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Introducao

O aumento na demanda de biodiesel utilizado em
misturas junto ao diesel de petr6leo tem gerado um
excedente de glicerol, que o mercado industrial ndo
consegue absonver’. Este co-produto da
transesterificacdo de 6leos vegetais, vem sendo nos
dltimos anos, alw de estudos que levem a sua
transformagdo em produtos de maior valor agregado,
tais como, bio-polimeros, éteres e cetais, os quais

estdo sendo testados como aditivos para
(bio)combustiveis.?
Recentemente, empregamos 0 NbCls; como

catalisador em reacGes concorrentes de
eterificacdo/esterificacdo® em substituicdo a Aacidos
minerais utilizados nestes processos. Neste trabalho
propomos o emprego do NbCls na sintese do solketal
a partir do glicerol bruto.

Resultados e Discussao

A constante preocupa¢do com o meio ambiente, tem
levado a comunidade cientifica a desenwolver nowos
catalisadores para reacdes classicas, neste sentido,
diversos trabalhos relatam o uso de catalisadores
heterogéneos com caracteristicas basicas ou acidas
em substituicdo a catalisadores minerais.*

Buscando condicbes limpas, que respeitem o0s
principios da Quimica Verde® para reacbes de
formac&o de cetais, neste processo, empregamos 0
NbCls juntamente com silica gel como catalisador na
sintese do solketal. A silica gel foi previamente
sintetizada a partir da mistura de areia de construgdo
e carbonato de sédio, a qual foi aquecida a 800° C
durante 4 h, resfriada a t. a., lavada com agua em
ebulicdo e a solugdo resultante acidificada com
H,SO, até total precipitacdo, a silica foi filtrada e
aquecida a 400° C por 2 h.

O processo reacional consistiu na adicdo simultanea
a um baldo de 2 bocas (250mL) de silica gel
(9%m/m), acetona (17,24 mmol), glicerol (0,50 mmol)
e NbCls (20,0%mol/mol). A reacéo foi processada sob
agitacdo a t.a sem a adicdo de solvente, tais como,
tolueno ou benzeno, frequentemente utilizados em
reacdes de formacdo de cetais, a fim de se retirar a
agua formada no meio reacional. Uma aliquota da
mistura reacional foi coletada a cada 30 min. e o

38%Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

processo de conwersdo do glicerol a solketal
acompanhado por CG/EM (figura 1).
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Figura 1. Reacdo de cetalizagado do glicerol.

Ap6s 2h de processo reacional, a mistura foi filtrada
sob presséo reduzida para remocéo da silica gel e do
oxido de niébio, oriundo da transformacédo do NbCls a
Nb,Os pela acdo da atmosfera. O produto (solketal) foi
transferido a um funil de separac¢éo, lavado com éter e
solugdo saturada de NaHCO,; até pH=6, seco em
Na,SO, anidro e posteriormente purificado por
destilagdo sob pressao reduzida. O rendimento obtido
por CG/EM foi de 100% e apds purificacdo de 95%.

Conclusoes

Com este trabalho inserimos uma nova metodologia
na sintese do solketal, que se caracteriza por ser um
processo simples, limpo e ambientalmente correto,
nao necessitando do uso de solventes, pois o
deslocamento do processo reacional também é
realizado pelo o emprego de silica como suporte e
adsorvente da agua formada. Descrevemos que o
NbCls na presenca de alcoois conduz a formacao de
alcoolatos de niébio,® desta forma, estudos est&o
sendo realizados pelo nosso grupo de pesquisa a fim
de que possamos propor um mecanismo para este
processo de formacéo do solketal.
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