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Introducao |

As micro-ondas, campos fixos de alta freqiiéncia
descobertas no periodo da Segunda Guerra
Mundial, foram aplicadas em aparelhos de uso
doméstico na década de 70." A sintese organica
conduzida em forno de micro-ondas domeéstico
surgiu na década de 80 como fonte de aquecimento
de reacgbes quimicas visando alcangar menor tempo
de reacao e rendimentos superiores aqueles obtidos
com a fonte de aquecimento convencional.?® Muitos
pesquisadores tém utilizado com sucesso o
aparelho de micro-ondas como fonte de ativagao de
reagdes quimicas, objetivando acelerar a obtengao
dos produtos e/ou o desenvolvimento de técnicas de
sintese sem ou com redugao do uso de solventes."”

A reacdo de condensagdo entre espécies 5-
aminopirazola e [-cetocarboniladas, como aceto-
acetato de etila, levam a formagao de produtos do
tipo aminocrotonato, utilizados como intermediarios
na sintese de diversos produtos Neste trabalho
descrevemos a obtengao do 3-crotonato-(1H-fenil-3-
metil-5-aminopirazolil) de etila (II) utilizando
diferentes metodologias sob irradiagcdo de micro-
ondas.

Resultados e Discussao |

Na reagdo foram utilizados o 5-aminopirazola (I) e
acetoacetato de etila (AAE) sob irradiagdo de micro-
ondas em aparelho doméstico Brastemp BMX35,
900W. Os experimentos foram realizados sob
diferentes condigdes (Tabela 1). O consumo do
material de partida foi acompanhado por
cromatografia de camada fina em intervalos de
tempo de 5 min. Os produtos foram purificados em
coluna cromatogréfica, utilizando hexano e acetato
de etila como fase movel, e caracterizados por IV e
RMN de H e =C.

Foi avaliada a condugcdo da reacdo com e sem
adicdo de solvente, sendo experimentada a
evolugdo do processo com diferentes tipos de
solvente, como etanol, diclorometano ou N-metil-
pirrolidona, em quantidade suficiente para
dissolugdo do material de partida. Foram avaliadas,
também, a utilizagao de silica como suporte sélido e
o AAE em excesso (1:1,5).

Nos experimentos 4, 5 e 6 foram obtidos
rendimentos superiores que nos 1, 2 e 3, sendo que
no experimento 3 a utilizagao de solvente com alto
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ponto de ebulicdo levou a formagao prioritaria do
produto ciclizado (III).
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Esquema 1. 3-crotonato-(1H-fenil-3-metil-5-amino-
pirazolil) de etila (II) e 4-hidroxi-3,6-dimetil-1H-fenil-
pirazolo[3,4-b]piridina (III) obtidos na reagdo de 5-
aminopirazola (I) e acetoacetato de etila sob
irradiagdo de micro-ondas.

Tabela 1. Diferentes condigbes reacionais de
obtenc¢&o do aminocrotonato (II).
Exp. (I): AAE  Silica Solvente Tempo Rend. (%)
(9) (min) purificado
1 1:1 1,13 Etanol 26 20
2 1:1,5 1,13 CHCl2 35 17
3 1:1 - N-metil- 146 2 (I
pirrolidona 10 (11
4 1,15 CHCly 15 41
5 1:1,5 0,17 - 15 50
6 1:1,5 - - 30 60

Conclusoes |

Dentre as metodologias utilizadas, o experimento 6,
sem o uso de solvente ou silica como suporte sdlido,
se apresentou como o mais satisfatério, com melhor
rendimento quimico, e incrivel redugdo do tempo
reacional em comparagdo com o descrito em
sintese convencional (17h)°.
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