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Introducao

A sintese de porfirinas através dos métodos
classicos envolve a utilizacdo de altas temperaturas,
solventes toéxicos, alta diluicdo e, frequentemente,
baixo rendimento. Neste contexto, o uso de
“enabling technologies” como as rea¢des em regime
de fluxo continuo (continuous flow) podem trazer
mais seguranca e eficiéncia para estes processos.
ReacBes em regime de fluxo continuo tém se
destacado dentro da sintese organica devido a
diversas vantagens oferecidas por esta tecnologia
como a rapida micro-mistura, rapida transferéncia
de calor, exato controle do tempo de residéncia nos
reatores e a automacado/seguranca dos processos.
Esta tecnologia tem de fato revolucionado o campo
das sinteses quimicas e vem permitindo o
desenvolvimento de sinteses multi-etapas, facil
“scale up” e purificacdes automatizadas."

Neste trabalho relatamos a primeira sintese de uma
porfirina em regime de fluxo continuo utilizando uma
adaptacdo da metodologia de Gonsalves.?

Resultados e Discussao

Inicialmente a sintese da meso-tetrafenil-porfirina
(TPP) (3) foi realizada em condi¢bes de batelada
fazendo reagir o pirrol (1) (10 mmol) e o
benzaldeido (2) (10 mmol) na presenca de acido
propiénico (35 mL) e nitrobenzeno (15 mL) por 1h a
120°C (Esquema 1). A TPP 3 foi purificada por
cristalizacdo em metanol e obtida com 30% de
rendimento (0,47 g) nestas condicdes.

Para a realizacdo desta sintese em condi¢cdes de
fluxo continuo (Esquema 1), o &cido propidnico
(38,6 mL) foi injetado através da bomba 1 utilizando
0 sistema de bomba-seringa Syrris (Asia 120) a um
fluxo de 0,386 mL.min™. Através da bomba 2 foi
injetada uma mistura do pirrol (1) (12 mmol),
benzaldeido (2) (12 mmol) e nitrobenzeno 19,3 mL
mantendo um fluxo de 0,214 mL.min™". Nestas
condicdes o fluxo total de injecdo do reator foi de
0,600 mL.min™" e o tempo de residéncia no reator de
16 mL foi de 27 min.

Esta sintese de TPP 3 foi testada nestas condi¢Ges
utilizando diferentes temperaturas no reator (Tabela
1). O melhor resultado obtido até o momento foi a
140°C (31% de rendimento) com uma produtividade
de até 5,10 g.dia™
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Todas as purificacbes das reacdes realizadas em
regime de fluxo continuo foram feitas por
cristalizacdo em metanol. Estaremos investigando
outras condi¢des reacionais, em especial, diferentes

fluxos e concentragdes dos reagentes.
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Esquema 1. Sintese da TPP 3.

Tabela 1. Condigdes reacionais das sinteses em regime de fluxo
continuo.

Entrada |1 e 2| Fluxo T 3 (%/(mg)) | 3 (g/dia)
(mol.L™* | (mL.min™) | (°C)

1 0.2 0.6 100 |0.24/(4.4) 0.04

2 0.2 0.6 120 16.5/(304.7 | 2.92

3 0.2 0.6 140 30.8/(567.1 |5.10

4 0.2 0.6 160 4.0/(73.1) 0.88

Conclusao

Os resultados obtidos até o momento para a sintese
da TPP 3 sdo de interesse pela eficiéncia,
reprodutibilidade, seguranca e alta
produtividade/dia. Estudos reunindo diferentes
aldeidos ou metodologias estdo em andamento.
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