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RESUMO

O mundo possui uma dependéncia muito grande do petroleo, onde todos os seus modais de
transporte, como a parte aérea, fluvial, ferroviaria e rodoviaria funcionam com base no 6leo
diesel. Além do petréleo ser um combustivel fossil ndo renovavel, um de seus maiores
problemas sao os altos riscos para o meio ambiente desde seu processo de extracao, transporte,
refino, até seu consumo, gerando gases que poluem a atmosfera, prejudicando a qualidade do
ar devido ao dioxido de carbono gerado. Sabendo disso, esse trabalho propde a producao de
biodiesel a partir do 6leo da semente de abobora utilizando catalisador de baixo custo como um
possivel substituto ao diesel fossil. O biodiesel a ser produzido neste estudo foi obtido a partir
do 6leo da semente de abdbora (cucurbita maxima L), uma planta nativa das américas e
atualmente ¢ cultivada em grande escala no Brasil, onde em um hectare chegue por volta de 20
toneladas, e pode-se plantar em outras regides tropicais também. Além disso, possui um teor de
0leo em torno de 31,80%, considerado alto para uso como matéria-prima para produgdo de
biodiesel. O objetivo deste trabalho foi a extracdo do 6leo de abdbora, caracterizacao fisico-
quimica deste 6leo e produgdo de biodiesel com catalisador de baixo custo produzido a partir
da calcinagdo de ossos de galinha. O 6leo de abobora foi extraido por meio de soxhlet com uso
de hexano como solvente e caracterizado quanto a acidez, densidade e viscosidade. A extragcdo
obteve um rendimento de 47,191% e densidade média de 0,91625 kg/m?, viscosidade média de
173,564 cSt, teor de acidez médio de 3,159 KOH/g e indice de refracao de 1,4715 com 72,5%
de refracdo. O biodiesel foi produzido por meio da reagdo de transesterificagio em um reator
de ultrassom. Através deste trabalho, foi obtido uma nova rota tecnologica para producao de
biodiesel, tornando-o financeiramente mais competitivo € com uso de recursos renovaveis, afim

de tornar o processo cada vez vidvel ambientalmente.

PALAVRAS-CHAVE: Biodiesel. Oleo de abobora. Catalisador de baixo custo. Ossos de

galinha. Reator de ultrassom.



ABSTRACT

The world heavily depends on petroleum, where all its modes of transportation, such as aviation,
water, rail, and road, operate based on diesel oil. Besides being a non-renewable fossil fuel, one
of its major problems is the significant environmental risks associated with its extraction,
transportation, refining, and consumption, leading to the generation of gases that pollute the
atmosphere and adversely affect air quality due to the carbon dioxide emissions. Recognizing
this, this study proposes the production of biodiesel from pumpkin seed oil using a low-cost
catalyst as a potential substitute for fossil diesel. The biodiesel to be produced in this study was
obtained from pumpkin seed oil (Cucurbita maxima L), a plant native to the Americas and
currently cultivated on a large scale in Brazil, where approximately 20 tons can be harvested
from one hectare, and it can also be grown in other tropical regions. Additionally, it has an oil
content of around 31.80%, considered high for use as a raw material for biodiesel production.
The pumpkin oil was extracted using a Soxhlet apparatus with hexane as a solvent and
characterized in terms of acidity, density, and viscosity. The study was conducted using a low-
cost heterogeneous catalyst obtained through the calcination of chicken bones, resulting in an
average density of 47.191%. Characterizations of this oil yielded an average density of 0.91625
kg/m?3, an average viscosity of 173.564 cSt, an average acidity level of 3.159 KOH/g, and a
refractive index of 1.4715 with 72.5% reflectance. Biodiesel was produced through the
transesterification reaction in an ultrasonic reactor. This work has established a new
technological pathway for biodiesel production, making it more financially competitive and

utilizing renewable resources to enhance its environmental viability.

KEYWORDS: Biodiesel. Pumpkin oil. Low-cost catalyst. Chicken bones. Ultrasonic reactor.
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1. INTRODUCAO

Atualmente, os biocombustiveis possuem uma grande importancia pois podem ser
utilizados para a complementagao dos combustiveis fosseis ou até substitui-los. Eles auxiliam
na reducdo de uma forma significativa da emissao de gases poluentes aos quais agravam o efeito
estufa e, mesmo que a queima de biocombustiveis libere didxido de carbono (CO,), ele ¢
considerado neutro em carbono, pois ao serem emitidos na combustdo, sdo consumidos pelas
plantas (DUARTE et al., 2022).

O biodiesel, ou também conhecido como mono-alquil ésteres, ¢ formado por ésteres de
acidos graxos, e ¢ um substituto natural para o diesel, combustivel utilizado nos caminhdes ou
carros que possuem motores diesel. O biodiesel pode ser obtido a partir de 6leos vegetais ou
gorduras animais (BIODIESEL,2023; EBRAPA, 2009; RAMOS et al., 2003).

O biodiesel ¢ composto por ésteres metilicos ou etilicos de acidos graxos, obtidos a
partir da reagdo de transesterificacdo de triglicerideos, sendo que esta reacdo consiste na reacao
dos triglicerideos presentes tanto nos 6leos vegetais quanto nas gorduras animais que reage com
alcool na presenga de um catalisador (DUARTE et al., 2022). Alguns exemplos muito utilizados
de matéria-prima para producdo do biodiesel sdo o milho, soja, algoddo entre outras matérias-
primas oleaginosas. E necessario que, para ser considerado uma fonte real de energia renovavel,
esse produto seja fabricado em escala comercial (JESUS, 2018).

O biodiesel pode ser produzido a partir de qualquer tipo de oleo vegetal, todavia nem
todo 6leo vegetal deve ser utilizado como matéria-prima para a produgdo de biodiesel. Isso
ocorre, pois, alguns Oleos vegetais exibem propriedades ndo ideais, como por exemplo alta
viscosidade ou um alto numero de iodo, aos quais sdo transferidos para o biocombustivel,
tornando-o inadequado para um uso direto em motores do ciclo diesel (EBRAPA, 2009;
RAMOS et al., 2003).

Existem varias maneiras de se obter o biodiesel, sendo como principais a
hidroesterificacdo, craqueamento e, a mais utilizada, as reacdes de transesterificacdo. Cada
processo possui especificidades como o uso ou nao de catalisadores, variagdes na temperatura
e tempo de reacdo, entre outras (KUMAR et al., 2020; DUARTE et al., 2022; MIGUEL;
MILAD, 2022).

Existem diversos tipos de catalisadores, como os catalisadores homogéneos basicos,
homogéneos 4cidos, heterogéneos quimicos, heterogéneos enzimaticos € um processo
alternativo — nao catalitico. A funcdo de um catalisador é acelerar a reagdo denominada

transesterificag¢do, gerando o biodiesel e a glicerina. A glicerina, subproduto da reacdo, ¢ muito



15

utilizada na producao de xaropes, sabonetes e ragdo animal, porém apds o fim desse processo,
ela fica contaminada com o processo, inviabilizando seu uso direto (KUMAR et al., 2020;
DUARTE et al., 2022; MIGUEL; MILAD, 2022).

Os dois reatores mais utilizados para conduzir as reagdes de transesterificacao sao o de
fluxo e o de batelada, sendo sua diferenca nos parametros de entrada e saida no processo
(KUMAR et al., 2020; DUARTE et al., 2022; MIGUEL; MILAD, 2022).

A partir dos tipos de catalisadores utilizados na reagdo de transesterificacdo, este
trabalho utiliza catalisadores heterogéneos de baixo custo derivados de ossos de galinha. O
motivo para a sele¢do deste tipo de catalisador ¢ devido as vantagens que eles apresentam, como
por exemplo, podem ser utilizados varias vezes sem grandes perdas em sua atividade catalitica,
fazendo de seu processo muito mais economico. Outro motivo que se torna viavel a utilizagao
de ossos de galinha ¢ a grande disponibilidade deste tipo de material. Ao abater um animal sdao
gerados 18% de peso de residuos de ossos em seu peso vivo total. Conforme dados do terceiro
semestre de 2019 foram abatidos 1,47 bilhdo de frangos no Brasil, o que vale a 3,45 milhdes de
toneladas, e isso equivale a aproximadamente 621 mil toneladas de ossos de galinhas e um
unico trimestre. Se formos colocar no ano, daria por volta de 2,484 milhdes de toneladas de

ossos de galinhas (HUSSAIN et al., 2021; RAMLI; NAEEM, 2015; VEGAZETA, 2019).
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2. OBJETIVO

Esse Trabalho de Conclusao de Curso tem como objetivo a extracdo e caracterizagao
do 6leo de abdbora para obtencdo de biodiesel com uso de um catalisador heterogéneo de baixo
custo derivado de ossos de galinha. Para este devido fim, as seguintes etapas foram
desenvolvidas:

i. Obtengdo da semente de abobora e extragdo do 6leo por meio do solvente organico he-
Xano.

ii. Caracterizag@o do 6leo de abobora quanto a densidade, viscosidade, indice de refragdo e
indice de acidez.
iii. Producdo e caracterizagdo do catalisador derivado de ossos de galinha.
iv. Producédo de biodiesel em um reator ultrassonico.

V. Purificagdo do biodiesel.

vi. Analise dos resultados.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nos topicos a seguir sera apresentada uma breve revisao com dados obtidos na literatura
a respeito do biodiesel, suas vantagens e caracteristicas gerais, bem como dos processos e ma-

térias-primas envolvidos para sua produgao.

3.1. BIODIESEL

Ao analisar as matérias-primas mais utilizadas para geracdo do biodiesel, € necessario
olhar a porcentagem de 6leo que pode ser extraido, entretanto este ndo € o Unico ponto. A
qualidade e as caracteristicas fisico-quimicas dos Oleos utilizados sdo fundamentais para
produzir um biodiesel de qualidade, que possa ser utilizado como mistura no diesel comercial.
Em relagdo ao teor de 6leo presente nas oleaginosas utilizadas para produzir biodiesel, podemos
citar o girassol como exemplo, que possui de 40 a 50% de 6leo. Ja a macatba, que contém uma
améndoa e uma poupa, em ambas pode-se extrair o dleo, porém quando se retira o 6leo de sua
améndoa, mesmo retirando 50% de 6leo, ele ¢ de grande valor na producdo de alimentos e
cosméticos por causa de seu alto teor de acidos graxos saturados de cadeia carbonica curta,
enquanto na polpa da macauba que se pode chegar em 70% de 6leo, sendo composto por 80%
de acidos graxos insaturados e 20% de acidos graxos saturados, sendo assim Otimo para uso
como biodiesel (REVISTA CULTIVAR, 2015; SYGENTA DIGITAL, 2021; UBRABIO, 2019).

Porém existe também vegetais com baixo teor de 6leo como o algodao que 40% da
planta ¢ fibra e 60% sao formados pelo carogo, onde ao se tirar o 6leo do carogo, se consegue
entre 16 € 26%, além de ser um 6leo mais impuro, necessitando de um pré-tratamento especifico.
Entretanto, mesmo com esses problemas nao sendo solucionado por completo, o algoddo ¢ uma
matéria-prima importante para produgdo de biodiesel, principalmente na entressafra da soja
(BIODIESELBR, 2014; GOV, 2004; UBRABIO, 2019).

Também pode ser utilizado d6leo alimentar ja utilizado em frituras para producao de
biodiesel, porém o pré-tratamento necessario pode elevar o seu custo de produgdo. Gorduras
animais como sebo bovino também sdo largamente utilizadas para producdo de biodiesel
(MIGUEL; MILAD, 2022; UBRABIO, 2023).

O biodiesel pode ser obtido por meio de diversos processos como a hidroesterificagao,
craqueamento, reagdes de transesterificagdo, entre outras formas (KUMAR et al., 2020). A
reacdo de transesterificagdo é o processo mais utilizado nas industrias, pois ocorre em

temperaturas menores, de modo simples e barato. A transesterificacio em meio alcalino
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homogéneo ¢ a técnica mais aplicada na industria para producdo do biodiesel e consiste na
reacdo de trés moléculas de um 4alcool de cadeia curta, geralmente o metanol ou etanol, com
uma molécula de triacilglicerol, diante de um catalisador, gerando assim trés moléculas de
ésteres e uma molécula de glicerol. A Figura 1 demonstra a representagdo geral da reagao de

transesterificacdo (KUMAR et al., 2020; DUARTE et al., 2022; MIGUEL; MILAD, 2022).

Figura 1 - Reacdo total de transesterifica¢ao
Triglicerideo 4 Alcool 4=  Biodiesel +  Glicerol

0 Q
HC-0-C-R, 3ROH  HC-0-C-R,  HC-OH

9 0 |

HC-0-C-R H,C-0-C-R, HC -OH
9 0 |
H,C-0-C-R; H,C-0-C-Ry HZC—OH

Fonte: (TAPANES et al., 2013).

O craqueamento consiste na ruptura das moléculas do 6leo vegetal ou gordura, gerando
assim os ésteres. Este processo ocorre em temperaturas acima de 350°C, podendo utilizar ou
ndo catalisador, sendo assim um processo térmico ou catalitico. Devido ao fato de ocorrer a
formagdo de diversos subprodutos, o craqueamento ndo tem sido utilizado como forma de se
obter biodiesel comercialmente. A Figura 2 demonstra como ocorre o craqueamento de

triglicerideos (KUMAR et al., 2020; DUARTE et al., 2022).

Figura 2 - Reagdes que ocorrem no craqueamento de triglicerideos

7
CH,(CH,).CH,— CH_CH=CHCH, — (CH,),C— O—CH,R

0]
: /
CH3(CH,)sCHs— CH,CH=CHCHz— CH,(CH,);C—0H
7 .
CH,(CH,).CH, = CH,=CHCH=CH, « CH,(CH,).C—OH
Dizls H
__h_jkj-er T y 0
CH;(CH;)sCH; = + CH.=CH, = = CH,(CH,).C—OH
1 H
H l (‘\_ re l co,
CH,(CH,).CH, = CH,(CH_),CH,

Fonte: (TAPANES et al., 2013).
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A hidroesterificacdo é um processo que envolve uma etapa de hidrélise seguida de
esterificacdo, sendo que a hidrdlise consiste numa reacao quimica entre a gordura ou 6leo com
a agua, obtendo assim a glicerina e acidos graxos. Em seguida, os acidos graxos que foram
gerados sdo entdo esterificados com metanol ou etanol, gerando assim o metil éster com elevada
pureza, e isso ocorre porque o proprio alcool acaba neutralizando a acidez presente (KUMAR
et al., 2020; DUARTE et al., 2022).

A hidroesterificacdo permite a utilizacdo de qualquer matéria-prima graxa, como 6leo
vegetal, gordura animal, borras 4cidas de refino de dleos vegetais, oleo de fritura usado, entre
outros. Essas matérias-primas sdo transformadas totalmente em biodiesel, ndo importando a

acidez e a umidade que possuem. (KUMAR et al., 2020; DUARTE et al., 2022).

3.2. BIODIESEL NO BRASIL

O biocombustivel comecou a ter uma grande importancia no Brasil a partir do ano de
1975, quando comegou o Programa Nacional de Alcool, o Proalcool, o qual consistiu em
desenvolver a utilizacdo do etanol como combustivel. O Prodlcool foi criado pelo decreto
n°76.593, com uma iniciativa conjunta do governo, fabricantes de automoveis e académicos,
obtendo como resultado no que mais tarde viria a se tornar o maior programa dedicado ao
incentivo de biocombustiveis renovaveis do mundo. Porém, a partir do ano de 1986, ocorreu a
“fase de estagnacao” do Proalcool, ocorrendo um retrocesso, voltando a utilizar a gasolina como
o principal combustivel (STOLF; OLIVEIRA, 2020).

Em 1998, o projeto de Lei n°4.586 impulsionou os biocombustiveis tornando
obrigatoria a adigdo de alcool etilico anidro carburante a gasolina, em percentual volumétrico
minimo de 22% e maximo de 26% (BRASIL, 1998), a qual se tornara a Lei Ordinaria n® 4.586,
de 28 de maio de 2008, estabelece normas sobre a adi¢dao de alcool etilico anidro carburante a
gasolina (BRASIL, 2008).

Em 2004 teve a criagdo do Programa Nacional de Produgao e Uso do Biodiesel (PNPB).
O PNPB implementou o biodiesel na matriz energética brasileira com foco nos aspectos sociais,
mercadologicos e ambientais (UBRABIO, 2019).

No comeco do ano de 2005 foi transformada a Medida Provisoria 214/2004, na lei n°
11.097, de 2005, gerando o 1° marco regulamentario do biodiesel no Brasil. Em 2005 ainda
houve o decreto n® 5.448, que estabeleceu a obrigatoriedade do uso de 2% e biodiesel misturado
ao diesel (mistura B2) (UBRABIO, 2019).

A partir de 2008, esta mistura B2 comegou a ser obrigatoria em todo o Brasil. Em 2010
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houve um aumento de 2% para 5%, tornando o B5 a ser obrigatorio como determinado pelo
Conselho Nacional de Politica Energética (CNPE) que elevou o seu percentual (BRASIL, 2005;
UBRABIO, 2019).

Em 2014 a mistura B5 passou para 6%, virando o B6 e logo apos alcangou os 7% (B7)
(UBRABIO, 2019). Em novembro de 2015, a Comissdo Especial do Desenvolvimento
Nacional do Senado aprovou o PLS 613/2015. Esse projeto propunha um aumento gradual na
mistura obrigatdria de combustivel renovavel no 6leo diesel, chegando a 10% em até trés anos.
Apos a aprovagdo unanime pelos senadores, o projeto seguiu para a Camara dos Deputados,
onde tramitou em regime de urgéncia e também obteve apoio unanime dos deputados,
resultando em sua san¢do em marcgo de 2016, tornando-se a Lei n° 13.263/2016 (UBRABIO,
2019).

A partir desse momento, foram estabelecidos prazos maximos para as misturas
obrigatdrias de B8, B9 e B10. Além disso, o novo marco regulatério permitiu que o pais pudesse
chegar a B15, com a simples decisdo do CNPE (UBRABIO, 2019).

Em marg¢o de 2017, o B8 passou a ser usado em todo o territdrio nacional, € em margo
de 2018, o B10 tornou-se obrigatorio (UBRABIO, 2019). Ainda em 2018, o CNPE estabeleceu
um cronograma que previa o aumento da mistura obrigatoria de biodiesel em 1 ponto percentual
a cada ano conforme estabelecido na Resolucdo n°® 16/2018. Com base nesse novo cronograma,
o Brasil comecgou a usar a mistura B11 em 2019 e alcangou o B12 em 1 de abril de 2023

(UBRABIO, 2019; GOV, 2023).

3.3. OLEO DA SEMENTE DE ABOBORA

As aboboras sdo cultivadas em todo o mundo e conseguem crescer em inimeros climas
diferentes, como tropicais, subtropicais, aridos e temperados. No ambito nacional, segundo o
IBGE de 2017, no Brasil houve um valor de produgdo de 366,010 milhdes de reais, com uma
quantidade produzida de 417.839 toneladas, uma area colhida de 78.671 hectares e tendo como
maior produtor, Minas gerais (VALE et al., 2019; IBGE, 2017).

No ambito mundial, a producao de abdboras e morangas foi estimada em torno de 27,67
milhdes de toneladas em uma area de aproximadamente 2,04 milhdes de hectares em 2018,
onde cerca de 3,32% da massa da abobora correspondem a massa das sementes (AMARO et
al., 2021; VALE et al., 2019).

Conforme observado na Tabela 1 € possivel analisar que no ambito continental, os con-

tinentes que estao no topo de producao de abobora sdo a Asia, Europa, as Américas como um
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Tabela 1 — Produgéo continental e mundial de aboboras em 2018

Continente Producéo (toneladas)
Asia 12.744.576
Europa 3.279.888
Ameéricas 2.425.549
Africa 2.000.350
Oceania 270.188
Mundial 27.655.330

Fonte: (FAOSTAT, 2020)

Na Tabela 2 pode-se ver os paises que estdo no topo na producao de abébora (AMARO

et al., 2021).

Tabela 2 — Maiores produtores mundiais de abobora em 2018

Paises Producéo (toneladas)

China 5.492.389

india 4.179.570
Russia 959.276
Ucrénia 867.428
Estados Unidos da América 776.671
Egito 589.791
Meéxico 534.382
Malawi 527.418
Italia 490.565
Espanha 405.473

Fonte: (FAOSTAT, 2020)

A abdbora ¢ utilizada para inimeros fins, como nutricionais, medicinais, ragao animal,
suplementagdo de sopas e doces especialmente produzidos para recém-nascidos e entre outras
inimeras finalidades. Na area nutricional, ela vem sido utilizada na alimenta¢ao de forma direta
e indireta por conta de serem ricas em vitaminas A, vitaminas do complexo B, potassio, fosforo,

calcio, silicio, sédio e magnésio, e ainda conterem poucas calorias. Na area medicinal € utilizada
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por possuirem inumeros beneficios a saude, sendo estes efeitos anticarcinogénico, baixo teor
de lipideos e baixo indice glicémico (CERQUEIRA et al., 2008; VALE et al., 2019).

A semente, quando utilizada para extragao do 6leo para posterior geragao de biodiesel,
deve-se observar alguns pardmetros: possuir um teor de 6leo ao redor de 47 a 49%, contendo
de 41,80 a 54,90% de lipideos, compde-se também de 65,40 a 79% de acidos graxos insaturados,
onde deve-se saber que depende de véarios fatores, como variedade, area em que as plantas sao
cultivadas, clima, estado de maturagdo, com destaque do acido linoleico, abrangendo de 35,60
a 60,80% e compondo-se também com alto teor de 4cido oleico (29%), onde deve-se salientar
que ter um alto teor de acido oleico e linoleico € benéfico para a producdo de biodiesel. Isso
ocorre porque o acido oleico (também conhecido como acido graxo monoinsaturado 6mega-9)
e 0 acido linoleico (um acido graxo poli-insaturado 6mega-6) sdo componentes desejaveis na
composi¢ao do oleo a ser convertido em biodiesel (AHTESHAM; HEBBAL, 2020; CORREA
et al., 2014; DOS SANTOS et al., 2016).

Sao diversas as formas de se obter o 6leo da semente da abobora. Um dos métodos
pode ser através do método de Blight Dyer que consiste em secar as sementes a 30°C por 48h e
apos isto foram trituradas. Para cada grama da amostra que foi triturada, foi adicionado 20ml
de uma mistura de cloroférmico:metanol (2:1) em um erlenmeyer (CORREA et al., 2014). A
amostra foi submetida a uma agitagdo continua por 30 minutos em um agitador. Como pode-se
utilizar também uma extragdo por Prensagem a Frio (CPE). A extracdo por prensagem a frio ¢
conduzida em uma prensa automatica de parafuso (modelo AB-GK-200484) em temperaturas
baixas. Inicialmente, a maquina operou sob uma pressao de 10 MPa, e a cabeca do parafuso foi
pré-aquecida na faixa de temperatura de 60 a 70 °C antes de iniciar o processo de extragdo. Um
anel de aquecimento ¢ conectado a um controlador automatico de temperatura, o qual estava
ligado a cabega da prensa de parafuso ou prensa a frio. Apds o anel de aquecimento atingir a
temperatura desejada, o aquecedor ¢ desligado, e as sementes sdo submetidas a prensagem a
uma taxa de alimentagdo de 5 kg/h, com um subsequente aumento na pressao de alimentagao
para 65 MPa. Apds o processo de extracdo, as impurezas sao removidas do 6leo extraido por
meio de centrifugacdo a 1960 % g por 10 minutos, seguida de filtracdo, e o 6leo resultante foi
armazenado em frascos de vidro verde escuro a -18 °C para uso posterior (OZTURK; HAZAR;
ARI, 2019; SINGH; KUMAR, 2023).

Para a extragao do 6leo, pode-se utilizar a filtragao das amostras utilizando papel filtro
qualitativo com uma espessura de 80 g/m? uma gramatura de 205 pm e poros com um diametro
de 14 pum, empregando um funil de separagdo, ao qual foi adicionada uma quantidade igual de

agua ao filtrado em relacdo a quantidade de metanol inicialmente utilizada. A fase inferior
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resultante foi coletada e posteriormente evaporada utilizando um rota-evaporador a uma
temperatura de 45 °C (CORREA et al., 2014). Outro método muito utilizado ¢ o método de
extragdo Soxhlet (SE). Aqui as sementes de abdbora sdao reduzidas a pd, com particulas de 1
mm, ¢ a extracdo Soxhlet foi conduzida utilizando cinco solventes distintos: acetona, etanol,
éter isopropilico, n-hexano e éter de petrdleo (com faixa de ebulicdo de 40-60 °C) por um
periodo de 6 horas, em uma unidade de extracdo Soxhlet. Posteriormente, o solvente foi
removido por meio de um evaporador rotativo a vacuo e o rendimento de 6leo foi calculado.
Resultados preliminares indicaram que o n-hexano proporcionou o melhor rendimento de 6leo
e, portanto, foi selecionado como o solvente preferencial para a extragdo de 6leo nos métodos

SE e MSE para analises posteriores (OZTURK; HAZAR; ARI, 2019; SINGH; KUMAR, 2023).

3.4.TIPOS DE CATALISADORES

Um catalisador ¢ necessario para acelerar a reagdo ¢ diminuir sua energia de ativagao.
Normalmente eles atuam no mecanismo de reagdo, ¢ no final do processo ele ¢ restituido,
permanecendo inalterado (NUNES, 2018). Existe diversos tipos de catalisadores, e cada um ¢
utilizado dependendo da reacdo em que deseja otimizar o processo. Entre todos, os mais
utilizados sdo citados a seguir.

Os homogéneos basicos apresentam uma maior conversao em um menor tempo de
reacdo, porém contém dificuldade de purificag¢do e separacdo dos produtos da reagdo (ésteres e
glicerina). Este tipo de catalisador se mostram os mais eficientes com relagdo a catalise acida
(NUNES, 2018; KHAN ACADEMY, 2016).

Os homogéneos acidos promovem uma reagao mais lenta e necessita uma temperatura
maior, e € necessario a remog¢ao continua da agua (NUNES, 2018; KHAN ACADEMY, 2016).

Nos catalisadores homogéneos, os catalisadores estdo presentes na mesma fase dos
reagentes. Aqui, o catalisador ¢ combinado com um dos reagentes para formar um
intermediario. Este composto sendo intermediario, ele € instavel consegue combinar com o
outro reagente, formando assim o produto (NUNES, 2018).

Nos heterogéneos quimicos a grande vantagem ¢ a possibilidade de reutilizagdo dos
catalisadores e ndo tem problema de ocorrer reacao de saponificacdo. Alguns de seus exemplos
sao as argilas, aluminas, niobios e resinas (NUNES, 2018).

Nos catalisadores heterogéneos o catalisador e os reagentes se encontram em fases
diferentes em relag@o a reacdo, ela ocorre em sua maioria na superficie do catalisador. Nele o

processo de sua catalise € simples, financeiramente viavel, a maioria dos solidos ¢ robusto em



24

temperaturas elevadas, possibilitando assim uma gama de operagdes mais viavel, ele também
ndo se mostra necessario o uso de etapas a mais para separar ele das fases, sendo facilmente
separado do produto, podendo assim reutiliza-lo, tanto que por isso eles sao bem empregados
pelas industrias (CARDOSO et al., 2020).

Existe também os catalisadores heterogéneos enzimaticos, onde existe uma facilidade de
separacgdo do catalisador e possibilidade de reutilizacdo, tem uma facil recuperacgao do glicerol,
contém uma maior pureza dos produtos, porém necessitam de um tempo de reacdo menor se
for comparado com a catdlise basica e contém um custo das enzimas comerciais (KHAN
ACADEMY, 2016).

Os processos alternativos — ndo cataliticos tem uma maior solubilidade entre possiveis
fases heterogéneas, proporcionando maiores taxas de reacdo, e ele também simplifica a

purificagao e separacao dos produtos da reacao (NUNES, 2018; KHAN ACADEMY, 2016).

3.5. CATALISADOR HETEROGENEO A PARTIR DOS OSSOS DE GALINHAS

Os catalisadores heterogéneos como ja foram vistos sdo muito vidveis por conta da sua
facilidade na separagao do produto e podendo reutiliza-lo ainda, contendo como fung¢ao reduzir
a energia de ativacdo, aumentando com isso a velocidade da reacdo. Ele apresenta enormes
vantagens nas reagdes quimicas, tendo uma alta eficiéncia nas conversdes diante dos ésteres
metilicos etilicos, tendo também uma estabilidade quimica, estrutural e térmica. A utilizagdo
dos catalisadores heterogéneos obtidos materiais que seriam descartados como casca de ovos,
as espinhas dos peixes, ossos de animais, como gado, galinha, conchas marinhas, cinzas de
plantas/arvores tem sido apresentado como uma vantagem (JAYAKUMAR et al., 2021; SHAN
et al., 2018; SILVA; SANTINI; BRASIL, 2018).

Hoje em dia por conta do crescimento da populagdo mundial, houve uma demanda
crescente por produtos carneos e ovos, com isso a industria avicola transformou-se em um dos
setores da area agricola contendo taxas de crescimento bem mais rapidas por conta da sua
importancia para a economia nacional. Dessa forma, gerou uma preocupa¢do no mundo inteiro
em virtude de sua producdo continua com o decorrer do ano, gerando uma quantidade enorme
de residuos de aves, produzindo um potencial ameaga para o ecossistema (DAABO et al., 2022;
RAMLI; NAEEM, 2015).

Ao abater um animal ¢ gerado 18% de peso de residuos de ossos em seu peso vivo total.
Utilizando somente os dados do terceiro semestre de 2019, foram mortos 1,47 bilhdo de frangos,

o que vale a 3,45 milhdes de toneladas, e isso equivale a aproximadamente 621 mil toneladas
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de ossos de galinhas € um unico trimestre, pensando anualmente, daria em torno de 2,484
milhdes de toneladas de ossos de galinhas (HUSSAIN et al., 2021; RAMLI; NAEEM, 2015;
VEGAZETA, 2019).

Para produzir o catalisador a partir de ossos de galinha, ¢ necessario primeiro submeter
os residuos de ossos de galinha a um processo de lavagem, seguido por um tratamento de
superaquecimento e cozimento a vapor com dura¢ao de cerca de 30 minutos. Os ossos de
galinha sdo entdo processados até que se transformem em um po6 de ossos de galinha. Esse po
¢ subsequente submetido a um processo de secagem em uma estufa a 100°C, com uma duragao
de uma hora. Em seguida, o pd ¢ calcinado a 800°C por um periodo continuo de trés horas
(SATRAIDI et al., 2019).

Foram preparados catalisadores a base de osso de galinha da seguinte forma: 4 gramas de
FeCl3.6H2O sdo solubilizados em 100 ml de dgua destilada e agitados por 30 minutos.
Posteriormente, 80 gramas de CaO sao adicionados a solucdo de FeCls. A mistura resultante,
conhecida como Ca-Fe>O3, ¢ impregnada a uma temperatura de 80°C por um periodo de 8 horas.
Em seguida, essa mistura ¢ filtrada através de papel de filtro. O catalisador filtrado €, entao,
submetido a uma etapa de secagem em um forno, que dura aproximadamente 1,5 horas a uma
temperatura de 100°C. Os catalisadores secos sdo subsequentemente calcinados a uma
temperatura de 600°C por trés horas consecutivas (SATRAIDI et al., 2019).

ApoOs a obtengao do catalisador, utilizou 1 mol de 6leo de cozinha, onde foi colocado no
reator. Para a mistura com o 6leo de cozinha, fora misturado 6 mols de metanol. No processo
de transesterificacdo utilizou 3% do catalisador e foi adicionado a mistura de 6leo de cozinha
usado e o metanol. Foram aquecidas a 65°C durante 3 horas as trés misturas, obtendo assim que
para 3% do catalisador, resultando em 22% de biodiesel. A relacdo molar entre metanol e 6leo
tem um impacto significativo no rendimento do biodiesel. De acordo com a estequiometria da
reacdo, um mol de 6leo requer trés mols de alcool para produzir trés mols de éster metilico e
um mol de glicerol. A adigdo de um maior niimero de mols de metanol ¢ feita para direcionar a
reacdo em direcao ao produto, uma vez que a reagao ¢ um equilibrio quimico. No entanto, os
resultados mostram que o rendimento diminui apos atingir a propor¢do de 6leo e metanol de
1:8. Isso ocorre devido a capacidade do metanol de atuar como um emulsificante na mistura de
reacdo. Um excesso de metanol pode resultar no revestimento do glicerol com metanol,
formando emulsdes que inibem a reagdo simultanea entre o catalisador € o metanol,
prejudicando o processo (SATRAIDI et al., 2019).

Outro modo de obter, ¢ através dos ossos de frango coletados, que foram inicialmente

submetidos a um processo de fervura em &gua por aproximadamente 20 minutos e,



26

posteriormente, deixados secar a luz solar ao longo de varios dias. Apds a secagem, 0s 0SS0S
previamente limpos foram submetidos a um periodo de secagem adicional em uma estufa a
110°C por 6 horas e, em seguida, foram cuidadosamente triturados até alcancar a consisténcia
de um po fino, utilizando um almofariz de dgata. O material em p6 resultante foi submetido a
um processo de calcinagdo em um forno mufla a temperaturas de 800°C, 900°C e 1000°C por
um periodo de 4 horas. Os resultados evidenciam que a temperatura de calcinacdo exerce uma
influéncia significativa na reacao de transesterificacdo. Dentre os diversos catalisadores
avaliados, a utiliza¢ao da temperatura em 900°C demonstra uma notavel atividade catalitica na
producdo de biodiesel, sob as condi¢des de reacdo otimizadas, incluindo um tempo de reagao
de 4 horas. (RAMLI; NAEEM, 2015).

A etapa de calcinagdo do material compreende diversos procedimentos, como a remogao
de agua ou didxido de carbono que estdo quimicamente ligados, a modifica¢do da textura por
meio da sinterizacdo, a geracdo de fases ativas, a altera¢do da estrutura e a estabilizagcdo das
propriedades mecanicas. A calcinagdo ¢ conduzida em uma ampla faixa de temperaturas, por
exemplo, variando de 300 a 1000 °C, dependendo da natureza e do tipo da matéria-prima. A
temperaturas mais elevadas, os carbonatos presentes no composto organico se decompdem em
seus oOxidos, liberando didxido de carbono. E sabendo disso, para a calcinagdo dos ossos de

galinha foram colocados a 900°C por 4h em uma mufla (HUSSAIN et al., 2021).
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4. MATERIAL E METODOS

Neste capitulo sdo apresentadas as especificagdes dos materiais € equipamentos, a
descricdo dos procedimentos experimentais ¢ as metodologias utilizadas para obtencao dos
dados experimentais. Os processos realizados foram: extracdo e caracterizagdo do dleo de

abodbora e a producao do biodiesel assistido por ultrassom.

4.1. ESPECIFICACAO DO MATERIAL

Para a producdo de biodiesel foi utilizado o 6leo da semente da abobora cucurbita
mdxima, L. As sementes foram adquiridas comercialmente em uma loja especializada em
produtos naturais. O alcool utilizado na reacao de transesterificagcdo foi o metanol. Os demais
materiais e reagentes foram adquiridos em grau analitico (P.A.) e usados sem tratamento prévio.

A relacdo dos reagentes utilizados nos experimentos esta listada na Tabela 3.

Tabela 3 - Especificagdo dos reagentes utilizados

Reagentes Marca/pureza
Alcool etilico absoluto Exodo cientifica, 99,8%
Hexano Synth, 98,5%
Eter etilico Synth, PA
Hidrdxido de sédio Synth, PA
Fenolftaleina Synth, PA
Biftalato de potassio Synth, PA

Fonte: Proprio autor.

Para a extracdo e caracterizacdo do 6leo de abobora e produgdo do biodiesel foram
utilizados equipamentos especificos para cada etapa desenvolvida. A relacdo destes

equipamentos, marca e modelo estdo listados na Tabela 4.
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Tabela 4 — Especificagdo dos equipamentos utilizados

Equipamentos Marca/Modelo

Balanca semi analitica
Balanca analitica
Estufa de esterilizacéo
Moinho analitico
Agitador de peneiras
Banho maria SL 150
Refratdbmetro ABBE
Forno mufla

Lavadora Ultrassonica
Bomba a véacuo

Centrifuga

Marte AD500. Divisédo 0,001g.
Marte AUW220D, 220/82g Diviséao 0,1/0,01mg.
Lucadema.

IKA. A 11.
Lucadema, modelo luca-04/01.
SOLAB. SL-150.
Megabrix. Abbe AR1000.
SPLABOR. SP-1200DRP7.
Eco-Sonics. Q3.0/40.
SL-61.

FANEM. 11 206 BL.

4.2. METODOS

Fonte: Proprio autor.

Os métodos utilizados para obtencao do 6leo da semente da abobora e as caracterizagdes

realizadas sdo descritos a seguir, assim como também o procedimento utilizado para produgdo

do biodiesel.

4.2.1. Extracio do é6leo da semente de abébora

As sementes cruas de abobora foram adquiridas comercialmente em uma loja

especializado em produtos naturais. Antes de iniciar as extragdes, as sementes foram postas em

uma estufa por 24h a uma temperatura de 50°C para remogio da umidade (CORREA et al.,

2014). Apos este periodo, elas foram trituradas em um moinho analitico (IKA. A 11), como

demonstrado na Figura 3, para redu¢ao da granulometria e aumentar a superficie de contato das

sementes com o solvente.
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Figura 3 - Moinho analitico utilizado para triturar as sementes de abobora

Fonte: Proprio autor.

Para padronizar o tamanho das particulas, as sementes trituradas foram separadas por
meio de um agitador de peneiras (Lucadema, modelo luca-04/01) por 10 minutos. As amostras
submetidas a extracdo possuem um tamanho de particula de 10 TY, que equivale a 1,70mm a

abertura da malha, como base para a extracao (Figura 4) (SINGH; KUMAR, 2023).

Figura 4 - Agitador de peneiras para determinacdo da granulometria

Fonte: Proprio autor.

As sementes trituradas e separadas por sua granulometria foram acondicionadas em um
cartucho de papel e pesadas para posterior extracao do teor de 6leo obtido (Figura 5) (SINGH;
KUMAR, 2023).
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Figura 5 - Corneta com cartucho e as sementes de abobora

Fonte: Proprio autor.

O sistema soxhlet foi montado conforme observado na Figura 6. Foram adicionados no
baldo 350 ml de hexano, colocadas pérolas de vidro e acoplado no equipamento para realizar a
extragdo via Soxhlet. Diferentes tempos de extracdo foram utilizados afim de analisar a

influéncia no tempo no rendimento em 6leo. Os tempos utilizados foram de 3h, 5h e 6h20
(SINGH; KUMAR, 2023).

Figura 6 - Extracdo via Soxhlet

Fonte: Proprio autor.

Apos o tempo estipulado de extracao, o 6leo extraido que possui uma mistura de 6leo e
solvente, foi colocado em uma estufa até total evaporacdo do solvente. O 6leo foi considerado
livre do solvente quando ndo ocorreu mais variacdo de massa.

Para o célculo do rendimento, a férmula utilizada foi a representada pela Equacao 1.
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Massa final 1)
Massa dos charutos cheios

Rendimento =

A quantidade de 6leo presente na matéria-prima oleaginosa ¢ um fator importante na
producdo de biodiesel a partir de 6leo vegetal ou animal. Neste sentido, o rendimento se refere
a quantidade de biodiesel produzida em relacdo a quantidade de 6leo utilizada na reagao de
transesterificacdo. A importancia do rendimento para o 6leo € tao alta pois ela tem respeito a
eficiéncia de recursos, onde um rendimento elevado ¢ essencial para garantir a eficiéncia no
uso de matérias-primas, como 6leo vegetal ou animal. Se o rendimento for baixo, isso significa
que uma quantidade significativa de o0leo ¢ desperdicada na producao de biodiesel. Portanto,
um rendimento mais alto ¢ desejavel para aproveitar a0 maximo o 6leo disponivel. Outro
motivo € a viabilidade econdmica, pois o rendimento afeta diretamente a viabilidade econdmica
da producao de biodiesel. Quanto maior o rendimento, menor serd o custo por unidade de
biodiesel produzido, tornando o processo mais rentavel. Rendimentos baixos podem tornar a

producao de biodiesel cara e pouco competitiva em relagdao a combustiveis fosseis.

4.2.2. Caracterizacao do 6leo de abobora

O oleo de abobora, apo6s a extracdo, foi caracterizado em relacdo a suas propriedades
fisico-quimicas. As analises realizadas foram de densidade, viscosidade, indice de acidez e

indice de refracdo. As metodologias utilizadas estdo descritas nos itens a seguir.

4.2.2.1. Densidade

Para determinar a densidade do 6leo foi utilizada a técnica da picnometria. Como liquido
de referéncia foi utilizado 4gua deionizada. Assim, inicialmente foi colocada a 4gua deionizada
no picnometro até completar totalmente o capilar e pesado em balanga analitica logo em seguida.
Na sequéncia, foi colocado o dleo a temperatura ambiente (20°C) até completar totalmente o
capilar e pesado(OZTURK; HAZAR; ARI, 2019; VERONEZI et al., 2020).

O calculo utilizado para a determinagdo da densidade esta apresentado na Equagdo 2:

Massa do 6leo k
Densidade = * 1000 [—g] )
m

Massa da agua destilada
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4.2.2.2. Viscosidade

A determinacao na viscosidade foi realizada através do viscosimetro de Oswald Cannon
Fenske, conforme mostrado na Figura 7. Neste equipamento foi utilizado o 6leo a uma
temperatura de 40°C, onde no inicio o viscosimetro ¢ colocado dentro de um béquer contendo
agua a 40°C, e este becker esta dentro de um banho-maria. Na sequéncia, o viscosimetro foi
preenchido com amostra de 6leo até que ele atinja o comeco do capilar através de uma péra, a
qual foi utilizada para succionar o fluido até ele atingir o nivel acima do menisco do capilar, ou
como fora denominado, marca superior (Figura 8). Em subsequéncia, aguardou-se o liquido
escoar através do tubo capilar pela agdo da gravidade até atingir a marca inferior. Este mesmo
procedimento foi realizado para dgua destilada, sendo o liquido padrao mais comum, para assim
utilizar os valores como referéncia na equacio (CORTEZ, 2021; OZTURK; HAZAR; ARI,
2019).

Figura 7 - Viscosimetro de Oswald Cannon Fenske

Fonte: Proprio autor.
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Figura 8 - Demonstragdo das marcas superior e inferior em um viscosimetro de Cannon Fenske

CANNON

Fonte: “adaptado” (CORTEZ, 2021).

Sabendo que a viscosidade da agua a 40°C ¢ de 0,653 mm?*/s e com os tempos obtidos e
os valores das densidades a 40°C foi utilizado a Equagdo 3 para determinar a viscosidade do

oleo de abdbora.

Pi_pP1*lh
Mz P2 * 1

©)

Sendo:
e u4: Aviscosidade do fluido em teste (mm?/s);
® 1,: Aviscosidade do fluido em referéncia (mm?/s);
e p,;: Adensidade do fluido em teste (kg/md);
e p,: A densidade do fluido em referéncia (kg/m?);
e t;: O tempo de escoamento do fluido em teste (min);

e t,: Otempo de escoamento do fluido em referéncia (min).

4.2.2.3. Indice de acidez

De acordo com o procedimento estabelecido pelo método AOCS Cd 3d-63, a avaliagdo
do valor acido da amostra ¢ realizada por meio de uma titulagdo, em que o indice de acidez ¢

definido como a quantidade de hidroxido de potdssio (KOH) requerida para neutralizar os
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4cidos graxos livres presentes na amostra (AHTESHAM; HEBBAL, 2020; OZTURK; HAZAR,;
ARI, 2019).

O valor acido ¢ uma medida da acidez causada pelos acidos graxos livres na amostra.
Isso ¢ importante na industria de 6leos e gorduras, pois altos niveis de acidos graxos livres
podem indicar deteriora¢do do 6leo, o que pode afetar negativamente a qualidade do produto
final (OZTURK; HAZAR; ARI, 2019).

Para a determinagao do indice de acidez, foram preparadas primeiramente trés solugdes,
sendo elas:

1%: solugdo de hidréxido de potassio (KOH) 0,1N, utilizado como titulante da reagdo. A
solugdo foi padronizada com biftalato de potassio.

2% solucao de fenolftaleina 1%; ¢ o indicador acido-base da reagao.

3% solugdo 1:1 (v/v) de éter etilico e alcool etilico. E o solvente da reagéo.

Em um erlenmeyer foram pesadas aproximadamente 2 g do 6leo de abdbora, adicionado
50 mL de solugdo éter etilico e etanol e 2 a 3 gotas de fenoltaleina. Com a solu¢do de KOH na
bureta, iniciou-se a titulacdo da amostra (Figura 9). A titulagdo foi finalizada até a transi¢ao da

cor para uma cor rosa clara. O procedimento foi realizado em triplicata (VILALVA, 2021).

Figura 9 — Aparato utilizado para determinagdo do indice de acidez.

Fonte: Proprio autor.

Para a determinacdo do teor de acidez foi utilizada a Equacao 4.

_ 56,1+ Ndo KOH * G(ml) 4)

V.A m(g)
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Sendo:
e V.A.: Valor da acidez;
G: Gasto de KOH;

m: Massa do oleo utilizada;

N: E obtido através da padronizagdo da solugdo de KOH.

4.2.2.4. Indice de refracio

A determinacdo do indice de refragdo foi realizada por meio de um refratdmetro ABBE
(Figura 10). Nele foi colocado na superficie do prisma refrativo uma gota do dleo de abobora
extraido, fechou-se o prisma e o travou (SANDER, 2018).

Logo apos foi aberto o capd, fechou-se o espelho de reflexdo, ajustou a visibilidade da
lente ocular para uma melhor visdo e por fim foi girado o botdo de ajuste manual da graduagao
do indice refrativo, com o intuito de colocar a linha de separacdo no centro da grade,

conseguindo assim o indice refrativo do 6leo (SANDER, 2018).

Figura 10 — Refratometro ABBE AR 1000 S

(
A

W
¥

Fonte: Proprio autor.

4.2.3. Obtencao do catalisador

O catalisador utilizado neste trabalho foi preparado a partir da calcinagdao dos ossos de
galinha. Para isso, primeiramente todas as cartilagens dos ossos foram retiradas com o auxilio

de uma faca e em seguida foi lavado em 4gua corrente para retirar qualquer impureza ou sangue
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que sobrou. Por fim, foi lavado com 4gua deionizada (RAMLI; NAEEM, 2015; SHAN et al.,
2018).

Logo apds os ossos foram colocados em uma estufa a 100°C por 24h para remogado da
umidade. Ao retirar da estufa, foram acondicionados em um dessecador para evitar absor¢ao de
umidade e até realizar a proxima etapa. Os 0ssos secos foram triturados em pequenas particulas
com o auxilio de um almofariz e pistilo JAYAKUMAR et al., 2021; RAMLI; NAEEM, 2015).

Os ossos triturados foram colocados em cadinhos os quais foram pesados com suas tampas
e colocados em mufla a uma temperatura de 800°C por 6h. Este tempo foi estabelecido com
base na andlise de alguns trabalhos, como de SATRAIDI et al., 2019; RAMLI; NAEEM, 2015;
HUSSAIN et al., 2021.

ApoOs este tempo, foram retirados da mufla e, apos atingirem a temperatura ambiente,

pesados para determinagao do rendimento.

4.2.4. Producio do biodiesel

O biodiesel foi produzido a partir do 6leo extraido das sementes de abobora e com o
catalisador de 6xido de célcio preparado a partir de ossos de galinhas. As reagdes foram
conduzidas em um reator de ultrassom por um periodo de 6h a uma temperatura de 50°C. A
mistura reacional contendo o 6leo, o alcool e o catalisador foram acondicionados em um frasco

reagente e acondicionado no interior do ultrassom, conforme Figura 11 (GONCALVES, 2022).

Figura 11 — Ultrassom utilizado para produg¢éo do biodiesel

Fonte: Proprio autor.
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Apos as 6h de reagdo, o sistema foi filtrado para remocgao do catalisador por meio de um

filtro a vacuo (Figura 12) (GONCALVES, 2022).

Figura 12 — Utiliza¢do de um filtro a vacuo para separagdo do catalisador

Fonte: Proprio autor.

Apo6s a remogao do catalisador, foi utilizado uma centrifuga para a separagao do biodiesel
com a glicerina, como apresentado na Figura 13. A parte superior, contendo os ésteres etilicos
e o alcool em excesso foram colocados dentro de um becker e levados a uma estufa para a

evaporacdo do etanol por um periodo de 24 horas (GONCALVES, 2022).

Figura 13 — Centrifuga para separagdo da glicerina com o biodiesel

Fonte: Proprio autor.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1. RESULTADOS OBTIDOS NA EXTRACAO DO OLEO DE ABOBORA

Para a obtengao do 6leo da abobora, inicialmente as sementes foram colocadas em uma
estufa durante 24 horas a uma temperatura de 62°C para assim poder desidrata-las. Apos isto,
elas foram trituradas para reducdo das particulas. Mesmo sendo trituradas, nao havia
uniformidade no tamanho das particulas das sementes, por isso foi utilizado um agitador de
peneiras. Esse triturador foi utilizado a peneira de 10 TY, que vale 1,70mm sua abertura, e
utilizadas na extragao.

Ap0s este processo, iniciou-se o processo de extragdo do 6leo. Assim, as sementes foram
acondicionadas em cartucho de papel filtro, que foi inserido no extrator. Foram realizadas 6

extragdes nos seguintes tempos: 3h, Sh e 6h, conforme Tabela 5.

Tabela 5 — Massa de semente inserida em cada amostra

Amostra 1 > 3 4 5 6
Massa dos cartuchos

vazios (g) 4,820 4,884 4,395 4,654 4,443 4,989
Massa dos cartuchos

cheios (g) 94,455 88,594 86,182 86,449 85,733 85,516

Fonte: Proprio autor.

Em todas as extracdes foram utilizadas 350ml de hexano e mantidos a uma temperatura
de 70°C. O tempo de extracdo variou para determinar a influéncia deste parametro no
rendimento de extragao.

Apo6s o tempo de extragdo estipulado, as amostras contendo o 6leo e o solvente foram
colocadas em uma estufa a 90°C até a evaporagao total do solvente. A massa obtida de 6leo para

cada amostra esta descrita na Tabela 6.

Tabela 6 - Massas obtidas apos toda evaporagdo do solvente

Amostra Tempo de extracio, h Massa final, g

1 3 41,953
5 42,215
5 40,643
5 40,701
6 41,100
6 41,944

[©) WV, N SRR US B \9)

Fonte: Proprio autor.
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A partir dos dados obtidos e demonstrados nas Tabelas 5 e 6, foi determinado o

rendimento da extracdo como observado na Tabela 7.

Tabela 7 - Rendimento obtido da extragdo da semente de abdbora

Média

Amostra 1 2 3 4 5 6 (%)

Rendimento (%) 44,416 47,649 47,014 47,081 47,940 49,048 47,191

Fonte: Proprio autor.

Foi obtido uma média no rendimento de 47,191% e sendo observado que para conseguir
um melhor rendimento em 6leo deve-se deixar acima de Sh a duracao na extrag¢ao via Soxhlet.

Ao comparar com outros 6leos, como o girassol como exemplo, que possui de 40 a 50%
de 6leo ou o algodio onde nele 60% sdo formados pelo carogo e ao tirar-se o 6leo do caroco,
consegue-se entre 16 e 26%, além de ser um 6leo mais impuro, necessitando de um pré-
tratamento especifico (REVISTA CULTIVAR, 2015; BIODIESELBR, 2014), sendo esses dois
um dos 6leos mais utilizados para a produgdo do biodiesel, ¢ quase o dobro do algodao e

emparelhado ao girassol, mostrando assim obter um 6timo rendimento.
5.2. RESULTADOS OBTIDOS DA CARACTERIZACAO DO OLEO DE ABOBORA
5.2.1. Resultados da densidade do 6leo de abébora

Para a caracterizacdo da densidade foi utilizado um picndmetro de 25ml, onde ele foi
primeiramente pesado, adicionado 4dgua destilada e pesado novamente em balanca analitica.
Logo apds foi secado, adicionado o 6leo de abobora e pesado, obtendo assim os valores da

Tabela 8.

Tabela 8 — Valores da pesagem do 6leo de abobora e da agua destilada em picnémetro

Pesagem 1 2
Oleo (g) 24,043 24,014
Agua destilada (g) 26,181 26,260

Fonte: Proprio autor.

O valor da densidade estd demonstrado na Tabela 9 e foi determinado por meio da

Equagdo 2. A média da densidade foi de 916 kg/m?>.
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Tabela 9 — Valores experimentais obtidas da densidade do 6leo de abdbora

Densidade 1 2 Média (kg/m?)

Valores (kg/m?) 918 914,5 916,3

Fonte: Proprio autor.

Ao analisar esta densidade obtida com a densidade do pinhao manso que ¢ 912,2 kg/m?
(SANDER, 2018) ou 6leo de soja residual que ¢ de 894 kg/m?* (VERONEZI et al., 2020) pode-
se ver que contém uma densidade proxima, e a densidade contém uma relacdo com a conversao
do 6leo em biodiesel, sendo a densidade do 6leo ¢ uma indicagdo da concentracdo de ésteres
metilicos (biodiesel) que podem ser produzidos a partir do 6leo. Também possui relagdo com a
qualidade do biodiesel, pois influencia na viscosidade que ¢ a resisténcia do liquido ao

escoamento.

5.2.2. Resultado da determinacio da viscosidade

Para determinagao da viscosidade foi utilizado o viscosimetro de Cannon Fenske N°50.
O processo realizado tanto para o 6leo quanto para a agua, a qual servira como referéncia, foi
realizado através da inser¢do de 15ml do liquido no tubo de didmetro maior, em subsequéncia
foi colocado um pipetador de borracha de 3 vias que realiza pressao no orificio do tubo de
menor didmetro. Esta pressdo € aplicada para assim puxar o liquido até uma parte maior que a
marca superior determinada. Logo apos a pulsdo do liquido, fora retirado o pipetador e assim
que o liquido tocou na marca superior determinada, fora iniciado um crondmetro para assim
analisar o deslocamento do liquido através da gravidade até a marca inferior determinada
(CORTEZ, 2021).

Com os tempos obtidos e sabendo também a viscosidade da dgua a 40°C (0,653 mm?/s)
e das densidades a 40°C (do 6leo foi obtido no item 5.2.1. e da agua ¢ aproximadamente 992
kg/m3) foi possivel obter assim os valores da viscosidade por meio da Equagao 3, apresentada

na Tabela 10.

Tabela 10 — Valores experimentais obtidos da viscosidade do 6leo de abdbora

Amostra 1 2 Média (mm?/s)
Viscosidade
29,8443 25,7866 27,86545
(mm?/s)

Fonte: Proprio autor.
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Ao se comparar com a viscosidade de outros 6leos, como do pinhdo manso que é 55,7
mm?/s (SANDER, 2018) e da améndoa da macatba, que ¢ 34,41 mm?/s (VILALVA, 21021),
foi possivel observar que esta abaixo de ambos, € o motivo disso ser bom ¢ que ela influencia
na reacdo de transesterificacio. Oleos com alta viscosidade tém maior resisténcia ao
escoamento, o que pode dificultar a mistura adequada dos reagentes e a conversdo eficaz dos
acidos graxos em ésteres metilicos (biodiesel). Portanto, a viscosidade influencia diretamente a

taxa de reagdo e a conversao dos acidos graxos em biodiesel.
5.2.3. Resultado do teor de acidez do 6leo da semente de abébora

Foram pesadas aproximadamente 3g de 6leo em um erlenmeyer, como observado na
Tabela 11. Apos isto, foi colocado 3 gotas da solucdo de fenolftaleina e 50ml da solugdo de
éter:etanol, a qual foi posta em uma proveta para uma medi¢ao exata. Apos isto, foi colocado
em uma bureta a solugdo de KOH. Logo apds foi colocado o erlenmeyer embaixo da bureta e
comecgado a gotejar a solugdo de KOH em uma frequéncia constante, até ocorrer a transi¢ao

para um rosa claro, obtendo assim a quantidade de KOH.

Tabela 11 — Dados experimentais para obtencdo da acidez do dleo de abobora

Amostras 1 2 3
Massa de 6leo (g) 7813 2.849 2.675

Volume de KOH utilizado (mL) 79 2.4 2,3

Fonte: Proprio autor.

Para a determinacao do teor de acidez foi utilizada a Equacao 4, obtendo assim os valores

da acidez para o 6leo de abdbora confomre observado na Tabela 12.

Tabela 12 — Valores do indice de acidez através do oleo obtido

Média
Amostra 1 2 3 (mg de KOH/g)
Acidez (mg de KOH/g) 2,983 3,214 3,28 3,159

Fonte: Producdo do proprio autor.
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Ao comparar com o indice de acidez do 6leo da améndoa da macauba, pode-se ver que
enquanto ele contém um indice de 3,49 mg de KOH/g (VILALVA, 2021), o 6leo da semente de
abobora contém uma média de 3,159 mg de KOH/g, sendo mais baixo que do 6leo da améndoa
da macauba, ou ao se comparar com o do pinhdao manso, que ¢ de 6,548 mg de KOH/g
(SANDER, 2018), mostrando que est4d bem abaixo dele também. E a importancia de determinar
o indice de acidez ¢ porque ele desempenha um papel crucial na producio do biodiesel, con-
tendo como importancia a qualidade do biodiesel. O indice de acidez ¢ uma medida da quanti-
dade de acidos graxos livres no 6leo. Acidos graxos livres em excesso podem prejudicar a qua-
lidade do biodiesel. Durante o processo de transesterificacdo, que converte os dcidos graxos em
ésteres metilicos (biodiesel), esses acidos graxos livres podem reagir e formar subprodutos in-

desejados, como sabdes, que podem afetar adversamente a qualidade do biodiesel.

5.2.4. Indice de refracio

Para realiza¢dao do indice de refracao foi utilizado um refratdmetro, que utiliza a escala
da refracdo em porcentagem e o seu valor. Ao utiliza-lo, foi obtido um valor de 1,4715 com
72,5% de refracao.

Ao comparar o indice obtido com outros, como o do pinhdo manso por exemplo, pode-
se ver que enquanto o do pinhdao manso ¢ de 1,4695 (SANDER, 2018), o do 6leo da semente
de abdbora contém um indice muito proximo, sendo 1,4715.

O indice de refracdo desempenha um papel importante na geracdo do biodiesel,
especialmente em relagdo ao controle de qualidade e ao monitoramento do processo de
producao. O indice de refracao ¢ uma medida sensivel de qualquer alteragdo na composi¢ao do
6leo. Mudangas no indice de refracdo podem indicar a presen¢a de impurezas, adulterantes ou
degradagdo do 6leo. Portanto, o monitoramento regular do indice de refragdo pode ser usado

como parte do controle de qualidade.
5.3. PRODUCAO DO BIODIESEL
5.3.1. Resultado experimental da calcinacao dos ossos de galinha
Para obten¢ao do catalisador da reagdo de transesterificacao foi utilizado ossos de

galinha calcinados para assim obter 6xido de célcio que possui excelentes propriedades

cataliticas.



43

Antes da calcinagdo, os cadinhos foram pesados em balanga analitica, e logo apos foram
adicionados os 0ssos triturados em seu interior, como visto na Figura 14. Os experimentos

foram realizados em triplicata.

Figura 14 — Ossos de galinha triturados dentro dos cadinhos

Fonte: Proprio autor.

Antes da calcinagdo, os cadinhos foram pesados com sua tampa e logo apos foram
adicionados os ossos triturados, obtendo assim uma média de 24,2713g de ossos triturados por
cadinho, contendo um valor total de 72,8138g.

Os trés cadinhos foram colocados em uma mufla a uma temperatura de 800°C por 6h,
como demonstrado na Figura 15, obtendo assim uma massa média de 12,3887g por cadinho, e
quando somado os trés, obteve-se um valor total de 37,166g, a qual em porcentagem vale

51,043%.
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Figura 15 — Cadinhos com os ossos de galinha dentro da mufla e calcinagdo completa dos ossos

Fonte: Proprio autor.

5.3.2. Obtencao do biodiesel

O biodiesel derivado do 6leo de abdbora foi produzido com duas concentragdes
diferentes de catalisador para observar uma possivel influéncia da concentragdo na reagao de
transesterificacdo. Assim, foram testadas concentragdes de 5 e 10% m/m de catalisador.

Os parametros reacionais utilizados para conduzir as reagdes de transesterificacdo,
selecionados com base nos dados disponiveis na literatura, foram os seguintes: razao molar
6leo:etanol de 1:6, temperatura de reacdo de 50°C e tempo de reagdo de 6h.

Os substratos da reagdo, o 6leo e o etanol, foram colocados dentro de um frasco reagente
graduado e colocados no ultrassom. Quando os frascos atingiram a temperatura de 50°C foi
colocado o catalisador nas concentragdes determinadas de 5% ¢ 10% m/m.

Logo apds as 6h, a mistura de biodiesel, glicerina e catalisador, Figura 16, foi colocada

dentro de um filtro a vacuo para assim realizar a separa¢do do catalisador da mistura.
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Figura 16 - Mistura de biodiesel, glicerina e catalisador (5% e 10%) obtida ap6s 6h de reagdo

. ! -

Fonte: Proprio autor.

Apoés a separacdo do catalisador foi utilizado uma centrifuga para a separagdo do
biodiesel da glicerina, sendo a mistura posta dentro de tubos tipo falcon de 15ml. A centrifuga
foi estabiliza em 3000rpm, com uma aceleragdo de 1529rpm/s2, por 5 minutos.

Logo em seguida foi separado a glicerina do biodiesel com o auxilio de uma pipeta de
Pasteur de vidro. O biodiesel foi acondicionado em um béquer e deixado em uma estufa a 80°C
por 24h para a evaporagao total do etanol, obtendo assim o biodiesel purificado.

O biodiesel que conteve 5% de catalisador produziu 0,147g e o biodiesel que conteve
10% de catalisador produziu 1,094g, mostrando que entre ambos os experimentos, houve um
aumento de 7,44 vezes.

Em termos gerais, a catalise heterogénea demanda temperaturas mais elevadas durante
o processo de transesterificagdo. Assim, torna-se crucial a realizagdo de novas pesquisas, com
énfase especial na analise detalhada da influéncia da temperatura na reagao.

Além disso, ¢ fundamental considerar outros fatores que podem ter impactado
negativamente no rendimento, como um tempo de reacdo inadequado, concentracdo de
catalisador abaixo do ideal ou até mesmo ineficiéncia intrinseca do catalisador.

A abordagem aprofundada desses elementos se faz necessaria para uma compreensao
abrangente e eficaz do processo em questao.

Nao obstante a producao restrita de biodiesel, ¢ imperativo ressaltar que o 6leo derivado

das sementes de abobora se configura como uma fonte de matéria-prima crucial, primariamente
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em virtude de sua elevada disponibilidade. Além desse atributo saliente, torna-se imperioso
abordar a relevancia dos catalisadores alternativos e economicamente acessiveis como opgoes
vidveis diante do processo convencional. Esta consideragdo ganha ainda mais destaque ao se
levar em conta nao apenas a eficacia inicial desses catalisadores, mas também sua capacidade
de reutilizacdo, que ndo apenas promove eficiéncia econdmica, mas também contribui para
praticas mais sustentaveis. A facilidade de implementagdo desses catalisadores emergentes ¢
também um fator de consideravel importancia, ampliando ainda mais a atratividade dessas

alternativas na produgdo de biodiesel.
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6. CONCLUSAO

Com base nas observagoes e resultados obtidos, conclui-se que a extracao do oleo da
semente de abobora ¢ um processo que pode ser otimizado. A média de rendimento de 47,191%
indica que a duragdo da extracdo via Soxhlet ¢ um fator critico, e periodos de extracdo
superiores a 5 horas parecem ser necessarios para atingir rendimentos ideais.

Além disso, a densidade do biodiesel mostrou-se proxima a do 6leo de soja residual e do
pinhdao manso, sugerindo uma relagao entre a densidade e a conversao do 6leo em biodiesel, o
que impacta na qualidade do produto.

A viscosidade média de 27,865 mm?/s revela que o 6leo da semente de abobora tem uma
viscosidade mais baixa em comparag¢ao com outros 6leos, o que € vantajoso para uma conversao
eficaz dos &cidos graxos em biodiesel, pois uma alta viscosidade pode dificultar a reacao.

O indice de acidez ¢ um parametro critico que afeta a qualidade do biodiesel, uma vez
que altos niveis de acidos graxos livres podem prejudicar o produto final. No entanto, o indice
de acidez do 6leo da semente de abdbora esta em conformidade com os padrdes, o que €
promissor para a qualidade do biodiesel. Além disso, o indice de acidez de 3,159 mg de KOH/g
¢ significativamente menor do que em comparacdo com o pinhdo manso, destacando a
importancia de manter um baixo indice de acidez para garantir a qualidade do biodiesel.

O indice de refracao ¢ uma ferramenta sensivel para monitorar a qualidade do 6leo e do
processo de producdo de biodiesel. Qualquer mudanga no indice de refracdo pode indicar
impurezas, adulterantes ou degradacdo do 6leo, e, portanto, ¢ um aspecto critico do controle de
qualidade.

Diante dos resultados obtidos, fica evidente que a variagdo na concentragao do
catalisador exerceu um impacto significativo no rendimento da produ¢do de biodiesel. O
aumento de 5% para 10% no teor de catalisador resultou em um aumento impressionante de
7,44 vezes na quantidade de biodiesel gerado.

A constatagcdo da influéncia marcante da temperatura na catalise heterogénea durante a
transesterificagdo destaca a necessidade premente de estudos mais aprofundados nessa area. A
realizagdo de pesquisas adicionais, com uma analise detalhada da temperatura e outros fatores,
como tempo de reacdo e concentracdo de catalisador, torna-se crucial para compreender e
otimizar o comportamento do catalisador na reagao.

Em suma, a abordagem meticulosa desses elementos ¢ fundamental para uma
compreensdo abrangente e eficaz do processo de producdo de biodiesel. O desafio reside em

superar os obstaculos identificados, visando aprimorar a eficiéncia do catalisador e,
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consequentemente, elevar o rendimento da conversao dos triglicerideos, promovendo avangos

substanciais na produg¢ao sustentavel de biodiesel.
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