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RESUMO

A preocupagdo com os impactos ambientais decorrentes do uso continuo de derivados de
petréleo e a iminente escassez de recursos naturais tém estimulado diversas pesquisas em busca
de alternativas mais sustentdveis. Nesse cendrio, os biolubrificantes se apresentam como uma
op¢do vidvel e ecologicamente responsdvel em relacdo aos lubrificantes convencionais de
origem féssil. Esses produtos, oriundos de biomassa, ndo apenas oferecem uma fonte
diversificada, mas também demonstram um alto potencial de biodegradabilidade, ressaltando
as vantagens do uso de matérias-primas vegetais. A canola (Brassica napus), da familia
Brassicaceae, se destaca como uma excelente matéria-prima devido as suas propriedades
benéficas tanto para a alimentacdo quanto para a produgdo de biocombustiveis. O método de
transesterificacdo seguido pela epoxidacdo com 4cido peracético destaca-se como uma
abordagem eficaz para a obtencdo de lubrificantes biodegraddveis, melhorando suas
caracteristicas fisico-quimicas. Em vista disso, o presente estudo teve como objetivo produzir
biolubrificantes a partir do 6leo de canola comercial, através de reacdes de transesterificacdo
para a formacdo de ésteres metilicos e etilicos, seguidas pela epoxidacdo. Na sequéncia, os
produtos obtidos foram caracterizados por meio de analises fisico-quimicas. Diante dos
resultados obtidos, observa-se bons indices de conversiao dos ésteres, onde os metilicos
apresentaram um percentual de 94% e os etilicos 91%, sequencialmente, os produtos
epoxidados apresentaram altos indices de rendimentos, sendo 92% para os epoxido metilico e
os etilicos 89%. Logo, esses resultados comprovam o potencial do 6leo de canola para produgdo
de biolubrificantes, contribuindo assim, para a diminui¢do dos impactos ambientais causados
pelo uso de materiais de origem féssil.

Palavras-Chave: Meio ambiente, Oleo de canola, Biolubrificantes, Sustentabilidade, Sintese.



ABSTRACT

Concerns about the environmental impacts of the continued use of petroleum derivatives and
the imminent scarcity of natural resources have stimulated several studies in search of more
sustainable alternatives. In this scenario, biolubricants present themselves as a viable and
environmentally responsible option in relation to conventional lubricants of fossil origin. These
products, derived from biomass, not only offer a diversified source, but also demonstrate a high
potential for biodegradability, highlighting the advantages of using plant-based raw materials.
Canola (Brassica napus), from the Brassicaceae family, stands out as an excellent raw material
due to its beneficial properties for both food and biofuel production. The transesterification
method followed by epoxidation with peracetic acid stands out as an effective approach for
obtaining biodegradable lubricants, improving their physical and chemical characteristics. In
view of this, the present study aimed to produce biolubricants from commercial canola oil,
through transesterification reactions for the formation of methyl and ethyl esters, followed by
epoxidation. Subsequently, the products obtained were characterized by means of
physicochemical analyses. Given the results obtained, good ester conversion rates were
observed, where methyl esters presented a percentage of 94% and ethyl esters 91%.
Subsequently, the epoxidized products presented high yield rates, being 92% for methyl
epoxide and 89% for ethyl esters. Therefone, these results prove the potential of canola oil for
the production of biolubricants, thus contributing to the reduction of environmental impacts
caused by the use of materials of fossil origin.

Keywords: Environment, Canola oil, Biolubricants, Sustainability, Synthesis.
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1INTRODUCAO

A crise energética estd no cerne das discussdes mais importantes na sociedade
contemporanea, sua disponibilidade € fundamental para a manutencao e melhoria da qualidade
de vida. O conceito de matriz energética refere-se as diversas fontes aptas a gerar energia

através de processos de conversoes (Silva, 2024).

As fontes de energia ndo-renovdvel, classificadas por "energia suja", origina-se da
decomposicdo de materiais organicos, tanto vegetais quanto animais, essa energia € limitada e,
uma vez esgotada, ndo pode ser facilmente reposta mediante a finitude de suas reservas
(Ramalho; Oliveira; Miranda, 2022). Entre os recursos naturais exauriveis acessiveis, o petroleo
destaca-se como um dos recursos mais consumidos no mundo. A industria petrolifera mostrou-
se fundamental para o desenvolvimento econdomico das nagdes, evidenciando a importancia
deste recurso para paises produtores, principalmente, para os consumidores, no qual emprega
este insumo em diversas aplicagdes, consolidando-se como um alicerce essencial para a

economia global (Costa, 2017).

O aumento continuo por produtos derivados de matérias-primas fosseis consiste em uma
excessiva emissdo gases na atmosfera (GEE), resultando em impactos ambientais locais e
globais significativos, dentre os impactos locais eminentes destaca-se a chuva 4cida, que se
forma a partir da emissdo de diéxido de enxofre, 6xidos de nitrogénio, material particulado e
ozonio. Gerando, assim, o agravamento do efeito estufa, decorrente do aumento da temperatura
do planeta devido a absor¢@o de radiacdo infravermelha pelo excesso de didéxido de carbono
emitido pela queima de combustiveis fosseis e pelos incéndios gerados nas florestas (Cruz,

2022).

De maneira geral, o gerenciamento inadequado de lubrificantes a base de petrdleo e a
falta de disposi¢do adequada tém acarretado uma série de consequéncias adversas para os
ecossistemas naturais e para a saide humana (Felipe et al., 2023). Desta forma, o uso intensivo
dos fluidos e 6leos lubrificantes, amplamente utilizados nos setores industrial e automobilistico,
ao serem descartados de formar irregular podem contaminar o solo, as d4guas subterraneas e o

ar.

Os oleos lubrificantes sdo comumente originados de fontes vegetais, minerais ou
sintéticas, encontrados em estado liquido ou solido. Compostos por hidrocarbonetos,

classificados como parafinicos, nafténicos e arométicos. O processo de refinacao do petréleo
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permite a obtengdo de 6leos basicos, os quais, combinados com aditivos quimicos resultam em
lubrificantes de alta desempenho e com maior estabilidade a oxidac¢do, além de resisténcia ao
desgaste entre componentes metdlicos em movimento, prolongando a longevidade das
mdaquinas e equipamentos. A maior parte dos lubrificantes provém de derivados do dleo
mineral, devido a sua abundéncia e custo beneficio, possibilitando, assim a produ¢dao de
lubrificantes eficazes e econdmicos para diversas aplicagdes industriais. Contudo, sua
utilizacdo apresenta desafios significativos no que tange a sustentabilidade ambiental, uma vez
que possuem limitada probabilidade de reciclagem e enfrentam problemas de gestio de residuos

apo6s a conclusdo seu ciclo de vida (Almeida et al., 2023).

Diante dos danos ambientais causados pelos processos de geracdo e consumo de energia,
destaca-se o aumento significativo da implementacao de fontes de energia renovavel a fim de
diminuir o significativo impacto ambiental associado a queima de combustiveis fosseis.
Surgindo, os biocombustiveis, como uma alternativa vidvel e redutora da dependéncia de
produtos petroliferos. O Brasil, por exemplo, possui um vasto potencial para energia renovavel,
mediante a diversas op¢des de biomassa como matéria-prima cultivas em territdrio brasileiros,
podendo ser utilizada estrategicamente ndo s6 atende a crescente demanda por energia, mas

também para promover um desenvolvimento mais sustentavel (ANP, 2022).

O termo biomassa consiste em materiais vegetais ou animais que podem ser usados para
gerar energia, a matéria-prima pode ser classificada em trés categorias: recursos florestais,
residuos urbanos e agricola, abrangendo entdo as culturas agroenergéticas, bem como os
residuos e subprodutos das atividades agricolas, agroindustriais e pecudria (Cardoso, 2012). Por
exemplo, os 6leos vegetais, apresentam-se como uma alternativa em potencial para producao
de lubrificantes devido a sua biodegradabilidade e pela baixa toxidade ambiental, além de
possuir outras vantagens no que diz respeito as suas propriedades fisico-quimicas, como alta
lubrificagdo, alto indice de viscosidade e volatilidade superior os qualificando como produtos

sustentaveis (Cavalcanti; Soares, 2023).

O ¢leo de canola desempenha um papel crucial na producdo agricola global, sendo
utilizado predominantemente na culindria e nas aplica¢Oes industriais. Caracterizado por baixos
niveis de glucosinolatos e altos niveis de dcido oleico, contém propriedades benéficas, como
baixos niveis de AcGs saturados e auséncia de 4cido palmitico. Essas caracteristicas o tornam
ideal para aplicacdes que requerem baixo ponto de fluidez, surgindo como uma alternativa

viavel para sintese dos biolubrificantes. Apesar do baixo custo e viabilidade, comparado ao 6leo
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mineral, os 6leos vegetais tém baixa estabilidade térmica e oxidativa devido a presenca de AcGs
insaturados na sua composicdo. Entretanto, é necessario verificar se apresentam as condi¢des
necessdrias para biolubrificante, desenvolvendo derivados que garantam as adequadas
propriedades fisico-quimicas, alta biodegradabilidade, fundamental para sua aplicacio

industrial (Okechukwu et al., 2020).

Baseando-se na problematica ambiental contemporanea e com propdsito de promover a
quimica sustentdvel, o presente estudo tem como finalidade a sintese de lubrificantes
biodegraddveis por meio das reacdes de transesterificacao para a formacdo de ésteres metilicos
e etilicos, seguidas pela epoxidagdo dos ésteres, utilizando 6leo de canola (Brassica Napus)
comercial como matéria-prima. Posteriormente, caracterizados através de andlises fisico-

quimicas.
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2O0BJETIVOS

2.1. Objetivos Geral

e O objetivo desta pesquisa consiste em obter lubrificante biodegraddvel a partir do 6leo
de canola (Brassica napus), por meio das reacOes de transesterificacdo e epoxidagdo

metilica e etilica.

2.2. Objetivos especificos

e Produzir os ésteres etilicos por meio da reacdo de transesterificacdo do 6leo de canola
(Brassica Napus);

e Epoxidar os ésteres etilicos provenientes do 6leo de canola (Brassica napus), utilizando
o 4cido peracético;

e (Caracterizar por andlises fisico-quimicas o 6leo de canola (Brassica napus), os ésteres
metilicos e etilicos (biodiesel) e os epdxidos de ésteres metilicos e etilicos

(biolubrificante).
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 Geracao de energia e Meio Ambiente

Ao longo dos primoérdios da civilizagdo, as reservas naturais emergem como uma
necessidade dos seres humanos para garantir sua sobrevivéncia na terra. Ao longo dos anos, os
seres humanos passaram a explorar recursos para fomentar o crescimento econdomico, visando
otimizar os retornos de capital, implicando no aumento significativo na demanda por matéria

prima, intensificando, a degradacdo ambiental (Rodrigues et al., 2019).

Segundo Crutzen e Steffen (2003), a partir da revolugdo industrial, principalmente ao
longo do século XX, a humanidade intensificou exponencialmente o uso dos recursos naturais,
com isso, os processos biogeofisicos do planeta sofreram mudancgas significativas, resultando
em uma nova era geoldgia, denominada de Antropoceno (Lopes; Junior, 2020). O Antropoceno,
ou era de dominio humano, das ciéncias naturais provou ser valioso para as ciéncias sociais na
abordagem dos aspectos politicos e culturais das alteracdes climdticas e dos desastres
ambientais causados pelo homem. Este nome evidencia a profunda transformacdo do meio

ambiente pela acdo humana, desde a revolu¢do industrial no final do século XVIII (Tavares,

2022).

A Primeira Revolug¢do Industrial € caracterizada pela transi¢do dos métodos de producao
artesanais para processos mecanicos, possibilitando o surgimento das grandes ferrovias e a
substituicao do carvao vegetal pelo carvao mineral, o que intensificou a produ¢do industrial. A
Segunda Revolu¢do Industrial, ocorreu entre o século XIX e XX, o cendrio energético e as
linhas de montagem revolucionaram a producao, promovendo a produ¢do em massa. Nesta fase,
o petroleo emergiu como uma fonte de energia versétil, competindo com o carvao e ampliando
a dependéncia de combustiveis fosseis. No entanto, essa expansdo energética trouxe consigo
uma intensificacdo da polui¢cdo ambiental. A Terceira Revolugdo Industrial, a partir de 1970,
introduziu a era digital, esse periodo foi marcado pela automacdo industrial e pela integragdo
das tecnologias da informagdo (TI) nas industrias quimicas e eletronicas, aumentando a
dependéncia de recursos energéticos. Simultaneamente, os impactos da degradagao do meio
ambiente, como o aumento do efeito estufa, a chuva 4cida e as alteracdes climadticas, tornaram-

se evidentes (Dantas, 2020).

As complexas interagdes entre a oferta e o consumo de energia exercida pela

humanidade t€ém gerado uma crise ecoldgica global sem precedentes, resultando em impactos
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adversos ao meio ambiente, os quais culminam no desmatamento, na degradacdo ambiental e
na perda de diversidade bioldgica. O conhecimento desses impactos impde a necessidade de
reavaliar os modelos de desenvolvimento e gestdo ambiental adotados pelas sociedades
contemporineas, bem como a elaborar propostas e estratégias energéticas mais sustentdveis

(Fracalanza, 2022).

A utilizacdo de combustiveis fdsseis e a producdo de energia elétrica resultaram na
formacdo de uma civilizagdo caracterizada pelo alto custo da energia, causando diversos
impactos ambientais. Estima-se que 80% da matriz energética global provém de combustiveis
fosseis, como o petréleo e seus derivados, o carvao e o gés natural, gerando a emissao e acimulo
de gases de efeito estufa na atmosfera, o que aumenta gradativamente o aquecimento global.

(Oliveira, 2022).

Os combustiveis fosseis sdo recursos ndo-renovdveis, ou seja, fontes suscetiveis ao
esgotamento. A queima de combustiveis fésseis, principalmente o petréleo, gera sérias
consequéncias como mudancas climdticas, emissdo de gases de efeito estufa e iminente
escassez de recursos naturais, tais fatores estimulam o crescente interesse por alternativas
energéticas mais limpas e sustentdveis, visando reduzir a dependéncia dos combustiveis e

mitigar seus impactos negativos (Piovani, trigoso, 2023).

A exploracdo do petréleo como fonte de energia tem gerado impactos significativos
tanto a saide humana como para o meio ambiente, afetando ndo sé a qualidade do ar como
também seus ecossistemas marinhos e as condicdes atmosféricas. O seu manejo inadequado e
a disposicdo incorreta dos residuos gerados trazem graves problemas ambientais e sociais
(Oliveira, Cruz, Ferreira, 2021). De acordo com a Organiza¢do Mundial da Saide (OMS), a
poluicdo atmosférica gerou cerca de 7 milhdes de mortes prematuras por ano em 2021, sendo
este fendmeno diretamente responsavel pela queda da qualidade de vida da populacdo, ou seja,
agravando gerando o agravamento de doengas cardiovasculares e respiratdrias, assim como o
aumento do nimero de internacdes devidas a altas concentracdes de enfermidades e de material
particulado (PM) , esses fatores, evidencia que o uso excessivo de combustiveis fosseis para
atender as necessidades energéticas do mundo causa grande estrago ao meio ambiente e a saide
humana, quando relacionado ao excesso da emissdo de gases poluentes para a atmosfera e o

aumento da temperatura média global do planeta Terra.
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No contexto das transformacdes da energia, a transi¢cao energética ¢ um componente
essencial no cumprimento das metas de descarbonizacdo e de controle da mudancga climatica,
estabelecidas pelo Acordo de Paris de 2015. Tal Acordo constitui um canalizador de a¢des aos
190 paises signatérios, responsavel pela reducdo das emissdes de CO2 e para manter o aumento
da temperatura do planeta até 1,5°C até o final do ano 2050 (Lopes, 2022). Em conformidade
com esses objetivos, a procura por alternativas que sejam cada vez mais sustentiveis e
biodegraddveis cresce lentamente em diversos setores industrias em um esfor¢o para substituir

os produtos com base mineral por aqueles com maiores capacidades de biodegradacao.

3.2 Lubrificantes

Os Oleos lubrificantes sdo produtos finais que podem ser encontrados sob a forma de
graxas ou Oleos, sendo esses derivados do petréleo e amplamente utilizados nos setores
industrial e automobilistico. Tais compostos sdo desenvolvidos com a finalidade de reduzir a
friccdo entre superficies em movimento em atrito, ou seja, eles formam uma pelicula protetora,
com o objetivo de retirar friccdo e desgaste de pecas mecanicas, funcionando como barreira
contra oxidacdo e corrosdo, além de tém a funcdo de vedagdo, vedando a entrada de

contaminantes e a saida de fluidos (Nascimento, 2023).

Sao formulados a partir de 6leo basico ou de uma combinagdo de diferentes 6leos base,
podendo ou ndo conter aditivos. Conforme citado na resolucao de n° 804/2019 pela Agéncia
Nacional de Petroleo (ANP) os 6leos bésicos, que constituem os lubrificantes, sdo classificados
em cinco grupos distintos com base em seu teor de saturados, teor de enxofre e indice de
viscosidade, onde: grupo I, apresenta-se com menos de 90% de saturados e mais de 0,03% de
enxofre; grupo I, com mais de 90% de saturados e até 0,03% de enxofre; grupo III, com mais
de 90% de saturados e até 0,03% de enxofre, e indice de viscosidade acima de 120; grupo IV,
que inclui todas as polialfaolefinas; e grupo V, que engloba 6leos nafténicos, 6leos minerais
brancos, ésteres sintéticos, polibutenos, naftalenos alquilados, dleos vegetais, poliglicéis e

outros bdsicos sintéticos (Brasil, 2019).

Os 6leos podem originar-se de fontes minerais, sintéticas ou vegetais. A maior parte dos
lubrificantes provém de bases minerais, as quais podem ser classificados como parafinicos,
nafténicos, ou, em menor propor¢do, arométicos, dependendo do tipo de hidrocarboneto

existentes em sua composi¢ao (Zzeyani et al., 2017). Conforme mostrado na Figura 1.
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Figura 1 - Estrutura quimica dos parafinicos, nafténicos e arométicos de base mineral.
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Fonte: autoria prépria (2024).

Esses compostos contém entre 20 e 50 4tomos de carbono por molécula, conforme a sua
estrutura molecular. Os parafinicos sdo formados por alcanos lineares ou ramificados, os
nafténicos consistem em cicloalcanos com cadeias laterais, e os aromdticos sdo

predominantemente alquilbenzenos (Rios, 2020).

Segundo a Mordor Intelligence (2020), a fabricagdo dos lubrificantes modernos inclui
processos quimicos altamente complexos e diversos, desenvolvidos para atender a padroes de
desempenho conforme suas respectivas aplicacdes. O mercado global lubrificantes alcangou o
total de 35 milhdes de toneladas de 6leo comercializado no ano de 2020, com uma taxa de
crescimento anual composta (CAGR) aproximadamente de 2% previstas para o periodo entre

2021 a 2026, sendo avaliado em aproximadamente US$ 130 bilhdes (Jesus, 2022).

Estima-se que cerca de 50% do uso dos lubrificantes ao redor do mundo sdo lancados
como efluentes ao meio ambiente propiciados por vazamentos, descarte inadequado e acidentes,
produzindo graves problemas ambientais. Deste total, mais de 95% sao de base mineral,
causando grandes danos ambientais, pois contaminam o ar, o solo e a dgua, além de afetarem
de maneira significativa a saide humana, mediante a suas caracteristicas quimica e resisténcia
a degradacdo (Slavec, 2020). O 6leo lubrificante usado ou contaminado (oléo queimado)
caracteriza-se um residuo perigoso, contendo sua composi¢do cerca de 80% a 85% de dleo
lubrificante basico, seu descarte inadequado pode causar danos irrepardveis ao planeta terra

(Brasil, 2005).

Nesse sentido, a busca por matérias-primas renovaveis tem crescido significativamente,

visando a producdo de produtos biodegraddveis provenientes de fontes sustentdveis. Um
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exemplo notdvel sdo os biolubrificantes, desenvolvidos a partir de bases bioldgicas, que se

caracterizam pela sua menor toxicidade e maior biodegradabilidade (Martins, 2023).

3.3 Biolubrificantes

Diferentemente dos lubrificantes derivados do petrdleo, os biolubrificantes derivados da
biomassa provém de diferentes fontes e t€ém grande potencial de biodegradabilidade, tornando-
os uma alternativa promissora para enfrentar os desafios ambientais. Segundo Vieira, 2014,
biomassa refere-se a qualquer matéria organica de origem vegetal, animal ou microbiana que
possa ser convertida em energia (também chamada de bioenergia), a bioenergia constitui uma
alternativa essencial as fontes de energia ndo renovaveis, especialmente as derivadas do

petréleo, cuja os impactos ambientais sdo uma preocupacao global (Santos Junior, 2023).

De acordo com Portallubes (2022), o potencial de crescimento do mercado de
biolubrificantes pode alcancar US$ 3,9 bilhdes em negdcios e operagdes até 2027, com uma
taxa de crescimento internacional de aproximadamente 8% até 2024, conforme dados do Global
Biolubricants Market Analysis. No Brasil, o mercado é avaliado em US$ 206 milhdes, com
98% do uso concentrado no setor industrial, com potencial de crescimento de até 6% até 2024.
Conforme citado pela GVR (Grand View Research), esses dados superariam os quantitativos
econdmicos alcangados em 2019, no qual atingiu a marca de US$ 2,18 bilhdes em bioprodutos

comercializados (Martins, 2023).

A crescente demanda por esses biolubrificantes, aliada as exigéncias ambientais e
crescente percepcdo da sociedade acerca de suas vantagens, t€ém gerado uma expansdo
significativa nas pesquisas nesta linha nos dias atuais. Essas tendéncias evidenciam as
vantagens do uso de bases vegetais em comparac¢io aos minerais, especialmente no que tange

a reducdo do impacto ambiental, devido a sua elevada biodegradabilidade (Matos, 2022).

De acordo com o Comité Europeu de Normalizagdo, sdo estabelecidos critérios para
classificar um produto como biolubrificante. De acordo com as suas diretrizes, um
biolubrificante deve ter uma decomposicao superior a 60% em um periodo de 28 dias, como
mostra a norma OECD 301 (Organisation for Economic Co-operation and Development) Além
disso, deve conter mais de 50% de matérias-primas renovaveis e nao deve ser toxico para os
organismos locais (Matos, 2022) Considerando esses fatores, os biolubrificantes se destacam

como uma opgao eficiente e ecologicamente correta para diversas aplicacdes industriais.
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Esses produtos derivados de base ecoldgica podem desempenhar funcdes semelhantes

aos lubrificantes tradicionais, como por exemplo:

Minimizar o decréscimo de energia cinética e potencial;

Prolongar a vida qtil de pecas metélicas;

Mitigar a degradacdo dos componentes expostos a fric¢do.

Auxilia na vedacao;

Absorcao de impactos e vibragdes entre os componentes metalicos;

Eliminar e reter impurezas, assegurando a limpeza do motor;

YV V. V V V V V

Assegurar a protecao dos componentes contra a corrosdo, mediante a exposicao

a determinados acidos, dentre outras funcionalidades;

No entanto, esses lubrificantes biodegraddveis (biolubrificantes) podem ser
classificados em duas categorias distintas: 6leos naturais e 6leos sintéticos. Os 6leos naturais,
denominados ésteres naturais ou triacilgliceréis (TAG), abrangem Oleos vegetais ou
microbianos, gorduras animais, dcidos graxos livres (AGL) e 6leos residuais, enquanto os 6leos
sintéticos incluem polialfaolefinas, outros ésteres sintéticos e polialquilenoglicéis (Guedes

Junior, 2021).
3.4 Oleos Vegetais

Os dleos e as gorduras consistem em uma variedade de compostos que t€ém em comum
a dificuldade de se misturar com agua, o que os torna repelentes a este liquido. Eles podem ter
origens vegetais, animais ou microbianas, mostrando um significativo potencial para substituir
os Oleos minerais (Santos, 2020). Estes 6leos podem se apresentar na forma liquida a 25 °C,
enquanto as gorduras vegetais se mostram na forma sélida ou pastosa a 25°C, conforme citado
na Resolucdo n° 481/2021 da ANVISA (Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitéria) (Pellizzon,
2024).

Os principais insumos para a produgdo de 6leos vegetais em escala global provém de
sementes, castanhas, frutos e grdos, incluindo: azeitona, amendoim, semente de algodao,
palmiste, coco, colza, palma, girassol e soja. O 6leo de palma (ou azeite de dend€), soja, colza
(ou canola) e girassol, em ordem de relevancia, respondem por 87,7% da producdo global
projetada no periodo entre 2022 a 2023 de acordo com o Departamento de Agricultura dos

Estados Unidos (USDA) (Zeferino, M; Ramos, S. De F., 2023).
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Os lipidios provenientes de plantas sdo formados por moléculas de triglicerideos
representando a maior parte de sua composic¢ao, onde o glicerol se une a trés cadeias longas de
dcidos graxos diferentes ou semelhantes por ligacdes éster, conforme ilustrado na Figura 2.
Porém, os 4cidos graxos presentes nas oleaginosas variam de compostos carboxilicos com 4 a
30 dtomos de carbono, podendo conter também outros componentes, como fosfatideos, resinas,

vestigios de metais, tocoferdis, pigmentos e esteroides, entre outros (Cruz, 2022).

Figura 2 - Estrutura quimica de um triglicerideo.
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Fonte: Autoria Prépria (2024).
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O triacilglicerol € um composto organico classificado como triéster. Quando os trés
acidos graxos associados a molécula de glicerol sdo idénticos, o TAG resultante ¢ denominado
triacilglicerol simples, enquanto os TAGs mistos sdo aqueles que possuem diferentes tipos de
acidos graxos ligados ao glicerol, podendo ter pelo menos dois dcidos graxos variam entre si.
Contudo, os 4cidos graxos saturados tendem a se ligar as extremidades da molécula de glicerol
e os dcidos graxos insaturados, em geral, se conectam ao carbono central da molécula de

glicerol (Moretto; Fett,1998; O’brien, 2004; Shahidi, 2005; Arruda, 2016).

Os 4cidos graxos mais comuns encontrados em 6leos vegetais incluem tanto saturados
quanto insaturados. Os saturados, destacam-se o acido palmitico (C16:0) e o 4cido estedrico
(C18:0). Enquanto os insaturados, os mais frequentes sdo o acido oleico (C18:1(9)), o acido
linoleico (C18:2(9,12)) e o 4cido linolénico (C18:3(9,12,15)). Tais AcGs podem ser
encontrados em sementes de diversas plantas, como: algodao, palma, canola, soja e girassol

(Carvalho, 2017). A férmula molecular desses AcGs pode ser observada na Tabela 1.
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Tabela 1 - Férmula molecular dos principais dcidos graxos dos 6leos vegetais.

(AcGs) Formula Molecular
Palmitico Ci6H3202
Estedrico CisH3602

Oleico CisH3402
Linoleico CisH3202
Linolénico CisH3002

Ricinoleico CisH3s503

Fonte: adaptado de Matos, 2018.

Os 4cidos graxos distinguem-se principalmente pela quantidade de d&tomos de carbono
em sua cadeia e pelo numero de ligacdoes duplas, podendo apresentar cadeia saturadas,
monoinsaturada e poli-insaturadas. Ja os AcGs saturados contém apenas ligagdes simples entre
os atomos de carbono em sua cadeia, o que lhes confere uma estrutura estdvel e com baixa
reatividade quimica, enquanto os insaturados possuem uma ou mais ligacdes duplas em sua
cadeia, apresentando uma elevada reatividade e tornando mais propensos a oxidacio térmica

(Ramalho; Suarez, 2013; Mendonga, 2015; Silva, 2023).

O setor de aplicacdo desses Oleos estd em constante transformacdo, exercendo uma
funcdo crucial no contexto mundial mediante a crescente demanda por 6leos vegetais, movida
pela expansdo do uso de biodiesel e pela implementacdo de novos biocombustiveis, como
Hidrogénio Verde, Diesel ecoldgico, Combustivel de Aviacdo Sustentivel (SAF) e
combustiveis maritimos, com elevado potencial de biodegradacdo. O Brasil, com sua ampla
diversidade de espécies nativas e exdticas produtoras de 6leo, encontra-se em uma colocagdo
estratégica, mesmos enfrentando adversidades nos meios técnicos, cientificos e politicos
referentes a sua producdo. A soja, por exemplo vem se destaca atualmente como a principal
matéria-prima oleaginosa para biocombustiveis a curto prazo. No entanto, para assegurar a
sustentabilidade e mitigar os impactos ambientais, torna-se imprescindivel diversificar e
direcionar investimentos no desenvolvimento de outras oleaginosas que se adequem as diversas
condic¢des climadticas e de solo do pais, promovendo a regionalizacdo e o aumento energético

das cadeias produtivas (Laviola, 2023).
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3.5 Canola

A colza (Brassica napus) ¢ uma espécie vegetal pertencente a familia Brassicaceae suas
sementes apresentam um teor proteico de 24% a 27%, contendo aproximadamente 38% de dleo.
Mediantes essas caracteristicas, a canola se destaca pelo elevado potencial para fabricar
produtos alimenticios e ra¢des animais, bem como na producdo de biocombustivel. A canola
foi desenvolvida por meio do aprimoramento genético da colza, a qual se originou através de

um cruzamento interespecifico entre a mostarda e o repolho-bravo (Hryczyna et. al. 2021).

A expressdo canola representa uma abreviacdo de "CANadian Oil Low Acid" e refere-
se a variedades de colza com baixo teor de 4cido ertdcico menor que 2% no 6leo e uma
concentracdo de glucosinolatos inferior a 30 umols por grama de massa desidratada dos graos
(Canola Council of Canada, 2021a). O ciclo de desenvolvimento da canola € segmentado em

sete estadios fenoldgicos, conforme ilustrado na Figura 3.

Figura 3 - Estadios fenoldgicos da canola sob as condi¢des do bioma Cerrado.

Estéadio 0 Estadio1 Estadio 2
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¢ A

Fonte: Embrapa (2022).

Nas condicdes tipicas do cerrado, o periodo de cultivo da canola varia entre 100 e 135
dias, resultando em sementes com diametros de 1 a 2 mm. Inicialmente, o processo de producao
da canola comeca na fase vegetativa com a germinacao das sementes. Neste processo, ocorre a
hidratacdo das células vegetais, o que desencadeia a ativacdo de processos bioquimicos. O
primeiro estdgio, correspondente a producao das folhas, onde manifesta-se aproximadamente
uma semana apds o surgimento das plantulas, denominada de cotilédones. A formagdo da roseta

(estagio 2) € caracterizada pelo padrao de crescimento das folhas. Neste estdgio, as folhas
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antigas estdo localizadas na parte inferior da planta, enquanto as mais novas estdo concentradas
na parte central podendo se desenvolver a cada 7 a 10 dias. A fase reprodutiva, demarcada pelo
terceiro estdgio, inicia-se com o término da formacdo das folhas e a manifestacdo dos botdes
florais. O processo de florag@o é definido por alteracdes bioldgicas e fisioldgicas nas plantas, e
pode ser impactado por varia¢des climéticas e pelo estado hidrico do solo, este processo pode
variar entre 26 e 30 dias. O desenvolvimento das flores em siliquas produtivas é maximizado
pelas condicdes ambientais adequadas, com a excecdo de fatores adversos como geadas,
termicidade e aridez. No sexto estdgio, os graos alcangam um nivel de preenchimento adequado
entre 35 e 45 dias apds o periodo de floracdo. Nessa fase, a semente, contém quantidades

suficientes de dleo e proteina para a germinacao e o crescimento das plantas (Embrapa, 2022).

A cultura da canola se expande em diversos paises ao redor do mundo, tendo como
produtor mundial o Canad4, além de outros paises como: Unifo Europeia, China, Brasil, India,
Australia e Polonia (Nelson, er al., 2022). No Brasil, a area destinada ao cultivo de canola
atingiu 92,1 mil hectares em 2023, com uma produtividade média de 1.591 kg/ha™! resultando
em uma producdo total de 146.500 toneladas, apresentando um indicativo de crescimento das
areas destinada ao cultivo de canola para safra de 2024, a qual poder4 atingir 129,8 mil hectares,

segundo dados do 11° levantamento da Companhia Nacional de Abastecimento (CONAB).

O ¢6leo de canola apresenta uma coloracao amarelada, com odor e sabor caracteristico.
Sua composicio de dcidos graxos € diversa, sendo constituido principalmente por linolénico
(17,4%), palmitico (3,3% - 6,0%), oleico (52,0% - 67,0%), estearico (1,1 % - 2,5%), linoleico
(16,0% - 25,0%) (carvalho, 2017), conforme ilustrado na Figura 4.

Figura 4 — Estrutura quimica dos dcidos graxos constituinte no 6leo de canola.
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Fonte: Autoria Prépria (2024).
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No entanto, o 6leo de canola é reconhecido como um alimento benéfico a saude, devido
ao seu elevado teor de 6mega-3, vitamina E, gorduras monoinsaturadas e menor concentragao
de gordura saturada em relacdo a outros 6leos vegetais (Xavier, 2022). Além da producdo de
Oleos destinado a industria alimenticia, a canola € amplamente utilizada no desenvolvimento de
combustivel renovaveis, bem como na preparacdo de farelo e elaboracdo de dietas para a

nutri¢do animal (Demarco; Candaten, 2019).

Neste contexto, os 6leos in natura, como o 6leo de canola, apesar de ser uma fonte
renovavel, ndo poluente e com alta capacidade de lubrificacdo. Suas caracteristicas fisico-
quimicas apresentam determinadas limitagcdes, especialmente devido a baixa estabilidade
termo-oxidativa e a alta viscosidade, comprometendo sua eficiéncia em processos industriais.
No entanto, para alcancar uma maior efici€éncia e viabilidade € necessdrio modificacdes
quimicas para aprimoramento de suas propriedades (Salimon, 2011; Karmakar, 2017; Guedes

Junior, 2021).

3.6 Obtencao Quimica de Biolubrificantes

As modifica¢des quimicas e estruturais dos 6leos naturais visam produzir substincias
mais estdveis, com propriedades fisico-quimicas adequadas e alta capacidade de degradacao
bioldgica. Esse processo € realizado por meio de reacdes quimicas especificas para atender aos
objetivos desejados na producdo de biocombustiveis (Cavalcante, 2016). Entre os processos de
modificagdes mais comuns, destacam-se a epoxidacgdo, hidrdlise, transesterificacdo, formagao

de estolideos, a abertura de anéis e a acetilagdo (Syahir ez al., 2017).

A transesterificagdo € um processo quimico importante para producao de biodiesel. Os
triglicerideos obtidos de oleaginosas reagem com dlcoois de cadeia curta (como etanol ou
metanol) por meio da acdo de catalisadores (como hidréxido de potéssio ou hidroxido de s6dio).
Esses catalisadores geralmente sdao bdsicos, mas podem também ser dcidos ou enzimaticos.
Nesse processo, resulta na formacdo de monoésteres de AcGs, que constituem o biodiesel, e
glicerol como subproduto reacdo, combinado com um mol de triglicerideos e trés moles de
dlcool (metanol ou etanol), conforme ilustrado na figura 5. Apds o processo, os ésteres
alquilicos passam por purificacido e padronizacdo para atender as normas de comercializa¢do

(Torquato, 2019; Farias 2023).
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Figura S - Reacdo de transesterificacao de triglicerideos.
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Fonte: Adaptado de Santos & Pinto (2009).

No entanto, a reacdo de transesterificacdo de acilgliceréis (AcGs), tais como
triglicéridos, com élcoois primdrios € significativamente afetada por uma série de variaveis.
Dentre eles, podemos citar a composi¢ao de dcidos graxos dos triglicerideos, que depende da
origem do insumo utilizado para o funcionamento das diferentes extensdes e funcionalidades
das cadeias alifaticas. Deve-se notar também que a eficiéncia da reacdo é afetada pela razao
molar entre o 6leo, o dlcool e o catalisador, bem como pelo teor de dcidos graxos livres (AGL),
e pela temperatura, pelo tempo de reacdo e pela presenca de umidade (Melo, 2023). Este
processo de modificacdo quimica traz vantagens significativas para a producdo de
biocombustiveis, como melhor oxidacao e estabilidade em baixas temperaturas (Ribeiro filho,

2023).

A epoxidacdo é um processo quimico crucial que altera os Oleos vegetais,
principalmente na fabricacao de lubrificantes biodegradaveis. A epoxidacio ocorre quando um
composto insaturado (por exemplo, €steres, dcidos graxos ou triglicerideos) reage com um
peracido. Este perdcido pode ser produzido in situ, ou seja, no préprio meio reacional, por meio
da reacdo entre um 4cido carboxilico e peréxido de hidrogénio. Esses perdcidos reagem com as
ligacdes duplas dos carbonos insaturados dos triglicerideos, criando uma estrutura ciclica de
trés atomos. Os epdxidos que surgem como resultado da tensdo presente no anel oxiranico sao
extremamente reativos, o que os torna propensos a abertura do anel. Esses epdxidos podem
ocorrer de vdarias formas dependendo das condicdes reacionais, como ilustrado na Figura 6

(Alves, 2023; Ribeiro, 2022).
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Figura 6 - Mecanismo para formacao de um ep6xido utilizando perécido.
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Fonte: adaptado Ribeiro (2022).

Este processo quimico aprimora a lubrificacdo, melhora a estabilidade termo-oxidativa,

reduz a reatividade a baixas temperaturas € minimiza o desgaste das pecas metdlicas quando

submetidas a condi¢Oes adversas de aplicacdes industriais (Cecilia, 2020).



31

4 METODOLOGIA

4.1 Local de pesquisa

Os processos experimentais ocorreram no Laboratério de Biocombustiveis e Quimica
Ambiental (BIOAMBI) da Universidade Federal de Campina Grande, no Centro de Educacao
e Saude (CES), campus Cuité — PB.

4.2 Materiais

O ¢6leo de canola foi adquirido no comércio local no municipio de Cuité-PB e
produzido por industria brasileira. O 6leo refinado nao necessita de tratamento prévio antes das

reacdes em que serd submetido.
4.3 Procedimento de sintese dos Biodieseis e dos Biolubrificantes
4.3.1 Transesterificacao

Para obtenc¢do dos ésteres metilicos e etilicos, inicialmente realizou-se um célculo da
massa molar do 6leo de canola a partir do seu indice de saponificagdo. Com o conhecimento
dessa massa foram calculadas as quantidades de dlcool empregado na rota metilica e de
catalisador (KOH) necessarias para a realizacdo da reac¢do. A reacdo de transesterificacdo foi
realizada adotando-se uma razdo molar Oleo/dlcool igual a 1:6 e 0,7% de catalisador
(6leo/catalisador) (Pelanda, 2009), mantendo-se a temperatura em aproximadamente 45°C
durante 1 hora, porque temperaturas superiores a temperatura de ebulicio do dlcool podem
acelerar a saponificacdo dos glicerideos pelo catalisador alcalino antes da completa alcodlise

(Ferrari et al., 2005).

ApOs a reacdo de transesterificacdo, a mistura reacional foi transferida para um funil
de separagdo permitindo a separacdo das fases: superior contendo o éster metilico e, inferior
composta de glicerol, sabdes, excesso de base e dlcool, ressaltando que o mesmo procedimento
foi adotado para rota etilica. Apds o tempo de espera, a fase inferior foi retirada e armazenada
num recipiente proprio. Em seguida, realizou-se a lavagem do éster metilico e etilico (biodiesel)
com agua destilada e solu¢do de 4cido cloridrico 0,01 M. Foram realizadas trés lavagens com
dgua destilada (retirar da fase dos ésteres, residuos de glicerol e sabdes) e duas lavagens com
solugdo de HC1 0,01 M (neutralizar os ésteres). Para verificar a eficiéncia da lavagem 4cida foi

utilizada fenolftaleina.
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4.3.2 Epoxidagao

Num baldo de fundo redondo de 250 mL, adicionou-se 100 g do éster metilico e etilico
obtido do 6leo de canola, e gota a gota, 140 mL de 4cido peracético comercial 15%. A mistura
ficou sobre agitacdo e aquecimento constante a 45°C por 1 hora. Dado o cardter exotérmico
deste procedimento, utilizou-se uma tigela contendo dgua e gelo sob o baldo de fundo redondo
contendo a mistura reacional, com o objetivo de garantir a estabilizacdo da temperatura
mencionada. A reacdo foi realizada utilizando a proporcdo molares de 1:1,1 éster/acido

peracético.

Ap6s o término da reacdo, a mistura foi transferida para um funil de separagdo, onde
se retirou-se a fase inferior, correspondente ao dcido acético, e a fase superior foi lavada duas
vezes com 50 mL de bicarbonato de s6dio 10% até o desprendimento total das bolhas devido a
reacdo de neutralizacdo. Com o processo de purificacio completo, os epdxidos dos ésteres
metilicos e etilicos do 6leo de canola comercial foram armazenados em recipiente préprio

(Nunes et al., 2008).
4.4 Caracterizac¢io Fisico-Quimica

O 6leo de canola foi caracterizado mediante indice de acidez (AOCS Cd 3d-63), indice
de iodo (AOCS Cd 1-25), indice de saponificagdo (AOCS Cd 3b-76), teor de sabdo (AOCS Cc
17-95), indice de perdxido (AOCS Cd 8-53), densidade relativa, teor de cinzas, teor de umidade

e volateis (AOCS Da-2a-48) e viscosidade dindmica.

Os procedimentos adotados para caracterizar os ésteres metilicos e etilicos obtidos

apos a transesterificacdo, consistiu nos mesmos utilizados para caracterizar o 6leo de canola.

Os epodxidos de ésteres metilicos e etilicos de dleo de canola foram caracterizados por
meio do indice de iodo (AOCS Cd 1-25), indice de peréxido (AOCS Cd 8-53), indice de
hidroxila (AOCS Cd 13- 60) e oxigénio oxirano (AOCS D Cd 9-57), densidade relativa, teor
de cinzas, viscosidade, teor de umidade e volateis (AOCS Da-2a-48), indice de acidez (AOCS
Cd 3d-63), indice de saponificagdo (AOCS Cd 3b-76) e teor de sabdao (AOCS Cc 17-95).

Todas as caracterizacOes realizadas, descritas anteriormente, basearam-se de acordo

com as técnicas descritas por Wu et al., (2000) e feitas em triplicatas.
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4.4.1 Indice de Acidez (AOCS Cd3d-63)

Num erlenmeyer de 250 mL, foi pesado 10 g de amostra e adicionado 62 mL da mistura
do solvente neutralizada (31 mL de tolueno + 31 mL de élcool isopropilico). Na sequéncia, a
amostra foi dissolvida na mistura de solventes. Para facilitar esse processo, aqueceu-se um
pouco a mistura. Depois, adicionou-se 2 a 3 gotas de indicador fenolftaleina e titulou-se com
KOH 0,1 N até obter-se uma coloracdao rosa permanente durante 30 segundos. O mesmo
procedimento fora repetido sem a presenca de amostra para determinar o branco. O indice de

acidez foi calculado por meio da seguinte equacao:
Indice de Acidez = (A —B). N. 56,1/ W

onde A: volume da solu¢do de KOH 0,1 N utilizado na titulagdo da amostra (mL); B: volume
da solucdo de KOH 0,1 N utilizado na titulagdao do branco (mL); N: normalidade da solugao de
KOH; W: massa da amostra (g).

4.4.2 Indice de Todo (AOCS Cd 1-25)

Num erlenmeyer de 250 mL, pesou-se 0,25 g de amostra, depois adicionou-se 10 mL
de cloroférmio e 25 mL de solu¢do de Wijs (girando o erlenmeyer para manter maior contato
com a amostra). Em seguida, o frasco foi armazenado num local escuro a temperatura de 25°C
+ 5°C, durante 30 minutos. Apos esse tempo, adicionou-se 10 mL de solu¢do de iodeto de
potéssio 10%, 100 mL de dgua destilada e titulou-se com solu¢do de Na>S203 0,1 N, misturando
vigorosamente. Quando a coloracdo marrom estava quase desaparecendo, adicionou-se 1 mL
de soluc¢do indicadora de amido e titulando-se até o desaparecimento da coloracdo escura. O
mesmo procedimento foi repetido sem a presenga de amostra para determinar o branco. O indice

de iodo foi calculado por meio da seguinte equacao:
Indice de Todo = 12,6. N. (A-B) /W

onde: N: normalidade da solu¢do de tiossulfato de sodio; A: volume da solugdo de Na2S203
0,1N utilizado na titulacdo do branco (mL); B: volume da solu¢do de Na2S203 0,1 N utilizado

na titulacdo da amostra (mL); W: massa da amostra (g).



34

4.4.3 Teor de Sabao (AOCS Cc 17-95)

Num erlenmeyer de 250 mL, pesou-se 10 g de amostra, adicionando-se 0,25 mL de
dgua deionizada, agitando vigorosamente. Em seguida, uma solu¢cdo contendo 0,1 g do
indicador bromofenol e 50 mL de acetona neutralizada foi preparada. Na sequéncia, foram
adicionados no erlenmeyer contendo a amostra, 50 mL dessa solu¢do recém preparada, pois na
existéncia de sabdo, ocorreria uma separacao de fases e a camada superior teria uma coloracao
verde azulada. Entdo, titulou-se a mistura com uma solu¢do de &cido cloridrico 0,01 N
padronizada até a viragem da coloragdo verde azulada para o amarelo. O mesmo procedimento
foi repetido sem a presenca de amostra para determinar o branco. O teor de sabao foi calculado

por meio da equagdo:
Teor de Sabao = (A —B). N.304,4/W

onde: A: volume da solucdo de HCI usado na titulagdo da amostra (mL); B: volume da solu¢do
de HCI usado na titulacdo do branco (mL); N: normalidade da solu¢do de HCl; W: massa da

amostra (g).

4.4 4 Indice de Saponificagio (AOCS Cd 3b-76)

Num erlenmeyer de 250 mL foram pesados 1,0 g da amostra e adicionou-se 25 mL de
potassa alcodlica. Esse erlenmeyer foi conectado a um condensador de bolas e o conjunto foi
aquecido suavemente durante 1 hora para que a amostra fosse completamente saponificada. Em
seguida, foi adicionado ao erlenmeyer algumas gotas de fenolftaleina, titulando-se com solucao
de HCI 0,5 M até o desaparecimento da coloracio rosa. O mesmo procedimento fora repetido
sem a presenca de amostra para determinar o branco. O indice de saponificacdo foi calculado

por meio da seguinte equacao:
Indice de Saponificacio = (B — A). N. 56,1/ W

onde: A: volume da solucdo de HCI 0,5 M utilizado na titulacdo da amostra (mL); B: volume
da solucdo de HCI1 0,5 M utilizado na titulagdo do branco (mL); N: normalidade da solucdo de
HCI; W: massa da amostra (g). A partir do indice de saponificacdo, pode-se calcular a massa

molar do 6leo:

1 mol de triglicerideo (6leo) + 3 KOH — 3 sabdes + 1 glicerol
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X 3-(56,1 g-mol-1)

1 g———indice de Saponificago

4.4.5 Indice de Peréxido (AOCS Cd 8-53)

Num erlenmeyer com tampa esmerilhada de 250 mL foram pesados 3 g da amostra,
adicionando-se 30 mL de solucdo 4cido acético:cloroférmio 3:2 (v/v), e misturados com leve
agitacdo. Adicionou-se 0,5 mL de solu¢do de KI 10% e deixou-se em repouso por 1 minuto.
Adicionou-se 30 mL de 4gua destilada e 0,5 mL de solu¢cdo de amido 1%. Titulando com
solucdo de tiossulfato de s6dio 0,01 N com agitacio constante até a cor azul desaparecer. O

indice de perdxido foi calculado por meio da seguinte equagao:
Indice de Peréxido = (A —B). N/ W

onde: A: volume do tiossulfato utilizado na titulagdo da amostra (mL); B: volume do tiossulfato
utilizado na titulagdo do branco (mL); N: normalidade da solu¢do de Na2S203; W: massa da

amostra (g).

4.4.6 Densidade Relativa

Num picndmetro de SmL previamente pesado, foi adicionado aproximadamente 5 mL
de 4gua destilada e pesou-se. Em seguida, adicionando-se aproximadamente 5 mL da amostra

e pesou-se. O cdlculo da densidade foi feito de acordo com a expressao:
dx =my/ Miagua

onde: dx: densidade relativa da amostra; mx: massa da amostra (g); msgua: massa da dgua (g).

4.4.7 Teor de Cinzas

Com auxilio de uma estufa a 105°C + 5°C, a cdpsula de porcelana foi secada durante
1 hora. Apds esse periodo, ela foi colocada no dessecador para esfriar. Entdo, na cépsula vazia
e pesada, adicionou-se aproximadamente 6 g de amostra. A placa com a amostra foi levada a

mufla a 550°C + 5°C por 4 horas. Apds esse periodo, colocou-se a mesma no dessecador para
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esfriar. Entdo, realizou-se a pesagem da cdpsula com a amostra. O teor de cinzas foi calculado

por meio da seguinte equacao:
% Cinzas = [(C —B) /A]. 100

onde: A = massa da amostra; B = cdpsula de porcelana + amostra apés mufla; C = cdpsula de

porcelana + amostra antes da mufla.

4.4.8 Teor de Umidade e Volateis (AOCS Da-2a-48)

Com auxilio de uma estufa a 105°C + 5°C, a placa de Petri foi secada durante 1 hora.
Ap0s esse periodo, colocou-se a mesma no dessecador para esfriar. Entdo, a placa vazia foi
pesada, e nela adicionou-se aproximadamente 6 g de amostra. A placa com a amostra foi levada
a estufa a 105°C £ 5°C por 1 hora. Apés esse periodo, ela foi colocada no dessecador para
esfriar. Entdo, pesou-se a placa com a amostra. O teor de umidade e volateis foi calculado por

meio da seguinte equacao:
% Umidade e Volateis = [(C — B) /A]. 100

onde: A = massa da amostra; B = Placa + amostra apds estufa; C = Placa + amostra antes da

estufa.

4.4.9 Viscosidade Dinamica

Para determinar a viscosidade utilizou-se um viscosimetro Quimis modelo Q860M26.
Esse equipamento dispde de cinco rotores distintos entre si em relagdo ao didmetro, sendo que
para o 6leo de canola utilizou-se o rotor n° 2 e para os ésteres e epoxidos metilicos e etilicos, o
rotor n° 1. A viscosidade foi determinada a 40°C. O aquecimento da amostra foi promovido por
meio de uma chapa de aquecimento, a temperatura serd medida por um sensor que acompanha

o produto.

4.4.10 Indice de Hidroxila (AOCS Cd 13-60)

Para a determinacio do Indice de Hidroxila, pesou-se em um baldo de fundo redondo

de 250 mL, 10 g da amostra do epdxido de éster metilico de 6leo de canola, adicionando 5 mL
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do reagente piridina/anidrido acético (3/1 volume) e colocando-os em um baldo num banho-
maria por 1 hora sobre refluxo. Apds o aquecimento, foram adicionados 10 mL de dgua por
meio do condensador para o baldo e aqueceu-se em banho-maria com tempo adicional de 10
minutos em refluxo. Utilizando 25 mL de 4lcool butilico para lavagem interna do condensador
e os lados do baldo. Por fim, foi adicionado 1 mL de solucdo indicadora de fenolftaleina e
titulado com potassa alcodlica 0,5 M até a coloracao rosa. O mesmo procedimento foi realizado
sem a presenca do epoxido para se obter o branco. Paralelamente ao experimento anterior,
pesou-se 9 g do epéxido num erlenmeyer para a determinagdo da acidez. Adicionando 10 mL
de piridina e 1 mL de solucdo indicadora de fenolftaleina. A mistura foi titulada com potassa
alcodlica 0,5 M até a coloragdo ficar rosa. Os mesmos procedimentos foram adotados para a
andlise do epodxido de éster etilico. O indice de hidroxila foi determinado pela seguinte

expressao:
Indice de Hidroxila = [B+(W.A/C)-S].N.56,1/W

onde: A: volume da solu¢do de KOH necessadria para titulagdo de acidez, em mL; B: volume da
solucdo de KOH necessaria para titular o branco, em mL; C: massa da amostra usada para a
titulacdo da acidez, em g; S: volume da solucdo de KOH necessdria para titular a amostra
acetilada, em mL; W: massa da amostra usada para acetilacdo, em g; N: normalidade ou

molaridade da potassa alcodlica.

4.4.11 Oxigénio Oxirano (AOCS Cd 9-57)

Na determinacdo do oxigénio oxirano, foram pesados 0,3 g da amostra do epéxido em
um erlenmeyer de 250 mL, e entdo, adicionou-se 10 mL de acido acético glacial sob agitacao
até total dissolucdo. Em seguida, foi adicionado 5 gotas do indicador violeta cristal (solu¢cdo
0,1% em acido acético glacial) e o sistema foi agitado. Por fim, a mistura foi titulada com uma
solugdo de acido bromidrico 0,1 M até que a solucdo passasse para coloragdo azul esverdeada
permanente por 30 segundos. O volume gasto na titulagdo foi anotado. O célculo do oxigénio

oxirano foi realizado de acordo com a expressao:
00% =4,3. V.M/W

onde: OO%: porcentagem do teor de epoxido, %; V: volume gasto na titulacio em mL; M:

molaridade da solugdo de dcido bromédrico; W: massa da amostra de ep6xido em g.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Transesterificacao

O método de obtengdo empregado para a obtencao do biodiesel baseia-se na reacao entre
Oleos vegetais e dlcool, sob uma acdo catalitica. Esse processo reacional é denominado de
transesterificacdo, a qual gera ésteres de dcidos graxos e glicerol como subproduto, por meio
da decomposi¢do da molécula dos triglicerideos, se caracterizando assim, como uma reag¢ao

reversivel (Silva, 2024).

Nesse sentido, o presente trabalho teve como objetivo a sintese de dois biodieseis, pelo
método de transesterificagdo. A metodologia adotada consistiu no emprego de duas rotas
distintas, definidas como rota metilica e etilica, utilizando-se o 6leo de canola como matéria-
prima e diferentes dlcoois (metanol e etanol anidro), na presenca de um catalisador basico de

hidréxido de potdssio (KOH).

A reacdo de transesterificacdo do 6leo de canola apresentou rendimento de 94% para os
ésteres metilico, utilizando-se o emprego do metanol no processo reacional. J4 os ésteres
etilicos, alcancou um rendimento de 91%, com a utilizacdo do etanol anidro. Considerando os
rendimentos obtidos, observa-se que a obtencdo dos ésteres metilicos e etilicos foram eficazes,

conforme ilustrados nas Figuras 7 e 8.

Figura 7 - Processo de obten¢ado de ésteres metilicos do 6leo de canola.

(a) Sintese (b) decantagao (c) purificacao

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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Figura 8 - Processo de obtengdo de ésteres etilicos do 6leo de canola.

(a) Sintese (b) decantagao (c) purificagcao

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
5.2 Epoxidacao

Os biolubrificantes do 6leo de canola comercial foram obtidos por meio do processo de
epoxidacdo dos ésteres resultantes da transesterificacdo. De acordo com Ramos (2024), a
epoxidacdo € formado por reagdes calorificas que acontecem em fases liquidas diferentes,
permitindo a troca de massa entre as elas. Em virtude da elevada reatividade do anel oxirano,
os Oleos epoxidados sdo considerados um intermedidrio essencial na produg¢do de diversos

compostos (Ramos, 2024).

O processo de epoxidacdo dos ésteres metilicos e etilicos obtidos a partir do 6leo de
canola, mediante a utilizacdo do 4cido peracético comercial 15% como reagente epoxidante,
resultou em excelentes percentuais. Para o biolubrificante metilico o rendimento alcangado foi

de 92%, enquanto os etilicos, o rendimento foi de 89%, conforme ilustrados nas Figuras 9 e 10.

Figura 9 - Processo de obten¢do de epoxidos metilicos do 6leo de canola.

(a) Sintese (b) decantagao (c) purificacdo

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.
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Figura 10 - Processo de obtencdo de epoxidos etilicos do 6leo de canola.

(a) Sintese (b) decantagao (c) purificagcao

Fonte: Dados da pesquisa, 2024.

5.3 Caracterizacao Fisico-Quimica

Aspecto

A Tabela 2, apresentada a seguir, descreve os resultados obtidos na andlise do aspecto
dos produtos em estudo, onde o aspecto refere-se a um elemento visualmente avalidvel que
permite evidenciar a presenca de sedimentos, turbidez e coloracdo, fatores que sdo

determinantes para a avaliacdo da qualidade e aparéncia dos produtos.

Tabela 2 — Resultados da andlise do aspecto referente aos produtos.

Produtos Aspecto Padrao especificado /
orgao competente
Oleo de canola Amarelo limpido Limpido e isento de
impurezas / ANVISA
Esteres metilicos Amarelo limpido Limpido e isento de
Esteres etilicos Amarelo claro impurezas / ANP
Epoxido metilico Amarelo alaranjado limpido Nada consta
Epéxido etilico Amarelo claro

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

Mediante os dados expostos acima, observa-se que o 6leo canola apresentou uma
coloragdo amarela limpida, alinhada com os padrdes estabelecidos pelos 6rgaos reguladores
(ANVISA), isento de sedimentos ou turbidez indesejaveis, confirmando, assim, a conformidade

do produto.

Os ésteres metilicos, biodiesel, apresentou uma coloracao amarelo limpido, indicando

a auséncia de particulas ou impurezas visiveis, ou seja, a substincia esté relativamente pura e
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ndo contém contaminante que possam alterar suas caracteristicas. J4 os ésteres etilicos
apresentaram uma coloragdo amarelo claro, com uma tonalidade menos intensa que a dos
ésteres metilicos. Essa diferenca de cor pode estar relacionada a matéria-prima utilizada no
processo ou a presenca de impurezas em sua composi¢do, contanto, tal fator ndo qualifica o

produto.

Os biolubrificantes ndo se consta padrdes especificos formalizados, ou seja, ndo
existem normas ou regulamentagdes estabelecidas para sua producao. No entanto, os epoxidos
metilicos obtidos, se comparados com a matéria-prima e os ésteres metilicos, apresentaram uma
coloragao semelhante ao amarelo, isentos de impurezas, o que os qualificam como produtos
desejaveis. Por outro lado, os epdxidos etilicos apresentaram uma colora¢do amarelo claro,
podendo conter a presenca de particulas sélidas em sua composi¢do. Diante desses fatores, as
andlises fisico-quimicas subsequentes serdo fundamentais para compreender a natureza do

produto adquirido, bem como sua aplicabilidade.

Umidade e volateis

A Tabela 3 apresenta os dados referentes ao teor de umidade e voléteis da matéria-
prima, dos ésteres e epoxidos em estudo, permitindo uma andlise detalhada deste parametro

fisico-quimico.

De acordo com os resultados obtidos, listrados na tabela abaixo, observa-se que o teor
de umidade e voléteis da matéria-prima excede os padrdes estabelecidos pela Agéncia Nacional
de Vigilancia Sanitdria (ANVISA). Esse dado indica uma maior presenca de dgua no éleo sob

estudo, o que pode influenciar diretamente na producao dos ésteres e epoxidos.

Tabela 3 — Resultados da andlise da umidade e volateis referente aos produtos.

Produtos Umidade e Volateis (%) Padrao especificado /
6rgao competente
Oleo de canola 0,195 <0,1 / ANVISA
Esteres metilicos 0,021 0,02 / ANP
Esteres etilicos 0,017
Epéxido metilico 0,3 Nada consta
Epéxido etilico 0,4

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014
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Os ésteres metilicos apresentaram valores acima dos limites estabelecidos pela ANP,
indicando a presenca de moléculas de d4gua ou outros componentes utilizados no processo
reacional. No entanto, o elevado teor de umidade pode ocasionar a hidrélise dos triglicerideos
(TG), resultando em &cidos graxos livres, que promove o aumento do indice de saponificagdo,
elevando o teor de acidez e proporcionando a perda de rendimento no processo de obtencao dos
ésteres (Silva, 2018). Em contrapartida, os ésteres etilicos mostraram-se em conformidade com
as normas dos 6rgaos reguladores, apresentando um percentual de umidade e voléteis abaixo
do limite estabelecido, o que representa um fator importante para a qualificagdo do produto

mediante as reagdes de obtencao.

Ao analisar os resultados obtidos nos epoxidos, observa-se um aumento significativo
nos parametros de umidade e volateis, evidenciando que o processo de purificac¢do aplicado ndo
foi suficientemente eficaz para remover a umidade presente nos produtos sintetizados.
Entretanto, os epoxidos metilicos obteve 0,3% e os etilicos 0,4%, o que representa um elevado

percentual se comparados com Oliveira (2013), que obteve um teor de 0,055%.

Teor de cinzas

As cinzas s30 materiais inorganicos presentes no produto final apds a queima completa
da matéria organica (Baffi, 2023). Mediante o exposto, os resultados descritos na Tabela 4
mostra as caracteristicas fisico-quimico do 6leo de canola, ésteres e dos epdxidos, conforme o
parametro em estudo, permitindo, assim, uma compreensdo a cerca das transformacoes

ocorridas neste processo.

Tabela 4 — Resultados da andlise referente ao teor de cinzas dos produtos.

Produtos Cinzas (%) Padrao especificado /
o6rgao competente
Oleo de canola 0,021 --- / ANVISA
Esteres metilicos 0,016 0,02 / ANP
Esteres etilicos 0,013
Epéxido metilico 0,1 Nada consta
Epéxido etilico 0,2

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

Conforme descrito na tabela acima, observa-se que o teor de cinzas da matéria-prima
obtido foi de (0,021%), esse baixo valor encontrado indica uma reducdo de materiais
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inorganicos ou impurezas no produto, entretanto a ANVISA nao estabele um padrao especifico
para esse parametro.

Os ésteres, metilicos e etilicos, apresentaram-se dentro dos parametros estabelecidos
pela Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis (ANP), com valores
considerados satisfatérios em relacdo as normas vigentes. Portanto, estes resultados indicam
que as propriedades fisico-quimicas dos ésteres estdo em conformidade com requisitos de

qualidade para sua utilizagao em processos industriais.

As andlises realizadas nos epoxidos, metilicos e etilicos, apresentaram um percentual
superior ao observado nas amostras de Oleo de canola e ésteres, evidenciando que o
procedimento de lavagem utilizados mostraram-se insuficientes para a remocao completa de
contaminantes, como metais ou residuos inorganicos presente nos biocombustiveis. No entanto,
se comparados com Macedo et al., (2021), que alcancou (0,55%) para os epdxidos do 6leo
residual, observa-se que os epoxidos em estudos obteve valores desejdveis, onde metilicos
apresentaram um percentual de 0,1% e os etilicos 0,2%. Entretanto, a presenca de impurezas
pode impactar diretamente o desempenho dos bioprodutos, comprometendo a durabilidade dos

equipamentos e aumentando o risco de corrosio nas instalacdes em que sdo empregados.

Densidade

A densidade é uma propriedade intensiva, expressa em gramas por centimetro cibico
(g/cm?®). Matematicamente, ¢ definida pela razdo entre massa/volume, sendo primordial para
identificar substancias e determinar a concentragdo de uma solugcdo (Atknis e Jones, 2006;
Silva, 2021). No entanto, os resultados descritos na Tabela 5 evidencia as caracteristicas fisico-

quimico da matéria-prima, ésteres e dos epéxidos, conforme o pardmetro analisado.

Tabela 5 — Resultados da andlise referente a densidade dos produtos.

Produtos Densidade (g/cm?) Padrao especificado /
6rgao competente
Oleo de canola 0,917 0,915 — 0,925 / ANVISA
Esteres metilicos 0,859 0,850 - 0,900 / ANP
Esteres etilicos 0,952
Epéxido metilico 0,887 Nada consta
Epéxido etilico 0,976

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014
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O 6leo de canola obteve 0,917 g/cm3, mostrando-se estar dentro dos padroes
especificados pela ANVISA. Os ésteres metilicos obtidos apresentaram uma densidade de
0,859 g/cm®, mostrando que o processo de sintese estd dentro dos padrdes de qualidade
estabelecidos pelos 6rgios competentes. Quando comparado aos resultados obtidos por Pereira
(2022), que obteve 0,935 g/cm? para os ésteres metilicos a partir de 6leo de soja, observa-se
uma densidade inferior no produto analisado. J& os ésteres etilicos, apresentou valores
superiores aos prescritos pela ANP, esse fenomeno pode estar interligado as caracteristicas dos
triglicerideos presentes. No entanto, quanto maior o grau de insaturacdo dos triglicerideos,

maior serd a densidade deste composto.

As densidades obtidas para os epoxidos apresentaram valores elevados quando
comparados aos obtidos no 6leo de canola e nos ésteres. Esse aumento significativo pode ser
explicado pela inser¢do de ramificacdes laterais em uma cadeia carbonica, como a hidroxila e
a alcoxila, modificando significativamente as interagdes intermoleculares da molécula. Ou seja,
o anel oxirano intensifica as interacdes do tipo dipolo-dipolo, com a adi¢do da hidroxila a
capacidade da molécula de formar pontes de hidrogénio aumenta, corroborando assim, com a
sua alta polaridade. Portanto, essa modificacdo estrutural altera propriedades fisicas e quimicas
da substancia, tornando-a mais propensa a realizar interagdes intermoleculares fortes, o que
pode influenciar na razdo massa/volume e caracteristica como solubilidade e viscosidade

(Ventura, 2022).

Indice de acidez

O indice de acidez é uma medida usada para quantificar a acidez de substancias, €
expresso em miligramas de hidréxido de potdssio necessario para neutralizar os acidos graxos
livres presentes em 1g da amostra. A partir dos dados prescritos abaixo na Tabela 6, € possivel
observar os resultados desse parametro fisico-quimico, permitindo a observac¢ao de algumas
caracteristicas relevantes da matéria-prima, ésteres e dos epodxidos, e chegar a algumas

conclusdes importantes acerca das transformagdes ocorridas no processo.
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Tabela 6 — Resultados da andlise referente ao indice de acidez dos produtos.

Produtos Indice de acidez (mg Padrao especificado /
KOH/g dleo) 6rgiao competente
Oleo de canola 0,335 <0,6 / ANVISA
Esteres metilicos 0,244 <0,5/ ANP
Esteres etilicos 0,183
Epoéxido metilico 1,335 Nada consta
Epéxido etilico 1,423

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

Os resultados obtidos para a matéria-prima foram satisfatérios nesta anélise, estando em
conformidade com os padrdes estabelecidos pela ANVISA. Permitindo, assim, a verificagao do
estado de conservagdo do 6leo, que estd intimamente relacionado com a natureza, pureza,

qualidade, processamento e condi¢des de conservagdo (Ribeiro et.al, 2004; Farias, 2023).

Os valores obtidos para os biodieseis demonstram estar em conformidade com as
exigéncias do 6rgao regulador, apresentando-se abaixo dos limites estabelecidos pela ANP, o
que confere uma boa transformacio da matéria-prima utilizada. Nesse contexto, é importante
destacar que niveis elevados de acidez podem inviabiliza a producdo de biodiesel tendo em

vista que acelera a corrosao dos metais que compdem o motor (Martins, 2021).

Os lubrificantes biodegradaveis resultantes da epoxidacdo, apresentaram para esse
parametro fisico-quimico valores elevados, se comparados aos dados descritos no 6leo de
canola e nos ésteres. No entanto, estudos anteriores demostram que os produtos epdxidados
exibiram valores inferiores quando comparado com Silva (2024), que obteve um indice de
1,497 mg KOH/g 6leo para o 6leo de milho e 1,982 mg KOH/g 6leo para o epdxido etilico.
Esse aumento pode estar interligado com vestigios de material 4cido presente na solucio ou a
propria instabilidade do anel ep6xido. Quando o anel se rompe, consequentemente, ocorre a
formagdo didis com hidrogénios ionizdveis, capazes de influenciar na acidez do produto

(Ventura, 2022).

Indice de iodo

O indice de iodo quantifica o grau de insaturagdo presentes em gorduras e oOleos,

evidenciando a quantidade de ligacGes duplas presentes na amostra (Cecchi, 2003; Moretto et
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al.,1986). A Tabela 7, indica os resultados deste parametro fisico-quimico para os produtos em
estudo, onde € possivel observar algumas caracteristicas relevantes do 6leo de canola, ésteres e
dos epdxidos. E a partir dessas observacdes, chegar a algumas conclusdes importantes sobre as

transformacdes ocorridas neste processo.

Tabela 7 — Resultados da andlise referente ao indice de iodo dos produtos.

Produtos Indice de iodo (g 1/100g Padrao especificado /
oleo) orgio competente
Oleo de canola 113 96 — 115/ ANVISA
Esteres metilicos 103 Anotar/ ANP
Esteres etilicos 107
Epoéxido metilico 36,7 Nada consta
Epéxido etilico 37,6

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

O 6leo de canola, como mostra na tabela acima, demostrou estar dentro dos padroes
especificado pela ANVISA, com valores relativamente satisfatorio para o indice de iodo. Esse
indice se fundamenta no principio de que o iodo e outros halogénios se ligam as duplas ligacdes
presentes na cadeia insaturada dos 4dcidos graxos, consequentemente, quanto maior o grau de

insaturac¢do do 6leo maior serd o indice (Neuza, 2009).

Os valores apresentados nos ésteres, metilicos e etilicos, encontram-se inferiores a
matéria-prima destacando que houve uma reduc¢do no nimero de insaturacdes apds a reacdo de
transesterificagdo. Contanto, os triglicerideos presentes no 6leo de canola, convertidos em
ésteres, resultaram na modificacdo de sua estrutura quimica, o que reduziu o nimero de ligacdes
duplas nas moléculas, e, consequentemente, diminui o grau de insaturacdo dos ésteres se

comparados com a matéria-prima inicial.

Os epoxidos, conforme descrito acima, alcancaram valores abaixo dos ésteres e do 6leo
de canola, podendo evidenciar uma reducao expressiva, mostrando que o processo de obtencao
dos biolubrificantes foi eficientes. Entretanto, Farias (2023), obteve valores inferiores (18,23 g
I/100g 6leo) em relac@o aos obtidos nesta pesquisa, destacando a presenca de insaturacdes que

ainda ndo foram completamente reagidas nesses processos.
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Teor de sabao

Esse indice determina a quantidade de oleato de s6dio gerada durante a neutralizacio de
acidos graxos e €steres com um catalisador alcalino. A Tabela 8, mostra os resultados deste
parametro fisico-quimico para os produtos em analise, onde € possivel observar caracteristicas
relevantes da matéria-prima, ésteres e dos epoxidos, e chegar a algumas conclusdes primordiais

sobre as transformagdes ocorridas nesse processo.

Tabela 8 — Resultados da andlise referente ao teor de sabao dos produtos.

Produtos Teor de sabao (ppm de Padrao especificado /
oleato de sodio) orgio competente
Oleo de canola 0,060 <10/ ANVISA
Esteres metilicos ) e —— / ANP
Esteres etilicos 6,13
Epoéxido metilico 1,40 Nada consta
Epéxido etilico 0,73

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

Conforme especificado na tabela acima, o teor de sabao obtido neste trabalho para o
Oleo de canola encontra-se inferior a 10 ppm de oleato de s6dio, com um valor minimo de 0,060
(ppm de oleato de sddio), apresentando-se de acordo com os padrdes regulamentados pela

ANVISA.

Os biodieseis analisados acima, encontra-se superior aos valores obtidos no 6leo de
canola, indicando uma maior presenca de alcalinidade. Trabalhos como o de Macedo et. al
(2021), mostra um teor de sabao de inferior (0,22 ppm de oleato de s6dio) quando comparados
aos ésteres adquiridos nesta andlise. No entanto, ndo hd um padrio estabelecido pela ANP

(Agéncia Nacional do Petr6leo, G4s Natural e Biocombustiveis).

Os lubrificantes biodegradaveis, apresentaram valores inferiores aos ésteres analisados,
evidenciando uma reducdo significativa da alcalinidade do bioprodutos, o que indica que os
processos de purificacdo foram eficazes em remover uma parte do residuo gerados pelo

hidréxido de potéssio (KOH), utilizado como catalisador no processo reacional.
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Indice de saponificacio

Segundo Cecchi (2003), esse indice corresponde a quantidade em miligramas de KOH,
necessario para saponificar os ésteres presentes em 1 grama da amostra e neutralizar os dcidos
graxos livres, sendo aplicdvel para 6leos ou gorduras (Cavalcante, 2017). A Tabela 9 descreve
os resultados referentes ao indice de saponificacdo da matéria-prima, dos ésteres e epoxidos em

estudo, permitindo uma andlise detalhada deste parametro fisico-quimico.

Tabela 9 — Resultados da andlise referente ao indice de saponificagdo dos produtos.

Produtos Indice de saponificacio Padrao especificado /
(mg KOH/g 6leo) orgiao competente
Oleo de canola 193 189 - 195 / ANVISA
Esteres metilicos 2 | e / ANP
Esteres etilicos 119
Epoéxido metilico 115 Nada consta
Epoéxido etilico 108

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

Diante dos resultados listados acima, observa-se que o indice de saponificacio para o
Oleo de canola, mostrou-se estar em conformidade com os padrdes estabelecidos pela ANVISA.
Entretanto, quando esses valores forem superiores, evidencia que as moléculas de
triacilglicerideos estdo se quebrando, resultando em uma reducio do peso molecular, esse fator

pode ser explicado mediante a exposi¢ao a altas temperaturas (Ribeiro et al., 2004).

Para os ésteres, como citado na tabela 9, observa-se uma redugdo satisfatoria para esse
parametro quando relacionados a matéria-prima. Entretanto, a ANP ndo cita um padrao
especifico para essa andlise. Quando comparados com os valores encontrados por Medeiros
(2020), em sua pesquisa, o indice de saponificacdo para o biodiesel do 6leo de coco bruto foi
de 201,02 mg de KOH/g 6leo em uma proporcao de 1:1, destacando, assim, uma inferioridade
com resultados obtidos para os ésteres prescritos acima. Com isto, esses dados revelam uma
diminui¢do de impurezas insaponificiveis no decorrer do processo reacional de

transesterificagdo.

Os epoxidos (biolubrificantes) obtidos do 6leo de canola, apresentaram valores
inferiores quando comparados aos ésteres e a matéria-prima para esse parametro, evidenciando
uma menor quantidade de contaminantes que podem ser hidrolisados ou degradados em meio

alcalino. Estudos como o de Farias (2023), apresentou valores superiores (178 mg KOH/g 6leo)
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para o 6leo de pinhdo-manso nesta andlise, mostrando uma reducdo para esse parametro,

quando comparados aos encontrados por Farias (2023).

Indice de peréxido

Esse pardmetro tem a fung¢do de determinar o grau de oxigénio ativo dos dleos e
gorduras, sendo expresso em miliequivalentes de peréxido por 1000g de amostra. A partir dos
dados prescritos abaixo na Tabela 10, € possivel observar os resultados referentes ao indice de
peréxido da matéria-prima, dos ésteres e epoxidos em estudo, permitindo uma andlise detalhada

deste parametro fisico-quimico.

Tabela 10 — Resultados da anélise referente ao indice de peréxido dos produtos.

Produtos Indice de peroxido Padrao especificado /
(meq/kg) orgio competente
Oleo de canola 0,006 <10/ ANVISA
Esteres metilicos 0,007 |1 - / ANP
Esteres etilicos 0,006
Epoéxido metilico 0,002 Nada consta
Epéxido etilico 0,002

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

O valor obtido para o 6leo de canola nesta analise foi de 0,006 meq/kg, mostrando estar
dentro dos padrdes citados pela ANVISA, a qual determina que deve ser igual ou inferior a 10
meq/kg. De acordo com Cecchi (2003), no processo de deterioracdo de 6leos e gorduras, os
peroxidos sdo inicialmente os primeiros compostos gerados, quando oxidados irdo apresentar
resultados satisfatorios para as andlises de peroxidos. No entanto, por meio desse método
analitico, € possivel identificar os primeiros estdgios iniciais de rancificacdo, antes que essa

alteracdo seja identificada pelas sensacdes organolépticas.

Os resultados encontrados para os ésteres, metilicos e etilicos, encontra-se relativamente
baixo, quando comparados com Macedo et al., (2021), onde o indice para os ésteres do 6leo
residual apontou valores superiores, metilico 0,038 meq/kg e 0,041 meqg/kg para a rota etilica,
evidenciando que os biodieseis obtidos a partir do 6leo de canola apresentam menor
concentracdo de per6xido em sua composicdo. Valido ressaltar, que a ANP ndo cita padrao

especifico para esse determinado parametro.
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Os biolubricantes, obtiveram para esse parametro valores inferiores a matéria-prima e
os ésteres, demostrando uma reducdo deste indice apds a epoxidacdo dos biodieseis, o que

resulta em um baixo potencial de degradagdo dos epéxidos obtidos nesse trabalho.

Viscosidade cinematica a 40°C

A viscosidade cinematica estd associada ao tempo de escoamento de um fluido sob acdo
gravitacional, sendo definida como a rela¢do entre a viscosidade dindmica e a densidade do
fluido (Martins, 2021). No entanto, os resultados descritos na Tabela 11 evidencia as
caracteristicas fisico-quimico da matéria-prima, ésteres e dos epoxidos, conforme o parametro

em estudo.

Tabela 11 — Resultados da anédlise referente a viscosidade cinemadtica a 40°C dos produtos.

Produtos Viscosidade Cinematica a Padrao especificado /
40°C (mm?/s) orgao competente
Oleo de canola 461 | e / ANVISA
Esteres metilicos 3,07 3,0-6,0/ ANP
Esteres etilicos 3,21
Epoéxido metilico 12,03 Nada consta
Epéxido etilico 11,01

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024; BRASIL, 2021; BRASIL, 2006; BRASIL, 2014

Com base nos dados prescritos acima, observa-se que a matéria-prima obteve para esse
parimetro 34,61 mm?/s, um valor alto, quando comparado com Cruz (2022) que alcangou um
indice de 27,3 mm?/s para o 6leo de soja residual neste parAmetro. Entretanto, a ANVISA ndo

cita um padrio especifico para a viscosidade cinematica a 40°C mm?/s.

Os valores citados para os ésteres em estudos, apresentaram-se satisfatorios, quando
relacionados aos estabelecidos pela ANP, estando abaixo de 6,0 mm? /s, evidenciando, assim,
que a reagdo de transesterificacdo foi eficaz para reduzir a viscosidade da matéria-prima. Esse
fator pode ser explicado pela menor extensdo da cadeia dos ésteres em comparacdo a cadeia
dos triglicerideos. No entanto, conforme cita Knothe et al., (2006), elevados valores podem

surgir complicacdes na drea de lubrificacdo do sistema de injecdo do motor.

Avaliando os resultados dos produtos epoxidados, observa-se um aumento em relacao
aos ésteres. Esse fator pode ser explicado, mediante a inser¢ao de ramificacdes laterais na cadeia

principal do composto. Onde apds o processo reacional, a hidroxila adicionada intensifica as



51

ligacdes de hidrogénio, superando as interagcdes dipolo-dipolo previamente promovidas pelo
anel oxirano, resultando no aumento da viscosidade (Ventura, 2022). Vale ressaltar que Ventura
(2022), nesse trabalho, obteve valores superiores aos apresentados na andlise desse indice para

o biolubrificante.

Indice de hidroxila

Esse pardmetro determina a quantidade de grupos hidroxila presentes na molécula,
expresso em miligramas de hidréxido de potdssio (KOH) necessérios para neutralizar os grupos
hidroxila (-OH) em 1 grama de amostra. A Tabela 12 evidencia as caracteristicas fisico-

quimico da matéria-prima, ésteres e dos epoxidos, conforme o parametro em estudo.

Tabela 12 — Resultados da andlise referente a indice de hidroxila dos produtos.

Produtos Indice de hidroxila (mg Padrao especificado /
KOH/ g 6leo) orgao competente
Epoéxido metilico 5.1 Nada consta
Epéxido etilico 7,2

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024.

Mediante os dados apresentados acima, observa-se que o indice de hidroxila obtido para
o epoxido metilico foi de 5,1 mg KOH/g 6leo, enquanto o epéxido etilico foi de 7,8 mg KOH/g
Oleo para esse parametro. Se comparado com Pereira (2022), que obteve um indice 20,7 mg
KOH/g 6leo para o biolubrificante metilico do 6leo de soja refinado, os resultados encontrados
nos epoxidos desse estudo, apresenta-se abaixo do mensurado. No entanto, a presenga de
hidroxilas no ep6xido, possivelmente esteja interligada a alta concentracdo de 4cido peracético

utilizada no processo de epoxidacao.

Oxigénio oxirano

Esse parametro refere-se a quantidade ou percentual de oxigénio oxirano presente em
uma amostra, como em Oleos epoxidados. A Tabela 13 evidencia as caracteristicas fisico-

quimico da matéria-prima, ésteres e dos epoxidos, conforme o parametro em estudo.
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Tabela 13 — Resultados da anélise referente a oxigénio oxirano dos produtos.

Produtos Oxigénio Oxirano (%) Padrao especificado /
orgao competente
Epoéxido metilico 10,9 Nada consta
Epéxido etilico 11,01

Fonte: Dados da Pesquisa, 2024.

Neste trabalho as amostras epoxidadas, obtiveram um percentual de 10,9% para o
metilico e 11,01% para o biolubrificante etilico, permitindo verificar a formagao de anéis
oxiranos, resultante da insercao do oxigénio nas insaturagdes, gerando assim, os epoxidos. No
entanto, Baltacioglu e Balkose (1999) afirma que este valor deve ser superior a 6,3%. Diante
dos resultados descritos acima, na tabela 13, constata-se que os epdxidos metilicos

apresentaram uma conversao mais eficiente, em relacio aos ésteres etilicos.
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6 CONSIDERA COES FINAIS

A partir deste estudo, foi possivel confirmar a eficicia das reacdes de transesterificacio
e epoxidacdo aplicadas no processo de obtencdo de biolubrificantes, utilizando o 6leo de canola
como matéria-prima e, consequentemente, reforcar a viabilidade desse método como uma
alternativa sustentdvel aos lubrificantes minerais oriundos do petréleo, afim de reduzir os

impactos ambientais.

Conforme citado nos resultados, as reagdes de transesterificacao apresentaram elevados
indices de conversado dos ésteres, equivalente a 94% para metilicos e 91% para os etilicos. Esses
valores evidenciam o aprimoramento significativo nas propriedades dos produtos e
concordincia com os parametros estabelecidos pela Agéncia Nacional do Petrdleo e
Biocombustiveis (ANP). Ademais, destaca-se uma redugdo expressiva na viscosidade

cinemadtica dos biodieseis, o que promove melhorias em sua fluidez e eficiéncia na aplicacdo.

Os biolubrificantes obtidos pelo processo de epoxidagdao demostraram altos indices de
rendimentos, sendo 92% para os epdéxido metilico e os etilicos 89%. Os valores encontrados,
apresenta-se semelhantes aos citados na literatura, evidenciando que o processo reacional foi
eficaz na diminuicdo do indice de iodo dos ésteres (metilicos e etilicos). Além disso, o indice
de oxigénio oxirano e o teor de hidroxilas, evidenciam que o processo reacional ocorreu de

forma adequada.
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