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1 INTRODUCAO

Esteres de acidos graxos e derivados possuem grande aplicacdo na industria
de cosméticos, alimentos e farmacéutica devido a sua biodegradabilidade e baixa
toxicidade. Esteres de cadeia curta sdo importantes flavorizantes e aromatizantes de
alimentos, enquanto que os ésteres de cadeia longa estdo sendo estudados para
sua utilizac&o na producéo de biodiesel e como ceras na indGstria 6leoquimica.*™

Em geral, a preparacdo desses compostos exige condi¢cdes onerosas, catalise
acida, altas temperaturas e conversées incompletas. A esterificacdo pode ocorrer
em meio basico ou acido. Geralmente € utilizado acido cloridrico ou &cido sulfarico
para o processo de esterificacdo, sendo estes acidos fortes e oxidantes, além de
necessitarem de grande cuidado durante seu manuseio. Neste trabalho, utilizamos o
acido p-toluenossulfénico (p-CH3CgHsSO3H) que € um dos poucos acidos fortes no
estado sdlido e ndo oxidante que facilita manuseio e utilizacéo.

Nos Ultimos anos vem aumentando a utilizacdo do ultrassom em reacodes
organicas. Isto ocorre devido as vantagens que essa ferramenta proporciona como a
reducdo do tempo de reacdo, a reducdo do consumo de energia, reducdo na
guantidade de solventes e aumento do rendimento das reacdes. O ultrassom tem
um frequéncia caracteristica num intervalo acima de 20 KHz, sendo que a
sensibilidade do ouvido esta na faixa de 10 KHz a 18 KHz (Fig. 1). O que torna o
ultrassom uma ferramenta tdo poderosa é o fendmeno fisico da cavitacdo, baseado
no processo de criar, aumentar e implodir cavidades de vapor e gases.””’
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Figura 1 — Regides de frequéncia do som.”

Nosso laboratério tem se especializado na preparagdo de varias substancias
via sonoquimica, dentre elas podemos citar, acetilenos, iminas pirazéis e tiazéis. Em
continuacdo, ao nosso interesse pela irradiacdo de ultrassom em quimica organica,
0 nosso trabalho visa otimizar a sintese de ésteres de &cidos alifaticos saturados
pela reacdo de &cidos graxos com etanol via irradiacdo de ultrassom em acido p-
tolueno sulfénico como catalisador.
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2. METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)
2.1. Espectrometria de Massas e Infra-Vermelho

As analises de massas foram obtidas em Espectrometro de massas Hewlett
Packard, modelo 6890/MSD5973, com um injetor split-splitless e equipado com uma
coluna HP-Innowax capilar (30m x 250 um) e o gas He foi usado como gas de
transporte (56Kpa). Os espectros de absor¢cédo no Infravermelho foram obtidos em
espectrofotdmetro Shimadzu IR-21 no intervalo de 4000 a 400 cm™. As amostras
foram analisadas na forma de pastilhas de KBr.

2.2. Ultrassom

As reacdes foram realizadas em um aparelho de ultrassom Sonics, modelo VC
500, serial 480357, 500 Watts, frequéncia 20KHz, 220 V.

2.3. Procedimento Experimental

Em um recipiente adequado, o &cido graxo la-e (2,5 mmol) e o acido p-
toluenossulfénico (1,5 mmol) foram misturados ao etanol (17,27 mL) e sonicado
durante 20 minutos a temperatura ambiente. Apds o tempo indicado, o alcool foi
evaporado sob presséo reduzida. O residuo foi dissolvido em agua deionizada (35
mL), o produto foi extraido com éter etilico (3 x 20 mL) e a fracdo organica foi seca
com sulfato de sodio anidro e filtrada. O solvente foi evaporado sob vacuo para
obtencao dos ésteres puros 2a-e.

Octanoato de etila 2a: massa exata: 172.26. IR: m (cm™) 1720-1760, 160—
1200, 2800-2960; m/z (%) 172(M*1, 2), 127 (36), 115 (11), 101 (40), 88 (100), 73
(20), 57 (40), 41 (31).

Decanoato de etila 2b: massa exata: 200.32. IR: m (cm™) 1720-1760, 1160—
1200, 2800-2960; m/z (%) 200(M*1,3), 155(21), 143(5), 88(100), 73(19), 55(26),
43(30).

Dodecanoato de etila 2c: massa exata: 228.37. IR: m (cm™) 1720-1760, 1160—
1200, 2800-2960; m/z (%) 228(M*1, 7), 183(15), 157(17), 143(8), 129(8), 115(8),
101(54), 88(100), 73(18), 55(27), 43(33).

Tetradecanoato de etila 2d: massa exata: 256.42. IR: m (cm?) 1720-1760,
1120-1200, 2800-2960; m/z (%) 256 (M*1, 7), 211(9), 157(17), 101(60), 88(100),
73(17), 55(26), 43(35).

Palmitato de etila 2e: massa exata: 284.48. IR: m (cm) 1720-1760, 1160-
1200, 2800-2960; m/z (%) 284(M'1, 9), 241(9),157(17), 143(9), 101(61), 88(100),
70(17), 55(26), 43(35).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A busca por metodologias alternativas e eficientes tem mobilizado a
comunidade quimica. Baseado nisso, este trabalho propde uma rota alternativa para
a sintese de ésteres etilicos, utilizando etanol, um solvente biorenovavel, e acido p-
toluenossulfénico como catalisador, como demonstrado na Fig. 2. Os produtos foram
obtidos em alto rendimento, utilizando tempos de reacao significativamente menores
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do que os exigidos sob condi¢cdes de reacdo convencionais descritos na literatura (3-
5 horas).
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Figura 2 — Esquema para a sintese de ésteres

Todos os produtos foram identificados por Espectrometria de Massas e Infra-
vermelho. Em comparacdao com os métodos convencionais, as principais vantagens
do nosso processo em ultrassom sao: reacdes rapidas; melhores rendimentos;
reacbes de facil manipulacdo dos reagentes e ainda, possibilidade de uso de
reagentes menos agressivos ao meio ambiente. Os resultados obtidos séo
apresentados na Tab. 1.

Tabela 1 - Rendimentos® obtidos para 2a-e \ia metodologia convencional e sonoquimica.

Ultrassom Conv. FM
(%) (%) (Massa)g/mol

2a \\/ﬁ\v/\jfj/OEt 84 gy woHO:

(172,26)
2b WOYOB s 74 GO
SR
IR . A
R N

#rendimento do produto isolado

N° Estrutura

4 CONCLUSAO

Nesse contexto, foi desenvolvido um procedimento simples, pratico e
melhorado para a sintese de ésteres via sonocatalise. Vantagens significativas do
método incluem o fato de que: (i) a reacdo € simples de executar, (ii) os produtos
sdo isolados com bons rendimentos (83 — 97%) e (iii) as reacdes sdo rapidas (20
minutos).
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