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Introducao

Na producdo do biodiesel em escala industrial,
geralmente é utilizado um catalisador homogéneo,
tal como o metdxido de sédio, pois favorece alto
rendimento em um curto periodo. No entanto, a
formacdo de sabdo, geracdo excessiva de aguas
residuais, corrosdo do reator e outros problemas
podem ocorrer com o uso desses catalisadores. Por
isso, torna-se necessario investigar catalisadores
heterogéneos alternativos que superem os desafios
da catdlise homogénea, permita a redugdo no custo
do biodiesel e sejam ambientalmente favoraveis. Os
catalisadores heterogéneos possuem vantagens
relacionadas a facilidade de reciclabilidade, de
separacdo e maior pureza no éster e produtos de
glicerol, outrossim, ndo propicia a saponificacdo e
nem a corrosdo.*

Entre os catalisadores alcalinos heterogéneos
utilizados na sintese do biodiesel, destacam-se os
oxidos metdlicos. Muitos estudos foram realizados
com CaO devido as suas vantagens econdmicas,
alta basicidade, baixa solubilidade em &lcoois, facil
manuseio, excelente atividade fisico-quimica,
grande atividade catalitica e facilidade de aquisigao.
O CaO pode ser obtido a partir do tratamento térmico
de fontes de CaCOs derivadas da natureza e de
baixo custo residuos. O uso de residuos como
catalisadores a base de célcio tem sido relatado na
literatura na busca por uma abordagem mais
sustentavel na cadeia produtiva do biodiesel.?
Algumas das fontes residuais de célcio sdo cascas
de ovo, moluscos bivalves, crustaceos, casca de
caracol e ossos. Cardoso (2020) afirma que o
aumento da eficiéncia desses catalisadores pode ser
atribuido a coexisténcia de outros metais presentes
nesses Oxidos de origem animal, tais como o Mg e
Sr.2 Além disso, a literatura evidencia a presenca de
metais como o Mg, K, Sr, Zn, Al, e especialmente o
Ca, nos estercos de diversas fontes animal e por isso

grande eficiéncia no seu uso como catalisador na
produgdo de bio-6leo.® Em prol disso, buscou-se
nesse trabalho fazer um estudo da eficiéncia
catalitica na sintese do biodiesel metilico a partir do
6leo de soja refinado utlizando catalisadores
heterogéneos oriundos de estercos de galinha,
porco, vaca, ovelha e cabra calcinados.

Material e Métodos

Processou-se 0s estercos termicamente por
secagem, peneiracao e calcinagdo a 900 °C por 3 h.
Sintetizou-se o biodiesel utilizando os catalisadores
derivados dos estercos de galinha, vaca, ovelha,
cabra e porco, de modo analogo as condi¢es de
sintese do biodiesel usando catalisadores a base de
sururu, ja descrito em literatura.?

Adicionou-se 2,5 g do 6xido derivado do esterco
seco e calcinado em um baldo de 2 bocas de 100
mL, e refluxou-se por 1 h na presenca de 28 mL de
metanol anidro. Nessa mistura adicionou-se 50 g de
6leo de soja refinado, previamente aquecido a 65 °C.
Refluxou-se essa mistura sob banho de ¢dleo e
agitacdo magnética por 5 h. Removeu-se o
catalisador por filtragdo a vacuo e transferiu-se a
mistura oleosa para um funil de separacéo para
remogado da glicerina presente na fase mais densa.
Remove-se 0 0 excesso do metanol da fase menos
densa por roto-evaporagdo sob vacuo. Centrifugou-
se o biodiesel resultante a 500 rpm por 20 min para
remover tracos remanescentes de glicerina.
Removeu-se a glicerina decantada na fase inferior
com uma pipeta de pasteur, e o biodiesel final
apresentou-se como 6leo amarelo claro translicido.
A fim de acompanhar o andamento das reacdes, fez-
se a cromatografia em camada delgada (CCD) a
cada 1 h de refluxo. Com o auxilio de um capilar,
coletou-se aliquotas da reagdo e as transferiu para
uma placa de CCD. Eluiu-se a amostra em uma
mistura de (hexano):(acetato de etila):(acido acético
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concentrado) (90:10:1). Aplicou-se as amostras
entre uma amostra de biodiesel pura (B100) e de
Oleo de soja para efeito de comparacado. Revelou-se
0 CCD em camara de vapor de iodo. Caracterizou-
se o biodiesel utilizando a espectroscopia de FTIR-
ATR, em um espectrdmetro FTIR, Shimadzu modelo
IRspirit, coletado por 45 scans, com resolucéo de 4
cm-1, na faixa de comprimento de onda 4.000-400
cm.

Resultados e Discussao

Fez-se a pré-ativagdo do CaO na presenca de
metanol sob refluxo por 1 h antes da adi¢cdo do dleo
de soja. Neste momento, dissolve-se qualquer
guantidade potencial de Ca(OH): presente na
superficie do CaO, permitindo que o catalisador seja
ativado. Evidenciou-se o0 sucesso das reacdes a
partir da analise do CCD, em conjunto com a
observacéo da glicerina formada ao final do refluxo.
Ao final da reacéo e purificac@o do biodiesel, obteve-
se um rendimento (m/m) de 78,1%, 65,5%, 49,8%,
44,1% e 40,1%, ao se utilizar os catalisadores
derivados dos estercos de ovelha, galinha, porco,
cabra e vaca, respectivamente.

Figura 1: Espectro de FTIR dos diferentes biodieseis
metilico, de acordo com o catalisador utilizado.
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Caracterizou-se por espectroscopia de FTIR o
biodiesel sintetizado com o proposito de verificar as
bandas de transmitancia caracteristicas de ésteres e
acidos graxos na regido do infravermelho (Fig. 1). A
evidéncia na formacdo do biodiesel (ésteres
metilicos) deu-se mais especificamente ao
surgimento da banda em 1024 cm™ e em 1743 cm™.
Além disso, pode-se destacar as bandas intensas
em 2924 cm? e 2853 cm associadas aos grupos

alifaticos —CHs e —CHz, respectivamente. Pode-se
observar que a banda em 1743 cm™ atribuida ao
grupo carbonila (C=0) e as bandas em 1460 cm™ e
atribuidas a deformagdo angular do CHs. As
absorcGes em 1373 e 1160 cm™ sdo referentes a
deformacdo O-CH., O-CHs, respectivamente.* A
banda ao redor de 1680 cm pode ser atribuida as
vibracdes de deformacéo axial da ligagcdo C=C e a
banda em cerca de 3010 cm™ as vibragGes de
deformacéo axial da ligacdo C—H da ligacéo dupla. A
banda em 722 cm? refere-se a sobreposi¢cdo da
deformacé&o angular simétrica no plano e da vibragéo
fora do plano de (CH2)n. A banda em 1239 cm?
refere-se ao estiramento assimétrico da ligagédo de
C-O-C.

Conclusodes

Conclui-se que os catalisadores heterogéneos
sintetizados & base de esterco de vaca, cabra,
galinha, porco e ovelha apresentam grande
eficiéncia na sintese do biodiesel metilico, onde
observou-se a formacao da glicerina ao término de 5
h de refluxo. Esse sucesso também pode ser
acompanhado ao longo da reagdo com a analise do
CCD do produto de reagdo. Ao término da reagao,
recuperou-se o catalisador heterogéneo de todas as
reacbes e o biodiesel final apresentou-se na cor
amarelo claro transltcido, com bom rendimento para
todos os catalisadores estudados. O FTIR corrobora
a formacao do biodiesel para todos os catalisadores
estudados. Dessa forma, pode-se concluir que os
estercos estudados sdo promissores percursores de
catalisadores heterogéneos na sintese do biodiesel.
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