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Introducao

Nos ultimos anos, o uso da irradiagdo por micro-
ondas (MO) tem sido muito estudado para sinteses
organicas. Essa técnica tem como vantagens: ser
simples e diminuir o tempo reacional, além dos
produtos apresentarem um bom rendimento’. A
partir de 2004, a irradiagdo por micro-ondas come-
gou a ser aplicada na polimerizagao de alguns mo-
nomeros'. A poli(N-benzoil-etilenoimina) (PBEI) é
um polimero obtido pela polimerizagao por abertura
de anel da 2-fenil-2-oxazolina. A primeira polimeri-
zagao assistida por micro-ondas desse monoémero
foi realizada em solucdo e em vaso aberto, usando
como iniciador o tosilato de metila (Figura 1)% Re-
centemente, iniciamos o estudo da polimerizagao
em massa da 2-fenil-2-oxazolina assistida por mi-
cro-ondas em vaso fechado, utilizando como inicia-
dor o trifluoreto de boro eterado (BF3.Et,0)°.
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Figura 1 — Polimerizagao da 2-fenil-2-oxazolina
assistida por micro-ondas

O objetivo desse trabalho foi dar continuidade a
esse estudo, polimerizando a 2-fenil-2-oxazolina em
vaso fechado ou aberto, em massa ou em solugao,
empregando como iniciadores catibnicos o
BF3.Et20 e o iodeto de metila (Mel).

Resultados e Discussao

As polimerizagbes foram realizadas em vaso
fechado ou aberto em um reator de micro-ondas
Discover CEM, sendo utilizado 1 mL do monémero
e 8 uL do iniciador. A acetonitrila (10 mL) foi usada
como solvente nas reacdes em solucao. As reacdes
foram feitas em triplicata e acompanhadas por cro-
matografia em camada fina (CCF). Os produtos,
apos purificagdo, foram caracterizados por espec-
troscopia na regiao do infravermelho (FTIR). Os
resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 — Condig¢des reacionais da polimerizagao
em massa da 2-fenil-2-oxazolina assistida por mi-
cro-ondas e rendimentos obtidos

Iniciador
Condicbes BF:.Et,0 Mel
Reacionais vaso vaso vaso vaso
aberto | fechado | aberto | fechado

Tempo (min) 15 15 15 15
Pressao (psi) 0 7-15 0 8-14
Poténcia (W) 8-35 15-19 10-28 4-24
Temperatura (°C) 130 130 130 130
Rendimento (%) 50 87 63 83

Os rendimentos dessas polimerizagdes foram
proximos para os dois iniciadores usados, sendo
que o resultado em vaso fechado foi melhor e mais
proximo ao alcangado por aquecimento convencio-
nal (térmico em banho de 6leo) por 48 h para essa
mesma reagao (100%)*. Entretanto, os tempos rea-
cionais para as reagdes assistidas por micro-ondas
foram muito menores que para as convencionais.
Reagdes com solvente e em vaso aberto também
foram realizadas, mas até o momento ndo levaram
a resultados satisfatérios. As CCF indicaram que
todo o monémero foi consumido durante as polime-
rizagdes. Os espectros de FTIR dos produtos con-
firmaram a obtengado dos polimeros, apresentando
bandas de absorcao caracteristicas de carbonila de
amida em 1635 cm™' e de ligacdo C-N< a 1256 cm™.

Conclusao

Pelos resultados, verificou-se que a polimeriza-
¢ao em massa assistida por micro-ondas da 2-fenil-
2-oxazolina foi efetiva nas condicbes reacionais
empregadas, obtendo-se bons rendimentos para
reacoes em vaso fechado.
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