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RESUMO

HAUBERT, Arlei Alberto. Banho Ultrassénico de poténcia variada para sintese de
biodiesel. 2015. Dissertagdo (Mestrado em Bioenergia) — Universidade Estadual do Centro
Oeste, UNICENTRO. Guarapuava - PR. 2017.

A procura incessante por energias renovaveis e modelos sustentaveis para o setor de
biocombustiveis demanda por inovagdes tecnoldgicas, com o processo de fabricacdo do
biodiesel crescendo como uma alternativa ao uso do diesel, que é poluente e com a iminéncia
de escassez futura. Esta pesquisa tem por objetivo principal a producéo de biodiesel de dleo
de soja assistida por ondas ultrassénicas de diferentes poténcias. O Banho Ultrassdnico
apresentado é composto por alimentacdo retificada, circuito de poténcia variavel de 50/30W e
transdutor piezoelétrico de 55W de poténcia e béquer de 100 ml acoplado ao sistema para a
sintese do biodiesel. O equipamento foi alinhado na frequéncia de 42,5 kHz com onda
guadrada e se utilizou como referéncia para obtencdo do biodiesel o teor de éster em massa de
96,5% de acordo com as recomendacdes da ANP 30/2016 e 45/2014. Na poténcia de 30W
obteve-se biodiesel em tempos de sintese de 40 e 45 minutos, com teores de ésteres de 97% +
0,42 e 100,40% = 0,00. Na poténcia de 50W com tempos menores de 20, 25 e 30 minutos
com teores de ésteres de 100,50% + 0,14, 99,67% =+ 0,45 e 100,33% = 0,06, respectivamente.
Desta forma, as ondas ultrassdnicas atuam como catalisador diminuindo assim o tempo de
sintese. O Biodiesel produzido a 50 W de poténcia por 20 minutos possui massa especifica de
886,3 kg/m?, teor de agua de 165,1 mg/kg, indice de acidez de 0,4 KOH/g e tempo de inducéo
da oxidacdo acelerada de 4,4 h. O custo total do equipamento é orcado em US$ 165,28
dblares valor este 50% menor que o mesmo tipo de equipamento disponibilizado
comercialmente para esta finalidade. Desta forma, o uso do banho ultrassdnico na sintese de

biodiesel demonstra ser viavel economicamente e de eficiéncia adequada ao uso.

Palavras-Chave: Transdutor, prototipo, béquer, catalitico e sonoquimica.



ABSTRACT

HAUBERT, ArleiAlberto. Ultrasonic Bath of varied power for synthesis of biodiesel. 2015.
Dissertacdo de (Mestrado em Bioenergia) — Universidade Estadual do Centro Oeste,
UNICENTRO. Guarapuava -PR. 2017.

The incessant demand for renewable energies and sustainable models for the biofuels
sector demands technological innovations, with the biodiesel manufacturing process growing
as an alternative to the use of diesel, which is polluting and with the imminence of future
scarcity. This research has as main objective the production of biodiesel of soybean oil
assisted by ultrasonic waves of different powers. The Ultrasonic Bath presented consists of
rectified feed, variable power circuit of 50 / 30W and piezoelectric transducer of 55W power
and 100 ml becker coupled to the system for the synthesis of biodiesel. The equipment was
aligned at the square wave frequency of 42.5 kHz and the ester content by mass of 96.5% was
used as the reference for obtaining the biodiesel in accordance with ANP recommendations
30/2016 and 45/2014. At the power of 30W biodiesel was obtained in synthesis times of 40
and 45 minutes with ester contents of 97% + 0.42 and 100.40% + 0.00. At 50W power with
times less than 20, 25 and 30 minutes with ester contents of 100.50 + 0.14, 99.67 + 0.45 and
100.33 + 0.06, respectively. In this way, the ultrasonic waves act as catalysts thus reducing the
time of synthesis. Biodiesel produced at 50 W of power for 20 minutes has a specific mass of
886.3 kg / m3, water content of 165.1 mg / kg, acid number of 0.4 KOH / g and induction
time of the accelerated oxidation of 4.4 h. The total cost of the equipment is budgeted at US$
165.28, which is 50% lower than the same type of equipment commercially available for this
purpose. In this way, the use of the ultrasonic bath in the synthesis of biodiesel demonstrates

to be economically viable and of adequate efficiency to the use.

Keywords: Transducer, prototype, becker, catalytic and sonochemistry.



1. INTRODUCAO

Os biocombustiveis, como o biodiesel, representam uma alternativa renovavel e
ambientalmente segura em relacdo ao uso dos combustiveis fosseis que sdo comprovadamente
poluidores. De todas as chamadas fontes alternativas ou renovaveis de energia, a producdo de
Biodiesel destaca-se, devido a abundancia dos recursos primarios: 6leos vegetais, animais e
de residuos industriais abundantes no Brasil.

Uma possivel autossuficiéncia energética em consonancia com as organizacfes
mundiais e autoridades em ecologia e sustentabilidade. Sua fabricacdo encontra-se em
crescimento acelerado pois entra na mistura com o diesel sendo que o Brasil € um dos
produtores e consumidores deste produto e atualmente a legislagdo com a Resolucdo 6/2009
do CNPE (Conselho Nacional de Politica Energética) tornou obrigatorio que o diesel tenha
5% de biodiesel na sua composicao e ha metas de aumentar essa mistura para até 20%. Desta
forma o composto de 6leo diesel e biodiesel é chamada de BX, onde B indica a mistura e 0 X
é relativo a porcentagem em volume do biodiesel adicionado. Portanto, B2 quer dizer que a
mistura corresponde a 2% de biodiesel e 98% de 6leo diesel, ja uma mistura que tem 5% de
biodiesel e 95% de 6leo diesel é chamada de B5. Em relacdo as ondas ultrassbnicas dados
historicos revelam que o efeito piezoelétrico descoberto por Pierre e Jacques Curie em 1880
observaram que baseando-se nas varia¢fes das dimensGes fisicas de certos materiais sujeitos a
campos elétricos e as pressfes acusticas, que causam variacdes nas dimensfes de materiais
piezoelétricos, provocam o surgimento de campos elétricos nos mesmos.

De acordo com Suslick (1989), em 1927, Alfredo Loomis foi o primeiro quimico a
reconhecer o efeito andmalo de ondas sonoras intensas propagando-se por um liquido, o qual
este efeito foi denominado de efeito sonoquimico. A partir de 1980 a sonoquimica obteve
grandes avanc¢os e muitos trabalhos foram publicados em diferentes sistemas .Barboza e Serra
(1992), concluiram que a utilizacdo do ultrassom em reacGes quimicas possuem algumas
vantagens, entre elas: reducdo do tempo de reacdo; reducdo da quantidade de reagentes;
aumento de rendimento; maior seletividade; favorecimento de reacdes que normalmente nédo
ocorrem em condigdes normais.

As ondas ultrassénicas entdo sdo geradas por transdutores ultrassbnicos e esses
transdutores sdo feitos de materiais ceramicos com dopagem de niquel,boro,etc. de acordo

com a necessidade e aplicacdo, que apresentam um fendmeno chamado efeito piezoelétrico e



em relagdo aos seus efeitos, o uso do ultrassom pode ser divido em duas grandes areas dentro
de uma ampla faixa de frequéncia:A primeira area envolve ondas de baixa amplitude e altas
frequéncias e trata de efeitos fisicos das ondas no meio, comumente referida como “baixa
energia” ou “ultrassom de alta frequéncia”.

Tipicamente, as ondas de baixa frequéncia sdo usadas com propostas analiticas para
medir a velocidade e coeficientes dos efeitos de adsor¢do nos liquidos pelas ondas no meio
quase sempre gases, no intervalo de 1 a 5 MHz. Essas medidas sdo informacgdes que podem
ser usadas nos diagnosticos de imagem para medicina e em analises de trem de pouso de
avides, linhas ferroviérias,etc..

A segunda grande area envolve ondas de "alta energia" e "baixa frequéncia" e
conhecida como ultrassom, e encontra-se entre 20 e 100 kHz, intervalo para uso sonoquimico,
também usado para limpeza de joias, solda plastica,de metais ndo ferrosos, etc., portanto, a
cavitacdo gerada pelo ultrassom é um fendmeno fisico baseado no processo de criar, aumentar
e implodir cavidades de vapor e gases, promovendo assim, a ativacdo de reagdes quimicas.
Durante a etapa de compressdo a pressdo é positiva, enquanto a pressao negativa resulta em
expansdo da molécula, constituindo-se em um ciclo de compressdo-expansao que geram as

cavidades.

1.1. O ultrassom aplicado a producéo de biodiesel.

Em Stavarache et al.(2005) foi observado que a influéncia do ultrassom de baixa
frequéncia (28 e 40 kHz) em uma reacdo de transesterificagdo com razdo molar alcool/6leo de
6:1 e comparada com o processo tradicional em batelada sob agitacdo de 1800 rpm, o0s
experimentos foram analisados para dois catalisadores (NaOH e KOH), os alcodis
empregados nas reacdes foram metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, n-butanol, iso-
butanol e terc-butanol. Para rea¢cGes com os alcodis secundarios constatou-se que a reacao s
ocorria mediante aplicacdo do ultrassom. J& para alcoois terciarios ndo foi observado
conversdo em nenhum caso. Para os demais alcodis, os melhores rendimentos de um modo
geral foram com metanol. Os melhores resultados observados foram utilizando metanol e os
catalisadores NaOH e KOH.As reacOes irradiadas com ultrassom a 40 kHz foram mais
eficientes que a 28 kHz quando uma baixa quantidade de catalisador quimico foi usado. Para

maiores quantidades de catalisador quimico, os resultados foram melhores para 28 kHz.



Na faixa de 20 000 Hertz, Ji et al. (2006), utilizaram o método de producdo de
biodiesel com energia ultrassonica (19,7 kHz) em transesterificacdo utilizando 6leo de soja,
metanol e hidréxido de s6dio como catalisador. Para as condi¢Ges experimentais estudadas, 0s
melhores resultados foram obtidos mediante razdo molar alcool/6leo de 6:1, frequéncia de
pulso continua e temperatura de 45°C.

No entanto, Kelkar, Parag e Pandit (2008) utilizaram reator e concluiram que a
cavitacdo pode ser eficientemente usada para intensificar a sintese de biodiesel em condicdes
brandas de temperatura e pressdo ao invés de elevadas pressdes e condicdes de refluxo em
rotas convencionais, na temperatura de 40°C e pressao ambiente. Ainda ha de ressaltar que
temos Varios processos subsequentes de tratamento para uso final, tais como lavagem para
depuracdo, aditivos antioxidantes e outros ainda em fase de criacdo e aprimoramento
objetivando sempre um melhor produto final.

No processo produtivo, sendo que por ser uma tecnologia nova, se faz necessario uma
verificacdo do processo de difusdo molecular do dleo de soja, quanto as diversas variaveis:
Tempo, poténcia do equipamento (W), frequéncia de operacdo (Hz), tipo de sonotrodo e
projeto do diretor de energia, um possivel equacionamento, utilizando as teorias de controle
PID: Proporcionais, Integrais e Derivativas com 0 objetivo de estabilizar o equipamento.

Neste trabalho é utilizado para analise o prot6tipo de equipamento Banho Ultrassénico
com uma variacdo de 0 a 43000 Hz (pré-fixada em 42.5 kHz observada melhor atuagdo) com
amplitude de 60 e 100%, respectivamente 30W/50W dispondo de temporizadores em
minutos, adequados para cada transesterificacdo, o qual iniciou da necessidade de uma
quantizacdo e qualificacdo do biodiesel nesta gamas de poténcia e tempos (maximo 45 min.)
com devidas avaliagcOes dos resultados.

Quanto ao modulo de poténcia power driver, também foi composto com transistores
chaveadores com melhor resposta para modulacdo PWM, Pulse Width Modulation,
Modulagédo por Largura de Pulso, com a alta energia requerida, ou seja, através da largura do
pulso de uma onda quadrada € possivel o controle de poténcia ou velocidade, onde ira suprir o
processo de cavitacdo, a criacdo de bilhdes de microbolhas (geradas a partir de vibragdes em
baixa frequéncia) que se chocam e rompem a molécula, ainda a atuacdo PWM com sinal
quadrado que se mostrou ideal pela crista da onda do pulso ser mais longa, desejavel para
catalise no substrato 6leo de soja comercial. Com uma efetividade aprimorada no sentido de

uma satisfatoria difusdo atbmica entre os materiais, propostos na produgédo do biocombustivel.



Abaixo observamos as caracteristicas dos modelos disponiveis atualmente, e
componentes principais para que se constitua o equipamento: sonotrodo,circuito de poténcia e
tipo da dispersdo acustica.Sendo que por ser tecnologia nova outros modelos podem ser
criados de circuitos PWM, sonotrodo e dispersdo acustica também podem surgir outras

formas hibridas e variar de acordo com a necessidade e 0 processo a qual se prop0e.

1.2. Tecnologias atuais de fabricacédo de reatores ultrassonicos.

O Ultrassom é uma onda mecénica que esta no intervalo de frequéncia de 20 kHz a
5MHz. Sendo que abaixo de 20kHz é audivel ao ser humano e acima de 1MHz também séo
consideradas microondas. Atualmente existem quatro tipos de equipamentos ultrassénicos que
sdo comercialmente disponiveis, sdo eles: reator Whistle, banho ultrassdnico, ponteira
ultrassénica e ponteira calice (Cup-Horn) ultrassénico. Os modelos com suas respectivas
caracteristicas Figura 1:

Figura 1- Tipos de equipamentos ultrassénicos
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1.2.1. Reatores Whistle.

Os reatores Whistle sdo usados predominantemente para homogeneizacdo e
emulsificacdo podendo processar grandes volumes em processos continuos. Difere dos demais
pela energia provinda do meio (transdutor mecanico). O impacto do jato que entra pela
abertura faz vibrar a lamina (Figura 1a), a vibracdo em conjunto com o efeito Venturi do

canal, produz uma mistura eficiente capaz de emulsionar o0 componente.

1.2.2. Ponteira ultrassonica.

Na ponteira ultrassonica (Figura 1b), temos frequéncia fixa e dificuldade no controle
da temperatura. Pode ocorrer erosdo conduzindo a contaminagdo por particulas metélicas e
lixiviagéo.

1.2.3. Ponteira-Copo.

Neste modelo Cup-Horn (Figura 1c), ha menor intensidade de irradiacdo se comparado

a ponteira ultrassdnica ainda observa-se um limite de volume das células de reagao.

1.2.4. Banho Ultrassonico.

Equipamento ultrassdnico mais amplamente utilizavel com boa distribui¢do de energia
através das paredes do vaso de reacdo (Figura 1d), com adequacdes atuais de conformacéo
mecanica no gabinete acuUstico ocorre uma concentracdo da radiacdo sobre o substrato

triglicerideo proporcionando uma atuacao eletromecanica com menor consumo de energia.
1.3. Componentes principais do gerador ultrassonico.

Basicamente o gerador ultrassdnico € composto por: Atuador e circuito de controle.

1.3.1. O sonotrodo

Trata-se de uma peca ceramica piezoelétrica com substratos podendo ser encapsulada,
metalica feita de titanio, aluminio especial ou ago ferramenta com determinada frequéncia de
ressonancia, que tem por finalidade transmitir as vibracdes mecéanicas procedentes do
transdutor para os materiais a serem processados. Construido especialmente para cada

aplicacdo, dificilmente temos dois sonotrodos iguais. Estes devem ser construidos com



materiais que possuam uma relagdo muito grande entre massa e peso para resistir as intensas
tensdes de vibragdo. Para melhor compreensdo da finalidade do sonotrodo, analogamente a
um motor a amplitude elevada corresponde a grande rotacdo e baixa amplitude é o oposto,
grande torque. Sonotrodos tipo disco cilindrico de baixa amplitude, alta energia e baixa
frequéncia podem trabalhar mais eficazmente.

Cada sonotrodo nao esta relacionado somente compressdo/ amplitude, deve ser formado
para vibrar exatamente com a frequéncia na faixa dos kHz, isto significa que sonotrodos de
diferentes contornos sao tambeém de diferentes comprimentos.

Existem cinco tipos de Sonotrodos:Combinado, Exponencial, Catenoidal, Retangular e
Cilindrico Figura 2.

Figura 2- Tipos de Sonotrodos

- Sonotredo Combinado - Sonotroedo Exponencial

(3] [T

Fonte: catalogo Efrasonic (2016) Foate: catalogo Efrasonic (2016)
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Fonte: catalogo Efrasonic (2016) (e}

1.3.2. Sonotrodo combinado.

Consiste de uma haste com didmetros diferentes e uniformes nos dois lados, é o
modelo de maior ganho, porém € o que sofre maior esfor¢o. No sonotrodo combinado vemos
que o ponto de esfor¢co maximo esta situado no raio entre os dois lados, e esse & o ponto onde
existe maior possibilidade de ruptura quando o sonotrodo for ativado com demasiada

amplitude (Figura 2a).



1.3.3. Sonotrodo Exponencial.

Tem uma curva de esforco bastante uniforme, porém o ganho nesse modelo é muito
baixo. A conicidade desse modelo (segundo uma curva exponencial) distribui o esforgo
interno em uma grande area, o que resulta em menor esfor¢o do plano nodal. Os sonotrodos
exponenciais somente sdo usados para aplicagdes que exigem muita forca e baixa amplitude,

como por exemplo, insercdo de buchas metélicas (Figura 2b).

1.3.4. Sonotrodo Catenoidal.

Neste sonotrodo a forma longitudinal segue uma curva catenoidal. Este Relne as
melhores caracteristicas do sonotrodo combinado e do sonotrodo exponencial. Este modelo
pode ser ativado em altas amplitudes com um esforco interno bem distribuido como pode ser

observado na (Figura 2c).
1.3.5. Sonotrodo Retangular.

Podem ter uma variagcdo enorme de configurac@es, podendo atingir de 3mm a 300mm
de comprimento ou mais. Estes podem ser conicos com respectiva forma de bastdo.
Sonotrodos com menos de 90mm de comprimento para frequéncia de 20kHz e 45mm de
comprimento para 40kHz (Figura 2d).

1.3.6. Sonotrodo Cilindrico.

Podem ser fabricados sdlidos ou vazados; cilindricos acima de 90mm (20kHz) e
45mm (45kHz) (Figura 2e).

1.3.7. Circuito de alimentacao (power driver circuit).

O circuito de maquina de cavitagdo por banho ultrassénico &€ composto de circuito de

alimentacdo, circuito de oscilador PWM, circuito de amplificador de driver e circuito de saida



de poténcia, estes podem ser oscilados por circuito integrado, transistores e/ou circuito tanque
L/C:Indutor Capacitor podendo ser intrinsecos ou hibridos RCL: resistor capacitor e indutor.

O circuito de poténcia consiste no interruptor de alimentacdo, no transformador de
poténcia T, nos diodos retificadores D, no circuito integrado 1C oscilador com delimitacdo por
cristal e/ou nos circuitos Tanque ressonantes neste circuito oscilador ultrassénico € composto
por resistores R, indutor L e transistores chaveadores com dissipadores no circuito de saida de
poténcia consiste nos enrolamentos W2 e W3, no transformador T2, no transdutor de

ultrassom pode variar seus componentes de acordo com o processo dedicado.

1.3.8. Mddulo de funcgdes.

Para o usuario podem-se exibir os botbes, ajustes,etc. e selecionar os seguintes dos
varios tipos de funcbes em um painel, tais como: pode definir e salvar os parametros da
funcdo ou ndo, também pode-se ver os parametros da funcdo atual, pardmetro de tempo
define o minimoe maximo ajustavel, precisao melhorou igual que pelo menos 0.01 segundos,
no que diz respeito ao conjunto de instrucdes especificas, funcGes podem comecar
automaticamente em power-up podendo variar seus comandos de acordo com 0O processo

dedicado.
1.3.9. Gabinete acustico.
Utilizam-se no gabinete acUstico metais ferrosos como ago inoxidavel devido a

deflexdo, flexibilidade e condutividade das irradiacfes, suas composicoes, ligas e diametros

influenciam no poder de sonificacdo, de acordo com o tipo de projeto diretor.



2. OBJETIVOS

Obijetivo Geral:

Analisar se a aplicacdo de poténcias de ondas ultrassénicas de baixa frequéncia e alta

energia em tempos varidveis favorecem a aceleragdo da sintese de biodiesel.

Obijetivos Especificos:

1. Construir um equipamento de banho ultrassénico dedicado de poténcia e tempo
variavel para sintese de biodiesel.

2. Avaliar se o banho ultrassonico produz biodiesel com teor de éster em massa
acima de 96,5% (caracteristica de biodiesel padrdo ANP) e com propriedades
fisico-quimicas adequadas ao seu uso comercial.

3. Analisar se 0 equipamento proposto apresenta custo econdémico viavel por meio de

comparacado de preco com aparelho similar disponivel no mercado.



3. METODOLOGIA

Para conseguir obter amostras para os objetivos propostos foi necessario a montagem
do equipamento de banho ultrassonico. Seguem descritos, 0s procedimentos tanto na
montagem das partes fisicas quanto da parte mecanica bem como da parte eletrénica, foi
construido e montado a partir de uma base de inox de uma sucata de limpeza de joias em
forma de “U” visando a redug@o de custos, adequando circuitos eletronicos e o transdutor
para a finalidade (Figura 3).

3.1. Gabinete acustico em a¢o inox do protétipo banho ultrassonico.

O equipamento de ultrassonico foi desenvolvido inicialmente com o utilizacdo da base
inferior de sustentagdo de ago inox em forma de “U”, com dimensdes:

Capacidade volumétrica maxima de aproximadamente: 600ml;

Dimensoes do gabinete acustico (CXLxP): 17x9x4,5¢cm;

Dimensoes totais externas do equipamento(CxLxA): 18,5x14,5x9cm;

Peso do gabinete acustico: 375g;

Metal aco inox 0.45mm.

A base atua como plataforma de sustentacdo da estrutura, com reservatério totalmente
revestido em aco inoxidavel com capacidade para 500ml de veiculo (dgua filtrada) ou solucao
agua desmineralizada visando facilitar a condutividade das ondas ultrassdnicas, e evitar danos

ao sonotrodo (Figura 3).

Figura 3- Vista lateral da base de inox

. 4 e
Fonte: fotografia do autor.
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A parte superior € formada por uma peca com as mesmas dimensdes que a inferior,
sendo encaixadas justapostas no equipamento. A Parte superior do gabinete acustico em aco
inox do protdtipo de inser¢do das amostras utilizado, adaptacdo (Figura 4b), para utilizacéo

de béquer 100/150ml. (Figura 4d), detalhes da montagem observados na Figura 4.

Figura 4 - Vista superior do gabinete acustico utilizado em aco inox do protétipo com tampa
de sobreposic¢ao

Fonte: fotografia do autor.

A posicdo do vaso de reacdo (becker) em banhos afeta a intensidade de sonificacéo,
porém foi utilizado um componente adesivo semi secativo (Figura 4c), de composicao a base
de borracha sintética de alta resisténcia com secagem inicial de 5min e final em 24hrs que
suporta temperaturas de 30 a 150°C, o power driver controla a rotacdo do projeto diretor, que
conduz linearmente a frequéncia ap0s as etapas de imersdo e emersdo do meio em sintese

evitando o deslocamento do becker.
3.2. Identificacdo do Projeto Diretor (Sonotrodo).

O sonotrodo do tipo Célula piezoelétrica 55W cilindrico se mostra 0 mais adequado
para a finalidade proposta, pois em 30 ou 50Watts nominais funcionardo sem problemas,

sendo que o modelo apresentado é facilmente encontrado em sites de eletronicos, a Figura 5

representa eletronicamente o transdutor no Sl.
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Figura 5 - Representacéo eletronica do transdutor no Sl

o—
-

Fonte: elaborada pelo autor.

O atuador Piezoelétrico cilindrico de 55W, 50mm x 5mm adequado ao processo
Figura 6, com resistividade de ~100 ohms ha variacdes devido aos diferentes substratos na

dopagem ceramica:

Figura 6 - Célula piezoelétrica55W/100Q, atuador de ultrassom para o prototipo

Pontos de ligagdo

Fonte: elaborada pelo autor.

Elaborou-se a fixacdo do disco piezoelétricoo atuador de ultrassom que foi
conseguido com adesivo epoxi de media fluidez sendo o Unico que apresentou eficacia para o

processo.

3.3. Anélise da forma de onda e frequéncia mais adequada.

As vantagens das vibragbes de ondas curtas sdo as excelentes caracteristicas
direcionais e a alta repetibilidade do sinal. Conseguiu-se esses valores a partir da analise das
formas de onda quadrada, triangular e senoidal e frequéncia de 0 a 50 kHz aplicados na base
dos transistores de poténcia com auxilio de um gerador de fungbes com as seguintes formas
de ondas Figura 7 e aplicadas no sonotrodo nas poténcias 30/50W,tendo como testes laminas
de aluminio de: 100 x 20 mm com espessura de 0.1mm imersas em veiculo agua filtrada com

observacao da cavitacdo em periodos de 5min.
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Figura 7 - Analise das formas de onda e onda quadrada mais adequada
T — ]

Fonte: fotografia do autor.

Foram injetados os trés sinais: senoidal (Figura 7a), quadrado (Figura 7b) e triangular
(Figura 7c), com objetivo de definir qual seria o mais apropriado para o trabalho com efeitos
diretos sobre laminas de metais idénticas ndo ferrosas as quais sofrem agdo de ondas
ultrassénicas. Por ultimo a onda triangular que tem um efeito mais agudo na crista da onda.

Dentre todas as ondas analisadas a forma de onda quadrada (Figura 7d) em 42.5kHz
foi a mais indicada para o projeto devido ao seu tempo de laténcia de crista de onda onde foi

utilizado osciloscépio digital colorido de 100Mhz para essa verificagdo.

3.4. Componentes para o gerador ultrassonico proposto

3.4.1.Circuito Power Driver mais adequado.

A oscilacdo do projeto diretor (sonotrodo) so se da pela energizacdo de suas camadas
ceramicas por corrente elétrica pulsante fornecida pelo sistema, dai a necessidade de um
circuito power driver PWM (modulagéo por largura de pulsos).

Em razdo da corrente elétrica fornecida pelo controlador power driver ser confiavel e
que consiga manter a poténcia exigida constante, foi necessaria a aplicacdo de conversdo de
energia 60 Hz ser retificada pela ponte de diodos a 0 Hz e modulada em 42,5 kHz para suprir

13



a demanda de energia e frequéncia necessaria para 0 acionamento sonotrodo. A fonte de
alimentacdo empregada converte a energia de corrente alternada 110V para a tensédo de

oscilacdo em corrente para transdutor, Figura 8.
Figura 8 - Diagrama em blocos

MODULO DE MODULO DE
POTENCIA CONTROLE

R /—L
CIRCUITO DE
POTENCIA '
7J77 = —4

g

A

_______________

CONTROLE DE FASE

Fonte: elaborada pelo autor.

Para a edicdo do esquematico do amplificador de corrente modulada power driver, foi
utilizada a ferramenta computacional, um software especifico para desenvolvimento de
projetos eletronicos, e layout de placas onde foi esquematizada toda a polarizagdo dos

componentes empregados, para o desenvolvimento do diagrama esquematico(Figura 9).

Figura 9 - Diagrama esquematico power drive PWM

i = N * * Ko * e |
-3 —— i = [}
" |.. R I ...' | il
= [k K
L l. Y - i

Fonte: elaborada pelo autor.

A Tabela 1 mostra, 0s componentes empregados.
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Tabela 1-Lista de componentes Power Driver
LISTADE COMPONENTES

COMPONENTES DESCRICAO
C1 10 nF x 250V C2 1 nF x 630V C3 330 nF x 250V Capacitores
C4 330 nF x 250V Ceramico/Poliéster;
C5 330 nF x 100V C6 330 nF x 100V
D5a D7 FR 157; Diodo de recuperacdo rapida
D1 a D4 1N 4007 Diodo retificador Diodo retificador
R1 R2R3 R747K Q 1W
R5 10Q/1W Resistor de filme carbono
R6 R8 5100 Q X 1/4W
R4 10HMX5W Resistor de fio metalico

Indutor (trafo de bloqueio)
Nucleo de ferrite
Transistores de poténcia PWM
(Switching Power Supply
Applications)

RL 12A,100V Relés dindmicos
Placa de fenolite e percloreto de ferro

T1-2 com 58 espiras cada bobinagem com awg28/36

FJP1300702 Transistores de poténciaPWM
(Switching Power Supply Applications)

A placa do circuito impresso ap06s corrosdo do fenolite cobreado com percloreto de
ferro com os devidos transistores de poténcia adequados para o trabalho,seguindo com a
montagem do circuito na PCI power drive PWM, Figura 10 sendo que os relés dindmicos séo
para interrupgéo dos circuitos nos modos 30 e 50W (Figura 10).

Figura 10 - Placa com componentes

- "i 15
4

Fonte: fotografia do autor.

3.4. 2. Consumo de corrente do sonotrodo.
A fim de determinar qual serd o consumo do sonotrodo foi utilizada a relagéo da lei de

Ohm: I=V/R.Onde V é a tensdo empregada para o trabalho de alimentacéo do sonotrodo, R é

a resisténcia 6hmica oferecida pelo sonotrodo utilizado, Figura 11,e por fim | é a corrente
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elétrica de consumo requerida para fornecer a oscilacdo na ordem de 50 ou 30W.

Figura 11 - Resisténcia 6hmica oferecida pelo sonotrodo
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Fonte: elaborada pelo autor.

3.4.3. Sensor de protecdo contra sobreaguecimento.

Protege o equipamento de ultrassom contra sobreaquecimento. Caso a tecla Liga seja
acionada, o display vai exibir o tempo restante e se ndo houver cavitacdo (emissédo de ondas
ultrassonicas), isso significa que o0 equipamento precisa aguardar 15 minutos para
resfriamento para que o equipamento rearme e 0s componentes resfriem através de relé
térmico de 100Volts /1Ampére temperatura maxima de 80°C (retirado de sucata de
aquecedor) e ligado em série com o transdutor. Depois de decorrido esse tempo, aperta-se

ligar novamente e a cuba de ultrassom voltara a funcionar normalmente.

3.4.4. IHM Interface homem maquina.

Para controlar o banho ultrassdnico de maneira eficiente foi utilizado um médulo que
se encontrava na carcacga do equipamento porém sem funcionamento, para eliminar custos e
aproveitar o compartimento que possui um software para a permitir que parametros pré-
definidos possam ser informados pelo usuario, com a finalidade de controlar o equipamento
com variaveis como tempo e poténcia, enviando de maneira ordenada as informac6es para o
circuito power, estabelecendo o controle do conjunto eletromecénico para que retornasse ao
funcionamento foi trocado o fusistor de 1Q2 1/4W que estava danificado sendo que voltou a
funcionar normalmente necessitando somente reprogramac¢édo do microcontrolador de acordo
com a necessidade.

Para o desenvolvimento do sistema foi adotado as rotinas de lagos de repeticdes e
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fungdes de tempo para manter o acionamento do bit da porta do microcontrolador pelos
pardmetros estabelecidos pelo usuério, para demonstrar légica aplicada nas rotinas de
programacéo foi desenvolvido um fluxograma (Figura 12) que mostra o método da arte logica

de acionamento dos bits do painel de fungdes.

Figura 12 - Fluxograma de engenharia do processo de acionamento

INICIO

v

4’[ LIGAR /DESLIGAR-ULTRASSOM

v

OPCAO DE POTENCIA 30/50W

VERDADEIRO

SEGURAR
PRESSIONADO
DEFINIR TIMER
0a 10 min..

FALSO

SOLTAR COMANDO
GRAVAR TEMPO50W

SOLTAR COMANDO
GRAVAR TEMPO30W

Fonte: elaborado pelo autor.

Pode-se utilizar os 3 comandos e selecionar as seguintes funcbes: liga e desliga,
poténcia 30W e tempo e poténcia 50W e tempo, também é possivel definir e salvar os
pardmetros da funcéo, visualizar os pardmetros da funcédo atual, parametro de tempo definir o

minimo 1 minuto ajustavel com precisdo melhor que 0.01 segundos, no que diz respeito ao
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conjunto de instrucBes especificas, recomega automaticamente em power-up que precisa de
sinal de pulso de alta para (menor do que 20 ms, ) desencadear o inicio, 0 modo de funcdo e
um auto bloqueio ap6s10 min. Funcionamento: na funcdo 1 de 30W, segue a cronometragem,
apos o tempo de atraso relé de carga tempos em 0.1 segundos de laténcia, ajustaveis entrel e
10min. a um sinal de pulso de alta, repete o procedimento nas funcdes. Desconexao
temporizada: ap6s o tempo de atraso relé de carga, dando 1 sinal de pulso de alto nivel, €
possivel retomar estas funcdes, para funcdo 2/ 50w repete-se o procedimento.

Maodulo de interface : O equipamento é stand alone, porém com conexdes adaptaveis
se necessario para um sistema supervisério podendo ser local ou remoto.

O painel de fungbes com trés teclas e dois displays mostrou-se mais adequado para o
trabalho com a utilizacdo de microprocessador para multifungdes das teclas 2 e 3 (Figural3).

Figura 13 - Controle temporizado microprocessado multifuncdo do banho ultrassénico

Fonte: fotografia do autor.

3.4.5. Ventilacao forcada.

Optou-se por ventilador do tipo cooler de 5x5x1cm de diametro x 12Vcc/0.1A retirado
de fonte de desktop danificada, foi instalado internamente afim de fornecer uma temperatura

estavel tanto ao circuito de poténcia que alimenta quanto ao transdutor (Figura 14).

Figura 14-Ventilador do tipo cooler e instalado na parte inferi

-

or

L
S

Fonte: fotografia do autor.
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3.5. Uso do ultrassom proposto.

Testes foram realizados com sucesso demonstrando um grande poder de cavitagdo em
laminas de metais ndo ferrosos e os procedimentos para uso seguem abaixo, sendo que nao
apresenta efeitos nocivos significativos ao ser humano dentro do uso adequado.

N&o utiliza radiacdo ionizante (raios X, gama, etc.) radiagdo limpa, de alta qualidade e

baixo consumo de energia.

3.5.1. Desgaseificacdo e uso do béquer.

A desgaseificacdo da dgua tem por finalidade retirar os gases dissolvidos na dgua que
prejudicam a cavitacdo e devera ser repetida toda vez que ocorrer troca de adgua/solucdo. O
procedimento consiste em deixar o equipamento ligado por 8 minutos (ciclo de 480s) sem
amostras, tampar com filme PVVC e proceder a desgaseificacao.

Coloca-se preferencialmente agua desmineralizada podendo ser agua filtrada também
até o nivel maximo de 500ml, conecta-se 0 cabo de energia na rede elétrica. A luz vermelha
que indica que o equipamento esta ligado. O display exibird o ciclo padrdo de 10 minutos.
Proceder a desgaseificacdo da agua. Colocar o triglicerideo no béquer e usar a tampa sempre
que o equipamento estiver em funcionamento.

Pressionar a tecla ligar para iniciar, neste momento o operador observa o ruido tipico
do funcionamento do equipamento, ou seja, a cavitacdo. Para interromper o ciclo
temporariamente pressiona-se a tecla desliga. Ao término do ciclo o display exibird 00 e o
processo de cavitacdo terminard automaticamente. Desconectar 0 equipamento da tomada e
abrir a tampa retirar o béquer assim que finalizada e fazer uma verificacdo visual.

Para finalizar, despejar a solucdo"veiculo™ em uma pia apropriada para essa finalidade
procedendo da seguinte maneira: inclina cuidadosamente o equipamento para qualquer uma
das laterais no lado oposto ao painel de controle, procurando direcionar a &gua para o canto do
recipiente inox que facilitara o descarte da agua evitando a entrada de dgua no equipamento
pelos orificios do mesmo. Para um novo ciclo, aguardar 15 minutos e entdo seguir novamente

as instrucdes de uso.
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3.5.2. Manutencéo preventiva periodicidade manutencdes diarias.

Limpeza externa: Desligar o equipamento da tomada. Utilizar um pano Umido com
detergente neutro biodegradavel, em seguida, limpar com um pano umedecido com alcool
70% . Limpeza da tampa da mesma forma. Fazer movimentos suaves somente em um sentido.
Limpeza do inox: Limpar o inox e troque a solucdo a cada ciclo para manter a eficacia do
procedimento, enxugar a cuba com papel toalha ou um pano macio e finalizar desinfetando
esfregando-a com &lcool 70% trés vezes recomendado para uso. A seguir os problemas mais
frequéntes e as possiveis solucbes que poderdo ser realizadas pelo para operacdo do
equipamento:

Providenciar a adequacdo da instalacdo, circuito eletrbnico sensivel a alteracdo de
rede, ou instalacdo em tensdo incorreta, verificar se ha queda de energia no local de trabalho.

3.5.3. Caracteristicas e Adverténcias.

A unidade de ultrassom construida é composta por dois componentes basicos, 0
primeiro é a fonte de energia que transforma a frequéncia da energia. O segundo € responsavel
por converter a energia elétrica em movimento mecéanico e aplica-lo na matéria prima através
do sonotrodo.

Para a transesterificacdo do biodiesel hd a necessidade de um equipamento com as
caracteristicas abaixo:

- Controle de Tempo programavel,

- Controle de potencia ajustavel;

- Tampa do gabinete acustico em A¢o Inox com compartimento para amostras;

- Ajuste para tamanhos de recipientes Becker 50/150ml base antiderrapante;

- Gabinete do gerador em aco inox;

- Painel de comando de facil operagéo;e

- Ventilagdo forgada no transdutor e circuito de poténcia ultrassénico.

Antes de usar o banho de ultrassom observa-se as seguintes precaucfes, que 0 USO
incorreto pode resultar em falhas na catalise, danos ao equipamento e/ou acidentes.

O equipamento deve ser manuseado por pessoas devidamente habilitadas e bem
informadas quanto as suas caracteristicas de funcionamento.

Ligar o equipamento sem agua no gabinete acuUstico de inox, causara a queima
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instantanea do aparelho e perda de componentes;

Evitar colocar o béquer diretamente no gabinete, sem o uso da tampa;

Colocar papel, plasticos, toalhas ou qualquer tipo de tecido embaixo do ultrassom,
pode dificultar a ventilacdo e ocasionar sobreaquecimento e danos;

Antes de iniciar, certificar que o material a ser processado por ultrassom (cavitacao) é
0 adequado e para seguranca, usar EPI (Equipamento de Protecédo Individual).

Nunca colocar a méo ou parte do corpo dentro do gabinete acustico quando estiver em
funcionamento, esse procedimento pode causar danos a saude. Certificar que o ultrassom
serd usado exclusivamente para a finalidade, em sala arejada e limpa, posto em superficie
plana, nivelada e firme, na altura adequada ao operador. Deixar espaco suficiente para o

manuseio da vidraria para amostras.

3.6. Preparacéo do biodiesel e substratos empregados.

Utilizou-se 100 ml de 6leo de soja comercial.

Foi realizado um pré-tratamento do substrato 6leo de soja para geracdo de biodiesel,
anteriormente ao processo de catélise, as amostras de 6leo de soja foram aquecidas a 80 ° C.

3.6.1. Produtos empregados na catalisacao.

A composicdo das solucdes empregadas na formacdo catalitica foi: 100ml 6leo a
80°C, catalizador: 30ml metanol e 1,59 de hidréxido de potassio, sendo que os dois juntos
formam o metdxido com a temperatura de 40°C, empregados no trabalho e radiacdo
ultrassénica a 42,5kHz com poténcias 30 e 50 W e tempos variados.

Obs.: Oleo & 80°C, metdxido & 40° e veiculo 4gua filtrada a 60°.
3.6.2. Determinacéo das amostras obtidas.
As amostras obtidas a partir da técnica de irradiagdo ultrassdnica aplicada por meio de
banho ultrassonico para os substratos de 6leo vegetal foram analisados por espectrofotdmetro
IR e teor de ester ERASPEC®, otica e translucidez, 889 Coulometer Metrohm® Norma

ASTM 664, oxidacdo Rancimat® norma EN14112 e balanga analitica Marte® (Figura 15).
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Fonte: fotografia do autor.

3.6.3. Lavagem do biodiesel.

Sequencialmente procede-se a lavagem para depuracdo dos contaminantes do
biodiesel, de acordo com Atadashi et al, (2011), a fase superior é lavada com &gua na
temperatura de 80 °C ap0s decantacdo (Figura 16).

A concentragdo de alcool é determinada pelo método cromatografico EN ISO 14110,
indicado pela norma EN 14214, para determinacdo de metanol no biodiesel, e pela RANP
07/08, para determinacdo tanto de metanol como de etanol. Na norma EN 14214 é
estabelecido o limite maximo de metanol de 0,20% massa. Na RANP 07/08, tanto o teor de
metanol como de etanol é fixado em 0,20% massa,a determinacéo de alcool é dispensada no
caso de valores de ponto de fulgor superiores a 130°C.

A concentragdo de contaminantes inorganicos no biodiesel pode ser avaliada no teor
de cinzas sulfatadas, este método € utilizado para determinacdo de catalisador residual
(KOH),a determinacdo de sédio e potéssio em biodiesel é realizada por espectrometria de
absorcdo atbmica. A norma EN 14214 e a RANP 07/08 utilizam o método EN ISO 14108 para
0 sodio, cuja leitura € realizada a 589 nm., e EN ISO 14109 para o potassio, a 766,5 nm. O
teor permitido para a soma das concentracfes de sédio e potassio é de 5 mg kg-1.,0 indice
maximo de cinzas sulfatadas em biodiesel é de 0,020% massa estabelecido pela norma EN
14214 (método analitico EN 1SO 3987) e pela RANP 07/08 (métodos analiticos ABNT NBR
6294 e ASTM D874.

A glicerina residual conforme Schuchardt et al,(2005), pode ser eliminada através de
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lavagens do biodiesel. O teor permitido de glicerina no biodiesel é de 0,02%massa e a sua
determinada através de métodos cromatogréficos EN ISO 14105 e EN ISO 14106,
estabelecidos pela norma européia, e 0 método ASTM D6584. Apds o término da reacdo de
transesterificacdo, insere-se a mistura em um baldo de decantacdo (Figura 16) por 24 horas
para a separacdo do biodiesel (fase superior) e da glicerina (fase inferior), separado o
biodiesel da glicerina segue para lavagem que permite a extracdo ao maximo de residuos de
metanol e hidréxido de potassio, bem como sais e componentes acidos e bases.

Figura 16- Amostra no bal&o de decantagéo

Fonte: fotografia do autor.

3.7. Caracterizacdo do biodiesel.

Foram utilizados dados de referéncia da norma ANP 45 e demais complementares
referéncias para caracterizacao de biodiesel:

Os dados vigentes que seguem como referéncia para devida caracterizacdo séo
apresentados na Tabela 2:

Tabela 2 - Comparativo entre os padrées exigidos no Brasil (ANP 45/2014), Unido Européia
(EN 14214) e EUA (ASTM D6751)
Caracteristica Unidade ANP45/2014 EN 14214 ASTMD6751

Teor de Ester % massa 96,5 96,5 -
Massa 850-900
especifica Kg/m3 (20°C) 860-900 )
Teordeagua  Mg/Kg 200 500 -
Indice de  51y/q 0,50 05 80
acidez
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Estabilidade a

oxidacgéo H 8 6 -
110°C,min
Corrosividade i 1 1 3
ao cobre

Fonte: Elaborada pelo autor com dados extraidos de resolugdes vigentes para caracterizacdo do biodiesel.

3.8. Andlise Estatistica.

As andlises de Teor de Ester e Agua, Massa Especifica, indice de Acidez, Oxidacao
Acelerada foram realizadas em triplicatas e sumarizadas por meio de sua media, desvio
padrdo e coeficiente de variacdo. O valor do coeficiente de variacdo Equacdo 1, foi utilizado
como indicativo da qualidade e reprodutibilidade dos dados em conjunto com a verificacéo de
ocorréncia de outliers.

O Coeficiente de Variacdo (CV) é definido pela Equacédo 4, sendo x média amostral e
S o desvio padrédo (S).

S
CV(%) = §><100 Eq.1

Equacéo 1 — Coeficiente de Variacéo

O coeficiente de variacdo é uma medida da homogeneidade da amostra. Nesta
pesquisa consideraram-se heterogéneas médias com coeficiente de variacdo acima de 30%. A
referéncia adotada foi de CV abaixo de 10% como indicativo de dados 6timos (baixa
dispersdo); CV entre 10 e 20%, dados bons (media dispersao); CV entre 20 e 30%, dados
ruins (alta dispersdo) e CV acima de 30%, dados péssimos, ndo sendo utilizados nesta
pesquisa.

A Equacéo 2 apresenta o valor médio de x, com um valor fixo p obtido da
literatura especializada (Resolucdo da ANP 30 e 45), sendo S o desvio padrdo da

amostra e n numero de observacdes (réplicas). Eq.2
| = wxvn
B S

Equacéo 2— Valor médio de x
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Por meio da Tabela de distribuicdo t, considerando o grau de liberdade da amostra (n-
1), o valor critico de t a partir do qual hé diferenca significativa, para p-valor de 0,05, foi
obtido por meio da fungdo do Excel® INVT (p-valor; graus de liberdade). A média da amostra
foi considerada diferente estatisticamente do valor de referéncia quando o valor de t calculado
pela Equacdo 2 for maior que o valor de t tabelado da distribuicdo de Student.

Matriz de correlacdo de Pearson foi calculada entre as varidveis teor de ésteres em
massa coma poténcia e tempo de sintese do Biodiesel, ao nivel de significancia de 5% de

probabilidade de erro.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Resultados das amostras obtidas.

Na Tabela 3 encontram-se os valores médios do teor de ésteres dos combustiveis
produzidos em diferentes tempos de sintese e na poténcia de 30 e 50 W. Segundo a Resoluc¢éo
da ANP n° 45/2014, considera-se biodiesel o combustivel com teores de ésteres, porcentagem

em massa, com valores igual ou acima de 96,5%.

Tabela 3 - Teor de éster no Biodiesel

30 W
Tempo (min) Volume (%) Massa (%)
30 79,47 £0,21 82,07 £0,21
(0,26) (0,25)
35 85,07 +0,78 88,03 +0,83
(0,91) (0,95)
40 93,75 +0,35 97,00 +0,42
(0,38) (0,44)
45 100,03 0,06 100,40 £0,00
(0,06) (0,00)
50 W
Tempo (min) Volume (%) Massa (%)
20 100,20 0,14 100,50 0,14
(0,14) (0,14)
o5 96,90 £1,15 99,67 +0,45
(1,19) (0,45)
30 99,93 +0,15 100,33 +0,06
(0,15) (0,06)

OBS: Cada média é seguida por seu respectivo desvio padrdo, entre parénteses o valor do coeficiente de
variagdo em porcentagem.

4.2. Analise das amostras

A partir destes resultados, obteve-se biodiesel nos tempos de 40 e 45 min. para a
poténcia de 30 W e em todos os tempos, para a poténcia de 50W. Esse resultado indica que ha
uma correlagéo positiva significativa a nivel de probabilidade de erro de 5%, Tabela 4, entre

poténcia e teor de estér em massa na producdo de biodiesel. Sendo que poténcias maiores
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favorece a obtencao de biodiesel em tempos de sintese menores.

Tabela 4 - Matriz de correlacdo de Pearson

Variavel Massa P-valor
Poténcia 0,61 0,01
Tempo -0,005 0,98

4.3. Anélises realizadas para o biodiesel produzido em poténcia de 50 W e tempo de 30
minutos como referéncia para qualificagéo.

Na Tabela 5 encontra-se os dados de massa especifica do biodiesel sintetizado a 50W por 30
minutos.

4.3.1. Massa especifica.
Observa-se que o minimo requisitado pela normativa brasileira (ANP 45) ¢é de
850kg/m® e maximo de 900 kg/m* Desta forma, o biodiesel segue as especificacdes minimas

necessarias para o mercado brasileiro.

Tabela 5- Propriedade de massa especifica do biodiesel

Massa Especifica a 20°C (kg/m®)

885,79 887,04 886,05
Média Valor relferenma Valor re;erenua Desvio padrao CV (%)
886,3 a 850 b 900b 0,7 0,1
Caracteristica Unidade ANP45/2014 ANTSSSOE EN 14214 ASTMD6751
Massa 850-900
especifica Kg/m3 (20°C) 817,8 -865 860-900 -

Letras diferentes significam que as médias sdo estatisticamente diferentes ao nivel de significancia de 5% de
tolerancia.

No caso de importacdo do produto, a massa especifica se encontra também no limite

da norma Européia e desta forma poderia ser exportado para esses paises.

4.3.2. Teor de agua.

Segundo a normativa brasileira, esse teor ndo pode exceder o valor de 200 mg de agua

por kg de biodiesel e para a normativa européia € 500 mg/kg. O teor de agua do biodiesel
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produzido na poténcia de 50W por 30 min. se encontra na Tabela 6.

Tabela 6- Teor de agua do Biodiesel

Teor de Agua (mg/kg)
159,1 165,4 170,7
Média Valor de Referéncia Desvio padréo CV (%)
165,1a 200b 58 3,5
Caracteristica  Unidade ANP45/2014 ANIE’%?OM EN 14214 ASTMD6751
Teor de &gua mg/Kg 200 200 500 -

Média do teor de agua foi comparada com o valor de referéncia da resolucéo sendo que pelo
teste t de student tem-se que média da amostra e da referéncia seguida por letras diferentes sdo
estatisticamente diferentes ao nivel de probabilidade de erro de 5%.

Desta forma, o biodiesel apresenta-se dentro das especificacdes do mercado brasileiro

e europeu.
4.3.3. Indice de acidez.
A acidez do biodiesel deve ser controlada, pois em indices inadequados pode favorecer

a corrosdo dos componentes metalicos dos motores a diesel, sendo necessario que seu valor

ndo ultrapasse 0,5 KOH/g para a ANP 45 (2014). A tabela 7 apresenta os resultados deste

parametro.
Tabela 7 — indice de Acidez do Biodiesel
Indice de Acidez (mgkOH/q)
0,33 0,36 0,37

Média Valor de Referéncia Desvio Padrdo CV (%)

0,4a 0,3a 0,0 5,9
Caracteristica  Unidade ANP45/2014 EN 14214 ASTMD6751

Indice de KOH/g 0,50 0,50 80
acidez

Letras iguais significam que as médias sdo estatisticamente iguais ao nivel de significAncia de 5%,médias
estatisticamente iguais significam que no houve diferencas.

No caso de misturas de biodiesel e diesel na proporgéo de acidez o valor ndo pode ser
superior a 0,50 KOH/g sendo que a meédia das amostras foi excelente pois ficou em 0,40
KOH/g . A norma européia estabelece os mesmos limites de acidez que a norma brasileira. No

entanto, a norma estadunidense estabelece um limite muito maior de 80 KOH/g, decorrente da
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maior resisténcia dos componentes internos dos motores a a¢ao acida.

4.3.4. Oxidacdo acelerada.

Quanto & Oxidacao acelerada é o método para descobrir o tempo de indugdo, sendo
que o tempo de inducgdo é a quantidade de horas que o biodiesel suporta sem oxidar, na forma
agressiva a 110°C. Como ndo é viavel produzir o biodiesel e esperar meses para ele oxidar e
ver quantos dias ele suporta sem oxidar, aumenta-se a temperatura para acelerar a oxidagéo e
ter uma perspectiva de quanto tempo de vida Util ele dispde sem perder as propriedades.

Na Tabela 8 se encontram os dados de oxidacdo acelerada para o Biodiesel sintetizado
na poténcia de 50 W por 30 min. Como o biodiesel apresenta um alto teor de duplas ligacoes,
ha uma tendéncia natural de se oxidar em contato com o meio. E normal a estabilidade do
biodiesel a oxidacdo estar abaixo dos limites requisitados pelos 6rgdos, necessitando do
acréscimo de antioxidantes para seu uso como combustivel. No Brasil, o tempo de inducéo
minimo estipulado (ANP45/2014) é de 8h.

Tabela 8 - Oxidacdo acelerada para o Biodiesel

Oxidacdo Acelerada (h)
4,46 4,50 4,31
- Norma Norma . o

Média Européia EN Brasileira ANP Desvio padrdo cv

4.4a 6b 8b 0,1 2,3
Caracteristica  Unidade  ANP45/2014 ANF(’S:%%?O”S EN 14214 ASTMD6751

Estabilidade a
oxidacdo H 8 20 6 -

110°C,min

Letras diferentes significam que as médias sdo estatisticamente diferentes ao nivel de significancia de 5%,
significam que houve diferencas.

4.3.5. Tempo de inducéo.

O tempo de inducgéo avalia a sensibilidade oxidativa do biodiesel por meio de medidas
de sua condutividade i6nica. Essa condutividade elétrica do acido graxo organico pode ser
medida em funcdo do tempo, chamado de tempo de inducdo, o equipamento Rancimat, que
demonstra a estabilidade a oxidagdo dos acidos graxos no periodo de indugédo (PI) quando
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oxidado ha formacdo de &cidos organicos volateis como resultado de condigdes de oxidagdo
aceleradas. Desta maneira a determina-se a estabilidade oxidativa baseada no aumento da
condutividade elétrica. A amostra € mantida em um compartimento, a temperatura de 110 °C
e sob um fluxo de ar constante de 10L/h. Com o processo de oxidacdo acelerado, sdo
formados compostos organicos volateis. Estes compostos séo transportados, pelo fluxo de ar,
para o interior de uma célula de medicéo contendo agua destilada, onde a presenca dos &cidos
organicos é entdo observada pelo aumento da condutividade no sistema. Em um primeiro
momento, 0 aumento da condutividade é lento, no entanto, a partir de um determinado tempo,
verifica-se um aumento abrupto da condutividade. Neste momento chama-se de tempo de
inducdo, que significa o término da etapa de inicial e 0 comeco da etapa estendida do processo

de oxidacdo, gerando dados para o grafico da figura 15.

Figura 17- Condutividade elétrica em relacdo ao tempo e convergéncia
60
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Fonte: GPEL (2017).

A tangente ao gréafico (Figura 17) da condutividade em funcéo do tempo € o ponto de
inflexdo da segunda derivada que mostra o tempo de inducdo, Figura 41, fornece o valor do

tempo de inducéo, apresentado na Tabela 9.

Tabela 9 - Tempo indutivo da oxidacao acelerada

Tempo de Inducéo para a oxidacao acelerada (h)

4,46 4,50 4,31
Média Norma Norma Desvio padrio &,
Européia Brasileira
444 6b 8b 0,1 2,3
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ANP30/2016

Caracteristica Unidade ANP45/2014 (S10)

EN 14214 ASTMDG6751

Estabilidade a
oxidacao h 8 20 6 -
110°C,min

Letras diferentes significam que as médias sdo estatisticamente diferentes ao nivel de significancia de 5%,
significam que houve diferencas.

Em relagdo ao tempo indutivo analisou-se um aumento na condutividade do biodiesel
em funcdo do tempo, o que foi esperado, mas encontra-se dentro dos padrdes. Quanto maior a

condutividade i6nica, maior a degradacao do biodiesel.
4.4. Estudo de viabilidade técnica e econdmica na construcao do banho ultrassénico.

Na Tabela 10 sdo apresentados os valores em dolares dos componentes necessarios a
construcdo do banho ultrassdnico. Alguns sdo componentes importados tais como 0s
transistores de efeito chaveador/amplificador e o sonotrodo piezoelétrico. Dentre todos os
materiais também se apresenta o custo dos componentes e conexdes empregados no conjunto

gue compdem o banho ultrassénico:

Tabela 1 -Custo dos componentes e conexdes do prototipo
MATERIAL VALOR US$
45 kHz 35/55 W Transdutor Ultrassdnico
. e 25,00
Piezoelétrico
Receptaculo inox 27,00
Circuito de poténcia, Circuito impresso, Capacitores,

Percloreto de ferro, Diodos, Resistores, Etc. 47,20
Circuito temporizador microprocessado 18,10
Gabinete 10,00
Outros placa de fenolite, fios, Knob’s, etc 13,20
Cola composta e cola semi secativa utilizada para 20,58
fixacdoTransdutor e base do béquer ’
¢ q
02 Transistores de poténc?a PWM (Switching Power 490
Supply Applications) '
Total 165,28

O banho ultrassénico para uso laboratorial € viavel economicamente e seus
componentes sdo de facil obtencdo no mercado brasileiro. Seu desempenho na sintese do
biodiesel se mostrou satisfatorio favorecendo a producdo de biodiesel assistida por ultrassom

de qualidade esperada dentro das normas brasileiras, estadunidenses e européias. Foi feito um
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levantamento de valores de alguns modelos pesquisados no total de seis equipamentos
extraidos de pesquisa no comércio local e em sites de compra com valor na faixa de US$
350,00, porém sem adequacdes para vidraria de analises laboratoriais, refrigeracdo forcada,

componentes de poténcia, transdutor e fixacdo como foi elaborado para as analises.
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5. CONCLUSOES

Foi possivel montar um equipamento para a geracdo de Biodiesel de baixo custo a
partir da técnica de Banho Ultrassénico adequando a arquitetura eletrdnica/mecénica. O
equipamento foi montado a partir de materiais eletrénicos e mecéanicos de facil obtengdo com
resultados relevantes, sempre tendo como referéncia as resolugcdo ANP 45/2014 inerentes a
caracterizacdo do biocombustivel tipo biodiesel. O biodiesel obtido atende a quase todas as
especificacfes das normas, com excecdo ao ensaio de estabilidade oxidativa apurada pela
técnica de medigdo Rancimat, devido ao mesmo estar sem o antioxidante pds amostra. Os
resultados das amostras gerados e analisados pelos equipamentos disponiveis, mostram pelas
curvas de resposta, que as variaveis como o tempo de retencdo e imersao sob acdo de ondas
ultrassonicas sdo de grande influéncia sobre a qualidade do Biodiesel obtido e que
aumentando a poténcia se aumenta os valores de massa e volume e diminuem o tempo de
sintese. A irradiacdo acustica demonstrou na massa difundida que conduz a uma melhora na
desgaseificacdo, refinamento das estruturas e também altamente depurador do meio
adsorvido.

Foi obtido biodiesel a partir de 6leo de soja comercial, com resultados em baixas
poténcias de 30 e 50Watts e quantitativos a tempos variados também, com um produto que é
uma energia limpa e renovavel, com um tempo e custo muito reduzidos em relacdo a outros

processos convencionais.
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