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Resumo: O glicerol conhecido comercialmente como glicerina, € um liquido viscoso, incolor, inodoro e
higroscopico, soltvel em agua e alcool, insolivel em éter e cloroféormio. E o principal subproduto
gerado na producédo de biodiesel, correspondendo a aproximadamente 10% do volume total. Apesar
da indastria utilizar parte do glicerol gerado na producdo de biodiesel ainda existem grandes
quantidades estocadas sem uma destinacao final. E com isso faz-se necessaria a busca de novas
alternativas para sua utilizacdo. Este trabalho visou realizar a sintese e caracterizacdo do
monoesteraro de glicerila. O produto obtido foi caracterizado por meio de espectroscopia na regido do
infravermelho e termogravimetria, cujos resultados indicaram a formag¢do do monoestearato de
glicerila (MEG). O MEG obtido foi submetido a testes de solubilidade no qual foi insoltvel em acetona,
hexano e DMSO, e no dicloroetano, 1-Metil-2-pirrolidona e THF apresentou uma faixa de solubilidade,
demostrando algumas caracteristicas do produto.
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Introducao
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O glicerol € o principal subproduto gerado na producdo de biodiesel,
correspondendo a aproximadamente 10% do volume total de biodiesel (ORO, et al.,
2019). O dlicerol que recebe o nome comercial glicerina, € um liquido viscoso,
incolor, inodoro e higroscopico, soluvel em &gua e alcool, insoluvel em éter e
cloroférmio. (RODRIGUES, et al., 2019).

Dentre as novas aplicagcdes do glicerol no Brasil, tem-se a producéo de
propeno, utilizado na producéo de polipropileno, que encontra aplicacdo na industria
de automoveis, eletrodomésticos, producdo de racdo para alimentacdo animal,
producdo de etanol e hidrogénio por processos biotecnolégicos, producdo de acido
férmico a partir da oxidagcdo do glicerol, além da sua polimerizacao e producdo de
aditivos de combustiveis (EZE e HARVEY, 2018; RODRIGUES, et al. 2019; LEMOS,
2018).

Material e Métodos

Reacdo de condensacdao entre o glicerol e o 4cido estearico (funcionalizagéo)

As reacdes de condensagdo do glicerol com &cido estearico foram
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conduzidas em um sistema reacional constituido por um reator do tipo Kettle de 0,5
L ao qual foi acoplado um tubo de Dean Stark e um condensador de bolas. Com o
objetivo de homogeneizar a temperatura foi utilizado um agitador mecénico (Fisatom
713D) acoplado com uma haste de vidro e hélice de teflon. O aquecimento foi
realizado usando uma manta térmica e para monitorar e controlar a temperatura do
sistema reacional foi utilizado um sistema de controle de temperatura constituido de
um controlador universal NOVUS N1200, um termopar tipo K e um diodo de estado
sélido (SED). As reactes foram realizadas adicionando 25 mL de glicerol (0,35 mol)
ao sistema reacional juntamente com o acido estearico na propor¢cdo molar 1:1 e o
catalisador. Como catalisador foi usado o Nafion 417® (catalise heterogénea), o qual
trata-se de uma membrana perfluorinada e reforcada com politetrafluoroetileno
(PTFE) sulfonado, adicionado na forma de fita de 1 cm?® Apds adicionar o glicerol,
acido e catalisador o sistema foi aquecido até a temperatura de 160 °C,
permanecendo durante 210 minutos. A agua, subproduto da reacdo, coletada no

tubo de Dean Stark, foi usada como parametro para identificar o fim da reacao.
Caracterizacao das amostras

As amostras foram caracterizadas por espectroscopia vibracional de absorcao
na regido do infravermelho, utilizando um espectrémetro Perkin Elmer, modelo
Spectrum Frontier, e andlise termogravimétrica, usando um equipamento Perkin
Elmer modelo Pyris 1 TGA no CAITEC, ambos no Centro de Andlises, Inovagéo e
Tecnologia em Ciéncias Naturais e Aplicadas da UEG, CAITEC.

Resultados e Discussao

Reacdo de condensacao entre o glicerol e o 4cido estearico (funcionaliza¢cdo)

Os produtos gerados na reacdo de condensacdo do glicerol com o &cido
esteéarico, é denominado de glicerol funcionalizado ou monoestearato de glicerila
(MEG), possui como subproduto da reagéo a agua a qual foi coletada durante toda a
reacdo, sendo também um indicativo de que a reacdo esta ocorrendo,
correlacionando o fim da reacdo ao fim da producdo de agua. O produto formado
possui aspecto ceroso e o tempo da reacéo foi de 5 horas.

Nas Figura 1 e 2 estdo os espectros vibracionais de absor¢do na regido do

infravermelho por transformada de Fourrier (FTIR) do glicerol e do acido estearico,
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respectivamente. Ja a Figura 3 mostra o espectro vibracional na regido 'ldo }‘
infravermelho do monoestearato de glicerila. O espectro do glicerol apresenta uma
banda alargada na regido de 3400 cm™ caracteristica do estiramento de O-H, assim
como a banda em 1639 cm™ associada & deformac&o angular da ligacdo O—H, e as
bandas em 2918 e 2850 cm™ referentes ao estiramento C-H dos carbonos sp*. No
espectro do MEG, em 1737 cm™ aparece uma banda intensa que é atribuida ao
estiramento de C=0. O deslocamento dessa banda em relacdo ao acido estearico
evidencia a formacdo do grupo éster. Os estiramentos da ligagdo C—O de alcool
secundario e primério localizam-se respectivamente em 1109 e 1046 cm™. Observa-
se que houve a inversdo na intensidade dessas bandas de absorcdo quando
comparado ao glicerol puro, indicando que a quantidade de hidroxilas primarias
diminuiu em relacdo a secundaria, sugerindo que a funcionalizacdo ocorreu
preferencial nas hidroxilas primarias (PAIVA, et al., 2016).

Figura 1: Espectro vibracional de absor¢éo na Figura 2: Espectro vibracional de absor¢do na

regido do infravermelho do glicerol. regido do infravermelho do acido esteéarico.
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Figura 3: Espectro vibracional de absor¢&o na regido do infravermelho do glicerol funcionalizado com &cido

estearico.
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Na Figura 4 estdo as curvas termogravimétricas do MEG, &cido estearico e glicerol

funcionalizado. Na curva do glicerol, observa-se que a curva apresenta um estagio de
perda de massa que inicia em 140 °C e termina em 255 °C, com velocidade maxima de
perda de massa em 246 °C, e 100% de perda de massa. A perda de massa em uma
etapa e a inclinacdo instantdnea na curva indica uma taxa de perda de massa
relativamente rapida, sugerindo que o evento térmico esta associado principalmente a
vaporizacdo por ebulicdo do glicerol, ocorrendo também decomposicdo térmica
simultanea. Na curva do 4cido estearico observou-se uma etapa com 100% de perda de
massa, iniciando em 250 °C e terminado em 300 °C, com velocidade de perda méaxima em
286 °C. O perfil da curva apresenta uma inclinacao rapida, que é caracteristica de eventos
térmicos associados a vaporizacao por ebulicdo. Portanto, a perda de massa foi atribuida
principalmente a vaporizacdo do composto por ebuligdo. Na amostra MEG, a primeira
etapa de 135-237 °C, com 6,43% de perda de massa, foi atribuida a vaporizacdo
simultanea de agua e glicerol que néo reagiu, a segunda etapa de 237-294 °C, com 10,70%
de perda de massa, corresponde a vaporizacdo parcial da amostra, e a terceira etapa na
faixa de 394-356 °C, com 18,56% de perda de massa, corresponde a vaporizagéo parcial
da amostra, e a quarta etapa na faixa de 356-461°C, com 64,31% de perda de massa, foi

atribuida a decomposicéo térmica.

Figura 4: Curvas termogravimétricas do &cido estearico, do glicerol, e das amostras do glicerol

funcionalizado.
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Teste de solubilidade
Realizou-se o testes qualitativos de solubilidade, colocando pequenas quantidades

de MEG em alguns solventes. Na Tabela 1 esta indicado o comportamento do MEG em
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relacdo aos solventes usados. O THF solubilizou a amostra, e em meio do dicloroetano o

produto foi pouco soluvel ja em meio da 1-Metil-2-pirrolidona foi muito pouco soltvel, e

nos demais solventes se apresentou insoluvel.

Tabela 1 — Resultados do teste de solubilidade

Reagentes MEG
Acetona Insolavel
Dicloroetano Pouco soluvel
DMSO Insoltvel
Hexano Insoluvel
1-Metil-2-pirrolidona Muito pouco solavel

THF Soluavel

Fonte: Propria do autor

Por meio das andlises dos espectros de infravermelho e analise
termogravimétrica foi possivel confirmar a formagdo do Monoestearato de glicerila,
indicando que o procedimento de sintese foi adequado. Os testes de solubilidade

indicaram os melhores solventes para o MEG.

BIC/UEG — Bolsas de Iniciacao Cientifica da UEG
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