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Resumo: O projeto tem como objetivo estudar a
reacdo de formacdo do HMF por catélise heterogénea
com determinacdo de rendimento e seletividade para
otimizacdo e levantamento de dados cinéticos. Para
entrega parcial do presente estudo, o intuito é apresentar
as andlises qualitativas dos ensaios preliminares, bem
como as atividades complementares decorrentes do
projeto.

1. Introducéo

Nos dltimos anos, com a premente escassez dos
recursos fosseis, vem aumentando o nimero de estudos
que abordam o desenvolvimento de materiais
produzidos a partir de fontes renovaveis. Nesse
contexto, a biomassa vegetal surge como uma
promissora fonte de energia com base em recursos
renovaveis, em particular os derivados de compostos
furénicos.

O 5-hidroximetil-2-furfural (HMF) é um composto
furénico considerado como uma importante plataforma
quimica, pois foi descrito como um dos mais
promissores para a industria, devido ao seu potencial
para ampla aplicagdlo como um precursor de
intermediarios da quimica fina.

Naturalmente formado por decomposi¢do térmica de
hexoses, 0 HMF pode ser encontrado na dieta humana
como um intermediario na caramelizagdo e em reagdes
de Maillard que ocorrem em alimentos.

O HMF, cuja nomenclatura IUPAC ¢é 5-
hidroximetil-2-furaldeido e formula molecular C¢HgOs3,
€ um mondmero furénico de seis carbonos (vide figura
1), solavel em &gua, possui elevado ponto de ebulicdo e
é relativamente instavel podendo degradar-se a &cidos
levulinico e formico (KIRK; OTHMER, 1963). Na
Tabela 1 segue um resumo de suas propriedades:

Tabela | — Propriedades fisico-quimicas do HMF.

A Liquido ou po
Aparéncia AMARELO
Massa Molar 126,11 g/mol
Ponto de Fuséo 28-34°C
Ponto de Ebulicéo 114-118°C
Densidade 1,2430 g/cm3
Presséo de Vapor 5,28.10°3 mmHg a 25 °C

Os principais precursores de derivados furanicos séo
o furfural (F) e o 5-hidroximetilfurfural (HMF), obtidos
a partir da desidratacdo acida de acUcares ou
polissacarideos. E, ja existem estudos que certificam
que a eterificacdo do HMF pode produzir compostos
para biodiesel.
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Figura 1 — Ao centro estrutura molecular do HMF e
possiveis produtos formados a partir deste.
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2. Metodologia

A reacdo catalitica ocorre dentro de um reator
continuo, submerso em um banho de silicone a 90 °C,
com um range de 0,6 °C. O reator utilizado é do tipo
tubular de leito recheado (PFR), o leito de recheio séo
0os catalisadores, que no presente estudo foi
diversificado para determinar o meio com melhor
otimizacao.

O reagente da reacdo, a frutose, foi utilizado em
solugdo com solventes dimetilsulféxido (DMSQO) ou
agua destilada formando uma mistura homogénea,
incolor e liquida. Foram feitas trés solugBes, em
volume de 1L, com as seguintes composi¢des: DMSO
+ H,0 (80 % - 20 %) + 4,5 % de Frutose, DMSO + H,0
(9:1 molar) + 4,5 % de Frutose e DMSO + 4,5 % de
Frutose.

Inicialmente € feito um condicionamento prévio do
reator através do bombeamento de DMSO puro, sob a
temperatura de execucdo da reacdo. Em seguida, é feita
a mudanga para a solugdo de alimentacdo, o inicio de
cada ensaio era considerado ap6s o escoamento de
30 mL da solugdo, para assegurar regime estacionario.
Feito isto, troca-se a proveta para coleta de 10 mL de
produto cronometrados, para que na etapa final seja
feito os levantamentos cinéticos da reacdo com as
vazdes e tempos de residéncia reais.

O processo acima citado é feito para cada uma das
trés solugdes, em quatro vazfes de bombeamento
diferentes (0,25 mL/min, 0,5 mL/min, 1,0 mL/min,
2,0 mL/min). Quando todas as amostras
correspondentes a cada solugdo e vazdo forem
recolhidas, faz-se a troca de catalisador.

3. Resultados
O (Unico critério de avaliacdo da obten¢éo do produto
HMF, até entdo, é o colorimétrico qualitativo realizado
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visualmente. Isto é possivel, pois, conforme descrito nos
dados Tabela | retirado de literatura, o0 HMF possui
coloracdo amarela e quando observamos as amostras
recolhidas pode-se ver a marcante caracteristica.

2mLU/min  1mLU/min  0,5mL/min 0,25mL/min

Figura 2 — Amostras de produto da reacéo recolhidas
em diferentes vazdes, na solucdo DMSO + 45 %
Frutose e catalisada pelo resina idnica sulfonada.

Ao submeter a solucdo reagente em diferentes
vazdes observar-se diferentes intensidades de cor, pode-
se inferir que quanto maior o tempo de residéncia da
solugdo no reator mais escura sua coloragdo. A maior
probabilidade para o efeito da cor escura é a formagéo
de subprodutos como polimeros solGveis, huminas
insolGveis, quando h& precipitacdo, ou mesmo a
subsequente hidrdlise do HMF, formando os é&cidos
levulinico e formico.

Polimeros solGveis e as huminas insollveis s&o
subprodutos formados por condensagdo, oligomerizagdo
e polimerizacdo entre o reagente (frutose) e o produto
da desidratacdo (HMF), por este motivo, altas
concentragBes de substrato e a impossibilidade de
conversdo total aumentam a probabilidade de formacéo
desses subprodutos.

Outro embasamento é a confirmagdo quantitativa de
que as huminas apresentam coloragdo marrom a preta
descrita na dissertado de Tacacima (2017).
Aproveitando essa mudanga intesnsa e cor, o presente
estudo originou um experimento  pedagdgico
apresentado no evento “FEI Portas Abertas” da
faculdade e posteriormente pretende-se publicar esses
dados em revista.

Quanto ao efeito de variacdo de catalisador, neste
momento de pesquisa ndo é cabivel uma anélise
quantitativa, pois envolve toda analise quantitativa de
reagdes cataliticas. O Unico resultado possivel de
ressalva foi o uso do catalisador Ludox®AM + Nb,Os
(1:1), pois ndo houve reacéo.

4. Conclusdes

O presente projeto foi elaborado com o objetivo
geral de sintetizar o 5-hidroximetil-2-furfural (HMF)
por reagdo catalitica heterogénea utilizando carboidratos
como matéria-prima Embora ndo haja resultados
quantitativos, devido a infortdnios transcorridos pelo
caminho, as analises qualitativas possui fontes solidas e
confidveis, ndo invalidando a veracidade e
comprometimento do estudo.
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