de aquecimento de
10 °C min! e sob atmosfera de nitrogénio com o fluxo de 25 mL.min%. Através das curvas TG foi
possivel quantificar o teor de ésteres.

Espectros na regido do infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foram obtidos
através da técnica de Reflexdo Total Atenuada - Attenuated Total Reflectance (ATR), utilizando a
célula de ZnSe 452, no modo transmitancia no intervalo de 4000 a 700 cm™ com resolucdo de 4
cm™, em um espectrofotémetro de infravermelho com transformada de Fourier da Bomem,
modelo MB102. O branco serd realizado utilizando a célula de ZnSe sem amostra e para a
obtencdo dos espectros de ATR/FTIR serd utilizado um volume suficiente para cobrir a célula.
Através do FTIR é possivel diferenciar os triglicerideos dos ésteres obtidos por transesterificacdo.

4. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracterizagao do catalisador

A Figura 5 mostra o difratograma de raios X do catalisador KOH/AI,03. Os padrdes de DRX
referentes a Al,O03 em 20 = 20°, 32°, 37°, 46° e 67°. A formacdo do catalisador KOH/AI,Os foi
observada em 26 = 17°, 23°, 25°, 29°, 30°, 31°, 34°, 38°, 40°, 44°, 46°, 47°, 48°, 51° e 52°. Observa-
se também o aparecimento de uma nova fase interpretada como sendo o KO cujos picos podem
ser observados para valores de 26 em 51°, 56°, 69° e 76°.
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Figura 5: DRX do catalisador KOH/AI.O3

As imagens do MEV-EDS estdo apresentadas na Figura 6. Através do MEV observaram-se
os aspectos morfolégicos dos minerais e materiais. O MEV proporciona nitidas imagens e o EDS
permite sua imediata identificacdo. Com o MEV-EDS, foi possivel determinar a composicdo
guimica pontual das fases minerais que compdem o catalisador, constituindo o EDS (Tabela 1)
ferramenta indispensdvel na caracterizacdo e distribuicdo espacial de elementos quimicos.

o S
.
- 3

20160806 440 H D70 %500

(a) (b) () (d)

Figuras 6: Microscopia eletrdnica de varredura da amostra do catalisador KOH/AI.Oz (a) 100x, (b) 500x, (c) e (d)
1000x.

Tabela 1: EDS da amostra do catalisador KOH/Al.Os.

Elemento | Peso % | Peso % o Atomico %
Oxigénio 83,26 0,72 90,85
Aluminio 8,39 0,49 5,43
Potassio 8,35 0,59 3,72

As andlises termogravimétricas (TG/DTG) foram realizadas com o objetivo de observar o
processo de decomposi¢do do catalisador KOH/AI,Os. A Figura 7 apresenta a curvas TG/DTG de
KOH, Al,03 do catalisador KOH/AI,Os.
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SANTOS ET AL. (2017) H [l L [l S

ISSN 1807 - 1600

"W

Massa (&)

w] — Ao

B 0o oS .
a4 KOHIALD ALD,
= . b
] KOHMALD
a T T T T T T T T T T
1ag g ma <13 ma ma Tm am 100 00 T

Tarnparstura (") emoerEtiTE Ao

Figura 7: Curvas TG (a) e DTG (b) de KOH, Al>Os do catalisador KOH/AI,Os.

A curva TG/DTG do Al;0O3 apresenta duas perdas de massa referente a dgua fisissorvida e
estrutural até 290 °C, totalizado uma perda de massa total de 10% m/m . Para o KOH foi
observado trés etapas de perda de massa onde a primeira e a segunda é referente a agua
fisissorvida e estrutural, e a terceira esta relacionada a decomposi¢cdao do KOH. A decomposicao
térmica do catalisador (KOH/AI,Os3) apresenta trés etapas distintas. A primeira etapa (132-217 °C,
34%) corresponde a perda de agua fisissorvida e a segunda referente a dgua estrutural, a terceira
etapa com 13% de perda (326-446 °C) estd associada a transformacao do grupo Al-O—H no grupo
Al-0O—K, juntamente com a formacao das espécies K;0-CO> (LI, 2013).

Tabela 2: Dados obtidos da curva TG/DTG do catalisador KOH/AI.Os.

Amostra Etapas | Temperatura Perca de
(°C) massa (%)
Al,0; 1 30-100 7
2 200-290 3
KOH 1 45-120 3
2 120-350 22
3 530-825 43
KOH/AI,O3 1 132-217 34
3 326-446 13

Pode-se observar, na Figura 8, que a banda de absor¢do em 1385 cm™ pode ser atribuida
a ligacdo entre o potdssio e oxigénio. A banda entre 3450 — 3700 cm™ correspondem ao
estiramento (O-H) que pode ser atribuida a dgua.

As bandas observadas na regido proxima de 3500 cm™ e proximas de 1635 cm™ estdo
relacionadas, respectivamente, ao estiramento e flexdo do grupo OH devido a presenca de agua
adsorvida. As bandas que aparecem na regido de 750-880 cm™ envolvem estiramentos das
ligacdes Al-0O, uma vez que o aluminio apresenta vibracdes por estiramento na regido entre 750—
850 cm™ quando se encontram em coordenacio tetraédrica (PEREIRA, 2016).
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Figuras 8: FTIR da amostra do catalisador KOH/AI.03 apés calcinagdo a 500 °C.

4.2 Caracterizacao do biodiesel de algodao

A viscosidade é o pardmetro importante para a avaliacdo da reacdo de transesterificacao,
pois a viscosidade dos triglicerideos (6leo) é reduzida quando convertidos em ésteres para faixa

de 4 - 6 mm?/s

E possivel observar que os biodieseis obtidos apresentam reducdo na viscosidade
cinematica a medida que foi aumentado o tempo reacional e principalmente com relagdo ao éleo
de algoddo que é de 33 mm?/s. De acordo com o regulamento técnico ANP n? 3/2014, as
especificacbes da viscosidade cinematica para biodiesel devem estar entre 3 — 6 pelo método
ASTM D — 445. Para a qualidade do combustivel a alta viscosidade provoca uma maior tendéncia
de o combustivel causar problemas na atomizagdo do combustivel durante a inje¢do na camara

de combustao (Tabela 3).

Tabela 3: Viscosidade das amostras de biodiesel de algodao a 402C.

Biodiesel Viscosidade Viscosidade
dinamica cinematica
(mPa.s) (mm?/s)

Oleo de 30,253 33,406

Algodao

BIO1h 4,89 5,62

BIO3h 4,32 5,02

BIOS5h 4,13 4,79
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Os resultados de densidade estdo na Tabela 4. Observa-se que o aumento do tempo
reacional promove diminui¢cao na densidade do biodiesel. Este fato é um indicativo que quanto
maior o tempo para a reacdo de transesterificacdo, uma maior massa de 6leo é convertida em
biodiesel, reduzindo assim a sua densidade.

Tabela 4: Densidade das amostras de biodiesel de algodao.

Biodiesel Densidade (Kg/m3)
Oleo de Algoddo 905,6
BIO1h 882,6
BIO3h 882,2
BIO5h 877,2

As andlises termogravimétricas (TG/DTG) foram realizadas com o objetivo avaliar da
reacdo de transesterificacdo através da diferenca na temperatura de volatilizacdo dos
triglicerideos e ésteres (SILVA et al., 2015). Assim, através dela foi possivel observar o rendimento
da reacdo de transesterificacdo, a fim de determinar o teor de ésteres totais (Figura 9).
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Figura 9: Curvas do TG (a) e DTG (b) biodiesel de algoddo. BIO 1h - reagdo de 1 hora; BIO 3h - reacdo de 3
horas e BIO 5h -5 horas

A curva TG do d6leo de algoddao mostrou uma unica perda de massa de 96,2% e uma
temperatura inicial de 304 °C, referente a volatilizagdo/evaporagdo dos acidos graxos
(triglicerideos). As temperaturas iniciais da decomposicdao térmica dos biodieseis (ésteres) sdo
inferiores a temperatura inicial de decomposi¢do térmica do dleo, cerca de 100 °C. Para as curvas
TG/DTG de biodiesel (Figura 10 e 11) observa-se claramente duas etapas de decomposicdo, a
primeira referente a volatilizagdo/decomposicio dos ésteres etilicos e a segunda a
volatilizacdo/decomposicdo dos triglicerideos. Através da andlise térmica observou-se que a
maior perda de massa (94,5%) é para a reacao de 5h. A perda de massa parareagdode 1e3 h é
de 89%.
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As curvas TG dos biodieseis de algoddo, rota etanol, apresentaram comportamentos
diferentes no perfil termogravimétrico, os quais estdo relacionados com a atividade do
catalisador na reacdo de transesterificacdo. Através das curvas termogravimétricas, observou-se
gue é possivel mostrar, qualitativamente, o comportamento térmico de amostras de biodiesel e
6leo de algodao corroborando com os resultados obtidos na literatura (SILVA, 2015)

Através dos espectros é possivel verificar as variagdes nas intensidades das bandas de
absorbancia caracteristicas de ésteres e de acidos graxos na regidao do infravermelho. Na Figura
10 apresenta os espectros de FTIR do dleo de algodao e os biodieseis obtidos neste trabalho (BIO
1h, BIO 2h e BIO 3h).

18 -
—— Oleo de algodao

1,6 ——BIO 1h
Bio 3h
1,4 1 —— Bio 5h
T L2
2
© 10
[}
c
«© 0,8
£
2 6
o 0.6
<
0,4 -
0,2 - J
0,0 .
-0,2 T T T T T T T T T T T T
2000 1800 1600 1400 1200 1000 800

NUmero de onda (cm™)

Figuras 10: FTIR do biodiesel de algodao. BIO 1h - reagao de 1 hora; BIO 3h - reagao de 3 horas e BIO 5h -5
horas

Através da figura pode-se observar que a banda de absor¢cdo em 1745,5 cm™ pode ser
atribuida ao grupo carbonila (C=0) e as bandas em 1455 e atribuidas a deformacdo angular do
CH3 (SKOOG et al., 2002). A banda 719 cm?, referente vibragdo de —CH,, e 1240 cm’?, referente a
vibracdo da ligacdo de C-CO-O- e estd presente para o 6leo e o biodiesel. A banda 1157 cm™
presente no éleo ndo estd presente no biodiesel, mas surge duas bandas 1170 e 1160 cm™. As
absorcbes em 1370 e 1172 cm™ sdo referentes a deformagdo O-CH,, O-CHs, respectivamente.
Para o biodiesel ( esteres) surge a banda em 1030 cm™.

5. CONCLUSAO

Neste trabalho, o catalisador heterogéneo KOH/AI,Os foi sintetizado e caracterizado por diversas
técnicas analiticas, na qual se confirmou a presenca da fase ativa K;O. Sua aplicacdo na reagao de
transesterificacdo do dleo de algoddo foi considerada eficaz, pois apresentou redugdo na
viscosidade e densidade que nos indica que ocorreu a conversao de triglicerideos para ésteres.
Na andlise de infravermelho apresentou bandas caracteristicas de ésteres (biodiesel) e acidos
graxos (trigliceridios), sendo possivel diferenciar o dleo que foi transesterificado. A analise
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termogravimétrica mostou que o biodiesel produzido no tempo reacional de 5h apresentou
maior percentual de conversao de triglicerideos para ésteres (94,5%).
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