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Introducao

Em trabalhos anteriores 0 nosso grupo de pesquisa
demonstrou que haletos ou sulfatos metalicos
suportados em silica ou alumina® sdo extremamente
ativos na catélise de reacdes de esterificacéo,
porém pobres, ou falham completamente, na
esterificacdo da  mistura  ArCOOH/ArCH,OH.
Buscando suprir essa deficiéncia, estd sendo
realizado o estudo da aplicacdo de NbCls como
catalisador na esterificacdo dessa mistura.

Resultados e Discussao |

Neste trabalho, inicialmente foi testado o NbCls
como catalisador na sintese do benzoato de benzila,
O processo reacional foi realizado a t.a., sem a
presenca de atmosfera inerte ou adicdo de
solventes (tolueno ou benzeno) frequentemente
empregados. Adicionou-se simultaneamente o 4cido
benzoico (1.0 mmol), o alcool benzilico (5.6 mmols)
e o0 NbCls (0.20 mmol). O tempo reacional foi
determinado através de CCD empregando uma
mistura dos eluentes hexano e acetato de etila na
proporgéo de 6:4. Mesmo apds 24 h de reagdo ndo
foi verificado o consumo total do &cido benzdico
utilizado como reagente limitante, sendo o
rendimento obtido em torno de 15% (confirmado por
CG/EM). Devido ao baixo rendimento aumentou-se
a propor¢cdo de NbCls empregado na reacdo, ou
seja, foi utilizado 1.0 mmol e 1.5 mmol sendo que
em todo o processo foram mantidas as mesmas
condicdes citadas anteriormente. Apdés 3hs de
reacdo foi obtido o éster entre 90 e 98% de
rendimento  (CG/EM) respectivamente.  Esse
excelente resultado propiciou o emprego do NbCls
em outros processos de esterificacdo (Fig. 1).
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Figura 1. Reacéo de esterificacdo em NbCls
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Na etapa final do processo reacional, o produto foi
filtrado sob pressao reduzida para remogédo do 6xido
de nidbio, formado no meio reacional, transferido e
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extraido em um funil de separagdo contendo éter
etilico (3x20 ml), solugdo saturada de Na,CO3; e em
seguida foi seco em Na,SO;.

Conclusodes

Diante desse resultado, a lacuna existente na
literatura, referente & sintese de ésteres onde o
alcool contem grupamentos aromaticos em sua
estrutura foi suprido com éxito. Neste momento do
trabalho estd sendo proposto um novo mecanismo
para esse processo reacional, visto que o
rendimento reacional aumentou quando foi utilizado
quantidade equivalente (90%) e com 15
equivalentes apresentando conversao de 98% para
0 respectivo éster, fato que levou a conclusédo de
que o NbCls participa ativamente do processo
reacional como reagente e também como
catalisador. Em outro trabalho® foi descrito que
NbCls na presenca de alcoois leva a formagéo de
uma mistura de alcoolatos, assim como,
Constantino e colaboradores® empregaram NbCls na
sintese de 1-Indanonas, onde descrevem que seu
uso em quantidades equimolares ou em pequeno
excesso quando na presenga de acidos carboxilicos
leva a formacao de cloretos de &cidos. Baseado nos
resultados desses trabalhos, acredita-se que o
mecanismo reacional deva passar pela formacéo de
cloretos de acidos e de uma mistura de alcoolatos
de nidbio, seguido da formacdo do éster desejado.
Estudos de ESI/IMS e de CG/EM estdo sendo
realizados com o intuito de confirmagdo da
formacéo desses intermediarios reativos e serdo em
breve apresentados para a comunidade cientifica.
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