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Synthesis of Fruity Flavor Esters: An Experiment for Undergraduate Courses within
one of the Principles of Green Chemistry

Abstract: The esters are among the classes of organic substances responsible for the pleasant odor of
flowers and fruits. The synthesis of these substances occurs through the reaction between carboxylic
acids and alcohols, usually catalyzed by BrOnsted-Lowry acid. This work presents the results of different
methods of esterification using homogeneous catalysis like sulfuric acid and heterogeneous catalysis
with commercial sulfonic resin (Amberlyst 35) and montmorilonite clay. All reactions were carried out
with heating under reflux and repeated with use of the system Dean-Stark to remove water produced in
the reaction. The use of Dean-Stark moves the equilibrium to the formation of the products and,
consequently, reduces significantly the reaction time. The heterogeneous catalysts proved to be
advantageous relatively to the use of sulfuric acid since the process of isolation is easier and provides
an approach of Green Chemistry in Undergraduate experimental classes.

Keywords: Esterification; heterogeneous catalysis; Green Chemistry.

Resumo

Os ésteres estdo entre as classes de substancias organicas responsdveis pelo odor agradavel de flores e
frutos. A sintese destas substancias ocorre através da reagao entre dacidos carboxilicos e alcodis,
geralmente catalisadas por 4acidos de BrOnsted-Lowry. Este trabalho apresenta os resultados de
diferentes métodos de esterificagdo, utilizando catdlise homogénea com acido sulfurico e catalise
heterogénea com resina sulfénica comercial (Amberlyst 35) e argila montmorilonita. Todas as reagGes
foram realizadas com aquecimento sob refluxo e repetidas com o uso do sistema Dean-Stark para
remocdo da 4dgua produzida durante a reagdo. A remoc¢ao de 4gua do meio de reacgdo através do sistema
Dean-Stark desloca o equilibrio para a formagdo dos produtos e, consequentemente, reduz
significativamente o tempo de reagdo. Os catalisadores heterogéneos mostraram-se vantajosos em
relacdo ao acido sulfirico, devido a facilidade do processo de isolamento, além de propiciar uma
abordagem de Quimica Verde em aulas experimentais de cursos de graduagdo.
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1. Introdugao

Os ésteres sdao substdncias organicas
frequentemente encontradas na natureza, e
utilizadas como importantes intermediarios
em sintese organica. Tais substancias
desempenham um papel importante na
indUstria farmacéutica, de perfumes, de
polimeros, de cosméticos e estdo presentes
na composicdo de produtos alimenticios para
realgar e imitar sabores e aromas.’

Os ésteres, principalmente os de baixo

peso molecular, sdo encontrados em flores e
frutas propiciando-lhes um odor agradavel
devido as baixas massas moleculares e alta
volatilidade.! Durante o amadurecimento, as
bananas produzem substdncias volateis,
como o acetato de isoamila, o principal
responsavel pelo seu aroma.’

Os ésteres também estdo presentes em
gorduras animais (ésteres graxos) e em
muitas moléculas bioldgicas, incluindo os
fosfolipidios.> Na indUstria quimica, sdo
usados com varios propdsitos. O acetato de
etila, por exemplo, é um solvente organico de
ampla aplicacdo e ésteres de alquila
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derivados de acidos graxos sao empregados
como plastificantes para evitar que os
polimeros tornem-se quebradicos.*

Existe uma grande variedade de ésteres
encontrados na composicdao de polimeros.
Dentre estes ésteres pode-se citar o éster
polivinilico presente na forma de emulsdes
na composicao de tintas, o poliéster utilizado
principalmente na fabricacdo de tecidos, e o
acetato de celulose presente em filmes
fotogréficos. Outro polimero bastante
comum é o politereftalato de etileno (PET),
produzido pela reacdo entre o 4cido
tereftalico e o etilenoglicol, que se apresenta
como uma resina pladstica de grande
resisténcia. O PET pode ser usado na
producdao de embalagens, fibras, filmes
fotograficos, fitas magnéticas, placas para
radiografia e resina para  material
automobilistico.’

Na industria de medicamentos, os ésteres
estdo presentes tanto no revestimento de

0

o

Acetato de benzila

.
H-C-0-C-R,
OH OH O H-C-0-C-R
H O-P-O-CH, O
G
OH H
H  OH

Fosfatidil inositol

(@) OH
g
(@)

Acido acetil salicilico

O

Politereftalato de etileno (PET)

Vo

capsulas quanto na composicao quimica do
principio ativo. O acido acetilsalicilico (AAS) é
um anti-inflamatdrio ndo esteroidal com
propriedades analgésicas e antipiréticas de
maior comercializacdo e popularidade em
todo o mundo. Sua sintese envolve a reacdo
de esterificagdo do 4acido salicilico com
anidrido acético, sob aquecimento.6

Os ésteres também sdo utilizados como
flavorizantes. Estes conferem aos alimentos e
medicamentos aromas e sabores
caracteristicos. Normalmente, sdo usados
como aditivos para realcar o aroma de uma
bebida ou de um alimento. Na maior parte
das vezes, o aroma encontrado em alimentos
industrializados é devido a essas substancias
sintéticas. O acetato de benzila, por exemplo,
é um dos componentes de medicamentos
com sabor artificial de cereja, abricé e
morango. O acetato de pentila é o éster que
confere o aroma e o sabor de péra a gomas
de mascar.’
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Figura 1. Estruturas dos ésteres mencionados no texto
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O método mais comum e mais utilizado
em processos industriais e em escala de
laboratério para obtencdo de ésteres é a
reacdo reversivel entre um acido carboxilico
e um alcool (Esquema 1). Essa reacdo é
conhecida como reacdo de esterificacdo de
Fisher em homenagem ao quimico Emil
Fisher que a descobriu em 1895. Essas
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reacoes geram agua e sdo facilitadas através
do aumento da temperatura do meio de
reacdo e na presenca de um catalisador acido
de Bronsted-Lowry. Sem catalisador, em
condi¢Ges normais de temperatura e pressdo,
essa reac¢do ocorre lentamente, devido a sua
reversibilidade.?

@]
R, ¥ HyO
R1)J\O/ 2 2

Esquema 1. Reacgdo de esterificacdo de Fisher catalisada por acido

Devido a reversibilidade da reacdo, a
utilizacdo de alguns artificios sdo necessarios
para deslocar o equilibrio para formacgao dos
produtos, entre os quais a adicdo de excesso
de um dos reagentes, remocdo do éster ou

da 4gua por destilagdo, remocdo da dgua com
agente desidratante ou através de uma
vidraria especial chamada Dean-Stark (Figura
2). A remocdo de agua evita a hidrdlise do
éster.’

Dean-Stark

Figura 2. O aparato Dean-Stark conectado a um condensador e um baldo de fundo redondo™

Entre os pardmetros que interferem na
reacdo de esterificagdo encontra-se o tipo de
catalisador utilizado. O processo catalitico
convencional consiste na catalise homogénea
com 4dcido sulfdrico, o qual permanece
dissolvido no meio de reacdo. Neste

processo, o catalisador deve ser removido ao
final da reacdo por lavagem aquosa alcalina.
Algumas das desvantagens deste método sdo
a dificuldade de reutilizacdo do catalisador,
corrosao de reatores industriais e a liberagdo
de residuo para o meio ambiente.™

Rev. Virtual Quim. |Vol 6| |[No.1| |152-167|



Oliveira, C. A. et al.

Buscando uma postura consciente dentro
dos principios da Quimica Verde, a
substituicdo do 4acido sulfirico por dois
catalisadores heterogéneos revela-se viavel
para minimizar os impactos ambientais
gerados pela eliminacdo de rejeitos quimicos
em praticas experimentais de laboratdrio de
cursos de graduagcdo como, por exemplo, nas
reacoes de esterificacao.

Nos ultimos anos, a quimica assumiu
papel importante na sociedade, gerando
processos que melhoram a qualidade de vida.
A fim de minimizar os impactos causados
pelos  processos  quimicos, iniUmeras
alternativas baseadas na Quimica Verde
visam o desenvolvimento de técnicas,
equipamentos e processos de producdo
capazes de reduzir ou eliminar a geracao de
substancias agressivas ao meio ambiente e a
satide humana.™

Para atender aos principios citados acima,
uma alternativa para diminuir o descarte de
residuos provenientes de sintese é a
utilizacdo da catdlise heterogénea,
trabalhando-se com argilominerais e resinas
reaproveitaveis. Na catalise heterogénea, o
catalisador ndo se dissolve no meio de
reacdo. Desta forma, o processo de
separacdo dos catalisadores do meio, apds a
sintese, é de facil execucdo, evitando custos
associados a geracdo de aguas residuais,
podendo estes catalisadores ser reciclados e
reutilizados.”

Entre os tipos de argilominerais, a classe
das esmectitas (montmorilonita) é a mais
utilizada para fins cataliticos. Diversos
tratamentos podem ser aplicados nestes
materiais para melhorar as propriedades
cataliticas. O tratamento acido, por exemplo,
aumenta a drea especifica da argila devido a
desorganizacao da sua estrutura, eliminando
diversas impurezas minerais (principalmente
ferro), além de remover cdtions metalicos
trocdveis que sdo substituidos por ions
hidrénios e pela criacdo de mesoporos que
facilitam a entrada dos reagentes nos poros
do catalisador.™

Ja as resinas sdo polimeros de natureza
complexa. Quase sempre insollveis em agua

Vo

e em solventes organicos, possuem grande
capacidade de troca i6nica. Sdo catalisadores
versateis, menos corrosivos, resistentes a
oxidacdo e podem ser utilizados em
substituicdo ao seu analogo homogéneo em
diversas reagdes organicas. As resinas devem
ser pré-ativadas devido a presenca de dgua
em seus poros.”*® A resina Amberlyst é um
copolimero de estireno divinilbenzeno
funcionalizada com grupos sulfonicos.

A esterificacdo de acidos carboxilicos com
alcodis é realizada comercialmente com o
uso de catalisadores acidos homogéneos, tais
como acido sulfurico, acido iodidrico e acido
cloridrico.”” O &cido sulfurico é um 4&cido
mineral diprético forte, inodoro, incolor,
liguido e excelente desidratante. Tem
aplicacdes importantes na industria quimica,
como na fabricacdo de fertilizantes, refino de
petréleo, limpeza de metais antes da
galvanizacdo, entre outras.™

Diferentes metodologias podem ser
empregadas na reacdo de esterificacdo via
catalise homogénea ou heterogénea.” Este
trabalho teve como proposta a
substituicdo do acido sulfurico pela argila
montmorilonita e resina sulfénica comercial
(Amberlyst 35) nas reagbes de esterificacdo
em aulas de Quimica Organica Experimental.
Os catalisadores heterogéneos podem
minimizar os impactos ambientais gerados
pela eliminagdo de rejeitos quimicos quando
se utiliza o acido sulfurico como catalisador,
atendendo aos principios da Quimica
Verde.”>*

2. Parte experimental

Metodologia da reagdao com aquecimento
sob refluxo

Em um baldo de fundo redondo,
adicionou-se 0,125 mol de alcool, 0,250 mol
de 4cido carboxilico e a quantidade de
catalisador mostrada no Quadro 1. Os
catalisadores heterogéneos foram pré-
ativados em estufa a 100 °C durante 24 horas
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para remocdo de agua presente em seus
sitios acidos. O condensador de refluxo foi
adaptado e a mistura de reacdo aquecida
durante 2 horas em banho de dleo na
temperatura de ebulicdo do  dlcool
correspondente. Apdés 2 horas de
aquecimento, foi feita uma filtragcdo simples
para remocdao do catalisador (quando se
utilizou argila ou a resina) e colocou-se a
mistura de reacdao em um funil de separacgao,
adicionando-se cuidadosamente 100 mL de
agua. A fase aquosa (inferior) foi desprezada
e a fase organica foi lavada 2 vezes com 50
mL de solucdo saturada de bicarbonato de
sodio. Desprezou-se novamente a fase
aquosa e lavou-se a fase organica com 25 mL
de agua. O éster bruto foi transferido para

Oliveira, C. A. et al.

um béquer, ao qual se adicionou sulfato de
sédio ou sulfato de magnésio anidro. Apds a
filtracdo, o éster puro foi analisado pelas
técnicas de infravermelho (IV), cromatografia
em fase gasosa acoplada a espectrometria de
massas (CG-EM) e ressonancia magnética
nuclear de 'H e *°C (RMN 'H e *C). As reacdes
foram realizadas em triplicata.

A conversdo de todos os ésteres foi
determinada por cromatografia em fase
gasosa acoplada a espectrometria de massas.
Por isso, apds as duas horas de reacdo, a fim
de remover os residuos acidos, uma aliquota
de 1 mL retirada do meio de reagao foi
titulada com solucdo de hidroxido de sédio
0,1 M e fenolftaleina como indicador. Em
seguida, a amostra foi analisada por CG-EM.

Quadro 1. Quantidade dos catalisadores utilizados nas reacdes de esterificacdo

Catalisadores Acidez (mmol de H* / g) | Quantidade usada
Acido sulfurico conc. 20,4 0,05 mL
Resina Amberlyst 35 5,2 0,36 g

Argila montmorilonita 0,5 3,75g

Metodologia da reagao usando a vidraria
Dean-Stark

Essa metodologia se diferenciou do
aquecimento em refluxo pela adaptacdo da
vidraria Dean-Stark entre o baldo de reagdo e
o condensador (Figura 2). Adicionou-se 7 mL
de 4acido carboxilico no copo coletor da
vidraria. As reacdes ocorreram em 40
minutos.

Determinagdo dos sitios acidos da resina
Amberlyt 35%%%

A acidez da resina Amberlyst 35 foi
determinada através de titulagdo dcido—base.
Um grama da resina Amberlyst 35 foi
adicionada a um Erlenmeyer de 125 mL de

capacidade. Em seguida, adicionou-se 10 mL
de solugdo de NaOH 0,9692 mol.L™"
padronizada. A mistura ficou em agitagao
por 24 horas. Apds 24 horas, filtrou-se a
solucdo de hidroxido de sédio com o
catalisador, lavando-o, em seguida, com 4gua
deionizada. A solucdo filtrada de NaOH foi
titulada com solucdo padronizada de 0,09692
mol.L™ de HCI (Esquema 2). O volume de HCI
gasto na titulagdo foi 51,00 mL. O n° de mol
de NaOH em excesso pode ser observado no
Esquema 3. O valor encontrado esta
apresentado no Quadro 1.

A determinacdo dos sitios acidos do
catalisador foi realizada conforme o Esquema
4,

Obteve-se 4,749 meq H'/ g resina, valor
proximo do descrito pela Rohm e Haas,
fabricante da resina, de 5 meq H*/ g resina.
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n° de mmol de NaOHotai = Mnaon -ViaoH

n° de mmol de NaOH o, = 0.9692 mol.L™ . 10 mL

n° de mol de NaOHyt, = 9,692 mol

Esquema 2. Cdlculo do n° de mol de NaOH total

Mnaot -Vnaon = Ml Vi

n°de mmol de NaOH = 0,09692 mol.L™. 51,00 mL

n°de mol de NaOH

= 4,943 mol

Esquema 3. Calculo do n° de mol de NaOH que nao foi adsorvido no catalisador (em excesso)

n° de mol de NaOH que reagiu com o catalisador =

n° de mol de NaOH total - n° de mol de NaOH em excesso

n°de mol de NaOH que reagiu com o catalisador = 9,692 mol - 4,943 mol

n°de mol de NaOH que reagiu com o catalisador = 4,749 mol

Esquema 4. Calculo da determinagdo dos sitios acidos da resina Amberlyst 35

Determinagao dos sitios acidos da argila
montmorilonita

A medida de acidez da argila
montmorilonita K10 usada neste trabalho foi
feita através da titulacdo com butilamina de
acordo com o procedimento descrito na
literatura.”® Antes de iniciar a analise, a
unidade de vidro foi submetida a um fluxo de
40 mL/min. de gas hélio. Em seguida, 25 mg
da argila montmorilonita na faixa de 42-115
mesh, foram colocadas em um reator de
vidro com a forma de tubo reto possuindo
uma haste lateral. O reator foi acoplado a
unidade e a amostra foi submetida a
aquecimento a uma temperatura de 150 °C,
com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min
e sob um fluxo de 40 mL/min de gas hélio,
até alcangcar a temperatura de pré-

tratamento, permanecendo a 150 °C durante
30 minutos. Apds pré-ativagdo, a amostra foi
resfriada até atingir a temperatura ambiente,
guando se desviou o fluxo de gds hélio (10
mL/min) para um saturador contendo n-
butilamina. O fluxo de gds hélio enriquecido
com a amina passou pela amostra durante 10
minutos, sendo suficiente para satura-la. Em
seguida, foi realizada uma purga de 20
minutos para remover o excesso de n-
butilamina. A amostra obtida foi submetida a
andlise por dessorcdo termo-programada
com o emprego de um analisador
termogravimétrico TGA-51 Shimadzu. O
objetivo desta andlise foi verificar a
guantidade de sitios acidos totais presentes
na argila montmorilonita, observando o
comportamento térmico de dessor¢do da
amina. Ou seja, a perda de massa adsorvida
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com aumento da temperatura. O valor
encontrado esta representado no Quadro 1.

Andlise dos produtos

Os espectros de infravermelho foram
obtidos em um aparelho Nicolet Magna IR
760, com pastilhas comprimidas de brometo
de potassio anidro. Os valores de absorcdo
foram expressos em nimeros de onda (cm™).

As andlises de CG-EM foram realizadas em
cromatdgrafo Agilent modelo 6890 acoplado
a um detector de massas Agilent modelo
5973, com ionizacdo por elétrons a 70 eV e
analisador do tipo quadrupolo. A coluna
capilar utilizada foi DB-1 HT (J&W) 30 m x
0,25 mm de 0,10 mm de espessura de fase. O
gas de arraste utilizado foi hélio (0,8 mL.min’
') e a pressdo na cabeca da coluna foi de 8
psi. A solugdo da amostra foi injetada com
volume de 0,1 mL com divisdo de fluxo de
20:1. A temperatura inicial do forno, do
injetor e do detetor foi de 40 °C, 260 °C e 260
°C, respectivamente. A rampa empregada foi
de 4 °C/min, mantendo-se o aquecimento
por 5 min na temperatura final de 160 °C. O

O 0

\)J\o/\(

Propanoato de isobutila

Acetato de isoamila
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tempo total de corrida foi de 36 minutos e o
cromatograma foi obtido no modo de
varredura de ions totais (scan).

Os espectros de RMN de 'H foram obtidos
em um espectrometro BRUKER — modelo
AVANCE, operando a 200 MHz e RMN “C
operando a 50 MHz.

3. Resultados e discussao

Os ésteres sintetizados neste trabalho
foram o acetato de isoamila (aroma de

banana), acetato de pentila (péra), e
propanoato de isobutila (rum), todos
possuem baixo peso molecular, alta

volatilidade e aromas agradaveis (Figura 3).
Esta escolha foi realizada em virtude do
interesse em se implementar 0s
procedimentos aqui descritos em aulas
experimentais de cursos de graduacdo, de
modo a permitir que os estudantes possam
identificar os ésteres associando-os aos
odores de frutas.

Acetato de pentila

Figura 3. Esteres selecionados para este trabalho

Para a sintese dos ésteres foram utilizados
o acido sulfurico, a argila montmorilonita e a
resina Amberlyst 35 como catalisadores. A
determinacdo do numero de sitios acidos
presentes na argila montmorilonita e na
resina Amberlyst 35 foi realizada através de
andlise termogravimétrica e por titulagdo
acido-base, respectivamente, conforme
descrito no procedimento experimental.

Desta forma, foi possivel utilizar quantidades
de catalisadores com o mesmo numero de
sitios acidos em todas as reacgdes.

Os rendimentos e conversdes dos ésteres
obtidos na presenca dos catalisadores foram
comparados e estdo apresentados no Quadro
2. A resina Amberlyst 35 e a argila
montmorilonita se mostraram eficientes,
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levando a rendimentos 6timos. Embora a
catdlise homogénea também tenha resultado
em bons rendimentos, cabe ressaltar que as
reacoes sdo de facil isolamento quando sdo

Vo

utilizados os catalisadores heterogéneos, pois
basta fazer uma filtracdo simples para
removeé-los.

Quadro 2. Conversdes das reacdes de esterificacdo por catalise homogénea e heterogénea

possibilita aos alunos dos cursos de
graduagdo a utilizagdo de uma metodologia
diferenciada e que se baseie nos principios da
Quimica Verde, pois permite o]
reaproveitamento do residuo.”® Ha varios
estudos na literatura que descrevem a
reutilizacdo destes catalisadores, apds a sua
remog3o do meio de reagdo.’>*"3?

O Catalisador )OJ\
+ HO-Ry=——= ~Rp *H0
R1)J\OH 2 R{” "0
1 Ry=CHj Rz = (CH,)>(CH)(CH3),
2 R;=CH,CHj; R, = (CH5)(CH)(CH3),
3 R1 = CH3 R2 = (CH2)4CH3
Catalise Homogénea
Esteres Acido sulfurico
Rendimento Conversao Rendimento Conversao
refluxo refluxo Dean-Stark Dean-Stark
1 92 % 96 % 87 % 97,2 %
2 91 % 94 % 93 % 96,4 %
3 88 % 98 % 90 % 92,5 %
Catalise Heterogénea
Esteres Argila Montmorilonita Resina Amberlyst
Rend. * Con.* Rend. * Con.* Rend. * Con.* Rend. * Con.*
refluxo refluxo | Dean-Stark | Dean-Stark | refluxo refluxo | Dean-Stark | Dean-Stark
66 % 89 % 90 % 92 % 91 % 99 % 86 % 92 %
65 % 95 % 88 % 97 % 95 % 98 % 82 % 96 %
72 % 91 % 72 % 99 % 90 % 91 % 91 % 93 %
Rend* = rendimento / Con.* = convers3o
O uso de catalisadores heterogéneos Outra  metodologia  utilizada  para

favorecimento da reagdo de esterificagao foi
o0 aquecimento sob refluxo, empregando a
vidraria Dean-Stark. Com isso, reduziu-se o
tempo de reacdo de 2 horas para 40 minutos.
Devido a reducdo significativa do tempo de
reacao, o professor tem condigGes de discutir
com os alunos o topico de aula. O Dean-Stark
possibilitou a retirada de dgua do meio, pois
se formou um azedtropo entre os produtos
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da reacdo (éster e agua), cuja remocgdo do Os espectros de IV dos trés ésteres
meio deslocou o equilibrio da reagao. sintetizados foram semelhantes, conforme
apresentado na Figura 4. Foram observadas

bandas por volta de 2960, 1740 e 1200 cm™,

3.1 Caracterizagdo dos ésteres por que estdo associadas as vibragdes de
espectroscopia na regido do infravermelho deformacdo axial de C-H, C=0 e C-O,

respectivamente.

4000 3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

C=0

A S B L A e v e v
4000 3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

— T L L S St L S S B B
4000 3000 2000 1000
Wavenumber (cm-1)

Figura 4. Espectros de infravermelho do acetato de isoamila, acetato de pentila e propanoato
de isobutila
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3.2 Caracterizacio dos ésteres por
cromatografia em fase gasosa acoplada a
espectrometria de massas

A cromatografia em fase gasosa acoplada
a espectrometria de massas permitiu
determinar a conversdo dos ésteres
sintetizados sem um processo de isolamento

Vq

prévio do meio de reacdo. A Figura 5
representa o cromatograma do acetato de
pentila, que se mostrou semelhante aos
demais ésteres preparados neste trabalho.
No cromatograma, pode-se observar um pico
correspondente ao reagente de partida
(pentanol) e o pico, com maior abundancia e
maior tempo de retencdo, referente ao
produto (acetato de pentila).

e
AusLnS S e e

SES—|
= maror |
o

Seeor]
cmvor ]
o |
o ]
o |
OIS |
S

AOOOOOO ‘

moooooc

HToloo A=

P =

oo

ATaloo Teloo aslao =o oo

Figura 5. Cromatograma do acetato de pentila

A técnica CG-EM fornece, além do
cromatograma, o espectro de massas, que
permite analisar a estrutura a partir dos ions
gerados pelo impacto de elétrons na

molécula. Na Figura 6, estdo apresentadas as
propostas de alguns fragmentos produzidos
nesta técnica para os trés ésteres em estudo.
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Figura 6. Espectros de massa do propanoato de isobutila, acetato de pentila, acetato de
isoamila

3.3 Caracterizacio dos ésteres por
ressonancia magnética nuclear de 'H e **C

A ressonancia magnética nuclear foi
também utilizada para a identificacdo dos
ésteres sintetizados. Esta técnica permitiu a

confirmacdo inequivoca de cada um dos
ésteres apresentados neste trabalho, através
da andlise das multiplicidades e constantes
de acoplamento de seus hidrogénios, e dos
deslocamentos quimicos dos datomos de
carbono. As Figuras a 7 e 8 mostram os
espectros de RMN de *H e *C.
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Figura 7. Espectros de RMN de *H do propanoato de isobutila, acetato de pentila e acetato de
isoamila
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4. Conclusoes

O uso do Dean-Stark com os trés
catalisadores diminui significativamente o
tempo de reacdo devido ao deslocamento do
equilibrio, pela remocdo da agua formada.
Estes experimentos permitem ao professor

discutir com os alunos os conceitos e
vantagens da catdlise heterogénea nas
reacbes de esterificacdo, aplicando os

principios da Quimica Verde nas aulas
experimentais de graduacao.
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