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Sintese de biodiesel a partir da transesterificacdo de éleos vegetais
Qualidade do biodiesel como combustivel
— Determinag¢ao do nimero de iodo (NI), Nimero de saponificagao, Numero de acidez e
calculo do Numero de Cetano para BD e OB -
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Relevancia das experiéncias

O link (https://www.youtube.com/watch?v=qeGQgPQsJJI) mostra a diferenca basica

entre a operacdao dos motores a diesel (explosdo espontanea) e de combustdo interna
(iniciado por faisca). Um dos parametros que caracterizam a qualidade do diesel como
combustivel é o nimero de cetano (NC). Este mede o atraso de tempo (delay, em ms) entre
a injecdo do combustivel sob pressdo pela bomba injetora e a queima (explos3o). Oleos
diesel com NC alto tem menor atraso de tempo.

O valor de NC depende sobre a estrutura quimica (alifaticos saturados 1 alifaticos
ramificados e aromaticos{) e algumas propriedades fisico-quimicas do combustivel, entre
0s quais é a viscosidade que foi determinada pelo grupo. Oleos diesel que sdo muito
viscosos ndo vaporizam bem; dleos que s3ao muito pouco viscosos ndao tem efeito
lubrificante do motor.

O NC é determinado usando um motor diesel especial (normalmente em uma refinaria
de petrdleo) que compara o desempenho do combustivel com o de uma mistura auténtica
de cetano (n-hexadecano, NC = 100) e isocetano (2,2,4,4,6,8,8-Heptametilnonano, NC =0).
Uma outra maneira é calcular o NC usando a estrutura quimica dos componentes, ou as
suas propriedades fisico-quimicas. Os dados obtidos sdo comparados com os resultados
experimentais (usando o motor padrdo) para estabelecer uma correlagdo NC x propriedade
fisico-quimica.

Este Ultimo laboratério é dedicado a determinacdao do indice de saponificacdo e
numero de iodo para posterior calculo de NC. No Brasil, a legislacdo define o NC de no
minimo 42 para o dleo diesel metropolitano e, em paises com legislagdo ambiental mais

rigorosa, esse numero pode alcancar valores minimos de 50.


https://www.youtube.com/watch?v=qeGQgPQsJJI

1. Objetivo especificos

Determinar o grau de insaturagdes presentes no 6leo de babagu (OB) e d6leo de
caroco de algodao (OCA) e do biodiesel (BD) por meio da determinacdo do nimero de iodo
(NI); calcular o niumero de cetano (NC) do BD e OB usando parametros como os numeros

de saponificacdo e de iodo.

2. Procedimento Experimental
2.1  Numero de iodo

O procedimento que serd utilizado para a determinagdo do nimero de iodo (NI) é
baseado em titulacdo simples, rapido, de baixo custo e “verde”, pois ndo utiliza o reagente
de Wijs (I-Cl, monocloreto de iodo, corrosivo).

Nesse procedimento, ca. 0,5 g de amostra de BD e de OB/OCA (anotar a massa
exata) deverao ser pesadas, separadamente, cada em um frasco de Erlenmeyer de 500 mL
com tampa e dissolvidos em 15 mL de alcool etilico sob vigorosa agitagao magnética por 5
minutos. Apds esse periodo, adicionar 20 mL de solu¢do etandlica de iodo 0,1 mol.L?
recém-preparada e agitar a solucdo (tampada) durante mais 5 minutos. Na sequéncia,
adicionar 200 mL de dgua destilada e agitar o sistema lentamente mantendo o frasco
fechado (esses procedimentos sdo importantes para reduzir a perda do iodo da solugdo
por sublimacdo). Fazer, em paralelo, uma experiéncia de “branco”, sem OB ou BD.

Finalizado as adi¢des, as amostras deverdo ser tituladas com solu¢do 0,1 mol.L  de
tiossulfato de sddio (Na2S203). Carregar a bureta com a solugdo titulante e iniciar a titulacdo
até que a solucdo contendo a amostra de cor marrom tijolo (Fig. 1A) apresente uma
coloracdo amarela mostarda (Fig. 1B). Na sequéncia, adicionar cerca de 2 a 3 mL de
indicador (solugdao de amido 1%) no frasco Erlenmeyer e prosseguir a titulagdo lentamente
até que haja o descoloramento da cor azul escura (Fig. 1C,1D) para uma solu¢cdo com
aspecto branco leitoso (Fig. 1E). Realizar o mesmo procedimento para a amostra “branco”,
anotar os volumes de titulantes gastos em cada situacgao.
Notas: Toda a titulacdo deve ser feita usando agitador magnético. A titulacdo deve ser feita

devagar, especialmente apos a adigao da solugdao de amido.
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Figura 1. Evolugdo da coloragao das amostras durante a determina¢do do nimero de iodo.

O numero de iodo (NI) corresponde a medida do numero de ligacdes duplas
presentes na amostra e é descrito como a quantidade de iodo (massa em gramas de I) que
é consumida por 100 gramas de amostra (6leos, gorduras ou biocombustivel) em reac¢oes
de halogenagao dos compostos insaturados.

(B—A) xCx 12,69
m

Numero de iodo (NI) =

Onde:

B é o volume necessario para titular o branco, em mL;

A é o volume necessario para titular a amostra, em mL;

C é concentracdo da solucdo padrao de tiossulfato de sddio em mol por litro;

m é a massa de BD e OB/OCA utilizada,em g

2.2  Numero de saponificagdo (NS)

Adicionar de 1,5 a 2 g do OB/OCA ou BD, separadamente, em 25 mL de solucdo
etandlica de KOH 0,5 mol L. Preparar um branco, adicionando apenas 25 mL de solu¢do
etandlica de KOH sem a amostra de 6leo. Refluxar a mistura éleo/solucdo KOH etandlica
até a saponificacdo, o que deve ser atingido em 1h, e é caracterizado por auséncia de
aspecto oleoso e uma solucdo visualmente limpida. Lavar o condensador com
aproximadamente 10 mL de etanol quente, para evitar perda de material. Titular o excesso
de KOH com solugdo HCl 0,5 mol L padronizada, utilizando 1 mL de fenolftaleina como
indicador. Titular também o branco.

(B—A) x C x 56,1
m

Numero de Saponificagdo (NS) =



Onde:

B é o volume necessario para titular o branco, em mL;

A é o volume necessario para titular a amostra, em mL;

C é concentragao normal (nesse caso equivale a molar) da solugdo padrdao de HCI, em

normalidade; m é a massa de éleo utilizada, em g.

2.3 Numero de Acidez
Pesar cerca de 2 g de OB/OCA e adicionar 25 mL de etanol e 1 mL de fenolftaleina.
Preparar um branco de amostra com 25 mL de dlcool e 1 mL de indicador. Ferver as
misturas por 5 minutos e titular a quente com solu¢do aquosa de KOH 0,5 mol.L?
padronizada. E ideal que o volume de solucdo alcalina titulante ndo exceda 10 mL.
(B—A) x C x 56,1
m

Numero de Acidez (NA) =

Onde:

B é o volume necessario para titular o branco, em mL;

A é o volume necessario para titular a amostra, em mL;

C é concentragdao normal (nesse caso equivale a molar) da solugdo padrdao de HCI, em

normalidade; m é a massa de éleo utilizada, em g.

2.4 Numero de cetano (NC)
Nessa aula, o NC e o indice de diesel do OB/OCA e do BD serdo calculados utilizando

o indice de saponificagdao e o numero de iodo, conforme as seguintes relagdes:

5458 + NS x (46,3 — 0,225 x NI)
€= NS

Onde:
NS é o niumero de saponificagao;
NI é o numero de iodo.
NC—-10

i . . = —
ndice de diese 0.72
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