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RESUMO

Considerando a exploragdo desenfreada e a dependéncia das reservas de petroleo, a procura por fontes
alternativas de energia para substituir os combustiveis fosseis tornou-se urgente. As préaticas que defendem
a utilizacdo de combustiveis renovaveis objetivam alcancar uma relagéo positiva entre 0s custos e beneficios
obtidos na substituicdo dos combustiveis fosseis, reduzindo a poluicéo e suas consequéncias. Desse modo,
ha a necessidade de promover a troca de matrizes energéticas poluentes por matrizes energéticas corretas e
ambientalmente benéficas como alternativa a harmonizacdo dos beneficios econémicos e ambientais
(EREDA, 2004).

Palavras-chave: Lubrificante biodegradavel, Oleo de algodao, Construgio civil.

1 INTRODUCAO

Considerando a exploracdo desenfreada e a dependéncia das reservas de petrdleo, a procura por
fontes alternativas de energia para substituir os combustiveis fosseis tornou-se urgente. As praticas que
defendem a utilizacdo de combustiveis renovaveis objetivam alcancar uma relagdo positiva entre os custos
e beneficios obtidos na substituicdo dos combustiveis fdsseis, reduzindo a poluicdo e suas consequéncias.
Desse modo, ha a necessidade de promover a troca de matrizes energéticas poluentes por matrizes
energeticas corretas e ambientalmente benéficas como alternativa & harmonizacdo dos beneficios
econémicos e ambientais (EREDA, 2004).

A procura por fontes renovaveis de energias alternativas para a obtencdo de combustiveis vem
crescendo em todo o mundo, principalmente devido as preocupacGes ambientais relacionadas com as
materias-primas. Entre as possibilidades que podem levar a redugdo do uso dos derivados do petréleo esta

a utilizacdo de biodiesel e biolubrificantes & base de 6leo vegetal.
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Os lubrificantes minerais convencionais estdo sendo gradativamente substituidos por
biolubrificantes a base de 6leos vegetais. Oriundos de recursos renovaveis, como sementes de plantas, os
Oleos vegetais promovem uma série de beneficios ambientais, incluindo a amenizacdo dos impactos na
biodiversidade e a reducdo das emissdes de gases de efeito estufa. Estes Oleos apresentam propriedades
lubrificantes semelhantes as dos 6leos minerais, tornando-os adequados para muitas aplicacfes industriais
e automotivas.

No Brasil, destaca-se a producdo do algoddo, principalmente nas regibes do Cerrado, onde as
caracteristicas climaticas sdo favoraveis ao cultivo da planta. O Brasil € o terceiro maior exportador de
algodao do mundo (SEVERINO et al., 2019). Do algodao é possivel utilizar as fibras na indudstria téxtil, e
as sementes para extracdo do Oleo, empregado como matéria-prima para a producdo de biodiesel e
biolubrificantes.

A producéo de biodiesel a partir do 6leo de algodao, fonte de energia renovavel e menos poluente,
possibilitara a grandes e pequenos produtores nacionais 0 aproveitamento maximo o algodao, sem desviar
da sua linha de producéo principal, a indastria téxtil (PUTTI et al., 2012).

Os biolubrificantes derivados de 6leos vegetais ou outras fontes bioldgicas constituem uma classe
de lubrificantes sustentaveis, reconhecidos pelos seus beneficios ambientais e desempenho satisfatorio.
Contudo, desafios como a estabilidade térmica e oxidativa ainda séo enfrentados, com vistas a melhorar a
viabilidade e o uso generalizado deste produto.

Procedimentos como a transesterificacdo e a epoxidacédo sdo frequentemente usados para sintetizar
o0 biodiesel (éster etilico) e o biolubrificante (epdxidos), respectivamente, a partir do 6leo de semente de
algodao. O biodiesel e o biolubrificante produzidos a partir de 6leo de algoddo oferecem uma alternativa

limpa e renovavel aos combustiveis fésseis.

2 OBJETIVO
O objetivo desta pesquisa consiste em obter um biolubrificante a partir do 6leo de algodao, por meio

das reacdes de transesterificacdo e epoxidacdo etilica, com vistas a sua utilizacdo na construcao civil.

3 METODOLOGIA
O 6leo de algoddo utilizado no procedimento € um dleo vegetal refinado a partir de sementes de
algoddo e adquirido em loja local. As amostras foram submetidas a tratamentos de transesterificacéo e

epoxidacao.
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3.1 PROCEDIMENTOS DE OBTENQAO
3.1.1 Transesterificacao

Para obtencéo dos ésteres etilicos, inicialmente calculou-se a massa molar do 6leo de algodao a partir
do seu indice de saponificacdo. Conhecendo-se a massa molar foram calculadas as quantidades de alcool
(etanol) e de catalisador (KOH) necessarias para a realizagdo da reacdo. Desse modo, a transesterificacao
foi realizada empregando uma razdo molar 6leo/alcool igual a 1:6 e 0,7% de catalisador (6leo/catalisador),
mantendo-se a temperatura em aproximadamente 45° C durante 1 h (DANTAS et al., 2021).

Ap0s a reacdo de transesterificacdo, a mistura reacional foi transferida para um funil de separacao
permitindo a separacgdo das fases: superior contendo o éster etilico e inferior composta de glicerol, sabdes,
excesso de base e alcool. Apds o tempo de espera, a fase inferior foi retirada e armazenada num recipiente
proprio. Em seguida, realizou-se a lavagem do éster etilico (biodiesel) com agua destilada e solucéo de acido
cloridrico 0,01M. Posteriormente foram feitas cinco lavagens com agua destilada (retirar da fase dos ésteres
residuos de glicerol e sabdes) e duas lavagens com solucdo de HCI 0,01M (neutralizar os ésteres). Para
verificar a eficiéncia da lavagem acida utilizou fenolftaleina. Apds as lavagens, adicionou-se sulfato de
magnésio anidro para retirar a &gua que ainda estivesse presente nos ésteres. Em seguida, a fim de remover

o0 etanol que poderia ainda estar presente no éster, utilizou um evaporador rotativo.

3.1.2 Epoxidagdo

A reacdo foi realizada adotando a proporcdo molar de 1:1,1 éster/acido peracético. Num baldo de
fundo redondo de 250 mL, foram adicionados 100g do éster etilico obtido do dleo de algodao, e gota a gota,
140 mL de &cido peracético comercial 15%. A mistura ficou sob agitacdo e aquecimento a 45°C em um
banho de agua e gelo por 1 hora. Ap6s o término da reacdo, a mistura foi transferida para um funil de
separacdo, onde se retirou a fase inferior, correspondente ao acido acético, e a fase superior (biolubrificante)
que lavou-se duas vezes com 50 mL de bicarbonato de sédio 10% até o desprendimento total das bolhas
devido a reacdo de neutralizacdo. A fim de remover a dgua residual, adicionou sulfato de magnésio anidro
aum erlenmeyer contendo o epdxido (biolubrificante) obtido de 6leo de algodao, agitando-se vigorosamente
por 5 minutos e em seguida mantendo-se em repouso durante 30 minutos (DANTAS et al., 2021). Para

remover o sulfato de magnésio, sera realizada filtracdo a vacuo.

3.1.3 Caracterizacéo Fisico-Quimica

O dleo de algodao foi caracterizado mediante indice de acidez (AOCS Cd3d-63), indice de iodo
(AOCS Cd 1-25), indice de saponificacdo (AOCS Cd 3b-76), teor de sabdo (AOCS Cc 17-95), indice de
peréxido (AOCS Cd 8-53), densidade relativa, teor de cinzas, teor de umidade e volateis (AOCS Da-2a-48),
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viscosidade dindmica. O epdxido de ésteres etilicos de 6leo de algoddo foi caracterizado ainda por meio
indice de hidroxila (AOCS Cd 13-60) e oxigénio oxirano (AOCS D Cd 9-57).

Todas as caracterizacdes descritas anteriormente foram realizadas de acordo com as técnicas
descritas por (FARIAS et al., 2021) e feitas em triplicatas.

4 DESENVOLVIMENTO

O dleo de algodéo foi caracterizado por meio dos parametros fisico-quimicos listados na tabela 1.

Tabela 1. Pardmetros fisico-quimicos do 6leo de algodo.
Parametros Oleo Padrdes Anvisa® 2
Aspecto Amarelo limpido Limpido e isento de
impurezas
Umidade e Voléteis (%) 0,09 <0,1
Cinzas (%) 0,03
Densidade (g/cm?®) 0,916 0,919 - 0,925
indice de acidez (mg KOH/g 6leo) 0,056 <0,6
indice de iodo (g 12/100g 6leo) 102,1 96 — 115
Teor de sabdo (ppm de oleato de s6dio) 0,09 <10
indice de saponificacio (mg KOH/g 6leo) 41,7 189 — 195
indice de peréxido (meg/Kg) 0,007 <10
Massa molar aproximada (g/mol) 856
Viscosidade Cinematica a 40°C (mm?/s) 38,52

Fonte: Dados da Pesquisa, 2023; 'BRASIL, 2021; 2BRASIL, 2006.

O aspecto do 6leo utilizado esta de acordo com o estabelecido pela ANVISA, assim como o teor de
umidade e volateis, onde obteve-se o valor de 0,09%, menor que o valor estabelecido pela ANVISA, este
valor € importante pois indica a quantidade de agua presente no 6leo, evidenciando a ndo existéncia de
contaminacéo.

O teor de cinzas apresentou um valor de 0,03%, igual ao obtido por Ramos (2023). Ao comparar a
trabalhos onde foram utilizados outros tipos de 6leo, obtemos que o 6leo de algodado apresenta teor de cinza
menor que o 6leo residual de soja 0,05% obtido por Macedo et. al (2021), por Cruz (2022) para o 6leo de
soja refinado 0,06%, e por Macedo (2021) para o 6leo de mamona 0,05%.

A densidade (0,916 g/cm?®) para o 6leo esta abaixo do intervalo delimitado pela ANVISA de 0,919
20,925 g/cm?, mas igual ao obtido por Ramos (2023. O indice de acidez, atingiu o valor de 0,056 mg KOH/g
6leo, estando nos padrdes estabelecidos pela legislacdo e abaixo do indice obtido por Ramos (2023). Por
meio do indice de acidez se observa o estado de conservacgdo do 0leo, a qualidade e a pureza apresentada.

O indice de iodo aponta o grau de insatura¢es de um &cido, podendo influenciar na densidade do
oleo, causando variacdes. Para o 6leo de algoddo obteve-se o valor de 102,1 g 1./100 g de 0leo, estando
dentro do intervalo definido pela ANVISA. O resultado € corroborado pelo valor obtido por Ramos (2023).

O indice de saponificacdo do 6leo de algoddo, atingiu o valor de 41,7 mg KOH/g 6leo, valor inferior
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ao determinado pela legislacéo. Esse valor, ainda assim, é maior que o obtido por Ramos (2023) que obteve
24,6 mg KOH/g éleo.

O indice de perdxido, de acordo com a legislacdo, deve ser < 10 meq/Kg. Desse modo, o valor obtido
para o Oleo de algoddo estd dentro do estabelecido, uma vez que se obteve o valor de 0,007 meg/Kg. A
massa molar do 6leo foi de 856 g/mol e a viscosidade cinematica alcangou o valor de 38,52 mm?/s.

Tendo sido realizada a caracterizacao do 6leo de algodéo, destinou-se a executar a transesterificacao,
com vistas a obter o éster etilico do 6leo de algodao (biodiesel). A reacdo de transesterificacdo é reversivel,
onde se submete um triglicerideo a reagir com um alcool de cadeia curta, comumente etanol ou metanol,
sob catélise &cida ou basica (Cruz, 2022).

No procedimento adotou-se uma razéo 1:6 6leo/alcool, com vistas a aumentar o rendimento de alquil
éster, obtendo como subproduto o glicerol, sob catalise a 0,7% de catalisador/6leo. Utilizou-se o etanol e a
catalise basica com KOH.

A reacdo de transesterificagdo ilustrada na figura 1, apresentou um rendimento de 80%, que pode ser
explicado pela utilizagdo do etanol, um &lcool de cadeia maior, quando comparado ao metanol, que

possibilitou um rendimento de 97% no trabalho de Ramos (2023).

Figura 1 - Transesterificacdo do 6leo de algoddo

Fonte: Autoria Prdpria

Ap0s a reacdo de transesterificacdo, a mistura reacional foi transferida para um funil de separacéo
onde foi retirada a fase contendo glicerol (subproduto), sabdes e excessos de base e alcool, como ilustrado
na figura 2.
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Figura 1 - Separacdo de fases

Fonte: Autoria Prépria

Ap0s o periodo de decantagéo e separacdo das fases da mistura, realizou-se a lavagem do éster etilico

(biodiesel) para a garantir a retirada de impurezas ainda presentes, figura 3.

Figura 2 - Processo de lavagem do biodiesel etilico do 6leo de algodéo

Fonte: Autoria Prépria

Finalizado o processo de purificagdo do éster etilico do 6leo de algoddo, foi realizada a

caracterizacdo fisico-quimica desse, obtendo como resultados os dados listados na tabela 2.



Tabela 2. Pardmetros fisico-quimicos dos ésteres etilicos de 6leo de algodéo (biodiesel).
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Parémetros Esteres de dleo Padrdes ANP?
Aspecto Amarelo limpido Limpido e isento de impurezas
Umidade e Volateis (%0) 0,016 0,02
Cinzas (%) 0,05 0,02
Densidade (g/cm?) 0,939 0,850-0,900
Indice de acidez (mg KOH/g 6leo) 0,047 <0,5
indice de iodo (g 12/100g 6leo) 102,9 Anotar
Teor de sabado (ppm de oleato de s6dio) 054 | e
Indice de Saponificacio (mg KOH/g 6leo) 2221 | e
Indice de Perdxido (meqg/Kg) 003 |
Viscosidade Cinematica a 40°C (mm?/s) |  ----- 3,0-6,0

Fonte: Dados da Pesquisa, 2023; ‘BRASIL, 2014.

A Resolucdo N° 45/2014 da Agéncia Nacional de Petroleo e Biocombustiveis (ANP), estabelece que
o teor de umidade e volateis deve respeitar o padrdo de 0,02%, logo, o éster etilico obtido esta dentro dos
padrdes, apresentando um teor de 0,016%, resultado aproximado ao obtido por Ramos (2023), 0,019%.

No que diz respeito ao teor de cinzas, 0 éster etilico obtido estad acima do padrao estabelecido pela
ANP, tendo apresentado teor de 0,05% de cinzas. Esse teor é importante principalmente quando o objetivo
é a utilizacdo em motores de automaveis.

O éster etilico do dleo de algoddo (0,939 g/cm?3) apresentou densidade acima do padrdo que
estabelece a ANP. Esse valor de densidade sugere a presenca de uma cadeia alquiléster longa. O resultado
esta acima do obtido por Ramos (2023) para o éster metilico do 6leo de algod&o (0,870 g/cm?). Sugerindo
uma possivel interferéncia do alcool utilizado, na densidade do éster obtido.

O indice de acidez para o éster etilico do 6leo de algodao (0,047 mg KOH/g 6leo) esta dentro do
padrdo estabelecido pela ANP. Indicando excelente estado de conservacao do éster em andlise. Para o indice
de iodo do éster etilico alcancou-se o valor de 102,9 g 12/100 g 6leo, sugerindo a presenca de um grau de
insaturacdo que ndo tdo excedente. O valor alcancado é superior ao obtido por Ramos (2023) para éster
metilico do 6leo de algoddo 91,7 g 1./100 g 6leo. O indice de iodo assinala a capacidade de resisténcia a
oxidacéo do produto.

O indice de saponificacdo para o éster etilico atingiu o valor de 222,1 mg KOH/g 6leo. Quando
comparado ao valor obtido para o Oleo de algoddo, o éster etilico apresentou aumento no indice de
saponificacdo, indicando que reducdo de impurezas insaponificaveis no processo de transesterificagdo. O
alto valor obtido para o indice de saponificacdo sugere uma interferéncia no rendimento da reagdo de
transesterificacdo, sendo possivelmente consequéncia da utilizacdo da catalise basica com KOH, pois
catalisadores basicos promovem um maior nivel de saponificacdo no processo, devido ao catalisador reagir

com os &cidos graxos livres do oleo, levando a formagéao de sab&o.
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O biolubrificante do 6leo de algodao foi obtido mediante reagcdo de epoxidagdo dos ésteres etilicos
obtidos na reacdo de transesterificagdo, seguindo o processo ilustrado nas figuras 4-6.

A epoxidacdo € a reacdo de um composto insaturado com um peracido, sendo caracterizada pela
adicdo de um oxigénio a dupla ligacio presente nos ésteres lubrificantes, produzindo um anel epéxido. E
possivel obter esse epOxidos através de ésteres, acidos graxos ou triglicerideos. A reacdo de epoxidacao é
amplamente aplicada na industria oleoquimica para obtencdo de lubrificantes biodegradaveis de maior

estabilidade térmica.

Figura 4 - Epoxidacéo do Biodiesel Etilico do Oleo de Algodio

Fonte: Autoria Proprla

Figura 3 - Separacdo das fases Epoxido/Acido Acético

Fonte: Autoria Propria
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Figura 4 - Lavagem do Epoxido do Ester Etilico do Oleo de Algodao

Fonte: Autoria Prépria

A epoxidacdo dos ésteres etilicos do 6leo de algodéo, utilizando &cido peracético 15%, possibilitou
a obtencdo dos biolubrificantes, com um rendimento de 97,0%.

Os epoxidos (biolubrificantes) obtidos pelo processo de epoxidacdo dos ésteres etilicos do 6leo
algodao foram submetidos a caracterizacéo fisico-quimica (tabela 3) e os resultados foram comparados com

a literatura.

Tabela 3. Parametros fisico-quimicos dos epdxidos etilicos de 6leo de algoddo (biolubrificante).

Parametros Epoxido
Aspecto Amarelo limpido

Umidade (%) 1,72
Cinzas (%) 0,037
Densidade (g/cm?®) 0,959
Indice de acidez (mg KOH/g 6leo) 0,248
indice de iodo (g 12/100g 6leo) 32,6
Teor de sabdo (ppm de oleato de s6dio) 0,12
Indice de Saponificacfo (mg KOH/g 6leo) 277,7
Indice de Perdxido (meq/Kg) 0,02
indice de hidroxila (mg KOH/g 6leo) 8,33
Oxigénio oxirano (%) 11,02
Viscosidade Cinematicaa40°C (mm?s) | -

Fonte: Dados da Pesquisa, 2023.

O teor de umidade para o epoxido do éster etilico do dleo de algodao alcancou a valor de 1,72%,
maior quando comparado ao obtido por Ramos (2023) para epoxido do éster metilico do éleo de algodao
1,48%. Esse teor é importante para a aplicabilidade do biolubrificante, uma vez que a maior umidade pode
ocasionar danos nas pecas dos automaveis, e também quando se pensa na aplicacdo em construcao civil,
pois esse tipo de uso necessita de um material capaz de reduzir a umidade nas superficies onde o
biolubrificante € aplicado.
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O epoxido apresentou um teor de cinzas de 0,037%, resultado que esta em concordancia ao
apresentado por Ramos (2023) para o teor de cinzas do epdxido do éster metilico de algod&o (0,032%). O
teor de cinzas assinala a presenca de material organico e inorganico, ndo combustivel, apds a queima do
biolubrificante. A densidade obtida para o epoxido foi de 0,959 g/cm?®, maior que o apresentado por Ramos
(2023) para o epoxido do éster metilico do 6leo de algodéo 0,895 g/cm?.

O indice de acidez para o0 epoxido do éster etilico de algod&o foi de 0,248 mg KOH/g 6leo, sendo
menor que o valor da acidez obtida por Ramos (2023) para o epoxido do éster metilico de algoddo 0,982
mg KOH/g 6leo. Quanto menor o indice de acidez, maior a eficiéncia do biolubrificante na preservacdo do
material, equipamento ou superficie onde o epdxido é aplicado, amenizando o processo de corroséo.

Para 0 epdxido do éster etilico do 6leo de algoddo, o indice de iodo obtido foi de 32,6 g 1./100 g
6leo, valor menor que obtido por Ramos (2023) para epdxido do éster metilico do 6leo de algoddo. A
reducdo no indice de iodo do epdxido quando comparado ao éster etilico, indica a eficiéncia da reacdo de
epoxidacdo na quebra das ligaces duplas nos acidos graxos.

O indice de saponificacdo obtido para o epdxido do éster etilico foi maior que o apresentado por
Ramos (2023) para o epoxido do éster metilico. O valor foi maior também quando comparado ao obtido
para o éster etilico do 6leo de algodao. Esse indice revela a quantidade de acidos graxos de alto e baixo peso
molecular.

O teor de sabdo obtido para o epdxido do éster etilico foi de 0,12 ppm de oleato de sédio, valor
menor do que o obtido por Macedo et al. (2023) para o epdxido metilico do 6leo de canola. O teor de sabao
indica a presenca de resquicios de 6leo que acabaram reagindo com a base.

O indice de peroxido obtido para o epoxido do éster etilico do dleo de algodao foi de 0,02 meq/kg,
maior que o obtido por Macedo et.al (2023) para o epoxido metilico do leo de canola. O indice de peroxido
esta associado a rancidez do material.

O indice de hidroxila atingiu o valor de 8,33 mg KOH/g 6leo, menor que os obtidos por Cruz (2022)
para o epdxido etilico do éleo de soja residual (18,9 mg KOH/g 6leo) e para o epoxido etilico de dleo de
soja comercial (19,8 mg KOH/g 6leo).

Obteve-se o valor de 11,02% de oxigénio oxirano para o epoxido do éster etilico. Esse valor supera
0 obtido por Cruz (2022) para o biolubrificante do 6leo residual que foi de 6,7%. E o resultado aqui
apresentado é menor do que o obtido por Cruz (2022) para o biolubrificante do éleo comercial que foi de
11,6%. O valor aqui obtido indica o sucesso na realiza¢ao da reacao de epoxidacéo, apesar de terem ocorrido
algumas reagdes de hidrolise.



5 CONSIDERACOES FINAIS

A reacdo de transesterificacdo obteve um bom rendimento de 80%, assim como a reacdo de
epoxidacdo onde o rendimento foi de 97%. Os resultados obtidos para os parametros fisico-quimicos do
biodiesel e do biolubrificante apresentam concordancia quando comparados aos padroes estabelecidos pelas
legislagdes e quando comparados com a literatura.

De acordo com a caracterizagdo fisico-quimica realizada, o epdxido do éster etilico do 6leo de
algodéo apresenta potencial emprego como biolubrificante biodegradavel na industria automotiva e também
na construcdo civil, embora ainda seja necessario realizar ensaios especificos de viabilidade para essa
aplicagéo.
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BRASIL. ANP - Agéncia Nacional do Petrdleo, Gas Natural e Biocombustiveis. Resolugdo ANP N° 45 DE
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