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Resumo: O o-terpineol é um composto amplamente
utilizado em diversas aplicagdes, se tornando, portanto,
uma substancia com alto valor agregado. O projeto a
seguir é voltado a busca de condigBes dtimas para o
processo de obtencdo do o-terpineol, através de diversos
testes envolvendo o uso de solventes e catalisadores,
tendo como diferencial a utilizacdo do banho
ultrassdnico. Valores de conversdo e seletividade
atrativos foram obtidos, de modo a comprovar a
eficiéncia promovida pelo banho.

1. Introducéo

O 4lcool a-terpineol estd entre os 30 principais
compostos aromaticos mais comumente usados. Por ser
um composto de grande interesse, sua producdo vem
sendo estudada desde a década de 1930, logo, inimeras
rotas sintéticas surgiram até os dias de hoje, dentre estas
destaca-se a reacdo de hidratagdo, a qual ainda é
utilizada atualmente pelas inddstrias de base. [3]

Entretanto, reagBes de hidratacdo do pineno em
geral, rende um complexo de mistura de monoterpenos,
alcoois e hidrocarbonetos, isso se deve a ocorréncia de
rearranjos, j& que na primeira etapa ha a formacdo de
um carbocéation e, sempre que houver posi¢des mais
favoraveis, 0 mesmo ird se rearranjar para uma
configuracdo mais estavel. [2]

Considerando essa complexibilidade envolvida na
reagdo de obtencdo do a-terpineol, o projeto em questao
visa estudar e identificar a melhor condicdo existente
para a reacdo de hidratacdo da terebintina, Esquema 1,
através de testes envolvendo solventes, catalisadores
4cidos e a concentracdo dos elementos presentes na
reacao.

Esquema 1
+ Hidrolise HO ; : :
—_——
H,0
a-Pineno p-Pineno a-Terpineol
Terebintina

Tendo em vista um favorecimento quanto a
transferéncia de massa, foi utilizado um banho
ultrassénico para promover um maior e mais eficiente
contato entre as espécies quimicas, sendo um diferencial
no procedimento quando comparados com processos
presentes na literatura.

2. Metodologia

2.1 Principais reagentes utilizados
Nas Tabelas | e Il sdo apresentados o0s reagentes
utilizados durante nosso estudo:

Tabela | — Solventes utilizados

Entrada Solvente Entrada Solvente
1 Acetato de etila 6 Glicerina
2 Acetona 7 Isopropanol
3 Dimetilsulféxido 8 MEG
4 Dioxano 9 PEG
5 Etanol 10 THF

Tabela Il-Catalisadores acidos utilizados

Entrada Acido Entrada Acido
1 Acético glacial 7 Fosfotungtico
2 Bérico 8 AMS
3 Cloridrico 9 Nitrico
4 Cloroacético 10 Oxalico
5 Formico 11 APTS
6 Fosforico 12 Sulfirico

2.2 Metodologia

Em um baldo de 25 ml de apenas uma boca e
possuindo fundo redondo pesou-se aproximadamente, 1
g (7,35 mmol) de terebintina. Apo0s, introduziu-se a
agua, a qual teve a quantidade variada ao decorrer dos
testes realizados. Posteriormente, adicionou-se o renex
ou um dos solventes presentes na tabela I, que também
teve sua quantidade variada. Logo depois, inseriu-se 0
hexadecano, cerca de 0,05 g seguido por fim da adicéo
de um dos catalisadores presentes na tabela Il.

Depois disto, colocou-se o baldo no banho
ultrassénico e configurou-se o tempo de funcionamento
do mesmo. Uma pequena aliquota dessa mistura
reacional foi coletada e introduzida em um tubo de
ensaio, colocou-se algumas gotas de acetato de etila
para ocasionar uma separagéo de fase e o bicarbonato de
sodio para neutralizador o meio. A fase organica com
menor densidade, foi entdo transferida para um vial
(recipiente utilizado para armazenar amostras a fim de
realizar anélises em CGMS).

Em intervalos estipulados, foram coletadas amostras
seguindo 0 mesmo  procedimento  descrito
anteriormente, apds passado o tempo total de reacdo
todas aliquotas foram analisadas no CGMS.

3. Resultados

Visando a obtencdo de condigBes ideais que
acarretassem resultados significativos na producdo do
alcool em questdo, utilizou-se inicialmente a agua como
solvente (mantendo uma situacdo economicamente
favoravel e dentro dos principios da Quimica Verde),
onde os valores para conversao e seletividade referentes
ao a-terpineol, em um periodo de reacdo correspondente
a 2 horas e utilizando-se diferentes catalisadores &cidos,
estdo apresentados na figura 1 a seguir:
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Figura 1— Resultados utilizando H,O como solvente

Outros acidos que nao estdo expostos acima como 0
acido acético, bdrico e formico também foram testados,
no entanto ndo houve formacdo do produto de interesse.
Dentre os resultados obtidos, 0 mais interessante se deu
com a utilizacdo do APTS apresentando 62,6% de
conversdo e 52,9% de seletividade.

Tendo em vista o alcance de uma melhor
seletividade, optou-se por inserir um solvente
divergente da &gua, baseado no fato de que o uso de
solventes diferentes poderiam ocasionar uma melhor
interacdo entre a terebintina e a gua, desta forma, os 4
4cidos que apresentaram os melhores resultados dentre
os testes realizados no passo anterior, sendo eles: acido
sulfarico (H2SQs), nitrico (HNO3), AMS (CH403S) e 0
APTS (CeHgO3S), foram testados com a utilizagcdo dos
solventes listados anteriormente na tabela I, onde os
dados obtidos estdo apresentados a seguir:
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Figura 2— Conversdo para diferentes acidos e solventes
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Figura 3—Seletividade para diferentes acidos e solventes

De maneira geral os dados nessa etapa foram
razoavelmente melhores quando comparados com a
utilizacdo da agua como solvente, onde entre todos os
testes realizados, o que apresentou melhores valores foi
a combinacéo do acido nitrico como catalisador tendo a
acetona como solvente. Apesar do APTS quando
utilizando somente em agua ter mostrado uma boa

atividade, quando colocados solventes orgénicos a
producdo de outros compostos ou compostos
poliméricos foi exagerada, ou seja, foi perdida muita
seletividade, acontecendo 0 mesmo com 0 H,SO4. J& 0
AMS em todos os testes mostrou baixa conversdo e
baixa seletividade

Por fim, decidiu-se variar a concentracdo da agua,
do catalisador e do solvente envolvidos no processo
com o intuito de atingir uma melhor condicéo alterando
a cinética da reacao.

4. Conclusdes

Apds proceder com todos os testes definidos,
realizou-se uma combinacdo dos resultados obtidos em
cada ensaio para estruturar a condicdo mais favoravel e
viavel. Entre todas as opgdes disponiveis a que
apresentou resultados interessantes (100% e 61,4% de
conversdo e seletividade respectivamente), frente as
outras foi a utilizagdo do &cido nitrico como catalisador
em uma quantidade de 11,025 mmol (uma equivaléncia
de 1,5), com o uso da acetona como solvente em uma
quantidade de 1ml sem adicdo de 4gua, pois tanto o
4cido como o solvente sdo diluidos, apresentando,
portanto, uma quantia satisfatéria de agua no meio.

No geral, o projeto se apresentou viavel e
satisfatorio, tanto qualitativamente quanto
guantitativamente, afinal, foi comprovado a eficacia do
uso do banho ultrassénico em reagdes de hidratacéo,
além de que, os valores obtidos para a conversdo e
seletividade foram interessantes, onde desenvolveu-se
condicOes razodveis frente alguns processos industriais
adotados atualmente. Além do método em si ser
considerado de facil empregabilidade e ter apresentado
um tempo de reacdo menor quando comparado a outros
processos de obtengdo do a-terpinecl, o mesmo
compartilha de conceitos da quimica verde pela
utilizagdo do ultrassom o, qual diminui a utilizagcdo de
compostos perigosos reduzindo ainda o consumo de
energia, um fator econémico fundamental para as
inddstrias.
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