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Introducéio |

A esterificacdo € um método utilizado para a
eliminacdo de acidos graxos livres, sob acdo de
catalisadores 4acidos, geralmente associados a
materiais de baixo valor agregado, como € o caso
de borras 4cidas, e residuo de Oleos de fritura na
producéo de biodiesel.

Esta etapa geralmente precede o processo de
transesterificacdo onde Oleos e gorduras séo
transformados em ésteres graxos por acdo de
catalisadores geralmente basicos.

O reagente modelo, escolhido para representar
os acidos carboxilicos presentes nos 6leos vegetais,
foi 0 &cido oléico. O alcool empregado foi o etanol. A
razdo molar de éacido oléico/alcool foi de 1:5 para
uma temperatura de 70 °C.

Assim, este trabalho tem como principal objetivo
testar a eficicia do catalisador de fosfato de niébio
na reacdo de esterificacdo do acido oléico com
etanol.

Resultados e Discusséo |

Para a reacdo de esterificacdo foi utilizado um
reator de vidro provido de uma camisa de circulacao
de 4gua aquecida e agitacdo magnética por 8h a 70
°C, sob refluxo.

Apés a estabilizacdo da temperatura do sistema
adicionou-se acido oléico P.A. (Synth) e etanol
absoluto P.A. (Vetec) na relacdo de 1.5, e 0,5% de
catalisador, em relacdo a massa do acido. Ao final
da reacdo o produto foi filtrado e caracterizado por
RMN-H" e o rendimento foi obtido medindo a acidez
do produto titulacdo - método Ca5-40 AOCS.

O catalisador de fosfato de niébio, fornecido pela
CBMN - Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineracéo foi previamente calcinado em forno mufla
a 300 °C por 2h para a remocdo de agua e
impurezas. Mediu-se sua area especifica e o
resultado foi calculado pelo método de BET
apresentando um valor de 80,21 m?/g. A acidez do
catalisador é de 3,67 mmol/g.

O espectro de RMN-H* do produto da reacéo de
esterificacdo do &cido oléico com etanol absoluto
esta apresentado na figura 1.

Para fins de comparacdo e para observar a
conversdo do acido carboxilico em ésteres etilicos,
realizou-se RMN-H" do &cido oléico P.A. (Synth), e o
espectro obtido se encontra na figura 2.

Calculou-se o rendimento a partir da equacao 1:

R=Ao-A 4100
Ao
Equacédo 1. Rendimento da reacado de esterificagéo
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Onde A, é a acidez inicial da amostra de acido
oléico e A é a acidez do produto de esterificacdo
obtido pelo método Ca 5-40 AOCS.
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Figura 1. Espectro de RMN — H* do produto obtido a partir da
reacéo de esterificacdo do &cido oléico com etanol e NbPO4
como catalisador.
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Figura 2. Espectro de RMN — H! do acido oléico utilizado na
reacao de esterificacao.

O pico em 3,7 ppm (quadripleto), em destaque
na figura 1, é referente ao grupo etila (-CH,CHy;) do
éster etilico formado pela reagdo de esterificagéo,
enquanto que na figura 2, o espectro ndo apresenta
nenhum pico nesta regido mostrando assim a
transformacéo do acido graxo em monoéster.

O rendimento da reacdo foi calculado pela
equagédo 1, dando um valor de 86%, ja que a acidez
do &cido oléico foi de 100% e o produto da reacgao
de esterificac@o apresentou uma acidez de 14%

Conclusdes \

O catalisador NbPO, se mostrou eficaz para a
reacdo de esterificacdo, apresentando um
rendimento satisfatério e o processo de RMN-H" foi
eficaz para qualificar o produto formado, enquanto a
medida de acidez foi eficiente para sua
quantificacéo.
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