Alkene aus Alkoholen: 2-M ethyl-2-buten Microscale

Dest. ND
OH H,SO,
2 />< “_ho A( + /\]/ Produktana-
ik lyse mit GC
2-Methyl-2-butanol 2-Methyl-2-buten 2-Methyl-1-buten
MW 88.15 MW 70.14 MW 70.14
Chemikalien:
2-Methyl-2-butanol: 0.80 g (1.00 ml) Xn I |
Schwefelsaure konz.: 0.50 ml C i
Natronlauge 3M: 0.3 ml C A
Calciumchlorid Xi =
Aceton F
Ethanol F

Durchfiihrung der Reaktion: .
In den 5 ml-Rundkolben mit langem Hals gibt man e~ P
1 ml Wasser und tropft unter griindlicher Durch- L RS
mischung langsam 0.5 ml konzentrierte Schwefelsdure - N

zu. Die heif3e Lésung wird in einem Eisbad gekiihlt, zu i

dem kalten Gemisch gibt man 1.0 ml (0.8 g) 2-Methyl-2-butanol. Man mischt die Reaktanden
grundlich, gibt einige Siedesteine hinzu benutzt zur einfachen Destillation die in der Abbildung
gezeigte Apparatur.

Der Vorlagekolben wird in einem Eisbad gekuhlt, da die Reaktionsprodukte sehr fllichtig sind. Der
Reaktionskolben wird auf einem Sandbad erwdrmt um die Reaktion zu starten, die Produkte werden im
Temperaturbereich von 35 bis 40 °C Uberdestilliert. Nachdem die gewtinschten Produkte abdestilliert
sind, sinkt die Destillationsrate merklich. An diesem Punkt wird die Destillation beendet. Danach wirde
die Siedetemperatur des Gemischs rapide steigen, da dann Wasser und Schwefel sure Uberdestillieren
wrden.

Isolierung und Reinigung

Zum Destillat gibt man 0.3 ml kalte 3 M Natronlauge, um vorhandene Schwefelsdure zu neutralisieren.
Es wird gut geschittelt, die walrige Phase abgetrennt und das Produkt Uber wasserfreiem
Calciumchlorid getrocknet. Das Trockenmittel wird in kleinen Portionen zugegeben, bis es nicht mehr
zusammenklumpt. Dabei muss das Behaltnis immer kalt gehalten werden!

Wahrend das Produktgemisch trocknet, wird die Destillationsapparatur erst mit Wasser, dann mit
Ethanol und zuletzt mit etwas Aceton ausgespult. Dann wird die Apparatur grindlich (1) getrocknet,
indem man mit der Membranpumpe L uft durchsaugt. Wenn dies nicht sorgfaltig geschieht, werden die
Produkte mit Aceton verunreinigt!

Mit einer Pipette wird das Buten-Gemisch nun in die Dedtillationsapparatur eingefillt, einige
Siedesteine werden zu dem nun trockenen Gemisch gegeben und es wird in den tarierten, kalten
V orlagekolben detilliert. Es wird die Fraktion bis zu eéinem Siedepunkt von 43 °C gesammelt.

Identifizierung

Man wiegt das Produkt, bestimmt die Ausbeute und anaysiert es durch Gaschromatographie (Séule bei
RT). Wenn die Gaschromatographie nicht sofort erfolgt, muss das Produkt dicht verschlossen in einem
explosionsgeschitzten Gefrierschrank aufbewahrt werden!

2-Methyl-1-buten siedet bei 31.2 °C, 2-Methyl-2-buten bei 38.6 °C.



