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Introducéo

A orto-hidroxiacetofenona é um importante
intermediério na sintese de farmacos, dentre eles a
4-hidroxicumarina e Varfarina, ambos utilizados
como anticoagulantes *. Este composto pode ser
obtido com maior seletividade a partir do rearranjo
de Fries do acetato de fenila em fase gasosa
utilizando-se catalisadores sélidos, gerando, porém,
diversos subprodutos .

Os catalisadores em fase sélida podem ser
preparados por imobilizacdo da espécie ativa em
suportes  soélidos, denominados catalisadores
suportados. Neste processo, uma ou mais espécies
cataliticamente ativas sdo depositadas sobre um
suporte com elevada area superficial, permitindo
que 0s componentes ativos estejam altamente
dispersos e estaveis termicamente 3,

O presente trabalho propde a sintese regioseletiva
da orto-hidroxiacetofenona a partir da reagéo entre
fenol e acido acético. Pretende-se promover a
reacdo por irradiagcdo de microondas, avaliando-se
as condicdes reacionais. Além disso, catalisadores
em fase soélida, suportados ou nao, serdo
empregados, dentre eles, argilas montmorilonitas,
argilas pilarizadas e resinas de troca ionica.

Resultados e Discusséo |

Visando a obtencdo de padrdes reacionais e para
que as condi¢cBes do aquecimento por microondas
fossem determinadas, optou-se por realizar testes
promovendo a reagdo de orto-acilacdo de fenol com
acido acético utilizando ZnCl, como catalisador em

quantidades equimolares, como descrito na
literatura * (Esquema 1).
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Esquema 1. Acilacdo do Fenol

Determinou-se, entdo, que a poténcia de 228 W
irradiada por 30 segundos com trés repeticdes foi
suficiente para alcangcar o ponto maximo de
conversdo sem carbonizacdo do meio reacional.
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Nesta reacdo observou-se, por meio da analise de
espectroscopia de RMN de 'H, a formagcéo de orto-
hidroxiacetofenona e  para-hidroxiacetofenona,
sendo a primeira obtida em quantidade ligeiramente
maior.

Vislumbrando a possibilidade de aplicar esta
reacdo num processo em fluxo continuo, a utiliza¢éo
de catalisadores em fase soélida se mostra como
uma alternativa bastante atraente. Nas reacdes,
utilizou-se uma argila pilarizada com aluminio, as
argilas montmorilonitas KSF e K10, a argila natural
NT25, e as resinas de troca catibnica Amberlyst® 15
e Amberlyst® 36. Nestas reac¢Bes, empregaram-se
as condicdes estabelecidas previamente: poténcia
de 228 W irradiada por trés intervalos de 30
segundos, e uma proporcdo resina/fenol 1:1,7
(m/m).

Somente a resina de troca catidnica Amberlyst®
15 promoveu a acilagdo do fenol, sendo
regioseletiva para a orto-hidroxiacetofenona, e
formando apenas tracos de para-
hidroxiacetofenona.

Uma das caracteristicas mais pertinentes de
catalisadores em fase sélida é a possibilidade de
reutilizagdo. No entanto, a reutilizagdo desta resina
na reacdo entre fenol e 4&cido acético, sem
tratamento prévio, mostrou-se ineficiente.

Conclusdes

A reacdo entre fenol e &cido acético induzida por
microondas, quando catalisada por cloreto de zinco,
levou a formacao de uma mistura dos isdbmeros orto-
e para-hidroxiacetofenona. Dentre os acidos em
fase solida testados, somente a resina acida
Amberlyst® 15 levou a formacdo de produto,
observando-se alta seletividade na formacdo do
isbmero orto-hidroxiacetofenona.
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