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RESUMO
A oleaginosa Macauba (Acrocomia aculeata) vém sendo apresentada como matéria-prima
para producao de biodiesel devido sua composi¢ao de acidos graxos na améndoa e na polpa,
quando voltado especificamente para a améndoa, a composicao de acidos graxos saturados ¢
de 60%, como por exemplo o &cido laurico (C12:0), &cido miristico (C14:0) e acido palmitico
(C16:0), especialmente acidos graxos de cadeia curta, como o acido laurico, podem indicar
um maior rendimento no processo de conversao a biodiesel. No trabalho foram avaliadas as
caracteristicas da extracao do 6leo da améndoa, em sistema Soxhlet, utilizando-se o hexano
como solvente. O rendimento do processo de extragdo foi de 60,29%, o 6leo apresentou
indice de Acidez (IA) de 7,49 mg NaOH/g de 6leo. Apés a extragdo, o 6leo foi submetido ao
processo de pré-tratamento/refino, composto por degomagem, neutralizacio e secagem. Com
o Oleo refinado, produziu-se o biodiesel via transesterificagao basica com uso do metanol na
presenca do catalisador hidréxido de potassio (KOH), a reagdo ocorreu sob agitacdo
constante, a 60 °C, a concentracdo do catalisador foi de 1,5% da massa do oleo, ¢ a
concentragdo do metanol foi calculada de acordo com a acidez do 6leo no qual foi de 0,134
mg NaOH/g. Para avaliagdo da conversdao em biodiesel utilizou-se Cromatografia Gasosa
(CG) e Ressonancia Magnética de Protons 'H. Por CG obteve-se uma conversio de 80,27%
em teor de ésteres metilicos (Fatty Acid Methyl Esters = FAME), j4 para o célculo de
conversdo com o RMN 'H foi obtido 89,68%. As viscosidades cineméticas e dindmicas para
o0 Oleo bruto foram medidas seguindo a metodologia ASTM D2270, apresentando os valores
para viscosidade cinematica de 60,248; 27,728 e 6,314 mm?/s , nas temperaturas de 20 °C,
40 °C e 100 °C, respectivamente. Para o biodiesel produzido do 6leo pds-refino, a viscosidade
cinematica, dindmica e densidade foram medidas com variacdo de temperatura de 20 °C a
100 °C para avaliar o comportamento do biodiesel, obtendo-se a viscosidade cinematica de
3,900 (20 °C); 2,527 (40 °C) e 1,221 mm?/s (100 °C). Os valores de viscosidade cinematica
encontrados para as misturas B15 e B20 foram de 2,743 e 2,705 mm?/s, respectivamente. Foi
realizado a andlise inicial em redmetro para a avaliacdo do coeficiente de atrito (CoF), o
biodiesel de macatiba apresentou CoF baixo, obtendo coeficiente de atrito médio de 0,0521.

Os resultados no estudo descrevem que o biodiesel de macauba, necessita de refino, caso seja



visado para producdo de biodiesel com caracteristicas em conformidade com a resolugao
ANP vigente, para as suas misturas com o diesel ou substitui¢do total, tendo como base os
parametros similares ao diesel f6ssil, utilizado como padrao para determinar a usabilidade do

biodiesel como mistura ou substitui¢ao total.

Palavras-chave: biodiesel; macauba; refino; viscosidade cinematica.



ABSTRACT
The oilseed Macauba (Acrocomia aculeata) has been presented as a raw material for the
production of biodiesel due to its composition of fatty acids in the almond and pulp, when
specifically focused on the almond, the composition of saturated fatty acids is 60%, as per
For example, lauric acid (C12:0), myristic acid (C14:0) and palmitic acid (C16:0), especially
short-chain fatty acids, such as lauric acid, can indicate a higher yield in the biodiesel
conversion process. In the work, the characteristics of almond oil extraction were evaluated
in a Soxhlet system, using hexane as a solvent. The yield of the extraction process was
60.29%, the oil had an Acid Index (Al) of 7.49 mg NaOH/g of oil. After extraction, the oil
was subjected to the pre-treatment/refining process, consisting of degumming, neutralization
and drying. With the refined oil, biodiesel was produced via basic transesterification using
methanol in the presence of the catalyst potassium hydroxide (KOH), the reaction took place
under constant stirring, at 60 °C, the catalyst concentration was 1.5% of the oil mass, and the
methanol concentration was calculated according to the acidity of the oil, which was 0.134
mg NaOH/g. To evaluate the conversion into biodiesel, Gas Chromatography (GC) and 'H
Proton Magnetic Resonance were used. By GC, a conversion of 80.27% in methyl ester
content (Fatty Acid Methyl Esters = FAME) was obtained, while for the conversion
calculation with "H NMR, 89.68% was obtained. The kinematic and dynamic viscosities for
crude oil were measured following the ASTM D2270 methodology, presenting values for
kinematic viscosity of 60.248; 27.728 and 6.314 mm?/s, at temperatures of 20 °C, 40 °C and
100 °C, respectively. For biodiesel produced from post-refining oil, the kinematic viscosity,
dynamics and density were measured with a temperature variation of 20 °C to 100 °C to
evaluate the behavior of the biodiesel, obtaining a kinematic viscosity of 3,900 (20 °C ); 2.527
(40 °C) and 1.221 mm?/s (100 °C). The kinematic viscosity values found for mixtures B15
and B20 were 2.743 and 2.705 mm?/s, respectively. The initial analysis was carried out using
a rheometer to evaluate the coefficient of friction (CoF). Macatba biodiesel showed a low
CoF, obtaining an average coefficient of friction of 0.0521. The results in the study describe
that macauba biodiesel requires refining, if it is intended for the production of biodiesel with
characteristics in accordance with the current ANP resolution, for its mixtures with diesel or
total replacement, based on parameters similar to those fossil diesel, used as a standard to

determine the usability of biodiesel as a blend or total replacement.

Keywords: biodiesel; macauba; refining; kinematic viscosity.
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1 INTRODUCAO

Segundo dados do Balango Energético Nacional langados no ano de 2022, com
base no ano de 2021, a reparticao da oferta interna de energia no Brasil foi cerca de 55,3% para
uso de energias ndo-renovaveis, € somente 44,7% para renovaveis, apresentando um aumento
em comparagdo com oOs outros anos, mas ndo representativos. Dentre as energias ndo
renovaveis, com maiores porcentagens, com 34,4%, temos o uso de petroleo e seus derivados,
quando em comparagdo com o ano de 2017, no qual apresentou uma queda de 36,5% . No
ambito das energias renovaveis, o pais apresentou consumo de 16,4% de biomassa da cana,
seguida de 11,0% da hidraulica, 8,7% de lenha e carvao vegetal e 8,7% de outras renovaveis
(Energia edlica, solar, biodiesel, lixivia entre outras). Valendo destacar o aumento gradual do
consumo de biodiesel, devido a legislagdo de incremento do biodiesel no diesel, sendo
comercialmente mais utilizado o biodiesel obtido do 6leo de soja.

O combustivel fossil € um grande poluidor da natureza, desde sua extra¢do ao
seu descarte, podendo ser causado por derramamentos que ocorrem na agua e/ou solo
(MOHAMMED et al., 2023). O consumo de combustivel, estd principalmente ligado ao seus
gases emitidos durante a queima, aos danos que podem ocasionar a saide humana e
significativo prejuizo ao meio ambiente. Outra vertente para as consequéncias provocadas
por uso de combustiveis ndo-renovaveis, esta no fato que o consumo excede a producdo, ou
seja, o uso desses combustiveis estdo conectados a conflitos entre paises, corroborando para
a conhecida “crise do petrdleo” (XU et al., 2022; TWIDELL et al., 1986).

Devido a necessidade de encontrar outra fonte de combustivel util, a biomassa
vém sendo apresentada como um potencial brasileiro de matéria-prima renovavel a ser
utilizada como fonte de combustivel terrestre e aéreo. A biomassa € uma fonte armazenada sob
forma de energia quimica e uma fonte primaria de energia, ndo fossil, podendo ser de origem
animal ou vegetal (ESCALANTE et al., 2022). Visto esses fatores, o Brasil ganha destaque
para o uso de energias renovaveis, pois além de sua capacidade hidrica, apresenta elevado
potencial para fontes de biomassa devido a sua extensa 4rea territorial e clima favoravel. A
biomassa vegetal tem grande potencial devido as condi¢des edafoclimaticas que favorecem
a produgdo no pais, e com caracteristica de ndo competir com a agricultura tradicional, com
isso o emprego e desenvolvimento de técnicas para a conversdo dessas fontes em
biocombustiveis vem sendo buscada (BORGES et al., 2016; SILVA et al., 2022).

O biodiesel, ¢ apontado como um representante para uma nova entrada dos bio-
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combustiveis no mercado. O mesmo, pode ser produzido a partir de fontes biologicas
renovaveis, como por exemplo, 6leos e gorduras vegetais, sendo considerado um combustivel
viavel devido apresentar propriedades de alta densidade energética e compatibilidade com o
diesel. Conhecido por ser um combustivel biodegradavel, possui menor toxicidade, perfis de
baixa emissdo de compostos poluentes, e por fim, maior lubricidade aparente quando
comparado com o diesel de petroleo (JUNG et al., 2021; YASAR, 2020).

Visto os beneficios associados a produ¢do e introdugdo do biodiesel na matriz
energética, ¢ passivel de indagacdes por parte da populacio acerca dos possiveis efeitos de seu
uso nos sistemas de cada motor. Grandes institui¢des que atuam nessas decisdes acerca da
matriz energética, como a Associagdo Nacional dos Fabricantes de Componentes
Automotivos (ANFAVEA) e o Sindicato Nacional dos Fabricantes de Componentes
Automotivos (SINDIPECAS), concordam com a adi¢ao de apenas 10% do biodiesel no diesel,
alertando sobre a necessidade de desenvolvimento técnico de pesquisas, testes laboratoriais,
ensaios dinamométricos € acompanhamento técnico de frotas afim da verificagdo dos efeitos
prolongados das misturas do biodiesel consequentemente as suas matérias-primas.

Tendo em vista as justificativas para a producao de biodiesel, o Brasil, possui um
solo fértil e com alta capacidade de produgdao para uma diversidade de matérias-primas
vegetais. Uma das primeiras fontes para producao de biodiesel no pais, foi a soja (Glycine max), entretanto
entra como competitivo direto na produgao de alimento, logo ndo seja socioeconomicamente
viavel (BORGES et al., 2016). Dentre outras fontes de produ¢do, a macauba (Acrocomia
aculeata), conhecida também como bocaiuva, trata-se de uma palmeira perene, frutifera e
com uma ampla distribui¢do geografica. Dessa planta € possivel a extrag¢do de 6leos da polpa
e améndoa, tendo em sua composi¢do quimica formada por 4cidos graxos que se mostram
uma fonte para a producao de biodiesel (BARBOSA et al. 2022; MAGALHAES et al., 2020;
LIEB et al. 2019).

Semelhante ao dendé (Elaeis guineensis), ¢ extraido 6leo da améndoa e da polpa
do fruto da macauba. Através da améndoa se obtém um 0leo fino e transparente com alto
grau de saturagao que representa cerca de 15% do total de 6leo da planta, sendo rico em acido
graxo laurico e oleico. O 6leo da polpa ¢ de cor vermelho amarelado, com maior nimero de
insaturagdes, com uma riqueza de acidos oleico e palmitico (OLIVEIRA et al., 2017).
Todavia, os oOleos apresentam uma série de problemas ocasionados durante o processo

industrial e de armazenamento, contendo ao fim uma grande perda do material necessitando
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de processos de refino e melhorias na qualidade do 6leo e do biodiesel produzido.

Por fim, esse trabalho tem como objetivo de contribuir para a pesquisa de um
elemento natural nativo do Brasil, com o intuito de construir subsidios para o aproveitamento
completo da macauba, buscando a extracdo e refinamento do 6leo extraido da améndoa do
fruto, e a produgdo de biodiesel do mesmo. Ademais, para buscar a adequagao do biodiesel e
suas respectivas misturas com o diesel-fossil, 0 mesmo foi avaliado por meio de ensaios fisico-

quimicos e tribologicos, almejando a conformidade com a legislagao brasileira.
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OBJETIVOS

O trabalho teve como objetivo a extracao e refino do 6leo da améndoa de macauba

(Acrocomia aculeata), produgao via transesterificagdo do biodiesel apartir do 6leo obtido da

améndoa e caracterizacao fisico-quimica e triboldgica do biodiesel e o 6leo da améndoa de

macauba.

2.1

N W

Objetivos Especificos

. Extracdo em sistema Soxhlet do 6leo da améndoa e da polpa de macauba;
. Refino do 6leo da améndoa de macatba;
. Produgao do Biodiesel via transesterificagao;

. Caracterizagdo fisico-quimica do o6leo da améndoa de macauba, buscando a

elementos eficazes visando a produgao do biodiesel;

. Caracterizagao fisico-quimica do biodiesel produzido;

. Avaliacao da Viscosidade de acordo com a ASTM D2270, do 6leo , biodiesel e

misturas biodiesel/diesel (BX) nas proporg¢des de 15/85 e 20/80, para identificagao da

sua capacidade lubrificante;

. Elaboracdo da curva de viscosidade e densidade para o biodiesel de Macauba (B100)

e as misturas BX (B15 e B20).

. Analise inicial do Coefiente de Fric¢do para o Biodiesel de Macauba (B100).



3 FUNDAMENTACAO TEORICA
3.1 Matriz Energética Brasileira

O consumo de fontes de energia atrelado com a capacidade de emitir particulas
poluentes apresenta um descompasso com as necessidades ambientais, devido a isso, ¢
possivel observar relevantes transigoes energéticas em todo o mundo. Quando voltado para
a América Latina, esta ocorrendo uma mudanga socioldgica na busca da diminuicdo da
utilizacdo de combustiveis fosseis para o aumento das fontes renovaveis, o processo ocorre
de forma heterogénea, com alguns dos paises presos aos combustiveis fosseis por varios
motivos, em lenta mudanga, e outras considerados em ponta nessa transicdo (UGARTECHE
et al., 2023). Segundo IEA (International Energy Agency — 2022), as indlstrias e os
consumidores estdo expostos as ameacas reais de racionamento de energia com a reducao da
producdo, e as agdes politicas variam, mas na maioria incluem esforgos para determinados
investimentos em energia limpa, significando esse impulso nas energias renovaveis no setor
da energético mundial (IEA, 2022).

No cenério brasileiro, a transicdo energética ¢ planejada desde de 2007 com a
construcao do Plano Nacional de Energia 2030 (PNE), e posteriormente evoluindo para o
Plano Nacional de Energia 2050 (PNE) . O PNE avaliou que a demanda de energia tende a
subir em torno de 2,15 vezes, devido a isso entra a construgdo das diretrizes estratégicas para
acompanhar essa necessidade, mantendo a evolugdo da energia limpa, com enfoque na
estruturacdo da energia edlica e solar presente, mas também no investimento em bioenergia
e biotecnologia com a biomassa. Em solo brasileiro, o consumo de energia nos transportes
apresenta-se em maior quantidade de consumo ao longo dos anos, segundo o Balango
Nacional Energético (BEN) e Empresa de Pesquisa Energética (EPE) 2022, esse setor entre
2012 a 2021 houve um aumento de 23% do uso de combustiveis renovaveis, sendo entre essa
porcentagem 5,2% para biodiesel e 17,4% de Etanol.

Os niveis de emissdes de gases do efeito estufa, cujo os quais retém o calor da
terra na atmosfera e contribuem para o aumento da temperatura média da superficie terrestre,
vém ampliando-se ao decorrer dos anos pds-revolucdo industrial (ANGELA, 2013). O
Acordo de Paris de 2015, ndo estabeleceu uma redugao de emissdes aos paises, entretanto
optou em implementar uma politica com metas e compromissos que estdo dispostos a

diminuir as emissoes, principalmente no setor de transportes. Com essas diretrizes para a
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transicdo energética, foi preciso encontrar meios de inovacdo e melhoramento para
combustiveis alternativos, como por exemplo o biodiesel, e no ambito brasileiro o aumento

gradual da propor¢@o em misturas com o diesel em motores Diesel.

3.1.1 Diesel

O oleo diesel ¢ composto por uma complexa mistura de hidrocarbonetos nao
ramificados e saturados, compostos organicos constituidos por atomos de carbono e
hidrogénio e, em menor quantidade, por substancias contendo atomos de enxofre, nitrogénio,
metais, oxigénio, entre outros. A obtencao do diesel ocorre do processo de destilagdo do
petroleo, em temperaturas na faixa de 160 °C a 410 °C. Os hidrocarbonetos sdo classificados
de acordo com a variabilidade no tamanho das moléculas (LAURO, 2006; SOUZA, 2008;
AGUIAR, 2013). As quatros classes principais de hidrocarbonetos sdo as parafinas, oleifinas,
nafténicos e aromaticos, apresentados na Figura 1. Além da composi¢do basica obtida do
processo de destilagdo do petrdleo, hd a adicdo de outros compostos para garantir as
caracteristicas esperadas para um combustivel, como por exemplo anticorrosivos,
antioxidantes, antiespumantes, desativadores de metais, detergentes, entre outros compostos

(VIEIRA et al., 2023; MOHAMMED et al., 2023; KERKEL et al., 2021).

Figura 1 - Quatro classes de hidrocarbonetos no processo de destilagdo de Petréleo.
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Fonte: Adaptado Obert (1971).

O combustivel diesel apresenta caracteristicas de ignicdo e de escoamento
adequadas ao funcionamento dos motores de ciclo diesel (MARQUES NETO, 2003). Um
6leo inflamavel, medianamente toxico, volatil, limpido, isento de material em suspensdo e

com o odor forte e caracteristico (SILVA, 2006; MOHAMMED et al., 2023). No Brasil,
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de acordo com a Resolugao ANP n°. 65/2011, os dieseis rodoviarios sao classificados em:
(1) Oleo diesel tipo A: combustivel advindo de processos de refino de petroleo, de matérias-
primas petroquimicas ou autorizadas, sem adigdo de biodiesel; (2) Oleo diesel tipo B: mesmas
caracteristicas que o tipo A com a adi¢@o de biodiesel.

Aguiar (2013) e Cavalcanti (2013), propdem os requisitos para um bom
combustivel do ciclo diesel sendo estes:

a. Permitir partida rapida;

b. Aquecimento uniforme e suave aceleracao;

¢. Queima completa com emissao tais como de COx, NOx, SOx e particulados;

d. Nao cristalizar ou solidificar a temperaturas maiores 0 °C;

e. Nao conter agua e¢/ou sedimentos que possam provocar a interrup¢do do
seu escoamento para os cilindros; e

f. Evitar a dilui¢ao do 6leo lubrificante e ajudar na lubrificacdo da camara
de combustdo.

Em junho de 2022, segundo a Agéncia Nacional de Petroleo, Gas Natural e
Biocombustiveis (ANP), a producao do diesel teve um aumento de 11,2%, cerca de 3,671
bilhdes de litros, comparado em relacdo ao mesmo més do ano de 2021. O Brasil ¢
considerado um exportador desse combustivel, € para conseguir manter esse crescente, vé-se

o potencial agricola brasileiro para incremento da produgao de biodiesel como substituto.

3.1.2 Biodiesel

Segundo a Resolugio ANP N° 920 04/2023 o biodiesel ¢ um combustivel
composto por alquil ésteres de acidos carboxilicos de cadeia longa, produzido pela reagao de
transesterificagdo e/ou esterificacdo de matérias graxas, de gorduras (animal ou vegetal). O
biodiesel ¢ um conjunto variado de ésteres com diferentes estruturas quimicas. Composta de
5 a 6 ésteres alquilicos de acidos graxos principais, como o palmitico, estearico, oleico,
linoleico, laurico e linoleico . Um combustivel produzido a partir de 6leos vegetais, residuais
e microrganismo, pode ser utilizado em qualquer tipo de motor a diesel, como por exemplo em
caminhdes, 6nibus, maquinas agricolas e industrias, geradores e locomotivas (MIY ASAKI,
2021; TAMILSELVAN et al, 2017; KAMARAIJ et al., 2022; NAIR, 2022).

Na perspectiva de aumentar o uso do biodiesel em motores para veiculos comuns,



buscando o favorecimento dos aspectos ambientais e econdmicos desde a produgdo a venda
ao consumidor, as fontes para a produc¢do do biodiesel ¢ almejada utilizagdo de fontes limpas
e renovaveis. As principais matérias-primas utilizadas atualmente no pais sao 80,79% de 6leo
de soja, 15,82% de gordura bovina e, em menor quantidade, 6leos de algoddo, fritura
reutilizado, gordura de porco e 6leo de frango (SOUZA et al., 2016). Os 6leos advindos
de fontes nao-comestiveis e que podem ser utilizados para a produgdo de biodiesel (PUNEET

et al.,2016), estao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 - Matéria-prima para a producao de biodiesel.

Oleos Comestiveis Oleos nido-comestiveis Outras fontes
Oleo de semente de algodio Oleo de pinhio manso Microalgas
Oleo de coco Karanja Spirulina platensis

Oleo de girassol Oleo de Mahua Oleo de fritura

Oleo de canola Neem Gorduras animais

Oleo de soja Oleo de eucalipto Sebo de carne Bovina

Oleo de Ricino Oleo de linhaca ~ Gordura de aves domésticas

Oleo da semente de mostarda ~ Semente de seringueira Oleo de peixe
Oleo de amendoim Polanga Gordura de Frango

Fonte: Adaptado VERMA; SHARMA, (2016).

Hé4 uma grande variedade nas possibilidades de fonte para a produgdao do
biodiesel, todavia sua utilizacao ainda € baixa, isso deve-se as desvantagens relacionadas a
qualidade do uso em motores e no armazenamento do mesmo. Como por exemplo pode-se
citar o congelamento do biodiesel e suas respectivas misturas submetidos as baixas
temperaturas (< 10 °C) (BALAT, 2008; YAAKOB et al., 2014). Outra linha que permanece
sem muitos estudos, e que pode ser considerada uma desvantagem da utilizagao do biodiesel
em motores a diesel, ¢ a maior viscosidade em relagdo ao diesel mineral, que pode vir a causar
problemas na inje¢do de combustiveis de motores. Ademais, os hidrocarbonetos no 6leo
diesel formam uma camada de depdsitos dentro dos tanques, mangueiras, etc. Quando
misturado o biodiesel no diesel corroboram para que esses depositos sejam removidos,
ocasionando entupimento nos filtros de combustiveis (WARDLE, 2003; RAJPOOT et al.,
2023).
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3.1.3 Misturas Diesel/Biodiesel

O biodiesel ¢ uma fonte de energia renovavel que pode ser usada nos motores a
diesel sem necessidade de transformagdes no motor. O biodiesel apresenta um ponto de
inflamacao mais alto quando comparado ao o6leo diesel e com caracteristica de menores
emissoes de gases estufas (SILVA et al., 2020). Algumas das vantagens do biodiesel em
relacdo ao diesel fossil, nos quais sdo a sua disponibilidade de uso (quantidade produzida) ,
baixa toxicidade, ser neutro de carbono e, ainda, ter a possibilidade de producdo
descentralizada aumentando as chances de mais estudos sobre sua viabilidade. Entretanto,
algumas desvantagens como por exemplo alta densidade e viscosidade podem afetar o seu
desempenho no motor a diesel, quando ndo modificado, especificamente a viscosidade pode
influénciar na reducdo do desempenho e nos intervalos de manutengdo da combustido do
biodiesel nos motores (YAAKOB et al., 2014; TAMILSELVAN et al., 2017). As estratégias
para combater as preocupagdes citadas anteriormente, inclui o pré-aquecimento do
combustivel ou uso de aditivos para melhorar as caracteristicas de misturas diesel-biodiesel
(ZANDIE et al., 2022; HOANG et al., 2018).

Com a publicagdo da Lei n° 11097/2005 e com a criagdo do programa nacional
de producdo e uso do biodiesel (PNPB) em 2004, a partir dessa data o biocombustivel passou
a ser um produto utilizado no Brasil e introduzido na matriz energética do pais. A adigdo do
biodiesel puro B100 ao 6leo diesel passou a ser mandatoria iniciando com 2% de percentual
de adi¢do. A partir de julho de 2008 aumentou para 3%; julho de 2009 para 4%, e assim
sucessivamente.

O Conselho Nacional de Politica energética em 2018, propds a evolucao da
adicao do biodiesel ao 6leo diesel vendido ao consumidor final no Brasil, estabelecendo o
aumento de 1% ao ano, prosseguindo com esse percentual minimo até 2023, chegando ao
percentual maximo de 15% (B15). Com o periodo pandémico mundial, ocorrido entre os anos
de 2020 a 2023, a evolugdo do aumento do percentual do biodiesel nas misturas BX esteve
em fase estaciondria. No ano de 2023, o Conselho Nacional de Politica Energética (CNPE),
através da Resolucdo n°® 16, estabeleceu que a partir de abril de 2023, o percentual de
biodiesel no diesel sera de 12%, aumentando 1% a cada ano, até 2026, no qual finaliza com

15% de biodiesel no diesel em misturas BX.



3.2 Macauba

A oleaginosa Macauba (Acrocomia aculeata) membro da familia arecaceae ¢é
encontrada em abundancia na natureza principalmente em paises tropicais como o Brasil,
Paraguai entre outros paises da América Latina (SOUZA et al., 2016). Conhecida também
como Bocaiuva, coco de catarro, coco de espinho, no Brasil, a palmeira exerce um importante
papel ecologico nas regides de plantio, nos quais processos extrativistas € em casos
ecologicos, serve como abrigo para uma diversidade de insetos, répteis e passaros, além de
oferecer suporte para orquideas selvagens, e seus frutos servem de alimento para espécies
animais silvestres (FARIAS, 2010; CARDOSO, 2017). Por ser uma palmeira, pode oferecer
a oportunidade de obtencao de gorduras e 6leos alternativos de fontes perenes, permitindo a
combina¢do com outras culturas ou produg¢do pecudria, bem como a recuperagao de areas
degradadas.

Essa planta pode atingir de 10 a 16 m de altura e 30 a 45 cm de tamanho médio,
coberto por espinhos escuros ou nao, com 10 cm de comprimento cada, apresentando em
torno de 20 a 30 folhas como pode ser visto na figura 2, e produz frutos oleaginosos em
cachos que podem pesar mais de 25 kg em condi¢des naturais. O fruto € esférico, composto
de 25 a 60 mm de didmetro com epicarpo liso € mesocarpo fibroso, de cor amarelada pela
presenca de carotenos ou branco (auséncia), juntos 0 mesocarpo € o epicarpo representa
aproximadamente 58% do fruto, o endocarpo ¢ fortemente aderido ao mesocarpo (polpa),
atuando no envolvimento da castanha (améndoa) o que representa cerca de 42% do fruto
(COPPEL et al., 2018; CASTRO C. A. et al., 2017). Sua polpa ¢ amarela, rica em 0Oleo e
mucilagem, uma substancia gelatinosa que reage com a a4gua, aumentando o volume da polpa,
presente em diversas plantas cuja fungdo ¢ de retengdo de dgua, sendo também a parte

comestivel (COLOMBO, 2017).
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Figura 2 - Palmeira e Fruto de Macatiba.
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Em termos quantitativos de extragdo de 6leo, o 6leo da polpa corresponde por
85% do teor total de 6leo e o dleo da améndoa pelos outros 15%, em média por fruto. O 6leo
da polpa pode conter até 74-81% de teor de acidos graxos insaturados, sendo o acido oleico
(63-65%) seu principal constituinte, destacando-se na classificacdo de dleo vegetal “alto
oleico”, como pode ser observado na tabela 2 (COPPEL et al., 2018; CASTRO C. A. et al.,
22017; RIO et al., 2016). Outras caracteristicas envolvendo o 6leo da polpa da macatba é sua
alta estabilidade oxidativa devido a sua grande propor¢ao de acidos graxos monoinsaturados
e de glicerideos juntamente com altos e significativos niveis de carotendides. Ja o 6leo obtido
da améndoa da macatiba, apresenta alto teor de acido laurico (40,8%), sendo de alto valor na
producao de cosméticos e biodiesel (OLIVEIRA et al., 2017, RIO et al., 2016; FAVARO et
al.,2022).



Tabela 2 - Composigdo de Acidos Graxos (% area)

Acido Graxo (% area) napolpa  (%area) na améndoa
Caéprilico C8:0 - 6,2+0,3
Caprico C10:0 - 42+0,3
Laurico C12:0 - 40,8 £ 1,1

Miristico C14:0 2,56 +0,16 8,4+0,6
Palmitico C16:0 13,60 + 1,38 6,9+0,5
Palmitoleico C16:1 2,68 + 0,07 -
Estearico C18:0 1,74 £ 0,16 2,4+0,1
Oleico C18:1 68,76 + 0,34 269+1,2
Linoleico C18:2 9,03 £0,72 3,4+0,3
Linolénico C18:3 0,84 +0,01 -

Fonte: Adaptado (FONSECA et al., 2021; MAGALHAES et al., 2020).

A macauba apresenta um potencial para produzir acima de 6200 kg de o6leo
vegetal por hectare ao ano, com um alto rendimento de obtengdo de 6leo. Tendo boas
perspectivas para o melhoramento genético e domesticacdo da palmeira, espera-se que a
producdo ultrapasse 6500 kg de 6leo por hectare ao ano. Como comparagdo ao dendezeiro,
com produto 6leo de dendé, produzindo cerca de 34% de todo o 6leo comestivel do mundo
(RODRIGUES, 2010), o cultivo do dendé esta restrito a regides de clima tropical umido, ja a
palma macauba se adapta a diferentes ambientes incluindo ecossistemas subtropicais mais
frios e semidridos mais secos, o que poderia garantir safras e rendimentos ideais para a
obtengao do 6leo do fruto (RIO ez al., 2016).

Embora tenha ocorrido inumeros progressos para o estudo de macauba, os
esforcos no territorio brasileiro tém maior concentragdo no bioma de cerrado, regido central
do pais. Para um bom desenvolvimento em outras regides, hd a necessidade de
estabelecimento de novas variedades em areas ndo tradicionais, requerem estratégias de
pesquisas voltadas para a selecdo de gendtipos que obtenham um bom desempenho
agronomico para todas as condi¢des edafocliméaticas para a regido selecionada (CARDOSO,
2017).

A principal forma de extracdo do 6leo da polpa e da améndoa de macatiba, ¢ a
prensa mecanica. Na figura 3, estdo apresentadas as etapas do processamento de extracao do
oleo da amendoa e do fruto de macatiba. O fruto colhido manualmente, ¢ enviado para o
processo de descascamento e em seguida para a extracao da polpa para extragao do 6leo, e para
aretirada da améndoa, o endocarpo ¢ quebrado, separando a améndoa para a extragao do 6leo.
Ao fim dos procedimentos, os subprodutos obtidos serdo o 6leo da améndoa e do fruto, massa

de casca, ¢ as tortas residuais (CARDOSO, 2017; RIO er al., 2016; FARIAS, 2010).
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Figura 3 - Processamento de separagao dos constituintes do fruto de Macauba para obtencao
de oleo.
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3.3 Refino do Oleo Vegetal

O mercado agroindustrial de oleaginosas, estende-se desde a produgdo de
6leos comestiveis a insumos industriais. Quando o comércio estd ligado ao mercado
alimenticio, o consumo de 6leos brutos, como por exemplo, o azeite de oliva, azeite de dendé
e outros tipos de 6leos, ocorre sem a necessidade do processo de refino. Entretanto, a maior
parte da produc¢do de dleos, visando atender especificagdes requeridas pelo consumidor e os
orgaos regulamentodrios, necessitam de refino (TIRITAN., 2020; NUNES, 2013).

O processo de refino, tem como finalidade melhorar a aparéncia, o sabor e o odor
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por meio da remog¢ao de impurezas. Esses compostos indesejaveis necessitam ser removidos,
para ndo interferirem nos compostos bioativos desejados a permanecerem no 6leo como os
tocoferois, fitoesterois, acidos graxos essenciais € compostos fenolicos (SANTORI et al.,
2012, CHEW et al., 2021). As substancias a serem removidas sdo normalmente:

a. Substancias coloidais, proteinas, fosfolipideos;

b. Acidos graxos livres e seus sais oxidados;

c. Corantes (clorofila, xantofila, carotenodides);

d. Substancias volateis como hidrocarbonetos, alcoois, aldeidos, cetonas e
¢ésteres de baixo peso molecular;

e. Substancias inorganicas;

f. Umidade.

Os Oleos vegetais, extraidos por prensagem ou solvente, apresentam certas
quantidades variaveis de substincias de naturezas diversas, tais como 4cidos graxos livres,
fosfolipideos, tocoferdis, fragmentos de proteinas, pigmentos, esterdis, ceras vitaminas,
materiais resinosos € mucilaginosos. Além das substincias que alteram a cor, aroma e
sabor, como tocoferdis e pigmentos, hé as que sdo arrastadas mecanicamente, como gomas
e mucilagens, resinas e proteinas e ceras, que influénciam diretamente na viscosidade e
densidade dos liquido (SANTORI et al., 2012, CHEW et al., 2021).

Na produgdo de biodiesel usando como matéria-prima os 6leos vegetais, ha a
necessidade de refino, caso o 6leo apresentar um teor elevado de 4cidos graxos livres (AGL),
que pode conferir um indice de acidez (IA) elevado e altas porcentagens de umidade (WEN et
al., 2023). Oleos com AGL e IA elevados, favorecem a produgio de sabdo na reagio de
transesterificagdo na producao de biodiesel (WEN et al., 2023). Portanto, o refino pode ser
definido com um conjunto de processos que visam tornar os 0leos comestiveis e viaveis para a
producao de biocombustiveis, podendo ser realizados por via quimica ou fisica, e algumas
tecnologias verdes em algumas etapas do processo. A Instrugdo Normativa n® 49 (MAPA,
2006), estabelece o padrao para o refino dos o6leos vegetais que inclui a degomagem,

neutralizacdo, clarificacdo e desodorizacdo. Etapas que estdo comentadas a seguir.

3.3.1 Degomagem

A degomagem ou remog¢ao de mucilagem ¢ a primeira do processo de refino.
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Busca remover os fosfatos (fosfolipidos ou fosfatideos), tracos de ions metalicos, agucares,
fragmentos de proteinas, que sdo soltiveis em dleo. Principalmente voltado para a retirada de
fosfolipidios, moléculas nos quais podem atuar como pré-oxidantes e acelerar o estado de
oxidagdo do 6leo (ARLINDO, 2019; TIRITAN et al.,2020). Os principais motivos para o uso
do processo de degomagem do 6leo bruto sdo:

a. Facilitar o armazenamento e o transporte;

b. Extragao dos fosfatideos, como um subproduto valioso;

c. Facilitar a etapa subsequente de refino, para maiores rendimentos;

d. Eliminar fosfolipdeos e outros compostos indesejaveis.

Os fosfolipideos ou fosfatideos sdo lipidios que possuem ésteres formados de
glicerol, acidos graxos, 4cido fosforico, entre outros grupos nitrogenados. Sdo conhecidos
como gomas ou borras, € sdo expressos em partes por milhdo de fosforo. Essas moléculas
normalmente encontradas em Oleos de origem vegetal, sdo: fosfatidilcolina;
fosfatidiletanolamina; fosfatidilinositol; fosfatidilserina e acido fosfatidico (TIRITAN, 2020;
ALMEIDA, 2021).

Segundo a natureza, existem dois tipos de fosfolipideos. O primeiro, chamado de
Hidrataveis (HP), representando 90% dos fosfolipdeos, e sdo removidos com adi¢do de agua.
O segundo, os Nao Hidrataveis (NHP), apresentando os sais de Calcio (Ca), Magnésio (Mg)
e Ferro (Fe), ndo afetados pela agua e tendem a ser mais lipossoliveis, se ndo retirados,

podem ocasionar problemas de coloragdo marrom irreversivel (CHEW et al., 2021).

3.3.2 Degomagem com Agua

Esse procedimento consiste em associar a afinidade dos fosfolipidios com a agua.
Quando hidratado, os fosfolipidios formam um sedimento solido ou micelas, insoluveis que
precipitam e podem ser retirados sob centrifugacdo. No odleo de soja, por exemplo,
eventualmente ocorre a presenca de 2-3% de fosfolipidios, e apos a degomagem com agua, o
rendimento de fosfolipidios no 6leo ¢ de 0,30 - 0,80% (RANKE et al.,2009) . O procedimento
completo estd apresentado na Figura 4.

O método consiste na adi¢do de 1-3% de dgua ao 6leo pré-aquecido a 60-70 °C
e agitacdo durante 20-30 minutos, com a formacgdo das gomas que serdo precipitadas por

centrifugacdo a 5000 - 6000 rpm. Apos esse procedimento, as gomas representam 50% em
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massa de umidade, e sdo secas a vacuo, caso necessite a recuperagao. Devido as caracteristicas
de alguns 6leos, a porcentagem de adi¢do de dgua ¢ variavel, como por exemplos, dleo de palma
e colza ¢ de 10% e 20%, respectivamente e ja para sementes de Moringa oleifera por exemplo,

¢ de 22,4% (RANKE et al., 2009; SANCHEZ-MACHADO et al., 2015).

Figura 4 - Procedimento para degomagem com agua em 6leos vegetais.

[ Oleo Bruto J

Y
Agua——|  Misturador Fosfolipdios
Pigmentos
l Borra——» Oleo
- _r Bruto
Centrifuga Metais

'

[ Oleo Degomado ]

Fonte: Autor.

3.3.3 Degomagem Acida

O procedimento de degomagem 4acida, consiste na transformacao de fosfolipidios
ndo hidrataveis em fosfolipidios hidrataveis, por meio da solu¢do de acido fosforico ou
solucdo de 4cido citrico concentrado numa propor¢do de 0,1% a 0,4% (TIRITAN, 2020).
Entretanto, o uso excessivo da solu¢do de acido fosforico pode causar um aumento no teor
de fosforo dos oleos tratados. Os fosfatideos insoliiveis, caracterizam-se em moléculas
apolares a adi¢ao do acido fosforico, auxiliando na retirada apos o processo de degomagem
simplificado com agua. A degomagem com agua remove aproximadamente de 70% a 80%
dos fosfatideos, ja o tratamento com acido fosforico permite a remogado de 90% (WEN et al.,

,2023).



3.3.4 Neutralizacdo

O oleo presente nas sementes das plantas, ¢ formado para ser uma reserva de
alimento disponivel apds a germinacdo da semente, enquanto ndo houver raiz e folhas
formadas para a sua alimenta¢do. O nivel de acidez presente nos 6leos ¢ propiciado pelas
enzimas presentes, que permanecem separados até que ocorra algum efeito externo como a
quebra e/ou esmagamento e, conciderado importante para fins de refino, por umidade elevada.
Quando ocorre alguma alteragdo fisica, o 6leo entra em contato com as enzimas, para a
germinacdo. Devido a isso, quanto mais nova, armazenada e mais seca estiver a semente,
maior nivel de acidez livre do 6leo (SOARES et al., 2011).

As impurezas soliveis a serem eliminadas com os processos de neutralizagao,
sdo os: acidos graxos livres, fosfolipideos (residuais) e seus complexos metalicos,
especialmente ferro, célcio e magnésio. Obtendo a possibilidade de remogdo parcial de
pigmentos e esterois. A Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) e o Ministério
de Agricultura Pecuaria (MAPA, 2006), estabeleceu o limite maximo para os indices de acidez
(IA) para os 6leos comestiveis, de 0,3% e 0,2 mgKOH/g, respectivamente. No caso, 6leos para
producdo de biodiesel, fundamentalmente, a presenca de um alto teor de acidos graxos livres,
pode ocorrer a interagdo com o catalisador alcalino no processo de transesterificacao,
obtendo-se o processo de saponificagao.

A neutralizagdo ocorre adicionando uma quantidade estequiométrica de solugao
de Hidroxido de Sodio (NaOH) para a formagao de sabao de sodio e retirada total dos AGLs.
A equacdo 1 apresenta o processo de neutralizagao dos acidos graxos livres com alcali (WEI
etal.,2015).

R —COOH + NaOH — COONa + H,0 (Equacao 1)

Na indtstria, a concentracdo da dilui¢do ¢ dada em graus Baume e varia de 10 a
24 °Bé¢. Escala criada pelo francés Antoine Baumé em 1768 para a medi¢ao de densidade de
liquidos. Ademais, a concentra¢do da adicdo do NaOH depende do tipo de 6leo, nivel de
acidez, cor inicial e processo empregado (FARHOOSH et al.,2009). Primordialmente, a
adicdo de NaOH, deve ser o suficiente para garantir uma solugdo neutra, entretanto, estudos

jé relatados demonstram a necessidade de adigdo em excesso, para garantir a neutralizagao
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completa, cerca de 5 a 25%. A seguir, serdo apresentados dois dos principais processos de
neutralizagdo: o processo descontinuo e continuo (LEE ef al., 2014).

No processo descontinuo, industrialmente o dleo ¢ colocado em um reator com
capacidade de 6 — 15 toneladas, sob agitagdo mecanica, com camisa de vapor indireto e
aspersor para a adi¢ao da solugdo alcalina e dgua fervente para as lavagens (MORETTO et
al., 1998; KRALJI et al., 2015). Em 6leos de alto nivel de acidez, a solucdo alcalina ¢ mais
concentrada, deve-se adicionar ao 6leo em temperatura ambiente com intensa agitacao, para
aumentar o contato entre as fases. Ja 6leos com baixo nivel de acidez, a solucao alcalina é
adicionada ao 6leo aquecido entre 90-95 °C, sem agitacdo. Apds 15-30 minutos, a mistura ¢
aquecida a uma temperatura de 50-70 °C. Para ocorrer a quebra da emulsdo, diminui-se a
agitacdo. A mistura permanece em repouso por 2 horas, para ocorrer a decantagdo da borra
(sabdes), para posterior remogao (CHEW et al., 2021).Com a retirada da “borra”, o 6leo
neutralizado ¢ lavado 3 a 4 vezes com agua na propor¢ao de 10-20% do volume total. Apds
as lavagens, a agua ¢ removida por decantagao.

O processo continuo € mais rapido e uma pequena quantidade de 6leo € perdido,
mas ha complexos aumentos de custos relacionados a essa planta a nivel industrial. A solucao
mais utilizada ¢ de soda céustica (hidroxido de s6dio) para completa neutralizacao de acordo
com o nivel de acidez do 0Oleo, ocorre sob agitacdo e aquecimento a 65 — 90 °C. Apos o
procedimento de neutralizagdo, a borra € separada por centrifugagdo. Para a finalizagado, o 6leo
neutralizado ¢ submetido a uma ou duas lavagens com 10 a 20% de dgua aquecida a 80 — 90

°C e novamente centrifugados, para a remogao do sabdo residual (ARLINDO, 2019).

3.4 Principais rotas de sintese do Biodiesel

A obtengao do biodiesel pode ser realizada por meio da transesterificagao (Figura
5) que ¢ a mistura de metanol ou etanol, na presenca de catalisadores homogéneos ou
heterogéneos, que reagira com uma molécula do éster (triglicerideo), com a formagao de
ésteres alquilicos (biodiesel) através da troca de alcoxidos, obtendo ao fim da reacao biodiesel
e glicerol (SUAREZ, 2009; SILVA, 2011).

A reacdo de transesterificacdo catalitica homogénea, ocorre quando o catalisador
permanece na mesma fase dos reagentes no decorrer da reag@o. Os catalisadores normalmente
utilizados sdo de dois tipos, alcalinos e 4cidos. Os alcalinos sdo ideais para 6leos brutos com

baixo teor de acidos graxos livres, caso o 6leo tenha uma quantidade elevada desses acidos
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favorece a reagdo de saponificagdo, formando sabdo e interfere no processo de separacio de
fases (BARROS, 2017; ALVES, 2012). A catalise homogénea ¢ o mais comum utilizado em
escala industrial, pois seus catalisadores sdo mais ativos, contendo um menor tempo para a
transesterificacdo e os catalisadores heterogéneos sdo mais uteis para 6leos com maiores
teores de acidos graxos livres (UCHOA, 2017).

O oposto da catalise homogénea, na catélise heterogénea, no qual o catalisador
podera ser recuperado ao final do processo, proporcionando uma diminuicdo de gastos
quanto a matéria-prima para a produgdo de biodiesel. Os catalisadores heterogéneos sdo
utilizados diversas vezes sem a necessidade de purificacdo, ademais a sua viabilidade tanto
em processos continuos, como por exemplo, o de batelada. Nesse processo, ¢ dispensavel a
etapa de lavagem com 4agua e neutraliza¢ao do biodiesel devido ao uso de catalisadores acidos
ou basicos, diminuindo o tempo necessario para producao do biodiesel (YAN et al., 2010)

(AZEVEDO, 2017).

Figura 5 - Reacdo de Transesterificacdo de 6leos.

H2- -R1 ' .

(I: 00C Catalisador R1-COO-R (IZHE OH
3IR'OH )
+ R2-COO-R' +

CH-00C-R2 CH3-OH
| R3-COO-R' |
CH2-00C-R3 CH2-OH
Triglicerideo Alcool Esteres de Acidos Graxos  Glicerol

Fonte: Adaptado Silva (2011); Barros (2017).

3.5 Caracterizacio Reologica

A reologia surgiu no século XX com o principal objetivo de estudar as
deformacdes e o escoamento dos materiais, como pode ser observado na propria etimologia
da palavra originada do grego rheos (fluir) e logos (estudo). Logo, a reologia € a ciéncia que

estuda o fluxo e a deformacdo dependente do tempo ou nao sob a influéncia de tensdes
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aplicadas em materiais moles ou complexos, ou seja, estuda a relagdo entre a forga (tensdo) e
a deformacao de materiais (PEHAN et al., 2009; DUNDU et al., 2019).

As caracteristicas reologicas de fluidos sdo passiveis de multiplos fatores
independentes e das interagdes entre esses multiplos fatores (ZHAIL 2023). Com as
determinagdes reoldgicas, € possivel obter informagdes sobre a maneira de como um
determinado material reage se sujeito a uma forca de caracter mecanico. Em sumo, o
comportamento resultante ¢ reflexo das diferentes interagdes de varios componentes,
advindos estes do processamento a que foi sujeito e da composicdo quimica do material
(GAVINA, 2018; ALVES, 2004).

Como comentado anteriormente, as propriedades reoldgicas relacionam-se com
as caracteristicas de escoamento do fluido imposto a varias condigdes de fluxo. A aplicagao
de uma forca tangencial a um corpo e a sua deformacao sdo utilizadas para a classificacao de
um corpo tendo como base a relagdo entre as tensodes de cisalhamento e a taxas de deformagao
dos fluidos, e classifica-los como sera discutido nos topicos subsequentes (GARNICA, 2020;

MARCONDELLI, 2022).

3.5.1. Fluidos Newtonianos

Os fluidos newtonianos demonstram que quando submetidos a pressdo e
temperatura constante, apresentam uma certa resisténcia ao escoamento, linearmente
dependente da taxa de cisalhamento (MARCONDELLLI, 2022). Isaac Newton propos uma lei
para a viscosidade que afirma que ocorre uma relagdo entre a tensdo de cisalhamento e o
gradiente local de velocidade, sendo essa definida através de uma relagdo linear. O fluido
apresenta uma viscosidade constante independente da taxa de deformagdao ou do tempo,
podendo haver uma variacao da viscosidade devido a altera¢des de temperatura e/ou pressao
(GAVINA, 2018; MEZGER T., 2015; ALVES et al, 2004..

A relagdo matematica da tensdo de cisalhamento (1) e a taxa de deformacao (¥)
para os fluidos newtonianos ¢ representada pela Equacdo 2 , conhecida também como a Lei

de Newton da viscosidade.

avy\ . .
Ty = (- %) Wy (Equagio 2)

Onde p ¢ a viscosidade do fluido, em cP = 10-2g/cm.s = 0,001kg/m.s = 10-3 N.s
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3.5.2. Fluidos Ndo-Newtonianos

A maioria dos fluidos apresentam comportamento que nao podem ser descritos
pela Lei de Newton, tendo uma variacao da viscosidade com a taxa de corte. Se opondo aos
fluidos newtonianos, os ndo-newtonianos podem se deformar nao linearmente com a taxa de
cisalhamento, podendo ser dependentes do tempo (GARNICA, 2020; MARCONDELLI,
2022). A causa provavel do comportamento ndo-newtoniano € resultante de suspensoes
coloidais de particulas com flexibilidade e formas diversas, podendo ser ligacdes temporarias
e/ou estruturas internas mais ou menos complexas, resultando na formacgdo de redes de
diferentes graus de organizag¢do, como uma emulsdo ou gel. Dentre esses tipos de fluidos ha
uma classificacdo de acordo com caracteristicas do tipo de deformacao e a dependéncia do
tempo, podem ser viscoeslaticos, fluxo dependentes ou independentes do tempo (GAVINA,

2018; ALVES, 2004; ZHAI et al. , 2023; DARVELL et al., 2018) .

3.5.2.1. Viscoelasticos

Em 1835, Wilhelm Weber realizou experimentos conduzidos com os fios de
seda, concluindo que o comportamento destes ndo era perfeitamente elastico, demonstrando
caracteristicas simultaneas de um solido e de um liquido. Pode-se descrever os
viscoeslasticos, como uma combinacdo de um liquido viscoso com as de um soélido esléstico,
apresentando uma dependéncia da viscosidade em relagdo a taxa de deformacdo ou em
relagdo ao tempo. Posteriormente, fluidos com esse comportamento foram denominados de
viscoelasticos (CIDADE, 2005). Os fluidos com essas propriedades ap6s a deformagdo,

retornam parcialmente a sua forma original quando livres da tensdo a qual foi aplicada.

3.5.2.2. Fluidos dependentes do tempo

Os fluidos que dependem da taxa de cisalhamento, do historico de tensdes e do
tempo de aplicagdo podem ser divididos em doi grupos: tixotropico e reopético.

Os fluidos tixotropicos apresentam um descrécimo em 1 com o tempo, sob uma
tensdo cisalhamante constante, ou seja, ocorre uma diminuicao da viscosidade com o tempo
de deformacdo, ja a antitixotropia (reopético) apresenta o aumento da viscosidade com o
tempo (PASSOS ef al, 2021; COSTA, 2017) . A ocorréncia da tixotropia pode ser

compreendido com base em microestruturas, que sao fruto de forgas de atragao relativamente
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fracas entre as moléculas do fluido, consequentemente a formagao de estruturas geleificadas
que formam redes de particulas no corpo do fluido. Apés a quebra da estrutura molecular,
sujeita pela tensdo de corte, ndo se refaz do mesmo modo no qual existia anteriormente, sendo
que em um espaco de tempo analisado estd sendo sujeito a um decréscimo da existéncia das
interagdes moleculares na estrutura do fluido. Posteriormente, ocorre uma menor resisténcia
do fluido ao escoamento propriciado pelas particulas, e por conseguinte, a diminuicao da
viscosidade aparente com o tempo. A viscosidade aparente pode aumentar caso ocorra uma
interrupgao do cisalhamento, com a recomposi¢ao das particulas do fluido (FAIM, 2020;
COSTA, 2001).

Nos fluidos Reopéticos, se opondo aos tixotropicos, ocorre um aumento de sua
viscosidade aparente com o tempo de deformagdo aplicada. O fendmeno, normalmente
acontece de forma reversivel, retomando a caracteristica inicial do fluido com a viscosidade
inicial apds cessar a deformagdo aplicada (RAYMUNDO, 2001; COSTA et al., 2001; ISO,
1989). Ademais, esse fendomeno menos comum que o anterior, ocorre quando o alinhamento
das moléculas, resultante da aplica¢ao da velocidade de deformacao, proporciona a exposicao
de grupos que anteriomente nao estavam em contato, € por consequéncia podem estabelecer
ligacdes e/ou redes, que ao fim se observa o aumento da viscosidade aparente, por ocorrer
um aumento da fricgdo interna entre as camadas de um fluido com o decorrer do tempo

(GAVINA, 2018).

3.5.2.3. Fluidos Independentes do tempo

Os fluidos nos quais a tensdo de cisalhamento ndo € diretamente proporcional a
taxa de deformagdo sdo considerados nao-newtonianos. Muitos fluidos no cotidiano
apresentam esse comportamento, como por exemplo, tinta e pasta dental (CINHA FILHO,
2015). Ao longo dos anos, diversas equagdes empiricas foram construidas para modelar as
relagdes entre Tyx € du/dy para esses fluidos, as relagdes podem ser representadas pelo modelo
exponencial. A grande diferenca entre os fluidos newtonianos, ¢ que enquanto os fluidos
newtonianos o | € constante, o 1 depende a taxa de cisalhamento, a grande maioria dos fluidos
ndo-newtonianos tem a viscosidade aparente relativamente elevada (MARCONDELLI,
2022; DIAS, 2017).

O modelo de Bingham ou também conhecido Plastico de Bingham, sdo fluidos

que apos vencerem a tensao de cedéncia, apresentam um comportamento linear entre a tensao



de corte, 1, e a taxa de corte, Y (COELHO, 2022). J& quando o fluido demostra um
comportamento em que a viscosidade aparente diminui com o aumento da taxa de corte,sao
nomeados fluidos reofluidificantes ou pseudoplasticos, cotidianamente esse comportamento
pode ser observado em molhos para saladas e maioneses. Nos pseudoplésticos, quando estdo
em repouso, as moléculas, que se apresentam como um arranjo de cadeias longas, se orientam
e mant€ém uma ordem regular, consequentemente influénciando no comportamento da
viscosidade, com isso o fluido demonstra-se um fluido mais viscoso, com uma alta resisténcia
ao escoamento, até que ocorra uma forga atuante sobre ele.

Vale ressaltar que os pseudoplésticos, algumas vezes, podem apresentar dois
tipos de comportamento, o primeiro quando nao possuem uma tensao inicial de escoamento
podendo ter uma viscosidade constante em deformagdes muito altas ou muito baixas, no caso
de baixas taxas de deformacao, a viscosidade e chamada de viscosidade de cisalhamento zero
(Mo) e ja quando em alta taxa de deformacdo, a viscosidade se denomina-se viscosidade de

cisalhamento infinito () (WILKES, 2006, THOMAS, 2001; GAVINA, 2018).

3.5.3 Viscosidade

A viscosidade de modo geral pode ser compreendida como a resisténcia do fluido
aum escoamento de cisalhamento, ou seja, ¢ dada pela relag@o entre a tensdo de cisalhamento
e a taxa de deformag¢do (GAVINA, 2018). Essa caracteristica fisico-quimica estd
correlacionada com o atrito interno nos fluidos, sendo este possibilitado pelas interagdes
intermoleculares, e normalmente esta correlacionada em fun¢do da temperatura. Quando um
fluido ¢ submetido a uma tensdo, se fluir de maneira rapida, pode-se aferir que se trata de um
fluido pouco viscoso, e caso o fluido que possue uma certa resisténcia ao escoamento, tera
sua fluidez baixa, logo pode ser chamado de fluido altamente viscoso (IKE, 2019; ALVES,
2022; OCANHA, 2022).

Em termos de classificacdo podemos dividir a viscosidade de um fluido em
viscosidade dindmica e cinématica. Quando nos voltamos para a viscosidade cinematica,
pode ser obtida pela divisao da viscosidade absoluta (dindmica) de um fluido pela densidade
da massa do proprio fluido. E a viscosidade dinamica, pode ser definida como a forca
tangencial por unidade de area necessaria para mover um plano horizontal em relacdo a outro
plano (MEZGER T., 2015; OCANHA, 2022).

O fator constante em todos os calculos ¢ a constante de proporcionalidade, 1,
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J4

também conhecida como a viscosidade dindmica ou Newtoniana, ¢ caracterizada pela
auséncia de escorregamento, pelo atrito interno e pela resisténcia ao escoamento (IKE, 2019).
A viscosidade dinamica representa entdo, a forca de atrito por unidade de area, entre dois
planos no seio do fluido, que se deslocam com uma diferenca de velocidade unitaria, distancia
que é data na unidade, expressa em Pa™® ou Nm™* (no sistema SI), mas também por P (Poise)
pelo sistema CGS. Essa viscosidade ¢ dependente apenas do temperatura e independente do
tempo, do estado de deformacdo inicial e da taxa de deformagdo (OCANHA, 2022).

Matematicamente, a viscosidade dinamica pode ser expresso pela equagao 3.
T=nx*Yy (Equagao 3)

Sendo, T a tensdo tangenciais em um escoamento laminar serdo proporcionaais
a taxa de deformacao (y).

A viscosidade cinematica, pode ser compreendida como a influéncia da forga
gravitacional no movimento do fluido. A representacdo comum para tal é como v (m?/s), € é
calculada através do quociente da viscosidade dinamica (1)) pela massa volumetrica (p)

exposto na Equacao 4.

v = % (Equacao 4)

3.5.3.1. Importancia da viscosidade e densidade em motores

Os oleos e combustiveis utilizados em motores se deterioram com o passar do
tempo, com isso varios métodos t€m sidos estudados para avaliar a degradacao de tais
substancias. Leva-se em consideracao como método atual de analises: a viscosidade, o indice
de acidez, teor de umidade, sensores de ondas acusticas de superficie, capacitancia e sensores
de transmissdao Optica, gravidade especifica, métodos visuais e analise especfotométrica
(NUR et al., 2023; SAKAMOTO et al., 2023). Quando voltado para a utilizacao do biodiesel
em motores a diesel, os parametros de viscosidade e densidade influénciam na eficiéncia de
tais materiais como combustiveis e vida util do motor.

A grande variabilidade de fontes dos 6leos (vegetal ou animal) para a producao

do biodiesel, dificulta os testes de combustiveis em motores diesel, havendo a necessidade de
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melhor compreessio desssa variancia em termos fisico-quimicos (RAMIREZ-VERDUZCO,
2024). As flutuagoes relacionadas a viscosidade e densidade tem impacto concideravel na
eficiéncia operacional dos motores. Sendo que a viscosidade esta ligada a fatores essenciais
para motor, principalmente ao processo de igni¢ao por compressao, quando o biocombustivel
¢ introduzido no cilindro, se funde com o ar para formar uma mistura uniforme CI (ASLAN,
2023; UNLU et al., 2018; KUMBHAR et al., 2022; AL DOORI et al., 2021).

Exemplificando, a presenca de um biocombustivel com alta viscosidade nos
motores (em comparagao ao diesel) pode impedir o processo de atomizagao adequada durante
a injecdo, resultando em goticulas de combustivel maiores que lutam para se misturar
uniformemente com o ar circudante na caméra de combustdo, diminuindo a eficiéncia do
motor (ANH TUAN HOANG et al., 2023; ROMANOV et al., 2024). Compreende-se que
caso a viscosidade seja alta, a igni¢do e a combustdo da mistura ar-combustivel tornam-se
atrasadas e irregulares devido a mistura insuficiente e desigual, consequentemente leva
ocorrer areas de combustio incompleta ou ignicao retartada, levando ao aumento de emissao
de poluentes, como os hidrocarbonetos ndo-queimados e o material particulado acumulado
(ASLAN, 2023; ROMANOV et al., 2024; SAKAMOTO et al., 2023).

A alta viscosidade esta associada ao aumento do consumo de combustivel,
depositos no motor, desgastes de injetores € bombas de combustivel. J4 quando ocorre a baixa
viscosidade, pode causar vazamento e lubrificagdo insuficiente (SAEZ-BASTANTE et al.,
2016; ASLAN, 2023). O comprimento da cadeia interfere diretamente na viscosidade
cinematica, quanto maior o tamanho da cadeia maior o valor para v, além disso, a viscosidade
¢ afetada por parametros como nimero de insaturagdes, peso molecular do 4cido graxo, etc
(YADAV et al., 2017; FOLAYAN et al., 2019) . Para questdes legais de uso do biodiesel
como substituinte do diesel, o valor de viscosidade deve estar em uma faixa especifica,
determinada nacionalmente pela a ANP n°® 920 (2023) a viscosidade a 40° C, deve estar entre
3,0 a 5,0 mm?/s.

A densidade dos biodieseis produzidos a partir de qualquer matéria-prima
apresentam densidade acima do que geralmente encontra-se para o combustivel diesel. A
situacdo pode ser explicada devido ao peso molecular do biodiesel e/ou glicerol residual no
éster (GHAZALI et al., 2015; CANAKCI et al., 2008). Reconhece-se que a densidade dos
biodieseis tendem a diminuir com o aumento da temperatura e elevar com o aumento da

pressdo. Os valores limites de densidade para o Biodiesel puro no Brasil segundo a ANP N°

37



920 (2023) é de 850 a 900 Kg/m® a 20° C. Em relagdo a caracteristicas moleculares do
biodiesel, a densidade aumenta com a diminui¢do da cadeia e aumento das ligagdes duplas,
propriedade que afeta as caracteristicas de atomizagdo e combustdo do combustivel, e
consequetemente da eficiéncia do motor e as emissdes dos gases de escape (SUNDUS et al.,
2017; KRISHNASAMY et al., 2021). Valores altos de densidade aumentam a temperatura
da parede da camera de combustao e causa um atraso na igni¢ao (igni¢do mais curta), mas

também essa propriedade estd associada ao poder calorifico e ao nimero de cetano (NUR

CAHYO et al., 2023).

3.6 Caracterizaciao Tribologica

O termo tribologia vém do grego Tribo (esfregar) e Logos (estudo), de forma que
sua traducdo literal seria “Estudo do Atrito” ou ciéncia que estuda o atrito. Surgiu com a
necessidade do entendimento sobre os mecanismos e fenomenos de desgaste em superficies,
considerando aspectos como lubrificagdo e atrito (MEZGER T., 2015). Fendomenos nos quais,
ocorrem devido o contato entre as superficies que deslizam por meio de uma agao mecénica,
originando o atrito e o desgaste, que por consequéncia afetam a temperatura, o carregamento,
entre outros aspectos (IKE, 2019).

Uma grande quantidade de energia e recursos financeiros ¢ desperdigada por
causa desses fendmenos, devido isso, os estudos sobre as caracteristicas tribologicas
possibilitam a minimizacdo e eliminagdo das perdas causadas pelo atrito e desgaste. O
primeiro estudo sobre os impactos economicos relacionados aos mecanismos triboldgicos, as
estimativas de redugdes de gastos mediante o uso do conhecimento j& existentes na €poca
poderiam reduzir as perdas por desgastes em até 20% (JOST, 1996; SILVA et al., 2020).

Estudos relevantes sobre tribologia, referem-se a encontrar o filme de material
necessario para uma aplicacdo adequada, com capacidade de proteger os eventos
sequencialmente relacionados ao atrito (BECKER E.P., 2004). Entretanto, havera momentos
em que se espera a redu¢do do atrito e desgastes e ha momentos em que o oposto ¢
necessitado, almejando-se o aumento dos efeitos. Alguns exemplos do caso sdo demonstrados

na Figura 6.
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Figura 6 - Objetivos usuais da tribologia em funcdo das condi¢des desejadas e
exemplos.

OLELY

DESGASTE

:-

Fonte: Autor.

Quando voltado para desempenho tribologico em motores, os fenomenos podem
interferir positivamente e negativamente no rendimento do combustivel. Os beneficios do
desempenho tribolégico superior auxilia na economia de combustivel, maior poder de
frenagem, baixo consumo de 6leo lubrificante, menores emissoes de escapamento, maior
durabilidade e maior vida 1til do motor. Quando ocorre o oposto pode acontecer perdas
significativas da energia, cerca de 48%, que serd consumida em forma de perdas por atrito

como demostrado na Figura 7. (PENHALBEL,2017; FARIAS, 2016).



3.6.1 Lubrificacdo

A lubrificagdo desempenha um papel essencial na redugdo do atrito e dos danos
provocados pelo desgaste. O lubrificante € inserido entre os dois corpos relativamente moveis,
e o aumento da fric¢ao significa que a lubrificagdo adequada nao foi fornecida ou a pelicula

de lubrificacao formada nao ¢ eficaz.

Figura 7 - Consumo de energia em um motor de combustao interna.
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Sistema de virabrequim
Transmissao

Peso do Veiculo

Engrenagem Diferendal I
Trasmissao
Resisténcia do ar

Re sisténcia ao rolamento

Fonte: Adaptado Farias et al (2016).

A pelicula formada tem a capacidade de reduzir a resisténcia ao cisalhamento,
diminuindo a resisténcia das asperezas da superficie de contato. Por mais que ocorra a
formagao de pelicula, ndo garante que ndo haja contato das duas partes. Essa camada protetora
forma um filme de espessura que pode variar de 1-100 um, ndo pode ser visto a olho nu, mas
caso seja mais espesso podem ser vistas. Embora ndo haja restricdo quanto ao tipo de material
necessario para formar um filme lubrificante, isso afeta a eficacia do mesmo (PENHALBEL,
2017; STACHOWIAK, 2013).

Os regimes de lubrificagdo sdo classificados de acordo com a espessura do
filme formado. A classificacdo segue: < 1; lubrificacdo mista: 1 < 3; lubrificagdo
elastohidrodinamica: 3 <5 e lubrificacao hidrodindmica: 5 < 100 (STACHOWIAK et al.,
2013) (JUNIOR, 2014) . A lubrificagdo hidrodinamica ocorre quando as superficies sdo
relativamente deslizantes e estdo completamente separadas por uma pelicula de fluido. A
elastohidrodinamica ¢ semelhante, no caso as duas superficies relativas estdo em movimento,

nessa lubrificagdo a pelicula ¢ muito mais fina que a hidrodinamica e a pressao exercida por
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ela ¢ também maior (SILVA, 2018).

A lubrificag¢@o Limitrofe proporciona um contato entre as superficies interagindo
de forma a criar uma monocamada lubrificante, com a viscosidade possuindo altas pressdes
de contato e baixa velocidade (STACHOWIAK et al., 2013). Ja a lubricidade mista, como o
proprio nome sugere, ¢ o conjunto de lubrificagdo de Limitrofe e hidrodinamica, sabe-se que
as asperezas dessas lubrificagcdes conseguem entrar em contato uma com as outras, mesmo
separadas por um filme lubrificante, podendo ser encontradas em engrenagens, rolamentos,
entre outros (SILVA, 2018; PENHALBEL, 2017).

Para a compreensdo dos regimes de lubrificacdo de forma didatica, a Figura 8
apresenta o diagrama de Stribeck, em todos os regimes de lubrificacdo. O diagrama
demonstra no eixo das coordenadas o coeficiente de atrito em relagdo aos parametros de
viscosidade do fluido € no eixo das abscissas mostra a espessura do filme lubrificante. Na
figura 8, foi associada a componentes dos motores automotivos, demonstrando as diferentes

classificagdes dentro das constituintes dos motores (OBARA, 2018).

Figura 8 - Curva de Stribeck modificada associada a componentes de motores

automotivos.
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Fonte: Obara (2018).



3.6.2 Mecanismos de Desgaste

O desgaste, ¢ caracterizado como a redugdo progressiva do material de um corpo
solido em consequéncia da agdo mecanica, sendo gerado através do contato e atrito, entre o
corpo soélido e outro corpo solido, liquido ou gasoso. Segundo ASTM G40-01 (2001), o
desgaste se da devido a agdo mecanica que resulta em perda progressiva do material. Ademais
o movimento que ¢ provocado pela acdo mecanica pode ser classificado por diversos
mecanismos de desgaste (SUNDUS et al., 2017).

Um dos desgastes comuns ¢ o adesivo, tem uma alta instabilidade do coeficiente
de atrito, ocorrendo na auséncia da camada protetora dos lubrificantes. Esse tipo de desgaste
ocorre quando as superficies lisas sdo atritadas com uma determinada forga, compressao e
cisalhamento, adiquirindo a tendéncia de se aderir a outra, no qual € permitido devido a forga
de atragdo dos atomos existentes nas superficies (MILANO et al., 2022; JUNIOR, 2014).
Outro desgaste € o abrasivo, ocorre em superficies de durezas diferentes quando entram em
contato, ¢ consequentemente ha a deposi¢ao de material na superficie com menor dureza.
O abrasivo, pode ser dividido por quatro tipos: corte, fratura, fadiga e destacamento de grao
(RAJPOOT et al., 2023; SUNDUS et al., 2017).

O desgaste por corrosdo ¢ a consequéncia do resultado de uma reacdo quimica
obtida através das interagdes entre os elementos, propiciado pela reagdo entre o material € o
lubrificante ou o meio. Além disso, esse desgaste pode ser agravado por ocorréncia da
oxidacdo quando na presenca de oxigénio atmosférico. O desgaste fadiga, ocorre devido ao
contato de superficies por deslizamento e rolamento apresentando uma falha na superficie.
Podendo ser dividido ainda em trés tipo: Pitting — criagdo de cavidades na superficie; Spalling
— Retirada da superficie em formato de escamas; Brinelling- dano por deformacao plastica

(SUNDUS et al., 2017; STACHOWIAK et al., 2013).

3.6.3 Propriedades tribologicas dos biocombustiveis

O biodiesel e o bioetanol devido a sua renovabilidade e biodegradabilidade,
como substituto total ou parcial do diesel, necessitam de estudos relacionados as suas
caracteristicas fisico-quimicas e mecanicas. Junto com essa crescente demanda por esses
biocombustiveis, ha a exigéncia de uma pesquisa profunda em termos de aspectos

triboldgicos (DANDU, 2019 ;SILVA, 2018). As vantagens do biodiesel em relagdo ao dleo
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diesel, em relagdo ao atrito, desgastes e lubricidade sao:

a)

b)

©)
d)

e)

Protecdo contra arranhdes em comparagao com o hidrocarboneto do 6leo
diesel de petroleo;

Os ésteres no biodiesel, estdo agindo como surfactantes para superficies
metalicas;

Ha a formacao de filme mais eficaz;

O teor de oxigénio, CC, COH e COOH do biodiesel pode reduzir o atrito
entre as superficies metalicas; e

A presenca de 4cidos graxos alifaticos (4cidos estearicos) pode
aumentar a propriedade de lubrificacdo devido ao desenvolvimento de

peliculas lubrificantes.

A lubricidade dos biocombustiveis de motores de combustao interna ¢ examinada

por meio de seu carater inerente, a lubricidade, como desgaste e atrito, € sua natureza

corrosiva. O comportamento da lubrificagdo de qualquer biocombustivel também pode ser

avaliado monitorando seu efeito na contaminagdo e degradagdo do 6leo lubrificante, havendo

a necessidade de obter mais investigagdes triboldgicas adequadas para adapta-lo como

combustivel regular (DANDU, 2019 ;SUNDUS et al., 2017). Os pontos destavorecendo o

biodiesel estudado até o momento, podem ser destacados (FAZAL et al., 2014):

a)

A oxidagao do biodiesel em aplicagdes a longo prazo causa degradacao
do combustivel, baixa lubricidade, aumento na corrosdo e degradacao dos
materiais;

Absorcao de umidade tem influéncia na taxa de desgaste;

Entupimento do filtro;

A natureza dcida do biodiesel aumenta a degradacao dos metais; e

A maior viscosidade associada ao biodiesel proporciona maior deposi¢ao

no sistema de injecao de combustivel.

No trabalho de investiga¢do para com compreender o mecanismo de desgaste e

atrito nos combustiveis diesel e biodiesel, testando em motores a diesel e suas misturas com

biodiesel, foi observado realizando o teste com quatro esferas por 1 hora com condic¢des de

carga 40 kg, variando a velocidade (FAZAL et al., 2014). Os resultados demonstraram o

menor desgaste a medida que a porcentagem de biodiesel aumentou na mistura, mas também
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o coeficiente de atrito diminui com o aumento da propor¢ado de biodiesel. Logo, dependendo
de varios fatores e caracteristicas do biodiesel a ser utilizado, as propriedades tribologicas
tendem a ser alteradas de forma significativa (STACHOWIAK et al., 2013; DANDU, 2019;
SUNDUS et al., 2017).



4 METODOLOGIA
4.1 Extracgio do Oleo a produgio do Biodiesel de Macaiiba

A seguir sera apresentado os métodos para a extragdo do 6leo de améndoa e polpa
de macatiba e sua caracterizacdo e a producdo inicial de biodiesel do 6leo da améndoa do

fruto.

4.1.1 Extracgdo do éleo de Macauba e pré-tratamento

O fruto da Palmeira Macatba recebido da Regido do Cariri-CE, foi separado e
descascado para a obten¢do da améndoa, endocarpo e mesocarpo. Em sequéncia, as
améndoas foram trituradas com o auxilio de um liquidificador, a fim de obter uma massa com
granulos pequenos e homogéneos. As améndoas foram separadas em 3 lotes, devido ao tempo
de armazenamento de cada fruto. A extragdo do 6leo ocorreu em sistema Soxhlet, utilizando-
se hexano como solvente (60 °C), por um periodo de 1 h, correspondendo a 6 - 7 ciclos € 30 g
de semente triturada. Apos a extragao, o solvente foi recuperado em rotaevaporador e o 6leo
bruto foi armazenado. O fluxograma na Figura 9, demonstra todos os processos realizados na
primeira etapa de extragdo do 6leo de macauba.

Na sequéncia iniciou-se o processo de purificacdo do dleo, iniciando-se com a
degomagem para retirada de fosfolipidios. O procedimento seguiu utilizando 100 g de amostra
de 6leo sob aquecimento a 70 °C, e adicionando 50% da massa inicial do 6leo de agua
destilada, pré-aquecida a 70 °C sob agitacao constante por 10 min. Em seguida, o material foi
transferido para um funil de separagdo a fim de obter a separacao de duas fases, goma e 6leo,
totalizando 24 horas. A fase inferior foi retirada para descarte, mantendo a superior. A fase
superior foi adicionado aproximadamente 5 g de sulfato de sodio anidro para a remogao de
umidade residual e posteriormente, o agente secagem foi removido por filtracdo.

O ¢6leo obtido apos a degomagem apresentou acidez alta, e passou pela etapa de
neutralizacdo como etapa de pré-tratamento. Essa etapa seguiu a metodologia descrita por
Pimenta (2010) com algumas modifica¢des, para adequar as caracteristicas acidas do 6leo de
macauba. Na neutraliza¢ao, utilizou-se uma solu¢ao de NaOH na concentrac¢do de 0,01 mol/L
e outra de 0,5 mol/L, o suficiente para neutralizar todos os acidos graxos do o6leo recém

degomado, volume no qual utilizou-se na equagdo 5. Apo6s o volume calculado, o 6leo foi

45



46

submetido a agitacdo constante a temperatura ambiente, adicionou-se o volume de NaOH
calculado, de maneira ao liquido entrar em contato com o 6leo lentamente. Em seguida
observou-se a formagdo de micelas, as mesmas correspondem a formacao de sabdo apartir da
quantidade estequiometrica de AC livres, caso ndo ocorresse, adicionou-se mais 10% da
solucdo de NaOH ao 6leo, para garantir a formacao completa do sabdo. A mistura foi mantida
em agitacdo por 20 min, apos esse periodo, a agitacdo foi diminuida e aumentou-se a

temperatura até 50 °C para ocorrer a quebra das micelas por 10 minutos.

Moieica*lA

NaOH (1) = (Equagdo 5)

MOleica* Cpase

Sendo, More, a massa do 6leo em gramas, o IA o indice de acidez em grama de
NaOH. O Mojeica, @ massa molar oleica € Cpase a concentracao molar da solugdo de NaOH em

L.

Figura 9 - Processo de Extracdo do 6leo de Macatba

Fruto Macaﬂba éndoa Macauba.
(Acrocomia aculeata)

s

Améndoa Triturada
Macauba.

.
Oleo de Macatiba. Rotoevaporagio Extragéo por
para retirada de solvente (n-hexano)
umidade e hexano. com soxhlet.

Fonte: Autor.
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Posteriormente, a mistura foi deixada em repouso por 2 horas até ocorrer a
separacdo do sabao ou de uma camada chamada de “borra”. Por fim, ap6s a separacao, ocorreu
aremocao do 6leo e lavagem de 3 a 4 vezes com agua a 90 °C, utilizando sempre a por¢ao de
20% de agua em relagdo a quantidade de 6leo inicial, logo em seguida o dleo foi mantido em
funil de separacao, por cerca de 30 minutos para cada etapa de lavagem. Ao fim do
procedimento, foi medido o Indice de Acidez e e, armazenamento posteriormente, aqueles
6leos que apresentaram um valor de acidez abaixo de 2,0 mg de NaOH/g.

Devido a sensibilidade do 6leo de macautba para altas concentragdes de NaOH, o
oleo foi submetido a adi¢dao da concentracao de 0,01 mol/L, medido a variagdo de IA, caso a
variagdo tenha sido maior que 1,0 mg NaOH/g , ocorreu a troca da solugdo de NaOH para
mais concentrado de 0,5 mol/L. O procedimento repetiu-se até que o IA ficasse abaixo de 2,0
mg NaOH/g. Caso o IA ndo estivesse abaixo, foi necessaria a repeticdo do processo com a
adicdo de NaOH, em uma concentragao maxima de 0,5 mol/L, ja que devido a concentragdes

maiores ocorre perda de rendimento e produgdo exacerbada de sabao.

4.1.2 Obtencao do Biodiesel a partir do dleo de Macauba

O ¢6leo de Macauba pré-tratado foi pesado para inicio do processo de produgao
de biodiesel. Para a transesterificagdo foi optado pela a utilizagdo da rota metilica, hidroxido
de potassio (KOH) como catalisador e o alcool metilico (metanol) como agente de
transesterificagdo. Para o calculo da massa de catalisador e metanol utilizou-se das equagdes

3 e 4, respectivamente.

Meor = (Mgieo * % IiOT: + #‘30 * 1)/(Pureza do KOH) (Equagao 6)
Mgy, = 0,2 % Mg, (Equag@o 7)

Sendo que 0 %KOH foi utilizado o valor de 1,5% da massa inicial do dleo; IA ¢
o Indice de acidez do 6leo, em mg KOH/g. M(solv.) é a massa do solvente, em gramas;
Mobleo ¢ a massa do 6leo, em gramas.

O o0leo de macauba foi adicionado em um baldo de 500 mL e submetido a



temperatura de 55 e 60 °C em banho com glicerina. Quando alcangado a temperatura, foram
adicionados o hidréxido de potassio (KOH) e o dlcool metilico. A reag@o ocorreu sob sistema
de refluxo por 1 hora para a primeira sintese, em agitacdo a temperatura constante. Apds o
periodo, a mistura reacional foi transferida para um funil de separacao de 500 mL, e
aguardado por o periodo de 30 min para a separacao do biodiesel e a glicerina. Em seguida, a
glicerina foi retirada e o biodiesel foi novamente pesado e repassado para realizar uma
segunda sintese.

Para a segunda sintese as porcentagens do catalisador foram 0,5% e do agente de
transesterificacdo foram 15%, ambos em relacdo a massa do biodiesel produzido com a
primeira sintese. Os parametros operacionais de temperatura, tempo e rotagdo foram os
mesmos relatados anteriormente da primeira sintese. Com o periodo de 1 hora finalizado da
segunda sintese, a solucdo foi transferida novamente para um funil de separagdo, para a
retirada da glicerina (por 24 horas).

Finalizado o periodo de separagdo dos produtos da reagdo de transesterificacao,
iniciou-se os procedimentos de lavagem do biodiesel, adicionado 15% de agua destilada ao
funil de separagdo, e aguardando a separacdo por cerca de 30 min apds o tempo estipulado,
a fase inferior foi retirada, e realizou-se a medicdo do pH da solu¢do. As lavagens seguiram
com a mesma porcentagem de agua destilada e tempo de separagdo, até que a fase inferior

estivesse com pH 7,0 como pode ser observado no fluxograma exposto na Figura 10).

Figura 10 - Fluxograma do Processo de Produgao de Biodiesel de Macatba

2° processo de
Transesterificacdo.

Fonte: Autor.
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Por fim, houve a de retirada de umidade com a adigdo de sulfato de sddio anidro
(Na2S04.10H20), no qual foi mantido na estufa a 100 °C por 60 min. A fase inferior foi
retirada para descarte, mantendo a superior. A fase superior foi adicionado aproximadamente
5,0 g de sulfato de sodio anidro para a remog¢ao da umidade residual e posteriormente, o agente
de secagem foi removido por filtragdo. O Biodiesel foi pesado e armazenado, em frasco escuro

e fora do alcance de interferéncias luminosas, para posterior caracterizagao.

4.2 Caracterizacao Fisico-Quimica

A seguir sera demonstrado a metodologia utilizada para a avaliagao da qualidade

do 6leo e do biodiesel produzido de améndoa macauba.

4.2.1 FTIR

Os espectros de infravermelho foram realizados em espectrofotometro Shimadzu
FTIR 8300, as amostras foram trituradas com brometo de potassio (KBr) para obtengdo de
pastilhas. As bandas de absorc¢ao na regido do infravermelho foram realizadas de 500 a 4000

cm-!

4.2.2 Viscosidade

O viscosimetro seguindo os principios de Couette modificado, apresenta uma
rotagdo com geometria cilindrica, com um tubo exterior com cotagao rapida e um rotor de
medi¢do interior com uma rotagdo mais lenta. A medicdo de torque ¢ utilizada em
viscosimetros que utilizam essa configuracao. Tal configuragao foi utilizada no estudo com o
uso do viscosimetro da Anton Paar, o modelo SVM 3000. As amostras foram separadas com
cerca de 15 mL para cada analise, nas temperaturas de 20 °C a 100 °C. A determinagdo do
indice de Viscosidade para o 6leo de Macatiba e o Biodiesel, foram baseadas no Método
ASTM D2270, nos quais apresentam a tabela de determinag@o do IV de Dean e Calvis, sendo

calculado pela equagao 8.

V= g 100 (Equagdo 8)
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L: viscosidade a 40 °C de um 6leo padrao de IV =0, tendo a mesma viscosidade
a 100 °C do 6leo em estudo; H: viscosidade a 40 °C de um 6leo padrao de IV=100, tendo a
mesma viscosidade a 100 °C do 6leo em estudo; U: viscosidade a 40 °C do 6leo em estudo.

As amostras a serem analisadas Diesel, Diesel + Biodiesel a 15%, Diesel +

Biodiesel a 20% e Biodiesel.

4.2.3 Cromatografia gasosa

A caracterizagd@o do teor de éster (% massa, ABNT NBR 15764) foi realizada em
um cromatografo da marca Varian modelo GC 450 e coluna CP-Wax 52 CB. Os parametros
foram volume injetado de amostra de 1,0 pl, temperatura do injetor de 50 °C, temperatura do
detector de 250 °C, programacdo do forno no inicio a 80 °C mantido por 2 min, taxa de
aquecimento de 15 °C/min até 200 °C e 200 °C por 28 minutos. E por fim a vazdo do gas de

arraste (nitrogénio) de 1,0 mL/min.

4.2.4 Ressondncia Magnética Nuclear de Protons

Para a avalia¢do da conversao em ésteres metilicos foi utilizada a Ressonancia
Magnética Nuclear de Proton (RMN 'H e RMN 3C), espectrometro Avance DRX 500MHz
(Bruker) e cloroformio deuterado (CDCl3) como solvente. As regides analisadas
apresentadas na Figura 11. Avaliando a conversdo em ésteres metilicos com o RMN 'H,
analisando os sinais correspondentes aos hidrogénios metoxilicos dos ésteres (-CO-O-CH3)
identificados na regido de 3,7 ppm e aos protons metilénicos a-carbonilicos (-CH2-CO-O-)
entre 2,2 — 2,4 ppm. A taxa de conversao ¢ calculada por meio da equacdao 9 (GELBARD ef
al., 1995; RODRIGUES et al., 2018; MORGENSTERN et al., 2006).

Conversdo (%) = 100 * (——2HME ) (Equagio 9)

3*xApMq_c

No qual AnME € a integral da area correspondente aos hidrogénios metoxilicos dos

ésteres e Apm,.€ a integral da area dos protons metilénicos a-carbonilicos.
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Figura 11 - Regido entre 4,35 a 4,05 ppm dos espectros simulados de RMN 'H de
triglicerideos, diglicerideos, monoglicerideos e ésteres etilicos.
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4.2.5 Indice de Acidez

Para a determinac¢do do indice de acidez foi utilizada a metodologia do manual
de métodos fisico-quimicos do Instituto Adolfo Lutz (2008), para anélise do indice de acidez
(IA) de dleos e gorduras. Inicialmente pesou-se 2 g de cada amostra e em seguida, adicionou-
se 25 mL da solucdo neutra de éter-etanol (2:1). Na sequéncia, acrescentou-se 2 gotas de
fenolftaleina 1% e procedeu-se com a titulagdo com solug¢do padrao de NaOH 0,01 mol/L até
o aparecimento da cor rosea. O volume gasto foi anotado e o IA determinado pela Equagao

10.

1A = 28,2% fNaoH* VA*MNaoOH
m

(Equacao 10)

Na qual fnaon € o fator da solugdo de NaOH, Va € o volume gasto na titulagdo

da amostra, ‘m’ é a massa da amostra e Mnqon € a molaridade do NaOH.

4.2.6 Indice de Saponificacio

Para esse parametro foi utilizada a metodologia do manual de métodos fisico-

quimicos do Instituto Adolfo Lutz (2008), na qual pesou-se 4 g de cada amostra em um
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erlenmeyer de 250 mL e posteriormente, adicionou-se 50 mL de uma solugdo alcodlica de
KOH 4 %. Na sequéncia, o sistema, sob refluxo, foi aquecido por 1 hora. Apods essa etapa,
adicionou-se 1 mL do indicador fenolftaleina e titulou-se com uma solu¢ao de HC1 0,5 mol/L.
Os volumes das titulagdes das amostras e do branco foram utilizados para o célculo do indice

de saponificacao (IS) representado na Equacdo 11.

IS = 285+ fucr*(Vb=Va)
m

(Equagao 11)

Na qual m ¢ a massa da amostra, Vi, € Va sdo os volumes gastos nas titulagdes do
branco e da amostra, respectivamente, fuci € o fator de correcao da solugdo de HCl e IS o

indice de saponificacdo (mg KOH/g de 6leo).

4.2.7 Analise em Reometro

O biodiesel de macatiba foi submetido a analise no redmetro Discovery H-30
(Discovery Hybrid Rheometer — TA Instruments), utilizando do metodo de Four Balls
Tribology Geometr. Os parametros utilizados estdo expostos na Tabela 3, agariado de alguns
trabalhos evolvendo analise de biodiesel (MARCONDELLI, 2022; FARIAS et al., 2011;
RUGGIERO et al., 2017; YUSUF, et al., 2010).

Tabela 3 - Parametros do Ensaio em Redmetro.

Parametro de Entrada Valor
Velocidade 1200 rpm
Temperatura 75 °C
Tempo 3600 s
Forga inicial aplicada 40 kg/Forca

Fonte: Autor.



5 RESULTADOS E DISCUSSAO

A seguir serd explorado os resultados da pesquisa, para obten¢do do dleo da
améndoa e Biodiesel do mesmo e analises iniciais do 6leo extraido da polpa de macatuba. E
as analises de qualidadade do processo de refino do biodiesel produzido em comparagao ao

diesel fossil.

5.1 Extracio e Rendimento do 6leo da améndoa e da polpa de macauba

O rendimento encontrado para extracao das améndoas foi de 60,29%, como
apresentado na Tabela 4. O tempo escolhido para ocorrer a extragao foi de 1 hora a 60 °C.
O rendimento encontrado apresenta-se de acordo com os maiores valores de percentual de
6leo extraido outros trabalhos sobre plantas do género Acrocomia sp.. No estudo realizado
por (LIEB et al., 2019), extracdo via solvente (hexano), obteve rendimento variando entre
25,1 € 56,1% de 6leo por grama de améndoa, outros trabalhos apresentaram valores de 48,64
a 57,70% (LIEB et al., 2019) , 41,1% (COSTA, 2016) ¢ 49,2% (BORA et al., 2004) de o6leo
extraido do farelo de améndoas de macauba. Logo, os valores observados no processo de

extracdao foram semelhantes ou superiores.

Tabela 4 - Rendimento do processo de extragdao do
0leo da améndoa de Macauba.

Améndoa Triturada (g)  Oleo Extraido (mL)

70 37,90
105 69,00
70 48,40
35 15,70
35 15,50
70 67,80
35 27,70
58,64 22,80
145,38 76,70
55,90 46,70
61,62 24,60
64,62 24,10
137,75 133,30
47,40 48,70
150,84 49,50
Total (g) 1141,84
Total (mL) - 321,8
Rendimento - 60,29 %

Fonte: Autor.
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No decorrer do processo de extracdo do 6leo da améndoa de macauba, seguindo
0 mesmo procedimento para todas as extragdes, foi obtido um 6leo que em grande parte
apresentou caracteristicas visuais semelhantes (cor e turbidez). Entretanto, algumas extra¢des
em pequenas proporgoes, o 0leo apresentava caracteristicas de cor e turbidez diferentes, como
a coloragdo mais clara ou um tom alaranjado escuro para o 6leo. O que pode ser explicado
pela variabilidade de distribui¢ao de nutrientes ao decorrer da planta e consequetemente em
seus respectivos frutos (LIEB ez al, 2019) .

Diferencas na coloracao e rendimento podem ser explicadas pelo tempo entre a
extragdo de uma amostra, pois os parametros de armazenamento pode interferir diretamente
por se tratar de um material organico e ser passivel de degradacdo. Outros fatores que
poderiam influénciar na coloragao, resquicios da polpa do fruto na améndoa, com presenga de
caroteno, pigmento presente em grandes quantidades na polpa, ademais fatores como
armazenamento podem influénciar em perca de 6leo devido a processos oxidativos
(BICALHO, 2011; LIEB et al, 2019).

A figura 12 apresenta a diferenciagcdo de coloragdo da torta residual obtida do
processo de extracdo, os 0leos que apresentaram maiores rendimentos obtiveram uma torta
residual clara e sem aspecto de coloracdo que indicaria a presenga de 6leo, ja outra torta
residual, ao fim do processo foi obtido uma coloragdo amarelada, demonstrando a possivel
presenca de dleo, necessitando de segunda extracdo para obten¢do completa do 6leo. Mesmo
com as possiveis diferenciacdes nos extrativos dos 6leos, os mesmos foram repassados para

as proximas etapas do processamento, analisando suas caracteristicas e refino.
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Figura 12 - Tortas residuais obtidas do processo de Extracao por solvente das améndoas de
Macauba.

de pigmentos. 2: Residuo de extragao sem

Tabela 5 - Caracteristicas do 6leo bruto da Améndoa de

Fonte: Autor. 1: Residuo da extragao com maior
coloragdo (esbranquicada) e com menor densidade.

aensidade € presenca

Macatba.
Oleo Bruto da Améndoa Valores Encontrados
Saponificagdo (KOH/g 6leo) 565,44
Indice de Acidez (mg NaOH/g) 7,49
Densidade a 20 °C (k/m?) 890,6
Viscosidade Cinematica a 40 °C (mm?/s) 27,72

Fonte: Autor.

Na tabela 5 estdo apresentados os valores médios para os Oleos obtidos do
processo de extra¢io, nomeando de “Oleo bruto” o 6leo sem os processos de refino. O indice
de acidez (IA) ¢ um dos fatores importantes para a avaliagdo da conservacao da matéria (6leo).
A amostra possui um indice de acidez de 7,49 mg NaOH/g, um valor considerado elevado de
acordo com Albuquerque (2008), o qual descreve que os valores ideais para que a
transesterificagdo seja eficiente, sao valores abaixo de 2,0 mg NaOH/g. J4 em comparacao
com os valores apresentados pela Instrucao Normativa 49/2006 do Ministério da Agricultura,
Pecuaria e Abastecimento (MAPA), tendo como comparacdo os valores de A para o 6leo de
soja (Glycine max) < 10,0 mg KOH/g. Ja os valores encontrados para o 6leo de améndoas de
macatba em outros trabalhos como Costa (2016) e Boom (2022), nos quais apresentaram 1,9
e 10,91 mg KOH/g, respectivamente, demostram uma grande variagdo dos valores de IA,
sempre mantendo-se altos.

O alto valor para o indice de acidez pode estar relacionado aos métodos utilizados

para a colheita de frutos, amadurecimento e armazenamento. O nivel de acidez presente nos



6leos e gorduras brutas esté inteiramente ligado a hidrdlise enzimética que ocorre na semente
ou no fruto em condigdes de alta umidade e temperatura. Para o caso de produgdo do biodiesel,
o nivel de acidez interfere na reagdo de transesterificagdo, devido a utilizagdo de hidroxidos
como catalisador, no qual, quando em contato com o material altamente acidificado, pode
ocorrer as reacdes de saponificagdo, levando ao favorecimento da produgdo de sabdo, e
consequentemente, reducao no rendimento de biodiesel por grama de 6leo (JUNIOR, 2013;
MAGALHAES et al., 2020).

A amostra de 6leo da améndoa , apresentou um indice de saponificacdo (IS) de
565,44 KOH/g 6leo, calculado apartir da Equacao 11. Quando voltamos para a literatura sobre
0 0leo de macauba, os resultados apresentados por Magalhaes et a/ (2020), com a extragdo por
prensa obteve-se um valor de 233 mg KOH/g. Ja Altagata et al (2004) apresentou valor de
230,4 mg KOH/g. O IS alto pode estar relacionado ao alto indice de 4cidos graxos livres, como
pode ser observado nos valores altos do indice de acidez presentes no 6leo de macatba. De
acordo com o Del Rio et all (2016) o 6leo da améndoa de macauba apresenta 98,6% de
triglicerideo, componente essencial para a producgdo de sabao, logo quanto maior o indice de

saponificagdo, maior a quantidade de triglicerideos.

5.2 Extracio do o6leo da Polpa de Macauba

Para extracdo do 6leo da polpa de macatiba foi proposto seguir a mesma
metodologia utilizada na extracao do 6leo da améndoa, porém foi observado um rendimento
muito baixo. Na Figura 13 esta apresentada a polpa de macauba in natura (A) e em B tem a
polpa seca em estufa por 1 hora a 100 °C.

Apos o processo de extragdo, observou-se que 30 g de cada polpa (seca e imida)
obteve rendimento, caracteristica da torta e do 6leo diferentes. Na Figura 14, pode-se observar
essa diferenciacdo das tortas residuais, a figura D, corresponde a polpa seca, na qual ocorreu
perda quase total da coloragdo alaranjada e pouca umidade aparente. Quanto a polpa A
(imida) obteve 8,4 mL de o6leo extraido, com caracteristicas visuais de um o6leo denso,
viscoso e laranja escuro.

J& para o 6leo extraido da polpa seca (B), obteve um rendimento de cerca de 12,7
mL de 6leo para 30 g de polpa, apresentando caracteristicas de coloracdo amarelada, mais

fluido e menos denso. Essa diferenciagdo entre os rendimentos e tortas residuais ¢ explicado
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pela quantidade de umidade presente no material inicial, que afeta o processo de extragdo por

solvente.

Fonte: Autor. Imagem A: polpa umica descascada de macauba. Imagem B: polpa de macauba seca em

estufa por 1 hora a 90 — 100 °C.

Figura 14 - Torta Residual da polpa de macatiba apos a extracdo.

S B o=

O - -

Fonte: Autor. Imagem C: Torta da polpa iimica descascada de macaiba. Imagem D: Torta da

polpa de macatiba seca em estufa por 1 hora a 90 — 100 °C.



5.3 Refino do 6leo da améndoa de Macauba

Na busca para adequar o 6leo para o aumento da eficiéncia na produg¢ao do
biodiesel, as etapas de refino foram necessarias, a saber: Degomagem, Neutralizagdo e

Secagem.

5.3.1 Degomagem e Neutralizacdo

O estudo levou em consideragdo a metodologia para o processo de degomagem
continua e descontinua, de acordo com a literatura (Pereira, 2010), sendo o mesmo
necessitando de adaptagdes de acordo com as necessidades do 6leo da améndoa de macatba.
O procedimento inicia com a adi¢do de 1 a 3% de 4dgua destilada ao 6leo, pré-aquecido a 60
°C - 80 °C, sob agitacdo, por 20 a 30 minutos. Entretanto, essa metodologia apresentou falhas
para o 6leo de macauba, com perda de 6leo em decorréncia da formagao de gomas. Com esse
fato, foi necessario o ajuste da metodologia, a fim de atingir as necessidades de alto
rendimento e retirada dos fosfolipidos. A Figura 15 esta apresentando o fluxograma das
etapas do processo, o qual apresentou rendimento de 60,39% de obteng¢do de 6leo.

Apos o processo de degomagem e neutralizagdo o 6leo bruto foi analisado quanto
ao indice de acidez e apresentou valores altos, como apresentado na Tabela 6. Entretanto com
os processosde refino realizados ocorreu uma diminuicdo dos valores, finalizando uma
diminui¢do total de 95,26% do valor inicial de acidez, como pode ser observado na Tabela 6,

no “Oleo pos-neutralizagio™, sendo este utilizado para a produgdo do biodiesel.

Tabela 6 - Indices de Acidez para o Oleo de Macatiba pos-refino.

Tipo de dleo Indice de Acidez (mg NaOH/g) % de redugio do IA
Oleo Bruto 7,494 -
Oleo Pos-degomagem 2,826 62,32
Oleo pos-neutralizagio 0,134 95,26

Fonte: Autor
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Fonte: Autor.

5.4 FTIR do Oleo da Améndoa de Macatiba

Para o oleo bruto, foi realizada a analise de FTIR, obtendo o resultado

apresentando na figura 16.



Figura 16 - FTIR para o Oleo da Améndoa de Macatiba.
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Fonte: Autor.

O dleo bruto de macatba foi analisado em FTIR para confirmagdo das bandas
caracteristicas. O espectro na Figura 16, apresenta picos semelhantes a amostras de 6leos
vegetais comuns. Com presenga de acidos graxos saturados, quando comparado ao 6leo da
polpa, o qual apresenta uma maior quantidade de acidos graxos insaturados (SILVERSTEIN;

WEBSTER, 2005; ABDELMALIK, 2011; JASWIR et al., 2003; YOSHIDA, 2003).

A banda presente em 1740 cm~! ¢ atribuida a vibragdo de estiramento do grupo
éster carbonila nos triglicerideos. As fortes bandas de absor¢do nas regides de 2921 cm~' e
2852 cm~!, sdo proporcionadas pelo alongamento assimétrico e simétrico C-H alifético,
respectivamente. A deformagdo em 1462 cm~" é devido a deformagdes angulares no plano (
tesoura) nos CH> da cadeia (BARBOSA A et al., 2022; YE et al., 2022). As bandas em 1115
e 1097 cm~! é decorrente da vibragio de estiramento da ligagdo éter triaglicerdis e o tamanho
do pico ¢ inversamente proporcional de grupos acila saturados e grupos de 4cido oleico,
respectivamente. E por fim, a banda presente em 720 cm~! ¢ atribuida a (CHz), comuns em

oleos vegetais, como por exemplo o de soja (LIMA, 2022; ZHANG et al., 2022).

60



55 RMN 'H e RMN 13C

A técnica de Ressonancia Magnética Nuclear de '"H (RMN 'H), se baseia nas
transi¢cdes de spins nucleares, onde o ntcleo do hidrogénio sofre a agdo de um campo
magnético estatico e depois a um segundo campo magnético oscilatorio, tendo ao fim uma
absor¢ao da radia¢do causando a excitagdo de certos nucleos especificos, nos quais geram o
espectro a ser analisado (TEIXEIRA, 2021). Esse método tem se tornado um dos principais
instrumentos para avaliacdo de 6leos vegetais e suas respectivas conversdes em ésteres
metilicos e etilicos. Nesse trabalho foi estudado os espectros de RMN para o 6leo da améndoa
de macauba e seu respectivo biodiesel, apds o processo de refino, tendo como foco no RMN
'H as regides referentes aos hidrogenios metoxilicos dos ésteres e aos protons metilénicos o-
carbonilicos (BREVES, 2018; GRABAUSKAS, 2013; MAQUINA et al., 2020).

Para o 6leo bruto da améndoa foi realizada a andlise de RMN para '*C e 'H, com
os resultados apresentados nas figuras 17 e 18. De acordo com o espectro RMN 'H, observa-
se um deslocamento quimico presente em 4,13-4,31 ppm, referente aos hidrogénios da
sequéncia gliceridica. Como presenca comum nos 6leos vegetais, ¢ observado no espectro os
sinais dos protons olefinicos na regido entre 5,32-5,38 ppm (MAQUINA et al., 2020;
SANTOS, 2019). A regido proximo a 2,3 ppm apresenta os sinais dos hidrogénios
metilénicos -CHz- nos carbonos alpha a carbonila, dos hidrogénios metilénicos —CH2-C
vizinhos aos carbonos insaturados de cadeia linear proximos a 2 ppm e dos hidrogénios —CH>-
da cadeia linear em 1,3 ppm. E por fim, proximos a regido de 0,9 ppm, correspondente aos
hidrogénios de H3C- terminais das cadeias dos triglicerideos (TEIXEIRA, 2021;
CARDENAS, 2013).
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Figura 17 - RMN 'H para o 6leo da Améndoa de Macauba
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O espectro de 'C (Figuras 18 e 20), como confirmagio dos componentes
quimicos do espetro de 'H, mostrou a presenga de quatro regides distintas comuns em
amostras de 6leos vegetais (ALEXANDRI et al., 2017). A faixa entre 14,27 a 34,40 ppm,
corresponde aos carbonos alifaticos saturados, regido 62,30-69,10 ppm comum do carbono
de glicerol, de 128,10 a 130,41 ppm s3o os carbonos olefinicos e por ultimo a regido de
173,02-175,48 ppm, referente aos carbonos carboxilicos. De acordo com os resultados, além
disso os sinais expostos dos carbonos olefinicos indicam a presenga de pelo menos um acido
graxo insaturado, logo, os valores apresentados por Magalhaes (2020), de cerca de 30,3% de
acidos graxos insaturados presentes no 6leo da améndoa de macauba, podem ser

comprovados (TEIXEIRA, 2021; CALDEIRA et al., 2023).

A Figura 19 apresenta o espectro de RMN 'H para o 6leo da polpa de Macatiba.
O espectro apresentou os sinais do hidrogénios dos grupos metilénicos —CH> dos carbonos a
da carbonila, mas também os hidrogénios metilénicos —CH>-C= vizinhos dos carbonos
insaturados da cadeia linar préximos a 2 ppm e dos hidrogénios de —CH>- da cadeia linear em
1,3 ppm (TEIXEIRA, 2021). Pode-se observar os sinais comuns para Oleos vegetais
(triaciglicerideos), no intervalo de 4,0 a 4,4 ppm temos representados dois duplo-dubletes,
que correspondem aos hidrogénios do grupo H>C do glicerol, logo mais proximo a 5,3 ppm,
demostra a presenga dos hidrogéncios do grupo HC do glicerol e aos hidrogénios dos
carbonos olefinicos dos triaglicerideos. Por tltimo, vale destacar também, o tripleto proximo
a 0,9 ppm correspondente aos hidrogénios de H3C terminais das cadeias dos

triacilglicerideos(SILVA, 2009; MAQUINA et al., 2020).
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Figura 19 - RMN para 'H do 0 O
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5.6 Obtencio do biodiesel da Améndoa de Macauba

O biodiesel foi produzido utilizando-se duas amostras de 6leo da semente de
macauba, sendo a primeira o 6leo bruto (BOB) e a segunda o dleo refinado (BOR). A acidez
dos 06leos foram levadas em consideragao para o processo de transesterificagao, para o BOB o
indice de Acidez foi de 7,49 mg NaOH/g e para o BOR foi de 0,134 mg KOH/g. Apos o
processo de transesterificagdo, o indice de acidez do biodiesel produzido com o BOR, foi de
0,332 mg NaOH/g, estando dentro dos padrdes estabelecidos para biodiesel segundo a ANP
Resolugdo N° 920/2023 com um limite maximo de 0,50 mg NaOH/g. O biodiesel apresentou

odor e coloragao semelhante ao do 6leo de macauba, entretanto, com viscosidade mais baixa

(Figura 22).

Figura 211 - Biodiesel do Oleo de Macauba pés-refino com a coloragio amarelada.

Fonte: Autor A: Biodiesel. B: Biodiesel na parte superior + Glicerina formada na parte inferior do funil.

O teor de FAME (Fatty Acid Methyl Ester), determinado por cromatografia



gasosa, foi de 74,44% para o BOB e 79,67% para o BOR, ambos apresentaram picos maiores
em C12 (Acido laurico). Os resultados corroboram com os dados da literatura, os quais
apresentam maiores porcetagens de Acido laurico (C:12) e Acido Oleico (C18) nos 6leos
extraidos da améndoa de macatba (SILVA et al., 2020; BOOM et al., 2022; MICHELIN et
al., 2015).

A segunda amostra de BOR obteve 80,27% de conversao (FAME). Na Tabela 7
esta apresentado o quantitativo em porcetagens dos acidos graxos presentes na amostra de

biodiesel produzido a partir do 6leo refinado da améndoa de macauba.

Tabela 7 - Quantitativo de Acidos Graxos presentes no BOR.

Acido Graxo Sigla Quantitivativo (%)

Caprilico C8:0 5,57
Decandico C10:0 4,36

Ladrico C12:0 44,45
Miristico Cl14:0 11,87

Palmitoleico Cl6:0 8,32

Esteérico C18:0 2,88

Oléico Cl18:1 19,84
Linoleico C18:2 2,71

Fonte: Autor.

Como comentado anteriormente, em termos quantitativos, os acidos graxos em
maior, sdo os Acido Latrico (C12:0) e Oléico (C18:1), tendo 44,45% e 19,84%,
respectivamente. Resultado no qual estd similar a maioria dos quantitativos presentes em
outros trabalhos, como o Hater et a/ (2019), no qual apresentou 42,38% e 32,82% de 4cido
latrico e oOleico, respectivamente.

Outro modo de acompanhar o processo de produgio de biodiesel ¢ 0o RMN 'H no
qual foi utilizado para comprovar os valores de taxa de conversao a biodiesel. Na Figura 23
tem o espectro da amostra de (BOR), no qual ¢ possivel identificar a auséncia de sinal na
regido ~4,13 - 4,31 ppm e surgimento em ~3,66, referente aos hidrogénios do grupo —OCH3
, iIndicando que o processo de transesterificagao foi efetivo. Ademais, € possivel utilizar como
parametro a intensidade do mutipleto centrado em ~5,32 — 5,38 ppm, que indica as
insaturagdes nos quais permaneram durante a reagao de transesterificacdo do 6leo, sendo
entao mais pronunciados nas amostras de 6leos do que quando comparados com as amostras

de biodiesel (CARVALHO, 2019; REDA, 2006, COLZATO, 2008). No espectro ¢ possivel
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identificar mais um acontecimento probatorio da conversdo, que se trata da formacao dos
protons metilénicos a-carbonilicos em ~2,2 — 2,4 ppm, adjacentes a carbonila (C=0).

Outra regido essencial para a avaliagdo da conversdo do 6leo da améndoa de
macauba em biodiesel, ¢ a presenca dos compostos considerados “impurezas” do biodiesel,
e que devem ser evitados, como podemos citar a glicerina. A regido entre ~4,0 — 4,4 ppm e
~5,2—5,3 ppm, pode-se calcular a concentragao de glicerina livre no produto final (biodiesel),
caso surja no espectro (RUSHEL, 2016; CARVALHO, 2019). Essa identificagdo auxilia a
compreensdo da necessidade de pos-tratamento do biodiesel dentro da cadeia produtiva, o
que se espera, que ndo haja a necessidade, visando que foi adicionado essa etapa produtiva
de refinamento no processo anterior a produgao.

Com uso da Equacdo 8, foi possivel calcular a taxa de conversdo em ésteres
metilicos, obtendo como resultado o valor de 89,68%. A Ressonancia Magnética Nuclear ¢
uma ferramenta analitica utilzada ao longo dos Ultimos anos para andlises qualitativas e
quantitativas de 6leo em sementes. De acordo com Reda e Carneiro (2006) em conjunto com
Constantino et al (2014), é possivel calcular alguns parametros fisico-quimicos, como o
indice de 10do, o peso molecular médio e o indice de saponificacdo para o 6leo de milho,
tanto em in natura quanto sob aquecimento, tendo ao fim célculos dados mais rapidos acerca
das propriedades fisico-quimicas, agrupados em um unico método para o 6leo. Ja em Jesus
et al. (2015) foi possivel a avaliagdo o RMN entra como uma ferramenta analitica para a
determinagdo da conversao do 6leo de soja em ésteres etilicos.

O RMN também auxiliaria na detec¢@o das alteragdes proporcionadas pela etapa
de refino do 6leo de macauba, levando em consideracdo o alto grau de acidez, que favoreceria
a formacao de glicerina no processo de transesterificagdo (LOBO, 2009; COLZATO, 2008;
SHIMAMOTO et al., 2016). Resultados similares aos espectros apresentados nesse trabalho
podem ser visualizados em Grabauskas (2023), no qual conseguiu uma conversao de cerca
de 90% pelo método de transesterificacdo do oOleo refinado da améndoa de macatba via

catalise heterogénea (Nb/Na).

67



Figura 222 - RMN 'H para o Biodiesel do Oleo da Améndoa de Macatiba
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Fonte: Autor.

5.7 Viscosidade e Densidade

De acordo com as normas e resolugdes brasileiras ASTM e ANP, os métodos de

analise para biodiesel e o diesel sdo os mesmos. A norma europeia EN ISO 3675 estabelece

o valor de densidade entre 860 a 900 kg m—, j4 para os valores de viscosidade a 40 °C a

norma EN 14214 estabelece o valor de 3,5 a 5,0 mm?/s e a norma ASTM D6751 ede 1,9 a
6,0 mm?/s.

As andlises de viscosidade e densidade seguiram os parametros da ASTM D445
e ASTM D2270. Inicialmente foi avaliado os valores de viscosidade e densidade para o
biodiesel do oleo de soja e das misturas com o diesel puro nas propor¢des de 12%, 15%, 20%
e 22%, em busca de estabelecer um parametro para a determinagdo das misturas e seus
respectivos valores ideais, devido o biodiesel de soja ser majoritario na cadeia de produgao
desse biocombustivel (Tabela 8), buscando compreender a porcentagem de diferenciacao da
viscosidade e densidade para com a mistura BX. Com os resultados pode-se observar que

entre os valores de 12% para 15% ndo ocorreu uma grande variagdo, do mesmo modo para
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os valores de 20% para 22%. A partir dos valores obtidos, foi estabelecido a analise da
densidade e viscosidade para o biodiesel de 6leo de Macauba nas propor¢des de 15% e 20%
de Biodiesel no Diesel Puro, ou seja, producgdo das misturas B15 e B20.

Os valores de viscosidade para os 6leos obtidos de macauba e seus respectivos
biodieseis devido a natureza da matéria-prima ser um 6leo vegetal, tende a obter valores de
viscosidade mais altos proporcionados pelo tamanho das cadeias carbonicas € com o grau de
saturacao das mesmas, mas também por impurezas presentes nas misturas de composicao que
se encontra na matéria-prima (6leo vegetal), podendo influénciar durante a queima na cdmara
de combustdao. Compreende-se que os sabdes residuais, bem como glicerideos ndo reagidos
e produtos do processo de degradacdo oxidativa, podem corroborar para o aumento da
viscosidade e densidade do biodiesel, devido a formagdo de particulas ou gomas no biodiesel

(COLOMBO, 2017).

Tabela 8 - Viscosidades e Densidades para Biodiesel de Soja, Diesel Puro e suas misturas.

20 °C 40 °C 100 °C
Material
P (g/cm’) 1M (mm?/s) P (g/cm’) M (mm?/s) P (g/cm®) M (mm?¥s)
Diesel Puro 0,8483 4,1939 0,8343 2,6935 0,7913 1,1346

Diesel + Biodiesel (12%) (8525 44426 0.8383  2.8363 0,7953  1,1852

Diesel + Biodiesel (15%) () g533 44672 0.8391  2.8664 07961  1,1963
Diesel + Biodiesel (20%)  (.8553  4.4672 0,8411  2.9416 0,7982 1,226

Diesel + Biodiesel (22%)  ; g554  4.5989 0.842  2.9622 07988  1.2381
Biodiesel de Soja 0.8826  6.6837 0.8681 4218 0.8244  1.7026

Fonte: Autor.

O ¢6leo da améndoa de macatba refinado, obteve um valor para viscosidade
cinemética e densidade a 40 °C de 27,722 mm?/s”! e 0,904 g/cm® (Tabela 9), mas também
todos os valores apresentados no Anexo A, ao fim do trabalho. Quando comparado com os
estudos de Moura (2019) e Souza (2013), nos quais apresentaram valores de 54,78 mm?*/s ™!
e 23,95 mm?*/s ! para o 6leo bruto, o 6leo refinado obtido mostrou estd na margem de valores
encontrados para essa améndoa. Além do mais, quando comparado com outras oleaginosas
como Babagu e Pinhdo-Manso, que apresentaram a 40 °C viscosidades de 37,84 mm?/s ! e

33,03 mm?/s !, o 6leo obtido ainda se mantém similiar para os parAmetros analisados. Visto
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isso, em termos de uso do 6leo como possivel produtor de biodiesel, valores mais baixos de
viscosidade seriam ideais, ¢ o mesmo valor pode variar de acordo com os estagios de
maturagdo do fruto (HYPPOLITO et al., 2021; MIYASAKI, 2021).

O trabalho de ADEKULE et al. (2020) demonstra a importancia da densidade e
viscosidade para o valor do biodiesel puro (B100). A viscosidade desejada para os
biocombustiveis deve estar em valores baixos, pois caso ocorra o contrario, altas viscosidades
poderiam afetar o funcionamento do sistema de injecdo de combustivel no motor de

combustdo interna.(ADEKUNLE et al., 2020; BATTISTI, 2017).

Tabela 9 - Valores de viscosidade e densidade para o o6leo refinado da
améndoa de Macauba.

Temperatura eta "y rho
P (mPa.s) (mm2/s (g/cm3)
20 °C 59,809 65,016 0,9199
40 °C 25,07 27,7228  0,9041
100 °C 5,314 6,164 0,859

Fonte: Autor. eta: viscosidade dindmica; ny: viscosidade cinematica ;

rho: densidade.

Com o processo de refino o 6leo de macatiba apresentou ao fim o Indice de acidez
de 0,134 mg NaOH/g, devido esse baixo indice, foi utilizado para a producao do biodiesel.
Ap6s a produgdo do biodiesel, a analise de viscosidade cinemadtica, dindmica e densidade
apresentada nas Figuras 24 a 28. O biodiesel apresentou decréscimos de acordo com o
aumento da temperatura para todos os pontos de temperatura observados na analise. O
biodiesel do 6leo de macatiba apresentou densidade de 0,870 g/cm?® a 20 °C, com um desvio
padrao de 0,0014, no qual esta dentro dos limites de especificacdo para o biodiesel segundo
a ANP 2023, com intervalo entre 0,850 a 0,900 g/cm®. Quando comparado a outros trabalhos
com diferentes espécies de plantas (matéria-prima), o valor apresentado nesse estudo esteve
proximos aos encontrados para o Babacu e girassol, 0,871 g/cm® e 0,863 g/cm’,
respectivamente (OCANHA et al., 2022; SCHAFFNER et al., 2019). J4 quando comparado
ao biodiesel de soja, comumente utilizado e estudado, apresentando valores médios de 0,8685

g/cm?, o biodiesel de macatiba demonstra valor proximo (OCANHA et al., 2022).



Figura 23- Curvas de temperatura para a densidade dos biodieseis (B100, B15 e B20) e

diesel.
Curva de densidade A
—4—Biodiese| = == Diesel == Biodiesel + Diesel (B15) ===Biodiesel + Diesel (B20)
0,880
0,860
= 0,840 h4 ¢
=
L
o 0,820
2
x 0,800
0,780
20 30 40 50 60 70 80 90 100
TEMPERATURA (°C)
Fonte: Autor. Viscosidade Dinamica - Eta (mPa.s); Viscosidade Cinematica - ny (mm?/s).
Figura 24 - Curva de temperatura da viscosidade do Diesel (D100).
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Figura 25 - Curva de temperatura da viscosidade do Biodiesel de Macauba (B100).
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Figura 26 - Curva de temperatura da viscosidade do Diesel e Biodiesel de Macatba
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Figura 237 - Curva de temperatura da viscosidade do Diesel e Biodiesel de Macauba
(B20).
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Fonte: Autor. Viscosidade Dindmica - Eta (mPa.s); Viscosidade Cinematica - ny (mm?/s).

As curvas de densidade e viscosidade (Figura 23 a 27) para todos os
biocombustiveis podem estabelecer o comportamento do liquido de acordo com as variagdes
que podem ocorrer dentro de um motor. Em geral, as propriedades de densidade e viscosidade
(cinematica e dindmica) tendem a diminuir com o aumento da temperatura, o que pode ser
comprovado com o estudo, no qual todas as curvas apresentaram queda em relagdo ao valor
inicial. Além do mais, quando comparado a diminui¢cdo em termos de porcentagem para a
primeira temperatura (20 °C) e a ultima (100 °C), observa-se uma queda na viscosidade
cinematica (ny) de 27,70; 26,03; 28,28; e 28,25% para o Diesel, Biodiesel 100, Mistura B15
e Mistura B20, respectivamente. A porcetagens proximos demostram mais informacao a
cerca da aplicabilidade por similariedade de viscosidade das misturas e do biodiesel de
macauba em relagdo ao diesel fossil, ademais, € possivel aferir uma pequena diferenca entre
a adigdo de mais biodiesel de macauba na mistura BX em relagdo aos valores de densidade e
viscosidade apresentadas no experimento.

O biodiesel obtido do refino do 6leo de macauba apresentou 2,806 mm?/s (desvio
padrao de 0,185) de viscosidade a 40 °C, valor inferior ao encontrado na literatura de cerca
de 5,65 mm?s, podendo ser explicado pela boa conversdo e pariametros de qualidade

alcancados durante o processo de refino do 6leo. O Biodiesel de Soja, apresenta 4,218 mm?/s
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a 40 °C, no trabalho em questdo, na literatura no qual apresenta valores de 5,39 mm?s.
Entretanto, quando comparado os valores de viscosidade para o biodiesel de soja e o biodiesel
de macauba, pode-se observar que o de macauba estd com valores mais proximos aos
apresentados para o diesel fossil puro, no qual tem viscosidade a 40 °C de 2,69 mm?*/s

(BATTISTI, 2017; FARIAS, 2016; MILANO et al., 2022).

5.8. Analise do desgaste em Redmetro

O Biodiesel produzido do 6leo refinado de Macauba, foi submetido a um ensaio
inicial em redmetro para analise do coeficiente de friccao. A figura 28, apresenta o coeficiente
de fric¢do versus o tempo. Na grande maioria dos 6leos vegetais subetidos a transesterificacdo
o cocficiente de fricgdo ou atrito (CoF) ao inicio do experimento tende a cair
concideravelmente, até atingir um estado estacionario, no qual ocorre para o biodiesel de
macauba (REEVES, et al., 2015).

Compreende-se que menores valores de CoF, denotam uma boa lubrificacao,
sendo possivel aferir, que caso tenha o valor de CoF baixo, como apresentado pelo o biodiesel
de macauba, foi formado uma pelicula lubrificante ideal para evitar o desgaste entre as duas
superficies com o tempo. A eficiéncia do filme lubrificante do fluido intefere diretamente no
coeficiente de atrito, logo quando ndo héa espessura de filme suficiente para separar as
superficies antagonicas, o atrito aumenta e consequetemente o coeficiente aumenta (FARIAS
etal.,2011).

O biodiesel de macatuba apresentou o mesmo comportamento, com CoF médio
de 0,05214 (Figura 25). Estudos realizados com 6leo de colza hidrotratado, 6leo de colza
esterificado e 6leo de Jatropha c. Apresentou valores médios para CoF entre 0,11 a 0,17
sendo este valores ja abaixo para os encontrados na literatura para o 6leo advindo do petroleo
(RUGGIEIRO et al., 2017). Ademais, outros estudos realizados com 6leos vegetais de milho,
cartamo, gergelim, amendoim, soja e oliva para a utilizagdo como biolubrificante, apresentou
CoF’s abaixo de 0,4. Até o momento nao foram encontrados dados comparativos na literatura
para o biodiesel de macatba. Os valores de CoF aferidos para o biodiesel de macauba
demostram uma similirariedade com os 6leos, encontrando um pouco mais abaixo devido ao
processo de refino e transesterificacdo que auxiliou a manter uma proporg¢ao entre os acidos

graxos saturados e insaturados, presentes do biodiesel, nos quais afeta diretamente nas



propriedades tribologicas (RUGGIEIRO et al., 2017, KALIN et al. 2002, YUSUF et all.
2010) .

Estudam apontam um forte correlagdo entre a composi¢do quimica do material
biologico e formagdo da camada lubrificante, influenciando diretamente nas propriedades
tribologicas. Os acidos graxos livres permitem a formacdo de uma monocamada (filme) na
superficie que impede a interagdo metal-metal, e preserva a superficie a danos, além do mais
acidos graxos monoinsaturados, como por exemplo, o acido oleico, que apresentam apenas
uma ligagdo dupla, tem grande influéncia na estabilidade oxidativa, mas também na
proporc¢do de propriedades triboldgicas superiores (KALIN et al. 2002; DULIAS et al. 2002;
REEVES, CJ. ef al. 2015) . Levando tudo em concideracdo, compreende-se os valores
encontrados para o biodiesel do dleo refinado de macatba apresenta um CoF baixo, e uma
viscosidade ideal, a porcetagem de acido 6leico presente possibilitado pelo o baixo Indice de
Acidez, ocasionado uma boa qualidade de CoF (RUGGIEIRO et al., 2017; YUSUF et al.
2010; ZHANG J. et al. 2008).

Figura 28 - Analise do Coeficiente de Atrito, ao decorrer do tempo.
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Fonte: Autor.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

O presente trabalho teve como enfoque a produgdo de biodiesel da améndoa de
macauba, trabalhando os processos de extracao, refino do 6leo, produgao e caracterizacao do
biodiesel e 6leo de macauba. O desempenho do estudo foi baseado no processo de redugdo
da acidez, saponificacdo, densidade e viscosidade e obten¢do de biodiesel adequado as
normas ANP n° 920/2023, ASTM D7042 ¢ ASTM D445, para posterior utilizagdo do
biodiesel de macatba em misturas BX (B15 e B20).

A améndoa de macauba, obteve rendimento de extrag¢ao de 6leo de 60,29%. Com
esse trabalho foi possivel compreender que os processos de refino ja utilizados
industrialmente e/ou na literatura necessitam serem modificados, devido as caracteristicas
apresentadas no 6leo de macauba, principalmente a sua sensibilidade a fortes choques de
solucdes basicas. O procedimento utilizado para o refino do 6leo, apresentou eficacia em
termos de qualidade e rendimento para melhoria das qualidades do 6leo, visando a producao
de biodiesel.

Asanalises de FTIR e RMN (‘H e 1*C) do 6leo de macatiba e da polpa de macatiba,
apresentaram caracteristicas de outros 6leos vegetais ja utilizados para a produgao de biodiesel,
apresentando percentuais ideiais de AC saturados. A producdo de biodiesel ocorreu com
rendimento de 74,44% para o 6leo bruto e 89,68% para o biodiesel obtido do 6leo refinado.
Valores nos quais necessitam aumentar para alcangar padrdes superiores a 96,5%, devido a
1sso, o procedimento de transesterificacdo necessita ser melhorado especificamente para a
producdo do biodiesel de macatba visando o aumento da escala da producao.

O biodiesel obtido com o 6leo da améndoa de macatiba apresentou viscosidade e
densidade dentro das faixas lesgislativas, estando de acordo com a ANP n° 920/2023 e quando
comparado ao Diesel Fossil puro, dados nos quais poderam ser utilizados sem alteracao da
viscosidade e densidade para as misturas BX. Foi observado nas anélises, uma nao alteragao
significativa com o decorrer do incremento do biodiesel no diesel fossil, nas misturas B15 e
B20. Tais andlises poderdo futuramente auxiliar nos procedimentos para previsdo das
possiveis alteragdes em termos de manuten¢do dos motores € o desepenho dos mesmos,
utilizando o biodiesel de macauba puro ou em mistura com diesel fossil, previstos na
legislacdo vigente.

Ademais, o estudo preliminar em redmetro do biodiesel, foi possivel perceber

variagdes nos valores e como trata-se de apenas uma analisem ndo ha como aferir
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especificamente os valores, logo, espera-se que futuramente ocorra a continuacao do trabalho
para compreender melhor o comportamento do CoF do biodiesel do oleo da améndoa de
macauba. Com os dados realizados serd possivel ter uma confirmagdo maior acerca da
capacidade lubrificante do biodiesel obtido do 6leo da améndoa de macauba como
substituinte total ou pacial (misturas BX) do diesel fossil, ja identificados pelos valores de

viscosidade e densidade obtidos no estudo.
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Macauba, Diesel, Misturas BX e B20.

Tabela com os valores brutos para dens

ANEXO A

Temperatura
20°C 30°C 40°C 50°C

Amostra efa ny rho eta ny rho eta ny rho eta ny rho
(mPas) (mm2is (glem3) (mPa.s) (mm2is (g/cm3) (mPass) (mm2is (g/cm3) (mPass) (mm2is (g/em3)
BX 15 3,53512 4,1718 0,8514 2,8667  3,3894  0,8458 2,3107  2,7552  0,8387 1,8809 2,264 0,8308
3,5523 4,172 0,8515 2,8669  3,3808 0,8458 2,3112  2,7558  0,8387 1,8805  2,2635 0,8308
3,5477 41668  0,8514 2,8697  3,3932  0,8457 22778 2,7183  0,8379 1,88 2,2628  0,8308
Diesel 100 35601 4,1867  0,8483 2,7864  3,3123 0,8412 2,245 2,6014  0,8341 1,8659  2,2946 00,8276
3,5602 4,1967 0,8483 2,7862  3,3121 0,8412 2,2442  2,6904  0,8342 1,8672  2,2562 0,8276
3,5611 4,198 0,8483 2,7897  3,3113 0,8413 2,2649  2,7129  0,8349 1,8672 2,256 0,8276
BX 20 3,5372 4,1489 0,8526 2,7783 2,2865  0,8453 2,2422  2,6755 0,838 1,8841  2,2653  0,8317
3,5388 4,151 0,8525 27762  3,2841  0,8454 2,2826  2,7207 0,839 1,8838  2,2651  0,8317
3,5349 41465  0,8569 27771 3,2852 10,8453 2,2828  2,7211  0,8389 1,8846 2,266 0,8317
Macauba 3,8822 4,45399 0,8716 3,0628 3,545 0,864 2,482 2,8979 00,8565 2,0563  2,4215 0,8488
100 3,883 4,455 0,8716 3,0634  3,5456 0,864 2,484 2,9002  0,8565 2,0554  2,4215 (0,8488
3,8829 44549 0,8716 3,0627  3,5448 0,864 2,4838  2,8099 00,8565 2,0557  2,4218  0,8488
3,387 3,9007 0,8688 2,6914 31266  0,8528 2,1557  2,5278  (0,8528 1,7887  2,1485 0,8325
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Amostra 60 °C 70°C 80°C 90 °C 100°C
eta ny rtho eta ny rho eta ny rho eta ny rtho eta ny rho

(mPas) (mm2/s (g/em3) (mPa.s) (mm2fs (g/cm3) (mPa.s) (mm2is (g/icm3) (mPa.s) (mm2is (glcm3) (mPas) (mm2/s (glem3)

BX 15 1,6516 1,9998 0,8255 1,4097 1,7221 0,8186 1,2181 1,3913 00,8114 1,0643 1,3235 0,8042 0,94008 1,1792 0,7972
1,6526 2,001 0,8259 1,4104 1,7228 (0,8186 1,2182 1,5012 0,8115 1,0644 1,3235 0,8042 0,93949 1,1785 0,7972

1,6534 2,0019 0,8259 0,8186 0,8186 00,8187 1,2183 1,5013 0,8115 1,0643 1,3234 0,8042 0,93997 1,1791 0,7972

Diesel 1,5694 1,9126 0,8206 1,3403 1,6479 00,8133 1,139 1,4383 0,8062 1,0464 1,3062 0,8011 0,92231 1,1615 0,794
100 15693 19124 0,8206 1,3453 1,6939 0,8134 1,1989 1,4834 0,8082 1,0467 1,3060 0,8011 0,92228 11,1615 0,7941
1,5692 19122 0,82006 1,3401 11,6475 0,8134 1,1984 1,4828 10,8082 1,0465 1,3064 0,8011 0,92267 1,162 0,794
BX 20 1,5859 1,9236 0,8244 1,3551 11,6984 0,8171 1,2013 1,4811 0,8111 1,0561 11,3063 0,8039 0,9454 1,1869 0,7965
1,5857 11,9235 10,8244 1,359 1,6582 0,8172 1,2008 1,4803 0,8112 1,05 1,3061 0,8059 0,92298 1,1588 0,7965

1,5856 1,9234 0,8244 1,3543 1,6573 0,8172 1,2011  1,4808 0,8111 1,05 1,3039 0,804 0,93917 11,1716 0,7975

Macauba 1,734 2,0615 0,8411 1,4843 11,4843 1,4848 1,2902 1,5627 00,8256 1,1303 1,3821 0,8178 0,99957 1,234 0,81
100 1,7344  2,0622 0,841 1,7812 1,7813 1,7821 1,2901 1,5626 00,8256 1,13 1,3818 10,8178 0,99971 11,2342 0,81
1,7337 2,0613 0,8411 0,8333 10,8333 0,332 1,2904 1,563 00,8256 1,1302 11,3821 0,8177 0,99968 1,2342 0,81

1,6639 11,9706 0,8444 1,4567 1,7355 10,8394 1,232 14621 0,8257 1,1613 11,4191 10,8183 0,98534 12217 0,8098




