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Producdo e analise de alguns parametros fisico-quimicos do biodiesel obtido do
0leo de cupuacu

Resumo: No Brasil, inumeros estudos tém sido feito com diferentes oleaginosas
para producdo de biodiesel. Nesses estudos tém sido avaliadas as potencialidades
bioenergéticas de cada regido, a fim de que a producao de biodiesel possa cumprir uma
das suas fungdes sociais que € gerar emprego e renda no campo. No Amazonas, uma das
oleaginosas com potencial para producdo de biodiesel é o cupuagu. Nesse contexto,
foram realizados nesse trabalho estudos para a producdo de biodiesel a partir da
extracdo do Oleo da semente de cupuacu. Para a obtencdo do Oleo utilizou-se duas
metodologias, prensa e extracdo com soxhlet. Anélises fisico-quimicas para
determinacédo de acidez e saponificacdo do 6leo foram realizadas por titulacédo classica.
O oOleo obtido foi utilizado na producdo de biodiesel através do processo de
transesterificacdo basica. Os indices de acidez e iodo do biodiesel foram determinados
por titulagdo cléssica. O rendimento do dleo por prensa e extragdo com soxhlet foi de
22,22 e 47,90%, respectivamente. Os niveis de acidez e saponificacdo medidos para o
6leo foram 1,4 e 104,72 mg KOH/g, respectivamente. Essas caracteristicas sdo
adequadas para 0 uso do 6leo como matéria prima no processo de transesterificacdo. O
rendimento, partindo do mesmo volume de dleo para produgdo de biodiesel, foi de
60,24%. As analises fisico-quimicas do biodiesel apresentaram indice de acidez 0,2 mg
KOH/g e de iodo 40,93 mg Il,/g, estando de acordo com as normas estabelecidas pela

ANP.

Palavras-Chave: oleaginosas, transesterificagéo, acidez, saponificacao, iodo
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ABSTRACT: In Brazil, numerous studies have been done with different oilseeds for
biodiesel production. These studies have been bioenergy potential assessed in each
region, so that the production of biodiesel to fulfill one of its social functions is to
generate employment and income in rural areas. In Amazonas, one of the oil with
potential for biodiesel production is cupuacu. In this context, the aim of this work was
to study the production of biodiesel from oil extraction of cupuacu seed. In this context,
studies were performed in this work for the production of biodiesel from oil extraction
of cupuacu seed. To obtain the oil we used two methodologies, press and soxhlet
extraction. Physicochemical analysis for determination of acidity and saponification of
the oil were performed by classical titration. The oil abtained was used in the production
of biodiesel through the transesterification process basix. The oil yield by press and
soxhlet extraction was 22.22 and 47,90%, respectively. The levels of acidity and
saponification was measured to 1.4 and the oil 104.72 mg KOH/ g, respectively. These
characteristics are adequate for the use of oil as a raw material in the process of
transesterification. The vyield, starting from the same amount of oil to biodiesel
production was 60,24%. The physico-chemical properties of biodiesel showed acid
value 0.2 mg KOH / g lodine 12 40.93 mg / g, and in accordance with standards

established by the ANP.

Keywords: oilseeds, transesterification, acid, saponification, iodine
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1. INTRODUCAO

Com o constante aumento da demanda por fontes de energia, as mudancas
climaticas causadas pelo aquecimento da atmosfera e o0 esgotamento de reservas de
petréleo de facil extracdo, tém incentivado a utilizacdo de insumos renovaveis, que
possam substituir, a0 menos parcialmente, os combustiveis de origem fdssil como
petréleo, carvdo e gas natural (MOTA et al., 2009). O biodiesel combustivel oriundo da
biomassa ambientalmente correto, sucedaneo ao 6leo diesel mineral, constituido de uma
mistura de ésteres metilicos ou etilicos de é&cidos graxos obtido da reagdo de
transesterificacdo, esterificacdo ou hidroesterificagdo de qualquer triglicerideo derivado
de gordura animal ou vegetal com um alcool de cadeia curta (CORTEZ et al., 2008).

O Brasil possui uma grande variedade de oleaginosas, que apresentam
caracteristicas bastante peculiares, e por ndo terem sido exploradas o suficiente pela
populacéo cientifica, despertam o interesse por parte da mesma. Dentre essas, encontra-
se 0 cupuagu, que apresenta em média 1,0 kg, sendo 15% - 20% de sementes (35
unidades) (VENTURIERI & VENTURIERI, 2004). As sementes de cupuagu foram
avaliadas com relag&o as suas reais potencialidades técnicas e seus efeitos secundarios.
Dada as caracteristicas favordveis e a disponibilidade do cupuacu na regido do
Amazonas, foram realizados nesse trabalho estudos para a producéo de biodiesel a partir

da extracdo do 6leo da semente de cupuagu.

2. MATERIAL E METODOS

2.1. AQUISICAO DAS SEMENTES DE CUPUACU
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As sementes de cupuacu foram doadas da feira livre e do frigorifico RioMar

localizados no municipio de Itacoatiara- AM.

2.2. PREPARACAO DAS SEMENTES PARA A EXTRACAO DO OLEO
As sementes foram submetidas a um processo de secagem em estufa a 60 °C por
12h. Apds secagem foram trituradas com multiprocessador (modelo MAGC, Brasil),

para aumentar a superficie de contato com o solvente.

2.3. OBTENCAO DO OLEO BRUTO POR SOXHLET

As sementes trituradas, 291,4 g foram colocadas em envelope, feita de papel filtro,
para que no processo de extracdo do 6leo, apenas o Gleo fosse arrastado para o baldo. A
extracdo foi realizada usando o solvente éter de petroleo, por 6 horas, num sistema de
extracao de Soxhlet (Figura 1).

Para separar 0 6leo do solvente, realizou-se uma destilacdo simples. Em seguida, o
6leo foi transferido para o dessecador para resfriamento e assim evitar que absorvesse a
umidade do ar. Posteriormente, pesado para determinar o percentual de 6leo nas

sementes e armazenado em frascos de vidro ambar.

2.3. OBTENQAO DO OLEO BRUTO POR PRENSA HIDRAULICA
Para a extracdo do 6leo por prensa hidraulica com pressdo maxima de 30 Ton,
(modelo BONEVAU, Brasil) (Figura 1) foram utilizadas 291,4 g de sementes de

cupuagu.

2.4 ANALISES DO OLEO
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2.4.1. Indice de acidez

A determinacdo do indice de acidez do 6leo bruto da semente de cupuagu extraido
por solvente foi realizado de acordo com as Normas Analiticas do Instituto Adolfo Lutz,
na qual, cerca de 2 g do 6leo foram diluidos em 25 mL de uma solucdo diluente
contendo éter de petrdleo e alcool etilico absoluto na propor¢édo 2:1. A solucgéo lipidica
foi titulada com KOH a 0,1 mol.I*, utilizando uma solucdo alcoélica de fenolftaleina
1% como indicador [INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 1985]. Através do volume gasto de
hidroxido de potassio na neutralizacdo da amostra, o indice de acidez (I1A) foi calculado
atraves da Equacao 1:

(V,-V,)-C,-f-56,1
m

N (Equacio 1)

a

Onde V, é o volume em mL de KOH gasto para titular a amostra; Vy, é o volume de
KOH gasto para titular a solugcdo do branco (mL); C; é a concentracdo de KOH da
solucdo preparada (concentracdo teorica) e f € o fator de corre¢do da concentracdo de
KOH. m, é a massa da amostra em gramas e 56,1 é a massa molar do KOH, pois o
indice de acidez é dado em miligramas de KOH por grama da amostra. A analise foi

realizada em triplicata (Figura 2).

2.4.2 Indice de saponificagéo

Para a determinagdo do indice de saponificagdo 5 g de amostra e 50 mL de solugédo
alcoolica de hidroxido de potéassio a 4,0% foram adicionados em um becker de 250 mL.
A mistura foi aquecida por uma hora, até a completa saponificacdo da amostra. Em
seguida, a solucdo foi resfriada e titulada com uma solucéo de &cido cloridrico 0,5 mol.I

! utilizando solucdo alcodlica de fenolftaleina a 1% como indicador, até o
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desaparecimento total da coloracdo rosa. O indice de saponificacdo (1S) foi determinado
de acordo com a Equacao 2:

(V,-V,)-C,-f-56,1
m

a

(Equacéo 2)

Is

Onde Vp € 0 volume de HCL (mL) gasto para titular a solugdo do branco; V, é o
volume de HCI gasto para titular a amostra (mL); C; é a concentracdo de HCI da
solucdo preparada (concentracdo teorica) e f é o fator de correcdo da concentracdo de
HCI; m, é a massa da amostra em gramas e 56,1 € a massa molar do KOH, pois o indice
de saponificacdo é dado em miligramas de KOH por grama da amostra. A analise foi

realizada em triplicata (Figura 2).

2.5. PRODUCAO DE BIODIESEL DA SEMENTE DE CUPUACU
A producdo de biodiesel de cupuagu seguiu trés etapas: reacdo de transesterificacéo,

separacdo do biodiesel do coproduto e lavagem do biodiesel.

2.5.1. Reacdo de transesterificacédo

Para a obtencdo do biodiesel metilico, colocou-se em um béquer, 50 mL de 0leo e,
sob agitacéo, utilizando agitador magnético (MODELO 753 A, BRASIL), adicionou-se
a solucdo metdxido. A solucdo metoxido foi preparada pela mistura de 20 mL de alcool
metilico com 0,750 g de hidréxido de potéassio.

Na literatura, a reacdo de transesterificacdo com metanol permite uma melhor
separacdo do biodiesel da glicerina.

Todas as reacOes de transesterificacdo para a obtencdo do biodiesel foram

realizadas utilizando Oleo extraido por sohxlet e prensa, estas foram feitas em triplicata
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na razdo molar de 1:6 (6leo — alcool), adicionando-se 0,750 g de KOH com metanol,

agitando-o até a diluicdo do catalizador (KOH).

2.5.2. Separacdo do biodiesel do coproduto

Para separar o biodiesel da glicerina, ap6s 1 hora e 30 minutos de agitacao
constante, a mistura foi transferida para um funil de separacéo e deixada em repouso por
24h.

Terminada a separacao do biodiesel da glicerina, removeu-se a glicerina, coproduto
da reacdo de transesterificacdo. A fase inferior contém além da glicerina, o alcool e o
hidroxido de potassio que ndo foram consumidos na reacdo, sendo removidos

juntamente com a glicerina.

2.5.3. Lavagem do biodiesel

Da etapa de separacdo do biodiesel da glicerina, a fase superior foi preservada para
a realizacdo da lavagem. Essa etapa foi realizada com a adi¢do de agua destilada a 60 °C
por meio de lavagens consecutivas num intervalo de tempo de 2 horas, até a dgua atingir
0 pH neutro (=7,0). Posteriormente, o biodiesel foi submetido a temperatura de 110 °C,
por 3 horas, para a eliminacdo dos tracos de umidade, obtendo assim um biodiesel puro.
Apols a secagem, o biodiesel foi colocado no dessecador para o resfriamento. Em

seguida, foi avaliado o rendimento do biodiesel.

2.6 ANALISES DO BIODIESEL
2.6.1.Indice de acidez

Usou-se o procedimento descrito no item 2.4.1. (Figura 4).
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2.6.2. Indice de iodo pelo método wijs

Na determinacdo do indice de iodo 0,15 g de amostra, 20 mL da solugdo &cido
acetico glacial (CH3COOH)/ cloroférmio (CHCI3) e 25 mL de solucdo de wijs foram
adicionadas em um erlenmeyer de 600 mL. A mistura foi tampada. Em seguida, esta foi
deixada em repouso ao abrigo da luz e a temperatura ambiente por 30 minutos e a
temperatura ambiente por 1 hora. Apos esse periodo, adicionou-se 20 mL da solugéo de
lodeto de potassio (KI) a 15% e 150 mL de agua. A amostra foi titulada com a solucéo
de tiossulfato de sédio (Na,S,0s.5H,0) 0,1 mol.I" até o aparecimento de uma leve
coloracdo amarela, interrompeu-se a titulagdo e adicionou-se 5 ml da solucéo indicadora
de amido 1% (CgH100s) gerando uma cor azul intensa. Continou-se a titulacdo até que a
solucdo se tornasse incolor [EM 14111, 2003]. O indice de iodo (liogo) foi determinado
de acordo com a Equacao 3:
[(V, -V,)-C,-f-126,9]. 0,001

100
M. ( Equacéo 3)

|i0do =

Onde V, € o vulome de Na, S,03 (mL) gasto para titular a solucdo do branco; V, é
0 volume de Na,S,03 gasto para titular a amostra (mL); C; é a concentracdo de Na,S,03
da solugdo preparada e f é o fator de correcdo da concentracdo de Na,S,03; m, é a
massa da amostra em gramas e 126,9 é a massa molar do iodo.

Sob as mesmas condigdes, os procedimentos foram feitos para as amostras em

branco. As andlises foram realizadas em triplicata.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
No processo de extracdo do Oleo da semente de cupuagu observou-se um

rendimento médio de 47,90% por solvente e 22,22% por prensa. CORREIA &
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GONZALEZ (2008) obtiveram rendimento médio de 43,46% do Oleo extraido por
soxhlet e 20,58% por prensa da semente de cupuacu. Dessa forma, os resultados
encontrados corroboram com os dados da literatura.

Embora o 6leo extraido por prensa apresente um rendimento inferior ao rendimento
obtido por solvente, esse possui outras vantagens. Por exemplo, o tempo de extracao por
prensa € muito menor que o da extracdo por solvente, ndo ha necessidade de tratamento
para eliminacdo do solvente. Além disso, o Gleo ideal para a producdo de cosméticos e
produtos alimenticios é aquele isento de solventes.

O ¢leo bruto extraido apresentou acidez dentro dos parametros para producao do
biodiesel. Segundo Zagonel (2000), o dleo ideal para a producdo de biodiesel deve
apresentar acidez abaixo de 2 mg KOH/g da amostra. O resultado da titulacdo €
mostrado na Tabela 1.

O indice de acidez de um 0Oleo vegetal € um importante indicador de sua qualidade
e esta diretamente ligado as formas de armazenamento, condi¢cBes de extracdo e
manuseio [MORETTO & FETT, 1998]. As amostras foram tratadas de forma a obter o
6leo bruto com condigdes ideais para a producdo de biodiesel com melhor rendimento.

O dleo de cupuacgu obtido possui baixo teor de material saponificavel, pois o indice
de saponificacdo medido foi de 104,72 mg de KOH/g, tabela 2. (CORREIA &
GONZALEZ, 2008) encontraram um valor de 187,5 mg de KOH/g do dleo de cupuagu.
Altos valores de indices de saponificacdo tém como consequéncia a necessidade de uma
maior quantidade de catalisador, 0 que acaba por exigir mais lavagens do biodiesel
(HOFF, 2009). E interessante ressaltar que o indice de saponificacdo ajuda a avaliar
guanto da matéria-prima serd convertida em sabdes, dos quais a glicerina é 0 mais

importante (FREITAS, 2009).

10
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A rota metilica resultou num biodiesel visivelmente viscoso, limpido, com
pigmento amarelado e rendimento de 60,24% (m/v). O rendimento do processo de
transesterificacdo independe da forma de obtencdo do 6leo. Porém, a quantidade de
biodiesel obtida € proporcional a quantidade de 6leo produzida em cada extracéo,
prensa e soxhlet. Portanto, como o volume de 6leo obtido por prensa é menor do que no
soxhlet, o volume de biodiesel também sera menor.

Os valores das analises fisico-quimicas do biodiesel, acidez e iodo, sdo mostradas
na Tabela 1. Comparando os resultados determinados com os parametros estabelecidos
pela resolucdo 14/2012 da ANP, observou-se que o indice de acidez esta dentro do valor
designado pela ANP. Em relacdo ao iodo ndo existe um limite maximo estabelecido,

esse deve apenas ser registrado.

4. CONCLUSOES
Com os resultados obtidos conclui-se que é possivel produzir biodiesel a partir do
processo de transesterificacdo por rota metilica do 6leo extraido das sementes de

cupuacgu por prensa ou solvente, com acidez atendendo as normas da ANP.
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6. FIGURAS

Figura 1. (A) Extracdo do 6leo em sistema soxleth; (B) extracdo do 6leo por prensa

hidraulica; (C) volume obtido do dleo de cupuacu.

Figura 2: (A) teste de indice de saponificacdo; (B) teste de indice de acidez.
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Figura 3: Biodiesel de cupuacu (A); teste de indice de acidez do biodiesel; (B) teste de

indice de iodo do biodiesel.

7. TABELAS

Tabela 1 — Analises fisico-quimicas do 6leo e do biodiesel.

Parametros

Oleo

extraido

Oleo

extraido

Biodiesel do

6leo por

Biodiesel do

6leo por

Brasil
ANP

07/2008 para

14




por por prensa | solvente prensa biodiesel
solvente | hidraulica
indice de acidez
1,4 1,4 0,2 (£ 0,01) 0,2 (£0,01) <0,5
(mg KOH/g)
indice de
saponificacdo 104,72 104,72 - - -
(mg KOH/g)
indice de iodo
-- 40,93 Anotar
(mg 12/9) - 40,93
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