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Sintese e Caracterizacdo Fisico-Quimica de
Derivados de Oleos Vegetais Nativos para
Uso como Oleo Base Lubrificante

Amanda S. Almeida, Paulo R. R. de Matos & José Roberto S. Politi

Atualmente existe uma grande preocupagdo na busca de fontes alternativas de produgdo que
degradem o meio ambiente o minimo possivel. Nesse sentido, ha uma disposigdo muito grande em
reduzir a dependéncia da sociedade atual dos derivados de petroleo, substituindo estes por materiais
renovaveis e sustentaveis. A partir dessa visao ambiental e sustentdvel, este trabalho avalia o uso de
oleo vegetal e alguns de seus derivados como alternativa aos 6leos lubrificantes de matriz mineral.
O dleo vegetal estudado nesse trabalho foi o 6leo de Canola que ¢ produzido em abundéancia no
Brasil. As propriedades fisico-quimicas investigadas para avaliar a viabilidade deste 6leo e seus
derivados como base lubrificante foram indice de acidez, viscosidade cinematica e estabilidade
oxidativa. O diol e o diéster produzidos a partir do 6leo de Canola melhoraram a viscosidade ¢ a
estabilidade oxidativa em comparag@o com o 6leo natural, mas mostrou pequeno aumento na acidez.
Essas caracteristicas indicam que o 6leo de Canola “in natura®“ e os derivados que foram produzidos
a partir dele podem se tornar viaveis alternativa aos 6leos lubrificantes de matriz mineral.
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Nowadays there is great concern in the search for alternative sources of production that degrade
the environment as little as possible. In this sense, there is a very large provision to reduce the
dependence of current society on oil products, replacing these derivatives with renewable and
sustainable materials. From this environmental and sustainable view, this work evaluates the use
of vegetable oil and some of its derivatives as an alternative to lubricating mineral matrix oils.
The oil studied was Canola oil produced abundantly in Brazil. The physicochemical properties
investigated to evaluate the viability of this oil and its derivatives as a lubricants were acidity index,
kinematic viscosity and oxidative stability. Diol and diester produced from Canola oil improved
viscosity and oxidative stability compared to in nature oil but showed a small increase in acidity.
These characteristics indicate that the Canola oil and its derivatives can become a viable alternative
to mineral matrix lubricanting.
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Introducdo

Os Oleos lubrificantes sdo compostos, fabricados
com intuito de reduzir o ruido, calor e desgaste entre
componentes moveis de equipamentos, aumentando sua
vida util. Cotidianamente pode ser observada a utilizagdo
desses Oleos em diversas areas, tanto industrial como
automotiva, tendo como principal fonte o petrdleo.

A fim de reduzir os impactos causados por essa fonte
ndo renovavel e pelo crescente esgotamento das reservas
de petréleo, pesquisas tém sido desenvolvidas com intuito
de buscar fontes alternativas (sustentaveis) de producdo de
oleo, que possuam a mesma eficacia dos 6leos atualmente
produzidos e comercializados [4,8]. Uma delas se baseia
no uso de lubrificantes a base de 6leo vegetal em lugar dos
lubrificantes a base de petrdleo, ja que muitos biolubrificantes
sdo biodegradaveis e ndo toxicos, apresentando baixo risco
de contaminag@o para o meio ambiente ou operadores.

Para que o dleo seja considerado um lubrificante, este
deve apresentar caracteristicas fisico-quimicas especificas,
como: viscosidade cinematica, indice de viscosidade, ponto
de fulgor, indice de acidez, ponto de fluidez, estabilidade
oxidativa, volatilidade e etc[4]. Segundo Borugadda,
Somidi eDalai (2017)[10] asreagdes utilizadas para remover
as insaturagdes presentes nas moléculas e que reduzem
significativamente sua estabilidade , inserem funcionalidades
que melhoram as propriedades lubrificantes tais como a
fluidez a baixas temperaturas, viscosidade, além da propria
estabilidade.

O objetivo desse trabalho é verificar o potencial do 6leo de
canola ¢ de seus derivados para atuarem como lubrificantes,
pela analise do indice de acidez e a viscosidade. Os derivados
foram produzidos por meio das reacdes descritas por
Borugadda,Somidi e Dalai (2017)[10].

Inicialmente foram realizadas reagdes para obtengao do
epoxido a partir do 6leo de Canola com 0,25 mols (64,6
gramas) de duplas ligagdes do 6leo de Canola, 0,25 mols
(11,5 ml) de acido formico, 1 mol (102 ml) de perdxido
gotejado lentamente, por cerca de 30 minutos. Apos isso
a temperatura do meio reacional foi aumentada para 60°C,
durante 8 horas.
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Metodologia

Para obtencdo do diol, a reagdo continuou com o0s
mesmos reagentes sob temperatura de 80 °C por 14 horas.
Foi feita a purificagdo com a 4gua e acetato de etila, secagem
com sulfato de sodio e a rotovaporizagao,

A obtengdo do diéster se deu a partir do diol. A reagdo
foi realizada em temperatura ambiente, durante 30 minutos.
Acrescentou-se 0,1 mol (33,6 gramas) do diol, 100 ml de
diclorometano, 1,6 g de DMAP, 16 ml de trietilamina e 18
ml de anidrido acético. Apds o fim da reacdo a mistura foi
entdo rotovaporizada. Um fluxograma da metodologia ¢
apresentado na figura 1.
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Figura 1. Metodologia utilizada no processo de produgdo dos derivados
do dleo de canola
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Resultados e Discussao

CARACTERIZACAO DO OLEO DE CANOLAE
SINTESE DOS DERIVADOS
Inicialmente foram medidas as propriedades fisico-



quimicas para o 6leo de Canola in natura. Os resultados
obtidos para a viscosidade cinematica a 40 °C (Visc 40 oC)
e 100 °C (Visc 100 oC), indice de viscosidade (IV), ponto
de fulgor, ponto de fluidez, volatilidade (Vol) e estabilidade
oxidativa (EOxi) sdo apresentados nas tabelas 1 e 2.

Tabela 1. Parametros fisico-quimicos do 6leo de Canola in natura (dados
da Agéncia Nacional de Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis (ANP))

Vise Visc Fulgor | Fluidez | Vol | EOxi
40 oC 1000C | IV |2 ! ! .
(mm2/s) | (mm2/s) 0 0 (%) | (min)
36,51 825 | 211 [ 3001 [ -15 | 06 | 1475

Foi feito o espectro RMN HI1 do 6leo de Canola in
natura (figura 1) para caracterizar o 6leo e determinar seu
indice de insaturacdo, massa molar e a massa presente em 1
mol de insaturagdes, informacdes relevantes para a proxima
etapa de sintese dos derivados

O espectro de RMN H1, apresentado a seguir, foi obtido
no equipamento de 300 MHz e tratado com o programa
Mestre C, com os valores referenciados pela integral dos
picos:

Figura 2. Espectro RMN-H 6leo de Canola.
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Cada pico foi relacionado com um ambiente quimico
apresentado na figura 3:
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Figura 3. Atribui¢do dos picos de RMN HI de um oleo vegetal na
estrutura quimica de um triglicerideo

Baseados nos picos do espectro, e na técnica utilizada
por Miyake et al (1998)[12], pdde-se calcular a Massa
molar e o indice de instauragdo do 6leo de canola:

- indice de insaturagio: 3,71

- Massa molar: 958,07g/mol

- Massa presente em 1 mol de insaturagdes: 258,31¢g

Nessa etapa do trabalho, foi realizada a sintese do diol
e do diéster do 6leo de Canola. A sintese desses compostos
parte do epoxido, que foi inicialmente produzido seguindo
os procedimentos descritos na metodologia experimental.

O diol foi obtido pela reag@o de hidratacdo do epdxido.
O anel epdxido ¢ aberto com molécula de agua, de modo
que onde se tinha uma insaturacao agora tem-se dois grupos
OH em cada carbono que fazia a dupla ligacao.

HO
R-CHz-CH=CH-CH;-R —» R-CHz—C‘H—glF—CH;—R sl R—Clll—(ljli—CH—CIIz—R
|
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OH OH

Figura 3. Esquema da reagdo de produgao do diol

A reagdo se processou por 14 horas e, ao longo desse
tempo, foram retiradas aliquotas apds 3, 6, 9 ¢ 14 horas
de reagdo e obtidos os respectivos espectros de RMN H1
para se determinar o perfil da reacdo. Esse conjunto de
espectros mostra que com apenas trés horas de reagdo o
diol ja comecou a ser formado e que em apenas nove horas
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de reacdo ja seria suficiente para obter a quantidade de
diol desejada. Que pode ser notado pelo perfil da reacdo
apresentado abaixo, em que 9 horas se tem a maior produgao
do diol.

Perfil da reacdo do diol
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Figura 4. perfil da rea¢do de produgao do diol

O segundo derivado elaborado foi o diéster a partir
do diol. Como descrito anteriormente, a reagdo durou 30
minutos. Foi feito o espectro de RMN H1 do produto obtido
para atestar a formagao do diéster.

RESULTADOS DOS ENSAIOS FiSICO-
QUIMICOS

O primeiro ensaio realizado foi o indice de Acidez Total
(IAT). Os resultados estdo na tabela 2.

Tabela 2. Resultados do Indice de Acidez Total

Os resultados para o indice de Acidez Total mostraram
que a acidez do 6leo aumentou para os derivados. Isto
se deve ao fato de a reacdo de epoxidacdo necessitar de
quantidade significativa de acido féormico, e mesmo com
a separacao e secagem do 6leo, o0 mesmo ainda permanece
com maior acidez que anteriormente. Porém a reagdo de
producdo do diéster ocorre em meio menos acido que a
epoxidagdo e producdo do diol, ¢ mesmo assim o produto
final apresenta uma acidez muito elevada em comparagao
com o diol.

A viscosidade cinematica foi medida para o 6leo de
Canola e seus dois derivados. A tabela 3 apresenta os dados
para as trés espécies quimicas.

Tabela 3. Resultados da viscosidade cinematica

6leo de Canola 36,51 8,25 211
diol 213,70 23,79 138
diéster 209,00 23,44 138

Amosra Volume NaOH | massa do 6leo IAT
(mL) (8)
oleo de Canola 0,2 2,078 0,055
diol 1,5 2,023 0,414
diéster 10 2,055 2,761
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Observa-se um aumento de viscosidade de ambos os
derivados com relagdo ao 6leo de Canola in natura, devido
ao menor numero de insaturacdes presentes nos derivados.
Por sua vez, o indice de viscosidade do 6leo de Canola in
natura foi maior que dos derivados, contudo todos sdo ainda
superiores ao da maioria dos 6leos lubrificantes derivados
de petroleo.

Conclusoes

Os resultados obtidos permitiram avaliar o potencial
do 6leo de Canola in natura e de seus dois derivados
para atuarem como Oleo lubrificante. Dos resultados
apresentados, pode-se confirmar a produgao dos derivados
do 6leo de canola, tanto o diol quanto o diéster, por meio do
RMN H1, j& que estes eram a base para o desenvolvimento
do trabalho. A reagdo de epoxidag@o gerou bons resultados
de maneira que a reagdo de producdo do diol pdde ser
acompanhada.
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Analisando-se o perfil da reagdo de produgdo do diol
apresentado conclui-se que se teve uma boa produgdo do
derivado entre seis e nove horas de reagdo e que a mesma
sofreu um decaimento apds as nove horas. Concluindo-se
entdo que seriam necessarias menos que as quatorze horas
totais para a obtencdo da quantidade desejada do diol.

Outro resultado interessante se diz a respeito da
viscosidade cinematica que aumentou muito do dleo in
natura para os derivados, sendo mais elevada que a maioria
dos O6leos lubrificantes de bases minerais analisados. O
indice de viscosidade mesmo sendo menor nos derivados,
ainda assim € mais elevado que nos lubrificantes de petroleo.

Tudo isso nos leva a bons resultados de viscosidade,
caracteristica fundamental para um bom 6leo lubrificante.
Confirmando o que foi afirmado por Borugadda, Somidi e
Dalai (2017)[10] que devido a abertura do anel dos epoxidos
os Oleos vegetais passam a oferecer funcionalidades
interessantes como fluidez melhorada a baixa temperatura,
viscosidade melhorada e alta estabilidade, atuando como
bons lubrificantes.
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