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RESUMO: O trabalho teve o objetivo de identificar as condi¢des de determinacéo e
obtengdo de 6leo de soja, extraido com etanol anidro (99 v/v %), para a transesterificacdo
direta e producdo de biodiesel. Foi adotado um procedimento de extragdo de Oleo
vegetal em escala de laboratorio que permitiu atingir a formacdo das duas miscelas,
uma rica e uma pobre em 6leo. A partir da recuperacdo do etanol na miscela rica,
obteve-se Oleo de soja, 0 qual participou da reagdo de transesterificagdo, servindo como
matéria-prima para obtengéo do biodiesel.
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BIODIESEL PRODUCTION FROM SOYBEAN OIL
EXTRACTED WITH ETHANOL

ABSTRACT: This work had the objective of identifying the conditions for the
determination and attainment of soybean oil extracted with anhydrous ethanol
(99 v/v %), for direct transesterification and production of biodiesel. A procedure
for the extraction of vegetable oil in laboratorial scale was adopted, which
permitted to reach the formation of two micelles, one rich and one poor in oil.
From the recovery of ethanol in the rich micelle soybean oil was obtained,
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which participated in the transesterification reaction, working as a raw material
for obtaining biodiesel.

KEYWORDS: Biodiesel; ethanol; soybean oil.

INTRODUCAO

A possibilidade de se usarem combustiveis de origem vegetal em motores do
ciclo diesel é bastante atrativa, tendo-se em vista 0 aspecto de ser uma fonte renovavel
de energia. Seu desenvolvimento permite a reducéo da dependéncia de importacdo
do petrdleo e sua queima resulta em menor emissdo de particulas toxicas, como
HC, CO e CO,,

O Brasil vem ganhando o mercado mundial de soja a cada ano. Essa commodity é
responsavel pela captacio de divisas no mercado internacional da ordem de US$ 10
bilhdes (ABIOVE, 2006). A estimativa da Abiove, segundo seu presidente Carlo
Lovatelli, é de que, em 2007, pelos menos 250 mil toneladas de 6leo de soja sejam
destinadas para producéo de biodiesel.

Na extracdo industrial de oleaginosas utiliza-se um solvente que separa o 6leo do
farelo. Regitano-d’Arce (1991) considerou a influéncia da temperatura no processo de
extracdo do dleo. Segundo a autora, o trabalho no ponto de ebulicdo do solvente pode
até substituir qualquer tipo de agitacdo. Existe, ainda, alta importancia no preparo do
gréao, ou seja, nos processos de trituracdo e aquecimento para obtengdo do 6leo. Embora
0s 0leos vegetais sejam soltveis em &lcool, a solubilidade aumenta com a elevagéo de
temperatura e da concentracdo etandlica (REGITANO-D’ARCE; LIMA, 1987;
REGITANO-D’ARCE, 1991; GANDHI et al., 2003). Segundo Gandhi e
colaboradores (2003), um alto grau de pureza do 6leo é obtido com a extragdo com
0s solventes n-propanol, isopropanol e com o etanol.

No Brasil, 0 etanol é um solvente que apresenta essas qualidades citadas. Afinal, além
de ser renovavel, é facilmente produzido e néo é considerado toxico nas condicdes indus-
triais. Estudos para a avaliagdo da viabilidade da extracdo de 6leo e oligossacarideos na
soja, através do emprego de etanol, estdo sendo desenvolvidos pela equipe do Laboratério
de Oleos e Gorduras do Departamento de Agroindustria, Alimentos e Nutri¢io da
ESALQ/USP, dando continuidade a pesquisas iniciadas ha 25 anos. O propdsito deste
trabalho foi produzir biodiesel a partir de soja, através do processo de extragdo de dleo
com etanol, sequido da transesterificagdo quimica a partir da miscela rica em 6leo.

Segundo Ramos e Zagonel (2001), o biodiesel pode ser definido como ésteres monoal-
quilicos de &cidos graxos obtidos através da transesterificacdo de matérias graxas com
alcoois de cadeia curta, como o etanol, na presenca de um catalisador &cido ou bésico.
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2 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os materiais utilizados foram matéria-prima e solvente. Inicialmente, soja -
cultivar BRSMG-68 -, e posteriormente soja laminada fornecida pela CARGILL.

Como solvente, foi utilizado etanol anidro 99 v/v (%).

Foi desenvolvido no laboratorio de 6leos um equipamento para realizar a extragio
do 6leo de soja conforme desenho apresentado na Figura 1. O aparelho permitiu
obter uma maior quantidade de miscela e, conseqiientemente, de 6leo paraa producéo
do biodiesel.
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agua
Reator com
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Figura 1. Esquema do aparelho desenvolvido para extracéo de 6leo de soja.

A extracdo do Oleo a partir da soja laminada foi realizada no reator, provido de
camisa de circulacdo de agua aquecida e com agitacdo mecénica. O sistema foi mantido
a 78 °C e se trabalhou com 1,0 kg de soja laminada, 2,5 L de etanol anidro 99 v/v (%),
no primeiro banho, e agitacdo mecénica.

Foram realizados dois banhos numa mesma massa de soja, sendo que no
segundo banho o volume de solvente adicionado foi de 2,0 L.

O tempo de extragdo em cada banho foi de 50 minutos. Essa diferenga de 500mL
em volume de etanol nos banhos se destinou & embebigdo da massa de soja. Depois de
formadas as miscelas, ambas foram reunidas em um mesmo erlenmeyer para a coleta de
uma maior quantidade de amostra. Em seguida, a miscela rica foi separada da pobre,
identificada na parte inferior da miscela total num funil de separacio. Essa separagéo
deu-se por decantacdo. O 6leo foi, entdo, coletado e analisado seu indice de acidez e
teor de fosfolipideos, para ser utilizado na reacdo de transesterificagdo (AMERICAN...,
2003), respectivamente, Ca 5a-40 e Ca 12-55.
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Essa reacdo foi realizada em um baldo de fundo chato de 500ml, no qual se adicionou
0 0leo de soja obtido, hidroxido de sédio (NaOH) como catalisador, e etanol anidro
99 v/v (%), sobre placa de aquecimento com agitacdo magnética da marca IKA® RH
— KT/C, numa rotagdo de 1400rpm. O sistema permaneceu sob reagdo a temperatura
ambiente durante uma hora, até que a maxima quantidade de ésteres fosse formada,
identificada pela alteragdo na cor.

Em seguida, o biodiesel formado, que ainda continha glicerina, foi transferido para
funil de separacdo. Como ndo se observou a separagao entre biodiesel e glicerina,
adicionou-se certo volume de glicerina p.a., com a finalidade de acelerar essa separagao.
Apds 12 horas se observou a separacao ideal, que permitiu o recolhimento do residual
de glicerina e &4gua e a manutencdo do biodiesel no funil de separacdo para que as
lavagens com agua destilada fossem realizadas. As trés lavagens, feitas em seqUiéncia
com 20%, 30% e 20% da massa de Oleo de soja inicial, buscaram retirar qualquer
residuo de glicerina presente no biodiesel.

Em seguida, realizou-se outra transesterificacdo com o biodiesel formado, que permitisse
um maior rendimento do biodiesel final, essa, com metade das quantidades de catalisador
e etanol anidro, que foram colocadas na primeira reagéo. Por fim, realizaram-se, da mesma
forma, outras trés lavagens com agua destilada, separando e avaliando qualitativamente o
biodiesel formado. Essa andlise foi feita a partir da cromatografia em camada delgada,
para se verificar a conversao em ésteres etilicos. Ja quantitativamente, foram determinados
o rendimento e 0s compostos volateis formados, por anélise gravimétrica.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A obtencdo de uma maior quantidade de miscela a partir do equipamento
desenvolvido no laboratdrio permitiu uma avaliacio mais precisa da qualidade do 6leo
vegetal extraido da soja, e conseqlientemente, do biodiesel.

Na reacdo de transesterificagdo foram adicionados 50 gramas de 6leo de soja, 0,35
gramas de NaOH e 15 gramas de etanol anidro. O sistema permaneceu na placa de
agitagdo magnética por 1 hora, para que a méxima quantidade possivel de ésteres fosse
convertida. O tempo de reagdo foi de 3 minutos, pois neste tempo foi constatada a
conversdo completa de ésteres pelo escurecimento brusco da amostra. Apds o término
da reacdo e a insergéo da amostra num funil de separacéo, 2,5 gramas de glicerina p.a.
foram adicionados para acelerar a formagéo da fase inferior. 1sso resultou na formacéo
de uma fase superior correspondente aos ésteres etilicos e biodiesel e de uma fase
inferior contendo a glicerina formada pela reacdo e adicionada; o etanol, 0 mono e o0s
diglicerideos foram formados durante a reagéo.

Verificou-se a formagdo de uma massa de 43,60g de biodiesel e 18,18y de glicerol.
Uma nova reagdo de transesterificacdo, essa com o biodiesel ja formado, foi realizada
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para que maior quantidade de ésteres etilicos fosse convertida. Para isso foram utilizados
7,5g de etanol anidro e 0,175g de NaOH, no processo, com o tempo de uma hora e a
temperatura ambiente. Apos a separacao das duas fases por decantacéo e o recolhimento
da fase inferior, os ésteres obtidos foram purificados através de trés lavagens com 10, 15
e 10mL com &gua destilada, respectivamente, a temperatura ambiente. Foi determinado
um intervalo de 5 horas entre cada lavagem, com o objetivo de obter o rendimento
maximo em biodiesel. Com isso 0 excesso de impurezas foi lavado.

A fase inferior separada foi submetida a uma destilacédo a 78°C sob véacuo
moderado, para recuperacdo do excesso de etanol, e a glicerina permaneceu.

As analises feitas com 0leo de soja bruto indicaram um teor de fosforo de 200ppm.
Com base nesse valor, utilizando-se um fator de correcdo 30, que representa a relacao
entre 0 peso molar do fosforo e dos fosfolipidios, obteve-se um valor de 0,6% de
fosfatideos. Ja o teor de é&cidos graxos livres foi de 0,4%.

Deve-se considerar que, visualmente e através da cromatografia, a producéo de
ésteres foi bastante eficiente, além de a separacdo das fases e o rendimento serem,
também, mais favoraveis do que em outras amostras utilizando diferentes proporcdes
dos reagentes. A partir desses dados, foi produzido o biodiesel com dleo de soja
bruto, extraido no reator de maior capacidade.

Analisando-se 0 rendimento em massa de biodiesel, percebe-se que, apds a primeira
reacdo de transesterificagdo, foram obtidos 43,609 de biodiesel e 18,18y de glicerina.
Considerando-se que inicialmente foram utilizados 50g de 6leo de soja, temos uma
conversdo de 87,2% em ésteres. J& 0 rendimento, em massa, dessa primeira reacio de
transesterificagdo, considerando-se o total de massa que entrou e saiu do sistema, foi de
91,05%. Afinal, utilizaram-se 50g de 6leo de soja, 159 de etanol anidro, 0,359 de NaOH,
e 2,5g de glicerol, resultando em 43,609 de biodiesel e 18,189 de glicerina.

Foi realizada uma segunda transesterificacdo com o biodiesel que ja havia sido
produzido. Nessa rea¢éo foram adicionados 7,59 de etanol anidro, e 0,175g de
NaOH. O peso final obtido do biodiesel, ap6s as trés lavagens com agua destilada,
foi de 36,22g. Desse resultado se depreende que as trés lavagens foram eficientes,
retirando boa parte de compostos volateis, residuos de catalisador e glicerina.

A determinacdo de compostos ndo volateis foi realizada tarando-se duas placas
de Petri e adicionando, a cada placa, 4,279 de biodiesel (equivalente a 5SmL). As placas
foram colocadas em estufa, a 120°C, durante duas horas. A quantidade de compostos
ndo volateis presente no biodiesel, considerando-se a média de uma duplicata, foi de
0,0905g. Observou-se que ndo houve residuo de catalisador no biodiesel formado.
Ao aplicar o indicador fenolftaleina em uma amostra com 5mL de biodiesel, ndo
houve alteracdo de cor da amostra.

A anélise de cromatografia em camada delgada (Figura 2) indica a presenca de uma
boa quantidade de ésteres etilicos formada no biodiesel produzido a partir do 6leo de
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soja bruto. Além disso, a presenga de poucos acidos graxos livres indica que a reagéo de
transesterificacdo foi bastante favorecida com as quantidades determinadas dos reagentes
(massa de 0leo de soja: massa de etanol anidro: massa de catalisador).

EEAG
EMAG
TG

AGL

A B Cc D E

Figura 2 Cromatografia em camada delgada: (A) Biodiesel, a partir de 6leo de soja refinado; (B)
Biodiesel fornecido pela Biomais (UFLA); (C) Acido Oléico; (D) 6leo de soja bruto, extraido no
laboratorio; (E) Biodiesel, a partir do 6leo de soja bruto, extraido no laboratorio (EEAG —éster
etilico de &cidos graxos; EMAG — éster metilico de acidos graxos; TG —triglicerideos; AGL —
acidos graxos livres).

Com a montagem do extrator de maior capacidade e o emprego de soja laminada,
conseguiu-se tanto um maior rendimento em 6leo, que garantiu miscelas mais ricas,
permitindo a separacdo nas duas fases de interesse, quanto a produgdo do biodiesel
através da transesterificacdo a partir do 6leo de soja bruto, originado da miscela rica.

O catalisador mais barato e conhecido pdde ser empregado quando se avaliaram
as caracteristicas da miscela, como baixo teor de fosforo e de acidez do 6leo.

O biodiesel produzido pela via etilica apresenta um grande potencial, cujas pesquisas
ainda precisam ser incentivadas. Com os dados obtidos em laboratério, percebe-se
que, a partir de suas analises qualitativas e quantitativas, o biodiesel etilico pode substituir
facilmente, e com a mesma qualidade, o metilico.
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4 CONCLUSAO

O biodiesel produzido pela via etilica apresenta um grande potencial, cujas pesquisas
ainda precisam ser incentivadas. Com os dados obtidos em laboratdrio, percebe-se
que, a partir de suas analises qualitativas e quantitativas, o biodiesel etilico pode substituir
facilmente, e com a mesma qualidade, o metilico.

Esse seria um processo de carater totalmente renovavel, visto que nao se
utiliza nenhum derivado de petréleo para producgédo do biocombustivel.
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