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PROCESSO DE OBTENÇÃO DE BIODIESEL UTILIZANDO ÓLEO 

FÚSEL 

CAMPO DA INVENÇÃO 

[001] A presente patente de invenção descreve um processo de 

obtenção de biodiesel utilizando óleo fúsel através do sinergismo 

catalítico entre o ácido Heterofosfotúngstico (HPW) e o Penta Cloreto 

de Nióbio (NbCl5) em uma rota etílica. 

ANTECEDENTES DA INVENÇÃO 

[002] O termo fusel oil (Finkel) teve origem na Alemanha e se referia às 

frações inferiores ou ruins. Hoje, o termo óleo fúsel é largamente usado 

para designar a mistura de alcoóis superiores obtidos em várias etapas 

do processo de destilação do álcool [PATIL, A. G.; KOOLWAL, S. M.; 

BUTALA, H. D. Fusel oil: composition, removal and potential utilization. 

International Sugar Journal, Pune, v. 104, n. 1238, p. 51-63, 2002]. 

[003] O óleo fúsel é um resíduo gerado durante o processo de 

destilação do álcool combustível e é a sua fração menos volátil. Ele é 

um subproduto, líquido nas condições ambientes, viscoso, levemente 

amarelo de odor desagradável, além de apresentar em sua maior parte 

os alcoóis isoamílico e isobutílico, e em menor proporção os alcoóis n-

amílico, n-butílico e isopropanol [PÉREZ, E. R.; CARDOSO, D. R.; 

FRANCO, D. W. Análise dos álcoois, ésteres e compostos carbonílicos 

em amostras de óleo fúsel. Química Nova, São Paulo, 2001.]. 

[004] Em países onde há uma grande produção de etanol combustível, 

como o Brasil, alternativas para a utilização dos resíduos gerados 

nesse processo são de grande importância para tornar a produção de 

etanol menos poluidora e mais rentável.  

[005] O documento CN105695109 descreve um método para a 

obtenção de biodiesel utilizando hidróxido de sódio como catalisador do 
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processo, permitindo que tal tecnologia possa ser obtida com custos 

reduzidos.  

[006] O documento CN105457628 refere-se a um aditivo para óleo 

diesel que consiste de uma mistura de álcoois superiores-iso-amílico, 

iso-butílico, n-butílico-obtidas a partir da destilação do óleo fúsel.  

[007] O documento BRPI0602633D3 descreve um processo de 

obtenção de aditivo para óleo diesel, porém não fazendo uso do 

catalisador HPW/NbCl5 descrito na presente patente de invenção. 

[008] Em que pese o estado da técnica descrever técnicas de 

destilação de óleo fúsel, nenhum documento descreve ou sugere um 

sistema catalítico para preparação de biodiesel que compreende o 

sinergismo entre o ácido Heterofosfotúngstico (HPW) e o Penta Cloreto 

de Nióbio (NbCl5), em uma rota etílica, ditos catalisadores utilizados em 

baixas quantidades e de fácil e econômica obtenção, obtendo álcool 

isoamílico com elevada pureza e recuperação. 

SUMÁRIO 

[009] A invenção descreve um processo de obtenção de biodiesel 

utilizando óleo fúsel que provê a reciclagem de um subproduto da 

indústria sulcroalcooleira, sendo gerado 2,5 litros de óleo fúsel para 

cada 1000 litros de etanol. 

[010] A invenção descreve um processo de obtenção de biodiesel 

utilizando óleo fúsel que permite reutilizar um subproduto que contém 

grande quantidade de álcoois que apresentam bons rendimentos na 

síntese de biodiesel, dentre os quais estão os álcoois isoamílico, 

isobutilico e etílico.  

BREVE DESCRIÇÃO DAS FIGURAS 

[011] A figura 1 apresenta o cromatograma obtido para a reação entre 

o óleo e linhaça e álcool isoamílico, utilizando uma Coluna Rtx-Wax. 
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Rampa de aquecimento do forno: 180ºC por 5 minutos, aquecimento 

até 203ºC em uma taxa de 5ºC/min, isoterma de 2 minutos, 

aquecimento até 204ºC em uma taxa de 1ºC/min, isoterma de 1 minuto, 

aquecimento até 217ºC em uma taxa de 5ºC/min, isoterma de 3 

minutos, aquecimento até 220ºC em uma taxa de 1ºC/min, isoterma de 

2 minutos, aquecimento até 222ºC em uma taxa de 1ºC/min, isoterma 

de 2 minutos, aquecimento até 223ºC em uma taxa de 2ºC/min, 

isoterma de 2 minutos, aquecimento até 250ºC em uma taxa de 

10ºC/min, isoterma de 2 minutos.   

[012] A figura 2 apresenta o espectro de massas do palmitato de 

isoamila (tempo de retenção = 12,9 min, C16:0, pico 1). 

[013] A figura 3 apresenta o espectro de massas do estearato de 

isoamila (tempo de retenção = 18,0 min, C18:0, pico 2). 

[014] A figura 4 apresenta o espectro de massas do oleato de isoamila 

(tempo de retenção = 18,6 min, C18:1, pico 3). 

[015] A figura 5 apresenta o espectro de massas do linoleato de 

isoamila (tempo de retenção = 20,0 min, C18:2, pico 4). 

[016] A figura 6 apresenta o espectro de massas do linolenato de 

isoamila (tempo de retenção = 22,3 min, C18:3, pico 5). 

[017] A figura 7 apresenta o cromatograma obtido para a reação entre 

o óleo e linhaça e álcool etílico, utilizando uma coluna Rtx-Wax. Rampa 

de aquecimento do forno: 180ºC por 5 minutos, aquecimento até 203ºC 

em uma taxa de 5ºC/min, isoterma de 2 minutos, aquecimento até 

204ºC em uma taxa de 1ºC/min, isoterma de 1 minuto, aquecimento até 

217ºC em uma taxa de 5ºC/min, isoterma de 3 minutos, aquecimento 

até 220 ºC em uma taxa de 1ºC/min, isoterma de 2 minutos, 

aquecimento até 222ºC em uma taxa de 1ºC/min, isoterma de 2 

minutos, aquecimento até 223ºC em uma taxa de 2ºC/min, isoterma de 
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2 minutos, aquecimento até 250ºC em uma taxa de 10ºC/min, isoterma 

de 2 minutos. 

[018] A figura 8 apresenta o espectro de massas do palmitato de etila 

(tempo e retenção = 8,5 min, C16:0, pico 1). 

[019] A figura 9 apresenta o espectro de massas do estearato de etila 

(tempo e retenção = 12,4 min, C18:0, pico 2). 

[020] A figura 10 apresenta o espectro de massas do oleato de etila 

(tempo de retenção = 12,9 min, C18:1, pico 3). 

[021] A figura 11 apresenta o espectro de massas do linoleato de etila 

(tempo de retenção = 14,0 min, C18:2, pico 4). 

[022] A figura 12 apresenta o espectro de massas do linolenato de etila 

(tempo de retenção = 15,7 min, C18:3, pico 5). 

[023] A figura 13 apresenta o cromatograma obtido para a reação entre 

o óleo e linhaça e álcool metílico, utilizando K – 10 como catalisador e 

Diclorometano (DCM) na proporção de 1:15 (biodiesel/DCM) como 

diluente, utilizando Coluna Rtx-Wax. Rampa de aquecimento do forno: 

180ºC por 5 minutos, aquecimento até 203ºC em uma taxa de 5ºC/min, 

isoterma de 2 minutos, aquecimento até 204ºC em uma taxa de 

1ºC/min, isoterma de 1 minuto, aquecimento até 217ºC em uma taxa de 

5ºC/min, isoterma de 3 minutos, aquecimento até 220ºC em uma taxa 

de 1ºC/min, isoterma de 2 minutos, aquecimento até 222ºC em uma 

taxa de 1ºC/min, isoterma de 2 minutos, aquecimento até 223ºC em 

uma taxa de 2ºC/min, isoterma de 2 minutos, aquecimento até 250ºC 

em uma taxa de 10ºC/min, isoterma de 2 minutos). 

[024] A figura 14 apresenta o espectro de massas do palmitato de 

metila (tempo de retenção = 7,9 min, C16:0, pico 1). 

[025] A figura 15 apresenta o espectro de massas do estearato de 

metila (tempo de retenção = 11,6 min, C18:0, pico 2). 
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[026] A figura 16 apresenta o espectro de massas do oleato de metila 

(tempo de retenção = 12,0 min, C18:1, pico 3). 

[027] A figura 17 apresenta o espectro de massas do linoleato de metila 

(tempo de retenção = 13,1 min, C18:2, pico 4). 

[028] A figura 18 apresenta o espectro de massas do linolenato de 

metila (tempo de retenção = 14,8 min, C18:3, pico 5). 

[029] A figura 19 apresenta a curva de calibração do oleato de isoamila 

(de 5 a 50 mmol/L). 

[030] A figura 20 apresenta a curva de calibração do oleato de etila (de 

5 a 50 mmol/L). 

[031] A figura 21 apresenta a curva de calibração do oleato de etila (de 

0,5 a 10 mmol/L). 

[032] A figura 22 apresenta a curva de calibração do oleato de metila 

(de 5 a 50 mmol/L). 

[033] A figura 23 apresenta a curva de calibração do oleato de metila 

(de 0,5 a 10 mmol/L). 

[034] A figura 24 apresenta o cromatograma completo do produto de 

reação entre o óleo de linhaça e o óleo fúsel, sendo utilizado solvente 

Diclorometano (DCM) na proporção de 1:2 (biodiesel/DCM). 

[035] A figura 25 apresenta ampliação da região entre 5 e 25 minutos 

do cromatograma do produto de reação entre o óleo de linhaça e o óleo 

fúsel apresentado na figura 24.  

DESCRIÇÃO DETALHADA DA INVENÇÃO 

[036] O processo de obtenção de biodiesel utilizando óleo fúsel, objeto 

da presente patente de invenção, compreende uma reação de 

transesterificação utilizando um óleo vegetal (no caso, óleo de linhaça) 

com o álcool etílico, na proporção de 1:10 (óleo/álcool), sendo utilizados 

como catalisadores a mistura de ácido Heterofosfotúngstico (HPW) e 
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Penta Cloreto de Nióbio (NbCl5), na proporção de 0,06 partes, à 

temperatura de 120ºC, por 5 horas, com 0,8 bar de pressão autógena 

e rotação em 170 rpm. 

[037] A mistura de catalisadores inclui entre 35,0% a 45,0% de HPW e 

entre 55,0 a 65,0% de NbCl5 para cada 10 partes de álcool etílico. 

[038] Ao término do tempo reacional, a reação é resfriada para a 

despressurização do reator e a mistura retirada do frasco reacional.   

[039] A fase líquida é lavada com água destilada e a fase orgânica é 

adicionada de sulfato de sódio e mantida em repouso por 24 horas, 

sendo separado por filtragem e evaporação do solvente para obtenção 

dos ésteres etílicos. 

[040] Opcionalmente, os catalisadores são previamente preparados 

antes de serem transferidos para o reator, com a homogeneização da 

mistura de HPW e NbCl5 entre 20 a 30 minutos. 

TESTES 

[041] Foram realizadas reações com diferentes sistemas catalíticos 

para investigar a eficiência dos catalisadores HPW e NbCl5, utilizados 

isolados ou associados, nas reações de transesterificação de um óleo 

vegetal (óleo de linhaça) com os alcoóis isoamílico, etílico e metílico. 

[042] A utilização do óleo de linhaça deve-se ao fato deste óleo vegetal 

possuir a maior composição de ácidos graxos insaturados, com a 

modificação química dos ésteres formados (por exemplo, a introdução 

de um grupo epóxido reativo que pode ser utilizado como precursor de 

uma variedade de produtos químicos, incluindo a formação de 

carbonatos cíclicos através da reação de cicloadição de CO2). O óleo 

vegetal pode ser selecionado, também, dentre óleo de soja, cártamo, 

canola, milho, dentre outros. 

[043] Identificação dos ésteres formados a partir da reação entre o 
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óleo de linhaça e os alcoóis metílico, etílico e isoamílico por GC-

MS para obtenção dos respectivos tempos de retenção. 

[044] Tabela 1. Ésteres isoamílicos identificados por cromatografia 

gasosa acoplada a espectrometria de massas (GC-MS) e seus 

respectivos tempos de retenção. 

Identificação Tempo de retenção (min) 

Palmitato de isoamila  (C16:0) 12,9 

Estearato de isoamila  (C18:0) 18,0 

Oleato de isoamila       (C18:1) 18,6 

Linoleato de isoamila   (C18:2) 20,0 

Linolenato de isoamila (C18:3) 22,3 

[045] Tabela 2. Ésteres etílicos identificados por GC-MS e seus 

respectivos tempos de retenção. 

Identificação Tempo de retenção (min) 

Palmitato de etila  (C16:0) 8,5 

Estearato de etila  (C18:0) 12,4 

Oleato de etila       (C18:1) 12,9 

Linoleato de etila   (C18:2) 14,0 

Linolenato de etila (C18:3) 15,7 

[046] Tabela 3. Ésteres metílicos identificados por GC-MS e seus 

respectivos tempos de retenção. 

Identificação Tempo de retenção (min) 

Palmitato de metila  (C16:0) 7,9 

Estearato de metila  (C18:0) 11,6 

Oleato de metila       (C18:1) 12,0 

Linoleato de metila   (C18:2) 13,1 

Linolenato de metila (C18:3) 14,8 

[047] 1.2. Preparo das curvas de calibração para quantificação do 

biodiesel isoamílico, etílico e metílico.   
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[048] Para calcular o rendimento das reações de transesterificação 

utilizando diferentes sistemas catalíticos com diferentes alcoóis 

(isoamílico, etílico e metílico), foram preparados padrões de oleato de 

isoamila, oleato de etila e oleato de metila, reagindo o cloreto de oleíla 

com os respectivos alcoóis. Foram preparadas cinco concentrações 

dos padrões (50, 25, 15, 10 e 5 mmol/L) para construção da curva de 

calibração. 

[049] Cálculos para o preparo das soluções padrão (50, 25, 15, 10 e 5 

mmol/L) de oleato de isoamila, oleato de etila e oleato de metila 

utilizados para gerar a curva de calibração, utilizando seus respectivos 

valores de massa molar e densidade, com todas as diluições feitas em 

um balão volumétrico de 10 mL. 

[050] Equação 1: Cálculo para o preparo da solução padrão 50 mmol/L 

[051]   

[052]  

[053] Portanto, para preparar uma solução 0,05 mol/L no balão de 10 

mL é necessário 5x10-4 mol de oleato de isoamila. 

[054]  

[055]  

[056]  

[057]  

[058] Dessa forma, para o preparo da solução padrão de 0,050 mol/L 

foi transferido 0,2025 mL de oleato de isoamila para o balão de 10 mL, 

sendo o volume completado com solvente (diclorometano). 

[059] Equação 2: Cálculo para o preparo das soluções padrão 25, 15, 

10 e 5 mmol/L. 

[060] C1V1=C2V2 
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[061] Tabela 4. Equações de reta e valores de R2 obtidos das curvas 

de calibração (figuras 19 a 23) 

Padrões Equação R2 

Oleato de isoamila 
(50 a 1000mg/L) 

Y = 466,3 X – 13998 0,993 

Oleato de etila 
(50 a 1000mg/L) 

Y = 330,9 X + 7665 0,997 

[062] 1.3. Quantificação e cálculos de rendimento do biodiesel 

isoamílico, etílico e metílico.  

[063] Todos os produtos das diferentes sínteses foram analisados no 

Detector por Ionização de Chama (GC-FID), sendo colocado 0,1mL do 

produto em 2,1 mL de solvente. Através da área do pico do respectivo 

oleato (oleato de isoamila: rt = 18,6 min; oleato de etila: rt = 12,9 min; 

oleato de metila: rt = 12,0 min), foi calculado o rendimento, utilizando a 

equação da reta adequada.  

[064] 1.4. Resultados da rota isoamílica utilizando somente HPW  

[065] As reações de transesterificação utilizando o álcool isoamílico 

foram realizadas em 120ºC por 5 horas, sendo utilizado apenas HPW 

nos sistemas sem pressão externa (0,8 bar de pressão autógena), 4 

bar e 10 bar (entradas 1, 2 e 3, respectivamente), sendo observado nos 

sistemas conduzidos a 4 bar e 10 bar uma pressão interna de 0,9 bar e 

0,8 bar, respectivamente, com a necessária adição de N2 até atingir o 

valor desejado da pressão total, sendo os resultados das reações 

mostrados na tabela 5. 

[066] Tabela 5. Condições e rendimentos das reações de 

transesterificação do óleo de linhaça com o álcool isoamílico utilizando 

HPW como catalisador, 120ºC por 5 horas.  
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Entrada ID Catalisador Pressão Rendimento 
de ésteres 
oleicos (%) 

Rendimento 
de ésteres 
totais (%) 

 
1 (pressão 
autógena) 

Biso-0-
HPW 

0,1g HPW 0,8 bar 59,9 66,6 

2 
(utilizado 

N2) 

Biso-4-
HPW 

0,1g HPW 4 bar 58,3 64,8 

3 
(utilizado 

N2) 

Biso-10-
HPW 

0,1g HPW 10 bar 56,5 61,9 

[067] Em todos os casos, os rendimentos calculados através da 

formação de ésteres totais foram ligeiramente superiores aos 

rendimentos calculados apenas para os oleatos de isoamila. O melhor 

resultado obtido foi utilizando apenas a pressão do sistema reacional, 

sem pressão externa (66,6%, entrada 1, tabela 5). Quando utilizada 

pressão externa (4 ou 10 bar), o rendimento apresentou uma pequena 

queda (64,8% e 61,9%, entradas 2 e 3, tabela 5, respectivamente, não 

significativa).  

[068] 1.5. Resultados da rota isoamílica utilizando apenas NbCl5.  

[069] Nos experimentos das reações de transesterificação do óleo de 

linhaça com o álcool isoamílico utilizando apenas NbCl5 como 

catalisador (0,1516g – 1% mol) em 120ºC por 5 horas nos sistemas 

sem pressão externa (0,8 bar de pressão própria do sistema reacional) 

e pressurizados a 4 e 10 bar, foram obtidos os resultados mostrados na 

tabela 6. 

[070] Tabela 6. Condições e rendimentos das reações de 

transesterificação do óleo de linhaça com o álcool isoamílico utilizando 

NbCl5 como catalisador, 120ºC por 5 horas. 
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Entrada ID Catalisador Pressão Rendimento 
de ésteres 
oleicos (%) 

Rendimento 
de ésteres 
totais (%) 

4 Biso-0-
NbCl5 

0,1516g 
NbCl5 

0,8 bar 25 25,4 

5 Biso-4-
NbCl5 

0,1516g 
NbCl5 

4 bar 23,2 24,4 

6 Biso-10-
NbCl5 

0,1516g 
NbCl5 

10 bar 18,0 17,3 

[071] Os resultados das reações utilizando apenas NbCl5 apresentam 

o mesmo padrão observado nas reações utilizando apenas HPW, ou 

seja, os rendimentos pelos cálculos de ésteres totais se apresentaram 

ligeiramente superiores (exceto para a entrada 6) e independentemente 

do método utilizado para calcular os rendimentos, eles apresentam uma 

pequena queda à medida que a pressão aumenta (entradas 4, 5 e 6, 

tabela 6). Além disso, quando comparado o uso de HPW isolado 

(Tabela 5) e NbCl5 isolado (Tabela 6), nos sistemas sob a mesma 

pressão, o uso de NbCl5 isolado apresentou atividade catalítica em 

torno de 2,5 – 3 vezes menos eficiente o que o uso de HPW isolado. 

Por exemplo, comparando as entradas 1 e 4 (ambas realizadas sem 

pressão externa), o uso de HPW apresentou 66,6% (entrada 1), 

enquanto o uso de NbCl5 apresentou 25,4% (entrada 4), indicando que 

HPW parece funcionar com maior eficiência como catalisador para esta 

reação do que o NbCl5.  

[072] 1.6. Resultados utilizando a associação de HPW e NbCl5 

[073] Para a verificação do sinergismo catalítico do HPW (que atua 

como um ácido de Brӧnsted) e do NbCl5 (que atua como um ácido de 

Lewis), foi realizado um experimento utilizando a mistura HPW/NbCl5 

nas mesmas quantidades utilizadas nos experimentos com HPW e 

NbCl5 isolados.  
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[074] Os resultados dos experimentos das reações de 

transesterificação do óleo de linhaça com o álcool isoamílico, utilizando 

a mistura HPW/NbCl5 como catalisador em 120ºC por 5 horas nos 

sistemas sem pressão externa (0,8 bar de pressão autógena), 4 bar e 

10 bar são mostrados na tabela 7. 

[075] Tabela 7. Condições e rendimentos das reações de 

transesterificação do óleo de linhaça com o álcool isoamílico utilizando 

a mistura HPW/NbCl5 como catalisador, 120ºC por 5 horas. 

Entrada ID Catalisador Pressão Rendimento 
de ésteres 
oleicos (%) 

Rendimento 
de ésteres 
totais (%) 

7 Biso-0-
HPW/NbCl5 

0,1g 
HPW/0,1516g 

NbCl5 

0,8 bar 33,4 35,4 

8 Biso-4-
HPW/NbCl5 

0,1g 
HPW/0,1516g 

NbCl5 

4 bar 24,3 26,4 

9 Biso-10-
HPW/NbCl5 

0,1g 
HPW/0,1516g 

NbCl5 

10 bar 24,1 22,1 

[076] As reações com a mistura HPW/NbCl5 foram realizadas sem o 

preparo prévio do sistema catalítico, ou seja, os componentes foram 

pesados e transferidos individualmente para o reator (Modalidade A). 

Nesta modalidade A, a mistura HPW/NbCl5, sem pressão externa, 

apresentou um rendimento de 35,4% (entrada 7, tabela 7) sendo o 

rendimento um pouco melhor do que o uso de NbCl5 isolado (25,4%, 

entrada 4, tabela 6). Entretanto, o rendimento foi quase duas vezes 

menor quando comparado ao uso de HPW isolado (66,6%, entrada 1, 

tabela 5). O mesmo ocorre quando comparados os sistemas utilizando 

10 bar, onde a mistura HPW/NbCl5 apresentou 22,1% (entrada 9, tabela 

7) contra 17,3% e 61,9% das sínteses utilizando apenas NbCl5 e 

apenas HPW, respectivamente (entradas 6 e 3, das tabelas 6 e 5, 

respectivamente).  
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[077] Na modalidade de preparo prévio dos catalisadores, com a 

homogeneização da mistura entre 20 a 30 minutos anterior à 

transferência ao reator (Modalidade B), foi evidenciado um rendimento 

de 29,2% (tabela 8, entrada 10), ligeiramente superior à modalidade 

sem preparo prévio, (24,3%, tabela 8, entrada 8).  

[078] Tabela 8. Comparação entre a reação utilizando a mistura 

HPW/NbCl5 através da Modalidade A (entrada 8) e com preparo prévio 

dos catalisadores – Modalidade B (entrada 10).  

Entrada ID Catalisador Pressão 
Rendimento 
de ésteres 
oleicos(%) 

Rendimento 
de ésteres 
totais(%) 

8 
Biso-4-

HPW/NbCl5 
0,1g 

HPW/0,1516g 
NbCl5 

4 bar 24,3 26,4 

10 
Biso-4-

HPW/NbCl5 

 

0,1g 
HPW/0,1516g 

NbCl5 

4 bar 29,2 32,3 

[079] Os resultados das reações realizadas da rota isoamílica indicam 

que, independentemente do catalisador empregado, as reações 

realizadas sem o uso de pressão externa (somente 0,8 bar de pressão 

própria da reação) apresentaram os melhores rendimentos quando 

comparados com os sistemas pressurizados (4 ou 10 bar). Além disso, 

quando comparados os diferentes sistemas catalíticos nas mesmas 

pressões, HPW é o melhor catalisador, sendo sua atividade catalítica 

cerca do dobro da mistura HPW/NbCl5 que por sua vez é um pouco 

melhor catalisador do que o uso isolado de NbCl5.  

[080] Considerando que os melhores rendimentos na rota isoamílica 

foram obtidos quando utilizada apenas a pressão própria do sistema, 

foi realizada a síntese da rota etílica sem a aplicação de pressão 

externa, utilizando a mistura HPW/NbCl5. O resultado da reação 

utilizando a mistura HPW/NbCl5 da rota etílica é mostrado na tabela 9. 
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[081] Tabela 9. Condições e rendimento da reação de 

transesterificação do óleo de linhaça com o álcool etílico utilizando a 

mistura HPW/NbCl5 como catalisador, 120ºC por 5 horas. 

Entrada ID Catalisador Pressão 

Rendimento 
de ésteres 

oleicos(%) 

Rendimento 

de ésteres 

totais(%) 

11 
Bet-0-

HPW/NbCl5 

0,1gHPW/0,1516

gNbCl5 
4,9 62,1 55,5 

15 
Bet-0-

HPW/NbCl5 

0,1g 

HPW/0,1516g 

NbCl5 

4,8 13,5 16,6 

12 Bet-0-HPW 0,1g HPW 4,8 - - 

13 
Bet-0-

NbCl5 
0,1516g NbCl5 4,8 12,7 15,3 

[082] Os melhores rendimentos da rota isoamílica foram obtidos com o 

uso de HPW isolado, sendo o sistema sem pressão externa o melhor 

encontrado (66,6%). Entretanto, nas mesmas condições para a rota 

etílica, a reação praticamente não ocorreu (0,08% de rendimento, 

entrada 12, tabela 9). O uso de NbCl5 isolado, assim como na rota 

isoamílica, permaneceu com um rendimento baixo (15,3%, tabela 9, 

entrada 13). Entretanto, quando utilizada a mistura HPW/NbCl5, 

preparada pela Modalidade A na rota etílica, foi obtido 55,5% de 

rendimento (62,1% se considerado o rendimento pelo oleato de etila, 

tabela 9, entrada 11), ao passo que na Modalidade B houve uma queda 

no rendimento (16,6%), porém, ainda assim, o rendimento foi maior 

comparando com os componentes individuais.  

[083] Comparado esse rendimento da mistura HPW/NbCl5 com as 

mesmas condições na rota isoamílica (35,4%, tabela 7, entrada 7), é 

observado que o sistema catalítico é mais eficiente para a rota etílica 

do que para a rota isoamílica.     
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[084] Por fim, o rendimento da mistura HPW/NbCl5 na rota etílica foi 

significativamente superior quando comparados com os componentes 

individuais (15,3% para o uso de NbCl5 isolado e 0,08% para o uso de 

HPW isolado), indicando que neste caso houve um sinergismo 

catalítico entre HPW e NbCl5. 

[085] Resultados utilizando o sistema HPW/NbCl5 diretamente com 

óleo fúsel. 

[086] Foi realizada uma reação de transesterificação entre o óleo de 

linhaça diretamente com o óleo fúsel utilizando o sistema catalítico 

HPW/NbCl5, conduzida sem pressão externa, à 120ºC por 5 horas. 

[087] Para tanto, foi utilizada 12,2102 g de óleo fúsel, para que, 

segundo a proporção obtida pelo cromatrograma, a quantidade de 

álcool isoamílico fosse a mesma utilizada nos experimentos utilizando 

o sistema HPW/NbCl5 preparado através do método A e método B.   

[088] Conforme apresentado na figura 24, a região até 25 minutos 

contêm os ésteres formados (uma ampliação com a identificação 

desses ésteres é apresentada na figura 25). A região entre 30 e 40 

minutos apresentou a formação dos ácidos esteárico, oléico, linoléico e 

linolênico, que devem ter sido formados por hidrólise causada pela 

água presente no óleo fúsel.   

[089] O linolenato de isobutila foi o único éster que era esperado e que 

não foi identificado, provavelmente pela co-eluição do mesmo com 

algum outro componente. Os picos foram identificados pelos seus 

tempos de retenção (no caso dos ésteres etílicos e isoamílicos) e pelos 

seus espectros de massas. Os tempos de retenção e os respectivos 

espectros de massas dos ésteres etílicos e isoamílicos são 

apresentados nos experimentos utilizando o sistema HPW/NbCl5 
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preparado através da Metodologia A e da Metodologia B, sendo 

idênticos. 
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REIVINDICAÇÕES: 

1. PROCESSO DE OBTENÇÃO DE BIODIESEL UTILIZANDO ÓLEO 

FÚSEL caracterizado por compreender as etapas de: 

a) reação de transesterificação utilizando 1 parte de óleo vegetal 

para 10 partes de álcool etílico; 0,06 partes de uma mistura de 

catalisadores que inclui entre 35,0% a 45,0% de ácido 

Heterofosfotúngstico (HPW) e entre 55,0 a 65,0% de Penta 

Cloreto de Nióbio (NbCl5), à temperatura de 120ºC, por 5 

horas, com 0,8 bar de pressão autógena e rotação em 170 rpm; 

b) despressurização do reator; 

c) lavagem da fase líquida com água destilada; 

d) adição de sulfato de sódio na fase orgânica e repouso por 24 

horas; 

e) separação da fase orgânica por filtragem e evaporação do 

solvente para obtenção dos ésteres etílicos. 

2. PROCESSO DE OBTENÇÃO DE BIODIESEL UTILIZANDO ÓLEO 

FÚSEL, de acordo com a reivindicação 1, caracterizado pelo fato 

dos catalisadores serem previamente preparados antes de serem 

transferidos para o reator, com a homogeneização da mistura de 

HPW e NbCl5 entre 20 a 30 minutos. 
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RESUMO 

PROCESSO DE OBTENÇÃO DE BIODIESEL UTILIZANDO ÓLEO 

FÚSEL 

É descrito um processo de obtenção de biodiesel utilizando óleo fúsel 

através do sinergismo catalítico entre o ácido Heterofosfotúngstico 

(HPW) e o Penta Cloreto de Nióbio (NbCl5) em uma rota etílica, 

obtendo álcool isoamílico com elevada pureza e recuperação.
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