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1. INTRODUCAO

Monoacilglicerol € um tipico composto que pertence a classe de lipidios
contendo um grupo éster (-COOR) de acido graxo de cadeia longa e dois grupos
hidroxila (-OH). Quase todos os monoacilglicerois podem ser aplicados na
industria farmacéutica, cosmética e alimenticia. Existem também varias outras
aplicagoes, incluindo agentes lubrificantes, plastificantes e aditivos na fabricacao
de téxteis. (NITBANI et al. 2015) Os monoacilglicerois podem ser obtidos a partir
da reacdo de glicerdlise do biodiesel, de acordo com a Figura 1.

Figura 1. Reacdo de glicerolise de etil ésteres.
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O biodiesel € uma mistura de alquil ésteres de acidos graxos, obtido por
transesterificacdo de triglicerideos com alcodis de baixa massa molecular, de
acordo com a reacdo mostrada na Figura 2. E um combustivel ndo téxico e
biodegradavel, derivado de fontes renovaveis (SCHULZ et al. 2011) como o 6leo
de linhaca. Este, derivado das sementes da planta do linho, é um ingrediente
bioativo ndo polar com alto teor de acido a-linolénico. (JEBRANE et al. 2017). Os
alcoois utilizados na transesterificacdo incluem o metanol, etanol, propanol,
butanol e alcool amilico. O etanol, no entanto, por ser renovavel, apresenta
grande potencial para reduzir impactos ambientais e € o candidato ideal para a
sintese de um biocombustivel totalmente biodegradavel. (LOTERO et al. 2005)

Figura 2. Transesterificacdo de triglicerideos.
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R1,R, e Rz= Cadeias carbdnicas de &cidos graxos. R,= Cadeia carbdnica do alcool reagente

A metodologia de transesterificacdo em duas etapas TDSP
(Transesterification Double Step Process) € descrita como uma transesterificacao
consecutiva que incorpora as principais caracteristicas e 0s principios das
catalises basicas e acidas. A primeira etapa ocorre com uma catalise basica
convencional, e a segunda etapa reacional, ocorre com a adicdo de acido
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sulfirico e do alcool quando a mistura reacional apresenta pH entre 12 e
14.(SAMIQOS et al. 2009)

O objetivo deste trabalho foi sintetizar monoacilglicerois através da
glicerdlise do biodiesel de 6leo de linhaga, utilizando catalise basica e solvente
nao toxico.

2. METODOLOGIA

Figura 3. Transesterificacao
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Figura 4. Glicerdlise
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Para caracterizagdo do biodiesel e do monoacilglicerol obtidos foram
utilizadas técnicas como: Ressonancia Magnética Nuclear de Hidrogénio (RMN
'H), Cromatografia Gasosa acoplada & Espectrometria de Massas (CG-MS) e
Cromatografia Gasosa com detector por lonizacdo em Chama (CG-FID),
Espectroscopia de Infravermelho com Transformada de Fourier por Reflectancia
Total Atenuada (FTIR-ATR) e Andlise Termogravimétrica (TGA).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Figura 5. Espectro de RMN *H do 6leo de linhaca, biodiesel e monoacilglicerol.
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Observou-se nos trés espectros sinal em torno de 0,9 ppm, equivalente aos
atomos de hidrogénio do grupo terminal metil da cadeia de acido graxo. Em torno
de 1,2 até 2,8 ppm, sinais referentes a atomos de hidrogénio internos das cadeias
de triacilglicerois de acidos graxos e em 5,3 ppm os hidrogénios olefinicos da
ligacdo dupla carbono-carbono.

Em torno de 5,2 ppm, observa-se sinal referente ao fragmento interno de
hidrogénio do glicerol nos espectros do 6leo de linhaca e do monoacilglicerol.

Observa-se uma diferenca entre os espectros do 6leo de linhaga que possui
sinais entre 4,3 e 4,15 que equivalem ao fragmento externo de atomos de
hidrogénio do glicerol e no espectro do biodiesel um quarteto em 4,12 ppm, e a
auséncia de sinais em aproximadamente 4,3 ppm, confirma que nado ha
monoacilglicerois, diacilglicerois e triacilglicerois residuais indicando que a reagao
foi completa.

Os dados de integragdo de alguns dos picos do biodiesel foram utilizados
para avaliar a conversao de 6leo em ésteres etilicos (Cgg). O pico que aparece
em 4,12 ppm corresponde ao biodiesel e o pico em 2,30 ppm foi escolhido para
representar todos os possiveis subprodutos que podem ter sido formados e 2
equivale ao fator de normalizagao:

Cer = 22222 100 Equacio 1
o 2 /&

Obteve-se um resultado de 96,62%, considerado satisfatorio, de acordo com
o resultado de Guzatto (Guzatto et al. 2012), no qual atingiu uma taxa de
conversdo em ésteres etilicos superior a 97%.

Os sinais em 3,72 e 4,14 ppm no espectro do produto da glicerdlise, sao
caracteristicos da formag&o de monoacilglicerol.

Através da comparacao entre os cromatogramas obtidos na analise (CG-
FID) do biodiesel e do monoacilglicerol, foi possivel calcular a conversao dos
ésteres etilicos, a seletividade e o0s respectivos rendimentos para
monoacilglicerois (MAG), diacilglicerois (DAG) e triacilglicerois (TGA). A analise
cromatografica foi realizada de acordo com o método ASTM D6584 com solucdo
derivatizante BSTFA.

Tabela 1. Resultados obtidos para o produto da glicerolise
Converséo dos Seletividade Rendimento
ésteres etilicos (%) (%)

(%)

MAG DAG TAG MAG DAG TAG
Resultados 66 69 29 1 47 19 1

O produto possui a quantidade minima de monoacilgliceréis necessarios
para uso como emulsificantes em alimentos, de acordo com a Organizacao
Mundial de saude.

A andlise da amostra por CG-MS permitiu identificar e quantificar os ésteres
etilicos presentes no biodiesel. Foram identificados os seguintes ésteres etilicos:
Palmitato de etila 9,53%; Linoleato de etila 59,40%; Oleato de etila 26,08%;
Estearato de etila 5%.

Na analise termogravimétrica do biodiesel mostra uma perda de quase 89 %
de massa em apenas uma etapa, entre 200 e 280 °C, o que pode ser atribuida a
degradacdo da matéria organica e uma perda de quase 12 % de massa em um
intervalo de temperatura entre 280 e 600 °C, quando ocorre a decomposi¢cao
guase completa do produto. Ja o termograma obtido do monoacilglicerol, quando
comparado ao do biodiesel apresenta uma diferengca no modo como a matéria
organica é degradada na amostra. Apdés a perda de uma quantidade muito
pequena de agua livre até 150 °C ocorre uma degradacédo de mais de 80% da
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amostra até 500 °C, havendo a degradacdo dessa matéria organica em varias
etapas, onde as hidroxilas presentes no monoacilglicerol interferem no
mecanismo de degradacdo da amostra, induzindo uma degradacdo em
temperaturas mais baixas, porém mais lenta.

Figura 6. Curvas do TGA de amostras de biodiesel e monoacilglicerol.
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4. CONCLUSOES

Conclui-se que a metodologia utilizada para sintese de biodiesel é efetiva,
pois foi possivel obter biodiesel pela utlizacdo do etanol na reacdo de
transesterificacdo com uma taxa de conversao em ésteres etilicos de 97%. Foi
possivel também, sintetizar o monoacilglicerol com uma conversao satisfatéria de
66%, com alta seletividade para o monoacilglicerois de 69% e rendimento de
47%. O produto foi obtido e purificado sem uso de solventes toxicos,
apresentando uma quantidade minima de monoacilglicerdis necessarios para uso
como emulsificantes em alimentos, de acordo com a Organizacdo Mundial de
saude, através do emprego de uma quimica verde e sustentavel.
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