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Introducao |

A irradiacdo de microondas aplicada a Quimica
Orgénica vem ganhando cada vez mais espaco
entre os quimicos organicos sintéticos.

Em geral, durante um experimento realizado sob
aquecimento convencional, o monitoramento da
temperatura normalmente € feito no banho de
aquecimento (6leo, agua, manta, etc) através de um
Thermo-Par ou Termdmetro de Mercurio, porém,
esta temperatura ndo reflete o panorama da
temperatura no meio reacional que facilmente pode
chegar a 20°C de diferenca, dependendo do volume
e dos componentes do meio reacional.

Aqueles que acham que sob a irradia¢éo de
microondas em equipamentos dedicados este
problema esta contornado, muito cuidado. Os
equipamentos hoje disponiveis no mercado
oferecem diferentes configuracBes para afericdo da
temperatura  reacional, como sensor de
infravermelho e a fibra otica. Cada um destes
dispositivos fornece informacdes de temperatura em
tempo real ao usuario através da utilizagdo de um
software. Entretanto cada fornecedor utiliza um
algoritimo para o processo de irradiagdo de
microondas, o que faz com que a resposta do
magnetron a informagdo de temperatura enviada
pelo sensor seja diferente. Como isso, as rampas
de aquecimento podem ser dificeis de serem
reproduzidas em diferentes equipamentos.

No intuito de demonstrar estas diferencas, varios

solventes foram aquecidos em 2 diferentes
equipamentos  dedicados a irradiacdo de
microondas. Ambos equipados com sensores de
fibra Optica/rubi e infravermelho. A rampa de
aquecimento escolhida foi aquela disponibilizada
pelos softwares na qual o aguecimento é realizado
utilizando poténcia maxima (“as fast as possible”).

Resultados e Discussao |

Foram utilizados vasos de 10 mL com 3 mL
de solvente; a temperatura escolhida foi de 150°C e
um periodo de aquecimento de 5 minutos. Na tabela
1 esta o tempo necessario (em segundos) para o
aquecimento de diferentes solventes até a
temperatura estudada em um reator A (800W) e
reator B (300W).
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Reator A Reator B
Solvente W FO W FO
Agua 42 46 380 420
DMSO 45 39 177 88
Etanol 43 40 422 114
DMF 47 35 339 128
THF 67 104 340 431
Tolueno 92 164 431 430
Acetato de Etila 67 95 340 421

Solventes com alta tangente de perda (6 >
0,5) sdo aquecidos rapidamente pelas microondas.
Nestes casos, um aquecimento mais rapido é
esperado através da mensuracdo da temperatura
com sensor de Rubi quando comparado ao
infravermelho.

Ainda relacionado a tabela 1, fica evidente a
dificuldade de reprodutibilidade das rampas de
aquecimento quando nao operando a poténcia
constante.

Ainda no que se refere ao equipamento
utiizado, de especial importancia esta a
homogeneidade do campo elétrico na cavidade.
Enquanto em solucdo de baixa tangente de perda
esta questdo seja de menor relevancia, a utilizacao
de solucdes com alta absortividade em microondas
pode conduzir a “hot spots” pois nestes casos ha
uma menor homogeneidade do campo e em
consequéncia da temperatura. Trabalhos
demonstram que estes “hot spots” localizam-se
proximos da barra magnética, em fungédo de uma
maior concentracdo do campo elétrico neste ponto
onde a temperatura ndo pode ser medida.

Conclusoes

Esperamos ter chamado a aten¢do que reproduzir
um experimento de microondas pode ser uma tarefa
dificil se alguns pontos nédo forem observados. O
maximo de informacBes deve ser relatado
especialmente o tempo de decorrido para atingir a
temperatura do experimento, e ndo apenas a
temperatura final. Este paradmetro é dos mais

importantes em um experimento de microondas..
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