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RESUMO

A unidade de producao continua de biodiesel da PUCPR passa por otimizagdes no
processo, e necessita que a qualidade de seu produto seja atestada. Para isso, foram
estudadas e selecionadas andlises replicaveis em campo, baseadas nos padrbes ASTM,
AOCS, ou em metodologias abordadas em trabalhos cientificos. Para o biodiesel, foram
determinados os teores de agua, cinzas sulfatadas, os indices de peréxido, iodo, acidez,
cetano e refragdo, os pontos de fulgor e inflamabilidade, a corrosividade ao cobre, a
viscosidade a 40°C, a densidade a 20°C, o poder calorifico, grau de insaturacédo e o
aspecto, bem como tragada a curva de destilacdo. Todas se mostraram e replicaveis em
campo, gerando economia de tempo e dinheiro na otimizagao.

Palavras-chave: Biodiesel, Esteres Etilicos de Oleo de Soja, Curva de Destila¢do, indice

de Acidez, indice de lodo, indice de Cetano.

1. INTRODUCAO

1.1. Legislacédo Brasileira

O Dbiodiesel foi oficialmente
introduzido na matriz energética brasileira
a partir da lei 11097, publicada em 13 de
janeiro de 2005. A partir dessa lei, fica
sob responsabilidade da ANP (Agéncia
Nacional de Petrdleo, Ga&s Natural e
Biocombustiveis) definir os limites de
variagdo admissiveis para efeito de
medicdo e afericio da qualidade do
biodiesel produzido e comercializado em
territério nacional. Além do controle de
gualidade, também é responsabilidade da
ANP a regulamentacdo, distribuicéo,
revenda e comercializacado do biodiesel e
da mistura petrodiesel-biodiesel (ANP,
2005).

1.2. Controle de Qualidade

A andlise do biodiesel produzido é
indispensavel para garantir que o produto
final esteja em condicbes necessarias de

aptidao para a finalidade a que se destina.
Com o correto controle de qualidade, €&
possivel que as medidas necessarias
para a eliminacdo das causas das nao
conformidades encontradas sejam
imediatamente tomadas através de acdes
corretivas, bem como agbes preventivas
que possam evitar uma possivel nova
ocorréncia dessas nao conformidades.
Quanto mais cedo se identificar um lote
de biodiesel produzido fora dos padrdes
necessarios para O consumo e
comercializagdo, menos material sera
inadequadamente utilizado durante todo o
processo de producéo e,
consequentemente, resultara em reducao
de gastos desnecessarios de tempo e
dinheiro (GARCIA, 2014).

2. METODOLOGIA
2.1. Aspecto

O aspecto é indicador da qualidade
do combustivel frente ao armazenamento,
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pois a sua hidrélise gera um aumento da
turbidez, e do processo de purificacao,
destinado a remover sabdes, glicerina e
os demais sais e lipedes efluentes de sua
producdo, que também causam alteracao
de aspecto. Segundo a RANP n°8, é
necessario que o combustivel seja limpido
e livre de impurezas visiveis a olho nu,
como materiais em suspensao,
sedimentos e turbidez (LOBO, et. Al
2012). Obteve-se a turbidez com um
turbidimetro Turbiquant 1100IR, com
resultado em NTU, unidade nefelométrica
de turbidez.

2.2. Cinzas Sulfatadas

E uma metodologia de analise
destinada a controlar a quantidade de
metais em materiais oleosos. Neste, 0s
metais bario, calcio, magnésio, potassio e
sédio sao convertidos em sulfato, e
estanho e zinco sao convertidos em seus
oxidos (ASTM, 2007). O ensaio, realizado
segundo a norma ASTM D874, é aplicado
para niveis de cinzas sulfatadas de 0,02 a
0,005% em massa. Inicialmente,
preparou-se um cadinho, por meia hora a
750°C em uma mufla, resfriou-se até a
temperatura ambiente e pesou-se com
precisdo de 0,1 mg. Adicionou-se
diferentes massas de biodiesel aos
mesmos, e agueceu-se até o ponto de
inflamabilidade para que fosse queimado
e transformado em cinzas. Adicionou-se
um pequeno volume de uma solugao
agua/acido sulfurico (1:1), para ocorrer o
ataque do acido aos metais, e levou-se a
mufla a 750°C por duas horas. Refrigerou-
se no dessecador, tomou-se a massa,
adicionou-se o volume idéntico da solucao
acida, e repetiu-se 0 processo a partir da
mufla. Quando a leitura da massa se
tornou constante, anotou-se como massa
de cinzas. O teor de cinzas sulfatadas foi
calculado pela equacéo da ASTM D874.

2.3. Corrosividade ao Cobre

A analise de corrosividade a lamina
de cobre mede o nivel de corrosdo que
ocorre em uma lamina de cobre exposta a
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amostra de combustivel sob condi¢cdes de
temperatura e de duracdo definidas,
medida por comparacdo com padrdes
previamente classificados segundo o grau
de corrosividade (FARAH, 2012). Efetuou-
se 0 ensaio baseando-se na metodologia
da norma ASTM D130, comparou-se a
diferenca entre o aspecto inicial e final da
com o auxilio de um microscopio
eletronico OLIMPUS BX51, com aumento
de 40x.

2.4. Destilacao a Vacuo

O ensaio de destilacdo diferencial a
vacuo visa determinar o comportamento
dos pontos de bolha a pressao
atmosférica padrdo para o biodiesel em
funcéo do volume destilado. O grafico que
reune estas informacbes € denominado
de curva de destilacdo. Efetuou-se o
ensaio de acordo com a ASTM D1160.
Inicialmente, adicionou-se 200 ml do
combustivel ao baldo volumétrico do
destilador, junto a pérolas de porcelana,
efetuaram-se as conexdes de acordo com
o indicado na figura 1. Ligou-se a bomba
de vacuo até uma estabilizacdo do
sistema, acionou-se a manta de
aguecimento e iniciou-se a tomada de
dados a partir do momento em que se
condensou a primeira gota na proveta.
Destilou-se até 90% do volume inicial
recuperado, por questdo de segurancga.
Na figura 1, (a) € um terminal fechado.

Figura 1 - Arranjo do Destilador ASTM
D1160

A modelagem matematica para a
conversao da temperatura de bolha
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observada sobre vacuo para temperatura
atmosférica equivalente é feita segundo
as equacoes 1 e 2, obtidas das cartas de
Maxwell e Bonnell.

748,1.A

AET = 1
—+0,3861.A - 0,00051606 [1]

Tv

~5,9992-0,977447.1ogP
2663,129 - 95,76.10gP 2]

Onde P é a pressdo absoluta em
gue o ensaio foi efetuado, em mmHg, Tv
€ a temperatura do ensaio em K, e AET é
a temperatura de bolha corrigida para a
atmosfera padréo, em K (ASTM, 2013).

2.5. indice de Acidez

O indice de acidez quantifica os
compostos de oxidacdo do biodiesel,
provenientes do contato do mesmo com
luz, ar, dgua e metais cataliticos. A
oxidacao tende a aumentar com o tempo
de estocagem (KNOTHE et. al., 2012). O
Efetuou-se o ensaio segundo o método da
ASTM D664, com uma adaptacdo de
solvente de titulagdo estudado por
Goncalves, et. al (2009), que substitui a
solugéo de isopropanol/tolueno por etanol
anidro. Efetuou-se a titulacdo de forma
potenciomeétrica, com agitacdo magnética,
pHmetro Hanna pH 21, de eletrodo de
KClI, e titulador eletrbnico de precisédo 0,01
ml. Produziu-se a curva de titulagdo com
dados de pH e volume de solucdo
titulante em intervalos de 0,1 ml. A
solucado titulante utilizada fora de
hidroxido de potassio em isopropanol, e a
solucdo a ser titulada fora de 30 g de
biodiesel em 125 ml de etanol anidro. O
indice de acidez fora expresso em
mgKOH/g amostra, e calculado segundo a
equacao da ASTM D664.

2.6. Numero de Cetano
O numero de cetano (NC) é um
indicativo adimensional da qualidade de
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ignicdo de um combustivel diesel, e um
importante parametro para a qualidade do
mesmo. Discrepancias nos valores de NC
indicam que o combustivel € um potencial
gerador de problemas operacionais no
motor (KNOTHE, et. al, 2006). A
possibilidade de correlacionar diversas
propriedades do biodiesel com a
finalidade de reduzir o nUmero de analises
necessarias para caracteriza-lo, ocorre
para reduzir também a quantidade de uso
desnecessario de reagentes quimicos,
dinheiro e tempo habil. Uma proposta de
correlagdo entre ndmero de cetano e o
indice de iodo € proposto por Aricetti
(2010).

Através das equacdes 3 e 4,
geradas a partir da correlagdo com o
indice de iodo (ll), é possivel determinar o
namero de cetano (NC). O coeficiente de
correlacdo da equacédo 3 é r2 = 0,9000 e
da equacao 4, r2 = 0,9685.

NC =63,627 — 0,0806.11 [3]
NC =78,8560-0,4197.11 +0,0016.112 (4]

2.7. indice de lodo

O método de Wis para a
determinacdo do indice de iodo no
biodiesel e em Oleos e gorduras é
amplamente utilizado, sendo oficialmente
adotado pela AOCS. Esse método requer
uso de solventes téxicos, bem como o
reagente de Wijs, que €& composto de
tricloreto de iodo em &cido acético glacial.
Essa solucao, além do alto custo, € muito
toxica e de dificil aquisicdo por ser
controlada pela Policia Federal
(ARICETTI, 2010).

Determinou-se o indice de iodo
pelo método modificado de Friedmann,
em que pesou-se uma quantidade entre
0,10 e 0,15 g de biodiesel e a dissolveu
em 15 ml de A&lcool etilico P.A. Em
seguida, agitou-se fortemente com o
agitador magnético durante 2 minutos,
adicionou-se 20 ml de solucdo etandlica
de iodo 0,1M. Levou-se o frasco
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novamente a agitacdo magnética
moderada por 5 minutos e adicionou-se
200 ml de agua destilada gelada.
Reduziu-se a agitacdo magnética para
lenta durante 5 minutos. Titulou-se a
solugcdo com uma solugao padronizada de
tiossulfato de sédio 0,1M até adquirir cor
levemente amarela, e entdo adicionou-se
3 mL de solugdo de amido 1% recém
preparada. Observou-se 0 aparecimento
da cor azul caracteristica, e prosseguiu-se
a titulacdo da solucdo até o aparecimento
da coloragcdo branca com aparéncia
leitosa, ponto final da titulacdo. Calculou-
se o0 indice de iodo (ll) pelo método
modificado de Friedmann representado
pela equacéo 5.

(B-A)C.12,69
M

= [5]

Onde B é o volume em ml de
tiossulfato de sodio gasto na titulacdo da
prova em branco, A € o volume em ml de
tiossulfato de sodio gasto na titulacdo da
amostra, C € a concentragcdo em mol/l da
solucdo do mesmo, e M € a massa da
amostra de biodiesel, em gramas.

2.7.1. Grau de Insaturacao

Os Oleos e gorduras contém
diferentes tipos de acidos graxos e que,
dependendo do comprimento da cadeia
carbbnica e do grau de insaturacao,
podem representar o parametro de maior
influéncia sobre as propriedades destes
compostos (KNOTHE et. al, 2006).

Como o indice de iodo é uma
estimativa da quantidade de insaturacao
presente no biodiesel, quanto maior o
grau de insaturacdo, maior é também o
indice de iodo. A partir dessa afirmacéo,
Aricetti (2010) correlacionou indice de
iodo com grau de insaturacao.

Através da equacdo 5, gerada a
partir da correlacdo com o indice de iodo
(I1), com coeficiente de correlagdo r2 =
0,9989 é possivel determinar o grau de
insaturacao (Gl), pela equacéo 6.
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Gl =-7,1729+10677.11 [6]

2.8. Indice de Peroxido

O indice de peroxido € indicador do
grau de oxidacdo de materiais lipidicos.
Segundo o publicado pelo Laboratorio
Nacional Agropecuario, LANAGRO/RS, a
oxidacdo da matéria lipidica € um
processo auto catalitico de aceleracdo
crescente, favorecido por fatores como
temperatura, enzimas, Iluz e ions
metalicos. Esta oxidacdo gera radicais
livres, que em contato com 0 oxigénio
molecular, formando peroxidos organicos
e produtos de massa molecular mais
baixa, como aldeidos, cetonas e alcodis.

Como o0s peroxidos organicos
formados sao fortemente oxidantes e
reagem com iodeto de potéssio liberando
iodo, este foi titulado com tiossulfato de
sédio utilizando-se indicador de amido.
Com este método, quantificou-se todas as
substancias que oxidaram o Kl, e
expressou-se o0 resultado na forma de
volume de solucdo diluida de tiossulfato
necessario para a titulacdo indireta dos
peréxidos em 1g de matéria graxa, em
meqg/Kg (LANAGRO/RS, 2014).

2.9. indice de Refracéo

Para obter o indice de refracdo do
biodiesel, utilizou-se um refratbmetro
digital ABBE. Primeiramente, limpou-se o
conjunto de prismas de vidro com papel
absorvente. Depois, com a pipeta,
colocou-se algumas gotas de biodiesel no
prisma inferior e fecharam-se os prismas.
Entdo, focalizou-se o espelho de maneira
gue a janela mais proxima do conjunto
figue bem iluminada, e adaptou-se o
telescopio até que as linhas cruzadas
figuem em foco. Entdo giram-se o0s
prismas com o botdo giratorio até que a
fronteira luz-escuro coincida com a
intersecéo das linhas cruzadas.
Finalmente, € lido o indice de refracéo
diretamente da escala do aparelho
(ALMEIDA, et. al., 2011).
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2.10. Poder Calorifico

O poder calorifico de uma
substancia corresponde ao valor absoluto
da entalpia da reacdo de combustédo de
uma unidade de massa dessa substancia.
Para o PCS, 0 processo ocorre a pressao
constante, e o célculo é feito com todos
os produtos no estado gasoso. Efetua-se
0 ensaio de poder calorifico superior
inserindo 0,5g de biodiesel em um
calorimetro IKA C2000. O calor de
combustdo é calculado pela medida da
temperatura antes e apdés a combustdo
(FARAH, 2012).

2.11. Pontos de
Inflamabilidade

O ponto de fulgor representa uma
referéncia para a seguranga no transporte
e manuseio do produto, bem como é
indicativo da possibilidade de perdas por
evaporacdo. Representa a  menor
temperatura na qual o produto se vaporiza
em quantidade suficiente para formar com
0 ar uma mistura capaz de se inflamar
momentaneamente quando sobre ela
incide uma centelha (ASTM, 2010). No
ponto de fulgor, a quantidade de vapor
formada nédo é suficiente para sustentar a
combustdo da amostra. Isso sO ocorre
guando se atinge o0 ponto de
inflamabilidade, o qual representa a
menor temperatura em que a amostra se
vaporiza em quantidade tal que
proporciona a sua combustdo continua,
por um periodo minimo de 5 segundos.

Obtiveram-se os pontos de fulgor e
inflamabilidade em um cadinho de
porcelana, com auxilio de um termdémetro
de mercuario, baseado no método da
ASTM D92.

Fulgor e

2.12. Teor de Agua

Efetuou-se o0 ensaio segundo a
metodologia de determinacdo de teor de
agua por titulagdo de Karl Fischer, da
ASTM D6304, injetando-se uma aliquota
de biodiesel no vaso de titulacdo
coulunmérico, que utiliza o iodo gerado
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em seu anodo para titular a umidade da
amostra. Depois de titulada toda a &gua,
detectou-se o0 excesso de iodo com um
sensor eletronico de ponto final, e a
titulacdo foi concluida. Baseado na
estequiometria da reagdo, 1 mol de iodo
reage com 1 mol de agua, e a quantidade
de agua é proporcional a corrente elétrica,
de acordo com a lei de Faraday (ASTM,
2007).

2.13. Densidade a 20°C

Para a determinacao da densidade,
colocou-se uma amostra de biodiesel em
um Becker de 250 ml aqueceu-se
lentamente sob agitagdo branda de um
agitador magnético. Controlou-se a
temperatura com um termOmetro de
mercurio acoplado a um suporte com
bracadeira e centralizado dentro do
Becker com a ponta submersa até a
metade do nivel do combustivel. A cada 5
°C, a leitura da densidade foi obtida com o
auxilio de um densimetro digital Anton
Paar, de modelo DMA 35-N (GARCIA,
2014).

2.14. Viscosidade a 40°C

Para a obtencdo da viscosidade
cinematica utilizou-se um viscosimetro de
Brookfield, modelo RV 86444. Aqueceu-
se um Becker contendo 300 mL de
biodiesel com o auxilio da chapa
aguecedora de um agitador magnético, e
controlou-se sua temperatura com um
termbémetro de mercurio até a leitura e 40
°C. Posicionou-se o becker embaixo do
viscosimetro equipado com o spindle
namero 1, de maior raio, com rotacdo de
20 RPM. Calculou-se a viscosidade
multiplicando-se ao valor obtido na leitura
no visor pelo fator de correcdo referente
ao spindle e a quantidade de rotacdes
correspondentes (GARCIA, 2014).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
O resultado do conjunto de

andlises aplicadas ao biodiesel etilico esta
representado na tabela 1.
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Tabela 1 - Anélises do Biodiesel

Parametros Resultados  ANP Unidade Método
Aspecto 0,01 limpido NTU Turbidez
Cinzas Sulfatadas 0,0055 0,02 % massa ASTM D874
Corrosividade ao Cobre l-a 1 - ASTM D130
Destilacéo Ponto de Bolha Corrigido Maxwell - Bonnell
IBP 227,9 - °C ASTM D1160
10% 269,3 - °C ASTM D1160
20% 270,3 - °C ASTM D1160
30% 271,0 - °C ASTM D1160
40% 272,6 - °C ASTM D1160
50% 275,2 - °C ASTM D1160
60% 278,3 - °C ASTM D1160
70% 286,7 - °C ASTM D1160
80% 337,6 - °C ASTM D1160
Grau de Insaturacéo 49,33 anotar ARICETTI
indice de Acidez 1,321 <0,5 mgKOH/g ASTM D664
indice de Cetano 56,73 - - ARICETTI
indice de lodo 59,9 anotar g 12/100g Wijs
indice de Peréxido 26,13 anotar meqg/kg Adolf Lutz
indice de Refracéo 1,457 anotar - Refratometria
Poder Calorifico 39,726 anotar MJ/kg ASTM D2382
Ponto de Fulgor 188,5 > 100 °C ASTM D92
Ponto de Inflamabilidade 196,5 - °C ASTM D92
Teor de Agua 2144 500 mg/kg ASTM D6304
Densidade a 20°C 884,6 850-900 kg/ms3 Densimetro Digital
Viscosidade a 40°C 4,58 3,0-6,0 mm?2/s Viscosimetro Eletrénico

3.1. Aspecto 3.3. Corrosividade ao Cobre

O combustivel apresentou-se Segundo o0 previsto pela ASTM
limpido e isento de impurezas, com D130, o combustivel estd na classe de

tonalidade alaranjada. Apos a destilacao,
apresentou-se também limpido e isento
de impurezas, com coloracdo amarelada.

3.2. Cinzas Sulfatadas

O teor de cinzas sulfatadas
mostrou-se adequado a norma, uma vez
gue corresponde a 0,0055 % em massa, €
0 maximo previsto é de 0,02%. Logo, o
teor de ions metdalicos no combustivel é
baixo, e fica indicada uma boa remocao
do catalisador e dos componentes salinos
produzidos na neutralizacdo durante o
seu processo produtivo.

menor corrosdo, classe la, pois
apresentou aspecto muito semelhante a
lamina polida. A microscopia da lamina
recém-polida indica pequenas ranhuras,
provenientes da fase de tratamento da
superficie, com a lixa numero 600, e com
o pano da politriz. Estas ranhuras,
indicadas na figura 4-a, sdo responsaveis
pelo aumento da é&rea da superficie
metélica exposta a oxidacdo. Logo apos o
ensaio, a lamina fora levada ao
microscépio, e pequenos pontos de
oxidacdo na escala micrométrica foram
constatados como mostra a figura 4-b. O
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aparecimento destas manchas indica a
presenca em baixa concentracdo de
compostos sulfurosos, ndo o suficiente
para comprometer a qualidade do

combustivel, uma que para estar fora do
padrdo, as manchas devem ser visiveis a
olho nu.

‘lfigra 4 — Aspcto das laminas de cobre,
por microscopia (a) Antes, (b) Depois, do
ensaio

3.4. Destilacédo

A curva de destilacdo obtida para
este combustivel estd representada na
figura 5, e indica que se trata de um
combustivel com teor médio de ésteres,
dado que a partir de 140 ml do volume
recuperado, o ponto de bolha sobe
acentuadamente, indicando a presenca
de contaminantes menos volateis como
sabdo, glicerina e glicerideos.

360

340 »
' 7
o iég | z
dzgo . - e --..-...l '....‘
260 7 °

240
220

(0] 20 40 60 80 100 120 140 160
Volume Destilado, ml

Figura 5 - Curva de Destilagéo

3.5. indice de Acidez

O ponto de viragem na titulagao
fora observado tanto pela mudanca de
coloracdo do indicador, quanto pela
mudancga drastica no pH observada no
ponto de inflexdo da figura 2. Para isso,
foram utilizados 6,3 ml da solucdo
alcodlica a 0,1028 mol/l. O indice de
acidez calculado foi de 1,321 mgKOH/g,
superior ao normatizado pela ANP, de 0,5
mgKOH/g, maximo. Este ensaio indica,
portanto uma concentracado excessiva de
acidos graxos livres, frutos da oxidacao do
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combustivel.

0 1 2 3 4 5 =] 7 8
Volume da solugdo alcodlica de KOH, ml

Figura 2 - Curva de Titulagcéo

3.6. NUmero de Cetano

Através da determinacdo do indice
de iodo, foi possivel realizar uma
correlacdo linear e determinar também o
namero de cetano. As duas equacdes
demonstradas por Aricetti (2010), quando
a elas substituido o indice de iodo
encontrado experimentalmente em
laboratério, fornecem numeros de cetano
59,36 e 56,73, respectivamente para as
equacoes 3 e 4.

3.7. Indice de lodo

A determinacdo do indice de iodo
através do método modificado de
Friedmann se mostrou bastante simples,
barata e de répida execugdo. Em
comparacdo com o0 metodo de Wijs,
bastante utilizado para esse tipo de
analise, existe uma acentuada diminuicao
do nivel de toxicidade e poluicdo dos
reagentes utilizados. Também né&o
envolve o uso de equipamentos caros e
nao existe a necessidade da espera por
30 minutos para o repouso da solucdo ao
abrigo da luz, como ocorre durante o
método de Wijs. O valor encontrado foi
de 59,99 1,/100g de amostra de biodiesel.
Apesar de nao existir no Brasil um limite
mMAaximo ou minimo para a concentracao
de iodo encontrado no biodiesel, a
legislacdo europeia prevé que deve
existir, no maximo, 120g [,/100g de
amostra. O lote analisado esta, portanto,
apto para utilizacao.

3.7.1. Grau de Insaturacéo
O grau de insaturacdo é um outro
parametro importante que € possivel ser

WWW.CO“CPEII’O.CDI‘I‘I.bI’




determinado através de uma correlacao
linear, de forma imediata e sem andlises
extras. Aricetti (2010) propde outra
equacdo, que quando a ela é substituido
o] indice  de iodo previamente
determinado, fornece grau de insaturacao
49,33 para a equagdao 6. O grau de
insaturagcdo ndo tem seu valor estipulado
por legislacbes. O valor deve ser apenas
anotado e utilizado para comparagdes
futuras em analises com outros lotes de
amostra de biodiesel. Valores
discrepantes podem indicar algum tipo de
alteracao no processo de producao.

3.8. indice de Peroxido

O indice de peroxido € um
parametro utii na qualificagdo do
combustivel durante seu armazenamento,
e no momento da analise, obteve-se o
valor de 26,13 meqg/kg de biodiesel.

3.9. indice de Refracéo

O indice de refracdo obtido foi de n
= 1,457. Numa comparacdo com Moeke
et. al. (2012), que efetuou a andlise para o
mesmo tipo de biodiesel, apresentou
indice de refracdo de n = 1,489. Da
comparacao entre ambos, conclui-se que
o do presente trabalho € menos
opticamente denso.

3.10. Poder Calorifico

O poder calorifico de uma
substancia corresponde ao valor absoluto
da entalpia da reacdo de combustdo de
uma unidade de massa dessa substancia.
Para o PCS, 0 processo ocorre a pressao
constante, e o célculo é feito com todos
os produtos no estado gasoso. Efetuou-se
0 ensaio de poder calorifico superior
inserindo 0,5013g de biodiesel em um
calorimetro IKA C2000. O calor de
combustdo é calculado pela medida da
temperatura antes e apdés a combustdo
(FARAH, 2012). O processo de
combustdo é representado pelo grafico
abaixo, com a variacao da temperatura do
banho térmico com o tempo.
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Figura 2 - Poder Calorifico

3.11. Ponto de Fulgor

De 22°C a 150°C, o aquecimento
se deu de forma acelerada, e teve sua
taxa reduzida para 2°C/min até que em
171°C, constatou-se o primeiro flash ao se
passar a chama sobre a cuba. Reduziu-se
ainda mais a taxa de aquecimento, para
1°C/min, e ao atingir 179°C, o combustivel
produziu uma chama duradoura. Entéo, a
temperatura de 171°C é o ponto de fulgor,
e a temperatura de 179°C € o ponto de
inflamabilidade. No entanto, estas duas
temperaturas devem ser ajustadas para a
pressdo atmosférica padréo, utilizando a
equacdao [7] da ASTM D92:

PFCorrigido = C+ 0,25.(760 — P) [7]

Onde C é o ponto de fulgor
observado, em °C e P é a pressdo
ambiente. Logo, o0 ponto de fulgor
corrigido é 188,5°C, e o0 ponto de
inflamabilidade corrigido é 196,5°C.

3.12. Teor de Agua

O ensaio de teor de &gua por
titulacdo de Karl Fischer fora efetuado
pelo Laboratério de Andlises de
Combustiveis da Universidade Federal do
Parana — LACAUT UFPR, e indicou um
teor excessivo de umidade livre, igual a
2144 ppm, aproximadamente 4,3 vezes a
maior do que o permitido. Este excesso
de 4&gua pode ser fruto de um
armazenamento inadequado, no qual o
biodiesel, higroscépico, ficou em contato
com a umidade do ar. Este excesso de
umidade é responsavel pela hidrolise do
combustivel que gera contaminantes
organicos.
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3.13. Densidade a 20°C

A densidade deve ser medida aos
20°C, e a essa temperatura foi
determinado o valor de 0,8846 g/cm®. A
especificacdo para o biodiesel pela ANP
esclarece que para 20°C, a densidade
deve estar entre 0,850 a 0,900 g/cm®. O
valor encontrado, mesmo que ainda
aproximado, esta dentro o limite previsto
pela legislacdo brasileira e apto para o
consumo.

3.14. Viscosidade a 40°C

O valor de viscosidade encontrado
com tal metodologia foi 4,0 cP. Como o
calculo da Vviscosidade cinematica é
realizado pela razdo entre viscosidade
dinamica e a densidade, o valor calculado
foi 4,58 mm?/s. A ANP determina que as
amostras de  biodiesel analisadas
possuam  valores de  viscosidade
cinematica aos 40 °C entre 3,0 e 6,0
mm?/s. O valor encontrado
experimentalmente em laboratério esta
dentro dessa faixa limite e também
qualifica o biodiesel como préprio para o
COmErcio e consumo.

4. CONCLUSOES

Os testes sugeridos neste trabalho
e testados experimentalmente em
ambiente laboratorial se mostraram
confiaveis e confirmaram a qualidade do
biodiesel produzido na Fazenda Gralha
Azul da PUCPR. E possivel se obter,
praticamente online ao processo e de
forma rapida, dados sobre o processo de
producdo através de analises simples do
produto final. Quaisquer inconformidades
podem ser facilmente identificadas e
medidas necessarias para suas correcdes
tomadas, resultando em economia
significativa de tempo, dinheiro e gasto
desnecessario de matéria-prima.

A reducdo da utilizacdo de
reagentes toxicos é bastante interessante
frente as rigorosas legislacdes ambientais
e deve haver constante pesquisa pela
busca de métodos alternativos mais
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sustentaveis. Possiveis correlacdes entre
parametros de padronizacédo do biodiesel
também devem ser estudadas, pois
apresentam grau elevado de
confiabilidade e dispensam qualquer
andlise extra, resultando também em
economia de tempo e dinheiro.
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