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Introducéao

Os élcoois neopentilicos compreendem o 2,2-dimetil-
1,3-propanodiol (NPG), o 2-etil-2-hidroximetil-1,3-
propanodiol (TMP) e o 2,2-dihidroximetil-1,3-
propanodiol(PER). Na preparacdo de seus ésteres
graxos, que tém excelente acéo lubrificante, formam-
se mono-, di-, tri- ou tetra-derivados (conforme o
alcool empregado) e em propor¢des que dependem
das condigbes de reagdo. Quando se pretende
favorecer a formacgdo de um dos ésteres (mono, di, tri
ou tetra) é importante dispor de técnicas que
permitam correlacionar a distribuicAo de produtos
obtidos, qualitativa e gquantitativamente, com estas
condi¢cbes, como a cromatografia por exclusdo de
tamanho (GPC) e a espectrometria por ressonancia
magnética de *C (RMN **C). Neste trabalho, os
ésteres de acidos de 12 a 18 carbonos foram
preparados \ariando-se as quantidades de reagentes
e de catalisador, o acido p-toluenossulfénico (1-3%),
com refluxo em tolueno e aparelhagem de Dean-
Stark.

Resultados e Discussao

Os produtos foram analisados por espectrometria no
infravermelho (FTIR); por GPC (3 colunas de
poliestireno (PS) de 50 a 500 A, calibracdo com PS e
ésteres neopentilicos totalmente substituidos) por
RMN ®C (Bruker 4,7 Tesla, seq. “gated decoupling”).
Os resultados obtidos (Tabela |1 e Figura )
evidenciaram uma boa correlacdo entre os dados
quantitativos obtidos por RMN (intensidade do sinal
de carbonila) e as areas dos picos cromatograficos
(GPC). A técnica de RMN **C néo detectou C=0 com
concentracao < 5%, porém foram observados d(ppm)
distintos para os carbonos C-O dos componentes
com diferentes graus de substituicdo. Estas analises
permitiram nostrar o efeito da diminuicdo da % de
catalisador e do excesso de alcool, que favoreceram
a formacdo de mono—derivados de NPG e TMP. No
caso d PER, estas modificacdes foram ineficazes,
devido & baixa solubilidade em tolueno. A tendéncia
foi a da formacdo dos derivados mais substituidos a
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medida em que o mono-derivado, se formava, por ser
esse produto sol(vel em tolueno.
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Figura | Correlagdo entre os resultados quantitativos
por GPC e RMN de ésteres graxos .

Tabela | Distribuicdo dos teores de ésteres de
laurato (C12) de NPG obtidos em diversas condicdes
reacionais.

Acido:alcool | Catalisador | GPC % RMN %
%/ g acido | Mono:di Mono:di
2:1 2 4:96 0:100
1.1 2 71:29 -
1.1 15 55:45 56:44
1.1 1 61:39 67:33

Conclusoes

As duas técnicas foram complementares quanto a
andlise qualitativa e quantitativa dos ésteres graxos
de &lcoois neopentilicos, permitindo avaliar o efeito
das condi¢cbes de reacdo.
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