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Resumo: O biodiesel de babacu foi sintetizado via transesterificacdo metilica e avaliado
segundo a Resolucdo ANP n° 920/23. A analise por CG-MS confirmou a predominancia de
laurato de metila. O biocombustivel atendeu aos limites legais: massa especifica de 874,09
kg/ms, ponto de fulgor de 112,5 °C, viscosidade de 3,4 mm?/s e acidez de 0,23 mg KOH/g.
O teor de ésteres atingiu 99,68% e a estabilidade oxidativa foi de 25 h (minimo de 13 h),
devido a baixa insaturacdo. O processo gerou um produto de alta qualidade técnica e com
alto potencial de consolidacdo no setor de bioenergia.
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INTRODUCAO

A crescente demanda por energia aliada a necessidade
iminente de reducdo das emissdes de gases de efeito
estufa tem impulsionado a transicdo da matriz
energética global em diregdo a fontes renovaveis
(KNOTHE et al., 2006). Nesse cenério, o biodiesel
surge como uma alternativa consolidada ao diesel de
origem féssil, destacando-se por sua
biocompatibilidade, elevado ponto de fulgor,
excelente poder lubrificante e auséncia de compostos
sulfurados (PARENTE, 2003; LLANOS et al., 2021).

No contexto brasileiro, regulamentado pela Agéncia
Nacional do Petréleo, G&s Natural e Biocombustiveis
(ANP), a diversificacdo de matérias-primas
oleaginosas regionais é uma estratégia crucial para
garantir a segurancga energética e impulsionar o
desenvolvimento socioecondmico de ecossistemas
locais (ANP, 2023; SUAREZ et al., 2017)

Entre as biomassas com elevado potencial energético
no Norte e Nordeste do Brasil, destaca-se a palmeira
do babacu (LIMA etal., 2015). O éleo extraido de suas
améndoas apresenta uma composi¢ao peculiar rica em
4cidos graxos saturados de cadeia média, diferindo
substancialmente de matrizes tradicionais como a soja
(SILVA et al., 2010).

A arquitetura molecular saturada do éleo de babacu
exerce influéncia direta sobre as propriedades fisico-
quimicas do biodiesel sintetizado. Pesquisas
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Cromatograéfico,

cromatogréaficas prévias indicam o predominio do
acido laurico (C12:0) nesta matéria-prima (SOUZA et
al., 2012). Essa predominancia confere ao
biocombustivel uma estabilidade oxidativa e térmica
superior, tornando-o altamente resistente ao
envelhecimento e & degradagdo por oxigénio
atmosférico devido & baixa concentracdo de
insaturacdes na cadeia (MOREIRA et al., 2019).

Diante do exposto, este trabalho justifica-se pela
necessidade de validar a eficiéncia do processo de
sintese e purificacdo do biodiesel de babagu purificado
por meio de uma ampla avaliacdo fisico-quimica e de
seu perfil de ésteres via CG-MS. O objetivo principal
consistiu em sintetizar o biodiesel de babagu por
transesterificacdo metilica basica e realizar sua
caracterizagdo completa, analisando parametros
cruciais como massa especifica, viscosidade
cinematica, ponto de fulgor, indice de acidez,
estabilidade oxidativa e pureza em ésteres, garantindo
sua conformidade com os critérios de qualidade do
setor de bioenergia.

MATERIAL E METODOS

As etapas experimentais desta pesquisa foram
executadas no Laboratdrio de Anélise e Pesquisa em
Quimica Analitica de Petrleo e Biocombustiveis
(LAPQAP/UFMA) e no Nucleo de Andélise de
Residuo de Pesticidas (NARP). As atividades
compreenderam desde a etapa de sintese do biodiesel
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de babacu (Attalea speciosa) via transesterificacao, até
a caracterizacdo fisico-quimica completa do
biocombustivel obtido. A caracterizacdo analitica do
biodiesel de babacu, seguiu um protocolo de
caracterizagdo  fisico-quimica, cujos  ensaios
abrangeram as determinagdes de cor, aspecto visual,
massa especifica a 20 °C, ponto de fulgor, viscosidade
cinematica a 40 °C, estabilidade oxidativa, teor de
ésteres, indice de acidez. Todas as analises foram
executadas em estrita conformidade com as diretrizes
normativas da Associacdo Brasileira de Normas
Técnicas (ABNT NBR), da American Society for
Testing and Materials (ASTM), Normas Europeias
(EN) e International Organization for Standardization
(1SO).

A reacdo foi realizada em um sistema conforme Figura
1 que consiste basicamente de um baldo volumétrico
de 2 bocas de 500 mL (a) acoplada em um pirex
contendo glicerina (b) e conectado a um tubo
condensador de serpentina (c), sob um agitador com
aquecimento (d), e utilizando um termémetro (e) para
controle da temperatura da glicerina, a temperatura do
6leo foi controlada até o inicio da reacdo. Os
parametros reacionais empregados foram: razdo molar
alcool/6leo empregada foi de 6:1, temperatura de
65°C, 1h30 de reacdo e 1% de catalisador em relacdo
a massa do 6leo.

Inicialmente, pesou-se 350g de 6leo de babacu, o
mesmo foi seco em estufa por 3h a 110°C, afim de
remover possivel umidade presente na matéria-prima.
Logo apds, foi obtido o metdxido de potéssio
misturando-se metanol com hidréxido de potassio, sob
agitacdo magnética até a completa homogeneizagéo.
Em seguida, adicionou-se ao 6leo de babagu seco o
metoxido de potassio sob chapa com agitacdo. Ao
final da reacéo, a mistura foi transferida para um funil
de decantagdo por 24h até separar as fases.

Apbs o repouso, observou-se duas fases distintas, o
biodiesel, na fase superior, mais claro e menos densa,
a na fase inferior, a glicerina, mais densa e escura. A
glicerina foi removida e o biodiesel foi purificado com
etapas de lavagens, sendo inicialmente lavado com
80mL solucdo acida morna de HCL 0,5 mol/L e em
seguida, lavado 3 vezes com &gua destilada morna. A
cada lavagem, o biodiesel foi deixado em repouso por
30 minutos para promover a decantacdo da fase
organica. As lavagens foram cessadas quando a agua
de lavagem chegou préximo no neutro, pH 7,0.
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Figura 1. Montagem do sistema de reacéo.

A massa especifica foi realizado no densimetro Anton
Paar DMA 4500 M. Para essa anlise, retirou-se 2 mL
de amostragem com auxilio de uma seringa de vidro e
em seguida, introduzida no tubo capilar em U,
assegurando que a amostra esteja livre de bolhas. Os
resultados foram expressos em Kg/cma3.

Para esse procedimento foi utilizado o analisador
automatizado em vaso fechado Pensky-Martens,
modelo PMA. O procedimento experimental consistiu
na transferéncia de uma aliquota de aproximadamente
50 mL de amostra para a cuba de ensaio, respeitando
o limite de menisco indicado pelo fabricante. O ensaio
seguiu com o ajuste do didmetro da chama-piloto para
3,2 mm e aplicacdo de uma taxa de aquecimento linear
programada entre 5 e 6 °C/min.

Os ensaios de estabilidade & oxidacdo foram
conduzidos por meio da determinacéo do periodo de
indugdo a 110 °C, utilizando o equipamento termo-
estatizado Rancimat Metrohm 873. O procedimento
consistiu no acondicionamento de uma aliquota de 3 g
de amostra em uma célula de reacdo sob fluxo
constante de ar purificado de 10 L/h. Os compostos
volateis gerados pela oxidagcdo térmica foram
arrastados para uma célula de medicdo contendo 60
mL de agua destilada, monitorando-se o aumento da
condutividade elétrica até o ponto de inflexdo da curva
cinética.

A determinacdo do teor de ésteres no biodiesel de
babagu foi executada por cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas (CG-MS), por
meio de uma adaptacdo da metodologia regulamentar
da norma EN 14103, o equipamento utilizado foi o
Espectrometro de Massas Shimadzu modelo GCMS-
QP2010 SE acoplado com injetor automaético
Autosampler AOC - 20i. O sistema cromatografico
operou com a temperatura do injetor fixada em 250
°C, programado em modo de divisdo de fluxo (split)
na razdo de 1:40. O gas de arraste foi mantido sob
fluxo constante na coluna de 1,00 mL/min e pressao
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de cabeca de 80,6 kPa. No espectrbmetro de massas,
configurou-se um tempo de corte do solvente (solvent
delay) de 5 minutos para protecdo do filamento,
mantendo-se a fonte de ions calibrada a 200 °C e a
temperatura da interface de transferéncia (transfer
line) a 250 °C. O solvente empregado para analise foi
0 n-hexano.

Para andlise de viscosidade cineméatica a 40°C,
empregou-se um banho termostatico de imerséo
(modelo HVB 438), cujo controle de temperatura
ocorre por circulacdo de fluido térmico, equipado com
tubos capilares Cannon-Fensky. O biodiesel, diesel
maritimo e as blends B5, B10 e B15 foram avaliadas
utilizando-se  capilares de numeracdo 75. O
procedimento consistiu em condicionar
aproximadamente 10 mL de cada amostra no banho
por 30 min para estabilizagdo térmica, seguido da
cronometragem do tempo de escoamento. As analises
foram realizadas em ftriplicatas e os valores finais
foram calculados com base na seguinte equacéo:

v=Cxt (Equacdo 1)

onde:

e v = Viscosidade cinemdtica da amostra
(mm?/s ou cSt);

e C = Constante de calibracdo do viscosimetro
(fornecida pelo fabricante, em

e mm?s);
t = tempo de escoamento do fluido no tubo
viscosimetro (segundos).

O indice de acidez é definido como o nimero de
miligramas de hidroxido de potassio (KOH)
necessario para neutralizar os acidos livres presentes
em 1 grama da amostra. A metodologia para a
determinacédo do indice de acidez foi a mesma usada
no trabalho de Correia (2012), que se baseou no
método da American Oil Chemist’ Society (AOCS)
com algumas modificacoes. Pesou-se
aproximadamente 2 gramas da amostra do biodiesel
em um frasco erlenmeyer. Adicionou-se 25 mL de
alcool etilico neutro e duas gotas de indicador
fenolftaleina. A mistura foi titulada com solugdo de
hidroxido de sédio 0,01 mol-L-1 até a identificacdo
visual da mudanca da coloracdo da amostra para rdsea.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos na caracterizacéo fisico-quimica
do biodiesel de babagu purificado evidenciam um
biocombustivel de alta qualidade, com pardmetros em
estrita conformidade com os limites estabelecidos pela
legislacdo nacional vigente (Resolucdo ANP n°
920/2023). A  eficiéncia do  processo  de
transesterificacdo foi ratificada pelo teor de ésteres de
99,68% e pelo rendimento reacional de 87%,
indicando uma  conversdo  satisfatoria  dos
triacilglicer6is em ésteres alquilicos, com perdas
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residuais aceitaveis durante as etapas de lavagem e
purificacdo.

O perfil lipidico do babagu, composto
majoritariamente por &cidos graxos saturados de
cadeia média (predominantemente o &cido laurico,
(C12:0), refletiu-se diretamente nas propriedades
fisicas do combustivel. A viscosidade cinematica a 40
°C fixou-se em 3,442 mm?/s, situando-se
confortavelmente dentro do intervalo regulatério da
ANP (3,0 a 6,0 mm?s). Essa viscosidade
moderadamente baixa é uma vantagem critica para o
gerenciamento de blendas maritimas, pois garante
uma atomizacdo eficiente do combustivel na camara
de combustdo, evitando o desgaste prematuro de
bombas de injecdo e bicos injetores. Em estreita
correlacdo, a massa especifica a 20°C resultou em
874,09 kg/m3, valor que atende perfeitamente ao
intervalo normatizado de 850 a 900 kg/m3,
assegurando a adequacdo volumétrica e massica no
sistema de alimentagdo do motor.

No que tange a seguranca operacional e de estocagem,
o0 ponto de fulgor de 112,5 °C superou o limite minimo
exigido pela ANP para o0 B100 (minimo de 100 °C).
Esse resultado confirma a remogdo completa do
metanol/etanol residual da reacdo, eliminando riscos
de inflamabilidade precoce no armazenamento.
Adicionalmente, o indice de acidez de 0,23 mg KOH/g
permaneceu significativamente abaixo do teto de 0,50
mg KOH/g estipulado pela norma. O baixo teor de
acidos graxos livres corrobora a eficiéncia do processo
de refino e purificacdo da matéria-prima, mitigando
potenciais problemas de corrosdo em ligas metalicas
do sistema de combustivel.

O maior destaque tecnolégico dos resultados reside na
estabilidade oxidativa, que atingiu 25 horas. O periodo
de inducdo obtido supera o requisito minimo da ANP
(minimo de 13 horas para o B100 automotivo),
consolidando o biodiesel de babagu como uma matriz
excepcionalmente estavel. Do ponto de vista quimico,
esse desempenho superior é uma consequéncia direta
da baixa concentragdo de sitios insaturados na cadeia
do babacu, tornando a molécula altamente resistente
ao atague por oxigénio atmosférico e ao
envelhecimento térmico.

Tabela 1. Pardmetros Fisico-quimicos do Biodiesel de
Babacu.

Resolugéo
Parametros Rgsgjt'itjff ° ANP
n°920/23
Massa Especifica
(Kalm?) 874,09 850-900
Ponto(?:eofulgof 112,5 min. 100
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Estabilidade
Oxidativa (h) 25 13n
Teor de Esteres (% 99,68 96.5
massa)
Viscosidade
(mm?/s) 3,4 3,0-5,0
Indice de Acidez 0,23 05

(mg KOH/q)

O perfil cromatografico obtido na analise do biodiesel
de babacu revelou uma separacéo eficiente e de alta
resolucdo dos ésteres constituintes, caracterizada por
picos simétricos e uma linha de base estavel ao longo
de toda a corrida. A analise quantitativa detalhada na
figura confirma a natureza predominantemente laurica
da matéria-prima, apresentando o éster metilico do
acido laurico (C12:0) como o componente majoritario,
correspondendo a 39,82% da area total integrada (Pico
2). Adicionalmente, verificou-se teores significativos
dos ésteres dos acidos miristico (C14:0; 18,86%),
elaidico (C18:1; 13,41%), palmitico (C16:0; 11,11%)
e caprico (C10:0; 8,76%). A excelente resolucédo entre
0s picos e a concentracdo residual quase nula de
compostos intermediarios tardios atestam a elevada
eficiéncia da reacdo de transesterificacdo na conversdo
dos triacilglicerdis originais em ésteres alquilicos
puros, validando a qualidade do biodiesel sintetizado.

O somatério das areas percentuais dos ésteres
metilicos purificados demonstra a viabilidade técnica
do éleo de babacgu para a producéo de biodiesel dentro
dos parametros de qualidade exigidos, fornecendo
uma estimativa confiavel da composicdo quimica e da
distribuicdo de cadeia de acidos graxos na amostra
analisada.
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Figura 2. Cromatograma do Biodiesel de Babagu

Tabela 2. Teor de Esteres do Biodiesel de Babagu

Nome Avrea (%) Pico
Caprato de Metila 8,79 1
Laurato de Metila 39,82 2
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Miristato de Metila 18,86 3
Palmitato de Metira 11,11 4
Elaidato de Metila 13,41 5
Estearato de Metila 7,72 6
CONCLUSAO

Os resultados obtidos neste trabalho demonstram que
a sintese de biodiesel a partir do 6leo de babagu via
transesterificacdo metilica foi executada com elevada
eficiéncia, consolidando esta matéria-prima como
uma alternativa técnica e ambientalmente viavel para
a matriz energética nacional.

A caracterizacdo fisico-quimica evidenciou que todos
os parametros avaliados — massa especifica (874,09
kg/m?), ponto de fulgor (112,5 °C), viscosidade
cinematica (3,4 mm?/s) e indice de acidez (0,23 mg
KOH/g) — encontram-se em estrita conformidade
com os limites restritivos da Resolucdo ANP n°
920/23.

Os  maiores  diferenciais  qualitativos  do
biocombustivel sintetizado residem no excepcional
teor de ésteres alcancado (99,68%), que comprova o
rigor e a eficAcia das etapas de conversdo e
purificacdo, e na sua estabilidade oxidativa superior de
25 horas. Este tempo de induc¢do, que supera em quase
0 dobro o minimo regulamentar de 13 horas, é
diretamente justificado pelo perfil cromatogréfico
(CG-MS), que confirmou o predominio de cadeias
carbonéceas saturadas, majoritariamente
representadas pelo laurato de metila (39,82%).

Portanto, conclui-se que o biodiesel de babagu puro
cumpre integralmente os requisitos de qualidade
exigidos por lei, destacando-se como um combustivel
de alta estabilidade térmica e oxidativa, com potencial
estratégico para o fortalecimento da bioenergia e
valorizacéo dos recursos oleaginosos regionais.
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