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Introducgéo |

Por questBes econdmicas e ambientais, ésteres de
acidos graxos comecgaram a se destacar como uma
fonte alternativa de energia renovavel, sendo
obtidos  principalmente  pelo processo de
transesterificacdo de triacilglicerideos, presentes em
diversas plantas oleaginosas.

Uma outra rota que vem se destacando, porém
ainda pouco utilizada, é a esterificacdo de acidos
graxos livres na presenca de um catalisador, que
além de possibilitar a reutilizagdo de rejeitos como
Oleo de fritura, € um tipo de producao de biodiesel
menos agressivo ao meio ambiente que o
convencional.

O objetivo geral deste trabalho é desenvolver um
modelo reacional eficiente para aplica-lo em
reacdes de transesterificacéo, estudando
inicialmente o efeito da temperatura na esterificacéo
do acido oléico utilizando pentéxido de nidbio, como
potencial catalisador," que além de alto carater
acido e disponibilidade, é matéria prima abundante
e essencialmente nacional.”

Resultados e Discussao |

O 4&cido oléico foi submetido a reacdes de
esterificacdo com metanol utilizando Nb,Os.xH,O
calcinado a 115°C por 3 horas como catalisador.
Para tanto, foi utilizada uma propor¢cdo em massa
de 20% do pentéxido de niébio e 10:1 de metanol,
ambos em relagdo ao &cido oléico. A eficiéncia do
sistema foi avaliada a temperatura ambiente, a 65,
100 e a 150°C em condi¢des de refluxo. Devido a
baixa temperatura de ebulicio do metanol, nos
testes a 100 e 150°C foi necessario a utilizacdo de
solventes auxiliares no sistema de refluxo, sendo
estes o tolueno e etileno glicol, respectivamente.

O acompanhamento qualitativo da evolucdo
reacional foi feito através do método de
cromatografia em camada delgada (placa de silica
gel), utilizando como eluente uma mistura de
hexano:éter etilico (9:1). Os produtos foram
confirmados pelas analises dos espectros de RMN
de'H,de ®Ce V.

Os testes iniciais realizados a temperatura ambiente
e a 65°C indicaram que nado houve formacdo de
oleato de metila, mesmo apds 48 horas de reacéao.
O aumento da agitagdo molecular propicia uma
maior quantidade de moléculas com energia
superior a energia de ativacdo. Desta forma,
observou-se que nos testes realizados a
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temperaturas criticas o produto esperado comecgou
a ser formado, sendo que ndo houve conversao
total dentro de 48 horas (Tabela 1).

Tabela 1. Condig8es para reacbes de esterificacdo
do &cido oléico com metanol (1:10) na presenca de
Nb,Os5.xH,0 (20% em massa) como catalisador.

H *

Experimento Tem;()oeé?tura Solvente | Converséo
1 25 - Negativo
2 65 - Negativo
3 100 Tolueno Positivo
4 150 Etileno Glicol Positivo

* Tempo reacional de 48 horas.

A reacdo a 150°C, apesar de levar a formacdo do
oleato de metila, apresentou também a formacéao,
em maior proporcdo, de um outro éster, derivado do
ataque do etileno glicol ao acido oléico.

Muitos estudos sobre o Nb,Os.xH,0"** indicam, que
esse composto apresenta modificagcdes estruturais
ao receber um pré-tratamento térmico, aumentando
seu poder catalitico. Nesse sentido, encontra-se em
desenvolvimento uma sistematica de temperatura
de calcinagdo e porcentagem do catalisador
utilizada na reacdo, assim como a quantificacdo do
produto por espectroscopia de infravermelho.

Conclusodes

Os resultados obtidos indicam que o aumento da
temperatura do meio reacional favorece a
conversdo do &cido oléico em oleato de metila,
sendo que o resultado mais significativo foi na
condicdo utilizando a temperatura de 100°C sob
refluxo com tolueno. Neste caso foi observado uma
maior propor¢do do éster metilico em relagdo ao
material de partida pela analise de CCD e a
auséncia de subprodutos.
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