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7.1 1,2-Diphenylethan (Dibenzyl)
hv, A > 300 nm
> P
P Ph (Hg-Hoohdrucklampe TQ-150)  PH~ """
O Hexan, RT, 18 h
79%

1,2-Diphenylethan: (1 Stufe)
L. F. Tietze, T. Eicher, Reaktionen und Synthesen, 2 Aufl., Thieme Verlag, Stuttgart, 1991,

S. 219 (K-36).

Ausbeute: 79%
Schmp.: 48-50 °C (n-Hexan)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o UV-Spektrum des Edukts (*) e  Kristallisation aus Cyclohexan e IR

®  Trocknen von Cyclohexan (*) e Schmp.

mit Aluminiumoxid™*

s  Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)

e  Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie n-Hexan durch Cyclohexan!

Lit.: J. Leonard, B. Lygo, G. Procter, Praxis der Organischen Chemie, 1. Aufl., VCH,
Weinheim, 1996, S. 58-65.




7.2.1.1 1r,2¢,3t,4t-Tetrapenylcyclobutan

o hv,A>300nm P%/Ph RV
Ph N (500 W Hg-Hochdrucklampe) L + /Er
Benzol, AT, 48 Ph"T 2"pp P’ 2p
%

Hauptprodukt Nebenprodukt

1r,2¢,3t.4t-Tetraphenylcyclobutan: (1 Stufe)
H. G. O. Becker, Einfithrung in die Photochemie, Thieme Verlag, 2. Aufl., Stuttgart, 1983,

S. 336.

Ausbeute: 20 %
Schmp.: 162 °C (Ethanol)

Methoden
Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
e UV-Spektrum des Edukts (*) e viermalige Umkristallisation aus Ethanol |e IR
e Schutzgas (*) *) e Schmp.
e  Erhitzen unter Riickfluss
e Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)
e  Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!
Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe!

Die geringe Ausbeute beruht moglicherweise auf unvollstindigem Umsatz (H. Shechter, W. J.
Link, V. D. Tiers, J. Am. Chem. Soc. 1963, 85, 1601-1605).



7.2.1.2 2c4t-Diphenyl-2r,3t-cyclobutandicarbonsiure (o-Truxilsdure)

P ¢ COH
hv, A > 300 nm

pr N\ O

(550 W Hg-Hochdrucklampe) v

H,0, RT, 5 d HOZC
41-45%

2¢.,4t-Diphenvyl-2r,3t-cyclobutandicarbonsiure: (1 Stufe)

2*ph

D. G. Farnum, A. J. Mostashari, Org. Photochem. Synth. 1971, 1, 103-104.

Ausbeute: 41-45%

Schmp.: 290-292 °C (Ethanol)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o UV-Spektrum des Edukts (¥) o Umbkristallisation aus Ethanol (*) e IR

e Verfolgung der Umsetzung e Schmp.

durch DC-Kontrolle (*)
e Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe!

Bei Verwendung der Hg-Niederdrucklampe (Rayonet mit rPR-3000 A) ist die
Reaktion viermal langsamer.




7.2.1.3 1r,3t-Dinitro-2c,4t-diphenylcyclobutan

1. CH3N02, NaOH,
MeOH, H,0,10-15 °C

P h/\/ NO2 B

2. HCl (aq.), RT hv, A > 300 nm
76% (550 W Hg-
Hochdrucklampe)
H50, 18 °C, 24 h
Ph i § NO, 54%
oN"T 2P

Nitrostyrol: (1 Stufe)
D. E. Worrall, Org. Synth. Coll. Vol. 1941, 1, 413-415.

Ausbeute: 80-83%
Schmp.: 57-58 °C (Ethanol)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Kiihlbad (10-15 °C) o Umbkristallisation aus Ethanol (*) e IR

e Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*) o UV-Spektrum (*)

1r,3t-Dinitro-2¢c.4t-diphenylcyclobutan: (1 Stufe)

D. G. Famum, A. J. Mostashari, Org. Photochem. Synth. 1971, 1, 79-80.

Ausbeute: 54%

Schmp.: 183-185 °C (Benzol)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

o Verfolgung der Umsetzung o Soxhlet-Extraktion (*) e IR
durch DC-Kontrolle (*) e Umkristallisation aus Toluol (*) e Schmp.

e Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!
Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe!




7.2.1.4 Tetracyclo[3.2.0.0>’0*S]heptan (Quadricyclan)

A

hv, A > 300 nm I;
(550 W Hg-Hochdrucklampe)

Acetophenon, Et,O, RT, 36-48 h

70-80%

Tetracyclo[3.2.0.0>70*%Theptan: (1 Stufe)

C. D. Smith, Org. Synth. Coll. Vol. 1988, 6, 962-964.

Ausbeute: 70-80%.
Sdp.: 70 °C (200 nm)

n%:1.4830

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
UV-Spektrum des Edukts (*) e  Fraktionierende Destillation (*) e IR
Schutzgas (*) e Sdp.
Verfolgung der Umsetzung - nzS

durch DC-Kontrolle (*)
e  Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe!




7.2.2.1 4,4,6,7-Tetramethyl-2-oxo-bicyclo[4.2.0]-oct-7’-yl-acetat

hv, A > 300 nm
HaC ! CHs
e CH;  HC~ ~07 “CH, (450 W Hg- HaC o)
3

Hochdrucklampe) HsC H{C CHg
Isophoron Benzol, RT, 96 h

47-57%

4.4.6,7-Tetramethyl-2-oxo-bicyclo[4.2.0]-oct-7’-yl-acetat: (1 Stufe)
Z. Valenta, H. J. Liu, Org. Synth. Coll. Vol. 1988, 6, 10214-1027.

Ausbeute: 47-57%
Sdp.: 110-125 °C (0.3 Torr = 0.4 hPa, teilweise Zersetzung)
Brechungsindex: bisher nicht verdffentlicht

Methoden

Durchfiibrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e UV-Spektrum der Edukte (*) e Blitz-Chromatographie (*) e IR

o Verfolgung der Umsetzung e NMR
durch DC-Kontrolle (*) . n?
Schutzgas (*)
Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!




7.2.2.2

Cl

Cl

1a, 2,3,3,3a, Sb-Hexachlorhexahydro-1,2,4-ethanyliden-1H-

cyclobuta[cd]pentalen-5,7-(1aH)dion

Cl

Cl Cl Cl
Cl Cl cl
-« Cl 0
cl Prép. 4.4.4 hv, 2 > 300nm ¢
cl " c (direktes
Cl
0 (0]

Sonnenlicht)
MTB, RT,3h

1a, 2,3.3.3a, 5b, Hexachlorohexahydro-1,2.4-ethanyliden-1H-cyclobuta[cd]pentalen-5,7-

(1aH)dion: (1 Stufe)

E. G. Nash,

J. Chem. Educ. 1974, 51, 619.

Ausbeute: keine Angabe
Schmp.: 300 °C (Chloroform)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o UV-Spektrum des Edukts (*) ¢  Keine Aufreinigung des Rohproduktes o IR

o  Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.

durch DC-Kontrolle (*)
e  Photoversuch (¥)

Achtung:

Ersetzen Sie Chloroform durch Methyl-zerz.-butylether!

Verteilen Sie den Feststoff in einer sehr diinnen Schicht auf einen Spiegel und
setzen Sie ihn dem Tageslicht aus; alternativ kann auch mit einer 150 W Tages-

lichtlampe bestrahlt werden.




7.2.3 exo-4,4-Diphenyl-3-oxatricyclo[4.2.1.02’5]-nonan

Lb . Phj\Ph

hv,A>300nm 4
(450 W Hg-Hmhdrucklamp;) Ph

Benzol, 15°C, 12 h
81%

exo-4,4-Dighenvl-3-oxatricvclo[4.;.I.OZ’ﬁ-nonan: (1 Stufe)

D. R. Amold, A. H. Glick, V. Y. Abraitys, Org.Photochem. Synth. 1971, 1, 51-52.

Ausbeute: 81%

Schmp.: 120-124 °C (Hexan)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o  UV-Spektrum der Edukte (*) e  Blitz-Chromatographie (*) mit ... an ... IR

e Kiihlung (15 °C) e Umikristallisation aus Cyclohexan (*) e  Schmp.

Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)
e  Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!
Ersetzen Sie n-Hexan durch Cyclohexan!




7.24 2,3-Diphenyl-5,6-(9¢,10¢)-phenanthro-2,3-dihydro-1,4-dioxin

( Q. "
‘ CrOg ‘ 2 hv, A > 300 nm OIPh
H,S0,. AT, 20 mi; 450 W Hg-Hochdruckiampe
‘ 2 a-48% . 0 Benzol, RT, 1-6 h ‘ O~ Ph
43%

Phenanthrochinon: (1 Stufe)
R. Wendland, J. Lalonde, Org, Synth. Coll. Vol. 1969, 4, 757-759.

Ausbeute: 44-48%
Schmp.: 205-208 °C (Wasser)

Methoden
Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
e  FErhitzen unter Riickfluss e  Kiristallisation aus Wasser e IR
o Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*) e UV-Spektrum (*)

Achtung: CrO; (Schmp. 197 °C) ist cancerogen. Alle Arbeiten mit CrQO; miissen in
Gegenwart eines Assistenten im Stinkraum durchgefiihrt werden!

2.3-Diphenyl-5,6-(9¢,.10¢)-phenanthro-2.3-dihvdro-1.4-dioxin: (1 Stufe)

G. Pfund, S. Farid, Tetrahedon 1966, 22, 2237-2247.

Ausbeute: 43%

Schmp.: 257-260 °C (Toluol/Ethanol)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e UV-Spektrum von Stilben (*) e  Blitz-Chromatographie (*) mit ... an ... e IR

e Verfolgung der Umsetzung o Umkristallisation aus Toluol/Ethanol (*) |e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*)

o  Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!

Zum Mechanismus der Reaktion siehe: S. Farid, Chem. Commun. 1967, 1268-1269.
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7.2.5 Anthracen-Dimer

“Q hv, A > 350 nm - ‘.’0
125 W Hg-Hochdruckbrenner 0 \

Benzol, RT,5h
92%

Anthracen-Dimer: (1 Stufe)
H. G. O. Becker, Einfiihrung in die Photochemie, 2. Aufl., Thieme Verlag, Stuttgart, 1983,
S. 357.

Ausbeute: 92%
Schmp.: 242-244 °C (Benzol)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
UV-Spektrum des Edukts (*) e  Produkt kristallisiert wihrend der ¢ IR

e Verfolgung der Umsetzung Reaktion aus e Schmp.
durch DC-Kontrolle (*)

®  Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!
Verwenden Sie die 150W Hg-Hochdrucklampe TQ 150.
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7.3.1.1  7-cis-B-Ionol

CHa CHq
Prap. 9.1.1 ~ 70
HC™ ™ e )
CHs LiAlH,
Citral Et,O0, RT,3h
f-ionon 95%
HsC CHs HsC CHa CHa
—_-COH . hv.,2>300nm N OH
CHs 200 W Hg-Mitteldrucklampe
CHy Acetophenon, Diethylether, CHs
RT,48h
7-cis-B-lonol 86% B-lonoi

B-lonol: (1 Stufe):
W. Eschenmoser, C. H. Eugster, Helv. Chim. Acta 1978, 71, 822-831.
Ausbeute: 95%
Sdp.: 95 °C (0.1 Torr = 0.13 hPa)
n2: 1.5002; Oroshnik, Mebane, J. Am. Chem. Soc. 1949, 71, 2062.
Methoden
Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o Verfolgung der Umsetzung e  Fraktionierende Destillation (*) e IR

durch DC-Kontrolle (*) e Sdp.
e  Trocknen von Diethylether mit « n¥

Natrium ™" b

e UV-Spektrum (*)

Lit.: J. Leonard, B. Lygo, G. Procter, Praxis der Organischen Chemie, 1. Aufl., VCH,
Weinheim, 1996, S. 58-65.

7-cis-B-Tonol: (1 Stufe)
V. Ramamurthy, R. S. H. Liu, Org. Photochem. Synth. 1976, 2, 70-71.

Ausbeute: 86%
Sdp.: 91-92 °C (1.2 Torr = 1.6 hPa)
Brechungsindex: bisher nicht versffentlicht




Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Schutzgas (¥) e Fraktionierende Destillation (¥) s IR

o Verfolgung der Umsetzung e Sdp.
durch DC-Kontrolle (*) . 7125

e Photoversuch (¥)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Cyclohexan
Verwenden Sie die 150 W Hg-Hochdrucklampe TQ 150.
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7.3.1.2 cis-Azobenzol

NO,
Zn N N\ Ph hv, A > 300 nm Ph/r\L\N
P =
NaOH (ag.), MeOH, AT, 10h Ph7 °N’ (200 W Hg- Lo
84-86% Hochdruckiampe)
' Petrolether, it
orangerott RT, 40 min gelb™

trans-Azobenzol: (1 Stufe)
H. E. Bigelow, D. B. Robinson, Org. Synth. Coll. Vol. 1955, 3, 103-104.

Ausbeute: 84-86%
Schmp.: 66-67.5 °C (Ethanol)

Methoden
Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
e  FErhitzen unter Riickfluss e Umikristallisation aus Ethanol (*) e IR
e Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*) e UV-Spektrum (*)

cis-Azobenzol: (1 Stufe)
H. G. O. Becker, Einfiithrung in die Photochemie, 2. Aufl., Thieme Verlag, Stuttgart, 1983, S.
366.

Ausbeute: keine Angabe
Schmp.: 71 °C (Methanol)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Verfolgung der Umsetzung e Blitz-Chromatographie (*) mit ... an ... e IR
durch DC-Kontrolle (*) e  Kiristallisation aus Ethanol (*) e  Schmp.

e Photoversuch (*)

Achtung: Ersetzen Sie Methanol durch Ethanol!
Verwenden Sie die 150 W Hg-Hochdrucklampe TQ 150.

Lit.: L. Gattermann, Die Praxis des organischen Chemikers, 43. Aufl., de Gruyter, Berlin,
1982, S. 525.
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7.3.2.1 3,6-Dimethylphenanthren

CHz
@ Prap. 2.1.1
———— e
CHs
HiC l I

3.6-Dimethylphenanthren

CH,Br
Prép. 6.4.4

CHs

: (1 Stufe)

D \
Ha

|

o9
‘ [46%] Ha ‘

CHa

l CH,

hv, I, Luft
Cyclohexan,
RT, 24h.

CHs

J.R. Davy, P.J. Jessup, J. A. Reiss, J. Chem. Educ. 1975, 52, 747-748.

Ausbeute: 46%
Schmp.: 131-133 (Ethanol)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o UV-Spektrum des Edukts (*) e  Blitz-Chromatographie mit ... an ... (¥) e IR

o Verfolgung der Umsetzung o Umkristallisation aus Ethanol (*) e Schmp.

durch DC-Kontrolle (*)
o  Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 150 W Hg-Hochdrucklampe TQ 150.
Statt Luft muss reiner Sauerstoff durch die Losung geleitet werden!
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7.3.2.2 9-Phenylphenanthren

CH28f Q

Prép. 6.2.4 2. hv, lp, Luft R
(200 W Hg-
O O Hochdrucklampe)
Cyclohexan, RT, 3 h
65-75%

9-Phenylphenanthren: (1 Stufe)
F. B. Mallory, C. S:' Wood, Org. Synth. Coll. Vol. 1973, 5, 952-956.

Ausbeute: 65-75%
Schmp.: 103.5-104.5 °C (Ethanol)

-0

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

o  UV-Spektrum des Edukts (*) e Chromatographie mit Cyclohexan an e IR

o  Verfolgung der Umsetzung basischem AlL,O; (*) e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*) e  Umkristallisation aus Ethanol (*)

®  Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 150 W Hg-Hochdrucklampe TQ 150.

Statt Luft muss reiner Sauerstoff durch die Losung geleitet werden!
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7.3.2.3 trans-9-Methyl-1,2,3,4,4a,9a-hexahydrocarbazol

Oy - O 52 Q0
H + —-
I'TJ’ o Et,0, 0 bis 10°C, 3 h N

CHg

75% éHa
. _hv, A > 300 nm
Et,O, RT
N H N H 55%
CH3 CH3
cis trans

1 : 24

1-(N-Methylanilino)cyclohexen: (1 Stufe)
Darstellung nach allgemeiner Arbeitsvorschrift:
W. A. White, H. Weingarten, J. Org. Chem. 1967, 32, 213-214.

Ausbeute: 75% (bei analoger Reaktionsfiihrung: G. L. Eian, O. L. Chapman, Org. Photochem.
Synth. 1971, 1, 72-73).
Sdp.: 105-108 °C (1.5 Torr = 2.0 hPa); G. L. Eian, O. L. Chapman, Org. Photochem. Synth.
1971, 1, 72-73.
n) =1.5666; G. Bellucci, Gazz. Chim. Ital. 1969, 99, 1208-1216.

Methoden
Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o Schutzgas (¥) o Fraktionierende Destillation (*) s IR
o Verfolgung der Umsetzung e Sdp.
durch DC-Kontrolle (*) o
D
o UV-Spektrum (*)

trans-9-Methyl-1.2.3.4.4a,9a-hexahydrocarbazol; (1 Stufe)
G. L. Eian, O. L. Chapman, Org. Photochem. Synth. 1971, 1, 72-73.

Ausbeute: 55%
Schmp.: 58-60 °C (Ethanol)
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Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o Schurzgas (*) e Umkristallisation aus Ethanol (*) e IR

o Verfolgung der Umsetzung e Schmp.

durch DC-Kontrolle (*)
o Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe.




7.3.2.4

L
T
CHz

I~ COLEt

CH4

Et,0, AT, 24 h

18

T

1,3-Dimethylindol-2-carbonsiureethylester

O -l

— |

N COE N CORE
CHy CHs

HsC,,.~ OH
&COQEI — = qg(”féozEt - hV. A > 300 nm
N 40-50% N 275 W Tageslichtlampe
CHa CHs EtOH, RT, 7 d
1,3-Dimethylindol-2-carbonsiureethylester: (2 Stufen)
A. G. Schultz, V. Kane, J. Chem. Educ. 1979, 56, 555-556.
Ausbeute: 40-50%
Schmp.: 76-77 °C (Ethanol)
Methoden
Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung
e  Trocknen von Diethylether mit (e  Umkristallisation aus Ethanol (*) e IR
Natrium “* e  Schmp.

UV-Spektrum vom Edukt der
Photoreaktion (*)

Schutzgas (*)

Erhitzen unter Riickfluss
Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 500 W Tageslichtlampe (Philips).

Lit.:

Weinheim, 1996, S. 58-65.

2-Chlor-acetessigsaure-ethylester: Aldrich (100g, 9.15 €)

J. Leonard, B. Lygo, G. Procter, Praxis der Organischen Chemie, 1. Aufl., VCH,
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7.3.3 2-(2,4-Dinitrobenzyl)pyridin

= NO,
< H,S0s, AT, 20 min N 5 fabics
ok

50%

Sonnenlicht Dunkelheit
= | NO,
= Z
N s blau
N
HO™ ~0°
2-(2.4-Dinitrobenzyl)pyridin: (1 Stufe)
N. M. Zaczek, W. D. Levy, J. Chem. Educ. 1982, 59, 705.
Ausbeute: 43-52%
Schmp.: 91-93 °C (Ethanol)
Methoden
Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
e Kiihlbad (5 °C) e Umkristallisation aus Ethanol (*) e IR
o  Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*)
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7.3.4 1,3-Dibenzoylbenzimidazolon

SR N
Ph OEt HsC Ph  Methyl-tert-butylether, Ph Ph

0 °C bis RT, 12 h

60-70% o
(o @
NO, [@ @ _Ph
5proz. NaOCI =N,
Ny, KOH. EXOH,RT, Th <y~ EGNH AT, 12h A _ph
: 75% 70% Ne Y
Os O
O
Ph
@:N>=O hv, > 300 nm ‘
N (450 W Hg-Hochdrucklampe)
EtOH, RT, 3h
Ph 50%

1,3-Diphenyl-1,3-propandion;: (2 Stufen)
Darstellung in Anlehnung an:
R. Levine, J. A. Conroy, J. T. Adams, C. R. Hauser, J. Am. Chem. Soc. 1945, 67, 1510-1512.

Durchfiihrung:

Eine Losung von 7.00 ml (0.06 mol) Acetophenon und 11.2 ml (0.09 mol) Benzoesiure-
methylester in 100 ml trockenem Methyl-terr.-butylether wird im Eisbad auf 0-5 °C gekiihlt
und mit 5.85 g (0.15 mol) Natriumamid versetzt und tiber Nacht bei Raumtemperatur geriihrt
(KPG Riihrer!). Die Mischung wird auf 100 g Eis gegossen und mit Phosphorsiure auf pH 3-4
angesduert. Nach Phasentrennung wird die wissrige Phase mit Methyl-zerr.-butylether
erschopfend extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen werden iiber Magnesiumsulfat
getrocknet und das Losungsmitte] am Rotationsverdampfer abdestilliert.
1,3-Diphenyl-1,3-propandion wird nach intermedidrer Bildung des Kupferkomplexes isoliert.
Dazu wird das erhaltene Rohprodukt in 50 ml Ethanol gelost und mit einer heissen Losung
von 12.5 g (0.05 mol) Kupfersulfat-Pentahydrat und 8.20 g (0.10 mol) Natriumacetat in
moglichst wenig Wasser versetzt. Von der abgekiihlten Mischung wird der ausgefallene
Kupferkomplex abgesaugt und mit Wasser und Cyclohexan gewaschen. Dieser wird in einem
Scheidetricher mit 200 ml konz Salzsdaure und 200 m! Cyclohexan geschiittelt. Nach
Phasentrennung wird die wissrige Phase mit Cyclohexan extrahiert. Die vereinigten
organischen Phasen werden mit gesittigter, wissriger Natriumhydrogencarbonatlésung
gewaschen und iiber Magnesiumsulfat getrocknet. Nach Abdestillieren des Losungsmittels
wird der Riickstand aus Ethanol umkristallisiert.

Ausbeute: 60-70%
Schmp.: 77-78 °C (Ethanol)
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Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Eisbad e  Herstellung eines Kupferkomplexes e IR

e Verfolgung der Umsetzung o  Umbkristallisation aus Ethanol (*) e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*)

Achtung: Natriumamid explodiert bei Berithrung mit Wasser! Altes Natriumamid
kann schon beim Herausnehmen aus dem Vorratsgefil3 detonieren! (vgl

Organikum S. 699)

Wichtig ist die Qualitdt des Natriumamids! Kristailines Natriumamid altert sehr
schnell. Verwenden Sie daher eine 50proz. Suspension in Toluol.

Natriumamid: Aldrich (50 Gew-% in Toluol, 100g, 34.61 €)

Benzofurazan-oxid: (1 Stufe)
A. A. Jarrer, J. Chem. Educ. 1974; 51, 755.

Ausbeute: 75%
Schmp.: 71-72 °C (Ethanol)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

o Verfolgung der Umsetzung e Umbkristallisation aus Ethanol (¥) e IR
durch DC-Kontrolle (*) e Schmp.

2-Phenyl-3-benzovichinoxalin-1.4-dioxid: (1 Stufe)

A. A. Jarrer, J. Chem. Educ. 1974; 51, 755.

Ausbeute: 70%

Schmp. 71-72 °C (Methanol)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e . Verfolgung der Umserzung e Umkristallisation aus Methanol (*) e IR
durch DC-Kontrolle (*) e  Schmp.

e UV-Spektrum (*)

1.3-Dibenzovlbenzimidazolon: (1 Stufe)
A. A. Jarrer, J. Chem. Educ. 1974, 51, 755.

Ausbeute: 50%
Schmp.: 217-218 °C (Methanol)
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Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

o Verfolgung der Umsetzung e Umkristallisation aus Ethanol (*) e IR
durch DC-Kontrolle (*) ¢  Schmp.

e  Photoversuch (¥)

Achtung: Ersetzen Sie Methanol durch Ethanol!




74.1.1

A, @
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1,2-Diphenyl-2,2-(4-methylphenyl)-ethanon

/nS 339639
4y
AICI3
Toluol, AT P}_Q’CHS
43% e
AL x H
196,24 56F

(//\//» : O‘C)/O(?)S'le

{9
R

60,0756

hv, HOAc (kat.)

Prap. 5.2.2.2

4-Methylbenzophenon: (1 Stufe)
N. M. Zaczek, J. C. Ruff, A. H. Jackewitz, D. F. Roswell, J. Chem. Educ. 1971, 48, 257-259.

Ausbeute: 43%

Schmp. 57-58 °C (80proz. Ethanol)

275 W Tageslichtiampe
-PrOH, RT, 3d

60%

2§ 4 ¢
26x H

M= 344, 51324

durch DC-Kontrolle (*)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
e  Erhitzen unter Riickfluss e  Fraktionierende Destillation (*) e IR

o Verfolgung der Umsetzung e zweimalige Umkristallisation aus e  Schmp.

80proz. Ethanol (*)

o UV-Spektrum (*)

4.4’-Dimethylpenzopinakol: (1 Stufe)

N. M. Zaczek, J. C. Ruff, A. H. Jackewitz, D. F. Roswell, J. Chem. Educ. 1971, 48, 257-259,

Ausbeute: 60%

Schmp.: 162-164 °C (Propanol/Wasser)

o  Photoversuch (*)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Verfolgung der Umsetzung e Kristallisation aus Propanol/Wasser IR
durch DC-Kontrolle (*) e  Schmp.

Achtung: Verwenden Sie die 500 W Tageslichtlampe (Phillips).
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7.4.1.2 Benzpinakol (1,1,2,2-Tetraphenylethan-1,2-diol)

. Ph OH )
/ﬁ\ Sonnenlicht, 350 nm Ph Prap. 5.2.2.1 P
: — Ph T Ph
PH Ph i-PrOH, HOAc (kat),
45 °C, 8-10d ) Ph OH Ph Ph
93-94%

Benzpinakol: (1 Stufe)
W. E. Bachman, Org. Synth. Coll. Vol. 1943, 2, 73-74.
Ausbeute: 93-94%.
Schmp.: 188-190 °C (2-Propanol)
Methoden
Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung
o UV-Spektrum des Edukts (¥) e  Produkt kristallisiert aus der s IR
s Verfolgung der Umsetzung Reaktionsmischung aus (*) e  Schmp.

durch DC-Kontrolle (*)
e  Photoversuch (*)

Achtung: Verwenden Sie die 500 W Tageslichtlampe (Phillips).
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7.4.2.1 (+/-)-Rosenoxid

CHB i CH3 fi CH3

OH OH
hv, 02 . Nast3 (aq.)_ OH
] Na-Dampf Lampe H,0,60°C, 2h |
Bengalrosa, MeOH, [ 4.

HeC™ "Chs RT, 10 h He OOH o/ ~oH

rac L . I _
B-Citronellol

CHg
H2804 (aq)
i O 39%
Hy CHa rac

(+/-)-Rosenoxid

(+/-)-Rosenoxid: (1 Stufe)
L. F. Tietze, T. Eicher, Reaktionen und Synthesen, 2 Aufl., Thieme Verlag, Stuttgart, 1991, S.
486 (Q-5b).

Ausbeute: 39%
Sdp.: 70 °C (15 Torr = 20 hPa

n>: 1.4556

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e UV-Spektrum des Edukts (*) o Wasserdampfdestillation (*) e IR
Verfolgung der Umsetzung e  Fraktionierende Destillation (*) e Sdp
durch DC-Kontrolle (*) R

®  Photoversuch (*) v

Achtung: Verwenden Sie die 450 W Natriumdampf-Hochdrucklampe Osram Vialox NAV-
TS 400W.

pB-(+/-)-Citronellol (3,7-Dimethyl-6-octen-1-ol): Aldrich (100 g, 17.49 €)




7.4.2.2 Ascaridol

CHs

Ha CHa

a -Terpinen

Ascaridol: (1 Stufe)

26

o, CHg
300 Watt Gliihbirne O
Eosin, iPrOH, 4d o
38%
Hg CHj

G. O. Schenck, K. G. Kinkel, H.-J. Mertens, Liebigs Ann. Chem. 1953, 125-156.

Ausbeute: 38%

Sdp.: 40-83 °C (0.7-0.8 Torr = 0.9-1.1 hPa)

nZ: 1.4738

Methoden

Durchfiithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

o UV-Spektrum des Edukts (*) e Destillation im Hochvakuum (*) IR

o Verfolgung der Umsetzung e Sdp
durch DC-Kontrolle (*) o n®

e  Photoversuch (*) b

Achtung: Verwenden Sie die 500 W Tageslichtlampe (Philips).
Informieren Sie sich iiber die Gefihrlichkeit von Peroxiden.
Arbeiten Sie im Stinkraum und verwenden Sie eine Schutzscheibe.
Verwenden Sie bei der Destillation des Ascaridols unbedingt ein Wasserbad, das
sie langsam hochheizen (wichtig!); die Temperatur darf 70 °C nicht iiberschreiten.

o-Terpinen: Acros (5 ml, 19.50 DM; 100 ml, 14.68 €)
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7.5.1 3-Aminophtalsiurehydrazid (Luminol)

COH 1. NaOH (aq.)

HNOs/HQSO4 2 N2H4‘ H2SO4 ’}IH
100-110°C, 2 h COH 75-80% NH
28-31% 2
NO, NO, O
Lumi H,0,, NaOH (aq.) NH _ Na;S;0, (aq)
umineszenz KalFe(CN)g] NH  H,0, AT, 30 min
80%
NH, O

3-Nitrophtalsiure: (1 Stufe)
P. J. Culhane, G. E. Woodward, Org, Synth. Coll. Vol. 1941, 1, 408-410.

Ausbeute: 28-31 %
Schmp.: 215-218 °C (Wasser)

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Erhitzen unter Riickfluss e Umkristallisation aus Wasser (*) ¢ IR

o Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (¥)

3-Nitrophtalsédurehydrazid: (1 Stufe)
C. T. Redemann, C. E. Redemann, Org, Synth. Coll. Vol. 1955, 3, 656-657.

Ausbeute: 75-78%
Schmp.: 315-316 °C [(HCl (aq.)]

Methoden

Durchfithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e Verfolgung der Umsetzung e Umkristallisation aus HCl (ag.) (*) e IR
durch DC-Kontrolle (*) e Schmp.

Achtung: Hydraziniumsulfat (Schmp. 254 °C) ist cancerogen. Alle Arbeiten mit
Hydraziniumsulfat miissen in Gegenwart eines Assistenten im Stinkraum
durchgefiihrt werden.
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3-Aminophthalsiurehydrazid: (1 Stufe) ‘
C. T. Redemann, C. E. Redemann, Org, Synth. Coll. Vol. 1955, 3, 656-657.

Ausbeute: 70-75%
Schmp. 329-332 °C (H,0)

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e  Erhitzen unter Riickfluss e Umdkristallisation aus 3 N HCI (*) e IR

e Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*)
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7.5.2 Lucigenin

T 0
CO.H
@[ *" Prap.332.4 O ‘ 1. KOH, EtOH O O
cl 2. CHgl, DMF,
B AT, 10 min CH,
80%
Zn, HCI EtOH, AT,
45 min
CHa 9"'3 §H3
N

®
= H,0, ‘ Z O HNOj; (ag.) O O
NaOH (aq.) Q AT, 15 min |
L0 W 0D
@

|
CHs CHa 2 NOg :

l Zerfall

*

0
2 (L1
CH

3

N-Methylacridon: (1 Stufe)
R. G. Amiet, J. Chem. Educ. 1982, 59, 163-164.

Ausbeute: 60-90%
Schmp.: 203 °C (H,0)

Methoden

Durchfiithrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e  Erhitzen unter Riickfluss o Umbkristallisation aus Wasser (*) s« IR
o Verfolgung der Umsetzung e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (¥)

Achtung: Ersetzen Sie Methyliodid durch p-Toluolsulfonsédure-methylester!
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Lucigenin: (1 Stufe)
R. G. Amiet, J. Chem. Educ. 1982, 59, 163-164.

Ausbeute: 60-90%
Schmp. > 300 °C; Gleu, Schaarschmidt, Chem. Ber. 1940, 73, 909-914.

Methoden

Durchfiihrung Isolierung und Reinigung Auswertung

e  Erhitzen unter Riickfluss e  Substanz kristallisiert aus der e IR

o Verfolgung der Umsetzung Reaktionsldsung aus e  Schmp.
durch DC-Kontrolle (*)




