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) TRABAJO PRACTICO:
REACCION TIPO DIELS-ALDER DE ANTRACENO Y ANHIDRIDO MALEICO ASISTIDA
POR MICROONDAS

Introduccion

Una de las reacciones de formaciéon de anillos mas conocidas y estudiadas es la de Diels-
Alder, en la cual un diendfilo se combina con un dieno para generar un compuesto ciclico de
seis miembros. Este tipo de reacciones es muy versatil y permite el uso de una gran
variedad de dienos y diendfilos, que dan origen a una amplia gama de ciclohexanos

sustituidos.
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Dieno Dienofilo

Los mejores dienos son aquellos que poseen grupos donantes de electrones, mientras que
los mejores diendfilos tiene grupos aceptores de electrones.

Las reacciones de Diels Alder occurren en un Unico paso, es decir no existe la formacion de
un intermediario, este tipo de mecanismo se conoce con el nombre de “Mecanismo
Concertado”; y la formacion y ruptura de enlaces ocurre en forma simultanea.

Los productos de la reaccién contienen dos nuevos enlaces sigma y un nuevo enlace pi, y la
reaccion ocurre cuando los orbitales pi en el dieno y el diendéfilo se combinan.

Una caracteristica sumamente atractiva de las reacciones de Diels-Alder es que todos los
atomos, tanto en el dieno como en el diendfilo son incorporados al producto final.

En el disefio de una estrategia de sintesis sustentable, una clave es el requerimiento
energético para llevar a cabo una transformacion. La mayoria de las veces utilizamos
energia proveniente de combustibles sdélidos, que son recursos no renovables y cuyos
desperdicios contribuyen al calentamiento global y a la polucién del aire. Una alternativa al
uso de métodos convencionales de calentamiento, tan comunes en quimica organica, es el
uso de radiacion de microondas como fuente de energia.

En este experimento se combina antraceno y anhidrido maleico en una reaccion tipo Diels-
Alder, y se realizara la reaccion en forma convencional y asistida por microondas,
comparando ambos procedimientos en terminos de rendimiento, pureza del producto, y
demandas de energia.



Protocolo

Seguridad : los hornos microondas debe ser operados bajo campana debido a los vapores de
p-xileno generados durante el experimento.

Preparaciéon convencional

>

>

>

En un baldén de 25 ml se agregaron 1.8 g de antraceno y 0.98 g de anhidrido maleico. A
continuacion se adicionan 10 ml de p-xileno y se coloca a reflujo por 2 hs.

Despues de enfriar la mezcla de reaccién a temperatura ambiente, se filtra usando vacio,
lavando el producto con 5 ml de metanol frio.

Determinar el punto de fusién (pureza) y el rendimiento de la reaccion.

Preparacion asistida por microondas

>

Pulverizar en un mortero 1.8 g de antraceno y 0.98 g de anhidrido maleico.

Transferir la mezcla a un Erlenmeyer de 125 ml y adicionar 7 ml de p-xileno, agitar la
solucion unos 30 segundos y cubrir con un vidrio de reloj.

Colocar el Erlenmeyer en el microondas.

Seleccionar maximo poder y ajustar el timer a 2min 40 sec (este tiempo varia
dependiendo de la cantidad de erlenmeyers en el microondas)

Enfriar la mezcla a temperatura ambiente, filtrar al vacio y lavar con 10 ml de metanol
frio seguido por otros dos lavados de 5 ml.

Determinar el punto de fusion, y el rendimiento de la reaccion

*Total Grupos: 10 grupos de cuatro perosnas.

Materiales y Reactivos

Reaccion en forma convencional (reflujo en xileno)

Reactivos

1.8 g Antraceno

0.98 g anhidrido maleico
10ml p-xileno

5 ml MeOH

solvente para TLC

Materiales

Un baldén de 25 ml por grupo
Una columna refrigerante



Un kit filtracion usando vacio (embudo Buchner, kitasato, tropa de agua)
Papel de filtro
Aparato para determinar punto de fusion

Reaccion asistida por microondas
Reactivos

1.8 g Antraceno

0.98 g anhidrido maleico
10 ml p-xileno

20 ml MeOH

Materiales

Un Erlenmeyer de 125 ml por grupo

Un mortero

Un vidrio de reloj

Un kit filtracion usando vacio (embudo Buchner, kitasato, tropa de agua)
Papel de filtro

Aparato para determinar punto de fusién

Horno Microondas

TOTALES:

Reaccion tipo Diels-Alder de antraceno vy anhidrido maleico asistida por microondas

*Calculado para 10 grupos “forma convencional™ y 10 grupos “asistida por microondas”

REACTIVOS

Convencional Microondas Total
Antraceno 20 g 20 g 40 g
Anhidrido maleico |15g 15¢ 30g
Xileno 150 ml 150 ml 300 ml
Metanol 100 ml 250 ml 350 ml
Solvente TLC i0om |- 10 mi
MATERIALES
;rllenmeyers 125 10 10
Baléon 25 ml io e 10
Bureta 10 ml 10 10 20
Eeoflrtijc;;:rr]: nte N B 10
\}f;tc}lltracmn bajo 10 10 20
(I\jflig:]eertcioaprox. écm | 203 203
Vidrio de reloj | -------- 10 10
Papel filtro 10 10 20
Aparato Pto. fusion |2 0 3 203 203
Horno microondas |-------- 3 3




