ANALISE EXPERIMENTAL DA PRODUGAO DE BIODIESEL A PARTIR DO OLEO
VEGETAL RESIDUAL POR MEIO DA IRRADIAGAO DE MICRO-ONDAS

Rayssa Arenhart’

Lua Schieffelbein dos Santos?
Diego Bittencourt Machado?®
Taiana Maria Deboni*

Resumo: O biodiesel € uma fonte renovavel e biodegradavel de energia, que pode
ser aplicado como uma alternativa para reduzir a dependéncia de combustiveis
derivados do petréleo. Contudo, estudos sobre o uso de matérias-primas de menor
custo e a otimizagdo do processo sao muito importantes para a viabilidade do
consumo e produgcdo deste biocombustivel. Este trabalho teve como objetivo
analisar a eficiéncia da producao de biodiesel a partir de 6leo vegetal residual
utilizando irradiagdo por micro-ondas. Para isso, foi adotado um planejamento
fatorial com duas variaveis de controle: a razao molar 6leo:alcool e o tempo de
reacao, obtendo o rendimento bruto de biodiesel como resposta. As reagdes foram
conduzidas em micro-ondas convencional, utilizando 6leo de soja residual, metanol
e hidroxido de potassio como catalisador. Apds a reagao, o biodiesel foi lavado e
submetido as analises de umidade, acidez e cromatografia gasosa. O maior
rendimento obtido foi de 95,17%, observado com menor tempo de aquecimento e
razao molar intermediaria, evidenciando que um menor tempo de processo favorece
a eficiéncia da reacdo. A validacdo experimental do experimento com melhor
desempenho, indicou a reprodutibilidade do processo. O produto final apresentou
teor de umidade e indice de acidez dentro das especificagdes da legislagcéo
brasileira. A cromatografia gasosa confirmou a presengca dos principais ésteres
metilicos esperados, validando a conversdo de triacilglicerois. Assim, a irradiagéao
por micro-ondas se mostrou uma alternativa promissora para a producéo eficiente de
biodiesel a partir de 6leo residual, contribuindo para o aproveitamento de residuos e
redugao de impactos ambientais.

Palavras-Chave: Biodiesel. Irradiagdo por micro-ondas. Oleo vegetal residual.
Planejamento fatorial.

1 INTRODUGAO

O aumento da demanda energética, impulsionado pelo crescimento
populacional e pela evolugéo tecnoldgica, acarreta na intensificagdo do consumo de
combustiveis, principalmente os de origem féssil. No entanto, de acordo com o
Programa Nacional de Produgédo e Uso do Biodiesel (2022), os combustiveis fosseis
sdo os principais agentes causadores do efeito estufa, resultando em um
agravamento nos problemas ambientais e de saude publica. Além disso, estes
combustiveis sdo provenientes de fontes nao renovaveis.

Para cada tonelada equivalente de petroleo (tep) disponibilizada, o Brasil
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possui uma emissao de gases equivalente a 78% dos paises europeus da OCDE,
69% dos Estados Unidos (EUA) e 52% da China (BEN, 2024), caracterizando uma
quantia significativamente menor. No entanto, como podemos observar na Figura 1,
a maior fonte de energia utilizada ainda é ofertada por petroleo e derivados.

Figura 1- Reparticdo da Oferta Interna de Energia (OIE) em 2023
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Fonte: BEN - Balango Energético Nacional (2024)

Diante dessa realidade, a busca pelo desenvolvimento tecnolégico de fontes
de energia mais sustentaveis se torna cada vez mais crucial, sobretudo com
alternativas mais limpas e renovaveis. A utilizagdo de matrizes energéticas como
hidroeletricidade, edlica, solar, biomassa, geotérmica, dos oceanos, que podem se
renovar de forma natural (o sol, a agua dos rios, marés, ondas, geotermia e ventos)
ou de forma antrépica através de plantio de fontes de biomassa, utilizacdo de
dejetos de humanos e animais, pode reduzir a dependéncia de combustiveis
derivados do petréleo (SIMIONI, 2006). O Balango energético nacional também
destaca que a partir de 2015 as fontes renovaveis aumentaram sua participagao na
OIE (Oferta Interna de Energia), atingindo cerca de 45% em 2021 e, como mostrado
na Figura 1, 49,1% em 2023.

Os biocombustiveis, produzidos a partir de biomassa, vém tendo o seu uso
expandido principalmente por conta de seus beneficios ambientais, que reduzem
significativamente as emissdes de poluentes. Dentre eles se destaca o biodiesel,
que pode ser obtido a partir de diversas matérias-primas de fontes naturais, como
Oleos e/ou gorduras, de origem vegetal ou animal. Desta forma, este combustivel
além de renovavel, é biodegradavel, possuindo vantagens na preservagao ambiental
em relagao aos combustiveis derivados do petroleo (DEMIRBAS, 2009).

O biodiesel tem como fungéo principal atuar como combustivel alternativo ao
diesel de origem féssil, podendo ser utilizado em motores de ignigao por compressao
com pouca ou nenhuma modificacdo, sendo miscivel com o petroleo em qualquer
proporcao (KNOTHE, 2006). Atualmente, o biodiesel é utilizado em misturas binarias
diesel/biodiesel, ao invés do biodiesel puro, sendo designadas por acrébnimos como
B20, que representa a mistura de 20% de biodiesel no diesel de petréleo.

O Dbiodiesel € produzido por uma reacdo quimica chamada de
transesterificagcdo. Nesta reacgdo, Oleos vegetais e gordura animal reagem na
presenga de um catalisador (usualmente uma base) com um alcool (usualmente
metanol) para produzir os alquil ésteres correspondentes (KNOTHE, 2006). Como
cita Oliveira (2017), esse processo é reversivel e busca a reducdo da viscosidade
dos triacilglicerdis. A reagao consiste na separagdo de seus acidos graxos do
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glicerol, na presenga de alcool, sendo este necessario para deslocar o equilibrio da
reagao para a direita, como demonstra a Figura 2.

Figura 2 - Reagao de transesterificacao
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Uma grande variedade de matérias-primas podem ser utilizadas na produgao
de biodiesel, incluindo a maioria dos Oleos vegetais e gorduras de origem animal,
assim como 6leos de descarte (p.ex., 6leos usados em frituras). Fatores geograficos
possuem grande influéncia na definicdo da matéria-prima a ser utilizada no processo
(KNOTHE, 2006). A utilizagdo de o6leo vegetal residual se configura como uma
estratégia interessante na producao de biodiesel, especialmente no Brasil, onde ha
registros da geracdo de aproximadamente 5,5 bilhdes de litros por més desse
residuo, sendo apenas 5% destinado corretamente, como afirma Propeq (2021).

De acordo com Dib (2010), pode-se destacar trés principais vantagens da
utilizacdo de Oleos residuais de fritura como matéria-prima para producdo de
biodiesel: ndo requer processo de extragcdo do 6leo, economia na aquisicdo da
matéria-prima, emprego de residuo, evitando descarte inadequado, com prejuizo ao
meio ambiente.

Motasemi e Ani (2012) e Atabani et al. (2012) ressaltam que o alto custo do
processamento, especialmente na ocorréncia de transesterificacdo, ainda € um
obstaculo para a producdo de biodiesel em larga escala. Assim, o uso de
matérias-primas de menor custo e a otimizagcdo do processo sdo essenciais para
viabilizar o consumo e a producio deste biocombustivel.

Uma alternativa que vem sendo investigada para otimizagcao da producao de
biodiesel € o emprego da irradiacdo (SUSA, 2023; XIANG et al, 2017).
Benlloch-Tinoco (2023) sugere que a utilizagcdo de micro-ondas € uma alternativa
eficaz para solucionar alguns problemas tipicos do aquecimento em processamento
convencional. Isso decorre da capacidade das micro-ondas penetrarem
profundamente no material, transferindo energia e gerando calor em materiais
eletricamente ndao condutores, o que reduz o tempo de processamento e o gradiente
de temperatura no material.

Cui (2008) analisou que a energia das micro-ondas oferece algumas outras
vantagens, como: ser facilmente adaptavel aos sistemas automatizados, dimensdes
reduzidas da camara de aplicacao e facilidade na adaptacao de quantidade e tipo de
produto a ser utilizado. Uma comparagao entre os métodos de aquecimento pode
ser realizada através da Figura 3.



Figura 3 - Comparagao da distribuicao de temperatura
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Esse método se mostra promissor para acelerar a ocorréncia de
transesterificagdo, resultando em uma redugéao significativa do tempo de ocorréncia
e sintese organica, além de diminuicdo do uso de energia. Esses avangos sao
particularmente relevantes para o Brasil, detentor de grandes reservas de
matéria-prima, como 6leos e alcool, contribuindo para a diversificagdo do produto.
Contudo, €& importante ampliar os estudos com a utilizagdo de irradiagcdo na
producdo de biodiesel utilizando diferentes matérias-primas para uma maior
compreensao do processo e de sua viabilidade.

De acordo com o Ministério da Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (2015),
as especificagbes para a producéo de biodiesel possuem grandes semelhangas em
varios paises, contudo, devido as diferengas territoriais algumas particularidades sao
encontradas. O Brasil possui uma legislagdo exigente, sendo fundamental realizar
analises de propriedades fisico-quimicas, como teor de umidade, indice de acidez e
composi¢cdo quimica para avaliar a qualidade do produto e sua possibilidade de
utilizacao.

A metodologia do planejamento fatorial € uma ferramenta que permite prever
e avaliar a influéncia de variaveis do processo sobre dada resposta, investigando os
efeitos individuais de cada fator e determinando como a interacdo entre eles
influencia o resultado (MONTGOMERY, 2013). Desta forma, se caracteriza como
uma estratégia investigativa de interesse para otimizagao de processos de produg¢ao
de biodiesel.

Em vista disso, o presente estudo tem o objetivo de analisar
experimentalmente a producdo de biodiesel a partir do 6leo vegetal residual,
utilizando irradiagdo por micro-ondas como meétodo de aquecimento para otimizar o
processo. A técnica de planejamento fatorial foi utilizada para avaliar o efeito de
duas variaveis, razdo molar 6leo:alcool metilico (metanol) e o tempo de reacéo,
sobre o rendimento bruto da producido de biodiesel. As caracteristicas
fisico-quimicas do biodiesel produzido também foram avaliadas e comparadas aos
valores padrdo nas normas nacionais.

2 METODOLOGIA

Para o desenvolvimento do estudo foram utilizadas as matérias-primas
apresentadas na Tabela 1, a qual contém as informagdes mais relevantes dos
reagentes e as condigdes na produgao do biodiesel.



Tabela 1- Dados importantes para a producdo de biodiesel

Massa .
Reagente molecular Densidade
9 (g/mL)
(g/mol)
Oleo Oleo de soja 871 0,9300
residual
Alcool Alcool metilico 32,04 0,789
(99,85%)
Catalisador Hidréxido de 56,11 -
potassio (KOH)
Volume total da 200 mL - -
reacao
Presséao 101.42 kPa - -
atmosférica

Fonte: autores (2025)

2.1 Planejamento fatorial

Para o estudo das condicdes de produgao do biodiesel através da irradiagao
com micro-ondas, foi utilizado um delineamento composto central rotacional (22
incluindo 4 ensaios nas condicdes axiais e 3 repeticoes no ponto central, totalizando
11 ensaios), por permitir a avaliagao de efeitos lineares, quadraticos e da interagao
entre os fatores, com um numero reduzido de ensaios, sendo ideal para analisar
duas variaveis continuas. Os fatores estudados foram o tempo de irradiagdo no
micro-ondas e a razdo molar 6leo:alcool. Os niveis utilizados para cada parametro
avaliado no planejamento sdo apresentados na Tabela 2. Estes niveis foram
definidos com base em estudo prévio que também empregou a irradiagédo na
producao de biodiesel (SUSA, 2023), por utilizar as mesmas variaveis, tornando
possivel a comparagao dos resultados. O 6leo utilizado nos experimentos foi o 6leo
de soja residual e o alcool utilizado foi o metanol. O catalisador utilizado foi KOH na
proporcdo de 1,5% em massa em relagdo ao 6leo. Foi estabelecido uma poténcia
constante de reacdo a 800 Watts, que representa uma temperatura de 70°C,
conforme indicado por Susa (2023).

Tabela 2- Planejamento fatorial

. L Niveis
Variaveis Caodigo 141 0 7 141
Razao molar Xi 476 6 9 12 13,20
oleo:alcool

Tempo (min) X2 0,34 2 6 10 11,65
Fonte: autores (2025)

Para analisar os efeitos dos parametros estabelecidos sobre o rendimento
bruto de biodiesel, assim como as interagdes, foi utilizado o software STATISTICA®
para obter uma equacao, graficos de superficie de resposta e tabelas de analise de
variancia (ANOVA). A validacdo do resultado do planejamento experimental foi
realizada escolhendo uma condigcdo de razdo molar 6leo:alcool e tempo dentro da
faixa estudada. Este experimento foi realizado em triplicata.



2.2 Obtengao do déleo

O dleo residual utilizado foi obtido a partir do emprego de 6leo de soja
comercial em fritura de batatas congeladas. Na lista de ingredientes da marca
comercial do o6leo utilizado na fritura, continha 6leo de soja e os antioxidantes
terc-butil-hidroquinona e acido citrico. O processo de fritura foi realizado trés vezes,
filtrando a cada uso, conforme indicado por Firmino (2020).

2.3 Producao do biodiesel
Conforme designado pelo planejamento fatorial, foram calculados os volumes
necessarios de oOleo e alcool para cada razao molar dos 11 ensaios e sua propor¢ao

de catalisador, apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Volumes e massa de catalisador para cada razdo dos

reagentes
Ensaios Volume de dleo Volume de Ma}ssa de
(mL) metanol (mL) catalisador (g)
1 158,78 41,22 2,38
2 131,65 68,35 1,97
3 158,78 41,22 2,38
4 131,65 68,35 1,97
5 143,95 56,05 2,16
6 143,95 56,05 2,16
7 143,95 56,05 2,16
8 165,78 34,22 2,47
9 127,20 72,80 1,91
10 143,95 56,05 2,16
11 143,95 56,05 2,16

Fonte: autores (2025)

Para garantir a seguranca, todo o processo foi realizado dentro de uma
capela, incluindo o uso do forno micro-ondas. A producido de biodiesel iniciou-se
com o aquecimento do o6leo, utilizando o micro-ondas, durante um minuto, para
garantir a uniformizagdo térmica no inicio do processo. Em seguida, o oleo foi
misturado com uma solugao de alcool e catalisador, respeitando as quantidades
estabelecidas para cada ensaio do planejamento experimental. A mistura foi levada
ao micro-ondas com o tempo de processo estabelecido para cada experimento.
ApoOs a reagdo, deixou-se a solugdo atingir a temperatura ambiente dentro do
micro-ondas, a fim de minimizar o escape de metanol, sendo posteriormente
disposta em uma baldo de decantacéo por 24 horas.

Para a purificagdo do biodiesel obtido foram realizadas algumas lavagens,
inicialmente com 50 mL da solugdo aquosa de acido cloridrico a 0,5% (v/v); em
seguida, uma lavagem com 50 mL de solug¢ao saturada de NaCl e, finalmente, com
50 mL de agua destilada, seguindo o método proposto por Geris et al. (2007).

O rendimento bruto de biodiesel foi obtido pela relagcdo de volume de produto
adquirido ap6s a purificagdo com o volume inicial de amostra.



2.4 Caracterizacgao fisico-quimica
2.4.1 Teor de agua

A determinagdo de umidade das amostras de 6leo residual e do biodiesel
produzido no ensaio de validagdo do planejamento experimental foi efetuada em
triplicata utilizando dessecacdo em estufa (INSTITUTO ADOLFO LUTZ, 1985).
Cerca de 5 gramas de amostra foram pesadas em um cadinho de porcelana,
previamente seco em estufa, e aquecidas a 130 °C durante uma hora em estufa.
ApoOs o0 aquecimento, as amostras foram dispostas em dessecador até atingirem
temperatura ambiente, e, entdo, foram pesadas novamente. O teor de umidade foi
determinado através de diferenca de massa.

2.4.2 Teor de acidos graxos livres

Para determinar a acidez presente nas amostras de Oleo residual e no
biodiesel produzido no ensaio de validacdo do planejamento experimental foi
utilizado o método AOCS Cd 3d-63 (AOCS, 1993). Pesou-se aproximadamente 5
gramas de produto e o diluiu em 50 mL de uma solugéo de alcool e éter etilico na
proporcao de 1:1. As amostras foram tituladas com solu¢do padronizada de NaOH a
0,01 M, utilizando fenolftaleina como indicador. A analise de cada produto foi
realizada em triplicata. O teor de acidos graxos livres (%acidez), expresso em acido
linoléico foi determinado pela Equacao 1.

CV.MM

%acidez = .100 (1)

onde:

C = Concentragao padronizada de NaOH (mol/L);

V' = Volume utilizado de NaOH na titulagao (L);

MM = Massa molar do acido linoléico (280,45 g/mol);
m = Massa de amostra (g).

2.4.3 Cromatografia gasosa (GC-FID)

Para identificar os ésteres metilicos no biodiesel produzido no ensaio de
validacdo do planejamento experimental foi utilizado o método de cromatografia
gasosa. O equipamento empregado foi o Clarus 680 - PerkinElmer®, com coluna
capilar NST 100-6025025 de 60 metros de comprimento, 0,25 mm de didmetro e
0,25 pym de espessura. A temperatura da coluna foi programada inicialmente entre
50°C e 170°C, com taxa de aquecimento de 20°C por minuto até atingir 170°C, com
posterior aumento até 215°C a 10°C por minuto. A metodologia foi adaptada do
estudo de Marques et al. (2020), onde utilizou-se 5 yL de amostra (biodiesel
produzido) e 245 uL de hexano como solvente, injetando 1 pyL de produto.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizagao do 6leo

A matéria- prima utilizada neste estudo foi o 6leo de soja residual, coletado
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apos o uso em frituras de batatas congeladas, seguindo a recomendacao de filtrar a
cada reutilizagcao e reaproveitar a matéria por no maximo trés usos. O 6leo obtido
apresentou uma coloragdo mais escura em relacdo ao Oleo de soja comercial,
conforme observado na Figura 4, indicando o grau de alteragao resultante do uso
prévio.

Figura 4- Oleo vegetal residual versus comercial
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Fonte: autores (025) e CDI Foodservice (2019)

Além da analise visual, foram realizadas determinacdes de umidade e acidez
para avaliar a qualidade do 6leo antes da transesterificacdo. Ressalta-se que duas
amostras de oOleos residuais foram obtidas, sendo a primeira empregada nos ensaios
do planejamento experimental e a segunda nos ensaios de validagcdo do
planejamento experimental. A Tabela 4 apresenta os valores obtidos para o teor de
umidade.

Tabela 4- Teor de umidade do 6leo
Oleo residual  Oleo residual
(12 amostra) (2° amostra)
Umidade 0,32+0,02 0,02+0,01
(%)
Fonte: autores (2025)

Os valores encontrados no 6leo residual deste estudo estdo proximos da faixa
de umidade relatada por Martinelli, Souza e Silva (2022), que analisaram oleos
residuais de fritura ao longo de seis meses e encontraram valores entre 0,1% e
0,4%, demonstrando que a matéria prima utilizada segue um perfil tipico de umidade
de dleo residual.

O teor de acidos graxos livres das amostras de 6leo residual utilizadas neste
estudo sdo mostrados na Tabela 5. O valor encontrado € menor que o obtido por
Martinelli, Souza e Silva (2022), que reportaram acidez entre 0,3% e 3,2% para
amostras de 6leo residual. Isso pode estar relacionado ao numero de ciclos de
fritura, tempo de exposigdo ao calor ou condicbes de armazenamento mais
adequadas, fatores que impactam diretamente na formacgao de acidos graxos livres.



Tabela 5- Teor de acidez do 6leo
Oleo residual  Oleo residual
(12 amostra) (2° amostra)
Acidez 0,15+0,02 0,113+0,003
(%)
Fonte: autores (2025)

Vale ressaltar que, de acordo com Gerpen (2005), até um teor de 5 % de
acidos graxos livres na matéria-prima a produgdo de biodiesel ainda pode ser
realizada com catalisador basico, sendo que acima deste valor, a producao de sabao
com este processo inibe a separagao dos esteres metilicos e glicerol.

3.2 Planejamento experimental

A produgao de biodiesel a partir de 6leo vegetal residual utilizando irradiagao
de micro-ondas foi avaliada por meio de um planejamento fatorial 22, com ponto
central e pontos axiais, totalizando 11 ensaios experimentais. Na Tabela 6 s&o
apresentados para cada ensaio, as condicbes utilizadas das variaveis
independentes, a razdo molar o6leo:alcool (xi) e o tempo de aquecimento no
micro-ondas (x:), e a variavel resposta (dependente), o rendimento bruto de
biodiesel.

Tabela 6- Rendimento bruto de biodiesel para cada condicdo das variaveis
estudadas

Ensaios Razdo molar Tempo (min) Xi X2 Ren((:l(l)/r;r;ento
1 1:6 2 -1 -1 43,46
2 1:12 2 1 1 94.95
3 1:6 10 -1 1 38,42
4 1:12 10 1 1 32.66
3 1:9 6 0 0 58,35
6 1:9 6 0 0 54,18
/ 1:9 6 0 0 56,27
8 1:4,76 6 -1,41 0 89,27
9 1:13,20 6 1,41 0 95,12
10 1:9 0,34 0 -1,41 95,17
11 1:9 11,65 0 1,41 27,09

Fonte: autores (2025)

Pode-se observar uma grande variagao da variavel resposta em decorréncia
das condi¢cdes utilizadas em cada ensaio. Porém, foi possivel obter um alto
rendimento bruto de biodiesel utilizando 6leo residual e irradiagdo por micro-ondas.
Observou-se rendimentos inclusive um pouco maiores que os encontrados por Xiang
e Wang (2017) na transesterificagdo do 6leo de cozinha residual, utilizando
irradiagdo por micro-ondas, mas aplicando catalisador heterogéneo. Por sua vez, os
rendimentos maximos encontrados neste trabalho foram um pouco menores que os
encontrados por Susa (2023) na transesterificagdo de oleo de soja refinado,
utilizando irradiagdo micro-ondas e catalisador homogéneo basico (rendimento de
100,70 % com raz&do molar 1:12 e tempo de transesterificacdo 0,34 min). Porém,
considerando a maior complexibilidade da matéria-prima empregada neste trabalho,
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pode-se considerar que € possivel obter bons desempenhos de reagao, dependendo
das condic¢des utilizadas no processo.

Também foi possivel observar que os maiores rendimentos estéo relacionados
com os menores valores de tempo de processo. Resultado semelhante também foi
observado no estudo de Susa (2023), indicando que independentemente da
complexidade da matéria-prima (6leo de soja residual ou refinado), o emprego da
irradiagdo deve ocorrer em baixo intervalo de tempo. Devaraj et al. (2020)
produziram biodiesel a partir de 6leo de fritura usado, sob as condi¢des de 75 °C, 1%
em massa de catalisador, razdo molar éleo:metanol de 1:6, agitagcdo a 350 rpm e
tempo de reagdo de 90 minutos, obtendo um maximo de 97% de rendimento de
biodiesel, em escala laboratorial e em planta piloto, reforcando a eficiéncia do
aquecimento via micro-ondas. Uma percepcado visual também corrobora esta
interpretacdo. Observa-se na Figura 5 a intensidade da variacdo de coloragédo das
amostras de biodiesel produzidas nos diferentes tempos de irradiagdo. Os produtos
obtidos com aplicacao de tempos menores apresentaram uma tonalidade mais clara
e homogénea, caracteristica de um processo mais eficiente e com menos
impurezas. Por outro lado, aqueles obtidos com tempos de irradiagcdo maiores
apresentam uma coloragao mais escura. Assim, além do rendimento, a qualidade do
biodiesel também pareceu ser influenciada pelo tempo.

Isto pode estar relacionado as reacbdes de degradacdo ou formacao de
subprodutos indesejados. Outro fator a ser considerado € uma possivel evaporagao
do solvente com a utilizagdo de tempos maiores de processo. Contudo, mesmo com
sistema de recuperagao de solvente, Susa (2023) também observou o0 mesmo efeito
da variavel tempo. De fato, a obtengcdo de maiores rendimentos de biodiesel com
baixo tempo de processo, torna mais interessante o emprego da irradiagédo por
micro-ondas, pois evita a espera de longos periodos de reacdo e pode diminuir
custos para o processo.

Figura 5- Biodieseis obtidos com tempo em ordem crescente
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Fonte: autores (2025)

A razao molar éleo:metanol ndo demonstrou uma influéncia tdo clara sobre o
rendimento de biodiesel. Sabe-se que maiores quantidades de metanol podem
deslocar o equilibrio da reagdo para a formacédo do produto. Mas considerando a
complexidade da matéria-prima, que também possui acidos graxos livres e umidade,
além das limitagdes do sistema de reacgao utilizado, outros fatores podem ter afetado
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a reacao e purificacdo do produto. Desta forma, conhecendo-se a viabilidade do
processo e influéncia do tempo, novos estudos podem ser conduzidos para maiores
investigacbes sobre a influéncia dos componentes do odleo residual e controle do
processo reacional.

Através da analise estatistica pode-se confirmar o observado anteriormente e
comparar os resultados experimentais com os previstos matematicamente. A Tabela
7 mostra os coeficientes de regressdo do modelo obtido através do ajuste aos dados
experimentais, que indica a relagao entre as variaveis.

Tabela 7 - Coeficientes de regressao do modelo obtido para rendimento
Estimativa por intervalo

Coeficientes

Erro (95%)
Fatores de ~ t(5 -valor — —

regresséo Padrao ©®) P .lellte leltg

inferior superior

Média 56,31 9,92 568 00,0024 30,82 81,80

Razéo 13,68 12,18 1,12 0,3124 -17,63 44 99
Molar (L)

Razao 23,92 14,57 1,64 0,1616 -13,54 61,37
Molar (Q)

Tempo (L) -40,92 12,15 -3,37 0,0199 -72,15 -9,70

Tempo (Q) -7,41 14,45 -0,51 0,6301 -44 56 29,74

Relacao -28,62 17,18 -1,67 0,1565 -72,78 15,53
de fatores

Fonte: autores (2025)

Pode-se observar que o tempo foi um parametro significativo, a 95% de
confianga, sobre a resposta de rendimento do biodiesel, sendo o termo linear desta
variavel aquele com maior significancia, além de possuir uma caracteristica negativa
nos coeficientes de regressao, mostrando uma relagédo inversa com a variavel de
resposta. Isto pode ser melhor visualizado através do diagrama de Pareto mostrado
na Figura 6.

Figura 6- Diagrama de Pareto para o rendimento de biodiesel

(2)Tempo (min)(L) - -3,36891
1Lby2L | -1,6665
Razao Molar(Q) 1.641418
{1)Razdo Molar(L) | 1,123216
Tempo (min)(Q) | 512514
pI:__CI5

Fonte: autores (2025)
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A analise de variancia (ANOVA), que permite avaliar o grau de confiabilidade
do modelo, € mostrada na Tabela 8. A regressao foi significativa considerando p <
0,1.

Tabela 8 - Tabela ANOVA
Fontes de Soma dos Graus de Quadrado

variagdo _ quadrados __liberdade Médio Feal Valor p

Regresséo 5637,15 5 1127,43 3,82 0,0838
Residuos 1475,2 5 295,04 - -
Total 7112,35 10 - - R

Fonte: autores (2025)

Na Figura 7 pode-se observar a relacdo entre os valores obtidos
experimentalmente e os previstos pelo modelo. A dispersao dos dados em relagao
ao valor previsto pelo modelo pode ser observada através do distanciamento dos
pontos experimentais com a linha continua.

Figura 7 - Valores previstos pelo modelo e observados experimentalmente
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Fonte: autores (2025)

O modelo a partir das variaveis codificadas resultante do planejamento
experimental é mostrado na Equacgéo 2

z =101,38 — 14,48x, + 1,33%, + 8,40x; — 0,23%5° — 1,17x1x,  (2)
Onde:
x:: Razao molar;
Xz2: Tempo de irradiagao.

A superficie de resposta e a curva de nivel obtidas através do modelo,
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codificado s&do mostradas nas Figuras 8 e 9. Pode-se observar o efeito das variaveis
tempo e razdo molar no rendimento do biodiesel estudado no planejamento. A
limitagdo no ajuste do modelo evidenciada pelo coeficiente de determinagéo (R® =
0,793), pode ser resultante da dificuldade de estabelecimento do efeito da razao
molar o6leo:metanol. Considerando a complexidade da matéria-prima utilizada, o
efeito desta variavel podera ser melhor investigado considerando também o enfoque
nos componentes presentes, como acidez e umidade. Porém, a forte influéncia do
tempo de processo pode ser observada na pratica e estatisticamente.

Figura 8 - Curva de nivel para o rendimento de biodiesel

Tempa (min)

Razdo molar

Fonte: autores (2025)

Figura 9 - Superficie de resposta para o efeito da razdo molar e tempo de
irradiagao sobre o rendimento obtido

Fonte: autores (2025)
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3.3 Validagao do planejamento experimental

A partir dos resultados obtidos nos ensaios do planejamento fatorial, foi
identificado que o ensaio 10 apresentou o maior rendimento de biodiesel, atingindo
95,17%. Esse desempenho ocorreu sob condigdes de tempo minimo de irradiagcao
(0,34 minutos) e razao molar 6leo:alcool intermediaria (1:9). Diante desse resultado,
esse ponto foi submetido a validagcao experimental, a fim de confirmar a eficiéncia do
processo por meio de testes de repetibilidade.

Para isso, foram realizados trés experimentos independentes (em triplicata),
mantendo exatamente as mesmas condigdes de tempo e razdo molar. Os
rendimentos obtidos nesses testes foram de 91,00%, 96,56% e 93,09%, sendo a
média dos valores obtidos de 93,55% + 2,81, indicando boa reprodutibilidade e
variagao aceitavel dentro de um processo experimental com reagentes residuais.

Vale ressaltar que o 6leo residual empregado nestes ensaios foi proveniente
de uma amostra diferente de 6leo residual (amostra 2 nas Tabelas 4 e 5), para assim
avaliar o comportamento do rendimento com novo lote de matéria-prima. Ainda
assim, destaca-se que mesmo utilizando diferentes amostras de dleo residual, o
rendimento do processo nao diverge muito do obtido no planejamento experimental,
demonstrando a coeréncia com as observacgdes realizadas.

3.4 Caracterizacao do biodiesel

As analises de indice de acidez, teor de umidade e cromatografia gasosa
(GC-FID) foram realizadas para o produto obtido nos ensaios de validagao
experimental sob as condicbes do menor tempo de irradiagdo e a razdo molar
intermediaria, representando a condi¢cao obtida com maior eficiéncia na obtencéo do
biodiesel.

3.4.1 indice de umidade

De acordo com Castro e Costa (2012), a umidade em amostras de biodiesel e
outros Oleos se deve a caracteristica higroscépica, e o alto teor de agua pode causar
diversos problemas como o mau funcionamento de maquinas, superaquecimento e
corrosao, € que para nao se tornar um transtorno em motores, deve-se manter
dentro das especificagbes da Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e
Biocombustiveis (ANP). De acordo com a Resolugdo ANP n°920/2023 a umidade
no biodiesel ndo deve ultrapassar a 0,05%. .

O biodiesel obtido neste estudo apresentou um teor de agua de 0,03% =+
0,01, ficando, portanto, abaixo do valor limite estabelecido pela legislagao,
reforgando a eficacia da metodologia empregada.

3.4.2 Iindice de acidez

O teor de acidos graxos livres presentes no biodiesel, produzido com razao
molar 6leo:metanol de 1:9 e 0,34 min, foi de 0,20% + 0,01.

A acidez do biodiesel produzido foi inicialmente determinada em teor de
acidos graxos livres, expresso em acido linoléico. Para fins de comparagdo com a
Resolugdo ANP n°45/2014 da Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e
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Biocombustiveis (ANP), os resultados foram convertidos para mg de KOH por grama
de biodiesel (mg KOH/g). A conversdao apresentou um indice de acidez de
aproximadamente 0,40 mg KOH/g, indicando um valor abaixo do limite maximo
estabelecido pela ANP, que é de 0,5 mg KOH/g,

Esse resultado demonstra que a metodologia aplicada foi capaz de produzir
um biodiesel que atende aos critérios de qualidade relacionados a acidez.

3.4.3 Cromatografia gasosa

A analise de cromatografia gasosa com detector de ionizagdo de chama foi
utilizada para identificar os ésteres metilicos presentes no biodiesel obtido.
Conforme apresentado na Figura 10, foram detectados os principais ésteres
metilicos caracteristicos de biodiesel produzido a partir de 6leo de soja, sendo eles:
palmitato (C16:0), oleato (C18:1), linoleato (C18:2) e linolenato (C18:3).

Figura 10 - Esteres metilicos presentes no biodiesel

- Linoleato

Dleato

Palmitato
Linolenato

Fonte: autores (2025)

A presenca desses ésteres indica que a reacao de transesterificagdo ocorreu
de forma satisfatéria, assegurando a conversao de triacilgliceréis presentes no 6leo
residual em ésteres metilicos. Esse resultado refor¢ca a viabilidade do uso de éleo
vegetal residual na produgdo de biodiesel por irradiagcdo de micro-ondas, além de
validar a eficiéncia da metodologia empregada. O perfil cromatografico obtido é
consistente com o estudado por Marques et al. (2020).

4 CONCLUSOES

Por meio do planejamento fatorial 22, identificou-se a viabilidade da utilizagao
de Oleo residual com irradiagdo para producao de biodiesel, sendo que tempos de
reacdo menores proporcionam maiores rendimentos de produgao de biodiesel. O
rendimento maximo obtido foi de 95,17%, e a validagao experimental do ensaio com
melhor desempenho apresentou uma média de 93,55% * 2,81%, evidenciando boa
reprodutibilidade do processo.

As anadlises de caracterizacao do biodiesel produzido em relacédo ao teor de
umidade e indice de acidez confirmaram que o produto atende aos parametros de
qualidade estabelecidos pela ANP. A conversdo de triacilgliceris em ésteres
metilicos pode ser verificada por cromatografia gasosa.
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Dessa forma, a aplicagdo da tecnologia de micro-ondas em processos de
transesterificacdo se apresenta como uma alternativa promissora, inclusive
empregando Oleos residuais. Recomenda-se, para estudos futuros, uma
investigacdo mais aprofundada sobre a influéncias de componentes do 6leo residual
no rendimento de biodiesel e emprego de novas matérias-primas residuais, bem
como a ampliacdo da escala do processo visando a avaliagdo de viabilidade
econdOmica e operacional em contextos industriais.
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