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Resumo: Foi realizada a sintese do derivado do glicerol que foi denominado de glicerol funcionalizado.
Este derivado foi obtido a partir da esterificacdo de uma das hidroxilas primarias do glicerol com o acido
miristico. Em uma segunda etapa esse material foi usado como precursor na sintese do poliéster
juntamente com o acido azelaico em uma reacao na auséncia de solvente, usando Nafion 417® como
catalisador. O produto obtido foi caracterizado por espectroscopia vibracional na regido do
infravermelho por transformada de Fourrier, analise termogravimétrica, ressonancia magnética nuclear
de hidrogénio, testes qualitativos de solubilidade e calorimetria exploratéria diferencial. A partir dessas
analises foi possivel confirmar a conversao dos grupos hidroxilas e carboxilas em grupos ésteres. A
estabilidade térmica do produto foi superior & dos precursores indicando a formacédo de uma nova
espécie quimica. ATg foi de -32,8, sendo proxima a poliésteres com composi¢do semelhante descritos
na literatura. A unidade de repeticdo proposta para o polimero foi confirmada. O produto mostrou-se

soliivel em uma série de solventes como cloroformio, acetato de etila, entre outros.
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Introducao

Diante da necessidade de fontes renovaveis e ambientalmente seguras de energia,
ganham destaque os biocombustiveis, em especial o biodiesel. O glicerol € o principal
subproduto do processo de produgédo de biodiesel e recentemente se tornou uma
abundante matéria prima renovavel (LAPUERTA et al., 2015).

A literatura reporta uma série de aplicacbes do glicerol nas mais diversas areas
(MONTEIRO et al., 2018). Entre elas se destaca a sintese de poliésteres os quais
podem ser aplicados nas mais diversas areas como biomedicina, revestimento,

biofilmes, entre outros. O interesse por esta classe de materiais se justifica pelo seu
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carater renovavel, biodegradavel e a possibilidade de ajustar as propriedades em
funcdo das condicdes sintéticas (HAZARIKA; KARAK, 2018). Neste sentido, este
trabalho se justifica ha necessidade de desenvolver estratégias que fornecam valor

agregado ao glicerol coproduzido com o biodiesel.

Material e Métodos

O glicerol funcionalizado com &cido miristico (GFAM) foi adicionado em um reator do
tipo Kettle juntamente com o Acido Azelaico (AA) e o catalisador Nafion 417®. Foram
acoplados ao reator o tudo de Dean Stark e condensador de bolhas para coleta de
adgua coproduzida, agitador mecanico para homogeneizacdo do sistema, manta
térmica e controlador térmico. A reacao se procedeu por 360 minutos em 190 °C. O
produto, GFAM_AA, foi caracterizado por espectroscopia vibracional na regido do
infravermelho com transformada de Fourrier (FTIR), analise termogravimétrica (TGA),
calorimetria exploratéria diferencial (DSC), ressonancia magnética nuclear de

hidrogénio (RMN1H) e teste qualitativo de solubilidade.

Resultados e Discussao

O aspecto fisico do GFAM_AA foi de um material aderente viscoso. Na Figura 1 sédo
apresentados os espectros FTIR do GFAM_AA e dos precursores e na Tabela 1 estao
descritas as atribuicGes das principais absorcdes. Na Figura 2 estdo representadas as
curvas termogravimétricas e as respectivas derivadas do produto e dos reagentes. Na
Figura 3 esta apresentado o termograma do GFAM_AA, no qual estdo identificados a
temperatura de transic¢éo vitrea (Tg) e a temperatura de fusdo das regides cristalinas
do material polimérico e na Figura 4 é apresentado o espectro de RMN1H.

A formacgéo do poliéster foi confirmada pela auséncia da banda de estiramento O—
H de alcool e de acido carboxilico e pela absor¢cdo em 1739 cm-1, caracteristica de
esticamento C=0 de éster, no espectro do GFAM_AA, indicando a conversdo dos
grupos carboxilicos em grupos ésteres. Corroborando com esses dados, tem-se o

aumento na estabilidade térmica, mostrado nas curvas termogravimétricas, indicando
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a formacdo de uma nova espécie quimica. A temperatura de transi¢éo vitrea (Tg), foi

de -32,8 °C, correspondente a de materiais com composicédo semelhante descritos na
literatura (CONEJERO-GARCIA et al. 2017). Os picos de RMN correspondem a da

estrutura da unidade de repeticdo proposta.

Figura 1: Espectros FTIR do GFAM_AA e dos precursores.
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Tabela 1: Atribui¢cdes das principais atribuictes de FTIR.

Numero de onda/ Atribuicdes

cm?

3700 — 2286 Estiramento O—H

3700 - 3065 Estiramento O—H

2927 e 2851 Estiramento C—H
1739 Estiramento C=0
1700 Deformacdo C—O—H e estiramento C=0
1107 Estiramento C—O (2°)
1041 Estiramento C—O (1°)

Figura 2: Curvas termogravimétricas e derivadas do GFAM_AA e precursores.
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Figura 3: Curva de DSC do GFAM_AA.
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Figura 4: Espectro de RMN1H do GFAM_AA.
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Foram realizados teste qualitativos de solubilidade e o GFAM_AA mostrou-se soluvel
em cloroférmio, acetato de etila, metil-etil-cetona, tetrahidrofurano. No entanto,
mostrou-se insolivel em metanol, hexano, isopropanol e agua. Esses testes foram
importantes para se determinar o solvente para o RMN1H e pode colaborar para se

determinar uma possivel aplicacao.

Por meio das técnicas de caracterizacdo realizadas verifica-se que nas condicfes
reacionais utilizadas foi possivel obter o poliéster. Técnicas suplementares sao
necessarias para se obter mais informagfes quanto ao tamanho da cadeia polimérica.
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