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RESUMD
“ REACTOR PARA SI NTESE QUI M CA COM AQUECI MENTO OHM CO,
METODO E SUAS APLI CACCOES”

O presente invento refere-se a um reactor com aqueci nento
6hm co para sintese quimca. Este nétodo de aqueci nento tem
aplicacdo desde a sintese orgéanica a inorganica, preparacao
de materiais organo-netalicos, sintese de nanoparticulas e
de pol i neros.

A presente invencdo dimnui o consunp de energia e aunenta
o rendinento das reaccdes de sintese quimca, por nmneio de
um reactor para sintese quimca, e respectivo nmétodo, o
gqual conpreende:
- um depé6sito para os reagentes (1), o qual contém
pel o nmenos unma tubul adura |l ateral (1a);
- uma tanmpa (3), esta tanpa devera ser de preferéncia
resistente a ataques quim cos e a sol ventes organi cos;
- dois eléctrodos (3a,3b) para produzir aquecinento
ohm co do neio reaccional, configurados para produzir
uma corrente el éctrica com frequéncia superior a 15
KHz.

O presente invento é aplicavel, na indastria quinmca e na
industria farnmacéutica em particular em processos de

sintese quim ca.



DESCRI CAO
“ REACTOR PARA SI NTESE QUi M CA COM AQUECI MENTO OHM COQ,
RESPECTI VO METODO E SUAS APLI CACCOES”

Dom ni o técnico da invencao

A presente invencdo diz respeito a umreactor para sintese
qui mi ca com aqueci nento oOhnmi co, métodos de producdo e suas
aplicacdes. Este reactor podera ser utilizado em sintese
quimca organica e inorganica, na preparacdo de materiais
organo-net &l i cos, sintese de nanoparticul as e de polineros.

O aqueci mento 6hm co surge conb um processo de aqueci nento
alternativo para sintese quimica, em particular em neio
agquoso, com potenciais vantagens em ternos de desenpenho
relati vamente ao aqueci nento cl assico (banho de 6l eo) e ao

aqueci nmento com radi acdo m croondas.

Estado da técnica

Em nuitos processos quimcos, 0 consunb de energia para
aquecinento e refrigeracdo € um inportante efeito adverso
do ponto de vista econdm co e anbiental. Para superar esse
probl ema, é altanmente desejavel desenvolver processos de
aqueci mento eficientes que utilizema energia de forma mai s
rent avel . Em particular, a utilizacdo da radiacao
m croondas para aquecinento directo das reacc¢des quim cas
temvindo a tornar-se uma técnica cada vez nmai s popular na
comuni dade cientifica. As principais vantagens desta
tecnologia sdo o encurtanento do tenpo de reaccdo e a
obtencdo dos produtos desejados em rendinentos mais
el evados. No ent ant o, exi stem al gumas [imtacgdes
inportantes que continuam sem solucdo e que estao

rel aci onadas com a exi sténcia de “efeitos ndo térm cos” dos



aparel hos de m croondas, a baixa eficiéncia do nmagnetrao na
conversao de energia eléctrica em energia mcroondas (da
ordem de 50-60%, o escalanento para a grande escala
industrial e o uso de solventes que absorvem pouco a
radi acdo m croondas [1]. Por outro |ado, a sustentabilidade
dos processos quimcos exige o estabelecinmento de novas
rotas de sintese nenos poluentes, recorrendo por exenplo a
reagentes ou sol ventes nenos toéxicos. Alias um dos desafios
actuais da indastria quimca € a reducdo da utilizacao de
sol ventes orgéanicos. Neste contexto, as reacc¢des quim cas
em nmei o aquoso despertam um grande interesse porque a agua
€ um solvente ndo toxico, ndo inflamavel e relativanente
di sponivel a baixo custo [2,3]. A &agua € um excelente
di ssi pador de cal or devido a sua grande capaci dade térm ca,
tornando o0s processos exotérmcos mais seguros e nais
sel ectivos, especialnmente quando eles sao realizados em
grande escala [2,3]. Em segundo lugar, as reaccbes de
substratos insol Gveis em &4gua normal mente | evam a formacéao
de produtos insol lUveis emagua. Emtais casos, o isolanento
dos produtos das reaccdes envolve sinplesnente a filtracéo
de produtos solidos (ou separacdo de fases, no caso de
I iquidos). Finalnente, a crescente |ista de exenpl os em que
as reaccOes realizadas na agua, sdo nao s6 nmais rapi das nmas
também nmais selectivas (quer qui m o-, r égi o-, ou
enant i ossel ectivas), ressalta a i nportanci a da
intensificacdo da procura de novos processos para efectuar
reaccdes em agua [ 2, 3].

Até recentemente o0 aquecinento de misturas reaccionais a
escala | aboratorial era tipicanmente realizado em nantas de
aqueci mento ou em banhos de 6l eo em pl acas de aqueci nent o,
nuitas delas em refluxo onde a tenperatura da reaccdo é
control ada pelo ponto de ebulicédo do solvente. Esta forma



tradi cional de aquecinmento é um nmétodo bastante lento e
ineficiente para transferir energia para uma mstura
reacci onal, pois apresenta uma el evada inércia térmca, uma
vez que depende de processos de condugao e convecgdo do
calor e da condutividade térmca dos diferentes materiais
através dos quais o calor tem de penetrar, o0 que resulta
nmui tas vezes nuna tenperatura do vaso de reaccdo superior a
da mstura reaccional. Enbora este método de aqueci nento
continue a ser usado, tem sido substituido pela utilizacéo
da radiacdao mcroondas para aquecinento directo das
reaccdes quimcas. Esta técnica tem conb principais
vantagens o encurtanento do tenpo de reaccdo e a obtencao
dos produtos desejados com rendinentos mais el evados. No
ent ant o, existem algumas I|imtacbes inportantes que
conti nuam sem solugcdo. Uma delas esté& relacionada com a
efici éncia energética dos aparel hos de mcroondas; al guns
estudos denonstraram que no caso de refluxo emvaso aberto,
o] aqueci nment o com radi acédo m cr oondas consone
significativamente mmis energia do que as técnicas de
aqueci mento classico (manta de aquecinmento ou banho de
0l eo), o0 que se deve em grande parte a baixa eficiéncia do
magnetrdo na conversdo de energia eléctrica em energia
m croondas (da ordem de 50-60% . Estes estudos nostraram
também que o0s consunbs de energia no aquecinmento com
radi acdo m croondas dependem da natureza do solvente, nmais
preci sanente do seu nonento dipolar, que afecta as
caracteristicas de absor¢cdo de radiacdo pela mstura
reaccional, e do seu ponto de ebulic&o, bem cono da escal a
de operagbes - a escala laboratorial (5-200 mmol de
reagentes num volume de 4-300 m) [4]. O aquecinento com
radi acdo m croondas pode ndo ser exequivel, por exenplo se
a reaccao requer um solvente apolar, cuja absorcao da

radi acdo m croondas € limtada, a ndo ser que oS reagentes,



cat al i sador es, etc., sejam polares e proporcionem a
absorcédo, ou entdo que se possa usar um agente passivo

fortenente absorvente (por exenplo uma vareta de carboneto
de silicio inserida no reactor), que provogue 0 aqueci nento
[4]. CQutra desvantagem a registar é o escalamento do
aqueci nrento com radi acdo mcroondas para a ¢grande escala
i ndustrial que é bastante problemitico — nunca foi feito e
o escalamento directo €& provavelnente inpossivel de
realizar, devido a profundi dade de penetracdo da radi acédo
m croondas em nei os absorventes ser |limtada, al ém de que a
gquestdo da seguranca levantaria tanbém problemas. Até ao
nmomento o escalanento foi realizado apenas a escala
| aboratorial, da ordem de al gunmas gramas para centenas de
granmas ou, em reactores de fluxo, para a escala interngédia
de al guns quil ogramas, mas com estes Ultinps reactores néo
€ possivel a realizacdo de reaccdes sem solvente [4]; por
outro |l ado, os reactores de fluxo sdo natural nente abertos,
pelo que tanbém ndo possibilitam o aquecinento em vaso
sel ado. Deste nobdo, o escal anento de situacfes em que 0 UuSO
de radiacdo mcroondas teve mamis éxito no |aboratoério
parece problematico e o escalanento para quantidades
mai ores (instalacdo piloto ou industrial) s6 podera ser
realizado por replicacdo de reactores, provavelnente de
fluxo continuo [4]. A tecnologia envolvida na concepcdo dos
aparel hos de mcroondas faz com que o elevado custo de
investinento seja una desvantagem desta tecnologia. Os
aparel hos de mcroondas usados hoje em dia tém el evados
padr 6es de seguranca no que diz respeito a conpatibilidade
da radi acdo el ectromagnética, mas isso torna-os de uso nais
limtado para reaccdes quimcas. O controlo e fixacdo dos
paranetros de reaccdo sao linmtados a entrada de energia e
ao tenpo de radiacao. Por vezes as nedidas de pressao e

tenmperatura sd8o nuito probl emticas. Isso torna a



conparacdo com as condi ¢cdes de reaccdo cléssicas dificil e
| eva a especul acdes sobre a existéncia de “efeitos néo
térmcos” ou tanbém chanmados efeitos mcroondas nas

reaccdes quim cas.

Sumari o da invencéo

O presente invento refere-se a um reactor com aqueci nento
6hm co para sintese quimca. Este nétodo de aqueci nento tem
aplicacdo desde a sintese orgéanica a inorganica, preparacao
de materiais organo-netalicos, sintese de nanoparticulas e
de pol i neros.

Um dos obj ectos da presente invencdo é descrever um reactor

para sintese quimca o qual conpreende:
- um depd6sito para os reagentes (1), emque a mstura
reacci onal é condutora e/ ou aquosa, o qual contém pelo
menos uma tubuladura lateral (la), que permte o
controlo da reaccao e/ou a adicao de reagentes ao
| ongo da reaccgéo;
- uma tanmpa (3), esta tanpa devera ser de preferéncia
resistente a ataques quim cos e a sol ventes organi cos;
- dois eléctrodos (3a,3b) para produzir aquecinento
ohm co do neio reaccional, configurados para produzir
uma corrente el éctrica com frequéncia superior a 15
KHz, de preferéncia entre 15-40 kHz, ainda mis de
preferéncia 15-35 KHz, ainda mais de preferéncia de
20- 25 kHz.

Gs probl emas resol vidos pela presente invengcdo sdo dimnuir
0 consunp energético emreaccbes de sintese quimca e ainda

aunmentar o rendi mento das referidas reaccgoes.



O neio reaccional é de preferéncia aquoso e/ou condutor,
sendo que em alguns casos podera ser adicionado um

electrélito ao nmeio reaccional para o tornar condutor.

Numa realizacdo mmis preferencial, os eléctrodos (3a,3b)
poderdo estar fixos a tanpa do reactor objecto da presente
i nvencao.

Numa realizagcdo ainda mais preferencial, os referidos
el éctrodos (3a, 3b) poderdo apresentar geonetria rectangul ar
e/ou estarem posicionados paralelanente entre si e/ou
mantidos a uma distancia fixa um do outro, sendo a

distancia nininma entre os el éctrodos (3a,3b) de preferéncia

10 mm
Numa outra realizagcdo preferencial, o depésito (1) de
reagentes é transparente, de forma a permtir a

vi sual i zagcdo e control o da reac¢cao ao | ongo do tenpo.

Numa outra realizagcdo preferencial, o depésito (1) do
reactor objecto da presente invencao possui adicional nente
uma segunda entrada lateral (1b; condensador) a qual

permte a condensacdo do sol vente emrefl uxo.

Numa outra realizagdo ainda mais preferencial o reactor
para sintese quimca objecto da presente invengdo possui
ainda sistemas periféricos de controlo. O sistenas
periféricos conpreendem pelo nenos um dos seguintes
el enent os:
e um anplificador de poténcia (6), ao qual esta ligado
um gerador de sinal (7), aos quais estao |igados um
multinmetro (8),

e um condutivinetro,



* sensores de tenperatura,

e sensores de pressao/vol une.

Numa realizagdo ainda mais preferencial, o0s sistems
poder do estar isoladanmente ou no seu conjunto |igados a um

si stema de aqui sicao de dados.

Numa outra realizagdo ainda mais preferencial o reactor
para sintese quimica objecto da presente invengdo possui
ai nda um di spositivo de paragem de energénci a.

Numa outra realizacdo ainda mais preferencial do reactor
para sintese quinica objecto da presente invengdo a tanpa
(3) possui ainda uma sonda para nonitorizacdo de
tenperatura (5).

Numa outra realizacdo ainda mais preferencial do reactor
para sintese quimca objecto da presente invencdo, o0s
el éctrodos (3a, 3b) poderdo ser de aco inox ou titanio ou
platina ou platina/rédio ou suas m sturas.

Nurma. outra realizacdo ainda mais preferencial, o reactor é
constituido por um depdésito (1), uma estrutura de suporte
e sistemas periféricos. O depésito (1) € cilindrico com
pel o menos duas saidas laterais. Oreactor € fixo sobre uma
placa de agitacdo (2), que serve tanbém de estrutura de
suporte. O reactor é fechado com una tanpa de encai xe (3)
na qual estado acopl ados dois el éctrodos (3a, 3b) fixados a
vardes (4a, 4b). Na tanpa esta ainda acoplada uma sonda
para nonitorizacdo de tenperatura (5). Os el éctrodos estéo
em contacto directo como material a aquecer e a aplicacéo
de uma tensao alterna de el evada frequéncia nos el éctrodos



| eva a passagem de corrente el éctrica. A energia eléctrica
€ di ssipada directamente no reactor, por efeito 6hm co.

Gs sistemas periféricos incluemumanplificador de poténcia
(6), ao qual esta ligado o gerador de sinal (7), e um
multimetro (8). O reactor pode ainda ter acoplado um
medi dor de condutividade e um dispositivo de paragem de
energéncia sendo a aquisicdo de dados feita por um
conput ador ao qual estdo ligados o nultinetro, o]
control ador de tenperatura e o condutivinetro.

E ainda objecto da presente invencdo a descricdo de um
nmét odo para sintese quimca o qual conpreende um sistema de
aqueci nento o6hmico da mistura reaccional através de
el éctrodos (3a, 3b) em contacto directo com a mnistura
reacci onal ao fazer passar, no seu interior, uma corrente
el éctrica com frequéncia superior a 15 KHz, de preferéncia
de entre 15-40 kHz, ainda mais de preferéncia 15-35 KHz
ainda mais de preferéncia de 20-25 kHz. Este netodo é
adequado para reaccbes em nmei 0 aquoso nas quai s os produtos
da reaccado insolluveis em agua sédo facil mente separados do
solvente por filtracdo. Quando o aquecinmento Ohmico se
processa num nei o reaccional ndo condutor sera necessario
acrescentar umelectrélito forte (isto é uma substancia que
esta conpl etanente ionizada em sol vente), conp por exenplo
cloreto de sadio.

Nume realizacdo preferencial do metodo de aquecinento
ohm co objecto da presente invengdo, para reaccdes em neio
aquoso e nas quai s os produtos da reaccdo sdo insol tveis em
agua estes sao facilnente separados do solvente por
filtracao.



O reactor para sintese quimica e o mtodo de sintese
quim ca objecto da presente invencdo podera ser utilizado
em sintese quim ca organica e inorganica, na preparacdo de
materiais organo-netalicos, sintese de nanoparticulas e de

pol i meros, conpb por exenplo

* emtransfornmacdes quim cas,

* reaccles de cicloadicao, reaccbes de N e O
al qui l acdo, outras reaccbes de funcionalizacdo de N-,

o, S (por exenplo, reaccbes de acilacédo ou
aril acéo),
* reaccgoes de pr ot eccéo e despr ot eccéo,

descar boxi | agdes;

* reaccbes de hidrolise é&cida ou basica de amdas e
ést eres, reaccdes de substituicdo nucleofilica,
reaccOes de acopl anento de Heck, Suzuki e Sonogashira
e outras reaccOes catalisadas por netais de transicéo
(por exenplo, reaccdes de Stille, Negishi, H yams,
Kumada e Buchwal d- Hartw Q) ;

* reaccdes de condensacdo (por exenplo reaccdo de
Knoevenagel ou de U | nmann);

* reaccles mul ti conponent e, reacgoes radi cal ar es,
reaccbes de polinerizacgao, reaccbes de adicéo
conj ugada, reaccbes de acoplanento oxidativo ou
redutivo e rearranjos, entre outras.

Assim sendo, a presente invencdo é aplicéavel, na industria
quimca e na industria farmacéutica em particular em
processos de sintese quim ca.



A sinplicidade de concepcédo e custo do reactor, a sua bai xa
capaci dade calorifica e inércia térmca, a possibilidade de
um aquecinento rapido e unifornme, a elevada eficiéncia
energética, a facil manutencdo e nmanuseanento do reactor

assim cono a possi bi | i dade de nmoni t ori zagao e
aconpanhament o vi sual da evolucdo da reaccdo e de adi ¢cao de
reagentes durante o decurso da reacc¢cao, tornama utilizacéo
deste reactor em sintese quimca uma op¢do vantajosa e

versatil .

Descri ¢cédo geral da invencéo
O presente invento refere-se a um reactor com aqueci nento
ohm co e a aplicacdo deste netodo de aqueci nento em sintese

guim ca, emparticular em nmei o aquoso.

O processo de aquecinmento Ohmico difere do aquecinento
cl &ssico e do aqueci mento com radi acdo m croondas desde ja
pela presenca de eléctrodos em contacto com o neio
reaccional. A ém disso é possivel variar a frequéncia
aplicada e ndo ha restricdes relativanente a forma de onda

utilizada enbora nornmal nente seja sinusoidal.

No reactor com aquecinento Ohmico o calor é gerado no
interior do reactor porque a mstura reaccional funciona
cono resisténcia el éctrica, dando-se a conversdo da energia
el éctrica emenergia térmca comuna el evada eficiéncia (em
al guns casos cerca de 90%. O aquecinento é réapido e
uni forme (tenperatura honogénea), pois 0 processo apresenta
uma inércia térmca muito baixa, uma vez que ndo depende de
processos de conveccdo e conducdo de calor. Conmo o calor é
gerado no interior do reactor, o escalanento do processo
para a escala piloto ou nesno para a escala industrial né&o
parece problemati co nem devera apresentar as |linmtacdes do



m croondas, pois nao depende da capaci dade de penetracao da
radiacdo no interior do reactor tal conp acontece no
aquecimrento com radiagcdao m croondas. A extensao do
aqueci mrento é regul ada apenas pel a uni form dade espaci al da
condutividade el éctrica ao |longo de todo o nei o reacciona
e pelo tenpo de pernmanéncia no reactor.

O aqueci nento 6hm co é um nmétodo de aquecinmento no qual a
m stura reaccional (material a aquecer), que funciona cono
uma resisténcia el éctrica, é aquecida pela passagem no seu
interior, de corrente eléctrica. A energia eléctrica é
di ssipada em calor com uma eficiéncia energética nmuito
el evada, o que resulta num aquecinento rapido e uniforne
(tenmperatura honpbgénea) e num aunmento do novinmento das
espéci es carregadas. Por exenplo, para reac¢cbes em agua, o
tenpo que a mstura reaccional denora a entrar em ebulic¢ao
(100°C), dependendo da condutividade do neio reaccional,
pode variar entre 30 segundos e 3 mnutos. O tenpo que a
reaccdo permanece no reactor a 100°C depende do tipo de
reaccdo. Este processo de transferéncia de energi a depende
da inpedancia eléctrica do neio e da tensdo aplicada. Ta
cono no aquecinmento com radiacdo mcroondas, a energia
el éctrica é transformada emenergia térmca. No entanto, ao
contrario do aquecinento com radiagcdo mcroondas, a
profundi dade de penetracdo é virtualnmente ilimtada e a
extensdo do aqueci nento é regul ada apenas pel a uniform dade
espaci al da condutividade el éctrica ao | ongo de todo o neio
reaccional e do tenpo de pernmanéncia no reactor o&hm co.
Deste nobdo, o escalanmento directo do aquecinento oOhmico
para a escala piloto ou até nmesnp para a escala industrial
ndo deverd apresentar as |imtacdes e/ou dificul dades que o
aqueci nrento com radi acdo m croondas apresenta. Consegue-se
ai nda reduzir os tenpos de reaccdo e aunentar a eficiéncia



energética das reacgBes quimcas, obtendo-se em nmuitos
casos um rendinento da sintese muito superior ao obtido em
condi ¢Bes cl assicas (Figura 6). Relativanente a reducdo dos
t enpos de reaccdo e para o0s casos j& estudados conseguem se
reducdes de 72 vezes. A reaccdo de Nalquilacdo que em
condi ¢cdes classicas denobra 720 mn. foi efectuada no
aqueci mrento 6hm co em apenas 10 mnutos. Quanto ao aunento
da eficiéncia energética este deve-se ao facto de o
processo ter uma inércia térmca nmuito baixa o que mninza
as perdas de calor e tanbém a rapidez e uniforn dade do
aquecinento o que permte aquecer a mstura reaccional
rapi danente e obter os produtos desejados em tenpos de
reaccdo mais curtos. Dependendo da reaccdo que se esta a
ef ectuar o rendi nento pode ser superior a 75% Por exenplo
nos resultados apresentados na patente tenos rendi nentos de
80 e de 95% aproxi nradanente. Conparando com os rendi nent os
obtidos em condi ¢bes cl &ssicas, por exenplo na reaccdo de
Suzuki, para o nesno tenpo de reac¢ao, em aquecinento
ohmco o rendinmento obtido é quase o dobro do rendi nento
obtido em condi ¢des cl &ssicas. Em al guns casos o rendi mento
de sintese é simlar mas a reaccdo é nmuito mais rapida no
aqueci mrento o6hmico. Isto é evidente na reacgdo de N
al qui l acdo de aminas que em condi ¢cdes cl assicas denora 720
mnutos e o rendinento é de 55% e no aqueci nento 6hmco a
reaccado denora apenas 10 mn sendo o rendi nento de 68%

Este processo €, por isso, econonicanente viavel e
anbi ental rente  sustent avel una vez que usa apenas

el ectri ci dade.

Este reactor com aquecinento o6hmco esta especialnente
i ndi cado para sinteses em nmei 0 aquoso, cujo mei o reaccional
seja electricanmente condutor conbo é o caso das sol ugles
aquosas de acidos, bases ou sais. A sua aplicacdo a neios



ndo condutores pode ser conseguida pela adicdao de um
pequena quanti dade de umelectrolito forte conb por exenplo
cloreto de sb6dio, ou outro desde que ndo interfira na
transformagdo quimca a efectuar. Em nuitos casos o0s
produtos das reaccbes precipitam apés o arrefecinento,
sendo facilnente separados do solvente da reac¢ao por uma
sinples filtracéao.

O reactor, de acordo com o presente invento, é constituido
por um depésito (1), uma estrutura de suporte e sistenns
periféricos conforne apresentado na Figura 1. O depésito
(1) é cilindrico com pelo nmenos duas saidas laterais, em
que unma delas é uma tubul adura lateral (l1la) para adi ¢cdo de
reagentes e a outra € um condensador para condensacdo do
solvente emrefluxo (1b). O reactor é fixo sobre uma placa
de agitacdo (2) que é usada para agitacdo do conteudo do
reactor, accionando uma barra nmagnética, e serve tanbém de
estrutura de suporte permtindo fixar o reactor usando um
si stenma conposto por unma vara netalica (suporte) (2a), um
noz (2b) e uma garra (2c). O reactor é fechado com unm
tanpa de encaixe (3) na qual estdo acoplados dois
el éctrodos planos com geonetria rectangular (3a, 3b)
fi xados a varodes (4a, 4b), que por sua vez estdo fixos na
tanpa por um sistema de porca e parafusos, posicionados
paral el amente entre si e mantidos a uma distancia fixa um
do outro conforme indicado nas Figuras 3 e 4. Na tanpa esta
ai nda acopl ada una sonda para nonitorizagcdo de tenperatura
(5) (Figura 1). A energia eléctrica € dissipada
directanente no reactor, por efeito O6hmco, sendo a
pot énci a gerada, funcdo da tensdao alterna aplicada, da
i npedadncia do sistema e da corrente gerada. Recorrendo a
utilizacdo de uma tensdo sinusoidal de elevada frequéncia
(25 KHz) dimnui-se o intervalo de tenpo de polarizacéo



el éctrica mnimzando a ocorréncia de reaccbes |laterais de
oxi dagédo reducdo. A utilizacdo de el evada frequéncia conduz
a mnimzagdo da pol arizabilidade do sistena |evando a uma
mai or eficiéncia eléctrica dado que dimnui a conponente

capacitiva.

Cs sistemas periféricos que fazem parte da constitui ¢cdo do
reactor de aquecinento oOhmico incluem um anplificador de
pot éncia (6), ao qual esta ligado o gerador de sinal (7), e
um multimetro para nedicdo do potencial e da frequéncia
aplicados (8). Estes sistemas periféricos de comando e
medi cdo n&o sao descritos por serem convencionais. O
reactor oOhmico tem acopl ado um nedi dor de condutivi dade e
possui um dispositivo de paragem de energéncia (Botoneira
de enmergéncia) sendo a aquisicdo de dados feita por um
conput ador ao qual estdo ligados o nultinetro, 0
control ador de tenperatura e o condutivinetro.

Assim o reactor com aquecinmento Ohmico, objecto do
presente invento, é caracterizado por ser um equi panento
concebido especialnmente para efectuar t ransf or magoes
guimcas, em particular em neio aquoso, recorrendo a

aplicacdo do nétodo de aqueci mento ohmi co.

Descri ¢cdo das Fi guras

Para uma mais féacil conpreensdo da invengdo juntamse em
anexo as figuras, as quais, representam realizacdes
preferenciais do invento que, contudo, ndo pretendem
[imtar o objecto da presente invencéo.

A figura 1 €& uma representacdo esquenmatica e sinplificada
de uma concretizacdo do reactor e dos sistenmas periféricos



de acordo com o invento, onde os nunmeros de referéncia se
referem a:

1 — depésito

la — tubul adura |l ateral para adi cao de reagentes

1b - condensador para condensagcdo do solvente em

refl uxo

1c — rosca para o tubo de saida de agua

1d — rosca para o tubo de entrada de agua

2 — placa de agitacéo

2a — vara netdélica acoplada a placa de agitacdo e que

funci ona conb suporte do reactor

2b - noz

2c — garra

3 — tanpa de encai xe

sonda de tenperatura

5
6 — anplificador de poténcia
7 gerador de sina

8

—multinetro

A figura 2 €& uma representacdo esquenmatica e sinplificada
de uma concretizacdo do vaso de reaccao, onde os numeros de
referéncia se referema

la — tubul adura |l ateral para adi cao de reagentes

1b - condensador para condensagcdo do solvente em

refl uxo

1c — rosca para o tubo de saida de agua

1d — rosca para o tubo de entrada de agua

3 — tanpa de encai xe

3a — el éctrodo

3b - el éctrodo
4a — var ao
4b — var ao.



A figura 3 € uma representacdo esquemati ca da tanpa do vaso
de reaccéo.

A figura 4 é umm representacdo dos el éctrodos, onde os
nuneros de referéncia se referema

3 — tanpa de encai xe

3a — el éctrodo

3b - el éctrodo
4a — var ao
4b — var ao.

A figura 5 € uma representacdo do vaso de reaccgéao.

Descri ¢cédo da concretizacao preferencial

Fazendo referéncia a figura 1, descreve-se a concretizacéo
preferencial do invento em que o reactor aqui descrito é
constituido por um conjunto de conponentes e sistenas
periféricos representados na figura, nontados e dispostos

cono se descreve em segui da.

A estrutura de suporte do reactor serve para a sua fixacao
e agitacdo do conteldo existente no seu interior, por
accionanento da barra nmagnética inserida no interior do
reactor. Esta estrutura inclui uma placa de agitagcao com
suporte (2a), o qual possui unma noz (2b) que fixa uma garra
(2c) usada para prender ou fixar o reactor (1) confornme
indicado na Figura 1. Oreactor é fixo na vertical, possui
uma tubuladura lateral (la) que permte a adicdo de
reagentes durante a transformacdo quimica se necessario e
possui um condensador (1b) que contem duas roscas (1c, 1d)
que permtem fixar neste dois tubos de borracha, um para
entrada de agua (no sentido ascendente), que se encontra
ligado a uma torneira de agua e outro para a saida de agua



(no sentido descendente) assegurando deste nodo condensacéo
do solvente usado conforne indicado na Figura 2. Na parte
superior o reactor é fechado por una tanpa de encai xe (com
o-ring) e facilmente renovivel (3) na qual estédo acopl ados
doi s el éctrodos planos com geonetria rectangular (3a, 3b)
fi xados a vardes (4a, 4b) que por sua vez estdo fixos na
tanpa por um sistema de porcas e parafusos posicionados
paral el amente entre si e mantidos a uma distancia fixa um
do outro (Figuras 3 e 4). A tanmpa possui uma blindagem
para proteccdo dos contactos el éctricos, que € fixa a tanpa
por uma porca solidarianente coma sonda de tenperatura (5)
conforme indicado nas Figuras 1, 3 e 4. Através dos
el éctrodos é aplicada unma tensdo alternada que gera um
corrente eléctrica que chega a solucdo e permte o
aqueci nento do conteludo do reactor. A aplicacdo da tenséo
si nusoi dal de elevada frequéncia (25 KHz) que é bastante
superior a frequéncia da rede (50 Hz) pernmite assegurar o
aqueci mento do material ou neio reaccional semque comi sso
possam ocorrer reaccdes de electrolise e a corrosdao dos
el éctrodos. O material ou neio reaccional a aquecer

conporta-se conb una resisténcia numcircuito el éctrico.

Este reactor conpreende ainda neios de nonitorizacéo
(controlo e nedicdo): uma fonte de energia eléctrica, um
anpl i fi cador (6), um gerador de si nal (7), um
condutivimetro) e um multinmetro (8), designados neste
invento conob os sistemas periféricos que conpdem o reactor

possuindo igualnmente um dispositivo de paragem de
energéncia confornme indicado na Figura 1. O gerador de
sinal (7) permte paranetrizar o tipo de onda usada. O
anplificador (6) permite controlar a poténcia eléctrica
usada para aquecinmento do neio reaccional. A sonda de
controlo de tenperatura (5), o mltinmetro (8) e o



condutivimetro encontramse |igados a um conputador que
fard a aquisicdo de dados de tensdo, condutividade,
frequéncia e tenperatura, paranetros que permtem o
controlo do processo de aquecinmento neste reactor,
perm ti ndo-nos obter, por exenplo, graficos da tenperatura,
perfil do aquecinento da mstura e da energia consuni da.
Estes sistemas de controlo/nedicdo ndo sao descritos

por menori zadanment e por serem convenci onais.

Este reactor e seus sistemas periféricos podem sofrer
varias nodificacdes, noneadamente no que diz respeito a
dimrensdo e nmaterial do depésito que constitui o reactor
proprianente dito, assim cono o numero de tubul aduras
| aterais que podera variar entre uma a duas, o nmaterial e

as di mensdes dos el éctrodos e a poténcia do anplificador.

A alteracdo e/ou fixagcdo de todos estes parametros, assim
cono a escol ha adequada das correntes e tensdes a aplicar
permte a adaptacdo do reactor com aqueci mento 6éhm co aos
mai s variados tipos de transformacdes quimcas, desde a
sintese organica a inorganica, preparacdo de materiais
organo-netalicos e a sintese de nanoparticulas e a

di ferentes escal as.

Real i zacdes preferéncias

Nas seguintes tabelas <efectua-se a conparacdao dos
resultados obtidos em diferentes reaccdes quim cas
ef ect uadas em condi ¢6es de aqueci mento cl assicas (banho de
parafina), em nicroondas e no reactor de aqueci mento o6hni co
objecto da presente invencgao. As seguintes tabel as
apresentam realizacdes preferenciais do invento que,
contudo, nédo pretendem J|limtar o objecto da presente

i nvencgao.



A alteracdo do volune e geonetria do reactor, das di nensdes
e materiais dos eléctrodos e da escolha adequada das
correntes e tensbes a wusar permte a adaptacdo deste
reactor aos nmis variados tipos de sintese quimca e a
di ferentes escalas, desde a escala l|aboratorial a escala
pi | ot o.

Reaccdo de Diels-Alder do Antraceno-9-netanol com a N
metil mal ei m da

0 S
O
CI0 - Gran 2o - O
N CH,
OH ° oH

O

A'Vét odo df Escal a Treen‘;lpcogg?oe Rendi ment o
queC| ment o mm' e 0,
| ( ) (min) 2 (9

Agueci nent o

o 0, 468 15 57

cl assi co
M cr oondas'® 0, 468 2 53
Agueci nent o
[l 0, 468 2 80

6hm co

[a] O tenpo de reaccdo € definido cono o periodo de tenpo
emque a mstura reaccional € mantida a tenperatura maxi ma
de reaccédo especificada. [b] Rendinmento de produto puro
apés a filtragcdo. [c] Mcroondas wusado: CEM Discover
Labnmat e da CEM Cor por ati on.

Reaccéo de substitui cédo nucl eofilica do 2,4-
di ni trof |l uorobenzeno coma glicina

O2N ::E F + H2NCH2CO2H H20, . 100°C - OZNQNHCHZCOZH

NO, NaHCO, NO,
Met odo de Escal a Tren’po de Rendi nent o
Aqueci nent o (ol e) (fn?‘ﬁ)gﬁ? (9 1




Agqueci nent o
.. 3,74 5 92
cl assi co
M cr oondas '“ 3,74 1 91
Aqueci nent o 3,74
, . [d] 1 95
6hm co

[a] O tenpo de reaccdo € definido cono o periodo de tenpo
emque a mstura reaccional é nantida a tenperatura maxim
de reaccédo especificada. [b] Rendinmento de produto puro
apés a filtragcdo. [c] Mcroondas wusado: CEM Discover
Labmat e da CEM Cor por ati on.

N-al qui | acdo de ami nas: reaccdo do cloreto de benzilo coma

pi peri di na
O D e 0
—
NaOH
Met odo de Escal a Tenpo de reaccgao Rendi nment o
aqueci nment o (ol e) (min)t® (o9 ™
Agueci nent o
o 1,14 720 55
cl assico
M cr oondas '“ 1, 14 10 79
Agueci nent o
1,14 10 68

6hm co

[a] O tenpo de reaccdo € definido cono o periodo de tenpo
emque a mstura reaccional € mantida a tenperatura maxi ma
de reaccédo especificada. [b] Rendinmento de produto puro
i solado ap6s a purificacdo por cromatografia em col una
[c] CEM Di scover Labmate da CEM Cor poration

Reaccédo de acopl anmento de Suzuk



O G o 5O
Br + B(OH)2 =C

Na,CO,, H,0, 100°

Met odo de Escal a Tren’po ~de Rendi nent o
aqueci ment o (rmol e) (fn?‘fl;?g? (9
Aqueci nent o e

. 10,0 10 36
cl assi co
M croondas ' 10, 0 10 51
Agueci nent o

A 10,0 10 g1l

6hm co

[a] O tenpo de reaccdo € definido cono o periodo de tenpo
emque a mstura reaccional € mantida a tenperatura maxi ma
de reaccédo especificada. [b] Rendinmento de produto puro
i solado apo6s cristalizacdo. [c] CEM Discover Labnmate da
CEM Corporation. [d] Reaccdo com os dois catalisadores
Pd( OAc), e TBAB.
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As segui ntes rei vi ndi cacoes definem adicional nente

real i zacdes preferenciais da presente invengao.

Li shoa, 09 de Janeiro de 2013.



REI VI NDI CACOES

1. Reactor par a

conpr eender :

- umdepésito para os reagentes (1) o qual

si nt ese

quimca caracterizado por

cont ém pel o

menos una tubul adura | ateral;

- uma tanpa (3);

- dois el éctrodos (3a, 3b)

6hmco do neio

energia eléctrica

reacci onal

para produzir aquecinento

conpreendendo fonte de

configurada para produzir uma

corrente el éctrica comfrequéncia superior a 15 KHz.

de

caracterizado

2. Reactor acordo
por

referidos el éctrodos

de

caracterizado

3. Reactor acordo
por

referidos el éctrodos

de

caracterizado

4. Reactor acordo
por

referidos el éctrodos

de
caracterizado por

t anpa.

5. Reactor acordo

(O8]

6. Reactor
caracterizado por

apresentarem

posi ci onados paral el anente entre si

di stancia fixa um do

de acordo com as
0s
geonetria

com a reivindicagdo anterior
a frequéncia

(3a,3b) ser inferior a 40 KHz.

produzi da  pel os

com a reivindicagdo anterior
a frequéncia

(3a,3b) variar entre 15-35 KHz.

produzi da  pel os

com a reivindicagdo anterior
a frequéncia

(3a,3b) variar entre 20-25 KHz.

produzi da pel os

com a reivindicagdo anterior

el éctrodos (3a,3b) estarem fixos a

ant eri or es,
(3a, 3b)

estarem

rei vi ndi cacoes
referidos el éctrodos
rect angul ar e/ ou
e/ou manti dos a uma

outro.



Reactor de acordo com as reivindicagbes anteriores
caracterizado por a distancia mnima entre oS

el éctrodos (3a,3b) ser de 10 mm

Reactor de acordo com as reivindicagbes anteriores
caracterizado por o depo6sito para os reagentes (1) ser

transparente.

Reactor de acordo com as reivindicagbes anteriores
caracterizado por o depdésito para os reagentes (1)
possuir uma entrada |lateral a qual permte a adicao de
reagentes e/ou control o da reaccgéo.

10. Reactor de acordo com qual quer uma das reivindi cagcdes

11.

12.

13.

anteriores, caracterizado por possuir ainda sistenas
periféricos de controlo que conpreendem una fonte de
energia el éctrica, umanplificador de poténcia (6) e um
gerador de sinal (7).

Reactor de acordo com a reivindicagdo anterior

caracterizado por os sistemas periféricos conpreenderem
o anplificador de poténcia (6), ao qual esta ligado o
gerador de sinal (7), aos quais estdo ligados um
multimetro (8), e/ou um condutivinetro, e/ou sensores

de tenperatura, e/ou sensores de presséao/vol une.

Reactor de acordo com qual quer uma das reivindicacdes
anteriores, caracterizado por possuir umdispositivo de

paragem de ener génci a.

Reactor de acordo com qual quer uma das reivindi cagdes
anteriores, caracterizado por a tanpa de encaixe (3)
possuir ainda uma sonda para nonitorizacdo de
tenperatura (5).



14.

15.

16.

17.

18.

19.

Reactor de acordo com qual quer uma das reivindicacdes
anteriores, caracterizado pelos sistenmas periféricos de
controlo estarem ligados a um sistema de aquisicédo de
dados.

Reactor de acordo com qual quer uma das reivindi cagdes
anteriores, caracterizado por os eléctrodos (3a, 3b)
serem de a¢co inox ou titanio ou platina ou

pl atina/rdédi o ou suas m sturas.

Met odo par a sintese gui m ca caracteri zado por
conpreender o0 passo de aquecinmento o6hmco da mstura
reaccional através de el éctrodos (3a, 3b) em contacto
directo com a mstura reaccional ao fazer passar, no
seu interior, uma corrente eléctrica com frequéncia

superior a 15 KHz.

Met odo de aqueci nento que de acordo com a reivindi cagcéo

anterior ¢é caracterizado por a frequéncia aplicada
variar entre 15 -35 KHz.

Met odo de aqueci nent o que de acordo com as
rei vindi cagcbes anteriores €& caracterizado por ser
adi cionado umelectrolito forte as m sturas reaccionais
em nmei os nao condutores, cono por exenplo o cloreto de
sédi o.

Uso do reactor descrito nas reivindicacbes 1-15 e do
mét odo descrito nas reivindicagdes 16-18 caracterizado
por ser utilizado em sintese quimca organica e
I nor gani ca, na preparacdo de materiais or gano-
net a4l i cos, sintese de nanoparticul as e de polineros.

Li sboa, 26 de Agosto de 2013
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