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RESUMO - O desenvolvimento de novos produtos lubrificantes com 0leos vegetais
pode ser visto como uma mudanga para diminuir o impacto e desenvolver um produto
biodegradavel, mas sdo necessarios estudos que determinem a qualidade desses
produtos logo ap6s a sua producdo. O objetivo deste trabalho foi avaliar as
propriedades térmicas e quimicas ap0s o processo de termo-oxidacdo acelerada de
graxa lubrificante produzida com o residuo da destilacdo da borra de neutralizagéo
(RDBN) através do teste de estufa de Schaal a temperatura de 70 °C por 11 dias, com
amostras retiradas em 1, 3, 5, 7 e 11 dias. Os termogramas obtidos para as amostras
retiradas em diferentes tempos do processo de termo-oxidacdo acelerada foram
semelhantes para amostra ndo degradada e as amostras que passaram pelo processo de
termo-oxidagédo acelerada. Nos espectros de FTIR, ndo foram detectadas a formagéo
e/ou desaparecimento de picos. Sendo assim, conclui-se que a graxa lubrificante
estudada possui uma boa estabilidade termo-oxidativa.

1. INTRODUCAO

A graxa lubrificante € um fluido ndo-newtoniano de caracteristica sélida ou semi-sélida,
produzida pela dispersdo de um material espessante em um Oleo lubrificante. Em sua
composicao, encontra-se 0 0leo vegetal ou mineral, chamado de liquido lubrificante, o agente
espessante, comumente sabdes de litio, bario, aluminio e célcio ou argilas, como a bentonita
(NAILEN, 2002), e alguns aditivos, que visam atribuir caracteristicas desejaveis a graxa.

Grande parte dos lubrificantes produzidos atualmente tem como base lubrificante o dleo
mineral, obtido de fontes ndo renovaveis (NAGENDRAMMA,; KAUL, 2012). Porém, h4 alguns
anos, procura-se um desenvolvimento mais consciente, onde se busca diminuir 0s impactos
causados ao meio ambiente. Frente a isso, a substituicdo do 6leo mineral pelo 6leo vegetal pode
ser vista como uma mudanca para diminuir o impacto e desenvolver um produto biodegradavel.
O desenvolvimento destes produtos é um grande desafio para pesquisadores, que devem
desenvolver um produto com caracteristicas semelhantes ou superiores as graxas produzidas com
0 6leo mineral.
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Durante sua utilizacdo, os lubrificantes sdo degradados por diversos fatores, sendo os mais
importantes a oxidacdo e as temperaturas elevadas. O estudo de seu comportamento diante desses
fatores faz com que seja possivel determinar a qualidade e eficacia do lubrificante diante de
condicdes adversas. Sendo assim, as estabilidades oxidativa e térmica sdo pontos cruciais para
estimar de forma mais eficiente a vida Gtil do produto (LIMA, 2009).

Neste trabalho, propriedades termoanaliticas e quimicas foram determinadas apds o
processo de termo-oxidacdo acelerada de graxa lubrificante produzida com o residuo da
destilacdo da borra de neutralizacdo (RDBN) através do teste de estufa de Schaal em diferentes
tempos, a temperatura de 70°C.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Preparo das Graxas Lubrificantes

O 0leo de arroz degomado e o residuo da destilagdo da borra de neutralizacdo (RDBN),
utilizados como 6leo base da graxa, foram cedidos pela empresa IRGOVEL Ltda. (Pelotas/RS,
Brasil). O processo de preparo da graxa lubrificante consistiu de duas etapas distintas:
homogeneizacdo da argila no dleo base e mistura dos aditivos. Primeiramente seguiu-se a
metodologia de Chtourou, Frikha e Trabelsi (2006). A segunda etapa de preparo foi realizada
segundo a metodologia descrita por Stuart e Wallace (2002).

Os aditivos utilizados foram BHT (Sterlitamak Petrochemical Plant, Russia) Carbonato de
Célcio P.A. ACS (Vetec Quimica Fina LTDA, Brasil) e Neodecanoato de Bismuto (Sigma-
Aldrich, Co., USA). O espessante utilizado foi a argila bentonita sddica - Organoclay ARS 80.

2.2. Teste de Estufa de Schaal

Para simular a deterioracdo termo oxidativa das graxas lubrificantes utilizou-se o teste de
estufa de Schaal. Foram colocados 25g de amostra em diferentes frascos de 50 mL e mantidas a
70 £ 2 °C em estufa termostatizada (DL-SE, DeLeo, Brasil). As amostras foram retiradas em
intervalos de tempos regulares 1, 3, 5, 7 e 11 dias. Para estocagem, as amostras foram inertizadas
com gas nitrogénio e armazenadas em refrigerador doméstico (2 + 1 °C — Freezer 220, Consul,
Brasil).

2.3. Analises Termogravimétricas

A determinacdo das propriedades térmicas da graxa lubrificante (Calorimetria
Exploratoria Diferencial - DSC) foi realizada com a utilizacgdo de 10 mg de amostra no
equipamento modelo SDT Q600 (TA Instruments, Delaware, Estados Unidos, com uma taxa de
aquecimento de 20°C/min. em atmosfera de nitrogénio (rampa de temperatura 20° até 600°C). A
curva termogravimétrica (TGA) foi obtida com uma balanca termogravimétrica - SDT 2960 da
TA Instruments (Delaware, Estados Unidos) com uma taxa de aquecimento de 20°C/min (rampa
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de temperatura 20 a 600°C) em atmosfera de nitrogénio para a andlise da temperatura de
degradacéo.

2.4. Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

A anélise de espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) foi
realizada utilizando um modelo IR Prestige-21 (Shimadzu Corporation, Japdo) equipado com
detector DTGS (sulfato de triglicina deuterado).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1. Analises Térmicas

As analises termogravimétricas (TGA) tém por objetivo avaliar a degradacdo, em
porcentagem de massa, térmica da amostra. O eixo principal da Figura 1 mostra as curvas de
perda de massa (%, TGA) vs. a temperatura (°C) da graxa produzida com o RDBN. Através do
diagrama pode-se perceber que o processo de oxidagao acelerada ndo teve muita influéncia sobre
0s termogramas das amostras avaliadas, pois, as curvas estdo muito proximas entre si. Todos 0s
termogramas foram semelhantes com a média das temperaturas de degradacdo entre 342 e 493
°C. Como os principais componentes das graxas sdo 0 Oleo vegetal e a argila bentonita, foi
analisado os picos de degradacdo tendo como base esses dois componentes. Pode-se observar que
houve a formacéo de dois picos de degradacdo semelhantes, o primeiro devido a degradacgdo dos
componentes mais volateis, entre eles os acidos graxos poli-insaturados e monoinsaturados
(SANTOS et al., 2005) e a argila bentonita (LIBANO; VISCONTE; PACHECO, 2012) e o
segundo devido aos compostos menos volateis, como acidos graxos saturados (SANTOS et al.,
2005).

O eixo secundéario do diagrama apresentado na Figura 1 mostra as curvas de Calorimetria
Diferencial de Varredura (DSC) por fluxo de calor (W/g) em funcdo da temperatura (°C). Nas
curvas das amostras ndo degradadas € possivel identificar dois picos exotérmicos, provenientes
das reacdes de liberagdo dos volateis. Segundo Torres et al. (2005) o comportamento de picos
exclusivamente exotérmico é caracteristico de amostras oleosas.
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Figura 1 — Curvas de TGA (perda de massa - %) e DSC (Fluxo de calor - W/g) em fungédo da
temperatura (°C) da graxa produzida com o RDBN analisadas em diferentes dias do processo de
oxidacdo acelerada.

3.2 Espectroscopia no Infravermelho (FTIR)

A espectroscopia no infravermelho (FTIR) é realizada com o objetivo de caracterizar a
composicao quimica de compostos.

A Figura 2 mostra os espectros de infravermelho das graxas produzidas com o RDBN
(Figura 2) analisadas em diferentes dias do processo de oxidacdo acelerada. Através dos
espectros pode-se perceber que a composi¢cdo quimica das graxas analisadas € muito semelhante.
Ainda analisando os espectros, nenhum componente foi formado ou degradado durante o
processo de oxidacdo acelerada em ambas as graxas, pois, nenhum pico foi formado ou extinto
entre os espectros da amostra ndo degradada e os das amostras que sofreram o processo de termo-
oxidagéo.

Os picos que representam a presenca de argila bentonita na amostra estdo sinalizados pelas
letras “a” e “b”, respectivamente, 0 primeiro pico representa 0s grupos —OH presentes em
unidades na camada octaédrica da argila (MANOHAR; NOELINE; ANIRUDHAN, 2006), ja o
segundo ndo foi identificado na literatura especifica para argilas bentonitas, mas segundo
Rohman e Che Man (2010) esses picos sdo vibragdo de estiramentos assimétricos do grupo
metileno (-CHy).

O pico “c” é caracteristico de 6leos vegetais e representa ligacdes —C=0, grupo funcional
ester carbonila dos triglicerideos (MANOHAR; NOELINE; ANIRUDHAN, 2006; ALSTADT;
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KATTI; KATTI, 2012). O mesmo pico foi identificado por Li et al. (2011) no estudo de FTIR
para 6leo de arroz refinado.

O pico representado pela letra “d” é caracteristico das liga¢cbes C-O do carbonato de calcio,
aditivo clarificante que compde significativamente a formulacdo das graxas (10% m/m).

Estes resultados corroboram com os resultados encontrados de TGA e DSC, onde as
amostras de graxas se mostraram estaveis e ndo suscetiveis ao processo de termo-oxidacdo
acelerada.
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Figura 2 - Espectro de infravermelho (FTIR), expresso em transmitancia vs. nimero de onda, da
graxa produzida com o RDBN analisadas em diferentes dias do processo de oxidagao acelerada.

4. CONCLUSOES

O teste de termo-oxidacdo acelerada de estufa de Schaal foi aplicado em graxa lubrificante
produzida a partir do residuo da destilacdo da borra de neutralizacdo (RDBN) em diferentes
tempos, a temperatura de 70°C.

Os termogramas foram semelhantes para a amostra ndo degradada e as amostras que
passaram pelo processo de termo-oxidagcdo acelerada. Nos espectros de FTIR, ndo foram
formados e também ndo houve o desaparecimento de picos entre as amostras analisadas.

Sendo assim, pode-se concluir que a graxa lubrificante estudada possui uma boa
estabilidade termo-oxidativa.
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