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RESUMO

O aparelho de micro-ondas foi desenvolvido para tornar a vida mais facil na cozinha. Hoje em dia eles
podem ser usados para sintese organica reduzindo o tempo de reacdo. Nesse artigo, foi usado um destes
aparelhos para promover uma reac¢do quimica mapeando o magnétron do aparelho. O mapeamento do
aparelho foi feito para determinar-se a localizacdo do maior poder de radiacdo. Também fora feita uma
reacdo organica para a sintese do metil-2-hidroxybenzoato (6leo de bétula) usando o aparelho de micro-
ondas em vez do tradicional método de refluxo. Foram encontrados 63% de rendimento por este método.

Palavras-chave: Sintese organica; Campo eletromagnético; Optimizacdo de processo; Rendimento
organico.

ABSTRACT

Microwave ovens were designed to make life easier in the kitchen. Nowadays, they can be used for
organic synthesis reducing the reaction time. In this article, it was used one of these devices to promote
a chemical reaction mapping its magnetron. It was made a mapping of the device to determine the
location of the higher power radiation. Also was made an organic reaction for the synthesis of methyl-
2-hydroxybenzoate (birch oil) using the microwave oven instead of the traditional method of reflux. It
was found 63% vyield by this method.

Keywords: Organic synthesis; Electromagnetic field; Process optimization; Organic yield.
INTRODUCAO

O forno micro-ondas com a proposta que hoje se conhece, foi desenvolvido em 1947 pela empresa
Raytheon usando o processo desenvolvido por Percy Spencer, um dos funcionarios que trabalhava nesta
empresa desenvolvendo magnétrons para aparelhos de radar. Na sintese organica, os primeiros relatos

do uso desta radiacdo datam de 1986, feitos por Gedye e Guigere usando frascos lacrados como
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reatores (GEDYE et al., 1986). Uma das reacdes por eles estudadas foi a reagédo entre o tolueno e o
permanganato de potassio sobre radiacdo micro-ondas para formacédo de acido benzoico. Comparando
com o método tradicional de aquecimento, Gedye obteve a mesma taxa de conversdo em ambos 0s
métodos (40%), com a diferenca de tempo, sendo o método por radiacdo micro-ondas 20 minutos mais
répida (5 min no micro, frente aos 25 do banho maria) (GIGUERE et al., 1986).

Teoria e funcionamento

O magnétron, peca responsavel pela producdo das micro-ondas, tem um principio de
funcionamento relativamente complexo e puramente fisico. Nos aparelhos micro-ondas convencionais,
0s magnétrons sdo cilindricos e funcionam com o uso da eletricidade alternada convencional
(PURCELL, 1973). A corrente alternada é convertida em continua por um transformador que alimenta
0 magnétron. Essa corrente continua faz uma diferenca de potencial entre o catodo e 0 &nodo. Séo usados
dois imds, um perpendicular ao catodo e outro ao anodo, com o objetivo de impedir 0 movimento natural
dos elétrons. Sem os imas, os elétrons migrariam naturalmente entre o catodo e o &nodo numa trajetoria
linear, mas com o uso destes, criam-se movimentos circulares com trajetorias do tipo cicloides. Esse
campo magnético que é gerado, interage com o bloco anddico nas cavidades ressonantes, gragas as
vibracdes dos elétrons (PURCELL, 1973). O megnétron é desenvolvido de tal forma que a cavidade,
também chamada de antena, forme ondas na frequéncia de aproximadamente 2,5 GHz que séo lancadas
pela antena do magnétron dentro do forno (MAI et al., 2007).

Para serem classificadas como micro-ondas, as frequéncias devem estar compreendidas entre 1,6
- 30 GHz, sendo 2,5 GHz a frequéncia nominal encontrada em fornos convencionais (GUPTA, 2005).
Sabe-se que qualquer substancia exposta a essa radiacdo ndo sofre nenhuma mudanca na estrutura
molecular e sim sofre migracdo de ions e rotagdo de dipolos, o que responde pelo aquecimento de
algumas substancias frente a essa radiacdo (BUFFLER, 1993). Nem todos os materiais podem ser
aquecidos por esse tipo de radiacdo, pois nédo se trata de condugdo ou conveccao, trata-se de um tipo de
radiacdo que dependera majoritariamente da constante dielétrica e da frequéncia de relaxacdo dos
compostos que se quer aquecer. Isto acontece pela forma fisica como algumas moléculas se comportam
guando expostas aos campos elétricos. Quando estas moléculas estdo sujeitas a esta radiacdo, ha
absorcéo de energia por parte daquelas ocasionando a rotagdo dos dipolos (BUFFLER, 1993). Sem a
presenca de radiacdo, as moléculas ficam em estado natural, que € o estado de completa desordem, mas
quando estas sdo submetidas a um campo elétrico continuo como a radiacdao no aparelho micro-ondas,
o0s polos das moléculas se alinham com a direcdo do campo, como mostra a figura 1. Como o magnétron
do equipamento funciona em ciclos, ou seja, liga e desliga, faz com que o campo elétrico seja alternado
fazendo com que as moléculas se orientem e desorientem sucessivamente, sendo que a energia absorvida
para o alinhamento sera liberada em forma de calor quando se desalinhar, promovendo assim
aquecimento.

Quanto maior for a constante dielétrica, maior energia pode ser absorvida e, portanto, quando
houver desalinhamento, maior calor sera liberado (OHLSSON, 1993).
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Figura 1. Representacdo da resposta molecular a um campo eletromagnético. (a) moléculas polarizadas
alinhadas com os polos do campo eletromagnético (b) desordem termicamente induzida quando o
campo eletromagnético é alterado.

Como néo existe uniformidade na distribuicdo micro-ondas, o interior de um aparelho com essa
radiacdo apresenta diferentes pontos de diferentes intensidades de ondas. Resumidamente, em cada
lugar do aparelho pode-se obter diferentes rendimentos sobre condic¢des iguais (KINGSTON, 1988).
Para resolver este impasse é necessario mapear o aparelho, que nada mais é que verificar qual o local
que recebe a maior quantidade de ondas (SANSEVERINO, 2002).

PARTE EXPERIMENTAL

Mapeamento do forno

Usou-se um forno do tipo micro-ondas da marca Dako, poténcia maxima de saida de 700 W e

frequéncia de 2.450 MHz. Seis béqueres de vidro borossilicato com volume de 100 ml foram utilizados
para mapear as diferentes areas de incidéncia de radiacao no interior do aparelho. Utilizou-se o propano
—1, 2, 3—triol (momento dipolar 0,96 D) como substancia a sofrer incidéncia.
Seis diferentes regibes foram mapeadas, conforme figura 2. O processo se deu em duas diferentes
etapas. Na primeira, os seis béqueres com 100 ml de propano — 1, 2, 3 — triol foram incididos por
radiacdo na poténcia maxima durante 30 segundo. Apds este tempo, verificou-se imediatamente a
temperatura do composto em todos os béqueres. Na segunda etapa, outros seis béqueres contendo o
mesmo volume da mesma substancia foram incididos pela radiagdo na mesma poténcia e mesmo tempo
de irradiacdo, com a diferenca que desta vez cada béquer foi incidido separadamente, um de cada vez.
Apos o final de cada exposicao, leu-se a temperatura imediatamente. As tabelas 1 e 2 mostram os valores
relativos para as duas etapas.
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Figura 2. Mapeamento do interior do micro-ondas. (a) Aquecimento simultaneo dos seis béqueres e (b)
aquecimento individual dos seis béqueres.
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Tabela 1. Diferencas de temperaturas com exposi¢ao simultanea

BEQUER  POTENCIA TEMPODE  VOLUME To Te AT

APARELHO EXPOSICAO °C °C
1 Maxima (700 w) 30s 100 ml 240 31,0 7
2 Maéaxima (700 w) 30s 100 ml 240 304 64
3 Méxima (700 w) 30s 100 ml 240 345 105
4 Maéaxima (700 w) 30s 100 ml 240 365 125
5 Maxima (700 w) 30s 100 ml 240 300 6
6 Méaxima (700 w) 30s 100 ml 240 30,2 6,2

Tabela 2. Diferencas de temperaturas com exposic¢des individuais

BEQUER POTENCIA TEMPODE VOLUME To T¢ AT

APARELHO  EXPOSICAO °C  °C
1 Maxima (700 w) 30s 100ml 240 553 313
2 Maxima (700 w) 30s 100ml 240 521 281
3 Maxima (700 w) 30s 100ml 240 584 34,4
4 Maxima (700 w) 30s 100ml 240 600 36,0
5 Maxima (700 w) 30s 100ml 240 489 249
6 Maxima (700 w) 30s 100ml 240 565 325

Com o mapeamento feito, ja se sabe que o béquer 4 apresentou maior diferenca de temperatura,
tanto no aquecimento coletivo quanto no individual e, portanto, € o local onde ha maior incidéncia de
micro-ondas. Através das tabelas 1 e 2 é também possivel observar que quando o béquer é exposto
individualmente a diferenca de temperatura € maior. Essas observagdes ficam ainda mais nitidas quando
vistas na figura 3.
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Figura 3. (a) Diferencas de temperaturas nos béqueres em diferentes locais no interior do aparelho,
tanto na exposicdo coletiva quanto nas individuais, e (b) diferenca de temperatura decrescente
destacando o béquer 4 como o local de maior incidéncia de radiagéo.

Como esse mapeamento € inicialmente qualitativo, é possivel torna-lo quantitativo a partir da
equacdo para calculo de poténcia, usando a equacéo 1:

Cp .n . AT
Pot.=pf

(Equagéo 1)
Onde:
J

mol. K

Cp (calor especifico molar a pressao constante do CsHgOs) = 218,8
n (nimero de mols usados C3zHgO3) = 1,34 mol

AT (variacdo de temperatura em cada béquer)

t (tempo de exposic¢do) = 30 segundos (s)
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Executando-se os célculos de poténcia utilizando os valores de diferenca de temperatura para cada
caso individual, chega-se a tabela 3:

Tabela 3. Célculo da poténcia em cada regido individual do aparelho micro-ondas

BEQUER POTENCIA INDIVIDUAL (W)
305,9
274,6
336,2
351,8
243,3
317,6

OOk, WN R

Como esperado apos a analise inicial, o ponto 4 é o que detém a maior poténcia da radiacéo,
conforme visto na tabela 3. Em teoria, o fato de individualmente haver maior diferenca de temperatura
pode ser explicado pelas reflexdes que as ondas sofrem ao se chocarem com os outros béqueres. Quando
ha apenas um béquer, as ondas tém maior facilidade em acerta-lo, aumentando a diferenga de
temperatura neste. Sobre a localizacdo, nota-se que a antena do magnétron fica exatamente de frente
para o ponto 4, o que justificaria ser este o ponto de maior incidéncia de radia¢do. Para o experimento,
este € o0 ponto utilizado em todo o procedimento, visto que é 0 mais otimizado.

Reacao de sintese do metil-2-hidroxibenzoato (6leo de bétula)

Pesou-se 5 g de acido 2-hidroxibenzdico (Synth, 99%), adicionou-se 15 ml de metanol (Synth,
99%) e 1,5 ml de &cido sulfarico concentrado (Vetec, 98%). Todo este contetdo foi colocado em um
frasco de vidro borossilicato com tampa de silicone que foi mantido fechado durante todo o processo.
Para escape de presséo, foi feito um pequeno furo de 1 mm de diametro para fixacdo de um capilar de
vidro. O contetdo foi colocado no ponto quatro anteriormente mapeado durante 1 min sob radiacéo
micro-ondas em poténcia maxima.

Ap0ds este prazo esperou-se esfriar. Para neutralizacdo dos acidos que restaram, acrescentou-se 15
ml de solucdo de carbonato &cido de sddio 0,5 M. Apds o término da efervescéncia caracteristica da
reacao de neutralizacdo, verteu-se todo o contetido para um funil de separacdo acrescentando-se 15 ml
de &gua destilada e 15 ml de diclorometano (Vetec, 99%). Agitou-se o sistema e aguardou-se a separa¢do
das fases. Separou-se a fase e obteve-se o substrato organico que contém o composto sintetizado.
Separou-se por destilagdo simples o metil-2-hidroxibenzoato (TE 224 °C) que foi a parte retida no fundo
do baldo de destilacéo.

Com a massa do bal&o de destilacdo previamente pesado antes da destilagdo, pesou-se novamente
na mesma temperatura inicialmente utilizada e calculou-se a diferenca para se prever o rendimento com
a equacéo 2.

Ensaio de pureza

Para ensaio de pureza, utilizou-se o método de espectrometria de absor¢cdo molecular UV-Visivel
(EAM-UV-Vis), modelo Biospectro Sp-220 e cubetas de vidro. Primeiramente, pesou-se 4 diferentes
amostras de metil-2-hidroxibenzoato P.A (Vetec, 99%), como mostrado na tabela 4.
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Em cada amostra acrescentou-se 1 ml de solucéo alcodlica de cloridrato de hidroxilamina 0,5 M
e 0,5 ml de solucéo de hidroxido de sédio 6 M. Aqueceu-se cada amostra até a ebulicdo. Aguardou-se
o resfriamento e apds esse prazo acresceu-se 1 ml de solucdo de acido cloridrico 1 M e posteriormente
0,2 ml de solucéo de cloreto de ferro 111 1 %. Procedeu-se assim também para o branco que acompanha
todos os passos acima, com excecdo do acréscimo de metil-2-hidroxibenzoato. Zerou-se o equipamento
com o branco e leu-se posteriormente as amostras utilizando o filtro a 400 nm.

Tabela 4. Leituras obtidas das amostras no EAM-UV-vis com massa para o padrdo do metil-2-
hidroxibenzoato.

AMOSTRA MASSA (g) TRASMITANCIA (%)  ABSORBANCIA (A)
1 | 0,585 80,9 0,093
2 | 1,17 80,2 0,096
3 | 1,755 80,0 0,097
4 | 2,34 79,8 0,098
BRANCO | 0 100 0

RESULTADOS E DISCUSSAO

O peso total produzido (Pt) foi de 3,5 g.
Pt=P, -P1 (Equagdo 2)

Onde:
P> = Peso do bal&o antes da destilagdo
P1 = peso do bal&o depois da destilagdo

Como 5 g do &cido 2-hidroxibenzéico (MM = 138,121 g mol™) representam 0,036 mol, espera-
se produzir 0,036 mol de metil-2-hidroxibenzoato (MM = 152,15 g mol™). Considerando a reagéo na
ordem de 1:1 e 100 % de aproveitamento, espera-se a produc¢éo de 5,50 g do organico sintetizado. Como
ja se sabe, a real producdo é de 3,5 g, ou seja, representa 63 % do valor que se esperava. A literatura
prevé um rendimento entre 70 - 80 % quando sintetizado em refluxo (SOLOMONS et al., 2011). Assim
sendo, o rendimento pelo método micro-ondas fica, no méximo, 7 % menor que 0 aproveitamento
minimo no refluxo citado pela literatura em questao.

No ensaio de pureza, utilizou-se esse método baseado na afirmativa de que ésteres quando
submetidos ao meio de hidroxilamina e um composto de ferro geram uma cor violeta, conforme a
literatura (STEINMETZ et al., 1975). Com um gréfico gerado a partir dos dados de absorbancia dos
padrdes elaborados, encontrou-se uma linha de tendéncia que gera uma equacéo pela qual pode-se obter
a massa do composto sintetizado a partir da absorbancia lida. A figura 4 mostra essa linha de tendéncia.

Da amostra sintetizada, recolheu-se 1 ml (1,17g) que foi submetido aos passos de reagdo para
produzir cor, conforme descrito acima no ensaio de pureza. Esta foi lida no EAM-Uv-Vis gerando um
valor de absorbancia de 0,101. Resolvendo a equagéo polinomial de terceiro grau conforme a figura 4,
obteve-se um valor de massa igual a 1,156 g. Usando-se a tabela 4 como referéncia, observou-se que 1
ml do composto puro tem densidade de 1,17 g ml™. Espera-se que quanto mais proximo desse valor a
amostra sintetizada ficar, mais pura ela serd. Assim sendo, o valor encontrado (1,156 g mIt) é bem
proximo do composto puro (1,17 g ml). Com um simples calculo de porcentagem, observou-se que a
pureza ¢é de 98,80 %.

60



INSTITUTO FEDERAL DE
EDUCAGAO, CIENCIA E TECNOLOGIA

Perspectivas da Ciéncia e Tecnologia, v.9 (2017)

0,099
0,098
0,097
0,096
0,095
0,094
0,093
0,092

Absorbancia (A)

y = 0,0017x3 - 0,0088x? + 0,0165x + 0,086

RZ=1
0 0,5 1 1,5 2 2,5

Massa de Metil-2-hidroxibenzoato (g)

Figura 4. Gréafico Absorbancia vs massa do composto sintetizado com linha de tendéncia em equacao
polinomial de terceiro grau.

CONCLUSAO

A reacdo de sintese utilizando micro-ondas se mostrou tao eficiente quanto o método tradicional
de refluxo, com a diferenca de ser muito mais rapida. A obtencdo de 63% de rendimento comprovou
isso, visto que se pode obter, na melhor das hipdteses pelo método classico de refluxo, 80% de
rendimento. A pureza do composto sintetizado por essa via também se mostrou alta, alcancando
aproximadamente 98%. O uso desse tipo de técnica ainda deve ser muito estudada, mas ja se mostra
ndo apenas promissora, mas Util e eficiente aos interesses laboratoriais de pesquisa e ensino.
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