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RESUMO

Este estudo descreve a importancia dos biocombustiveis na economia brasileira, dando
um enfoque principal na producédo regional e na forma de obtencdo do etanol proveniente da
cana-de-acgucar, mostrando os produtos e subprodutos gerados, destacando principalmente o
6leo fasel que se tornou objeto deste estudo. Estudou-se um processo de purifica¢do visando a
separagdo do alcool isoamilico no éleo fusel, que é o principal parametro formador do preco do
oOleo fusel. Neste trabalho foram avaliadas duas rotas para a remogéo de alguns compostos do
oleo fusel, a primeira conforme trabalhos encontrados na literatura, onde se faz a neutralizacéo
do dleo fusel com hidréxido de sodio, seguido de um processo evaporativo, na temperatura de
ebulicdo do alcool isoamilico e, a segunda rota, onde a amostra de 6leo fusel é submetida
diretamente a evaporacdo na temperatura de ebulicdo do alcool isoamilico sem a previa
neutralizacdo. Em ambas as rotas foi avaliada a concentracéo de alcool isoamilico ao final da
purificagdo. Os resultados obtidos neste trabalho serviram para discutir a melhor forma de
conducdo do processo de purificacdo, mostrando que é possivel obter através de processo
evaporativo, quantidades significativas de alcool isoamilico na corrente de topo de um

evaporador.

Palavras-chaves: Oleo fusel; Alcool Isoamilico; Purificac&o.



ABSTRACT

This study describes the importance of biofuels in the Brazilian economy, giving a main
focus on the regional production and the way ethanol is obtained from sugarcane, showing the
products and by-products generated, highlighting mainly the fusel oil that became the object of
this study. A purification process was studied aiming the separation of the isoamilico alcohol
in the fasel oil, that is the main parameter formative of the fusel oil price. In this work two
routes were evaluated for the removal of some compounds of the flsel oil, the first one
according to works found in the literature, where the fasel oil is neutralized with sodium
hydroxide followed by an evaporative process at the boiling temperature of the isoamyl alcohol
and the second route, where the fusel oil sample is directly subjected to evaporation at the
boiling temperature of the isoamyl alcohol without prior neutralization. In both routes the
concentration of isoamyl alcohol at the end of the purification was evaluated. The results
obtained in this work served to discuss the best way of conducting the purification process,
showing that it is possible to obtain through the evaporative process, significant amounts of

isoamy! alcohol in the top stream of an evaporator.

KEYWORDS: Fusel oil; Isoamylic alcohol; Purification.
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1.  INTRODUCAO

A cadeia de producéo de biocombustiveis no Brasil € um exemplo mundial da viabilidade
econdmica atrelada a sustentabilidade ambiental. Em especial, o etanol que além de reduzir a
emissdo de gas carbonico nas cidades, seu processo produtivo consome 0s préprios subprodutos
gerados como o bagaco da cana-de-agucar que é matéria prima para a geragdo de energia
elétrica. O Brasil é 0 maior produtor mundial de cana de agticar seguido pela india e o segundo
de etanol liderado pelos Estados Unidos. A industria brasileira de etanol estd baseada no
processo de fermentacdo de acUcares extraidos da cana-de-aclcar. Neste processo de
fermentacao é gerado etanol como produto principal e como produtos secundarios sdo gerados
os acidos organicos e 6leo flusel. Apds o processo de fermenta¢do do “mosto”, toda a solugéo
acucarada se transforma em uma solucdo hidroalcodlica que é enviado para o processo de
centrifugacdo. No processo de centrifugacdo, a levedura utilizada no processo fermentativo
“Saccharomyces Cerevisiae”, ¢ separada da solug¢do hidroalcoodlica e reutilizada em um novo
processo fermentativo. A solugdo hidroalcodlica isenta de levedura, é enviada entdo ao processo
de destilagédo. O processo de destilagcdo ocorre em duas etapas, sendo empregados duas colunas
de destilacdo, coluna “A” e coluna “B”. A destilacao na coluna “A” ¢ denominada destilagcao
de esgotamento, em que todo o etanol contido na solucdo hidroalcodlica mais os compostos
volateis como acidos organicos e 6leo fusel sdo recolhidos no topo da coluna e enviados para
uma segunda destilagdo na coluna “B”. Ainda na base da coluna “A” ¢ recolhido uma mistura
de compostos menos volateis conhecido como vinhaca, que € rico em agua e sais minerais como
0 potassio. Esta vinhaca € utilizada na lavoura como fertirrigacdo na cultura de cana-de-acucar.
Na segunda etapa da destilacdo, todo o contetudo na forma de vapores, que foi recolhido no topo
da coluna primaria, ou coluna “A” ¢ enviado para a coluna “B” ou coluna de retificacao. Nesta
coluna de retificac3o, o etanol atinge a massa especifica & 20°C variando de 799,7 a 802,8 kg/m?,
segundo resolugdo N: 19 da ANP, sendo recolhido entdo no topo desta coluna e armazenado
para a comercializagdo. O 6leo fusel, ¢ recolhido na base desta coluna “B” ou coluna de
retificacdo, como um produto menos volatil da destilagdo do etanol. O dleo fusel € armazenado
para a comercializacdo com empresas de refino que fazem a separagéo dos constituintes do 6leo

fasel, como o alcool isoamilico, que esta em maior concentragdo no o6leo fasel.

O oleo fusel tem uma composicao variada de alcoois e compostos carbonilicos conforme

caracterizado por PEREZ et al. (2001). Um dos compostos presentes no 6leo fusel em maior



concentracdo é o alcool isoamilico, que € utilizado como uma das matérias primas na producao
de tintas, polimeros e cosméticos, agregando valor na ordem de 70 vezes ao valor do 6leo fusel

como subproduto.

O estudo do processo de purificacdo do 6leo fasel, visando a remocdo do alcool
isoamilico € um projeto de alta relevancia visando a sua comercializacdo em diversas industrias
quimicas. Desta forma, se faz necessario um processo prévio de purificacdo que tenha como
objetivo a separacdo do alcool isoamilico e agregar valor a este subproduto na sua fonte

geradora.

Este trabalho teve como objetivo geral, estudar duas rotas de purificacdo do 6leo fusel,
visando a separacdo do alcool isoamilico. Na primeira rota, conforme proposta por GARCIA
(2008), se faz a neutralizacdo de uma amostra de 6leo fusel com hidroxido de sédio, seguido de
um processo evaporativo na temperatura de ebuli¢do do alcool isoamilico. Na segunda rota, a
amostra de 6leo fusel in natura que ndo foi neutralizada, é submetida apenas ao processo
evaporativo na temperatura de ebulicdo do alcool isoamilico. Em ambas as rotas, foi avaliado
a influéncia da neutralizacdo inicial do dleo fusel no potencial de remocao de alcool isoamilico

ao final da purificagéo.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

De acordo com Pérez et al (2001), para cada 1000 L de etanol produzidos séo gerados 2,5
L de 6leo fusel. Dados da Unido da industria de cana-de-agucar, UNICA (2018), indicam que
para a safra 2017/2018 no estado de Mato Grosso do Sul, foi obtida uma producéo de etanol de
2.632.000 m® e 6.580 m* de dleo fusel.

O oleo fusel é gerado paralelamente ao etanol no processo de fermentacdo pela
degradacdo enzimatica de aminoacidos e carboidratos complexos. Os fatores que influenciam
positivamente a producdo de 6leo fusel durante o processo de fermentacdo sdo: pH &cido, as
altas temperaturas e a concentracdo de amido GARCIA (2008) apud PATIL (2002). A palavra
fasel tem origem alemd, [Fu:zl] que significa “licor ruim”, sendo que, a sua baixa solubilidade
em &gua promove a separacdo de duas camadas, semelhante a uma mistura de agua e 6leo. E
conveniente salientar que as concentragdes excessivas de alguns alcoois diferentes do etanol
contidos no 6leo fasel, podem causar sabores desagradaveis em bebidas como o rum, uisque e
cachaca. Algumas vezes os sabores sdo descritos como "picante”, "quente” ou "semelhante a
solvente”. Devido a isto é necessario a separacdo do 0leo fusel no processo de destilacdo do

etanol.

Por ser um produto oriundo da degradacdo enzimatica no processo de fermentacdo, a
qualidade e quantidade de 6leo fusel gerado em cada usina de producéo de etanol dependem da

qualidade do substrato ou “mosto” utilizado no processo de fermentacao.

O dleo fasel apresenta uma coloracdo laranja com odor picante e asfixiante. A sua
composicdo quimica € determinada pelo método de cromatografia gasosa para a identificacdo
dos compostos volateis e cromatografia liquida para a identificacdo de compostos carbonilicos.
Pérez et al. (2001), empregou as duas técnicas cromatograficas para determinacdo dos
constituintes do 6leo fusel. Foram identificados os &lcoois n-butilico, isoamilico e outros

compostos, conforme mostrado na Tabela 1.
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Tabela 1: Propriedades fisico-quimicas dos principais constituintes do 6leo fusel, conforme
Pérez et al. (2001)

Massa Ponto de Solubilidade Solubilidade
Composto molar Ebulicdo Densidade em agua em éter
(g/mol) (°C) (g/cm?) (9/100g) (9/100g)
Metanol 32,04 64,7 0,792 100 100
Etanol 46,07 78,4 0,789 100 100
1-propanol 60,09 97,8 0,804 100 100
2-metil-1-propanol 74,12 1078 0,805 1,0x10%° 100
3-metil-1-butanol 88,15 132,8 0,813 2,0x1022 100
Acido acético 60,056 118,1 1,049 100 100
Acetato de amila 130,18 148,44 0,879 0 100

Apos o refino do oleo fusel por destilacéo fracionada, alguns constituintes sdo utilizados
na industria como reagentes ou solventes organicos em rotas produtivas. Na producdo de
especiarias quimicas o acetato de isoamila € utilizado como fixador para perfumes e cosméticos.
Outros estudos baseados nos principios da quimica verde, apontam para produtos e residuos
com menor potencial poluente como o de producdo de ésteres alquilicos com potencial
lubrificante a partir de 6leo vegetal e alcoois superiores conforme descrito por Ceron (2017),
também por Coimbra (2012) estudou o uso de fracdes de oOleo fusel in natura em misturas
diesel/biodiesel avaliando o potencial calorifico, a reducao dos teores dos residuos de carbono,
de cinzas, de viscosidade e de massa especifica, sugerindo resultados promissores destas

misturas em testes de combustdo em motores.

3 MATERIAIS E METODOS

O oleo fasel utilizado neste estudo, foi coletado em uma usina produtora de etanol da regido
de Dourados/MS. Na usina produtora, foi coletado do reservatorio de 6leo fusel uma amostra
da parte superior e acondicionado em recipiente vedado para que ndo houvessem perdas por
evaporacdo. Os demais reagentes e equipamentos foram utilizados diretamente dos laboratorios
da UFGD.
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3.1 Determinacéo da acidez da amostra de 6leo fusel

Na determinacdo da acidez, amostras de 150 mL de 6leo fusel foram tituladas em
triplicata com uma solugéo de NaOH padronizada de concentragcdo 0,207mol/L. O indicador
utilizado na titulacdo foi o azul de bromotimol, este indicador tem uma coloracdo amarela na
presenca de solucGes acidas, muito semelhante a coloracdo da amostra de 6leo fusel in natura,
ja em solucGes neutras este indicador apresenta uma coloracdo verde, importante para a

identificacdo visual do ponto de equivaléncia da neutralizag&o.

3.1 Neutralizacdo da amostra de 6leo fusel

Os ensaios de neutralizacdo foram realizados dentro de um baldo de fundo redondo de
trés entradas. Para cada ensaio de neutralizacdo, foram adicionados 100 mL de 6leo fasel in
natura dentro do baldo de fundo redondo. Foi efetuado o aguecimento da amostra até 90°C com
agitacdo e refluxo. De acordo com a acidez determinada no item 4.1, foi adicionada a
quantidade equivalente de solugdo padronizada de NaOH 1 mol.L? visando neutralizar os
acidos presentes na amostra. A reacdo apresentada na equacgdo (1) descreve o processo de

neutralizacao.

CHsCOOH + NaOH  — CHsCOONa + H:0 @)

ac. acético hidrdxido de sédio  acetato de sodio  agua

Ao final de cada ensaio de neutralizacdo, todo o conteudo do baldo foi transferido para
um funil de separacdo, sendo formadas duas camadas liquidas de cor laranja de diferentes

densidades. Dentro do funil de separagdo, as camadas foram mantidas em repouso por um
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periodo de 12 h, visando a sua completa separacdo. A camada mais densa e inferior, que contém
todos os compostos soltveis em &gua foi recolhida e identificada como residuo. A camada
superior, menos densa e insolivel em agua é formada pelos componentes do 6leo fusel, que na
sua grande maioria sdo alcoois, conforme esta apresentado na Tabela 1. Esta camada superior
foi recolhida e identificada como fuselB". E conveniente salientar que no decorrer dos ensaios
as amostras foram identificadas como fuselB~ (6leo flsel neutralizado) e fuselA* (6leo fusel ndo
neutralizado ou in natura). Na Figura 1 é apresentado através de um fluxograma de blocos o

processo efetuado de neutralizacdo da amostra.

Figura 1: Fluxograma de neutralizacdo de amostra de dleo fusel

x_" i Etapa Descri¢ao da etapa

1 Amostra de 6leo fusel in natura

{_

2 Dosagem de solu¢do de NaOH

—::::
3 Reacdo de neutralizacdo
| \/ 4 Separag¢do de camadas
Camada aquosa de precipitado ou
5 residuo
6 Camada sobrenadante identificada

como fusel B-

3.2 Identificagdo de grupos funcionais na amostra de 6leo fusel estudada

A determinacdo de grupos funcionais presentes na amostra de 0leo fusel foi realizada por
analise de infravermelho, sendo empregado um aparelho da marca Jasco modelo FT/IR4100 de
propriedade do Laboratdrio de Otica da FACET/UFGD. Na anélise, foram empregadas duas

amostras, sendo estas fuselA* e flselB, as quais foram previamente secas com sulfato de sédio
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anidro. As amostras foram gotejadas sobre pastilhas de KBr como liquido puro ou isento de
qualquer solvente. A faixa de varredura de radiagéo infravermelho incidente sobre as amostras
foi de 2,5 um até 25 um e a leitura de vibragdo da amostra foi em porcentagem de transmitancia

com faixa de varredura de 4000 até 400 cm*, conforme Pavia et al (2015).

3.3 Ensaios de evaporacdo na temperatura de ebuli¢do do alcool isoamilico

Visando determinar a influéncia do processo de neutralizagcdo no posterior processo de
separacdo do alcool isoamilico, foram realizados testes com 6éleo fuselB™ (Procedente do

processo de neutralizacdo) e, 6leo fuselA* (6leo flsel in natura — ndo neutralizado).

Os ensaios de evaporacdo em bancada, foram realizados a pressdo atmosférica com a
temperatura da amostra fixada em 132 °C, a qual corresponde a temperatura de ebuli¢do do
alcool isoamilico e, monitorada por termémetro de mercurio calibrado em banho de gelo. Para
cada ensaio, foi utilizado um baldo de fundo redondo sobre uma manta de aquecimento. Um
condensador foi acoplado na parte superior do baldo e um funil de separacéo foi instalado para
recolher o liquido na saida do condensador. Ao final de cada teste de evaporacdo a solucdo
inicial alimentada no baldo foi separada em duas fracfes. Uma fracdo foi identificada como
produto de fundo da evaporacdo, contendo todos 0s compostos ndo evaporados na temperatura
de 132 °C. A segunda fra¢do foi identificada como produto de topo da evaporagdo, que contém
os compostos evaporados na temperatura de até 132 °C. Dentro do funil de separacdo, foi
recolhida a fracdo identificada como produto de topo e duas camadas liquidas incolores se
formaram por diferenca de densidade. A camada mais densa e inferior, continha todos os
compostos soltveis em agua, conforme indicado na Tabela 1. A camada menos densa, que
contém o alcool isoamilico, foi recolhida e identificada como sobrenadante. A amostra de
flsel A* gerou o sobrenadante fuselA* e a amostra fiselB™ gerou o sobrenadante fuselB-. E
importante salientar que todos os ensaios foram realizados em duplicata, visando estimar o
desvio padrdo do método analitico e de separacdo. Na Figura 2 € apresentado 0 processo
efetuado com o fuselA* e o dleo fuselB".
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Figura 2: Fluxograma de processo evaporativo seguido de separacdo de camadas

-

Etapa Descricdo da etapa
1 Amostra de 6leo para
evaporacao (fusel A* ou fusel BY)
— 2 Processo evaporativo
3 Residuo da evaporagdo ou
/\ | produto de fundo
‘ \/ 4 Vapores de compostos volateis
ou produto de topo
e 5 Processo de separagao de
! A camadas
' 6 Precipitado aquoso

7 Sobrenadante de fuselA* ou

\/A sobrenadante de fusel B

3.4 Determinacdo da concentracéo de alcool isoamilico na amostra estudada

A concentracdo de alcool isoamilico contido nas amostras identificadas anteriormente
como sobrenadante flselA* e sobrenadante fuselB, foram analisadas por um cromatégrafo a
gas (GC-2010 Plus, Shimadzu, Kyoto, Japan) acoplado a um espectrdmetro de massas (GC-MS
Ultra 2010, Shimadzu, Kyoto, Japan) de propriedade do Laboratério CERNA/UEMS.

Para a separagdo cromatografica, cada amostra de 100 pulL de sobrenadante fuselA* e
sobrenadante fuselB™ foi solubilizada em 1500 pL de hexano. As duas amostras foram injetadas
em duplicata em uma coluna capilar de silica fundida DB-5 (J and W, Folsom, California, USA)
de 30 m de comprimento por 0,25 mm de didmetro interno por 0,25 um de espessura de filme,
a fase estacionaria da coluna foi composta por uma mistura de 5% de fenil e 95% de
dimetilpolisiloxano. As condi¢fes de analise foram: rampa de aquecimento com temperatura
inicial de 30 °C, atingindo a temperatura final de 280 °C, a uma razdo 3°C/min e permanecendo
na temperatura final por 10 min. Hélio (99,999%) foi utilizado como gas de arraste (1 mL/min)



16

e as injecdes foram de 1 puL no modo Split (1:20). As temperaturas do injetor, detector e linha
de transferéncia foram respectivamente de 250°C; 290°C e 290°C, de acordo com Collins et al
(2006). Os parametros de varredura do espectrometro de massas incluiram a tenséo de ionizacéao

por feixe de elétrons de 70 eV, com m/z entre 40 a 600 g e faixa de varredura de 0,3 s.

Para a identificagdo dos picos foram utilizados os padrbes de &lcool amilico e alcool
isoamilico (Sigma-Aldrich) e, para a identificacdo dos compostos foram comparados 0s tempos
de retencdo dos padrdes associados a interpretacdo dos espectros de massas das amostras que
foram comparados com as bases de dados (NIST21 e WILEY229). Para a quantificagdo foi
empregado 0 método do padrdo externo com alcool amilico e &lcool isoamilico nas

concentracdes de 1 a 0,01 mg/mL e a curva de calibracdo mostrou um r=0,9978.

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Acidez da amostra de 6leo fusel

Neste estudo, a acidez acética determinada para o 6leo fusel in natura foi de 10,2 g/L.
A acidez acética da amostra de 6leo fusel determinada neste estudo, apresenta divergéncia em
relagdo aos resultados comparados a outros estudos. Esta divergéncia se deve ao fato de que, o
oleo fusel produzido em cada unidade produtora de etanol, apresenta diferentes concentracdes
dos seus constituintes, conforme Perez (2001) e ainda, sdo dependentes da qualidade do
substrato ou “mosto” utilizado no processo de fermentacao para a produgao de etanol e 6leo
fasel, conforme descrito por GARCIA (2008) apud PATIL (2002). Desta forma, pode se afirmar
entdo que, ndo havera padronizagdo entre resultados de acidez de oOleo fusel entre unidades
produtoras, uma vez que, 0s processos de producdo de etanol e de 6leo fusel, dependem do
substrato que é utilizado em cada uma das unidades produtoras. Para um processo de
purificacdo do o6leo fasel em larga escala numa unidade de refino, serd necessaria a
determinacdo da acidez do 6leo fusel procedente de cada unidade produtora de etanol, uma vez

que, seja definido que a neutralizagdo inicial seja necessaria para o processo de purificacéo.



17

Conforme apresentado na revisdo bibliografica, o 6leo fusel in natura apresenta uma
coloragéo laranja. O indicador utilizado na titulacdo foi o azul de bromotimol. A escolha pelo
indicador foi baseada no fato de que em solugdes acidas o indicador apresenta uma coloracéo
laranja muito similar a coloracdo da amostra de 6leo fasel. O pH de mudanca de coloracao deste
indicador esta entre 6,6 e 7,6 e em solucGes de pH neutro o indicador apresenta coloracdo verde,
em solucgdes de pH bésico o indicador apresenta coloracao azul.

4.2 Neutralizacdo da amostra de 6leo fusel

Apbs a neutralizacdo, o volume de 6leo faselB™ coletado no funil de separacdo foi de 96
mL. A diferenca do volume se da pela reacdo de neutralizacdo, conforme apresentado na
equacéo (1), dando origem a um precipitado de cor marrom. Conforme indicado na Tabela 1,
algumas substancias presentes no 6leo fusel sdo solGveis em agua, estas substancias como 0s

acidos organicos soltveis no 6leo fasel foram extraidos para a fase aquosa ap0s a neutralizagéo.

Para um processo de purificacdo do 6leo fusel em escala industrial, a fase aquosa
formada nesta etapa de neutralizacdo podera ser um problema, pois trata-se de um residuo que

devera ser tratado.

4.3 ldentificacdo de grupos funcionais na amostra de dleo fusel estudada

No espectro da Figura 3 pode ser visualizado uma banda de estiramento de O-H em
3357 cm! caracteristica de alcoois, indicando na mostra analisada a presenca da funcéo alcool.
O espectro também mostra uma banda de estiramento de C-O em 1058 cm™ e uma banda de

estiramento em 2872 cm* caracteristico para ligagdes C-H sp®de acordo com Pavia et al (2015).
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Figura 3: Espectro de infravermelho da amostra fuselA*
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Resultado para os picos que identificam o alcool:
Numero Posicdo Intensidade Descri¢ao do pico
1 3357 55 Estiramento de O-H
4 2872 20 Estiramento C-H sp3
12 1058 46 Estiramento de C-O

No espectro mostrado na Figura 4 pode ser visualizado uma banda de estiramento de
O-H em 3336 cm™ caracteristica de alcoois, indicando na mostra analisada a presenca da

funcéo alcool. O espectro também mostra uma banda de estiramento de C-O em 1057cm

e a banda de estiramento em 2958 cm* caracteristico para ligagdes C-H sp®.



Figura 4: Espectro de infravermelho da amostra fuselB"
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Resultado para os picos que identificam o alcool:

Nimero Posicido Intensidade Descri¢do do pico
1 3336 6,11 Estiramento de O-H
4 2958 0,38 Estiramento C-H sp3
12 1057 3,98 Estiramento de C-O
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Ambas as amostras fuselA* e fuselB", indicaram a presenca da funcdo quimica alcool

pela banda de estiramento com vibragdo em torno de 3300 cm™, também apresentaram apenas

estiramentos de C-H sp® em torno de 2900 cm™, o que indica que as amostras estavam isentas

da presenca de compostos aromaticos ou insaturados que contem ligagdes de C-H sp? Em

ambas as amostras ndo foi identificado a presenca de compostos carbonilicos pois nos espectros

de infravermelho ndo aparecem as bandas de estiramento de C=0 em torno de 2650 cm™

caracteristicos para esta funcdo quimica.

Ambos os espectros de infravermelho sdo muito semelhantes quanto a regido de

vibracédo, o que indica que as duas amostras sdo compostas pelas mesmas espécies quimicas.
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4.4  Ensaios de evaporacdo na temperatura de ebuli¢ao do &lcool isoamilico

As amostras identificadas anteriormente como fuselA™ e flselB™ foram submetidas a um
processo de evaporagdo. Foram geradas duas amostras de vapor condensado como produto do
topo da evaporacdo e duas amostras identificadas como produto de fundo. Os volumes iniciais
de alimentacdo e os volumes finais de condensado como produto de topo e produto de fundo
séo mostrados na Tabela 2.

Tabela 2: Volumes das fracées envolvidas na evaporacao

Alimentacao fuselA* (mL) Alimentacao fuselB™ (mL)
Teste Duplicata Média Teste Duplicata  Média
Alimentagdo 100 100 100 96 96 96
Produto de topo 81 80 80,5 78 77 77,5
Produto de fundo 19 20 19,5 18 19 18,5

A fracdo volumétrica recolhida no produto de topo do processo evaporativo para o
fusel A" e fuselB:, mostra que a mesma oscila em torno de 80% em relagdo ao volume

alimentado, conforme apresentado na Tabela 2.

Na etapa seguinte ao processo de evaporacgéo, as amostras identificadas como produto de
topo na Tabela 2 ficaram em repouso dentro de um funil de separacdo, observando-se a
separacdo de duas camadas de diferentes densidades. Os volumes obtidos para ambas as

camadas da amostra de fusel A* e fuselB™ sdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3: Volumes das fra¢des envolvidas na separa¢do de camadas apds evaporacgao

Produto de topo FuselA+ (mL) Produto de topo FuselB- (mL)
Teste Duplicata  Média Teste Duplicata  Média
Produto de topo 81 80 80,5 78 77 77,5
Camada Inferior 5,8 5,4 5,6 7,3 7,8 7,55
Camada Superior 74 75 74,5 70 70 70
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4.5 Concentracdo de alcool isoamilico nas amostras estudadas

As duas amostras da camada superior recolhida no produto de topo no processo de
evaporacdo para os 6leos fuselA™ e fuselB™ foram analisadas por cromatografia gasosa e
identificadas por espectrometria de massas (CG-EM).

Na Tabela 4, séo apresentados os resultados da cromatografia para as amostras

analisadas.

Tabela 4: Resultado da cromatografia das amostras analisadas

Amostra de sobrenadante Densidade Concentracao
mg/mL %
Teste Duplicata Média D. Padrao
Camada superior fusel B- 0,9306 0,9315 0,93105 0,00063 87,32
Camada superior flsel A+ 0,9404 0,9409 0,94065 0,00035 86,42

A concentragdo de lcool isoamilico contida na amostra do sobrenadante foi calculada
pela expressdo:

0
C= (p—).100
p
Onde: p° é a densidade de alcool isoamilico indicado na Tabela 1;

p ¢ a densidade média da amostra de sobrenadante
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5 CONCLUSAO

Os resultados das andlises de cromatografia que determinaram a concentragdo final de
alcool isoamilico nas amostras tem um desvio padrédo tendendo a zero, demostrando pequeno
erro embutido nas analises e no método de separacdo. Portanto, pode-se afirmar que o método

de separacdo do alcool isoamilico e o processo analitico empregados tem boa precisao.

Os resultados alcancados para a concentracdo do alcool isoamilico na camada superior de
ambas as amostras foram muito proximas, 87,32 e 86,42%, mostrando que a concentracao do
alcool isoamilico no final de todo o processo de purificagdo ndo depende da neutralizagdo da

amostra de 6leo fasel inicial.

Este método de separacdo do alcool isoamilico com a neutralizacdo inicial do éleo fusel se
mostra desvantajoso para um processo industrial, no qual sdo processadas grandes quantidades
de cana, dando origem a altas quantidades de alcool etilico e do subproduto de 6leo fusel. A
neutralizacdo do 6leo fusel gerado requer a utilizacdo de hidréxido de sédio como insumo e,
acarreta na geracdo de um residuo aquoso na etapa de neutralizacdo, que devera ser tratado
antes de seu descarte. O processo de separacdo do alcool isoamilico sem a prévia neutralizagdo
ndo apresenta tais desvantagens citadas anteriormente, no entanto deve ser avaliado o aspecto

corrosivo do Gleo gerado para as superficies metalicas, que pode ser objeto de outro estudo.
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