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1. INTRODUCAO

Nos dias Atuais, tem aumentado a conscientizacdo e a preocupacao
mundial com relacdo ao consumo de produtos a base de petréleo, 0 que tem
aumentado a tentativa de mitigacdo dos impactos negativos causados ao meio
ambiente, impulsionando nos ultimos anos o desenvolvimento de estudos aliados
a oportunidade de exploracdo de matérias primas de fontes vegetais,
proporcionando assim a minimizacdo das emissfes de agentes poluidores,
atendendo-se os principios da quimica verde (GARCIA et al., 2012).

Neste sentido, ésteres de acidos graxos e seus derivados, 0s quais sao
amplamente distribuidos na natureza, possuindo diversas aplicacbes nas
industrias de alimentos, cosméticos, farmacos, lubrificantes, e ainda no caso de
ésteres de cadeia longa, desencadeou uma exploséo industrial para a producao
de biodiesel e ceras (PACHECO et al., 2014). A pesquisa envolvendo
biocombustiveis € de extrema relevancia, uma vez que a busca por fontes
alternativas de energias tem recebido consideravel atencdo a nivel global, de
modo que houve um aumento apreciavel na conducdo de estudos relativos ao
biodiesel, principalmente, devido a possibilidade de reducdo na emissao de gases
poluentes, os quais contribuem para o efeito estufa, o que chama a atencao e
desperta interesses, levando a comparacdes com outros combustiveis como o
diesel fossil, demonstrando 0 mesmo desempenho sem comprometer 0s ganhos
em energia (HE et al., 2014).

Diante disso, ésteres que apresentem dupla ligacdo em sua cadeia
carbbnica, podem ser utilizados como precursores em relacbes de sintese de
outros compostos, tais como, os epoxidos que sao intermediarios versateis
utiizados em quimica organica devido sua reatividade e também por
apresentarem anel oxirano, o qual é obtido apos reacdes de epoxidacdo (LAMB et
al., 2014). Ademais os epoéxidos podem ser sintetizados a partir de 6leos vegetais,
utilizando-se reacbes de epoxidacdo, empregando para isso um catalisador
adequado. Entretanto a maioria dos meétodos utilizados geralmente requer o
emprego de longos tempos de reacdo (BONON et al., 2014). Os epdxidos graxos
sdo amplamente empregados na producdo de materiais plasticos e resinas,
conferindo flexibilidade, elasticidade e estabilidade aos polimeros obtidos
(CHAVAN et al., 2014).

Contudo, diante do exposto até 0 momento, sabe-se que cada vez mais,
busca-se o0 desenvolvimento de rotas sintéticas mais rapidas e com elevada
conversdo dos produtos. Assim a utilizacao de irradiacdo por ultrassom tem sido
cada vez mais utilizada em quimica organica nos ultimos anos, pois de fato esta
técnica tem sido facilmente controlada e possibilita obtencdo de produtos com
rendimentos elevados e para isso sao utilizados curtos tempos reacionais, quando
comparados aos métodos tradicionais (DUBEY et al.,, 2014). Esta eficiéncia
apresentada pelos métodos assistidos por ultrassom deve-se ao fenébmeno de
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cavitacdo, no qual sdo transmitidas ondas de pressdo através de um meio
induzindo o movimento de vibracdo das moléculas, gerando assim bolhas que
podem atingir elevadas temperaturas pontuais no momento da cavitagcdo, assim
as reacdes sao aceleradas (KRUG et al., 2008).

Com base nisso, o presente trabalho teve por objetivo o estudo de uma
rota sintética a partir do Oleo de ricino. A rota estabelecida no esquema 1,
compreende, esterificacdo e posterior sintese de epoxidos, a fim de avaliar
caracteristicas como o indice de iodo do 6leo. Uma vez que, a sintese de
epoxidos, a partir de acidos graxos tem se mostrado promissora.

2. METODOLOGIA
2.1 Sintese de Biodiesel

Para a sintese deste produto, foram adicionados em 50 mL de 6leo de
ricino e uma solucdo metandlica de 2,5% de hidroxido de potassio (KOH) a um
baldo reacional de 100 mL. Apos a mistura das solucdes, foi aplicado
aguecimento (70° C/1h) sob refluxo. Posteriormente, foi retirado o excesso de
metanol aplicando-se presséo reduzida, obtendo-se o0 produto de interesse em
fase organica e o glicerol na fase aquosa. A seguir foi realizada a separacao das
fases, retirando-se o glicerol, e lavando-se a fase organica com agua (H.0)
deionizada a 70°C até pH neutro.

2.2 indice de lodo

Para a avaliagdo deste parametro, foram transferidos cerca de 250 mg de
biodiesel, 10 mL de ciclohexano e 25 mL da solucédo de Wijis para um erlenmeyer
de 500 mL. Posteriormente a mistura foi homogeneizada sob agit¢do. A seguir, 0
frasco foi deixado em repouso na auséncia de luz por 30 minutos. Apds a etapa
de repouso, adicionou-se 10 mL de iodeto de potassio (KI) 15% (m/m) e 100 mL
de H-0 e titulo-se as misturas com tiossulfato de sédio (Na,S,03 0,1 mol L™) até o
aparecimento de coloracdo levemente amarela. Em outro momento foram
adicionados 2 mL de solucdo de amido (m/v) e retrotitulou-se a solucdo até o
desaparecimento da cor azul.

2.3 Analise por Cromatografia Gasosa

As substancias foram analisadas em cromatdgrafo a gas, modelo GC-QP
2010SE (Shimadzu, Japéo) equipado com autoinjetor AOC-20i. Foi utilizado uma
coluna capilar Rtx-Wax 30m x 0,32mm x 0,25um (PerkinElmer, EUA) nas
seguintes condicfes cromatograficas: temperatura de 250°C, Presséo de 30kPa
permanecendo nesta temperatura por 10min; volume injetado: 1pL; utilizando
hélio (He) como gas de arraste.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir das metodologias apresentadas, o 6leo de ricino foi submetido a um
processo de esterificacdo obtendo-se 95% de rendimento. Os ésteres isolados,
em outro momento, serdo reagidos com reagentes oxidantes a fim de obter os
epoxidos almejados como representado no esquema 1.
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Esquema 1 — Rota para obtencéo de ésteres e epdxidos do 6leo de ricino
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O produto da esterificagcdo do 6leo de ricino é o biodiesel, que pode ser
caraterizado por Cromatografia Gasosa, a qual € uma ferramenta importante para
mensurar o perfil de &cidos graxos e também a proporcdo de &cidos graxos
esterificados. As nossas analises mostraram um percentual de 69,6 % de ésteres
derivados do acido ricinoleico. Além disso, para caracterizacdo do biodiesel
sintetizado, foram realizadas analises de alguns parametros fisico-quimicos como
o indice de iodo e a viscosidade, os quais tém importancia relevante quanto a
qualidade do produto. Os resultados obtidos estdo demonstrados na Tab. 1.

Tabela 1 — Parametros Fisico-quimicos do Biodiesel

Analise Valores Obtidos Valores de Referéncia®

indice de lodo  84,65g |,/ 100g de amostra -

Viscosidade 5,48 mm?/s 3,0-6,0 mm?/s

#Resolucdo ANP N° 14, de 11.05.2012

Segundo a Agéncia Nacional Petréleo (ANP), ndo h& um limite para o
indice de iodo, porém este parametro € de grande importancia para o trabalho,
uma vez que, por meio da determinacdo do indice de iodo, € possivel obter-se
uma estimativa do grau de insaturacfes dos acidos graxos na amostra avaliada.
Tendo em vista que, quanto maior for o indice de I,, maior sera o nimero de
insaturacdes (BARRADAS et al.,, 2014), o que € relevante para formacdo dos
epoxidos, uma vez que o mecanismo de formacao se da através da formacéo de
duplas ligacdes. Com base nisto, pode-se observar que o indice de I, encontrado
na amostra avaliada, esta dentro do valor esperado, apontando assim que esta
apresenta um grande namero de insaturacdes.

Dentro deste contexto, a etapa para epoxidacdo dos ésteres exige uma
metodologia especifica, varias técnicas estdo sendo estudas, como o0 uso de
peréxido de hidrogénio e outros (BONON et al., 2014). O curso deste estudo
também compreende estender as avaliacbes metodoldgicas para otimizacdo de
rotas de epoxidacao, com aplicagéo de ultrassom ou micro-ondas.

Com relacéo a viscosidade de biodiesel, € possivel observar que com o
aumento do tamanho das cadeias carbdnicas e do grau de saturacdo, mais
viscoso se torna o biocombustivel. Biodiesel que apresente valores de
viscosidade acima do especificado pela ANP, € um indicio da presenca de sabao
(BARRADAS et al., 2014). Diante disso, a amostra analisada apresentou um valor
dentro das especificacdes estipuladas pela ANP, o que confere uma maior
confiabilidade ao produto, possibilitando o uso para posterior sintese de epdxidos.
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4. CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos e a importancia dos compostos
sintetizados, pode-se observar que a metodologia utilizada para a sintese de
biodiesel demonstrou boa eficiéncia, o que se comprovou apos avaliacdo dos
parametros fisico-quimicos descritos, 0s quais estdo de acordo com as normas
reguladoras. Além disso, os produtos obtidos apresentaram elevado grau de
pureza. Isto faz com que sintese de biodiesel seja satisfatoria e proporcione uma
boa quantidade de material de partida para posterior sintese de epoxidos,
perfazendo uma rota sustentavel para preparacao destes compostos.
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