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INTRODUGAO:

O biodiesel é um biocombustivel derivado de fontes renovaveis, como 0leos vegetais e
gorduras animais, que pode ser obtido a partir da reacdo de transesterificacdo entre Oleo e
alcool por meio da catalise homogénea ou heterogénea.! Atualmente o biodiesel representa 2%
do PIB brasileiro onde 70% da producéo nacional é proveniente do 6leo de soja, e diversas
pesquisas tém sido desenvolvidas ao redor do mundo para aprimorar sua producdo em
questdes como custo, rendimento e pureza.?>® Uma das principais problematicas esta
relacionada com a catalise homogénea, que € utilizada majoritariamente na indlstria, porém
apresenta um aumento de custo na producéo devido a dificuldade de separar o catalisador do
produto.

Esse projeto tem como objetivo estudar a eficiéncia de um catalisador heterogéneo
composto por 6xido de calcio derivado de cascas de ovos de galinha na formacédo de biodiesel,
aplicando metanol e 6leo de soja como reagentes de partida e utilizando a técnica de
monitoramento ex situ por Ressonancia Magnética Nuclear (RMN). A reacdo de

transesterificacdo do 6leo de soja pode ser observada na Figura 1 abaixo.
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Figura 1. Reacéo de transesterificacdo do 6leo de soja para a formacgéo de biodiesel.
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METODOLOGIA:

Para a producéo do catalisador, inicialmente foram coletadas cascas de ovos de galinhas
provenientes de descarte residencial devidamente lavadas com agua corrente seguida de agua
destilada. Em seguida, as cascas foram secas em estufa a aproximadamente 150°C, trituradas
utilizando um moinho de facas e calcinadas a 900°C por 3 horas em uma mufla. Ao final, o p6
obtido foi submetido a um processo de hidratacao por refluxo a 60°C, seguido de desidratacéao
em estufa e uma segunda calcinagcdo nas mesmas condi¢des citadas anteriormente, chegando

ao Oxido de célcio final.*

Com o catalisador pronto, seguiu-se entdo para a realizacdo da reacao utilizando a
proporcao 6leo:metanol de 1:12, 2,5% (m/m) de catalisador e temperatura de aproximadamente
60°C. A reacao foi deixada sob agitacéo constante e, para tracar o perfil cinético, foram retiradas
aliquotas de 350 uL de 30 em 30 minutos e transferidas para um microtubo, sendo centrifugadas
em seguida para separar o 0xido de calcio e interromper a reacao. Apos o final da reacéo, foram
preparadas amostras de cada aliquota em tubos proprios para RMN de 5mm de diametro
utilizando 600 pyL de CDCIs como solvente e 1,3,5-trimetoxibenzeno como padréo interno para

a quantificacdo do biodiesel (Figura 2).5¢

Retirada da aliquota

T y

Reacdo em bancada

Figura 2. Esquema de retirada de aliquotas para monitoramento ex situ por RMN.

As analises foram realizadas utilizando a sequéncia de pulso zg no equipamento Bruker
Avance IlIl de 400 MHz (*H) disponivel no Laboratério Institucional de RMN do Instituto de
Quimica (LIRMN/UNICAMP). Os calculos de quantificacdo foram feitos seguindo as

recomendacdes fornecidas pela Sigma Aldrich.’
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RESULTADOS E DISCUSSAO:

A partir dos espectros obtidos, foi feita a caracterizagdo dos sinais apresentados aos
seus respectivos hidrogénios na molécula para conseguir identificar a formacao do produto.
Como pode ser observado na Figura 3, na regiao entre 3,6 e 4,5 ppm encontramos a principal
diferenca entre o 6leo de soja e o biodiesel que confirma a ocorréncia da reagcdo com o
desaparecimento dos sinais referentes aos carbonos alfa do triglicerideo (4,10 a 4,35 ppm) e 0
surgimento de um sinal referente a entrada do grupo metoxi (aprox. 3,66 ppm), evidenciando a

formacao do éster caracteristico do biodiesel.

Inicio da reagao
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Figura 3. Espectros do inicio e final da reag&o de transesterificagdo do 6leo de soja com metanol para

formacéo de biodiesel, utilizando cascas de ovo como catalisador.

Com a caracterizacdo completa e utilizando os valores encontrados apds os calculos de
quantificacdo, foi tragado o perfil cinético da reacdo encontrando-se um tempo reacional de 4

horas e 30 minutos para o consumo total do 6leo de soja e um rendimento calculado de

XXXII Congresso de Iniciacdo Cientifica da UNICAMP — 2024 3



aproximadamente 56%, chegando a uma concentragéao final de biodiesel de 0,037 mol/L como
pode ser observado no Gréfico 1 abaixo.
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Gréfico 1. Perfil cinético da reacao de transesterificacdo do 6leo de soja para sintese de biodiesel,
utilizando 2,5% de 6xido de calcio obtido a partir de cascas de ovos de galinha como catalisador. O
ponto 4 da reacdo foi retirado do grafico pois a aliquota correspondente foi comprometida e ndo pode

ser utilizada.

Percebe-se que por quase 1 hora ndo € observada atividade catalitica na reacao, que
pode ser explicado pois nesse periodo o pH da reacédo encontra-se proximo de 7 e, para essa
reacao, o sistema precisa estar basico para a ocorréncia da transesterificacao. Essa observacao
foi confirmada medindo o pH da reacdo no inicio e no final utilizando fitas de medicdo, que
confirmaram que o pH se encontrava em 11 ao final da sintese. Além disso, percebe-se um
consumo de 6leo desproporcional a formacdo de biodiesel entre 1 e 2 horas de reacao,
indicando uma possivel formacdo de subprodutos. Por fim, entre 4,0 e 4,5 horas ocorre o

consumo total do 6leo de soja chegando ao final da reacéo.

CONCLUSOES:

Assim, conclui-se que o catalisador obtido a partir das cascas de ovo € uma alternativa
promissora a catdlise basica heterogénea, apresentando reatividade consideravelmente boa
além de ser facil de ser produzido e necessitar de matéria-prima barata. Espera-se que com o
desenvolvimento de novos estudos acerca desse tema seja possivel encontrar as condicdes
ideais para aumentar o rendimento da reacédo e, posteriormente, aplicar esse catalisador

alternativo em escala industrial.
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