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RESUMO

A cinética da reacdo de esterificacao do &cido caprilico com 2-etilhexanol foi avaliada nas condicGes
6timas do processo e verificada qual a influéncia do &lcool residual no indice de acidez para medir
a conversdo e avaliar o tempo necessario da conversdo do acido em ester. As reacdes foram
realizadas em um reator de vidro sob condicdes fixas de temperatura e pressdo. As cinéticas foram
obtidas a 120°C, com razéo molar &cido/alcool de 1:6, e o tempo de reacao foi de 6 horas sem 0 uso
de catalisadores. O comportamento cinético observado em todas as horas da reacdo teve como
melhor resultado uma conversdo de 62,49% na 6° hora de reacdo. Os resultados foram avaliados
através do indice de acidez do produto obtido destilados e ndo destilados.

Palavras-chave: Esterificagdo, Alcool, Acido Caprilico.

ABSTRACT

The kinetics of the esterification reaction of caprylic acid with 2-ethylhexanol was evaluated under
the optimum conditions of the process and verified the influence of residual alcohol on the acidity
index to measure the conversion and also evaluate the time required for the conversion of the acid
to ester. The reactions were carried out in a glass reactor under fixed conditions of temperature and
pressure. The kinetics were obtained at 120°C, with an acid/alcohol molar ratio of 1: 6, and the
reaction time was 6 hours without the use of catalysts. The kinetic behavior observed in all hours of
the reaction resulted in a conversion of 62.49% in the 6th hour of reaction. The results were
evaluated through the acidity index of the product obtained distilled and non-distilled.

Keywords: Esterification, Alcohol, Caprylic Acid.
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1 INTRODUCAO

Também denominado de &cido octandico, o &cido caprilico € um liquido viscoso com sabor
ligeiramente rancoso, pouco solivel em agua (STEINSTRAESSER, 2018). Este acido carboxilico
se faz presente no leite de alguns mamiferos, principalmente no dos caprinos, correspondendo de
1,5% a 3,3% da composicao do leite de cabra (ALTINOZ, OZPINAR, SEIFRIED, 2020; LEMARIE
et al, 2016). Seu nome decorre de sua presenca no leite destes mamiferos (caprinos). Este composto
organico saturado apresenta 8 carbonos sem a presenca de insaturacdes e pode ser encontrado com
frequéncia na regido Nordeste, principalmente nos 6leos de babacu e de coco, nas concentracfes
percentuais de 3,5 e 10 %, respectivamente.

O processo de formacdo de ésteres ocorre através de reacdes entre acidos carboxilicos (-
COOH) e alcoois (-OH) como metanol, etanol e butanol, ou ainda, alcoois de cadeias mais longas e
ramificadas como 2-etilhexanol, trimetilopropanol, onde nesse processo ha formacéo do éster e da
agua como subprodutos da reacdo (BHANDARI et al., 2013; BRAHMKHATRI et al., 2012;
ORJUELA et al., 2012; ZENG et al., 2016). Portanto, a esterificagdo tornou-se um processo
frequentemente utilizado na industria de biocombustiveis, farmacéutica, de cosméticos e
alimenticia.

Uma forma de determinar a presenca de ésteres como produtos na reacdo de esterificacdo é
através da medida do indice de acidez (1A) do produto da reacdo. Este parametro qualitativo revela
a quantidade de acidos graxos livres (AGL) oriundos do processo de hidrolise de glicerideos
(VIEIRA et al., 2018.). O indice de acidez representa a massa de hidréxido de potéassio (KOH) em
miligramas que sdo necessarias para neutralizar um grama de amostra. O calculo € feito em funcéo
do volume de solucéo basica de KOH gasto na titulacdo (SILVA et al., 2013; LUZT, 2008).

Diante disto, o objetivo deste trabalho é avaliar a influéncia do alcool na determinacéo da
acidez dos produtos da reacdo de esterificacdo do acido caprilico com o alcool 2-etilhexanol. Cabe
ressaltar que o acido carboxilico escolhido apresenta adequada solubilidade e baixa viscosidade que
sdo condicOes relevantes para a ocorréncia das reacOes de esterificacdo (STEINSTRAESSER,
2018).

2 METODOLOGIA

2.1 ESTERIFICACAO COM O ACIDO CAPRILICO

A esterificacdo ocorreu através da reacao entre o acido caprilico e o alcool 2-etilhexanol, utilizando
a razdo molar de 1:6 &cido/alcool, com temperatura de 120 °C, em atmosfera de N2, com duracao

de 6 horas de reacdo. O sistema reacional foi formado utilizando-se um reator de vidro acoplado a
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um condensador, onde adicionou-se inicialmente o &cido caprilico, e em seguida o alcool,
aquecendo a mistura em uma velocidade de 5° C - min-! sob agitagdo magnética a 600 rpm, até
atingir a temperatura maxima de 120° C.

Durante a reacdo foram retiradas aliquotas de 20 mL a cada hora para determinacdo dos
indices de acidez. De cada aliquota foram determinados dois indices de acidez, um com a amostra
ndo destilada e o outro com a amostra destilada sob pressdo reduzida em um equipamento
denominado de Kugelrohr a 120° C. A conversao do acido graxo em éster foi monitorada também
atraves da cinética de reacdo com intervalo de 1 hora entre cada medida do indice de acidez (DUAN
et al., 2016).

2.2 DETERMINACAO DO INDICE DE ACIDEZ

O indice de acidez foi determinado pelo método volumétrico de neutralizacdo. Foram
pesados em um erlenmeyer de 125 mL 2,0 g da amostra, posteriormente foram adicionados 20 mL
de élcool etilico neutralizado (Itaja, 96%) e 3 gotas do indicador fenolftaleina (Tec-Lab, 1%). Ap6s
a adicdo dos reagentes, a amostra foi titulada com solugdo padronizada de KOH a 0,1 mol L até
observar a mudanca de cor na titulacdo. A solucao titulante de KOH foi padronizada com o padréo
primario biftalato de potassio (CsHsKOs).

A medida do indice de acidez do &cido graxo também foi realizada, em duplicata, como
forma de obter o valor do branco (acido caprilico). A equacéo utilizada para o calculo da acidez foi
pelo método (AOCS Cd 3d-63), como também foi usado uma equacéo para analisar a conversao.

As equacOes 1 e 2 estdo dispostas a seguir:

__ VxNxfxMM

m

I.A Eq. 1
Onde:

I.A — indice de acidez

V - Volume gasto da solugdo titulante (mL)

N - Normalidade da solucéo titulante (N)

f - Fator de corregdo da solucéao

MM - Massa molar da espécie titulante (g/mol)

m - massa pesada de amostra (g).

(Acidez final)
Acidez inicial

R =100% x ~ 100 Eq. 2

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
As medidas dos indices de acidez para amostras dos produtos das rea¢des sem o0 processo de

destilacéo estdo dispostas nos quadros a seguir:

Braz. J. of Develop., Curitiba, v. 6, n. 9, p.69708-69715, sep. 2020. ISSN 2525-8761




JRrazilian Journal of Development

Quadro 1: Teste de acidez de amostras ndo destiladas

Tempo de reacéo (hora) indice de acidez Conversoes (%)
(mg KOH/g)

0 387,67 0

1 53,299 86,25
2 52,087 86,56
3 46,922 87,89
4 47,204 87,82
5 40,259 89,61
6 38,021 90,19

Fonte: O autor (2019).

O indice de acidez das amostras de acido caprilico foi medido em duplicata, tendo como
valor médio 387,67mg KOH/g de &cido caprilico. Na primeira hora da reacéo de esterificagdo foi
possivel observar um decréscimo na acidez, mostrando que houve conversao. Foi observada uma
reducdo no indice de acidez do produto na 62 hora de conversdo de 90,19%. Apds o estudo das
reacGes com as aliquotas sem serem destiladas, pode-se observar que houve uma conversao alta do
acido caprilico em éster.

Os indices de acidez das amostras destiladas obtiveram os seguintes resultados, que estdo

dispostos no quadro 2 a seguir:

Quadro 2: Teste de acidez e conversdo amostras destiladas

Tempo de reacéo (hora) Indice de acidez Conversdes (%)
(mg KOH/qg)

0 387,67 0

1 238,75 38,54
2 201,73 47,96
3 208.95 46,09
4 195,97 49,44
5 147,01 62,07
6 145,79 62,39

Fonte: O autor (2019).

Apos as determinaces dos indices de acidez foi possivel analisar que a amostra apos
destilacdo no Kugelrohr apresentou resultados de conversdes abaixo dos valores observados nas

amostras nédo destiladas (quadro 1), portanto observa-se que ha uma interferéncia na determinagéo
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do indice de acidez em consequéncia da presenca do &lcool (2-etil-hexanol) na amostra, mascarando
o0 valor verdadeiro da converséo.

O grafico 1 mostra o comportamento das duas reagdes de esterificagéo.

Grafico 1: Valores de conversdo das amostras destiladas e ndo destilagao

Conversoes das amostras

= Amostras ndo destiladas ~ ® Amostras destiladas

86,25% 86,56% 87,89% 87,82% 89,61% 90,19%

62,39%

62,07%

49,44%

47,96%

46,09%

38,54%

1h 2h 3h 4h 5h 6h

Fonte: O autor (2019).

Através da andlise do grafico 1 observou-se que as amostras destiladas e ndo destiladas
obtiveram uma consideravel diferenca entre as conversdes, portanto ja na 1% hora de reacdo a
diferenca chegou a 47,71% entre as duas amostras, demostrando a interferéncia do &lcool no
rendimento das reagdes.

Observou-se que a amostra retirada na 6 hora obteve o maior rendimento, contudo esta
conversdo é muito préxima da amostra retirada na 52 hora, sugerindo que a reacdo poderia ter sido
encerrada j& neste momento, ndo havendo necessidade que a reagdo continuasse a ocorrer por mais

uma hora (62 hora).

4 CONCLUSAO

Na esterificacdo do &cido caprilico foi avaliada especificamente a condicdo do alcool 2-¢etil-
hexanol residual na amostra a ser titulada, portanto a presenca do alcool no produto obtido ao
determinar o indice de acidez, mostra uma alteracéo significativa no valor da conversao em relacdo
ao produto destilado no Kugelrohr evidenciando a interferéncia do alcool nas amostras nao
destiladas.
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Conclui-se que € necessario a destilacdo do produto esterificado para a determinacdo do
indice de acidez e consequentemente para avaliacdo da conversdo da reacdo, porquanto o alcool

residual interfere diluindo a amostra, apresentando uma falsa conversdo nas reacdes.
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