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Sintese “one pot’ em fase sélida do Octanoato de 2,2-dimetil-1,3-
dioxolan-4-ila (“octanoato de solketila”) a partir da glicerina bruta
empregando SiO,-SOzH
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Abstract

One pot synthesis in solid phase of (2,2-dimethyl-
1,3-dioxolan-4-yl) methyl octanoate from brown
glycerol using SiO,-SO3H. One pot synthesis of 2,2-
dimethyl-1,3-dioxolan-4-yl)methyl octanoate from
glycerol, ketone and octanoic acid

Introducao

Nos dltimos anos, grandes esforgcos tém sido
dispendidos para o aproveitamento de coprodutos e
dos residuos dos processos de conversdo da
biomassa, em vista de agregar maior valor as
cadeias produtivas e reduzir possiveis impactos
ambientais negativos." Dentro deste cenario, um
derivado da biomassa que tem se destacado é a
glicerina, considerada como uma molécula-
plataforma, a partir da qual sdo sintetizados
principalmente ésteres, que podem ser utilizados
como, tensoativos, aditivos e ativadores da proteina
Kinase C.? Neste trabalho buscamos a producdo em
processos “one pot” de diferentes ésteres
(moléculas tensoativos) a partir do emprego de
glicerina bruta oriunda da sintese de ésteres
metilicos de acidos graxos (biodiesel).
Recentemente nosso grupo de pesquisa, em um
estudo inicial de processos one-pot sob catélise
heterogénea, realizou a sintese do éster 2,2-dimetil-
1,3-dioxolan-4-il)metil acetato (90%), empregando
glicerina bruta, propanona e acido etanéico como
reagentes e SiO,-SOzH, como catalisador, o qual foi
anteriormente desenvolvido e aplicado por nés em
trabalhgos anteriores, na sintese seletiva de ésteres
e éter.

Resultados e Discussao

Nosso trabalho experimental iniciou-se com a
sintese do catalisador, SiO,-SO3;H, onde uma
mistura contendo area de construgdo e carbonato,
foi aquecida a 400° C por 4 h, resfriada a ta e
solubilizada em agua a 100° C. A solugédo foi
acidificada com HCI até pH 1, ocorrendo a
precipitagdo de silica gel, a qual foi filtrada e
aquecida a 400°C por 4 h, resfriada a ta.,

acidificada com H,SO,, filtrada e aquecida a 200° C
por 2 h. A fim de suprirmos o objetivo deste
trabalho, sintetizar Octanoato 2,2-dimetil-1,3-
dioxolan-4-ila, o processo reacional foi conduzido
em um baldo de duas bocas (250 ml) sob condicdo
de refluxo, onde foram adicionados
simultaneamente 0.5 mol de acetona, 0,1 mol de
glicerina bruta, 20% m/m SiO,-SOsH. O tempo e o
rendimento reacional (2h) foram determinado e
acompanhado por CG/EM, onde a conversdao do
glicerol em solketal foi 98%. ApoOs este periodo, no
mesmo frasco reacional, foram adicionados 0,05
mol de acido caprilico (Figura 1).
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O éster foi obtido ap6s 3 h em 95% de rendimento
(CG/EM). A mistura reacional foi resfriada a t.a.,
filtrada, transferida a um funil de separacdo e
extraida em hexano e solu¢éo saturada de NaHCO3
seco em MgSO, anidro e purificado por coluna
cromatografica. Dados do produto obtidos pela
técnica de MS (ESI, positivo) m/z 281.1681
(IM+Na]").

Conclusoes

Os resultados obtidos demonstraram a eficiéncia do
catalisador, 95% em rendimento na sintese do
Octanoato de 2,2-dimetil-1,3-dioxolan-4-ila em um
processo “one pot”, em um meio livre de solvente e
com a frequente captura da agua pelo SiO,-SOzH
formada durante todo processo, o qual envolvia 2
reacBes de condensacao.
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