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7.1 l,2-Diphenylethan (Dibenzyl)

-.  --^--. 
hv' I > 3oo nm 

,Pn T Ph (Hg-Hochdrucklampe ro-t sb)
O Hexan, RT, 18 h

79o/"

prfrPh

1.2-Diphenylethan: (1 Stufe)
L.F.Tietze, T. Eicher, Reaktionen und Synthesen, 2 Aufl., Thieme Verlag, Stuttgarl, 1991,
s.21e (K-36).

Ausbevte:79V0
Schmp.: 48-50 oC (n-Hexan)

Achtung: Ersetzen Sie n-Hexan durch Cyclohexan!

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

Methoden

Durchftihrune I Isolierune und Reinisune lAuswertung

o UV-Spektrumdes Edukts (x)
c Troclcnen von Cyclohexan (*)

mit Aluminiumoxidu'
. Verfolgung der Urnsetzung

durch DC-Kontolle (*)
c Photoversuch (+)

Kristallisation aus Cyclohexan elf ,

e Schmp,
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7.2.1.1 lrr}cr}tr4t-Tetrapenylcyclobutan

,n&Pn

Hauptprodukt Nebenprodukt

1r.2c.3t.4t-Tetraphenvlcvclobutan: (1 Stufe)
H. G. O, Becker, Einführung in die Photochemie, Thierne Verlag, 2. Aufl., Stuttgart, 1983,
s. 336.
Ausbeute: 20 7o
Schmp.: 162'C (Ethanol)

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

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

Methoden

Durchführung I Isolieruns und Reinisune lAuswertune

o UV-Spektrumdes Edukts (*)
o Schutzgas (*)
o Erhitzen unter Rückfluss
c Verfolgung der Untsetzung

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

viermalige U mkristallis atio n aus Ethanol
(*)

oIR
. Schmp.
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7.2.1.2 2cr4t-Diphenyl-2r,3t-cyclobutandicarbonsäure (a-Truxilsäure)

pnA-@'H *ffi
H2O, R'

41-45%

2c.4t.Diphenvl-2r.3t-cyclobutandicarbonsäure: (1 Stufe)
D. G. Farnum, A. J. Mostashai, Org. Photochent. Synth. 1971, 1,103-104.

Ausbeute: 4l-45%o
Schmp.: 290-292 "C @thanol)

Achtung: Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe!
Bei Verwendung der Hg-Niederdrucklampe (Rayonet mit rPR-3000 A) ist die
Reaktion viermal langsamer.

Methoden

Durchführung I Isolierune und Reinisuns lAuswertune

a UV-Spektrunz des Edukts (*)
V e rfol g un g de r U nts etzun g
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch (*\

a

a

o Umkristallisation aus Ethanol (*) r IR
. Schmp.
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7 .2.1.3 1r,3t-Dinitro-Zc,4t-diphenylcyclobutan

1. CH3NO2, NaOH,
MeOH, H2O,10-15 "C

2. HCI(aq.) ,  FIT

76%

PnA,tNoz
hv,Ä>300nm

(550 W Hs-
Hochdrucklampe)

H2O, 1g'C,24h

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

Ausbeute: 80-83V0
Schmp.: 57-58'C (Ethanol)

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

1r.3t-Dinitro-2c,4t-diphenylcyclobutan: (l Stufe)
D. G. Farnum, A. J, Mostashai, Org. Photochem. Synth.1971, 1,79-80.

Ausbeute: 547o
Schmp.: 183-185 oC (Benzol)

Methoden

Durchführune I Isolierung und Reinisune lAuswertuns

r Kühlbad (10-15 "C)
o Vetfolgung der Umsetzung

durch DC-Kontrolle (*)

o Umkristallisatiort aus Ethanol (*) . IR
. Schmp.
o UV-Spektrunt (*

Methoden

Durchführung I Isolieruns und Reinieune I Auswertuns

a

a

V e rfol g ung der U ms etzung
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch (*\

t Soxhlet-Extraktion(*)
o Umkristallisation aus Toluol (*)

oIR

. Schmp.



7,2.1.4 Tetracyclo[3.2.0.0'J0a'6]heptan (Quadricyclan)

hv, l. > 300 nm

(550 W Hg-Hochdrucklampe)
Acetophenon, Et2O, RT, 36-48 h

70-80%

Tetracvclo[3.2.0.02i04'slheptan: (l Stufe)
C. D. Smith, Org. Synth. ColI. Vo\.1988, 6,962-964.

Ausbeute: 7O-807o.
Sdp.: 70'C (200 nm)
n2j :1.4830

Methoden

Durchftihrune llsolieruns und Reinisune I Auswertuns

c UV-SpektrumdesEdukts(*)
. Schutzgas (*)
o Verfolgung der Umsetzung

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

r FraktionierendeDestillation(*) ofr
. sdP.
. rT

Achtung: Verwenden Sie die 450 W Hanovia Hg-Hochdrucklampe!
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7 .2.2,1 4 14 16 17 -Tetramethyl-2-oxo-bicyclo[4.2.0] -oct-7' -yl-acetat

Benzol, RT, 96 h
47-57%

4.4.6.7-Tetramethvl-2-oxo-bicyclo[4.2.01-oct-7' -yl-acetat: ( 1 Stufe)
Z.Yalenta, H. J. Liu, Org. Synth. ColI. Vol.1988, 6, L0214-1021.

Ausbeute: 47-57Vo
Sdp.: 110-125'C (0.3 Torr = 0.4 hPa, teilweise Zersetzung)
Brechungsindex: bisher nicht veröffentlicht

lsophoron

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!

Methoden

Durchführune I Isolierung und Reiniguns, lAuswertune

. UV-Spektrum der Edukte (*)

. Verfolgurzg der Umsetzung
durch DC-KontoIIe (*)

o Schutzgas (*)
t Photoversuch (*)

. Blitz-Chromatographie(x) oIR
r NMR
.n i



7.2.2.2

7

la, 2 r3,3 r3a, Sb-Hexachlorhexahydr o-1 r2,4-ethanyliden- L H-
cyclobuta [cd]pentalen-5,7- ( 1 alf)dion

Präp.4.4.4 hv, l, > 300nm

(direktes
Sonnenlicht)
MTB, RT,3 h

1a. 2.3.3.3a. 5b. Hexachlorohexahvdro-1.2.4-ethanyliden-1H-cvclobutafcdJpentalen-S.7-
(laH)dion: (1 Stufe)
E. G. Nash , J. Chem. Educ. 1974, 5j,,619.

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

cl
cl

vl

cl

Methoden

Durchführune I Isolieruns und Reinigune lAuswertune

a UV-Spektrunr des Edukts (*)

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

a

a

r Keine Aufreinigung des Rohproduktes off t
. Schmp.

Achtung: Ersetzen Sie Chloroform durch
Verteilen Sie den Feststoff in
setzen Sie ihn dem Tageslicht
lichtlampe bestrahlt werden.

Methyl- t e rt, -b utyl ether !
einer sehr dünnen Schicht auf einen Spiegel und
aus; alternativ kann auch mit einer 150 W Tages-



h +,Ä* hv, l. > 300 nm

(450 W Hg-Hochdrucklampe)
Benzol ,  15'C, 12 h

819i"

ero-4.4-Diphenvl-3-oxatricvclo[4.2.1.02'sl-nonan : ( I Stufe)
D. R. Amold, A. H. Glick, V. Y. Abraitys, Org.Photochem. Synth.1971,I,5l-52.

Ausbeute: 8l7o
Schmp.: I2O-724 oC (Hexan)

7.2.3 exo-4r4-Diphenyl-3-oxatricyclo[4.2.1.02's]-nonan

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

Methoden

Durchfilhrunn I Isolieruns und Reinisunn lAuswertune

. UV-Spektrun der Edukte (*)
o Kühlung (15 'C)
. Verfolgung der Umsetzu.ng

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

Blitz-Chromatographie (*) mit,.. an ...
U mkrßtallisation aus Cyclohexan (*)

o

a

oIR
. Schmp.
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7.2.4 2,3-Diphenyl-5,6-(9',1.0')-phenanthro-2,3-dihydro-L,4-dioxin

Cros

H2SO4. AT, 20 min
44-48%

+ pn&Ph

hv,Ä>300nm
450 W Hg-Hochdrucklampe

Benzol, RT, 1-6 h
43"/"

Ph

Ph

o

o

Phenanthrochinon: (1 Stufe)
R. Wendland, J. Lalonde, Org, Synth.

Ausbeute: 44-48Vo
Schmp.: 205-208 oC (Wasser)

CoIl. VoL 1969, 4, 7 57 -7 59.

Achtung: CrO3 (Schmp. L97 "C) ist cancerogen. Alle Arbeiten mit CrO3 müssen in
Gegenwart eines Assistenten im Stinkraum durchgeführt werden!

2,3-Diphenvl-5.6-(9'.10')-phenanthro-2.3-dihydro-L.4-dioxin: (1 Stufe)
G. Pfund, S. Farid, Tetrahedon L966, 22, 2231 -2247 .

Ausbeute:437o
Schmp. : 257 -260'C (ToluollEthanol)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol!

Zum Mechanismus der Reaktion siehe: S. Farid. Chem. Contmun. 1967.1268-1269.

Methoden

Durchfütrruns I Isolierung und Reinisung I Auswertung

a Erhitzen unter Rückfl uss
V erfo I g ung de r U ms etzun g
durch DC-Kontrolle (*)

a

. Kristallisation aus Wasser oIR
. Schmp.
o UV-Spektrum (*)

Methoden

Durchführuns I holieruns und Reinisuns I Arrr*"rtunn

a UV-Spektrum von Stilben (*)
V e rfo I g un g de r U ms etzung
d.urch DC - Kontrolle (*)
Photoversuch (*\

a

a

a Blitz-Chromatographie (x) mit ... an ...
U mkristallisation aus Toluol,/Ethanol (*)a

oIR
. Schmp.
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7.2.5 Anthracen-Dimer

hv, l. > 350 nm

125 W Hg-Hochdruckbrenner z--(l-
Benzol, BT,5 h

92%

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

Ausbeute:92Vo
Schmp.: 242-244 oC (Benzol)

Achtung: Ersetzen Sie Benzol durch Toluol !
Verwenden Sie die l50W Hg-Hochdrucklampe Te 150.

Methoden

Durchführung | lsolierylg und Reinigung I Auswertuns

UV-Spektrum des Edukts (*)
Vefol gung der U msetzung
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch F )

a

a

a

o Produkt kristallisiert wtihrend der
Reaktion aus

rIR
o Schmp.
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7.3.1.1 7-cfs-p-Ionol

p-lonon

LiAtH4
Et2O, RT, 3 h
95%

hv.L>300nm

200 W Hg-Mitteldrucklampe
Acetophenon, Diethylether,

RT, 48 h

86% p-lonoi

Citral

7-cis-p-lonol

9-Ionol: (1 Stufe):
W. Eschenmoser, C. H. Eugster, Helv. Chim. Acta 1978, 7l, 822-83I.

Ausbeute: 957o
Sdp.: 95 'C (0.1 Torr = 0.13 hPa)

n2j : 1.5O02; Oroshnik, Mebane, J. Am. Chern. Soc. \949,71,2062.

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

7-cis-B-Ionol: (1 Stufe)
V. Ramamurthy, R. S. H. Liu, Org. Plzotochem. Synth.1976,2,70-7L

Ausbeute: 867o
Sdp.: 91-92 "C (1.2 Torr = 1.6 hPa)
Brechungsindex: bisher nicht veröffentlicht

Methoden

Durchführuns I Isolierune und Reinieuns lAuswertune

t Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontolle (*)

o Trocknen von Diethvlether mit
Natrium Lit'

o Fraktionierende Destill.ation (*) r IR
. Sdp.

.nT

. UV-Spektrum (*)
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Methoden

Durchfühluns Isolierunq und Reinigung I Auswertung

. Schutzgas (*)

. Verfolgung der Untsetzung
durch DC-Kontrolle (*)

. Photoversuclz (*)

r Fraktionierende Destill.ation (+\ r IR
. sdp.

?5
. I.lD

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

Zn hv. l. > 300 nm pn'\rupn-\MPh
NaOH (aq.), MeOH, 

^T, 
10 h

84-86%
Petrolether,

orangerotlit RT, 4o min gelbln'

trans - Äzobenzolz ( I Stufe)
H. E. Bigelow, D. B. Robinson, Org. Synth. Coll. VoL1955,3, 103-104.

Ausbeute: 84-86Vo
Schmp.: 66-67.5 "C (Ethanol)

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

Ausbeute: keine Angabe
Schmp. : 7 1 "C (Methanol)

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.

(20o w Hg- ÄnHochdrucklampe)

Methoden

Durchführung I Isolierung und Reinigung lAuswertuns

a Erhitzen unter Rijckfl uss
V e rfo I g ung der U m s etzung
durch DC-Kontrolle (*)

a

o Umkristallisation aus Ethanol (*) r [ f t
. Schmp.
t UV-Spektrunt (*\

Methoden

Durchführung I Isolierune und Reinisuns I Auswertuns

a V e rfol g utt g de r U ms etzun g
durch DC-Kontolle (*)
Photoversuch (*)a

a Blitz-Cltontatographie (*) mit ... an ..,
Kristallisation aus Ethanol (*)a

r IR
. Schmp.
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7.3.2.1 3,6-Dimethylphenanthren

Präp.2.1.1 Präp. 6.4.4

hv, 12, Luft
Cyclohexan,
RT,24h.

146%l

3.6-Dimethvlphenanthren: (1 Stufe)
J. R. Davy, P. J. Jessup, J. A. Reiss, J. Chem. Educ.1975,52,747-748.

Ausbeute: 467o
Schmp. : 13 | -L33 (Ethanol)

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

I
I
I
t

Methoden

Durchführunp I Isolierune und Reinieune lAusu'ertuns

a UV-Spektrurn des Edukts (*)

V e rfo Lg ung de r U ms etzun g
durch DC-Kontrolle (*)

Photoversuch (*)

a

a

a Blitz-Chromatographie mit... an ... (*)

Umkristallisation aus Ethanol (r)a

oIR
o Schmp.
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7.3.2.2 9-Phenylphenanthren

Präp.6.2.4 hv, 12, Luft

(200 W Hg-
Hochdrucklampe)

Glclohexan, RT,3 h
65-75%

9-Phenvlphenanthren: (1 Stufe)
F. B. Mallory, C. S1'Woo{ Org. Synth. CoII. VoL L973,5,952-956.

Ausbeute: 65-757o
Schmp.: 103.5-104.5 "C (Ethanol)

Achtung: Verwenden Sie die 150 W Hg-Hochdnrcklampe TQ 150.
Statt Luft muss reiner Sauerstoff durch die kisung geleitet werden!

Methoden

Durchfilhrunn I Isolieruns und Reinisuns I Auswertuns

o

a

W-Spelarum des Eduks (*)
Verfolgung der Umsawg
durch DC-Kontrollc (*)
Photoversuch (*)a

o Chronutographic mit Cyclohexan an
basischem AlzOl (*)

o Umkrisnllisation aus Ethanol (*)

r IR
e Schmp.
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7 .3.2.3 trans-9-Methyl-1,2 13r4r4ar9a-hexahydrocarbazol

Tict4

Et2O, 0 bis 10 oC, 3 h
75%CHs

CHg

cis

1:

CHs

trans

24

CHg

hv, l>300nm

Et2o, RT
55%

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

Ausbeute: 75Vo (bei analoger Reaktionsführung: G. L. Eian, O. L. Chapman, Org. Photochem.
Synth.1971, 1,72-73).

Sdp.: 105-108 oC (1.5 Torr = 2.0 hPa); G. L. Eian, O. L. Chapman, Org. Photochem. Synth.
1971,1,72-73.

n! = t.5666; G. Bellucci, Gazz.Chim. Ital.1969,99, 1208-1216.

/razs-9-Methvl-1.2.3.4.4a.9a-hexahvdrocarbazol: (1 Stufe)
G. L. Eian, O. L. Chapman, Org. Photochent. Synth. 1971, 1,72-73.

Ausbeute: 557o
Schmp.: 58-60 "C (Ethanol)

Methoden

Durchführuns, I Isolierune und Reinigune I Auswertune

. Schutzgas (*)

. Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)

r Fraktionierende Destillation(*) r [ f t
. sdp.
. n'J
o UV-Soektrum (*\
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Methoden

Durchführung Isolieruns und Reinieune I Auswertuns

. Schutzgas (*)

. Verfolgung der Umsetzung
durch DC-KontroIIe (*)

t Photoversuch (*)

o Umkristall.isation aus Ethanol (*) r IR
. Schmp.

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



7.3.2.4

l8

1 r3-Dimethylindol-2-carbonsäureethylester

\-CH3 O>n"C-,aO Z\H3C-.,OHr +r i l  r  - - -  '  l i  l l* 
,,Aaor=, 

Et2o' ar' 24 h $t^co2Et $l^co2Er
cHs GHg

IcHg

1-.3-Dimethylindol-2-carbonsäureethvlesler: (2 Stufen)
A. G. Schultz, V. Kane, J. Chem. Educ.1979,56,555-556.

Ausbeute: 40-50Vo
Schmp.: 76-77 "C (Ethanol)

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

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

2-Chlor-acetessigsäure-ethylester: Aldrich (100g, 9. 15 €)

Methoden

Durchführuns I Isolierung und Reinigune lAuswertung

e Trocknen von Diethylether mit
Natrium Li'

o UV-Spektrum vomEdukt der
Photoreaktion (*)

o Schutzgas (*)
r Erhitzen unter Rückfluss
o Verfolgung der Umsetzung

durch DC-Kontrolle (*)
o Photoversuch (\

U ntkristall is ation aus Ethanol (*) r IR
r Schmp.



7.3.3

T9

2-(2,4-Dinitrobenzyl)pyridin

ft.O H2SOa, AT,20 min
507o

2-(2.4-Dinitrobenzvl)pyridin: ( 1 Stufe)
N. M. Zaczek, W. D.Irvy, J. Chem. Educ. L982,59,705.

Ausbeute: 43-527o
Schmp.: 9l-93 oC @thanol)

Methoden

Durchftihrung llsolierung und Reinigune lAuswertuns

o Kühlbad (5 "C)
. Verfolgung der Umsetzung

durch DC-Kontrolle (\

o Umkristallisation aus Ethanol (*) r IR
. Schmp.



7.3.4

20

L,3 -Di b e n zoy lb enzimi da zo I on

NaNH2

,nlo=, 
* 

,,r.Ärn M ethyl- ferf-butyl eth e r
0 "C bis RT, 12 h

60-70%

5oroz. NaOCI
KOH, EtOH, RT, 1 h

75"/"
EI2NH, RT, 1-2 h

70%

(450 W Hg-Hochdrucklampe)
EIOH, RT, 3 h

507o

Y'n
ft*Fo
\./-N

h,n

L.3-Diphenyl-1,3-propandion : (2 Stufen)
Darstellung in Anlehnung an:
R. l-evine, J. A. Conroy, J. T. Adams, C. R. Hauser, J. Am. Chem. Soc. 1945,67,15L0-I5I2.

Durchführung:
Eine Lösung von 7.00 ml (0.06 mol) Acetophenon und 11.2 ml (0.09 mol) Benzoesäure-
methylester in 100 ml trockenem Methyltert.-butylether wird im Eisbad auf 0-5 "C gekühlt
und mit 5.85 g (0.15 mol) Natdumamid versetzt und über Nacht bei Raumtemperatur gerührt
(KPG Rührer!). Die Mischung wird auf 100 g Eis gegossen und mit Phosphorsäure auf pH 3-4
angesäuert. Nach Phasentrennung wird die wässrige Phase mit Methyl-tert.-butylether
erschöpfend extrahiert. Die vereinigten organischen Phasen werden über Magnesiumsulfat
getrocknet und das Lösungsmittel am Rotationsverdampfer abdestilliert.
1,3-Diphenyl-1,3-propandion wird nach intermediärer Bildung des Kupferkomplexes isoliert.
Dazu wird das erhaltene Rohprodukt in 50 ml Ethanol gelöst und mit einer heissen Lösung
von 12.5 g (0.05 mol) Kupfersulfat-Pentahydrat und 8.20 g (0.10 mol) Natriumacerat in
möglichst wenig Wasser versetzt. Von der abgekühlten Mischung wird der ausgefallene
Kupferkomplex abgesaugt und mit Wasser und Cyclohexan gewaschen. Dieser wird in einem
Scheidetricher mit 200 ml konz Salzsäure und 200 nrl Cyclohexan geschüttelt. Nach
Phasentrennung wird die wässrige Phase mit Cyclohexan extrahiert. Die vereinigten
organischen Phasen werden mit gesättigter, wässriger Natriumhydrogencarbonatlösung
gewaschen und über Magnesiumsulfat getrocknet. Nach Abdestillieren des Iösungsmittels
wird der Rückstand aus Ethanol umkristallisiert.

Ausbeute: 60-7OVo
Schmp.: 77-"78 "C (Ethanol)
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Methoden

Durchführuns I Isolierune und Reinisune I Auswertune

a Eisbad
V e rfol g un g de r Ums etzun g
durch DC-Kontrolle (*)

a

a Herstellung eines Kupferkomplexes
Umkristallisation avs Ethanol (*)a

r l f t
. Schmp.

Achtung: Natriumamid explodiert bei Berührung mit Wasser! Altes Natriumamid
kann schon beim Herausnehmen aus dem Vorratsgefäß detonieren! (vgl
Organikum S. 699)
Wichtig ist die Qualität des Natriumamids! Kristailines Natriumamid altert sehr
schnell. Verwenden Sie daher eine SOproz. Suspension in Toluol.

Natriumamid: Aldrich (50 Gew-Vo in Toluol, 1009, 34.61 €)

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

Ausbeute: 757o
Schmp.: 7 I-72'C (Ethanol)

Methoden

Durchführung Isolierung und Reinigung IAuswertune

o Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*\

o Umkristallisation aus Ethanol (*) r f r
. Schmp.

2-Phenyl-3-benzovlchinoxalin-1.4-dioxid: (1 Stufe)
A. A. Jarrer, J. Chem. Educ.1974 51,755.

Ausbeute: 707o
Schmp. 7I-72 "C (Methanol)

Methoden

Durchführung I Isolierung und Reinigung lAuswertuns

. ' Verfolgung der Umsetzung
durch DC-KontroIIe (*)

e Umkristallisation aus Methanol (*) r l f t
. Schmp.
. W-Spektrum (*\

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

Ausbeute: 507o
Schmp.: 217-zt\ oC (Methanol)
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Methoden

Durchftihrung I Isolierung und Reinigung lAuswertung

a VerfuIgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)

Photoversuch (*)a

e Umkristallisation aus Ethanol (*) r IR
r Schmp.

Achtung: Ersetzen Sie Methanol durch Ethanol!



7.4.1.1
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1,2-Diph enyl-Z 12 -(4-methylphenyl) -ethanon ,1, . t^- .  o.J/Oqf 3L'o

6 o ,0()56

hv, HOAc (kat.)

qL o2 4\3 '33c4€a1
J 

/  
at ,

'1t1 1 C

, r2 x / l

416,2986tr

Präp.5.2.2.2

?&4-
2Gx t l

/h-  \141{t j t^g

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

Ausbeute:43Vo
Schmp. 57-58 "C (8Oproz. Ethanol)

4.4'-Dimethvlpenzopinakol: (l Stufe)
N. M. Zaczek, J. C. Ruff, A. H. Jackewitz, D. F. Roswell, J. Chem. Educ. 1971,48,257-259.

Ausbeute:607o
Schmp.: 162-L64 "C (PropanolÄVasser)

p
pnAcr +

n 7or( e 59

275W Tageslichtlampe
r-PrOH, RT, 3 d

60%

Methoden

Durchftihrune I Isolierung und Reinisune I Auswertuns

a

a

Erhitzen unter Rückfluss
V e rfol g un g der U ms etzun g
durch DC-Kontrolle (*)

a

a

Fraktionieren de D esti llation (*)
zweimalige U mkri st allis ation aus
8Oproz. Ethanol (*)

r f f t
o Schmp.
. UV-Spektrum (*)

Methoden

Durchftihrune I Isolierunq und Reinisune I Auswertuns

V e rfol g ung der U ms etzung
durch DC-Kontolle (*)
Photoversuch (*\

a

a

r KristallisationausPropanol/Wasser r [P

o Schmp.

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



7.4.1.2 Benzpinakol (1,1,2,2-Tetraphenylethan-1,2-diol)

93-94"/"

Benzoinakol: (1 Stufe)
W. E. Bachman, Org. Synth. ColI. Vol. 1943,2,73-74.

Ausbeute: 93-947o.
Schmp.: 188-190 "C (2-Propanol)

Sonnenlicht, 350 nm 
Ph oH 

-r^p.slJ-L ph 
O

r-proH, HoAc (kat), Tlftt 
Präp'5'2'2'1- t#,n

'"'?f,5o3;ot5"o' r/bn "' rAn

Methoden

Durchfilhrune I Isolieruns und Reinieune I Auswertune

a

a

o

UV-Spektrwn des Edukts (*)
V erfo lg ung der U ms etzung
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch (*)

o Produkt kristallisiert aus der
Reaktionsmischung aus (*)

r IR
. Schmp.

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

hv, 02 Na2SO. (aq.)

Na-Dampf Lampe
Bengalrosa, MeOH,

RT. 10 h

H2O,60 oC,2h

rac
p-Citronellol

(+/-)-Rosenoxid: (l Stufe)
L. F. Tietze, T. Eicher, Reaktionen
486 (Q-sb).

Ausbeute: 397o
Sdp.: 70 "C (15 Torr = 20 hPa
nzj :  L.4556

und Synthesen, 2 Aufl., Thieme Verlag, Stuttgart, 199L, S,

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

F-(+/-)-Citronellol (3,7-Dimethyl-6-octen-1-ol): Aldrich ( 100 g, 17 .49 e)

H2SOa (aq.)

39%

nrc^cx. rac

(+/-)-Rosenoxid

Methoden

Durchführung I Isolierung und Reinigung lAuswertung

a UV-Spektum des Edukts (*)
V e rfol g un g der U ms etzuttg
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch (*)

a

a

a W as s e rdanzpfd e s t illat io n (*)
Fraktionierende Destillation (*)a

olf t
. sdp
. n'i
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7.4.2.2 Ascaridol

o2
300 Watt Glühbirne
Eosin,  iPrOH,4 d O

38"/o

H3C. -CH3

cr -Terpinen

Ascaridol: (l Stufe)
G. O. Schenck, K. G. Kinkel, H.-J. Mertens, Liebigs Ann. Chem. 1953, 125-156.

Ausbeute:387o
Sdp.: 40-83 'C (0.7-0.8 Torr = 0.9-1.1 hPa)
n!: 1.4738

Achtung: Verwenden Sie die 500 W Tageslichtlampe (Philips).
Informieren Sie sich über die Gefährlichkeit 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 überschreiten.

onTerpinen: Acros (5 ml, 19.50 DM; 100 ml, 14.68 €)

Methoden

Durchführung I Isolierung und Reiniguns lAuswertune

a UV-Spektrum des Edukts (*)
V erfo I g ung der Ums et zun I
durch DC-Kontrolle (*)
Photoversuch (*\

a

a

o Destillation im Hochvakuum (*) r IR
o sdp

?0. lxo
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3-Aminophtalsäurehydrazid (Luminol)

HNO3/H2SO4

100-110 0c,  2 h
28-31%

Lumineszenz
H2O2, NaOH (aq,)

Noz

Na2S2O4 (aq.)

K3[Fe(CN)5] H2O, AT, 30 min
80%

NHz O

3-Nitrophtalsäure: (1 Stufe)
P. J. Culhane, G. E. Woodward, Org, Synth. CoII. VoI.1941,1,408-410.

Ausbeute: 28-31Vo
Schmp.: 215-218 oC (Wasser)

3-Nitrophtalsäurehydrazid: ( I Stufe)
C. T. Redemann, C. E. Redemann, Org, Synth. Coll. VoL 1955,3,656-657.

Ausbeute: 75-787o
Schmp.: 315-316 oC 

t(HCl (aq.)l

Achtung: Hydraziniumsulfat (Schmp. 254 "C) ist cancerogen. Alle Arbeiten mit
Hydraziniumsulfat müssen in Gegenwart eines Assistenten im Stinkraum
durchgeführt werden.

NH
I
NH

'oeH 

1. NaOH (aq.)
- 2. N2Hao Flt$Qo

co2H 75-80o/o

I Isolierung und Reinigung lAuswertuns

a Erhizen unter Rückfluss
V erfol g ung der U ms etzun g
durch DC-Kontrolle F)

a

o Umkristallisation aus Wasser (*) r l f t
. Schmp.

Methoden

Durchführung fSqti".ung und Reinigung lAuswertune

o Verfolgung der Umsetzung
durch DC-Kontrolle (*)

o Umkristallisation aus HCI (aq.) (*) ofr
o Schmp.
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3-Aminophthalsäurehvdrazid: ( I Stufe)
C. T. Redemann, C. E. Redemann, Org, Synth. CoIl. VoL 1955, 3,656-657.

Ausbeute: 70-75Vo
Schmp.329-332 "C (H2O)

Methoden

Durchführung I Isolierung und Reinigune I Auswertune

Erhitzen unter Rückfl uss
V e rfolg ung de r U msetzung
durch DC-Kontrolle (*\

a

a

o Umkristallisation aus 3 NHCI (*) oIR
o Schmp.
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7,5.2 Lucigenin

t aT, 1o min
80T"

HNOs (aq.)

AT, 15 min
60-90%

CHs

I
Zn, HCt I EIOH,

I  
asmi

?Fr.

AT,
n

HzOz

NaOH (aq.)

2 NO3'

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

Ausbeute: 60-90Vo
Schmp.: 203 "C (HzO)

Methoden

Durchführung I Isolierung und Reinisung lAuswertune

a Erhitzen unter Ruckfluss
V e rfo I g ung der U ms etzutx g
durch DC-Kontolle G\

a

t Umkristallisatiott aus Wasser (*) r IR
. Schmp.

Achtung: Ersetzen Sie Methyliodid durch p-Toluolsulfonsäure-methylester!
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Lucieenin: (1 Stufe)
R. G. Amiet, J. Chem. Educ. 19E2, 59,163-164.

Ausbeute: 60-907o
Schmp. > 300 oC; Gleu, Schaarschmidt, Chem. Ber.1940,73,909-914.

Methoden

Durchftlhrung llsolierung und Reinisuns lAuswertuns

O

a

Erhitzen unter Rtlckfl uss
V erfolgwg der Umsetzung
durc h DC-KontroIIe (*')

o Substanz histallisiert aus der
Reaktionslösung aus

oIR
. Schmp.


