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ALQUENO, ¢ESTAS AHIi?
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Introduccion:

Dentro de las experiencias de Laboratorio de Quimica Orgénica, una de las mas
realizadas es la deshidratacion de alcoholes. En nuestra escuela (técnica nivel secundario)
habitualmente se utiliza la deshidratacion del ciclohexanol para ejemplificar dicha reaccion.
Este afio, por cuestiones ajenas a la institucion, nos vimos obligados a reemplazar el alcohol
usualmente utilizado, por uno disponible en nuestro laboratorio, el isoamilico (3-metil-1-
butanol). En este trabajo proponemos, por un lado, adaptar la técnica original, que
deshidrata un alcohol secundario, a la deshidratacion de un alcohol primario. Por otro lado
se busca lograr identificar el/los producto/s utilizando los recursos dentro del laboratorio.

Materiales y reactivos:
e Para la sintesis:
- Equipo de sintesis organica: balén, condensador, adaptadores, refrigerante.
- Placa porosa.
- Pipeta 10 ml.
- Probeta 50 ml.
- Mechero Bunsen.
- Acido sulfarico, 6ml.
- Alcohol isoamilco, 25 ml.
e Para el reconocimiento:
- Tubos de ensayos, 3.
- Gradilla.
- Pipetas pasteur, 6.
- Braen CCl..
- Ciclohexeno (control positivo), 3 ml.
- Alcohol isoamilico (control negativo), 3ml.

Desarrollo experimental:

En un bal6n de 50 ml se adicionaron 25 ml de alcohol isoamilico y 6 ml de acido
sulfurico, se dejé bajo calentamiento a reflujo. Finalizados los 10 minutos, se acoplo el
equipo de destilacion simple y se procedié a recuperar el producto en tubos Hach
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sumergidos en un bafio de hielo (Temperatura de ebulliCiOnz-meti-2-buteno: 35-38°C). Se
comprobd la presencia del alqueno mediante un ensayo de reconocimiento que consiste en
la adicién de Br; en CClyy la posterior verificacion mediante el uso del indice de refraccion
(IR) con un refractémetro de Abbe.

Resultados:

El IR del 2-metil-2-buteno obtenido fue 1,3918 + 0,0005 a 21,4°C (valor tedrico:
1,3850 a 25°C). El ensayo de reconocimiento dio positivo ya que se observo la decoloracion
caracteristica del Br» (rojiza). El rendimiento de la reaccion fue del 14 % y el IR observado
tuvo un coeficiente de variacion (CV) menor al 5% respecto del tedrico.

Observaciones y discusion:

La técnica original proponia la utilizacion de acido fosférico y la destilacion directa
del alqueno conforme éste se iba formando. Bajo la realizacién de dicho protocolo, dentro
de los productos no se observo la formacion del algueno correspondiente. Esto lo
confirmamos ya que no coincidio con el IR tedrico y el ensayo de Br,/CCl, dio negativo. En
funcion de éstos resultados, los estudiantes propusieron diferentes modificaciones al
protocolo original:

-Utilizar destilacién fraccionada finalizada la destilacion simple.

En el protocolo original, se realiza la destilacion del producto directamente, sin
calentamiento a reflujo. El objetivo es desplazar el equilibrio hacia la formacién del producto.
Los estudiantes sugirieron la utilizacién de destilacién fraccionada luego de la simple
sospechando que el alqgueno se encontraba entre los productos en muy bajo porcentaje.

Este cambio no trajo modificaciones entre los productos pues, no se observo
decoloraciéon en la reaccion de identificacion. Debido a que el IR coincidi6 con el
correspondiente al alcohol amilico, verificaron que la reaccién no habia ocurrido.

-Utilizar calentamiento a reflujo previa destilacion.

Esta modificacion tuvo como objetivo brindar un entorno mas enérgico para que la
reaccion tenga lugar. Esta condicion se basa en lo observado anteriormente ya que, no
hubo reaccién bajo las condiciones dadas. Esta modificacion permitié obtener el alqgueno
entre los productos pero con un rendimiento muy bajo (<1%). El tiempo de reflujo utilizado
fue de una hora. Este cambio y su resultado, permitio a los estudiantes comprender que la
reaccion necesitaba condiciones mas fuertes.

De acuerdo a lo observado plantearon la hipétesis de que, al tratarse de un alcohol
primario, las condiciones deberian ser mas enérgicas por lo tanto se requeriria un acido
mas fuerte que el fosférico (Kai1=7.1x1073).

- Utilizar &cido mas fuerte (sulftrico Ka;=2.4x10°).

Inmediatamente después del agregado del acido se observd un oscurecimiento en
el matraz de reaccion. Luego se dejé en calentamiento a reflujo por 10 min y se procedio a
destilar el producto mediante destilacion simple. El destilado fue recibido en un recipiente
sumergido en bafio de hielo. El IR del producto de ésta reaccion tuvo un CV<5% respecto
del tedrico y dio positivo al ensayo de Br,/CCla.

El valor del IR es considerado como criterio de pureza por diferentes autores (entre
ellos Allinger), esto inclusive permite diferenciar entre moléculas pertenecientes a series
homodlogas. Al comparar los IR para los dos productos considerados (3-metil-1-buteno o 2-
metil-2-buteno), vemos que este coincide con el correspondiente al 2-metil-2-buteno,
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indicando que el producto proviene de una reaccion cuyo intermediario es el carbocation
proveniente de la migracion de un hidruro con el fin de dar el alqueno mas estable (mas
sustituido).

Conclusiones:

Las modificaciones propuestas por los alumnos basandose en la hipétesis de que la
reaccion necesitaba condiciones mas enérgicas para ocurrir, fue correcta ya que la reaccion
cursé para dar un algueno.

La propuesta de modificacion de la técnica permitié a los estudiantes desarrollar, en
forma conjunta, este trabajo y comprender la diferencia respecto de las reactividades de los
alcoholes primarios y secundarios, asi como también la evaluacion del posible mecanismo
de dicha reaccion.

Actualmente, los estudiantes, se encuentran desarrollando diferentes variaciones, a
la técnica y en cuanto al material utilizado, con el fin de mejorar el rendimiento de la
reaccion.
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