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Educacao

MICROWAVE-ASSISTED EXPERIMENTS FOR UNDERGRADUATE COURSES. Theoretical and practical aspects of the use
of microwave-assisted strategies in chemistry are introduced for students using simple and safe experiments employing a domestic

oven. Three procedures are proposed for evaluating the distribution of microwave radiation inside the microwave oven cavity:

(1) variation of the volume of marshmallows; (2) drying of filter paper wetted with Co(II) solution, and (3) variation of water
temperature, after microwave-assisted heating. These experiments establish the position with the highest incidence of microwave
radiation in the oven cavity, which was chosen for the synthesis of salicylic acid acetate. This synthesis was performed in 5 min
of heating and the yield was around 85%. All experiments can be carried out in a 4 h lab-session using low-cost instrumentation.

Keywords: microwave radiation distribution; microwave-assisted synthesis; salicylic acid acetate.

INTRODUCAO

O desenvolvimento da tecnologia de microondas ocorreu princi-
palmente durante a II Guerra Mundial. Os fornos de microondas
comecaram a ser utilizados para aquecimento de alimentos na déca-
da de 50, e a partir dos anos 80, esse tipo de energia passou a ser
utilizado em laboratérios de quimica’.

Em quimica, os fornos de microondas sdo utilizados para diver-
sas finalidades, tais como secagem de amostras>?, sinteses*’, extra-
¢élo de compostos organicos®’ e mineralizagdo de amostras organi-
cas®!® e inorgénicas'""?.

Com essa diversidade de aplicagdes torna-se relevante discutir
esse topico em aulas tedricas e praticas de quimica. Os principios
envolvidos no aquecimento por microondas englobam conceitos
quimicos e fisicos, tais como temperatura, ligacdo quimica, estrutu-
ra molecular, momento de dipolo, polarizacdo, capacidade calorifica
e constante dielétrica’®. O forno de microondas é um equipamento
conhecido pela maioria dos estudantes, mas os conceitos quimicos
envolvidos em seu funcionamento e o grande nimero de aplicacdes
que esses equipamentos t€m em quimica néo sdo tdo disseminados.

Este trabalho propde experimentos utilizando um forno de mi-
croondas doméstico para aplicacdes em laboratdrio. Aspectos da teoria
sobre microondas sdo sucintamente apresentados visando melhor
compreensdo do funcionamento dos fornos de microondas. A aula
pratica € dividida em duas partes: primeiramente executa-se o
mapeamento térmico do forno por diferentes procedimentos e, apds
0 mapeamento, a posi¢do na qual ocorre a maior incidéncia de radi-
acao microondas na cavidade do forno € utilizada para a sintese de
aspirina, i.e., dcido acetilsalicilico.

Teoria de microondas

A radiacdo microondas € um tipo de energia eletromagnética
com freqiiéncia na faixa de 10°a 10* MHz. Essa radiagdo nao-
ionizante causa migragdo de fons e rotagdo de dipolos, mas nio cau-
sa mudancas na estrutura molecular'.
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O aquecimento de um material por irradiagdo com microondas
se dd devido a interagdo da onda eletromagnética com o dipolo elé-
trico da molécula. Um importante atributo do aquecimento por mi-
croondas € a absorc¢do direta da energia pelo material a ser aqueci-
do', ao contrdrio do que ocorre quando o aquecimento € realizado
por conveccdo, no qual a energia € transferida lentamente do recipi-
ente de reac@o para a solugdo. Assim, 0 aquecimento por microon-
das € seletivo e dependerd, principalmente, da constante dielétrica e
da freqiiéncia de relaxag¢do do material'>.

Para entender simplificadamente o aquecimento de uma subs-
tancia no forno de microondas, pode-se fazer uma analogia ao que
acontece quando as moléculas sdo submetidas a acdo de um campo
elétrico. Quando esse € aplicado, as moléculas que possuem mo-
mento de dipolo elétrico ou que podem ter momentos dipolares in-
duzidos tendem a se alinhar com o campo e quando o campo elétrico
é removido, ocorrerd uma relaxagdo dielétrica, ou seja, as moléculas
tenderdo a retornar ao seu estado ndo alinhado, dissipando a energia
absorvida na forma de calor™">. A principio, quanto maior for o dipolo
elétrico, mais intensa deve ser a orientaco molecular sob a acdo do
campo elétrico. Se um material possui um valor maior de constante
dielétrica, a principio, maior quantidade de energia pode ser armaze-
nada. Em um campo de fases alternadas, como € o caso de uma onda
eletromagnética, a orientagdo molecular varia ciclicamente, sendo
que para um forno de microondas com freqiiéncia de 2450 MHz,
que € a freqiiéncia adotada em fornos domésticos e laboratoriais,
ocorrem 10° orientagdes/s'.

Um forno de microondas tipico para uso em laboratério possui
seis componentes principais: o gerador de microondas (chamado
magnetron), o guia de ondas, a cavidade do forno, o espalhador de
ondas, um sistema de ventilacdo e um rotor'. Os fornos de microon-
das domésticos ndo possuem o sistema de ventilag@o e o rotor.

Devido ao alto custo dos equipamentos desenvolvidos para apli-
cacoOes laboratoriais, freqiientemente sdo empregados fornos de mi-
croondas domésticos. Esses equipamentos ndo possuem uma distri-
buicdo uniforme da radiagdo microondas, pois ndo foram projetados
para tal finalidade. Eles produzem interferéncia entre as microondas
e, com isso, algumas partes do forno recebem maior incidéncia de
ondas que outras'®. Assim, € necessario mapear a distribuigéo da ra-
diagdo microondas para uma utilizagdo mais efetiva da energia gera-
da. Além disso, os fornos de microondas desenvolvidos para traba-
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lhos laboratoriais possuem dispositivos de seguranca como, por exem-
plo, sensores de gases na cavidade, porta retratil para alivio de pres-
sdo e auto-fechamento e frascos reacionais capazes de suportar ele-
vadas pressoes (até 100 atm), altas temperaturas (até 260 °C) e inér-
cia quimica frente a dcidos concentrados. Esses dispositivos sdo es-
senciais para implementagdo de procedimentos agressivos de di-
gestdo de amostras. Entretanto, experimentos simples e demonstra-
¢oes didaticas podem ser conduzidos com seguranca em fornos de
microondas projetados para uso doméstico.

PARTE EXPERIMENTAL
Mapeamento do forno de microondas

O forno de microondas utilizado em todos os experimentos € da
marca Brastemp, 220 V, 28 L, poténcia maxima de 700 W e opera
sob uma freqiiéncia de 2450 MHz.

Mapeamento com ‘‘marshmallows”

Distribuiu-se os “marshmallows” de forma simétrica dentro da
cavidade do forno e irradiou-se a poténcia maxima por 40 s. Obser-
vou-se 0 aumento de volume dos mesmos. Esse experimento foi re-
alizado com e sem o prato giratério. A escolha de “marshmallows”
para esse experimento pode ser justificada pela variagdo de volume
que ocorre nesse alimento poroso, quando ligeiramente aquecido.
Entretanto, deve-se evitar aquecimento excessivo, que causaria
carameliza¢@o devido ao alto teor de actcar.

Mapeamento por meio da variacio da temperatura da agua

Para este experimento foram utilizados béqueres de vidro de 250
mL e um termdmetro com variacdo de temperatura de 0-200 °C.

Colocou-se 200 mL de dgua nos béqueres e mediu-se a tempera-
tura antes da irradiagdo. Cinco béqueres foram dispostos simultanea-
mente dentro da cavidade do forno, da forma mais simétrica possivel,
e irradiados por 120 s a poténcia maxima. Apds o aquecimento, a
temperatura final da dgua foi rapidamente medida em cada posigao.

Procedimento similar foi adotado para o estudo das posi¢des
separadamente. Para isso foram fixadas nove posicdes dentro do for-
no e aqueceu-se apenas 1 béquer por vez.

A disposi¢do dos béqueres em ambos 0s experimentos esta apre-
sentada na Figura 1.
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Figura 1. Disposi¢ao dos béqueres na cavidade do forno de microondas no
mapeamento: (a) cinco posi¢oes simultineas e (b) nove posigoes
separadamente

Mapeamento por meio da secagem da solu¢iio aquosa de CoCl,
O material utilizado neste experimento € um papel absorvente

utilizado para cobrir bancadas, € o reagente CoCl,. 6 H,O (Synth,
Diadema, SP).
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Preparou-se uma solug@o de cloreto de cobalto(Il) 4% m/v, dis-
solvendo-se 4 g do sal em dgua desionizada. Depois transferiu-se
quantitativamente essa solugao para um baldo volumétrico de 100 mL
e completou-se o volume com dgua desionizada.

Recortou-se o papel absorvente com o mesmo didmetro do prato
giratério. Esse papel foi fixado no prato e embebido com a solugio
de CoCl, 4% m/v. Colocou-se o prato giratério com o papel embebi-
do no forno e irradiou-se a poténcia maxima por 3 min. Retirou-se o
prato e observaram-se os pontos de maior irradiagdo. O experimento
foi realizado com o prato girando e com o prato fixo na cavidade.

Aplicacio: sintese de aspirina

A sintese da aspirina foi realizada de acordo com procedimento
utilizado nas préticas de quimica geral'®, sendo que a modificagdo
consiste em substituir o aquecimento convencional em banho maria
por aquecimento assistido por microondas.

Pesou-se aproximadamente 5 g de 4cido salicilico e colocou-se
em um béquer de 250 mL. Adicionou-se 5 mL de anidrido acético,
distribuido uniformemente por todo o sélido. O béquer contendo a
mistura foi coberto com um vidro de reldgio e colocado na posicao
otimizada do prato giratério (Figura 1b, posi¢do 2, na qual o
mapeamento indicou maior incidéncia de radiacdo microondas). No
canto direito do forno (ponto de menor irradiagdo) colocou-se um
outro béquer com 200 mL de dgua para absor¢do da radiagdo micro-
ondas excedente. Irradiou-se a mdxima poténcia durante aproxima-
damente 5 min, até que a mistura reacional atingisse 120 °C, sendo a
temperatura determinada com um termdmetro. O béquer foi cuida-
dosamente retirado do forno. Deixou-se que o mesmo resfriasse até
85-90 °C. A mistura oleosa foi transferida para um outro béquer
contendo dgua fria para recristalizacdo. A mistura foi mantida em
banho de gelo até a formagao dos cristais e depois foi filtrada a va-
cuo, sendo o sélido lavado com 4dgua fria. O sélido foi seco comple-
tamente em estufa de circulacio for¢ada e sua massa determinada.
Para comprovacdo da pureza foi realizado um teste para salicilato
com solugdo de FeCl," e o ponto de fuséo foi determinado. Como o
teste para salicilato foi positivo, procedeu-se a recristalizagdo do pro-
duto sélido. Para isso, adicionou-se um volume de 7 mL de 2-propanol
ao solido obtido e aqueceu-se a mistura até a total dissolu¢do dos
cristais. Retirou-se a mistura do aquecimento e a mesma foi resfria-
da até a recristalizacao.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Mapeamento do forno de microondas

Os experimentos envolvendo o mapeamento da distribuicdo da
radiacdo na cavidade do forno de microondas visaram determinar o
ponto de maior incidéncia da irradiacdo e utilizar esse dado para a
sintese de aspirina. Em todos os experimentos os valores adotados
para tempo de aquecimento e poténcia aplicada refletem as caracte-
risticas do material que ird absorver a radiagdo microondas e a apli-
cacdo visada.

Mapeamento com ‘“‘marshmallows”

“Marshmallows” foram distribuidos uniformemente na cavida-
de do forno e irradiados. Esse experimento foi proposto por
Whittaker', como uma forma qualitativa, simples e rdpida de verifi-
car que a distribuicdo da radiacdo microondas ndo ¢ uniforme na
cavidade do forno. Isso ocorre porque em um forno de microondas,
uma pequena parte das ondas € absorvida pelas paredes metdlicas e a
maior parte € refletida pelas paredes do forno, podendo ocorrer in-
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terferéncia. Em alguns pontos ocorrem interferéncias construtivas
para gerar ondas de alta intensidade (anti-anodos) e em outros pon-

tos ocorrem interferéncias destrutivas'.

Na Figura 2 pode-se observar que depois de irradiados, alguns
“marshmallows” triplicaram de volume e quando o prato giratério
ndo foi utilizado (Figura 2d) o aquecimento excessivo causou a

caramelizac@o de alguns “marshmallows” nos pontos de maior inci-
déncia de radiagdo microondas. Por outro lado, outros
“marshmallows” permaneceram quase inalterados, indicando uma
baixa incidéncia de radia¢do nesses pontos. O aumento de volume
foi mais uniforme quando se utilizou o prato giratdrio, que proporcio-
nou uma distribuicdo de radiacdo mais homogénea na cavidade do
forno. Esse aumento de volume ocorre, pois os “marshmallows” sdo
porosos e com o aquecimento ocorre uma expansao do ar que ocupa
0s poros, com a conseqiiente expansdo dos “marshmallows”.

Figura 2. Fotos obtidas no mapeamento realizado com “marshmallows”:

(a) antes da irradiag¢do das microondas com prato giratorio; (b) apos
irradiagdo com prato giratorio; (c) antes da irradia¢do das microondas,
sem prato giratorio e (d) apds a irradiagdo sem prato giratorio

Esse comportamento observado para a distribui¢do de radiagdo
reflete o comportamento esperado e o experimento com
“marshmallows” possibilita a obten¢@o de uma rdpida imagem qua-

litativa sobre a distribuicdo de radiacdo microondas no interior da
cavidade.

Mapeamento por meio da variacio da temperatura da agua

O aumento da temperatura da dgua € diretamente proporcional a
incidéncia de radia¢do microondas. Por meio da variag@o da tempe-
ratura, pode-se calcular a poténcia do forno de microondas em J s’
que corresponde a Watts no sistema internacional de unidades. A
massa de dgua utilizada nos experimentos (200 g) corresponde a 11,11

mols.
_ CpnAT
==

P

sendo: Cp = capacidade calorifica da dgua (75,312 J K'mol"); n =
quantidade de matéria de dgua utilizada (mols); AT = temperatura
final — temperatura inicial e t = tempo de aquecimento (s)

Os resultados obtidos neste mapeamento estdo apresentados na
Figura 3. Quando os béqueres foram irradiados simultaneamente,
observa-se menor variagio de temperatura em todos os pontos, pois
ocorre uma distribui¢do da energia irradiada entre os béqueres (Fi-
gura 3a). Neste experimento, a posi¢do com maior incidéncia de ra-
diagdo microondas foi a 3 (Figura 1). A poténcia calculada variou
de 70,7 W (posicao 5) até 195,2 W (posicdo 3), indicando uma vari-
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Figura 3. Superficies de resposta obtidas no mapeamento do forno de
microondas por meio da variagdo de temperatura da dgua: (a) 5 béqueres
simultaneamente e (b) uma posi¢dao por vez

acdo de 64%. Na Figura 3b pode-se observar que ao irradiar os
béqueres separadamente, a variagdo de temperatura foi maior ¢ o
ponto de maxima incidéncia de radiagdo microondas foi diferente do
primeiro experimento, sendo a posi¢do 2 (central) o ponto de maior
incidéncia. Isso pode ser devido as reflexdes das microondas, que
podem ocorrer nas paredes do forno. As poténcias calculadas varia-

ram de 418,4 W (posicao 5) até 467,2 W (posicdo 2), indicando uma
variagdo de 10,5%.

Mapeamento por meio da secagem de solu¢io aquosa de CoCl,
Os resultados obtidos neste mapeamento podem ser observados

na Figura 4. O cloreto de cobalto(Il) quando hidratado possui colo-
ragdo rosa (Figura 4a) e quando desidratado torna-se azul'’. Essa

Figura 4. Fotos obtidas no mapeamento realizado por meio da secagem da
solugdo aquosa de CoCl,: (a) antes da irradiagdo das microondas; (b) apds
irradiag¢do com prato fixo e (c) apos irradiagdo com prato giratorio
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propriedade dos sais de Co(Il) € bem conhecida e justifica a escolha
desse cdtion para o experimento proposto. A variagdo de coloragio
possibilita um rdpido mapeamento qualitativo do processo de seca-
gem assistido por radiagdo microondas e inferir a distribuicio de
radiagdo microondas na cavidade.

Nos pontos nos quais a incidéncia de radiagdo foi maior, pode-se
observar uma colorag@o azul mais intensa (Figuras 4b e 4c). Dife-
rencas também foram observadas quando o experimento foi realiza-
do com o prato girando e com o prato fixo, sendo que com o prato
girando (Figura 4c) a coloragdo azul intensa € mais uniforme ao re-
dor do centro do prato, pois a rotagdo do mesmo colabora para me-
Ihor homogeneidade na distribui¢do da radiacdo microondas. Quan-
do o prato foi mantido fixo, percebe-se uma coloracido azul mais
pontual (Figura 4b).

Apesar dos procedimentos propostos para 0 mapeamento serem
diferentes, de forma geral, indicam a mesma regido do forno como
sendo a de maior incidéncia da radiagdo microondas. A comparacao
¢ mais facilmente realizada entre o procedimento que envolve a vari-
acdo de volume dos “marshmallows” e o da variagdo da temperatura
da dgua, nos quais o estudo foi realizado em pontos determinados na
cavidade. Verifica-se que, em ambos, na regido central e a direita do
centro ocorreu a maior incidéncia de microondas.

A vantagem do procedimento com “marshmallows” € a possibi-
lidade de um mapeamento qualitativo rdpido e visual da distribuicdo
de radiacdo. Por outro lado, o procedimento utilizando dgua possibi-
lita uma quantificacdo da heterogeneidade de distribuicdo da radia-
¢do pela medida de variagdo de temperatura em cada posi¢do. Ten-
tou-se medir a variagio de volume dos “marshmallows” ap6s o aque-
cimento, porém essa estratégia nio foi vidvel pois além de ter que
trabalhar com um material aquecido, também ocorria uma brusca
contracdo dos “marshmallows” durante o processo de resfriamento.

No mapeamento utilizando a solugdo aquosa de CoCl,, toda a
superficie sobre o prato giratério foi avaliada e isso implicou que os
resultados obtidos diferem dos obtidos pelos outros procedimentos.
De acordo com esse procedimento, a incidéncia de microondas ¢
baixa na regido central da cavidade (Figura 4c).

Aplicacao: sintese de aspirina

O acido acetilsalicilico (AAS), comercialmente conhecido como
aspirina, pode ser sintetizado pela reacio do acido salicilico com o
anidrido acético sob aquecimento. Os produtos dessa reagdo sdo o
dcido acetilsalicilico e o 4cido acético.

Este experimento propde uma nova forma de aquecimento para
a reacdo, o aquecimento assistido por radia¢do microondas.

Os rendimentos obtidos para a sintese de aspirina utilizando aque-
cimento por microondas e aquecimento convencional sdo apresenta-
dos na Tabela 1. Pode-se observar que o procedimento proposto foi
mais eficiente que o tradicional, que utiliza aquecimento em banho-

Tabela 1. Resultados obtidos na sintese da aspirina utilizando
aquecimento por radiacio microondas e aquecimento convencional

Experimento Ponto Massa Rendimento
Fuso (°C) @ (%)

Radiagdo 133-134 5,579 85

microondas

Aquecimento 133-134 4,236 65

convencional’

* O ponto de fusdo esperado € de 132-134 °C™".
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maria e € normalmente realizado nas disciplinas experimentais dos
cursos de graduagdo. O tempo de aquecimento no procedimento con-
vencional € de 30-40 min e no procedimento proposto, 5 min. Como
discutido anteriormente, a energia microondas ¢ absorvida direta-
mente pelo meio reacional, e isso proporciona um aquecimento mais
rdpido e uniforme'. O aquecimento assistido por microondas redu-
ziu o tempo consumido na pritica e proporcionou um maior rendi-
mento do produto final. O ponto de fusdo para o produto obtido
pelos dois procedimentos de aquecimento avaliados € préximo ao
valor estabelecido na literatura'® para o dcido acetilsalicilico.

CONCLUSOES

Discussdes sobre a utilizacdo da energia de microondas em cur-
sos de graduagd@o sdo importantes, pois essa radiagdo vem sendo cada
vez mais aplicada em diferentes campos da quimica.

Todos os experimentos aqui propostos para 0 mapeamento de
fornos de microondas sdo simples, apresentam baixo custo e sio
relativamente rapidos, podendo ser facilmente implementados em
aulas praticas. Sua execucdo, além de indicar como o forno de mi-
croondas deve ser utilizado para aplicagdes futuras, ajuda o aluno a
compreender melhor o funcionamento dos fornos de microondas.

A sintese da aspirina € apenas um exemplo de como a energia de
microondas pode ser aplicada em préticas de quimica, tornando-as
mais simples e rapidas.

Todos esses experimentos podem ser conduzidos com seguranga
em uma aula experimental de 4 h e envolvem equipamentos de baixo
custo.
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