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Introdução
Estima-se que atualmente sejam gerados 250 
milhões de litros de glicerol/ano, onde a maior parte 
provêm da indústria de biodiesel. Contudo a 
demanda por parte das indústrias farmacêuticas e 
de cosméticos, gira em torno de apenas 30 milhões 
de litros.1 Este cenário indica que a viabilidade 
comercial do biodiesel está relacionada ao destino 
comercial do volume de glicerol gerado. Existem 
algumas propostas de utilização do glicerol como 
aditivo em combustíveis, através da sua 
transformação em cetais cíclicos, como o solketal.2

No presente trabalho foi proposto o estudo do 
emprego da mistura SiO2-SO3H como catalisador, 
combinado à um solvente como, o diclorometano, 
tolueno ou clorofórmio, para a síntese do solketal.

Resultados e Discussão
O catalisador foi inicialmente sintetizado, através da 
imobilização dos grupos sulfônicos na sílica gel 
previamente preparada. A produção da sílica gel 
ocorreu a partir da mistura de área de construção 
com carbonato de sódio, seguido de aquecimento à 
800°C por 4hs. A mistura foi resfriada à t.a., na qual 
foi adicionada água em ebulição até a completa 
dissolução. A solução resultante foi acidificada 
(H2SO4) até precipitação da sílica, a qual foi filtrada, 
lavada e levada à mufla a 400ºC por 2hs.
A sílica, assim como catalisador foram analisados 
por técnicas, tais como: isotermas de adsorção de 
nitrogênio (BET), raios-X, IV, TGA, MEV/EDS e o 
índice de H+ (2.02mmols/grama de catalisador) 
determinado por titulação potenciométrica.
Na síntese do solketal adicionou-se 1,2mol de 
acetona, 0,7mol de glicerol, 3,7%m/m de SiO2-
SO3H e 200mL de solvente à um balão de duas 
bocas (250 mL) que foi conectado à um 
condensador de Clevenger e mantido sob refluxo 
(Fig. 1).

Fig. 1. Reação de formação do solketal
Após o término da reação (7hs), a qual foi 
acompanhada por CG/EM, a mistura reacional foi 
resfriada à t.a. e filtrada para separar o catalisador. 

O solvente foi então separado do produto por 
evaporação e em seguida o produto transferido 
para um funil de separação e extraído em éter 
etílico, lavado com solução saturada de NaHCO3 e 
seco em MgSO4 anidro. Os rendimentos foram 
determinados por CG/EM sendo possível observar 
a taxa de conversão do glicerol nos diferentes 
solventes utilizados: clorofórmio com conversão de 
97%, tolueno com conversão de 92% e 
diclorometano com conversão de 45%.
O melhor resultado encontrado foi utilizando o 
catalisador SiO2-SO3H no sistema com clorofórmio, 
sendo que que esse fato pode ser explicado devido 
uma maior interação entre o solvente e a água, 
assim como, um menor processo de lixiviação do 
catalisador. Fator este determinado por posterior 
titulação do catalisador após sua primeira utilização 
e seu emprego em mais três novos processos.

Conclusões
O uso da mistura SiO2–SO3H no sistema tornou 
possível a reutilização do catalisador em até 4 
vezes, quando foi empregado o solvente 
clorofórmio. Essa mistura fez com que fosse 
utilizado uma proporção reduzida de catalisador, 
diferente dos processos já descritos em que são 
empregados ácidos sulfúricos ou ácido p-tolueno 
sulfônico. Pode-se explicar o sucesso desse 
sistema reacional pelo fato da reação ocorrer na 
superfície desse catalisador, assim como, nos poros 
existentes na sílica gel, fazendo com que este 
apresente uma alta eficiência catalítica. Acredita-se 
que o mecanismo reacional apresenta um 
intermediário carbocátion, formado à partir do 
glicerol, situação diferente dos mecanismos 
frequentemente apresentados para a síntese de 
cetais empregando catalisadores ácidos 
homogêneos. 
Estudos de ESI-MS estão sendo desenvolvidos 
para demonstrar o mecanismo desta reação 
catalisada por SiO2-SO3H.
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