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RESUMO

No processo de producdo do biodiesel, a etapa de lavagem com &gua € uma das etapas que requerem maior
preocupacao, fato este devido as grandes quantidades de agua limpa utilizada, o que resulta em grandes
quantidades de efluente a se tratado posteriormente. Aqui propomos avaliar a quantidade de agua necessaria
para a lavagem de biodiesel, bem como a temperatura do processo de lavagem. Para determinar as condi¢fes
experimentais que minimizem a quantidade de agua utilizada na purificacdo do biodiesel foi proposto um
Planejamento Composto Central (PCC) tendo como variaveis o volume de agua por volume de biodiesel e a
temperatura do processo de lavagem. A resposta foi dada pelo pH da dgua de lavagem, visto que a retirada do
excesso de base é comprovada pela neutralidade do pH desta agua. Os resultados demonstraram que com o
aumento da temperatura, mantendo o volume constante, ndo acorreu uma reducdo sensivel nos valores de pH.
Todavia, comparando o0s experimentos pode-se concluir que o aumento do volume de &gua acarretou em uma
reducdo no valor do pH. Pode-se concluir, ainda, que os melhores resultados foram encontrados nos pontos
centrais, visto que os menores valores de pH encontrados indicam a retirada de todo o excesso de base da
reacdo. O modelo obtido demonstrou que o aumento no volume de &gua, acarreta numa reducdo do valor de
pH da &gua de lavagem. Este trabalho demonstrou que dentre as variaveis estudadas o volume de &gua tem
maior influéncia do que a temperatura no pH da agua utilizada no processo de purificacdo do biodiesel.

PALAVRAS-CHAVE: Purificagdo, Biocombustiveis, Efluente.

INTRODUCAO

O desenvolvimento de fontes renovaveis de energia é uma premissa importante devido a diversos fatores como
a diminuicdo da dependéncia do petréleo e dos impactos ambientais. Dentre estas “energias limpas”, o biodiesel
vem ganhando papel de destaque nas dltimas décadas.

O uso direto de 6leos vegetais em motores a diesel apresentou desvantagens devido a alta viscosidade destes
6leos, ocasionando problemas de ignicdo e injecdo no motor, portanto, tem-se a necessidade de diminuir a
viscosidade para que seja possivel a utilizacdo deste como combustivel. A conversdo de 6leos em ésteres
alquilicos reduz a sua viscosidade a um valor proximo ao do diesel (DORADQ,2004)

O biodiesel ¢ comumente obtido pela transesterificacdo de Oleos vegetais. Os produtos da reagdo (biodiesel e
glicerina) devem ser separados ao final do processo. Esta separacdo é realizada por decantacdo. Contudo, o
biodiesel obtido ap6s a etapa de decantacdo deve ainda ser purificado de maneira a atender a legislacdo vigente.
Para sua utilizagdo em maquinas de ignicdo de combustdo por compressdo, o biodiesel deve estar livre de
triglicerideos, diglicerideos, monoglicerideos, glicerol, agua e catalisador.
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Através da lei 11.097/2005, o biodiesel passa a ser inserido na matriz energética brasileira a partir da criagdo de
seu marco regulatorio. Esta lei institui a Agéncia Nacional de Petroleo, Gas Natural e Biocombustiveis — ANP
como 0Orgéo regulador de todo o biodiesel comercializado no Brasil, a qual na Resolugdo 04/2010 define que o
biodiesel devera ser adicionado ao 6leo diesel na propor¢édo de 5 % em volume (BRASIL, 2010).

A etapa de purificacdo do biodiesel é comumente realizada por sucessivas lavagens com &gua limpa.
Karaosmanoglu et al. (1996) propdem a lavagem do biodiesel com &gua quente & 50°C em cinco etapas
subsequentes. Todavia, a lavagem do biodiesel consume expressivas quantidades de dgua e ainda gera um
passivo ambiental que deve ser tratado antes da sua disposicéo final.

Assim, o objetivo deste trabalho foi avaliar a quantidade de dgua necesséria para a lavagem de biodiesel, bem
como a temperatura do processo. Para determinar as condigdes experimentais que minimizem a quantidade de
agua utilizada na purificacdo do biodiesel foi proposto um Planejamento Composto Central (PCC) tendo como
varidveis o volume de agua por volume de biodiesel e a temperatura do processo. A resposta foi dada pelo pH
da agua de lavagem, visto que a retirada do excesso de base é comprovada pela neutralidade do pH
(GRANCEIRO, 2009).

MATERIAIS E METODOS

O biodiesel utilizado no experimento foi obtido pela reacéo de transesterificacdo de 6leo de soja refinado com
alcool metilico na razdo molar de 1:4, utilizando KOH como catalisador, a temperatura de aproximadamente
60°C no periodo de 1 hora de acordo com metodologia adaptada de Zagonel et al. (2003).

A reacdo se deu em um reator de batelada de 2L, sob refluxo e agitacdo mecénica. Apds a reacdo, o produto foi
levado a um rotaevaporador sob vacuo de 350 mmHg e a uma temperatura aproximada de 90°C por um
periodo de 30 min, para retirada do metanol e dgua presentes (SALEH et al., 2010). Em seguida, o produto foi
adicionado a um funil de separacdo com intuito de separagdo das fases (ésteres metilicos e glicerina) por um
periodo de 12 horas (DIB, 2010).

A etapa seguinte consistiu na purificacdo da fase éster. Esta purificacdo foi realizada por lavagem com agua.
Para determinar as condi¢des experimentais que minimizem a quantidade de agua utilizada na purificacdo do
biodiesel, foi proposto um Planejamento Composto Central (PCC) com duas varidveis e trés réplicas no ponto
central e o de ortogonalidade igual a 1,14744, totalizando 11 experimentos. Este planejamento foi realizado
com o objetivo de analisar a influéncia conjunta da temperatura e do volume de agua por volume biodiesel no
processo de lavagem de biodiesel (RODRIGUES & LEMMA, 2009).

Os valores codificados e reais das variaveis do planejamento (x1 = Temperatura e x2 = Volume de &gua) estdo
apresentados na Tabela 1. Os intervalos das variaveis foram escolhidos baseados em teste preliminares e a
resposta foi dada pelo pH da agua de lavagem. Os resultados também foram ajustados a um modelo. Todas as
analises estatisticas foram realizadas com o auxilio do software Statistica 7.0.
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Tabela 1: Matriz do PCC para verificagdo da influéncia da temperatura e do volume de agua no
processo de purificagdo do biodiesel.

Valores codificados Valores reais
Temperatura Volume agua Temperatura Volume &gua

(X1) (%2) 0 (mL)

-1 -1 30 20

-1 1 30 80

1 -1 70 20

1 1 70 80

-1,14744 0 27 50

1,14744 0 73 50

0 -1,14744 50 15

0 1,14744 50 85

0 0 50 50

0 0 50 50

0 0 50 50

Para o processo de purificacdo um volume de 100 mL do biodiesel foi adicionado a um funil de separacéo,
sendo adicionado posteriormente o volume de agua destilada na temperatura correspondente de acordo com a
Tabela 1 (matriz do PCC). Em todos os 11 experimentos foram realizadas 3 lavagens de acordo com testes
preliminares e conforme sugerido por He et al. (2006).

Depois de adicionado o volume de agua corresponde, o funil foi levemente agitado e colocado novamente em
repouso até a separacdo nitida das fases. Ocorrida a separagdo o pH da fase inferior foi medido e este
procedimento foi repetido trés vezes em cada experimento.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados experimentais da influéncia conjunta da temperatura e do volume de &gua por volume de
biodiesel estdo apresentados na Tabela 2. A lavagem do biodiesel foi realizada por trés vezes sucessivas e 0s
valores de pH reportados na Tabela 2 referem-se ao valor do pH da dltima &gua de lavagem. Vale ressaltar que
o valor do pH da agua destilada utilizada nestas lavagens é de 5,3.

Tabela 2: Influéncia da temperatura e do volume de agua no pH da 4gua de lavagem

. Temperatura Volume agua
Experimento (°C) (mL) pH
1 30 20 9,6
2 30 80 6,9
3 70 20 10,8
4 70 80 6,8
5 27 50 7,5
6 73 50 7,6
7 50 15 9,8
8 50 85 7,4
9 50 50 6,4
10 50 50 6,0
11 50 50 6,6
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Analisando os resultados da Tabela 2, e comparando os experimentos 1 com 3, 2 com 4 e 0s experimentos 5
com 6 pode-se notar que com um aumento na temperatura, mantendo o volume constante ndo acorreu uma em
reducdo sensivel no valores de pH, todavia, comparando os experimentos 1 com 2, 3 com 4 e 7 com 8 pode-se
concluir que o aumento no volume de &gua acarretou em uma reducdo no valor do pH. Pode-se concluir ainda
que os melhores resultados foram encontrados nos pontos centrais (experimentos 9,10 e 11), visto que 0s
menores valores de pH encontrados indicam a retirada de todo o excesso de base da reacéo.

Através do software Statisca 7.0 obteve-se a equacdo 1, com a varidvel significativa (x2 = Volume de agua)
para reducdo do pH (A) e com um coeficiente de correlagdo de (R%) 0,93 a um nivel de significancia de 5%, o
que indica um ajuste adequado dos dados experimentais.

A =6,4228-1,42438x, +0,72041x2 +1,51031x> equagio 1

De acordo com 0 modelo pode-se concluir que 0 aumento no volume de agua, acarreta numa reducéo do valor
de pH da agua de lavagem. Isto pode ser confirmado pelo fato do sinal negativo do coeficiente que acompanha
a variavel (x2) o que provoca uma reducgdo na resposta (A). Este fato corrobora com a andlise dos dados da
Tabela 2.

Como o modelo mostrou-se apropriado foi possivel construir uma superficie de resposta, conforme apresentado
na Figura 1.
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T

Figura 1: Superficie de resposta da influéncia do volume de dgua da temperatura na reducdo da agua de
lavagem

Analisando a superficie de resposta e a curva de contorno nota-se que existe um ponto de minimo. A faixa onde
a resposta é minima se encontra localizada entre 43 e 55 °C para temperatura (x1) e 60 e 70 mL para o volume
de agua (x2).

Com o auxilio do software Maple 13, encontrou-se a condi¢do de minimizacdo para o pH em temperatura de
49,6°C e volume de agua 64 mL, nesta condicdo o pH determinado pelo modelo foi de 6,08. Este valor foi
validado experimentalmente na condi¢do 6timazada pelo Maple e obteve-se o valor de pH de 6,1 (+ 1), o que
levou a conclusdo de que modelo encontrado representa bem os dados experimentais obtidos. Este resultado se
encontra bem préximo dos resultados obtidos no ponto central. Este fato ja era esperado porque a condigdo
central encontra-se dentro da regido de otimizacdo encontradas na curva de contorno e na superficie de
resposta.

A faixa de Otima temperatura encontrada neste trabalho estd de acordo com os resultados obtidos por
Karaosmanoglu et al. (1996) e He et al. (2006), os quais indicaram uma temperatura ideal de 50°C para a
lavagem de biodiesel com éagua destilada. Todavia, ambos 0s autores utilizaram em suas metodologias um
volume de agua destilada 1:1, volume superior ao encontrado neste trabalho.
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CONCLUSOES

O estudo da melhor condicéo de lavagem de biodiesel com &gua destilada demonstrou que dentre as variaveis
estudadas o volume de &gua tem maior influéncia do que a temperatura no pH da égua de lavagem. Utilizando a
superficie de resposta foi possivel realizar uma analise conjunta das variaveis e determinar o ponto de
minimizacéo que foi de um volume de agua de 64 mL e temperatura de 49,6°C.
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