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RESUMO 

 

A purificação da mistura de ésteres alquílicos por lavagem úmida é amplamente em-
pregada devido à sua elevada eficiência na remoção de impurezas. Entretanto, esse 
método apresenta limitações relevantes, como maior tempo de processamento, au-
mento dos custos operacionais e geração expressiva de efluentes. Nesse contexto, 
este estudo investigou a viabilidade do uso de adsorventes à base de microfibras de 
palha de milho e nanocristais de celulose comerciais, ambos carboximetilados, na pu-
rificação de ésteres metílicos provenientes de óleo residual. As microfibras foram ob-
tidas por secagem e moagem da palha de milho, seguidas de purificação por trata-
mento alcalino. Os ésteres metílicos utilizados foram produzidos por transesterificação 
metílica catalisada por NaOH, a partir de óleo de algodão residual de fritura coletado 
em estabelecimento comercial, empregando razão molar metanol/óleo de 6:1, con-
centração de metóxido de sódio de 0,6% em massa, temperatura de 60 °C, agitação 
de 400 rpm e tempo reacional de 60 minutos, resultando em rendimento de 82,10%. 
As análises por espectroscopia no infravermelho confirmaram a inserção de grupos 
carboxilato ( COO ) na superfície dos materiais modificados, indicando aumento da 
hidrofilicidade e evidenciando a efetividade da carboximetilação. O ensaio de intumes-
cimento demonstrou elevada captação e retenção da fase aquosa pelos materiais mo-
dificados, reforçando sua afinidade com contaminantes polares. As microfibras carbo-
ximetiladas apresentaram morfologia mais porosa e maior acessibilidade aos sítios 
ativos, sugerindo maior eficiência na adsorção e remoção de impurezas, como ácidos 
graxos livres, glicerol e água. Os parâmetros avaliados índice de acidez, massa espe-
cífica a 20 °C e viscosidade cinemática a 40 °C atenderam aos limites estabelecidos 
pela Agência Nacional do Petróleo (ANP). Observou-se uma redução média de 0,84% 
na densidade do éster metílico após a purificação com 0,70 g de adsorvente, indicando 
a possível adsorção de contaminantes pelos materiais sintetizados. 

Palavras-chave: éster metílicos; óleo residual de fritura; bioadsorventes; carboxime-
tilação, purificação a seco.
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ABSTRACT 

The purification of alkyl ester mixtures by wet washing is widely employed due to its 
high efficiency in removing impurities. However, this method presents significant limi-
tations, such as longer processing times, increased operational costs, and the gener-
ation of large volumes of effluents. In this context, the present study investigated the 
feasibility of using adsorbents based on corn straw microfibers and commercial cellu-
lose nanocrystals, both carboxymethylated, for the purification of methyl esters derived 
from waste oil. The microfibers were obtained through drying and milling of corn straw, 
followed by purification via alkaline treatment. The methyl esters were produced by 
sodium hydroxide catalyzed methyl transesterification of waste cottonseed frying oil 
collected from a commercial establishment, using a methanol-to-oil molar ratio of 6:1, 
sodium methoxide concentration of 0.6 wt%, temperature of 60 °C, stirring speed of 
400 rpm, and reaction time of 60 minutes, resulting in a yield of 82.10%. Infrared spec-
troscopy analyses confirmed the incorporation of carboxylate groups ( COO ) onto the 
surface of the modified materials, indicating increased hydrophilicity and demonstrat-
ing the effectiveness of the carboxymethylation process. Swelling tests revealed high 
uptake and retention of the aqueous phase by the modified materials, reinforcing their 
affinity for polar contaminants. The carboxymethylated microfibers exhibited a more 
porous morphology and greater accessibility to active sites, suggesting higher effi-
ciency in the adsorption and removal of impurities such as free fatty acids, glycerol, 
and water. The evaluated parameters acid value, density at 20 °C, and kinematic vis-
cosity at 40 °C were in compliance with the limits established by the National Agency 
of Petroleum, Natural Gas and Biofuels (ANP). An average reduction of 0.84% in me-
thyl ester density was observed after purification using 0.70 g of adsorbent, indicating 
the possible adsorption of contaminants by the synthesized materials. 

Keywords: methyl esters; waste frying oil; bioadsorbents; carboxymethylation; dry pu-

rification. 
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RESUMÉ 

lisée en raison de sa grande efficacité dans 

ents. Dans ce contexte, cette étude a évalué la 
à base de microfibres de paille de maïs et de nanocristaux de cellulose commerciaux, 

siduelle. Les microfibres ont été obtenues par séchage et broyage de la paille de maïs, 

de friture résiduelle de coton collectée dans un établissement commercial, en utilisant 
un rapport molaire méthanol/huile de 6:1, une concentration de méthoxyde de sodium 
de 0,6 % en masse, une température de 60 °C, une agitation de 400 tr/min et un temps 
réactionnel de 60 minutes, ce qui a conduit à un rendement de 82,10 %. Les analyses 

COO
rboxyméthylation. Les essais de gonflement ont 

par les matériaux modifiés, renforçant leur affinité pour les contaminants polaires. Les 
microfibres carboxyméthylées ont présenté une morphologie plus poreuse et une meil-

ité, masse volumique à 20 °C et viscosité cinématique 

gaz naturel et des biocarburants (ANP). Une réduction moyenne de 0,84 % de la den-
sité des esters méthyliques a été ob
bant, indiquant une possible adsorption des contaminants par les matériaux synthéti-
sés. 

Mots-clés: esters méthyliques; huile résiduelle de friture; bioadsorbants; carbox-

yméthylation; purification à sec. 
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RESUMEN 

 

La purificación de mezclas de ésteres alquílicos mediante lavado húmedo se emplea 
ampliamente debido a su alta eficiencia en la eliminación de impurezas. Sin embargo, 
este método presenta limitaciones importantes, como un mayor tiempo de procesami-
ento, el aumento de los costos operativos y la generación significativa de efluentes. 
En este contexto, este estudio evaluó la viabilidad del uso de adsorbentes a base de 
microfibras de paja de maíz y nanocristales de celulosa comerciales, ambos carboxi-
metilados, para la purificación de ésteres metílicos provenientes de aceite residual. 
Las microfibras se obtuvieron mediante secado y molienda de la paja de maíz, segui-
dos de una purificación por tratamiento alcalino. Los ésteres metílicos se produjeron 
por transesterificación metílica catalizada por hidróxido de sodio, a partir de aceite 
residual de fritura de algodón recolectado en un establecimiento comercial, utilizando 
una relación molar metanol/aceite de 6:1, una concentración de metóxido de sodio del 
0,6 % en masa, una temperatura de 60 °C, una agitación de 400 rpm y un tiempo de 
reacción de 60 minutos, lo que dio como resultado un rendimiento del 82,10 %. Los 
análisis por espectroscopía infrarroja confirmaron la incorporación de grupos carboxi-
lato ( COO ) en la superficie de los materiales modificados, lo que indica un aumento 
de la hidrofilicidad y demuestra la efectividad del proceso de carboximetilación. Los 
ensayos de hinchamiento evidenciaron una elevada captación y retención de la fase 
acuosa por parte de los materiales modificados, reforzando su afinidad por contami-
nantes polares. Las microfibras carboximetiladas presentaron una morfología más po-
rosa y una mayor accesibilidad a los sitios activos, lo que sugiere una mayor eficiencia 
en la adsorción y eliminación de impurezas como ácidos grasos libres, glicerol y agua. 
Los parámetros evaluados índice de acidez, densidad a 20 °C y viscosidad cinemática 
a 40 °C cumplieron con los límites establecidos por la Agencia Nacional del Petróleo, 
Gas Natural y Biocombustibles (ANP). Se observó una reducción media del 0,84 % en 
la densidad del éster metílico tras la purificación con 0,70 g de adsorbente, lo que 
indica la posible adsorción de contaminantes por los materiales sintetizados. 

Palabras clave: ésteres metílicos; aceite residual de fritura; bioadsorbentes; carboxi-

metilación; purificación en seco. 
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12 

1. INTRODUÇÃO 
 

O biodiesel é um dos principais biocombustíveis líquidos e pode ser utilizado 

em motores à diesel, apresentando desempenho semelhante ao do combustível diesel 

não renovável, além de reduzir as emissões de partículas, hidrocarbonetos e monó-

xido de carbono, resultantes da sua combustão (Anp, 2018).   

A reação de transesterificação é amplamente reconhecida como a melhor op-

ção para produzir o biodiesel (Berrios, Skelton, 2008). Durante esse processo, forma-

se também o glicerol como subproduto. Quando presente no biodiesel, essa substân-

cia pode causar diversos inconvenientes, como dificuldades no armazenamento, for 

mação de resíduos, obstrução dos bicos injetores e aumento na emissão de aldeídos 

durante a combustão.   

Existem inúmeras matérias-primas que podem ser usadas para a produção de 

biodiesel, como óleos comestíveis e não comestíveis; gorduras animais e óleos resi-

duais de cozinha (Manique et al., 2012; Anil et al., 2024). Entre essas alternativas, 

destaca-se o uso do óleo residual de fritura.  

Devido ao potencial de poluição e contaminação ambiental decorrente do des-

carte inadequado de óleo residual de fritura, diversas pesquisas têm sido direcionadas 

à produção de biodiesel a partir desse resíduo, considerando-o uma matéria-prima de 

baixo custo e ampla disponibilidade (Suzihaque et al., 2022). Essa abordagem contri-

bui para mitigar os impactos ambientais associados ao descarte de resíduos e para 

enfrentar os desafios do uso de fontes energéticas convencionais, especialmente no 

que se refere às emissões de carbono (Ghosh et al., 2024).   

No entanto, o biodiesel assim obtido contém diversas impurezas que deterio-

ram a sua qualidade, como ácidos graxos livres, catalisador residual, glicerol residual, 

sabão, excesso de álcool e vestígios de metais (Berrios, Skelton, 2008; Gomes et al., 

2015). Desta forma, a etapa de purificação do biodiesel tem um papel muito importante  

para a obtenção de um produto final de melhor qualidade, atendendo à legislação n°45  

da Agência Nacional do Petróleo, Gás Natural e Biocombustíveis (ANP) de 2023, pos-

sibilitando sua comercialização (Anp, 2018), de modo a não comprometer a qualidade  

das emissões da queima, bem como o desempenho, a integridade e a segurança do  

motor (Gomes et al., 2015). 
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Tradicionalmente, o biodiesel é purificado por lavagem com água, um método 

amplamente utilizado pela sua eficiência na remoção de impurezas. No entanto, essa 

técnica apresenta limitações importantes, como o aumento do tempo e dos custos de 

processamento, além da geração de grandes volumes de efluentes. Em contraste, a  

purificação a seco vem ganhando destaque por eliminar o uso de água, apresentar  

alta afinidade por compostos polares e reduzir o tempo de processamento, resultando  

em um combustível de melhor qualidade (Gomes et al., 2015; Alves et al., 2016; San-

douqua et al., 2020).   

Nesse contexto, a celulose, por ser um polímero de biomassa natural abun-

dante, destaca-se por suas vantagens únicas, como excelente biodegradabilidade, 

alta capacidade de modificação, forte ligação de hidrogênio intermolecular e proprie-

dades químicas e físicas estáveis. Essas características têm impulsionado seu uso 

como uma alternativa sustentável para a síntese de bioadsorventes (Jin et al., 2022).   

Na busca de uma alternativa de processo para a purificação do biodiesel em-

pregando materiais biodegradáveis e economicamente viáveis, este estudo propõe a 

utilização de materiais alternativos (resíduos lignocelulósicos) na preparação dos ad-

sorventes para a purificação a seco do biodiesel derivado do óleo de algodão usado.  

Destaca-se o uso de um resíduo agroindustrial (microfibras de palha de milho) e na-

nocristais de celulose derivada do eucalipto, ambos com modificações químicas na 

superfície. Serão avaliadas a viabilidade do processamento dos adsorventes produzi-

dos, as propriedades físico-químicas desses materiais, e suas eficiências na purifica-

ção do biodiesel. Assim, essa abordagem oferece uma solução sustentável ao agregar 

valor a um passivo ambiental, além de contribuir para o avanço das pesquisas sobre 

uso do micro e nano celulose no desenvolvimento de protótipos viáveis (Jiang et al., 

2021; Anhesine et al., 2022). 
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1.1. OBJETIVOS 
 

1.1.1. Objetivo Geral  
 

Síntese de adsorventes a partir de microfibras de palha de milho e nanocristais 

de celulose (eucalipto), com modificação química na superfície para aplicação na pu-

rificação de éster metílico.  

 

1.1.2. Objetivo específicos  
 
  Para que o objetivo geral seja alcançado, os objetivos específicos se mostram 

necessários para a realização desta pesquisa:   

I. Preparar as fibras de palha de milho a partir de secagem, moagem e purificação 

via tratamento alcalino.  

II. Modificar quimicamente a superfície das fibras de palha de milho e nanocristais 

de celulose (eucalipto) via carboximetilação.  

III. Caracterizar os adsorventes por microscopia eletrônica de varredura (MEV), 

espectroscopia de absorção no infravermelho com Transformada de Fourier 

(FTIR), teste de intumescimento dos adsorventes e análise da dispensabilidade 

dos nanocristais de celulose (CNC) puro e carboximetilado em solventes.  

IV. Determinar o perfil de ácidos graxos do óleo comercial e residual de algodão. 

V. Comparar a viabilidade de produção do biodiesel a partir do óleo comercial e o 

óleo residual de fritura de algodão por catálise básica via rota metílica.  

VI. Realizar a purificação do éster metílico obtido a partir do óleo de algodão resi-

dual de fritura utilizando os adsorventes sintetizados.  

VII. Avaliar a capacidade de adsorção dos adsorventes.  

VIII. Avaliar o éster metílico de óleo de fritura (ORF) bruto e purificado de acordo 

com as normas de qualidade da ANP. 
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2. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 

Este capítulo tem como objetivo apresentar o referencial teórico que embasa o 

desenvolvimento deste trabalho, bem como identificar as lacunas presentes na litera-

tura que serão abordadas na pesquisa. Sua estrutura organiza-se em cinco tópicos, 

iniciando pela contextualização da produção de biodiesel no Brasil, seguida pela des-

crição das principais matérias-primas utilizadas para a obtenção desse biocombustí-

vel. Por fim, destaca-se a abordagem da produção de biodiesel a partir de óleo resi-

dual de fritura pela rota de transesterificação metílica e dos procedimentos de purifi-

cação do produto por meio de bioadsorventes celulósico, uma vez que tais processos 

constituem o objeto central de investigação deste estudo.  

  

2.1. BIOCOMBUSTÍVEIS  
 

O desenvolvimento de combustíveis líquidos, a partir de matérias-primas reno-

váveis contendo carbono, tem se consolidado como uma alternativa estratégica, sus-

tentável e viável diante do aumento global da demanda energética. Nesse cenário, os 

biocombustíveis se destacam por oferecerem diversas vantagens, como a origem re-

novável, a biodegradabilidade, a maior segurança no armazenamento e transporte, 

além da redução das emissões de partículas, hidrocarbonetos e monóxido de car-

bono, resultantes da sua combustão. Atualmente, os biocombustíveis são classifica-

dos em quatro gerações, de acordo com as fontes de matéria-prima empregadas e as 

tecnologias de produção utilizadas (Grande et al., 2021). 

O biodiesel e o bioetanol têm se destacado como alternativas promissoras para 

reduzir a dependência de combustíveis fósseis. Ambos podem ser incorporados às 

misturas convencionais, favorecendo uma transição gradual e tecnicamente viável 

para matrizes energéticas mais sustentáveis. Nesse cenário, diversos países, inclu-

indo o Brasil, adotam políticas públicas e programas obrigatórios de adição e incentivo 

ao uso desses biocombustíveis, visando ampliar sua participação na matriz energé-

tica. Essas iniciativas contribuem para a mitigação de impactos ambientais e fortale-

cem a segurança energética (Anil et al., 2024).  

 

2.2. BIODIESEL  
 

O biodiesel é uma mistura de ésteres alquílicos produzidos a partir de fontes 

renováveis, como óleos vegetais, resíduos de gorduras animais, algas, entre outros 
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(Elgharbawy et al., 2021; Anil et al., 2024). Trata-se de um biocombustível líquido que 

por suas propriedades, funcionalidades e composição pode substituir parcialmente o 

diesel fóssil em motores de ignição por compressão, sem necessidade de adaptações 

mecânicas, para misturas de até 20%. Além de apresentar desempenho equivalente 

ao diesel, sua utilização reduz as emissões de hidrocarbonetos, monóxido de carbono 

e material particulado nos gases de escape (ANP, 2018; Ambat et al., 2018; Suziha-

que et al., 2022). No entanto, o biodiesel apresenta limitações de estabilidade: em 

altas temperaturas e na presença de oxigênio, tende a oxidar, o que pode levar à 

decomposição do combustível. Por esse motivo, ele é frequentemente misturado ao 

diesel convencional para garantir desempenho e durabilidade adequados (Grande et 

al., 2021). 

  

2.2.1 Biodiesel no Brasil  
 

O programa PROBIODIESEL, lançado em 2002, representou um marco impor-

tante na introdução dos biocombustíveis na matriz energética brasileira, ao estabele-

cer políticas e diretrizes voltadas à sua integração e promoção. Em seguida, em de-

zembro de 2004, o Governo Federal instituiu o Programa Nacional de Produção e Uso 

do Biodiesel (PNPB), que consolidou o marco regulatório responsável pela incorpora-

ção do biodiesel à matriz energética brasileira e que atualmente impulsiona a estrutu-

ração e o desenvolvimento do setor.  

Nesse contexto, uma das primeiras ações decorrentes do PNPB foi o estabele-

cimento de percentuais mínimos de biodiesel a serem misturados ao diesel, por meio 

da Lei nº 11.097/2005 (Cremonez et al., 2015), que entrou em vigor em janeiro de 

2008, estabelecendo percentuais obrigatórios de adição de biodiesel ao diesel comer-

cializado em todo o território nacional, inicialmente a 2% (Padula et al., 2012). Com o 

amadurecimento do mercado nacional, esses percentuais foram gradualmente ampli-

ados pelo Conselho Nacional de Política Energética (CNPE), acompanhando a evolu-

ção tecnológica e a capacidade produtiva do setor. Em abril de 2023, a mistura obri-

gatória foi elevada de 10% para 12% (Resolução CNPE nº 3/2023); em março de 

2024, o percentual aumentou para 14% (Resolução CNPE nº 8/2023); e, conforme 

determinação da Resolução CNPE nº 9/2025, a proporção deverá atingir 15% a partir 

de 1º de agosto de 2025 (ANP, 2025).  

Versão Final Homologada
10/02/2026 09:55



17 

O Brasil ocupa um papel de destaque no cenário mundial de produção de bio-

diesel, tendo se tornado, em 2010, o segundo maior produtor global, com um volume 

de aproximadamente 2,39 milhões de m³ (Padula et al., 2012). De acordo com dados 

divulgados pela Agência Nacional do Petróleo, Gás Natural e Biocombustíveis (ANP), 

o Brasil produziu, em 2023, aproximadamente 7,52 bilhões de litros de biodiesel, pro-

venientes das 49 usinas produtoras em operação no país. Esse volume representa 

um aumento de cerca de 20% em relação ao registrado no ano anterior, configurando 

um importante avanço na consolidação da produção nacional. O recorde anterior ha-

via sido alcançado em 2021, quando foram produzidos 6,8 bilhões de litros de biodi-

esel (ANP, 2023).  

De acordo com dados da ANP, o Brasil produziu um total de 9,07 milhões de 

metros cúbicos (m³) de biodiesel ao longo de 2024, representando um aumento de 

20,4% em relação ao ano anterior, quando foram produzidos 7,52 milhões de m³. Atu-

almente, a capacidade instalada do país é estimada em 14,7 bilhões de litros por ano, 

o que demonstra que ainda há margem para expansão da produção dentro do parque 

industrial existente. (ANP/ABIOVE, 2025).  

A Figura 1 apresenta a evolução da produção anual de biodiesel no Brasil na 

última década, evidenciando crescimento consistente ao longo do período. A partir de 

2015, essa expansão tornou-se mais pronunciada, acompanhando o aumento grada-

tivo do teor obrigatório de biodiesel na mistura comercializada no país. Nos anos mais 

recentes, o ritmo de crescimento mostra-se mais moderado, indicando relativa estabi-

lização da produção. No entanto, a tendência de aumento registrada ao longo dos 

anos confirma a expansão e o amadurecimento do setor. 

 
Figura 1: Produção anual de biodiesel no Brasil nos últimos 10 anos 

 

 

Fonte/Elaboração: ANP/ABIOVE - Coordenadoria de Economia e Estatística 
Dados retirados do Painel Dinâmico do Biodiesel, elaborado pela ANP. 
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A elevada produção do biodiesel no país se deve à grande diversidade de grãos 

que podem ser utilizados na produção de óleos vegetais. Atualmente, as regiões sul 

e centro-oeste lideram a produção de biodiesel utilizando óleo de soja (72%) como 

matriz principal, seguidas pelo óleo de fritura, que se trata do resíduo composto por 

óleo de soja residual (13%), gordura animal (bovina, avícola e suína) (11%) e outros 

óleos vegetais, como óleos de algodão, canola, girassol, macaúba, milho, palma e 

palmiste (4%) (Aquino et al., 2022). Esse cenário reforça o papel estratégico do Brasil 

na construção de uma matriz energética mais sustentável e diversificada. Devido à 

sua capacidade produtiva e à ampla disponibilidade de matérias-primas. 

  

2.2.2. Matérias-primas  
 

Inicialmente, o biodiesel era produzido predominantemente a partir de óleos 

vegetais comestíveis, como óleo de palma, óleo de soja e óleo de girassol (Sentanu-

hady et al., 2022). Entretanto, outras oleaginosas também têm se mostrado relevantes 

na produção desse biocombustível, entre as quais se destacam a mostarda, a came-

lina, o caroço de algodão, a canola, o amendoim, e a colza (Jha et al., 2022).  

O algodão (Gossypium hirsutum L.), pertencente à família Malvaceae, destaca-

se como uma das principais culturas agrícolas de importância econômica mundial, 

devido ao amplo aproveitamento de suas fibras naturais pela indústria têxtil. Além de 

seu valor industrial, o algodão é reconhecido como uma das mais promissoras fontes 

de proteínas vegetais, situando-se logo após a soja, e figura entre as principais cultu-

ras produtoras de óleo vegetal (Gunstone et al., 2007; Ahmad et al., 2007).  

O óleo de semente de algodão apresenta uma composição lipídica complexa, 

composta por diferentes classes de ácidos graxos. Em sua fração saturada, predomi-

nam o ácido palmítico (22 26%) e o ácido esteárico (2 5%), acompanhados de pe-

quenas quantidades de ácidos mirístico, araquídico e behênico. Já entre os ácidos 

graxos monoinsaturados, destacam-se o ácido oleico (15 20%) e o ácido palmitoleico. 

O ácido linoleico (49 58%) é o principal ácido graxo poli-insaturado, estando presente 

juntamente com traços de ácido linolênico (Dowd et al., 2010; Yesilyurt et al., 2020).  

Essa composição do óleo de algodão resulta em propriedades físico-químicas 

comparáveis às de óleos vegetais amplamente utilizados, especialmente pela pre-

sença de triglicerídeos heterogêneos capazes de serem transformados em ésteres. 

Tal composição reforça o potencial do óleo de algodão como matéria-prima para a 

produção de biodiesel (Rashid et al., 2009). 
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Além disso, o óleo de algodão apresenta elevada estabilidade térmica durante 

processos de fritura, dispensando etapas adicionais de hidrogenação. Seu sabor neu-

tro contribui para a preservação das características sensoriais dos alimentos, o que 

justifica seu amplo uso na indústria alimentícia para frituras e preparo de produtos 

comestíveis (Sharif et al., 2019). 

Por outro lado, a busca de alternativas mais econômicas e sustentáveis aos 

métodos convencionais de produção do biodiesel, diversas pesquisas têm sido de-

senvolvidas com foco na utilização de matérias-primas de menor custo e maior dispo-

nibilidade (Kuznetsov et al., 2023; Go et al., 2023). Entre os materiais estudados e 

aplicados destacam-se o óleo residual de cozinha, o óleo proveniente de microalgas, 

as gorduras animais e os óleos vegetais não comestíveis (Zheng e Cho, 2025). No 

Brasil, o biodiesel também é produzido a partir de óleo residual; entretanto, a partici-

pação dessa matéria-prima na matriz energética ainda é bastante limitada, como pode 

ser observada no Figura 2. Em 2023, apenas 2% do biodiesel produzido teve como 

origem óleos residuais, percentual que reduziu para cerca de 1% entre 2024 e 2025 

(ANP/ABIOVE, 2024).

Figura 2: Produção de biodiesel por matéria-prima.

Fonte: Planilha Excel 4-13 da ANP/ABIOVE - Coordenadoria de Economia e Estatística.

2.2.3. Óleo Residual de fritura 

O óleo residual de fritura corresponde aos resíduos de gorduras, principalmente 

de origem vegetal, utilizados em operações de fritura de alimentos para consumo hu-

mano, tanto em ambientes domésticos quanto em estabelecimentos comerciais e na 

indústria alimentícia. O processo de fritura consiste no aquecimento do óleo a 
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temperaturas entre 160 e 220 °C, geralmente na presença de ar, durante períodos 

prolongados. Nessas condições, o óleo sofre diversas alterações físico-químicas, va-

riações na tensão superficial e na coloração, além do aumento da acidez devido à 

formação de ácidos graxos livres. Também podem ocorrer odores desagradáveis, ca-

racterísticos do ranço, e maior tendência à formação de espuma (Rosa da Silva, 

2011).  

No Brasil, o aproveitamento do óleo residual de fritura (ORF) como matéria-

prima para a produção de biodiesel ainda é pouco expressivo. Contudo, sua reutiliza-

ção representa uma estratégia ambientalmente vantajosa, capaz de reduzir os custos 

relacionados ao tratamento e à manutenção dos sistemas de saneamento básico (Da 

Silva et al., 2017).  

A produção de biodiesel a partir de óleo residual de fritura como matéria-prima 

não apresenta conflito direto com a acessibilidade alimentar e pode reduzir significa-

tivamente o custo de produção, uma vez que o custo do óleo residual corresponde a 

aproximadamente 70 a 95% do custo total do biodiesel (Ambat et al., 2018; Suzihaque 

et al., 2022). Além disso, essa prática representa uma alternativa sustentável para o 

aproveitamento de até 88% desses resíduos, dos quais aproximadamente 2% corres-

pondem a matéria sólida, 10% a glicerina e 88% a ésteres com valor energético, re-

sultando em benefícios ambientais relevantes (Rosa da Silva, 2011).  

Estima-se que apenas cerca de 2,5% do óleo produzido no país seja reutilizado, 

redes de esgoto, ou incinerado. Tal prática representa um problema ambiental signifi-

cativo, visto que um litro de óleo pode contaminar até um milhão de litros de água. 

Isso ocorre devido à baixa solubilidade dos óleos e gorduras, que dificultam sua de-

gradação biológica quando presentes em grandes quantidades. Além disso, a menor 

densidade do óleo contribui para a formação de películas superficiais que impedem a 

troca gasosa, reduzindo a disponibilidade de oxigênio dissolvido e elevando a carga 

orgânica dos ecossistemas aquáticos.  

A produção de biodiesel a partir de óleo residual de fritura como matéria-prima 

não apresenta conflito direto com a acessibilidade alimentar e pode reduzir significa-

tivamente o custo de produção, uma vez que o custo do óleo residual corresponde a 

aproximadamente 70 a 95% do custo total do biodiesel (Ambat et al., 2018; Suzihaque 

et al., 2022). Além disso, essa prática representa uma alternativa sustentável para o 

aproveitamento de até 88% desses resíduos, dos quais aproximadamente 2% 
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correspondem a matéria sólida, 10% a glicerina e 88% a ésteres com valor energético, 

resultando em benefícios ambientais relevantes (Rosa da Silva, 2011).  

  

2.3. SÍNTESE DO BIODIESEL  
 

Convencionalmente a produção do biodiesel se dá através de uma reação de 

transesterificação, observada na Figura 3, onde um triglicerídeo, ou ácidos graxos li-

vres, reage com um álcool de cadeia curta como o metanol ou etanol, na presença de 

um catalisador (ácido, alcalino ou enzimático), resultando em uma mistura de ésteres 

e glicerol (Berrios et al., 2008; Anil et al., 2024). 

A transesterificação é amplamente utilizada para reduzir a viscosidade de óleos 

não comestíveis e convertê-los em ésteres, resultando em biocombustíveis com me-

lhor miscibilidade no diesel. Contudo, o rendimento, a qualidade do produto e a efici-

ência do processo são fortemente influenciados por fatores como a composição da 

biomassa e as condições operacionais, incluindo temperatura, pressão, tempo de re-

ação, tipo de reator e catalisador empregado (Jha et al., 2022).  

 
Figura 3: Reação de transesterificação de triglicerídeos para biodiesel (mistura de 

ésteres). 

 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

Rashid et al., (2009) conduziram um estudo detalhado da produção de biodiesel 

a partir de óleo de semente de algodão, com o objetivo de avaliar o efeito de diferentes 

parâmetros reacionais sobre o rendimento e a qualidade do biocombustível. As con-

dições otimizadas determinadas pelos autores incluíram uma razão molar meta-

nol/óleo de 6:1 (mol/mol), 0,75% de metóxido de sódio em massa, temperatura de 65 
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°C, agitação de 600 rpm e tempo de reação de 90 min, resultando em um rendimento 

máximo de ésteres metílicos de 96,9%.  

De forma semelhante, Yesilyurt et al., (2020) também investigaram a produção 

de biodiesel de óleo de semente de algodão via transesterificação alcalina, utilizando 

metanol como agente alcoólico. Os autores verificaram que a razão molar meta-

nol/óleo de 6:1, aliada a uma temperatura de 60 °C e tempo reacional de 60 min, 

proporcionou um rendimento de 94%, valor próximo ao obtido por Rashid et al., (2009). 

Esses resultados indicam que, sob condições reacionais otimizadas, o óleo de algo-

dão apresenta elevado potencial de conversão em biodiesel, com eficiência compará-

vel a outras matérias-primas vegetais amplamente utilizadas.  

Em relação ao óleo residual, a reação de transesterificação pode apresentar 

dificuldades quando o teor de ácidos graxos livres (AGL) ultrapassar 1%, limite consi-

derado adequado para o processo. Nessas condições, torna-se necessária a realiza-

ção de uma etapa de esterificação ou de pré-tratamento para reduzir o teor de AGL e 

viabilizar a conversão eficiente (Suzihaque et al., 2022).  

et al. (2012), é possível alcançar um rendimento 

ótimo de até 99,3% utilizando essa mesma matéria-prima, o que reforça que o ORF 

se apresenta como uma alternativa viável e sustentável para a produção de biodiesel. 

Diante desse potencial, o presente trabalho propõe avaliar a viabilidade técnica de 

uma metodologia para a produção de biodiesel metílico a partir de óleo de fritura co-

letado em um restaurante local.  

Após a transesterificação, o biodiesel pode ser separado do glicerol por sedi-

mentação gravitacional simples. O biodiesel resultado desta reação contém diversas 

impurezas que deterioram a sua qualidade, como ácidos graxos livres, catalisador re-

sidual, glicerol residual, sabão, excesso de álcool e vestígios de metais (Berrios et al., 

2008; Gomes et al., 2015).  

 

2.4. PURIFICAÇÃO DO BIODIESEL  
 
A purificação do biodiesel desempenha um papel fundamental na obtenção de 

um produto de melhor qualidade, em conformidade com a Resolução nº 920 da ANP 

(Agência Nacional do Petróleo, Gás Natural e Biocombustíveis) de 2023, possibili-

tando a sua comercialização (Pousa et al., 2007; ANP, 2023). A purificação é essen-

cial para garantir que o combustível não prejudique a qualidade das emissões durante 
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a queima, bem como o desempenho, a integridade e a segurança do motor (Gomes 

et al., 2015). Na Tabela 1 são apresentados alguns dos parâmetros para a especifica-

ção do biodiesel, e que serão abordados neste trabalho. 

 
Tabela 1: Principais especificações do biodiesel segundo a Resolução ANP nº 

920/2023. 
 

Propriedade Unidades Limites 

Aspecto - Homogêneo, límpido 
e isento de impurezas 

Índice de Acidez (IA) mg KOH/g 0,50 

Massa específica 20°C kg/m³ 850 a 900 

Viscosidade 40°C mm²/s 3,0 a 5,0 

  

 Fonte: ANP, 2023 RESOLUÇÃO ANP Nº 920, DE 4 DE ABRIL DE 2023 - DOU DE 05-04-2023  

 

 O método mais comumente utilizado pelas indústrias para purificação do bio-

diesel é a lavagem sucessiva com água até a remoção completa das suas impurezas. 

No entanto, este processo pode causar emulsões e gerar um grande fluxo de efluen-

tes, resultando em impactos ambientais e econômicos. Além disso, aumenta signifi-

cativamente o custo operacional devido ao alto consumo de energia associado à se-

cagem do biodiesel após a lavagem (Atadashi et al., 2015).  

 Neste contexto, a purificação com o uso de adsorventes se destaca como uma 

solução tecnológica promissora devido as suas vantagens, tais como, forte afinidade 

com compostos polares, melhora da qualidade do combustível, a não geração de eflu-

entes, e menor tempo de operação (Chen et al., 2012; Alves et al., 2016; Sandouqa 

et al., 2020). Além disso, por ser um material sólido há possibilidade de recuperação 

e regeneração dos adsorventes contribuindo para a redução dos custos operacionais 

e tornando a aplicação dessa tecnologia ainda mais sustentável e economicamente 

viável.  

Em outro estudo, De Castro Vasques et al., (2013) avaliaram a eficiência de 

carvões ativados comerciais e de materiais modificados com HNO  na remoção de 

glicerol residual do biodiesel. Os autores constataram que o carvão ativado tratado 

quimicamente apresentou desempenho superior, reduzindo a concentração de glice-

rol de 0,4354% para 0,02% (m/m), valor compatível com as exigências estabelecidas 

pela legislação. 
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 Na literatura, diversas propostas têm sido apresentadas envolvendo diferentes 

materiais que podem ser utilizados no processo de purificação do biodiesel por via 

seca (Stojkovic et al., 2014). A utilização de adsorventes comerciais tem se mostrado 

eficaz na remoção de contaminantes do biodiesel. Faccini et al., (2011) investigaram 

a purificação em batelada do biodiesel de óleo de soja a 65 °C por 20 minutos, utili-

zando Magnesol® (silicato de magnésio), sílica e duas resinas de troca iônica, Am-

berlite BD10 DRY® e Purolite PD 206®. Os autores relataram que Magnesol® a 1% 

e sílica a 2% se destacaram como os materiais mais eficientes na purificação, promo-

vendo reduções significativas em parâmetros críticos, como acidez, sabão, água, me-

tanol e glicerol livre. Segundo o estudo, os valores obtidos após o tratamento foram 

inferiores a limites industriais relevantes, incluindo acidez menor que 0,17 mg KOH 

g ¹, 61 ppm de sabão, 500 mg kg ¹ de água, 0,22% de metanol e 0,03% de glicerol 

livre, demonstrando desempenho comparável ao obtido pelo método convencional de 

lavagem ácida.  

 Um aspecto relevante no uso de adsorventes é a possibilidade de acelerar a 

purificação do biodiesel sem gerar efluentes líquidos. Para que essa estratégia seja 

eficaz, o material empregado deve apresentar elevada capacidade de remoção de 

impurezas e ser economicamente viável (Manique et al., 2012). Contudo, apesar da 

eficiência dos adsorventes comerciais, seu elevado custo e o descarte associado limi-

tam a aplicação em larga escala na indústria, tornando o processo pouco atrativo eco-

nomicamente (Alves et al., 2016). Neste contexto, materiais alternativos renováveis e 

de baixo custo, têm sido largamente estudados para a purificação de biodiesel, como 

uma alternativa de processo promissor para ser aplicado como etapa industrial da 

purificação de biodiesel durante sua produção.  

 Na busca por materiais adsorventes de menor custo e maior eficiência, pes-

quisadores têm investigado resíduos de material lignocelulósicos como alternativas 

para a remoção de impurezas e a purificação do biodiesel. Entre esses materiais, des-

tacam-se a cinza da casca de arroz, o bagaço de cana-de-açúcar, além de amidos de 

diferentes fontes, como milho, arroz e mandioca e a celulose de eucalipto (Manique 

et al., 2012; Gomes et al., 2015; Oliveira et al., 2018). Resíduos agroindustriais e bio-

massas deslignificadas têm se destacado como alternativas promissoras e de baixo 

custo para a produção de adsorventes, devido à presença de grupos hidroxila ativos. 

Além de oferecerem elevada área superficial, seu aproveitamento contribui para 
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reduzir o descarte inadequado desses materiais, mitigando impactos ambientais as-

sociados à alta carga orgânica (Gomes et al., 2015; Sandouqa et al., 2020).  

  

2.5. ADSORÇÃO  
 

 A adsorção é um processo físico-químico amplamente empregado na indústria 

devido à sua eficiência na separação e purificação de substâncias. Esse fenômeno 

consiste na transferência de um ou mais componentes presentes em uma fase fluida 

(gasosa ou líquida) para a superfície de um sólido, denominado adsorvente, enquanto 

a substância retida recebe o nome de adsorvato (Ferreira et al., 2014; Oliveira et al., 

2018).  

No caso específico da adsorção em fase líquida, considerada um dos métodos 

mais utilizados para remoção de impurezas, o processo baseia-se na capacidade que 

certos materiais sólidos possuem de atrair e concentrar seletivamente moléculas pre-

sentes na solução com a qual está em contato (Manique, 2012; Gomes et al., 2015). 

A eficiência dessa operação de transferência de massa está diretamente relacionada 

à área superficial do adsorvente, de modo que materiais porosos são os mais comu-

mente empregados, pois apresentam maior superfície disponível para interação (Ru-

thven, 1984; Ferreira et al., 2014). Esses materiais são classificados conforme o diâ-

metro de seus poros em microporosos, mesoporosos e macroporosos (Faccini et al., 

2011).  

 A adsorção pode ser classificada, de acordo com a natureza e intensidade das 

interações envolvidas, em dois tipos principais: adsorção física (ou fisissorção) e ad-

sorção química (ou quimissorção) (Ruthven, 1984).  

 Na adsorção física, as moléculas do adsorvato aderem à superfície do adsor-

vente por meio de interações fracas, principalmente forças de Van der Waals, seme-

lhantes às forças de coesão intermoleculares. Por esse motivo, esse tipo de adsorção 

é geralmente reversível, ocorre em múltiplas camadas e apresenta menor energia de 

ligação. Em contraste, a adsorção química envolve a formação de ligações mais for-

tes, decorrentes da troca ou compartilhamento de elétrons entre o adsorvato e os sí-

tios ativos presentes na superfície do adsorvente, caracterizando, portanto, uma rea-

ção química. A quimissorção é altamente seletiva e ocorre somente quando o adsor-

vente possui sítios específicos capazes de interagir quimicamente com determinadas 
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moléculas, sendo normalmente um processo irreversível e limitado à formação de uma 

única camada (Ferreira et al., 2014).  

 A capacidade de adsorção e a cinética do processo são influenciadas princi-

palmente pela área superficial do adsorvente, pela concentração inicial do adsorvato 

e pelo tamanho das partículas. Quanto maior a área superficial disponível, maior tende 

a ser a quantidade de moléculas adsorvidas. Além disso, partículas menores apresen-

tam maior superfície de contato por unidade de massa, o que também intensifica o 

processo (Barros, 2001 apud Kieling, 2007; Manique et al., 2012).  

 Nesse contexto, materiais com elevada área superficial e estrutura particulada 

mais fina tendem a apresentar melhor desempenho na remoção de impurezas espe-

cíficas. Assim, compreender esses fatores é essencial para este trabalho, que tem 

como objetivo avaliar a capacidade de adsorção de água e glicerol presentes no bio-

diesel, utilizando microfibras de palha de milho e nanocristais de celulose como po-

tenciais adsorventes. 

 

2.6. MATERIAIS CELULÓSICOS  
 

2.6.1. Celulose  
 

 A celulose é o polímero orgânico mais abundante na natureza e uma fonte 

renovável essencial para o desenvolvimento de produtos sustentáveis e biocompatí-

veis. Trata-se de um homopolímero constituído por unidades de celobiose, um dissa-

-1,4-glicosídicas 

(Figura 4).  

Figura 4: Estrutura química da celulose 

 
Fonte: Adaptado de Heinze (2015). 
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As moléculas de celobiose estão organizadas de maneira linear, apresentando 

forte tendência à formação de pontes de hidrogênio intra e intermoleculares, como 

mostra a Figura 5, o que resulta na agregação das cadeias em microfibrilas de celu-

lose, que, por sua vez, compõem as fibras lignocelulósicas (Pinkert et al., 2009).  

 
Figura 5: Ligações de hidrogênio intra e intermoleculares na celulose. 

 
Fonte: Adaptado de Pinkert et al., 2009 

 

 A celulose apresenta-se geralmente disposta em estruturas semicristalinas, 

responsáveis por impedir sua solubilização em água sob condições naturais, devido à 

-1,4 reforçadas pelas pontes de hidrogênio. 

No entanto, as regiões amorfas, caracterizadas por cadeias menos ordenadas e iden-

tificadas como pontos de maior interação com as hemiceluloses, possuem maior ca-

pacidade de absorção de água. Essa característica confere à celulose propriedades 

como maciez e flexibilidade (Silva et al., 2009; Agbor et al., 2011; Oliveira et al., 2018).  

 O uso de adsorventes naturais e biodegradáveis, como a celulose, tem se des-

tacado como alternativa promissora para a purificação a seco do biodiesel, substi-

tuindo a lavagem úmida. Conforme relatado por Gomes et al., (2015) e Squissato et 

al., (2015), esses materiais apresentam alta eficiência na remoção de impurezas, con-

tribuindo para a redução do índice de acidez, da alcalinidade combinada, da glicerina 

livre e da turbidez do combustível. Além disso, possibilitam a condução do processo 

em temperatura ambiente, evitando o aquecimento do biodiesel e prevenindo a for-

mação de subprodutos decorrentes da degradação térmica. Cinzas de casca de arroz 

foram utilizadas para purificação do biodiesel, e os resultados de remoção foram se-

melhantes ao adsorvente comercial Magnesol, devido à elevada concentração de sí-

lica em sua composição e a presença de meso e macroporos (Manique et al., 2012). 

Alves et al. (2016) mostraram que a adição de apenas 0,5% em peso de bagaço de 
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cana-de-açúcar removeu 40% da glicerina do biodiesel bruto e produziu um biodiesel 

purificado com menos de 0,02% em peso de glicerina.  

  

2.6.2. Palha de Milho  
 

 Segundo a Agência Brasil, a safra brasileira terminou o ano de 2024 com a 

produção de 292,7 milhões de toneladas de cereais, leguminosas e oleaginosas, entre 

os quais a produção de milho foi estimada em 114,7 milhões de toneladas. O estado 

do Paraná se encontra em segundo lugar como maior produtor nacional de grãos após 

o Mato Grosso, com uma produção estimada em 12,8% (Agência Brasil, 2025).  

 A palha de milho é composta majoritariamente por carboidratos estruturais, 

sendo a celulose o seu principal componente. As fibras apresentam uma estrutura 

celulósica formada por regiões cristalinas e amorfas. A fração amorfa contém diversos 

grupos funcionais associados à parede celular, composta, em base seca, por aproxi-

madamente 35 39% de celulose, 20 24% de hemicelulose e 11 19% de lignina. Es-

tes grupos presentes na superfície têm capacidade de absorção através de interações 

químicas (Menon; Rao, 2012; Casagranda, 2014).  

 No contexto do reaproveitamento desses resíduos, Peng et al., (2021) usaram 

o caule do milho modificado com ácido málico como adsorvente no tratamento de 

águas residuais para remover corantes, óleo derramado e metais tóxicos.  

 A capacidade de adsorção da palha de milho in natura (Honorato et al., 2015) 

também foi estudada na adsorção do corante azul de metileno em efluentes. Os au-

tores também avaliaram o efeito da modificação na superfície do adsorvente visando 

uma maior eficiência do material. Neste contexto, Jin et al., (2022) usaram uma com-

binação de métodos de pré-tratamento químico e biológico para extrair a celulose da 

palha de milho com uma eficiência de cerca de 92%. Os autores também relatam que 

o desempenho de adsorção do carbono poroso obtido foi mantido em 50% do valor 

original após cinco ciclos, o que demonstra a eficiência do adsorvente. Dando sequên-

cia a esses estudos, outros autores destacam o tratamento químico da palha de milho 

como uma estratégia para aprimorar sua capacidade de adsorção de metais pesados 

e otimizar a purificação da água (Wang et al., 2023; Zhu et al., 2023).  

 Corroborado pelos resultados dos trabalhos acima mencionados, os resíduos 

lignocelulósicos provenientes da produção de milho, como a palha, configuram-se 

como potenciais adsorventes de baixo custo e origem renovável. Considerando que 

Versão Final Homologada
10/02/2026 09:55



29 

sua utilização como material alternativo na purificação de biodiesel ainda é pouco ex-

plorada, o presente trabalho tem como objetivo avaliar a viabilidade técnica da palha 

de milho como adsorvente alternativo para a remoção de impurezas do biodiesel.  

 

2.6.3. Nanocristais de celulose  
  

 Outra potencial fonte de biopolímeros para aplicações sustentáveis e renová-

veis é o eucalipto. Na literatura, ele é amplamente utilizado na produção de bioprodu-

tos químicos, materiais e biocombustíveis. Segundo Vallejos et al., (2016), a serragem 

de eucalipto, rica em celulose e lignina, é normalmente utilizada para obter produtos 

de baixo valor agregado, como pellets e briquetes (bioenergia), carvão vegetal (adsor-

vente), enchimento (compósitos) e painéis de madeira (móveis e materiais de cons-

trução).  

 Os nanocristais de celulose (CNC) são partículas cristalinas alongadas, com 

formato semelhante a agulhas e obtidas a partir das regiões mais ordenadas da celu-

lose. Apresentam propriedades como baixa densidade (1,5 g/cm³) (Mariano et al., 

2014), alta razão superfície/volume, elevada resistência à tração (10 GPa) e rigidez 

(110 130 GPa). Além disso, esses nanomateriais podem ser quimicamente modifica-

dos para ajustar suas propriedades a diferentes finalidades, o que amplia significati-

vamente seus potenciais de aplicações tecnológicas (Shojaeiarani et al., 2021). 

 Squissato et al., (2017) relata a eficiência do uso de polpa de eucalipto como 

adsorvente para remoção de metais do biodiesel. Segundo os autores, os biomateriais 

celulósicos, como a polpa de eucalipto, apresentam elevada capacidade de adsorção, 

em função da presença de grupos hidroxila ativos em sua cadeia principal, associada 

ao baixo custo e à biodegradabilidade do material. 

  

2.6.4. Carboximetilação  
 

 A modificação química da superfície de biopolímeros naturais tem como obje-

tivo aprimorar a capacidade absortiva da matriz polimérica. A carboximetilação por ser 

uma síntese rápida, de fácil execução e que não demanda um grande consumo de 

reagentes é comumente empregada na modificação de superfícies de biopolímeros. 

A reação de carboximetilação ocorre na superfície das fibras, geralmente na celulose 

e na lignina, pelo tratamento com hidróxido de sódio e ácido cloroacético em solução 

de álcool etílico (Figura 6). Durante esse processo, forma-se a álcali-celulose na forma 
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de um alcoolato, tanto nas hidroxilas secundárias quanto na primária, devido ao meio 

fortemente básico (Oliveira et al., 2018), o que resulta na formação da carboximetilce-

lulose (CMC). 

 

 

Fonte: Adaptado de Oliveira et al., 2018 

 

 As propriedades do CMC dependem de fatores como peso molecular, grau de 

substituição e distribuição dos grupos carboximetila (-CH COONa) ao longo das ca-

deias poliméricas. O grau de substituição, que pode ser influenciado por diversas va-

riáveis, geralmente varia entre 0,60 e 0,95 grupos carboximetil por unidade monomé-

rica. Quanto maior esse grau e/ou a uniformidade de distribuição dos grupos carboxi-

metila, maior a solubilidade do polímero em água (Cheng, Biswas, 2011).  

Embora esse método ainda seja pouco estudado na síntese de adsorventes 

para a purificação do biodiesel, estudos como o de Oliveira et al., (2018) demonstram 

a eficiência das fibras de bagaço de cana purificadas e carboximetilada na remoção 

dos contaminantes do biodiesel bruto de óleo de soja, e, na remoção de água do bio-

diesel lavado, cerca de 98% de glicerol e água foram removidos. Essa eficiência está 

associada à modificação química dos dois principais precursores do material, a celu-

lose e a lignina, que potencializam sua capacidade de adsorção.  

 Mondal et al., -celulose 

extraída da casca de milho. O material obtido apresentou alta pureza (99,99%), supe-

rior tanto à carboximetilcelulose padrão (99,95%) quanto ao mínimo exigido de grau 

Figura 6: Representação esquemática da reação de carboximetilação da celulose. 
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comercial (98%). Além disso, o adsorvente demonstrou excelente capacidade de re-

tenção de água e óleo, bem como um ótimo grau de substituição, tornando-o ade-

quado para aditivos farmacêuticos e alimentares.  

Li et al. (2019) prepararam carboximetilcelulose (CMC) a partir de palha de trigo 

como matéria-prima, identificando, por meio de análises espectroscópicas, bandas 

características associadas aos grupos O, CH  e COO , o que confirmou a ocorrên-

cia da reação de carboximetilação. De forma semelhante, Rahman et al. (2022) pro-

duziram CMC com alto grau de substituição a partir de polpa branqueada de madeira 

dura, obtendo resultados compatíveis quanto à caracterização do material. 

Assim, a aplicação de adsorventes carboximetilados, a partir de microfibras de 

palha de milho e nanocristais de celulose derivados do eucalipto na purificação de 

biodiesel desponta como uma alternativa promissora, tanto do ponto de vista econô-

mico quanto ambiental, contribuindo para a síntese de um biocombustível que atenda 

aos padrões de qualidade exigidos pela ANP para sua comercialização.  
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3. METODOLOGIA  
 

Neste capítulo, apresenta-se a metodologia empregada na produção do éster 

metílico de segunda geração a partir do óleo de algodão residual, bem como na sín-

tese dos bioadsorventes de origem celulósica. São descritos os materiais e reagentes 

utilizados, os procedimentos adotados para a produção e caracterização do biodiesel, 

além das etapas de preparo e análise dos bioadsorventes. Para a realização deste 

trabalho foi utilizada a estrutura, equipamentos e vidrarias do laboratório de síntese e 

caracterização de materiais (PROMAT) da Universidade Federal da Integração Latino-

Americana (UNILA). 

 

3.1. REAGENTES 
 

Os reagentes utilizados neste trabalho foram de grau analítico e aparecem listados 

na Tabela 2.  

Tabela 2: Reagentes utilizados. 
Reagente Pureza CAS Marca 

Hidróxido de sódio 99,00 % P.A. 1310-73-2 Synth 
Álcool Metílico 99,80 % P.A. 67-56-1 Dinâmica 
Álcool Etílico 99,50 % P.A. 64-17-5 SAL.R 

Ácido cloroacético 99,00 % P.A. 79-11-8 Êxodo Científica 
Ácido acético glacial 99,70 % P.A. 64-19-7 CRQ 

Cloreto de sódio   7647-14-5 
 

NEON 

Ácido sulfúrico 95,00-98,00 % P.A. 7664-93-9 NEON 
Cloreto de amônio 100,00 % P.A. 12125-02-9 NEON 

Iso-octano  540-84-1 SIGMA (St. Louis, 
MO, USA) 

Nitrogênio gasoso -  Comercial 
Metil tricosanoato   SIGMA (St. Louis, 

MO, USA) 
Fame mix C4-C24 GC-MS 

 
18919-1AMP Supelco (St. Louis, 

MO, USA) 
Dimetisulfóxido 

(DMSO) 
 67-68-5 ACS Científica 

Tetrahidrofurano 
(THF) 

  Cromoline 

 
Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

3.2. COLETA E PRÉ-TRATAMENTO DO ORF  
 

O óleo de algodão utilizado neste estudo, tanto na forma refinada quanto como 

resíduo pós-fritura, foi fornecido por um restaurante localizado na cidade de Foz do 

Iguaçu. O óleo residual permaneceu em decantação após a coleta.  
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Para adequá-lo às condições da reação, foi realizado um pré-tratamento de 

purificação, conforme descrito por Christoff (2006). O óleo foi inicialmente transferido 

para um béquer de vidro de 1000 mL e submetido a aquecimento a aproximadamente 

45 °C, sob agitação magnética por cerca de 5 min, até apresentar fluidez homogênea, 

conforme ilustrado na Figura 7. Em seguida, foi submetido à filtração em funil de 

Büchner equipado com filtro qualitativo grau 1 (retenção de até 11 µm), acoplado a 

um kitasato ligado a uma bomba a vácuo, com o objetivo de acelerar um processo que 

ocorreria naturalmente por gravidade. Após esse processo foi recolhido uma pequena 

quantidade para análise e o restante foi armazenado em recipientes de vidro com 

tampa para a posterior síntese. 

 

Figura 7: (a) Óleo residual coletado e armazenado em recipiente de vidro; (b) Aque-
cimento do óleo previamente filtrado na etapa de pré-tratamento. 

 

 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

3.3. CARACTERIZAÇÃO FÍSICO-QUÍMICA DO ÓLEO COLETADO E DO BIODI-
ESEL. 
 

3.3.1. Perfil de ácidos graxos do óleo comercial e residual de algodão por CG-FID 
 

A análise dos ácidos graxos do óleo comercial e residual de algodão foi reali-

zada no laboratório LEIMAA, utilizando-se o procedimento de preparo de amostras 

descrito por Fûhr et al., (2022). 

3.3.1.1. Preparo das amostras 
 

Inicialmente, adicionaram-

tila (padrão interno, PI) em um tubo falcon, seguido da evaporação do solvente sob 

fluxo de nitrogênio. Em seguida, pesaram-se 0,025 ± 0,001 g da amostra no mesmo 

a b 
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tubo. Foram adicionados 4 mL de solução de NaOH em metanol a 0,50 mol L ¹. Após 

o fechamento dos tubos, estes foram submetidos a banho ultrassônico por 6 minutos, 

à temperatura ambiente (20 25 °C). Posteriormente, adicionaram-se 5 mL do rea-

gente esterificante (cloreto de amônio, metanol e ácido sulfúrico). Os tubos foram no-

vamente fechados e colocados em banho ultrassom por 5 minutos, também à tempe-

ratura ambiente, para promover a reação por catálise ácida. Para a separação de fa-

ses, adicionaram-se 4 mL de solução saturada de cloreto de sódio, seguindo-se agi-

tação em vortex por 30 segundos. Na sequência, adicionaram-se 2,0 mL de isooctano, 

agitando novamente por 30 segundos. Os tubos foram então mantidos em repouso a 

22 °C por 24 horas, permitindo a completa separação das fases. Após esse período, 

a fase orgânica (camada superior) foi cuidadosamente coletada e encaminhada para 

análise cromatográfica. 

 

3.3.1.2. Condições do cromatógrafo 
 

As análises do perfil de ácidos graxos do óleo comercial, do óleo residual de 

algodão foram realizadas em um cromatógrafo a gás equipado com detector de ioni-

zação em chama (CG-FID, modelo TR-1310, Thermo Scientific) e coluna TR-FAME 

mento operou no modo split com fluxo de 120 mL min ¹. Os fluxos dos gases foram 

ajustados para 30 mL min ¹ de hidrogênio (gás de arraste), 40 mL min ¹ de nitrogênio 

(gás auxiliar) e 300 mL min ¹ de ar sintético. As temperaturas do injetor e do detector 

foram de 230 °C e 225 °C, respectivamente. As injeções foram realizadas em dupli-

 

A temperatura da coluna iniciou em 180 °C, mantidos por 12 min, seguido de 

aquecimento até 210 °C a uma taxa de 5 °C min ¹, permanecendo por 1 min. Em 

seguida, a temperatura foi elevada até 240 °C a uma taxa de 2,5 °C min ¹, sendo 

mantida por 14 min, totalizando 45 min de corrida analítica. As áreas dos picos foram 

determinadas pelo software Chromeleon 7, e os resultados expressos em porcenta-

gem de área relativa (% m/m) ou em mg g ¹ de lipídios da amostra, conforme o método 

de Joseph e Ackman (1992) apud Fûhr et al., (2022). A identificação dos FAMEs foi 

realizada por comparação dos tempos de retenção das amostras com o padrão co-

mercial de ésteres metílicos de ácidos graxos (Supelco® 37 Component FAME Mix, 

Sigma Aldrich, St. Louis, EUA). 
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3.3.2. Percentual de Ácidos Graxos Livres (AGL%) do ORF 
 

A determinação do percentual de ácidos graxos livres (AGL%) foi realizada em 

duplicata, mantendo-se a temperatura do óleo residual de fritura (ORF) acima de 25 

°C para garantir sua permanência na fase líquida. Inicialmente, 50 mL de álcool etílico 

foram neutralizados na presença de duas gotas de fenolftaleína a 1% (m/v), titulando-

se com solução de hidróxido de sódio (NaOH) 0,1 mol/L, previamente padronizada 

com biftalato de potássio (P.A.), até o aparecimento de leve coloração rosa da indica-

tiva do ponto de neutralização. 

Em seguida, pesaram-se 28,2 g de óleo em erlenmeyer de 250 mL. O álcool 

etílico neutralizado foi então adicionado à amostra, e a mistura resultante foi titulada 

com a mesma solução padronizada de NaOH 0,1 mol/L, conforme metodologia des-

crita por Christoff (2006). O teor de AGL foi calculado por meio da Equação (1). 

 

                                                                                   (1) 

Onde: 

AGL%: percentual de ácido graxo livre; 

VNaOH: volume da solução de NaOH (0,1 mol/L) gasto na titulação, em mL; 

: peso da amostra de óleo, em g; 

F: fator que corresponde ao decimiliequivalente-grama do ácido graxos majoritário 

(CHRISTOFF, 2006), para o óleo refinado e ORF de algodão é o ácido linoleico F= 

0,0280).  

 

3.3.3. Densidade a 20°C 
 

A massa específica do óleo refinado, do ORF, do biodiesel metílico bruto e das 

amostras purificadas pelos adsorventes PMC e CNCC foi determinada pelo método 

volumétrico descrito por Dib (2010). Devido ao volume limitado de biodiesel purificado 

(10 mL), optou-se pela utilização desse método, uma vez que ele permite manter o 

padrão de medida para todas as amostras e apresenta resultados satisfatórios para 

esse tipo de análise. 

Com a temperatura ambiente estabilizada em 20 ºC, a balança analítica (preci-

são ±0,0001 g) foi tarada utilizando-se uma proveta calibrada de 10 mL. Em seguida, 

adicionou-se o fluido à proveta, ajustando-se o volume para 2 mL por leitura do 
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menisco, e registrou-se a massa correspondente. A partir desses valores, a massa 

específica foi calculada por meio da Equação (2). 

 

                                                                                                      (2) 

onde: 

 

m: massa da amostra pesada (kg); 

v: volume aferido (m³). 

 

3.3.4. Viscosidade a 40°c 
 

Os ensaios de viscosidade do ORF e do biodiesel foram realizados em um vis-

cosímetro Brookfield, modelo DV-E, montado sobre suporte metálico, com o eixo e o 

spindle posicionados verticalmente para imersão direta na amostra. O equipamento é 

acoplado a um sistema Thermosel para controle de temperatura, mantendo as amos-

tras a 40 °C e sob rotação de 100 rpm. A Figura 8 apresenta o arranjo experimental 

utilizado.  

A viscosidade dinâmica foi inicialmente medida em centipoise (cP), conforme o 

sistema CGS de unidades, e posteriormente convertida para milipascal-segundo 

(mPa·s) no sistema SI. Em seguida, a viscosidade cinemática foi calculada utilizando 

a Equação (4).  

 

                                                                                                (4) 

Onde:  

 viscosidade dinâmica (m.Pa.s);  

 massa específica encontrada (kg/m³);  

v: viscosidade cinemática (m.m²/s).  
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Figura 8: Viscosímetro Brookfield DV-E / thermosel.

Fonte: Autoria própria, 2025 

3.3.5. Índice de Acidez

O índice de acidez (IA) é um parâmetro fundamental para avaliar o estado de 

conservação do biodiesel, sendo definido como a massa de hidróxido de potássio 

(KOH) necessária para neutralizar os ácidos graxos livres presentes em um grama de 

amostra. Valores elevados desse índice indicam maior grau de degradação do com-

bustível, geralmente associado a processos de hidrólise e oxidação. 

O índice de acidez do biodiesel produzido foi determinado por titulação, se-

guindo o método ASTM D-664, conforme recomendado pela ANP. Para isso, pesa-

ram-se 2 g de biodiesel em um erlenmeyer de 125 mL e adicionaram-se 25 mL da 

solução neutra de éter etílico e etanol (na proporção volumétrica de 2:1). Em seguida, 

foram acrescentadas três gotas de fenolftaleína a 1% e realizou-se a titulação com 

solução de KOH 0,1 M até o aparecimento de uma coloração levemente rosada e 

persistente. O valor do IA foi calculado pela Equação (3), utilizando-se o volume de 

solução básica consumido na titulação (Oliveira et al., 2018). 

                                                                                             (3)

Onde: 

I.A: índice de acidez (mg KOH/g); 

N: normalidade da solução titulante (±0,1); 

v: volume gasto da solução titulante (KOH), em mL; 

p: equivalente-grama da base (56,1056 g); 

m: massa da amostra, em g. 
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3.4. SÍNTESE DO BIODIESEL 
 

3.4.1. Determinação da Massa dos Reagentes 
 

A massa molar do óleo foi estimada a partir da massa média dos ácidos graxos 

majoritários (linoleico, oleico e palmítico), determinada pelos resultados de cromato-

grafia gasosa (CG-FID), obtendo-se valores aproximados de 853,77 g/mol e 850,02 

g/mol para o óleo refinado e para o óleo residual de fritura, respectivamente. Com 

essa massa molar média, calculou-se o número de mols de óleo utilizado na reação. 

Para a etapa de transesterificação em uma etapa única foi usado a razão molar 

óleo:álcool de 1:6, assegurando o excesso de metanol no meio reacional, conforme 

Yesilyurt et al., 2020. Considerando que a massa molar do metanol é 32,4 g/mol, a 

massa necessária para atender a essa proporção foi obtida pela Equação (4), a média 

resultando em 10,40 g ou seja aproximadamente 13,00 mL de metanol. 

 

                                                                                                    (4) 

Onde:  

n: número de mols (mols)  

m: massa (g)  

M: massa molar (g/mol)  

 

Na transesterificação do óleo residual de fritura (ORF), o metóxido de sódio é 

utilizado como catalisador da reação, enquanto o hidróxido de sódio em excesso é 

empregado para neutralizar os ácidos graxos livres presentes no óleo degradado. 

Com base no teor de AGL (%), é possível determinar a quantidade de NaOH neces-

sária para essa neutralização (Christoff, 2007). Considerando que o ácido graxo pre-

dominante é o linoleico (massa molar de 280,45 g/mol), que a massa molar do NaOH 

é 39,997 g/mol, e que os ácidos graxos livres são monocarboxílicos, estabelecendo 

uma proporção estequiométrica de 1:1 entre ácido e base, a massa total de catalisador 

a ser utilizada pode ser obtida pelas seguintes relações:  

 

                                                                                        (5)  

                                                                                          (6)  

                                                                                  (7) 
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                                                                      (8)  
  

Onde:  

mNaOH: massa de catalisador (0,6% m/móleo) (g);  

móleo: massa do óleo (g);  

 = móleo .0,006  

mlinoleico: massa em gramas do linoleico (g);  

nlinoleico: número de mols do linoleico (mol);  

Mlinoleico: massa molar do linoleico (g/mol);  

MNaOHNeut: massa adicional de catalisador para neutralização dos AGL (g);  

MNaOH: massa molar de NaOH (g/mol);  

mtotal de NaOH: massa total de catalisador (g). 

 

3.5. PROCEDIMENTO PARA A TRANSESTERIFICAÇÃO 
 

O teor de ácidos graxos livres (AGL) do óleo residual de algodão foi determi-

nado em 1,09%, valor próximo ao limite de 1% indicado na literatura para aplicação 

do processo de transesterificação alcalina em etapa única. Assim, adotou-se esse 

procedimento, tomando como referência o método descrito por Yesilyurt et al., (2020), 

com as devidas adaptações às condições experimentais deste estudo. 

A reação de transesterificação foi conduzida utilizando metóxido de sódio como 

catalisador, de forma a favorecer a conversão dos triglicerídeos em ésteres metílicos. 

A razão molar metanol/óleo foi estabelecida em 6:1 e o tempo reacional em 60 minu-

tos. A temperatura foi mantida entre 50 e 60 °C, valor adequado para minimizar a 

volatilização do metanol (64,7 °C). A determinação mássica dos reagentes encontra-

se no Anexo 1, e os valores obtidos estão apresentados na Tabela 3, sendo utilizados 

como referência no procedimento de transesterificação. 

 

Tabela 3: Valores de referência para a reação de transesterificação 
 

Amostra móleo (g) Vmetanol (mL) mNaOH (g) mNaOH Neut (g) mTotal de NaOH (g) 

ORF 46,0000 13,0000 0,2760 0,0715 0,3475 

Óleo refinado 46,0000 13,0000 0,2760 0,0065 0,2825 

Fonte: Autoria própria, 2025. 
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Para o preparo do catalisador, o metanol foi misturado ao hidróxido de sódio 

(NaOH) na concentração de 0,6% (m/m), acrescida da quantidade necessária para a 

neutralização dos ácidos graxos livres (AGL) presentes no óleo, permanecendo sob 

agitação magnética por 15 minutos, à temperatura ambiente. Paralelamente, o banho-

maria foi aquecido, com a temperatura monitorada por meio de termômetro até atingir 

o valor operacional. Em seguida, a solução de metóxido foi transferida para o balão 

reacional, que já continha o óleo residual de fritura, equipado com junta esmerilhada 

24/40 e acoplado a um condensador, a fim de minimizar as perdas de metanol por 

evaporação. A mistura permaneceu sob agitação constante de 600 rpm durante todo 

o período reacional. A Figura 9 apresenta, de forma esquemática, o procedimento de 

transesterificação realizado em triplicata para o óleo residual de fritura e em ensaio 

único para o óleo refinado de algodão, permitindo a comparação entre ambos os pro-

cessos. 

Figura 9: O processo de transesterificação alcalina. 
 

 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

Após o término da reação, o sistema foi transferido para um funil de separação 

e mantido em repouso por 8 horas a temperatura ambiente, para promover a separa-

ção gravitacional da glicerina (Figura 10). Em seguida, o biodiesel bruto foi então 

aquecido por 10 min entre 70 e 75°C, com o objetivo de remover o metanol residual 

ainda presente na fase superior. Em seguida, após o resfriamento do éster à tempe-

ratura ambiente, a amostra foi pesada para determinar o rendimento mássico. Esse 

rendimento foi calculado pela Equação (9), que relaciona a massa de éster obtido à 

massa de óleo empregada na reação.  
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                                     . 100                                            (9) 

Onde:  

: expressa a eficiência mássica;  

MBbruto: massa do biodiesel bruto obtido (g);  

móleo: massa do óleo (g).  

 

Figura 10: Etapas de separação do produto: (a) fase de separação do biodiesel ob-
tido a partir do ORF; (b) fase de separação do biodiesel do óleo de algodão comer-

cial; e (c) remoção do metanol residual por aquecimento 
 

     

Fonte: Autoria própria, 2025. 

  

3.6. SÍNTESE DOS BIOADSORVENTES 
 

3.6.1. Preparação das matérias lignocelulósicas. 
 

As palhas de milho, utilizadas como fonte lignocelulósica para a produção dos 

bioadsorventes, foram coletadas em uma banca de comercialização de milho no cen-

tro da cidade de Foz de Iguaçu-PR. As amostras passaram por etapas de limpeza, 

secagem em estufa a 60 °C por 24 horas, trituração em moinho de facas e peneira-

mento em malha 28 mesh. Posteriormente, foram submetidas a tratamento alcalino 

utilizando solução de NaOH a 10% (m/m), sob agitação por 30 minutos a 60 °C. Após 

o tratamento, as fibras foram lavadas com água destilada até atingirem pH neutro e 

novamente secas em estufa a 60 °C por 24 horas. Concluídas essas etapas, as fibras 

foram armazenadas para posterior modificação química e caracterização (Figura 11). 

 

a b c 
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Figura 11: Aparência visual da palha de milho: (a) amostra in natura e (b) amostra 
seca e peneirada em malha de 28 mesh. 

 

 

 

 

 

 

 

                                   Fonte:  Autoria própria, 2025. 

 

O nanocristal de celulose (CNC), obtido a partir de celulose de eucalipto por 

hidrólise ácida com ácido sulfúrico, foi adquirido comercialmente junto ao Process De-

velopment Center (University of Maine, EUA). 

 

3.6.2. Carboximetilação 
 

A modificação superficial das palhas por carboximetilação foi realizada con-

forme o método descrito por Oliveira et al., (2018). O procedimento foi conduzido em 

béquer sob agitação magnética e aquecimento a 60°C por 3 h. Inicialmente, adiciona-

ram-se 540 mL de etanol (95%) e 20 g das fibras previamente purificadas. Durante os 

primeiros 30 min, foram gotejados 53 mL de solução de hidróxido de sódio a 40%, 

mantendo-se a agitação contínua. Em seguida, a mistura permaneceu sob agitação 

por mais 1,5 h. Na última hora da reação, adicionaram-se 24 g de ácido cloroacético. 

O mesmo procedimento foi aplicado aos nanocristais de celulose (CNC), ajustando-

se a massa inicial para 5 g e utilizando 2 mL de ácido acético glacial na etapa de 

neutralização. 

Após o término da reação, a suspensão foi neutralizada com 8 mL de ácido 

acético glacial, filtrada em bomba a vácuo e lavada com 600 mL de etanol (95%). O 

material obtido (fibras carboximetiladas) foi posteriormente seco em estufa a 110°C 

por 1 h e 30 min para completa remoção da umidade. 

 

3.7. CARACTERIZAÇÃO FÍSICO-QUÍMICA E MORFOLÓGICA (MEV E FTIR)  
 

 Os materiais nas condições in natura, tratado e modificado foram armazenados 

em embalagens herméticas para posterior análise por FTIR (Espectroscopia no 

a b 
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Infravermelho por Transformada de Fourier), com o objetivo de identificar e caracteri-

zar os grupos funcionais presentes. As amostras também foram submetidas à micros-

copia eletrônica de varredura (MEV) para obtenção de imagens de alta resolução da 

morfologia superficial. Ambas as análises foram realizadas no Laboratório Multiusuá-

rios Engenheira Enedina Alves Marques (UNILA).  

 

3.7.1. Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) acoplada ao Espectrômetro de 
Dispersão em Energia (EDS)  

 
O microscópio eletrônico de varredura utilizado foi o Zeiss EVO-MA10, ope-

rando a uma tensão de 10 kV (EHT). As amostras foram fixadas em fita adesiva dupla 

face de carbono previamente posicionada em um suporte metálico (stub). Em seguida, 

suas superfícies foram recobertas com uma camada de ouro-paládio de aproximada-

mente 6 a 9 nm, utilizando o equipamento SC7620 Quorum Mini Sputter Coater/Glow 

Discharge System. 

  

3.7.2. Análise na Região do Infravermelho FTIR  
 

Os ensaios de espectroscopia no infravermelho foram realizados no equipa-

mento FRONTIER MIR+SP10 SDT (Perkin Elmer), operando no intervalo de varredura 

de 4000 a 400 cm ¹, com resolução espectral de 4 cm ¹ e total de 32 varreduras por 

espectro.  

Para a preparação das amostras, os materiais de CNC e CNCC foram homo-

geneizados com brometo de potássio (KBr), previamente macerados em gral de ágata 

e posteriormente prensados sob uma força de 10 toneladas para obtenção de pasti-

lhas translúcidas, assegurando adequada transmissão da radiação infravermelha. As 

demais amostras foram analisadas por meio do acessório ATR.  

 

3.7.3. Análise da dispersão do CNC puro e carboximetilado  
 

Com base no método descrito por Camarero et al., (2013), avaliou-se a disper-

sibilidade dos materiais CNC e CNCC por meio da observação da estabilidade de 

dispersões preparadas em água (H O), dimetilsulfóxido (DMSO) e tetrahidrofurano 

(THF) ao longo do tempo de armazenamento.  

As dispersões foram preparadas em volumes de 5 mL, com concentração fixa 

de 9 mg/mL. Para isso, os componentes foram misturados em frascos adequados e 
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submetidos à sonicação por 10 minutos utilizando um sonicador de ponta. Imediata-

mente após o preparo, as dispersões foram fotografadas, e uma nova imagem foi re-

gistrada após 1 hora, com o objetivo de avaliar possíveis sedimentações ou mudanças 

visuais indicativas de instabilidade.  

 

3.7.4. Teste de intumescimento 
 
O intumescimento dos materiais foi avaliado por meio da aplicação controlada 

de água destilada sobre as amostras sólidas. Para isso, porções representativas de 

palha de milho tratada, PMC, CNC e CNCC foram previamente acondicionadas em 

um prato de vidro limpo e seco. Em seguida, depositaram-se sucessivas gotas de 

água destilada sobre cada amostra, registrando-se a absorção do fluido e a expansão 

volumétrica resultante. O comportamento de intumescimento foi monitorado visual-

mente, permitindo comparar qualitativamente a capacidade de retenção de água entre 

os materiais avaliados. 

 

3.8. PURIFICAÇÃO DO BIODIESEL  
 

No presente estudo, a palha de milho e o CNC com modificação superficial 

foram empregados como materiais adsorventes nos ensaios de purificação do biodi-

esel. Os experimentos foram realizados em sistema batelada, utilizando-se 10 mL de 

biodiesel bruto e 0,70 g de adsorvente por ensaio. Os frascos foram prontamente ve-

dados com batoque e tampa para evitar a absorção de umidade do ar. As amostras 

foram submetidas à agitação em mesa orbital por 24 horas, à temperatura ambiente, 

com velocidade inicial de 100 rpm durante a primeira hora, seguida de 60 rpm pelo 

período restante, a fim de garantir adequada interação entre o adsorvente e os com-

ponentes presentes no éster produzido.  
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 

Neste capítulo são apresentados os resultados obtidos ao longo do estudo. Ini-

cialmente, são discutidas as análises realizadas para a caracterização do óleo comer-

cial e do óleo residual de algodão, confirmando a similaridade entre ambos quanto à 

sua origem. Em seguida, são comparados os rendimentos do processo de transeste-

rificação para o biodiesel produzido a partir das duas matérias-primas. Por fim, apre-

sentam-se os resultados relacionados à caracterização dos adsorventes obtidos por 

carboximetilação das microfibras de palha de milho e dos nanocristais de celulose 

comerciais, assim como das amostras de biodiesel bruto de ORF e do biodiesel puri-

ficado com o uso desses materiais (PMC e CNCC). 

 

4.1. CARACTERÍSTICA DO ORF COLETADO 
 

O ORF coletado apresentou aspecto sensorial característico de um fluido vis-

coso, de coloração levemente escura e odor típico de ranço, decorrente de seu uso 

repetido no preparo de diversos alimentos. Conforme mencionado anteriormente, o 

aquecimento excessivo do óleo a temperaturas próximas de 200 °C, na presença de 

oxigênio e água, promove alterações físico-químicas significativas, resultantes de re-

ações de hidrólise, oxidação e craqueamento. Esses processos levam ao aumento da 

viscosidade e da acidez devido à formação de ácidos graxos livres, além de intensifi-

et al., 

2012). 

Segundo Ramalho e Jorge, (2016) a oxidação dos ácidos graxos insaturados, 

com formação de hidroperóxidos e peróxidos, gera compostos voláteis responsáveis 

pelo odor de ranço. O óleo coletado não apresentava sedimentos ou partículas visí-

veis, uma vez que foi retirado de um recipiente preenchido com ORF e mantido em 

repouso, o que favoreceu o processo de decantação natural.  

O teor de ácido graxo livre (predominantemente linoleico) do óleo residual de 

fritura, determinado conforme a metodologia adotada, foi de 1,09%, valor próximo ao 

limite de 1%, recomendado por Suzihaque et al., (2022), como adequado para a rea-

lização da transesterificação direta. Além disso, este valor foi inferior ao reportado por 

Christoff (2006) para óleo residual de soja (1,8%), o que é favorável, pois reforça a 

viabilidade da produção de éster sem a necessidade de adição de reagentes extras 

para corrigir as características da matéria-prima.  
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4.2. CARACTERIZAÇÃO FÍSICO-QUÍMICA DO ÓLEO COLETADO 
 

A massa molecular média do óleo comercial e do óleo residual de algodão foi 

calculada a partir do perfil de ácidos graxos, resultando em valores aproximados de 

853,77 g/mol para o óleo refinado e 850,02 g/mol para o óleo residual de fritura. Esses 

valores foram utilizados para determinar a razão molar metanol/óleo no processo de 

transesterificação.  

A Tabela 4 apresenta o perfil de ácidos graxos das amostras estudadas. Ob-

serva-se uma predominância de ácidos graxos insaturados, indicando que o biodiesel 

produzido a partir desses óleos tende a apresentar baixa viscosidade e melhores pro-

priedades de fluidez a frio, características desejáveis para o desempenho do combus-

tível em temperaturas reduzidas (Dowd et al., 2010; Yesilyurt et al., 2020). As análises 

também indicaram, em média, 1,3% de compostos indetectáveis, os quais podem cor-

responder a traços de araquídico, eicosenóico, behênico, erúcico e lignocérico (AN-

VISA, 1999), além de isômeros geométricos nas formas trans ou cis.  

 
 

Tabela 4: Perfil dos ácidos graxos por CG-FID 
 

TR (min) Ácidos graxos  
Fórmula 

Molecular 
Óleo 

Refinado (%) 
Óleo 

de Fritura (%) 

26,782 Linoleico (18:2) C18H32O2 58,677 ± 0,29 54,843 ± 0,30 

17,680 Palmítico (16:0) C16H32O2 22,207 ± 0,024 22,942 ± 0,57 

24,470 Oleico (18:1) C18H34O2 15,027 ± 1,21 17,002 ± 0,20 

23,090 Esteárico (18:0) C18H36O2 1,829 ± 2,46 2,229 ± 0,19 

18,888 Palmitoleico (16:1) C16H30O2 0,459 ± 1,11 0,742 ± 0,23 

13,902 Místico (14:0) C14H28O2 0,693 ± 0,18 0,752 ± 0,63 

- Outros - 1,108 1,490 

Fonte: Autoria Própria, 2025  

A massa específica média determinada para o óleo residual de fritura (ORF) e 

para o óleo comercial foi de 920,00 kg/m³ e 918,75 kg/m³, respectivamente. Ambos os 

valores estão dentro da faixa estabelecida pela ANVISA (1999) para o óleo de algodão 

a 20 °C, que varia entre 918 e 926 kg/m³.  
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A viscosidade do óleo residual de fritura (ORF) foi determinada utilizando um 

viscosímetro Brookfield, empregando o spindle nº 21, específico para análises de 

óleos, e mantendo-se o torque acima de 10%, conforme recomendado pelo fabricante. 

A Tabela 5 apresenta os valores obtidos em triplicata.  

Tabela 5: Viscosidade Cinemática a 40 ºC 
 

Medição M1 M2 M3 Média 

 38,59 38,04 39,13 38,58 ± 0,55 

Fonte: Autoria própria, 2025  
 
 

A viscosidade média do ORF foi de 38,59 mm²/s, valor próximo ao relatado para 

o óleo de algodão refinado (38,17 mm²/s, Brock et al., 2008). Conforme descrito na 

literatura, as condições térmicas elevadas presentes nos processos de fritura induzem 

a formação de polímeros, resultando no aumento da viscosidade do óleo (Christoff, 

2006; Rosa da Silva, 2011).  

 

4.3. REAÇÃO DE TRANSESTERIFICAÇÃO 
 

O processo de transesterificação do ORF foi conduzido em triplicata e de forma 

simultânea (Figura 9), durante uma hora, garantindo condições homogêneas e repro-

dutibilidade entre os ensaios. A limitação do sistema de agitação impediu atingir a 

velocidade recomendada pela literatura, próxima de 600 rpm (Yesilyurt et al., 2020). 

Por isso, optou-se por trabalhar com aproximadamente 400 rpm. Após a reação, o 

biodiesel metílico obtido foi submetido a um processo de evaporação para remoção 

do metanol em excesso, uma etapa importante, visto que o álcool residual pode ace-

lerar a deterioração do produto final. 

Realizou-se a filtração do biodiesel devido à formação de precipitados em forma 

de flocos gelatinosos (Figura 12a), fenômeno característico da saponificação. Na pre-

sença do metóxido de sódio, a água residual no sistema reage com os ácidos graxos 

e com os íons sódio, promovendo a formação de sabões (Leung; Guo, 2006; Rosa da 

Silva, 2011). Como ilustrado na Figura 12b, os flocos foram eficientemente retidos no 

filtro ao término do processo de filtração. 
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Figura 12: a) Aspecto do biodiesel aquecido a 70-75 °C durante a evaporação do 
metanol. b) material retido após filtração a vácuo. 

 

    
Fonte: Autoria própria, 2025. 

 
 

A ocorrência da reação de saponificação provocou uma redução no rendimento 

global, fato evidenciado pelos valores obtidos após a etapa de evaporação. Neste es-

tudo, o rendimento da reação foi definido como a porcentagem em massa de produto 

após a separação do glicerol (rendimento bruto), após a etapa de evaporação do me-

tanol residual (rendimento pós-evaporação) e após a remoção de catalisador e sabões 

formados (rendimento final) (Equação 9). A Tabela 6 apresenta o rendimento médio 

obtido para o ORF e o rendimento determinado, em ensaio único, para o óleo comer-

cial de algodão. Os cálculos detalhados para a determinação da medição do rendi-

mento médio do biodiesel de ORF podem ser encontrados no Apêndice A. 

 

Tabela 6: Rendimento mássico percentual 
 

Amostra 
Média de rendimento 

bruto (%) 
Média rendimento 

pós-evaporação (%) 
Média de rendi-
mento final (%) 

Biodiesel ORF 90,392 ± 3,207 85,656 ± 3,420 82,106 ± 6,350 
Biodiesel co-

mercial 
92,815 88,845 84,071 

 
Fonte: Autoria própria, 2025. 

 
Com base nos valores de rendimentos obtidos, verifica-se que a eficiência da 

reação de transesterificação foi satisfatória para ambas as amostras, tanto para o óleo 

comercial quanto para o ORF. Isso é evidenciado pelos valores de rendimento bruto, 

que refletem diretamente o desempenho da reação antes das etapas de purificação. 

O biodiesel produzido a partir do óleo comercial apresentou rendimento bruto de 

b a 
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92,815%, enquanto o biodiesel obtido a partir do óleo residual de fritura (ORF) apre-

sentou rendimento de 90,392%, valor próximo ao reportado para o óleo residual de 

soja não tratado (90,77%) por Rossi et al. (2018). Considerando as alterações físico-

químicas que o óleo de algodão pode sofrer após uso intenso em frituras, os rendi-

mentos obtidos podem ser considerados muito satisfatórios. Mesmo submetido a con-

dições que potencialmente favorecem a degradação, o ORF apresentou desempenho 

próximo ao do óleo comercial, evidenciando a elevada estabilidade térmica desse óleo 

e sua menor tendência à deterioração (Sharif et al., 2019).  

As diferenças mais expressivas entre os rendimentos finais estão associadas 

às perdas físicas acumuladas nas etapas subsequentes, como filtração, manuseio, 

retenção de material gelatinoso e transferência entre frascos. Mesmo assim, o rendi-

mento final médio das amostras de ORF, de 82,10%, permanece dentro da faixa rela-

tada na literatura para processos que utilizam óleo residual de fritura coletado em es-

tabelecimentos comerciais. Esse valor é compatível com o reportado por Christoff 

(2006), que obteve rendimento de aproximadamente 85% para óleo residual de soja 

proveniente desses mesmos tipos de estabelecimentos. Dessa forma, os resultados 

demonstram a eficiência do processo de transesterificação utilizado e confirmam que 

o óleo residual de fritura de algodão é uma alternativa promissora para a produção de 

biodiesel, visto que não compete diretamente com a produção de alimentos. Cabe 

destacar, ainda, que embora o éster produzido a partir do óleo comercial tenha apre-

sentado menor formação de depósito, devido à maior pureza da matéria-prima, a pre-

sença desse material pode ser atribuída a possíveis contaminações ocorridas durante 

o processo.  

Após a separação, as fases ricas em glicerol foram coletadas e armazenadas 

para possíveis estudos futuros, bem como para garantir seu descarte adequado. Con-

tudo, como apresentado na Figura 13, mesmo após um período prolongado de re-

pouso ainda foi possível identificar a presença de éster metílico misturado à fase gli-

cérica. Essa retenção de biodiesel na camada mais densa contribuiu para a redução 

do rendimento mássico final relatado anteriormente, uma vez que parte do produto 

desejado permaneceu incorporada à fase rica em glicerol. Essa perda de rendimento 

pode ser minimizada pela otimização do tempo de separação ou pelo ajuste das con-

dições de pressão durante a etapa de decantação.  
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Figura 13: Glicerol armazenado. 

 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

4.4. CARACTERIZAÇÃO DOS ADSORVENTES  
 

4.4.1. Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)  
 

Os espectros de FTIR das amostras de palha de milho seca (PM-seca), tratada 

com NaOH (PM-tratada) e carboximetilada (PMC) são apresentados na Figura 14. A 

amostra carboximetilada (PMC), apresenta alterações marcantes nas regiões espec-

trais associadas à introdução de grupos carboximetila. Observam-se bandas intensas 

em torno de 1600 cm ¹ e entre 1400 1407 cm ¹, presentes exclusivamente na PMC, 

as quais correspondem às vibrações dos grupos carboxilato ( COO ). Essas bandas 

são típicas de CMC, conforme relatado por Li et al., (2019), confirmando a ocorrência 

da substituição carboximetila na estrutura da celulose. Esse comportamento também 

está de acordo com Rahman et al., (2022), que observaram uma banda intensa pró-

ximo de 1600 cm ¹ em CMC obtido a partir de polpa branqueada de madeira dura. 

Além disso, verifica-se na PMC um aumento expressivo da banda em aproxi-

madamente 1040 cm ¹, atribuída ao estiramento C O e à presença do grupo éter (

O ). Conforme descrito por Rahman et al., (2022), o aumento da intensidade dessa 

banda está associado à redução simultânea da banda correspondente aos grupos 

hidroxila ( OH), evidenciando a conversão dessas funções durante o processo de car-

boximetilação.  

O espectro do infravermelho da CNC carboximetilada (CNCC) mostrado na Fi-

gura 15 apresenta bandas típicas de grupos funcionais semelhante ao PMC nas regi-

ões próximo de 1040 cm ¹, entre 1400 1450 e cm ¹1600 cm ¹. De acordo com Dai et 

al. (2011), a celulose natural apresenta bandas características em 3340 cm ¹ (estira-

mento O H), 2893 cm ¹ (estiramento C H) em concordância com a literatura, que 

identifica essa vibração como típica da estrutura fundamental da celulose (Li et al., 
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2019) e em 1107 e 1160 cm ¹, relacionadas ao estiramento C O C dos anéis sacarí-

deos. A presença contínua dessas bandas no CNC carboximetilado confirma que as 

etapas de modificação química não alteraram a estrutura química principal da bio-

massa, preservando a integridade do esqueleto celulósico. 

Figura 14: Espectro no infravermelho da palha de milho seca (linha laranja), tratada 
com NaOH (linha azul) e carboximetilada (linha verde).

Fonte: Autoria própria, 2025.

Figura 15: Espectro no infravermelho dos nanocristais puro (CNC) e carboximetilada.

Fonte: Autoria própria, 2025. 

O aparecimento de forma clara e intensa das bandas características da carbo-

ximetilcelulose relatadas na literatura apenas na amostra PMC e CNCC, comprova 

que a modificação química da palha de milho e dos nanocristais de celulose ocorreu 

de maneira efetiva (Oliveira et al., 2018; Li et al., 2019 e Rahman et al., 2022). 
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Tabela 7: Atribuição das bandas características da matéria celulósica puro e carbo-
ximetilada. 

 

Número de onda (cm-1) Grupo funcional 

3340 O H 

2893 C H 

1600 e 1407 COO  

1107 e 1160 C-O-C 

1040 C O 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

4.4.2. Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 
 

As imagens obtidas por MEV para as diferentes amostras de palha de milho 

(seca, tratada e carboximetilada) estão apresentadas na Figura 16. Pela análise das 

imagens é possível observar que as amostras revelam modificações estruturais dire-

tamente relacionadas à eficiência do processo de adsorção. Segundo Ruthven (1984) 

e Ferreira et al., (2014), materiais com elevada área superficial e morfologia porosa 

apresentam melhor desempenho como adsorventes. 

 

Figura 16: Imagem obtida com o MEV da palha de milho a) seca a 60 °C por 24 hr, 
b) tratada em solução de NaOH e c) tratada e carboximetila. 

 

  

Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

A palha de milho seca apresentada na Figura 16a exibe uma superfície relati-

vamente compacta, limpa e lisa, com poucos indícios de cavidades expostas. Esse 

aspecto sugere uma área superficial limitada, possivelmente associada à presença de 

a b c 
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lignina, ceras e hemicelulose que recobrem as fibras, atuando como barreira física e 

reduzindo a disponibilidade de sítios ativos (Oliveira et al., 2018). 

Após o tratamento alcalino com NaOH (Figura 16b), observa-se desestrutura-

ção das paredes celulares, acompanhada por maior rugosidade e presença de fissu-

ras superficiais, evidenciando a remoção parcial de componentes amorfos. Essa mo-

dificação promove a abertura de canais e maior exposição das fibrilas celulósicas, 

resultando em aumento da área superficial acessível e favorecendo o contato durante 

a subsequente reação de carboximetilação (Rahman et al., 2022). 

Na amostra carboximetilada (Figura 16c), as alterações morfológicas tornam-

se ainda mais pronunciadas, resultando em uma estrutura visivelmente mais hetero-

gênea. Observa-se maior área superficial e regiões compatíveis com a introdução de 

novos grupos funcionais, evidenciando a efetiva carboximetilação das fibras de celu-

lose (Li et al., 2019; Rahman et al., 2022). Essa modificação confere ao material uma 

morfologia mais porosa e irregular, característica frequentemente associada a adsor-

ventes mais eficientes, uma vez que superfícies rugosas e a presença de microcanais 

aumentam a disponibilidade de sítios ativos e favorecem interações com espécies ad-

sorvidas (Ferreira et al., 2014).  

Com base nas micrografias de MEV do pó de CNC antes e após a carboxime-

tilação não foi possível identificar a morfologia cristalina alongada típica, com formato 

semelhante a agulhas, amplamente descrita na literatura (Mariano et al., 2014). De-

vido à limitação de resolução do equipamento, e da análise da amostra seca, e não 

em suspensão, como em geral é realizada.  

A amostra de CNC puro exibe morfologia fragmentada, com feixes menores e 

aglomeração moderada, característica de nanocristais estabilizados principalmente 

por interações de hidrogênio superficiais, resultando em empacotamento relativa-

mente limitado. Após a modificação, o CNCC apresentou maior tendência ao empa-

cotamento particulado, evidenciando a formação de aglomerados mais extensos e 

compactos. Tal comportamento sugere que a introdução de grupos carboxila intensi-

ficou interações supramoleculares entre os nanocristais, favorecendo a coesão parti-

culada e reduzindo a capacidade de dispersão em meio aquoso (Camarero et al., 

2013). 
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4.4.3. Dispersidade do CNC puro e carboximetilado em solventes. 
 

Para avaliação da modificação do CNC, foi realizada a avaliação da dispersão 

do CNC e CNCC em solvente com polaridade decrescente (água, DMSO e THF) (Fi-

gura 17). 

 

Figura 17: Fotografia das suspensões de CNC e CNCC em diferentes solventes 
imediatamente após o preparo e após 1 hora de repouso. 

 

   

Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

O CNC na água apresentou maior dispersão, permanecendo estável após uma 

hora, o que confirma seu maior caráter hidrofílico (Camarero et al., 2013). No DMSO 

observou-se turbidez inicial moderada e início de sedimentação ao longo do tempo, 

indicando estabilidade intermediária. Já no THF verificaram-se uma rápida formação 

de agregados, seguida de separação evidente de fases, caracterizando fraca capaci-

dade de estabilização. 

A dispersabilidade do CNCC variou conforme o solvente. Em água, logo após 

o preparo, a suspensão mostrou baixa dispersão com formação de depósito de as-

pecto gelatinoso, evoluindo para uma fase transparente e homogênea após uma hora, 

indicando uma superfície mais aglomerada com maior densidade de carga. Em con-

traste, no DMSO e no THF observou-se rápida sedimentação, separação de fases e 

formação de depósitos coloridos, evidenciando baixa afinidade e fraca estabilização 

coloidal (Camarero et al., 2013). A formação de suspensões estáveis com CNC se dá 

pela dimensão nanométrica da partícula, além da presença de grupos sulfatos na su-

perfície do cristal. Com a carboximetilação essa suspensão tornou-se instável, devido 

à presença dos grupos carboximetilato. Esse teste comprova, de forma indireta e qua-

litativa, o sucesso da reação de modificação superficial da partícula. 

CNCC- após 
preparo 

CNCC- 1hr 
depois 

CNC- após  
preparo 

CNC- 1hr  
depois 
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4.4.4. Teste de intumescimento 
 

Para avaliar qualitativamente a capacidade dos materiais modificados de ad-

sorver água presente no biodiesel bruto, foi realizado um ensaio simples de contato 

direto com água, utilizando palhas de milho pré-tratadas e nanocristais de celulose 

(CNC) nas formas pura e carboximetilada.  

No primeiro caso, as palhas tratadas apenas com solução de NaOH apresen-

taram baixa afinidade pela fase aquosa: observou-se que a maior parte da água per-

maneceu distribuída entre as fibras, sem incorporação significativa, devido a sua baixa 

disponibilidade de grupos funcionais hidrofílicos. Em contraste, as palhas submetidas 

ao tratamento alcalino seguido da etapa de carboximetilação apresentaram compor-

tamento marcadamente diferente. Após o contato com a água, verificou-se a formação 

de um gel (Figura 18), indicando elevada captação e retenção da fase aquosa. Esse 

resultado é consistente com a introdução de grupos carboxilato ( COO ) (Li et al., 

2019; Rahman et al., 2022), que aumentam a hidrofilicidade e a capacidade de inte-

ração com moléculas de água. Comportamento semelhante foi verificado para os na-

nocristais de celulose carboximetilados, que também apresentaram elevada afinidade 

pela fase aquosa. Por outro lado, os nanocristais puros mostraram maior tendência à 

dispersão homogênea na água, sem formação de gel, comportamento compatível com 

a menor disponibilidade de grupos funcionais ionizáveis em sua superfície.  

 
Figura 18: Resultados do teste de adsorção de água: (a) palha de milho antes e 
após carboximetilação e (b) comportamento dos nanocristais de celulose puros e 

carboximetilados. 

   

Fonte: Autoria própria, 2025. 
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4.5. PURIFICAÇÃO DO BIODIESEL BRUTO DE ORF 
 

Ambos os adsorventes foram utilizados com massa inicial padronizada de 0,70 

g. Após a purificação, o PMC apresentou massa média de 1,038 ± 0,034 g, enquanto 

o CNCC atingiu 0,840 ± 0,190 g. O maior ganho de massa observado para o PMC 

indica maior retenção de impurezas, especialmente compostos polares, evidenciando 

sua maior capacidade de adsorção. Já o CNCC apresentou menor variação de massa 

e aspecto visivelmente mais seco após a filtração (Figura 19), possivelmente porque 

seu caráter nanométrico favorece o arraste de contaminantes menos denso durante a 

aplicação de vácuo, reduzindo a retenção desses componentes no material. 

 

Figura 19: a) CNCC após a purificação do biodiesel de ORF. b) PMC após a purifi-
cação do biodiesel de ORF. 

   

Fonte: Autoria própria, 2025. 

Na Figura 20 é possível observar o volume e o aspecto visual do biodiesel ob-

tido após a purificação pelos materiais PMC e CNCC, armazenado em frasco de vidro 

de 10 mL. O produto apresenta aspecto homogêneo, límpido e isento de impurezas, 

em conformidade com os padrões de qualidade estabelecidos pela ANP. 

 
Figura 20: Biodiesel obtido a partir do ORF de óleo de algodão. 

   

Fonte: Autoria própria, 2025.  

b a 
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4.6. CARACTERIZAÇÃO DO BIODIESEL 
 

O Índice de Acidez (IA) das amostras de ésteres obtidos após a reação de tran-

sesterificação, seguido das etapas de filtração e purificação a seco utilizando os ad-

sorventes PMC e CNCC, está apresentado na Tabela 8.  

 

Tabela 8: Determinação do índice de acidez (IA) do biodiesel a partir de ORF. 
 

 
Média 

BBruto  (mgKOH/g) 
 

BPPMC  (mgKOH/g) 
 

BPCNCC (mgKOH/g) 
 

0,2786 ± 0,0015 0,2697 ± 0,015 0,2783 ± 0,0006 

 
Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

Os valores de índice de acidez obtidos para o biodiesel bruto (0,2786 mg KOH 

g ¹) demonstram que o produto inicial apresenta baixo teor de ácidos graxos livres, 

situando-se bem abaixo do limite máximo de 0,50 mg KOH g ¹ estabelecido pela ANP. 

Após a purificação com os nanocristais de celulose carboximetilada (CNCC), esse 

índice permaneceu praticamente inalterado (0,2783 mg KOH g ¹), sugerindo que esse 

material não promoveu redução significativa de espécies ácidas. Esse comportamento 

pode estar relacionado à acessibilidade limitada aos sítios ativos, uma vez que a ten-

dência à aglomeração dos CNCC pode ter reduzido a área superficial efetivamente 

disponível para adsorção, restringindo sua atuação sobre os ácidos graxos livres. 

Em contraste, a purificação empregando o adsorvente à base de palha de milho 

carboximetilada (PMC) resultou em uma redução do índice de acidez para 0,2697 mg 

KOH g ¹. Essa diferença indica maior capacidade de retenção de componentes ácidos 

residuais, contribuindo para um biodiesel potencialmente mais estável e menos sus-

cetível à oxidação. Tal desempenho superior pode estar associado à maior disponibi-

lidade de poros e maior heterogeneidade superficial do PMC, o que favorece o acesso 

aos sítios oxigenados ativos e a interação com os ácidos presentes, favorecendo a 

diminuição da acidez. 

Na Tabela 9 são apresentados os valores de massa específica a 20 °C para o 

biodiesel bruto e para as amostras purificadas pelos adsorventes PMC e CNCC. O 

biodiesel bruto apresentou valor médio de 857,66 kg/m³, significativamente inferior ao 

reportado por Yesilyurt et al., (2020), que encontraram 880,1 kg/m³ para o biodiesel 

derivado de óleo de semente de algodão. A diminuição da massa específica após a 
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purificação com PMC e CNCC (850,17 kg/m³ e 850,83 kg/m³, respectivamente), cor-

respondente a uma redução média de 0,84 ± 0,05%, indica a remoção eficiente de 

impurezas típicas do biodiesel bruto, como glicerol e água. Esses resultados estão 

alinhados ao comportamento descrito para materiais lignocelulósicos modificados por 

carboximetilação, cuja eficiência de adsorção está relacionada ao grau de substituição 

e à presença de grupos carboximetil capazes de interagir com contaminantes polares. 

Oliveira et al., (2018) demonstraram o elevado potencial das fibras de bagaço 

de cana carboximetiladas, que foram capazes de remover cerca de 98% do glicerol e 

da água presentes no biodiesel bruto de óleo de soja. De forma semelhante, Mondal 

et al., (2015) evidenciaram a eficiência da carboximetilcelulose sintetizada a partir da 

-celulose extraída da casca de milho na retenção de água e óleo, reforçando o papel 

dos grupos funcionais oxigenados na melhoria da capacidade adsorvente desses ma-

teriais.  

Segundo a ANP (2023), o biodiesel comercializado no Brasil deve apresentar 

massa específica entre 850 e 900 kg/m³. Os valores obtidos neste estudo enquadram-

se integralmente nesse intervalo, demonstrando que tanto o biodiesel bruto quanto o 

biodiesel purificado atendem às exigências regulatórias. Esses resultados evidenciam 

o potencial do biodiesel produzido a partir de ORF de algodão para aplicação energé-

tica, sendo possível utilizá-lo em blends com ésteres de maior densidade, o que pode 

contribuir para aumentar e ajustar a massa específica final do combustível. 

 

Tabela 9: Massa específica do biodiesel a partir de ORF a 20°C. 
 

 
Média 

BBruto  (kg/m³) 
 

BPPMC  (kg/m³) 
 

BPCNCC (kg/m³) 
 

857,66  ± 5,25 850,17 ± 10,10 850,83 ± 5,01 

 
Fonte: Autoria própria, 2025 

 

Segundo Jha et al., (2022), o principal objetivo da transesterificação é reduzir a 

elevada viscosidade de óleos não comestíveis, convertendo-os em ésteres e produ-

zindo biocombustíveis com melhor fluidez e miscibilidade no diesel. Após a transeste-

rificação, o biodiesel apresenta viscosidade significativamente menor em comparação 

ao óleo vegetal inicial (Rashid et al., 2009). 
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No presente estudo, entretanto, não foi possível determinar experimentalmente 

a viscosidade do biodiesel, uma vez que o laboratório não dispõe de spindles do tipo 

LV (Low Viscosity), que são adequados para fluidos com viscosidades muito baixas, 

como o biodiesel. Os spindles disponíveis eram do tipo RV, inadequados para medi-

ções nessa faixa, impossibilitando a obtenção do valor real. 

Com base no comportamento esperado para biodiesel a 40 °C e considerando 

que a medição ideal seria realizada com a spindle LV1, estima-se que a viscosidade 

da amostra estaria em torno de 4 cP. Além disso, tomando como referência as densi-

dades determinadas experimentalmente, esse valor corresponderia a uma viscosi-

dade cinemática aproximada entre 4,6 e 4,7 mm²/s, faixa totalmente compatível com 

as especificações da ANP (3,0 a 5,0 mm²/s).  
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5. CONSIDERAÇÕES FINAIS 
 

Neste trabalho, avaliou-se a viabilidade da modificação química da superfície 

das microfibras de palha de milho e dos nanocristais de celulose por meio da carboxi-

metilação, visando sua aplicação na purificação do biodiesel bruto obtido a partir de 

óleo residual de fritura. 

A análise comparativa dos espectros de FTIR das amostras carboximetiladas 

evidenciou o surgimento de bandas intensas características de grupos carboximetila 

nas regiões próximas de 1400 1450 cm ¹ e 1600 cm ¹ ( COO ), confirmando que a 

modificação química ocorreu de forma efetiva em ambos os materiais. A introdução 

de grupos carboxilato ( COO ) na superfície dos adsorventes aumenta sua hidrofilici-

dade, favorecendo interações com moléculas polares. Como consequência, observa-

se maior capacidade de absorção de água, resultando no intumescimento dos mate-

riais em meio aquoso. 

A análise morfológica dos adsorventes sintetizados mostrou que a carboxime-

tilação das microfibras de palha de milho promoveu uma estrutura mais porosa e irre-

gular, favorecendo a difusão e a retenção das moléculas adsorvidas. Em contraste, 

os nanocristais modificados exibiram forte tendência à formação de aglomerados ex-

tensos e compactos, reduzindo a área superficial acessível e, consequentemente, sua 

eficiência potencial de adsorção. Essa aglomeração indica menor afinidade pelo meio 

aquoso, dificultando sua dispersão e sugerindo que a modificação não elevou signifi-

cativamente a hidrofilicidade do material, possivelmente devido à baixa exposição de 

grupos carboxilatos na superfície. Assim, as microfibras carboximetiladas demonstra-

ram maior aptidão para aplicação na purificação do biodiesel, uma vez que sua mor-

fologia favorece maior acessibilidade aos sítios ativos e melhor interação com os con-

taminantes presentes no combustível. 

Com base na caracterização realizada, verificou-se que o óleo residual de fri-

tura (ORF) de algodão coletado em um restaurante local apresenta potencial energé-

tico adequado para a produção de biodiesel metílico por transesterificação alcalina 

com hidróxido de sódio. O processo resultou em rendimento de ésteres metílicos de 

82,10%. Além disso, os parâmetros avaliados mostraram compatibilidade com as es-

pecificações da ANP (2023), reforçando a viabilidade do uso desse resíduo como ma-

téria-prima para produção de biodiesel.  
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Os adsorventes sintetizados, tanto na forma de microfibras quanto de nanocris-

tais, promoveram uma redução média de 0,84% na densidade do biodiesel bruto, 

efeito possivelmente associado à remoção de impurezas presentes no produto inicial. 

Entretanto, para confirmar essa hipótese, seria necessário avaliar parâmetros com-

plementares capazes de identificar e quantificar os contaminantes efetivamente ad-

sorvidos. 

 

5.1. SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
 

I. Ampliar a avaliação dos parâmetros estabelecidos pela ANP (2023), com ên-

fase na determinação do teor de água e teor de ésteres, teor de glicerina livre 

visando uma caracterização mais completa do biocombustível produzido. 

 

II. Empregar análises térmicas (DSC e DTA) nos adsorventes com o objetivo de 

detectar e caracterizar as espécies adsorvidas. 

 

III. Avaliar a viabilidade de recuperação e reutilização dos adsorventes modifica-

dos empregados no processo de purificação, buscando maior sustentabilidade 

e redução de custos. 
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APÊNDICES 
 

APÊNDICE A - Detalhes do biodiesel bruto produzido a partir do ORF 
 

Tabela 10: Valores de rendimento determinados para as diferentes amostras 

Amostra Massa (g) Rendimento (%) 

1 38,892 86,695 

2 42,520 92,405 

3 42,356 92,076 

Média 90,392 ± 3,21 

Fonte: Autoria própria, 2025 

 

Tabela 11: Determinação do índice de acidez do Biodiesel bruto de ORF. 

Amostra Massa (g) V. KOH [ml] P. KOH [g] N. KOH I.A. [mgKOH/g] 

1 2,020 0,1 56,1056 0,1 0,277 

2 2,010 0,1 56,1056 0,1 0,279 

3 2,000 0,1 56,1056 0,1 0,280 

Média 0,2786 ± 0,0015 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

 

Tabela 12: Determinação do índice de acidez do Biodiesel de ORF purificado com o 
PMC 

Amostra Massa (g) V. KOH [ml] P. KOH [g] N. KOH I.A. [mgKOH/g] 

1 2,000 0,09 56,1056 0,1 0,252 

2 2,015 0,1 56,1056 0,1 0,278 

3 2,008 0,1 56,1056 0,1 0,279 

Média 0,2697 ± 0,015 

Fonte: Autoria própria, 2025. 
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Tabela 13: Determinação do índice de acidez do Biodiesel de ORF purificado com o 
CNCC. 

Amostra Massa (g) V. KOH [ml] P. KOH [g] N. KOH I.A. [mgKOH/g] 

1 2,018 0,1 56,1056 0,1 0,278 

2 2,011 0,1 56,1056 0,1 0,279 

3 2,016 0,1 56,1056 0,1 0,278 

Média 0,2783 ± 0,0006 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

Tabela 14: Massa específica do biodiesel bruto a 20 ºC 

Amostra Massa [g] Volume [ml]   

1 1,706 2 0,853 853 

2 1,730 2 0,865 865 

3 1,710 2 0,855 855 

Média 857,66 ± 5,25 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

Tabela 15: Massa específica do biodiesel purificado com o PMC a 20 ºC 

Amostra Massa [g] Volume [ml]   

1 1,701 2 0,8505 850,50 

2 1,710 2 0,8550 855,00 

3 1,690 2 0,8450 845,00 

Média 850,17 ± 10,10 

Fonte: Autoria própria, 2025. 

Tabela 16: Massa específica do biodiesel purificado com o CNCC a 20 ºC 

Amostra Massa [g] Volume [ml]   

1 1,705 2 0,8525 852,5 

2 1,720 2 0,8600 860,0 

3 1,680 2 0,8400 840,0 

Média 850,83 ± 5,01 

Fonte: Autoria própria, 2025. 
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