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RESUMO - Esta pesquisa descreve a notabilidade dos biocombustiveis na economia do
Brasil, foi dada uma atencdo na obtencdo do etanol que advém da cana-de-aclcar. No
processo de obtencdo do etanol sdo gerados varios produtos e subprodutos,
principalmente o 6leo fusel, em que o mesmo se tornou ferramenta de estudo, pois, a
partir deste subproduto a um processo de destilacéo visando extrair alcool isoamilico, ja
que este € de grande importancia em varios setores industriais como alimenticia,
quimica, farmacéutica. O objetivo desde trabalho é obter o rendimento na sintese do
acetato de isoamila onde o mesmo é um composto utilizado como aroma artificial com
odor caracteristico de banana na industria alimenticia. O acetato isoamilico € resultado
de uma reacao de esterificacdo que geralmente € obtida por catalise homogénea usando
acido sulfarico concentrado, sabendo que é uma reacdo reversivel foi aplicado o
principio de Le Chatelier mantendo o acido aceético utilizado em excesso. O resultado dos
experimentos comprova que a temperatura tempo de refluxo e quantidade de reagentes
esta ligada diretamente no rendimento. Foram realizados trés experimentos para obter o
rendimento do acetato isoamilico, que nos quais foram: 36,19%, 52,68% e 72,19 % o
ultimo sendo mais expressivo, que pode ser um indicador para selecionar a metodologia
utilizada para a producgéo da substancia.

1. INTRODUCAO

O biocombustivel é ecologicamente sustentavel e viavel para sua produgdo e de suma
importancia na economia brasileira. Entre os diversos biocombustiveis produzidos no Pais 0 que tem
maior visibilidade para sua producao é o etanol proveniente da fermentacdo do caldo da cana de cana
de aclcar. E valido lembrar que o etanol é produzido também, além da cana-de-agticar, da beterraba,
milho, soja, entre outros (CRUZ, 2007). Dentre os subprodutos, o 6leo fusel, que, por sua vez, é
constituido por alcoois (alcool etilico e superiores), aldeidos, furfural, &cidos graxos e outros
componentes, € um dos subprodutos gerados na destilacdo do vinho fermentado. A composi¢do do
6leo fasel varia conforme as condicGes e materiais utilizados na fermentagdo sendo descrito como um
liquido oleoso de odor desagradavel contendo aproximadamente 60 % em peso de alcoois e faixa de
destilacdo entre 122 e 138°C (WINDHOLZ, 1976). A destilacdo do 6leo fusel na faixa de 135 a
141°C possibilita a obtencdo do alcool isoamilico, 0 mesmo pode ser utilizado como reagente em
sinteses organicas ou como solventes na extracdo de compostos farmacoldgicos. Esteres
aromatizantes sdo produzidos a partir deste alcool e utilizados em industrias alimenticias. No 0leo
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citado também se encontram alcool etilico, propilico, butilico, hexilico, heptilico e outros, além de
acidos, ésteres e aldeidos, no mesmo néo se encontra o n-pentanol que comumente é confundido com
0 alcool isoamilico (HAWLEY, 1985).

Desde modo, apds a destilagdo para obtencdo do alcool isoamilico, utiliza-se 0 mesmo
juntamente com um acido carboxilico e um catalisador para a sintese de acetados. Este éster é usado
amplamente na industria alimenticia como aromatizante, e utilizado na preparagdo de lacas de
nitrocelulose, formulacdo de thinners e tintas para impressao, também € aplicado como componente
de formulagdo para a industria de couros, como solvente para plastico (solda plastica) e como
removedor de manchas no processo de lavagem a seco. O principal objetivo deste trabalho é
quantificar o rendimento de producdo do acetato de isoamila em escala de laboratério, usando alcool
isoamilico purificado, variando a temperatura e proporcao de reagentes.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

No processo de fabricacdo do alcool etilico sdo gerados muitos subprodutos e um deles € o dleo
fasel, gerado na destilacdo do etanol e constituindo uma fragdo menos volatil produzida no processo.
Na maioria das vezes o 6leo fusel € designado para descarte em grandes usinas, porém em algumas o
mesmo € comercializado, para setores farmacéuticos e de cosméticos. Uma proporcdo média da
producéo deste 6leo é que a cada 1000 L de alcool etilico, estima-se a producédo de 2,5 L de 6leo fasel
em uma usina (PEREZ et al, 2001).

O processo descrito a seguir é realizado por uma industria que realiza a destilacdo do 6leo fusel
onde é gerado o alcool isoamilico. O 6leo alimenta a unidade de destilacdo que tem como objetivo a
produgdo de isobutanol e &lcool isoamilico. O 6leo fasel é neutralizado por solucédo de NaOH no setor
de destilacdo, segue uma etapa de filtracdo e logo conduzida pra um decantador para que ocorra a
separacdo de fases, sendo a fase superior rica nos alcoois de interesse, ja a segunda fase contém agua
e alguns alcoois em pequena proporc¢do. Esta operacdo inicial tem como finalidade eliminar o excesso
de agua presente no sistema e uma purificacdo prévia (OXITENO, 2004).

A reacdo de esterificagdo, onde um alcool reage com um &cido carboxilico é chamada de
esterificacdo de Fischer e foi descoberta em 1895 (COSTA et al., 2004).

3. MATERIAIS E METODOS

Materiais e Equipamentos: Baldo de fundo redondo 250 mL; Cavalete de metal; Chapa
aquecedora; Becker 50 mL e 100 mL; Destilador Simples; Erlenmeyer; Funil; Funil de separacéo
250 mL; Garras; Manta aquecedora; Pera; Pipeta volumétrica 50 mL; Pipeta graduada; Papel
filtro; Pedras de porcelana; Dispositivo de refluxo; Suporte de argola; Suporte universal;
Termdmetro com escala até 200°C.

Reagentes: Acido acético glacial; Acido sulfirico P.A.; Agua destilada; Alcool isoamilico 98,5
%; Bicarbonato de sodio; Sulfato de sodio Anidro.

Métodos
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Foram realizados trés experimentos, em ambos foi utilizado o alcool isoamilico, &cido acético e
0 &cido sulfarico como catalisador. O &cido acético glacial foi utilizado em excesso aplicando o
principio de Le Chatelier. Nos experimentos foram quantificados em qual deles haveria um maior
rendimento variando, equipamentos, quantidade de reagentes, catalisador, temperatura e tempo de
refluxo. Para o primeiro experimento foram usados 15 mL de alcool isoamilico, 17 mL de acido
acético glacial e 1 mL de &cido sulfarico P.A. como catalizador da reacdo. O segundo experimento 44
mL de alcool isoamilico, 50 mL de acido acético glacial e 3 mL de &cido sulfdrico P.A. No terceiro
experimento 44 mL de alcool isoamilico, 50 mL de &cido acético glacial e 1 mL de &cido sulfarico
P.A. (FERREIRA, 2016). Todos foram pipetados e transferidos para um baldo de fundo redondo com
pedras de vidro para aperfeicoar a ebulicdo da amostra. Em seguida o baldo é colocado na manta
aquecedora e acoplado ao dispositivo de refluxo, conforme indicado na Figura 1, em que foi realizado
0 Experimento 1. Apos o liquido entrar em ebulicdo foi deixado em refluxo por 0,45 horas no
primeiro, 1 hora no segundo e 1,30 horas no terceiro experimento.

Figura 1 - Experimento 1 - Refluxo com alcool isoamilico, acido acético e acido sulfarico P.A.

Transcorrido o tempo de reagdo foram retirados os bal6es nos Experimentos 1, 2 e 3 da manta
aquecedora para que a amostra contida dentro do baldo de fundo redondo se resfriasse. Foi observado
em todas as amostras mudanca de coloracdo, passando da cor amarela para a cor vinho. Também foi
verificado o odor de banana, que é caracteristico deste éster. Assim que as amostras atingiram a
temperatura ambiente, foram transferidas para um funil de separacdo de 250 mL. Na amostra 1 foi
adicionado 50 mL de agua destilada, na amostra 2 foi adicionado 147 mL e na amostra 3 foi
adicionado 144 mL, a agua destilada tem o efeito de extrair substancias soliveis na dgua (RAMOS,
2012). Ap6s desprezar os liquidos aquosos que ndo seriam utilizados, foi adicionado juntamente com
a amostra no funil de separacdo 20 mL de bicarbonato de sédio (NaHCO3), saturado na amostra 1,
enquanto que para amostra 2 foi adicionado 59 mL e na amostra 3 foi adicionado 58 mL. Para que
assim, fosse feito a correcdo do pH, uma vez que, as amostras estavam muito acidas pelo uso do
catalisador de &cido sulfurico (FERREIRA, 2008). Apds a extracdo foi efetuada a secagem de
liquidos organicos com sulfato de sddio anidro. Desta forma, foi adicionado 1 g de sulfato de sédio
anidro em todas as amostras para retirar a gua presente nas amostras. Seguiu-se a filtracdo usando
funil com papel de filtro. Verificou-se que ap0s estes procedimentos, a amostra se tornou mais
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limpida e com o0 aumento do odor caracteristico da banana. Apos a filtragdo obteve-se 17 mL da
amostra 1, 63 mL da amostra 2 e 55 mL da amostra 3 para serem destilados. A amostra 1 foi
transferida para um baldo de fundo redondo contendo pedras de vidro, acoplado em um micro
destilador simples com termOGmetro acoplado, para avaliar a temperatura do processo e por fim
colocado em uma chapa aquecedora, mantendo a temperatura da chapa em torno de 170°C. O
composto comecou a ser coletado assim que a amostra entrou em ebulicdo, o dispositivo e
representado na Figura 2.

Figura 2 - Destilacdo simples.

As amostras 2 e 3 foram transferidas para um baldo de fundo redondo contendo particulas de
vidro, e acoplado em um microdestilador simples como anteriormente. O composto comecou a ser
coletado quando a temperatura atingiu 138°C.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na primeira amostra a destilagcdo ocorreu a uma temperatura de 130°C e em um tempo de
30 min, obtendo 7,5 mL de destilado. Na segunda amostra obteve-se 47 mL de destilado, em que
comecou a ser coletado na temperatura de 138°C e continuou até que toda amostra estivesse
destilada (temperatura final de 145°C). No entanto, a amostra apds destilado apresentou uma
coloracdo amarelada e odor caracteristico de acetona e banana, e assim foi observado pela
coloracdo e odor que a mostra estaria com algum composto indesejado, por este motivo este
destilado foi redestilado e se obteve uma quantidade de 32 mL de acetato isoamila. A terceira
amostra apos a destilacdo possibilitou obtencdo de 44 mL de destilado, e 0 composto comegou a
ser coletado quando a temperatura atingiu 138°C até 145°C em um tempo de 15 min.

As densidades dos destilados foram obtidas usando um psicrometro calibrado, obtendo-
se: 0,867; 0,866 e 0,863 g.cm'3, respectivamente.

A Equacéo (1), foi usada para obtencdo da viscosidade dindmica dos destilados com o uso do
viscosimetro de Ostwald, obtendo-se a viscosidade média das amostras 1,04-10° kg.m™s™.
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Com a Equacéo (2), obteve-se a média da viscosidade cinematica do destilado (1,205 cS).
Y2,

Considerando que o destilado fosse rico em acetato de isoamila, o que ndo foi
quantificado instrumentalmente, foram quantificadas as massas tedricas estequiométricas obtidas
com a reacdo de esterificacdo e comparadas com as massas de destilados purificadas nos
experimentos 1, 2 e 3, obtendo-se os rendimentos de 36,2%; 52,7% e 72,2%, respectivamente.

Apos as andlises e célculos verificaram-se os rendimentos de 36,19 %, 52,68 % e 72,19
%. A grande variacdo de rendimento, provavelmente, se deve a quantidade de catalisador
utilizado e o tempo de reacéo.

O melhor rendimento obtido no experimento 3, 72,2 %, com maior tempo de reagdo com
refluxo e uso de menor proporcdo de catalisador consiste em um dado experimental preliminar
para estudos mais abrangentes de obtencdo do acetado de isoamila.

5. CONCLUSAO

Concluiu-se que a variacdo de tempo de reacdo com refluxo, e quantidade de catalisador,
interfere diretamente no rendimento. Desde modo um aumento desde rendimento é necessario uma
adequacao destas variaveis para que se obtenham maiores rendimentos. Contudo, a obtencao de 72,9
% de rendimento consiste em um indicador para trabalhos futuros.
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