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Priparat 2: Darstellung von cis-9.10-Dihydro-9.10-ethanoanthracen-11.12-
dicarbonsiureanhydrid
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Anthracen Maleinsdureanhydrid cis-9,10-Dihydro-9,10-ethano-
anthracen-11,12-dicarbonsdureanhydrid

(Ci4Hio) (C2H,05) (Ci6H1203)
M=178,23 g/mol M = 74,036 g/mol M = 252,27 g/mol
Kp=340 °C Kp=197-199 °C

Fp=218 °C Fp=53°C Fp=262°C

Kp (Xylol) = 137 — 140 °C
Fp (Xylol) = 26— 27°C

1. Ansatz

Es sollen 10 g Produkt hergestellt werden.
Literaturausbeute [1]: 90%

10g = 90 %
X = 100% - x=11,11g
11,11g Produkt entsprechen n = % = 21512”1217 mol = 0,044 mol

Anthracen Maleinsdureanhydrid | Xylol Produkt
Literatur 0,1 mol 0,1 mol - 0,1 mol
Ansatz 0,044 mol 0,044 mol --- 0,044 mol
Eingesetzte |7,84¢g 326¢ -
Masse [g]
p [g/ml] 1,25 g/ml 1,48 g/ml Ca. 0,86 g/ml
Eingesetztes | 6,3 ml 2,2 ml Ca. 250 ml
Volumen [ml]
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2. Durchfithrung:

6,3 ml des Diens Anthracen wurden in ca. 180 ml Xylol zur Suspension gebracht und mit 2,2 ml des
Dienophils Maleinsdureanhydrid,geldst in ca. 75 ml Xylol, zur Reaktion gebracht.

Mit dem Zutropfen des farblos klaren Dienophils zum farblos klaren Dien wurde die Losung im
Reaktionskolben klar gelb. Es folgte eine 10 miniitige Siedephase am Riickflusskiihler bei 140 °C.
Im néchsten Schritt wurde das Losemittel Xylol des abgekiihlten Reaktionsgemisches mithilfe des
Rotationsverdampfers im Vakuum abgedampft und der dabei ausfallende Riickstand anschlieBend
aus Xylol umkristallisiert.

Nach zweimaliger Umkristallisation aus Xylol war das Produkt kristallin- bldttchenartig und farblos
weill schimmernd.

3. Ausbeute:

7,1 g 9,10-Dihydroxy-9,10-ethanoanthracen-11,12-dicarbonsdureanhydrid (64 %);
Literaturausbeute [1]: 90 %

4. Charakterisierung:

a) Schmelztemperatur

Literaturwert [1]: 262 °C
Gemessener Wert: 262 °C

b) IR- Spektrum

Feststoff-IR in KBr

Wellenzahl [cm™'] Schwingungstyp Verbindungen
3080, 3030 =C-H-Valenz Aromaten
1850, 1770 -C=0-Valenz Carbonsdureanhydride
1470 Ringschwingung Aromaten
1210 -C-O-C-Valenz Ester, Anhydride
740 =C-H-Deformation 1,2 disubstituierte Benzole

5. Mechanismus:

Bei der Reaktion von Anthracen mit Maleinsdureanhydrid handelt es sich um eine Diels- Alder-
Reaktion. Sie ist ein Spezialfall der allgemeinen Klasse der Cycloadditionsreaktionen.

In der Diels-Alder-Reaktion reagiert eine Einheit aus vier Atomen und vier konjugierten m-
Elektronen mit einer Doppelbindung mit zwei n- Elektronen. Man bezeichnet die Reaktion deshalb
auch als [4+2]- Cycloaddition.

Die Diels-Alder-Reaktion l4uft in einem Schritt ab. Beide neuen Kohlenstoff-c-Bindungen und die

neue n-Bindung werden simultan mit dem Brechen der drei m-Bindungen in den Edukten gebildet.
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Reaktionen, in denen Bindungsbruch und Bindungsbildung gleichzeitig erfolgen, werden als

konzertierte Reaktionen bezeichnet.
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Anthracen Maleinsdure- cis-9,10-Dihydro-9,10-ethano-
(Dien) anhydrid anthracen-11,12-dicarbonsiure-

(Dienophil) anhydrid
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7. Anhang

1) IR-Spektrum der Synthesesubstanz
2) Vergleichs-IR-Spektrum
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Anthracen — GIFTIG!

farblose od. schwach gelbliche, sublimierende krist. Blattchen., Schmp. 218°, Sdp. 340°, in Wasser
nicht, in Alkohol, Ether, Chloroform u. kaltem Benzol wenig, in siedendem Benzol ziemlich leicht
16slich; nicht carcinogen; leicht oxidierbar u. in Anthrachinon iibergefiihrt.

In Dien-Synthesen reagiert A. in 9, 10-Stellung mit Dienophilen wie Maleinsdureanhydrid;

Maleinsiureanhydrid — reizend, #tzend, Lungenvergiftung moglich

Farblose, orthorhomb. Nadeln, Schmp. 53°, Sdp. 197-199°, in Wasser (unter Bldg. von
Maleinsdure) u. in den meisten org. Lsgm. 16sl., in Alkoholen unter Bldg. von Estern. Der Staub
bzw. der feste Stoff u. die Dampfe reizen die Augen, die Atmungsorgane u. die Haut. Bei
anhaltender Einwirkung kommt es zu Verdtzungen, Feuchtigkeit verstirkt die Wirkung. Bei
schweren Vergiftungen Lungenédem moglich

Xylen — aromat. Riechend, brennfiihig, reizend

(Dimethylbenzole). MG. 106,16. Techn. X. liegt als Gemisch aus den 3 Isomeren vor (o-X. 10—
25%, m-X. ca. 60%, p-X. 10-25%) Es ist eine farblose, stark lichtbrechende, charakterist. aromat.
riechende, brennfdhige Fliissigkeit, die mit stark ruBender Flamme verbrennt, D. ca. 0,86, Sdp. 137—
140°, FP. 26-27°; Ziindgrenzen fiir explosionsfahige X.-Luftgemische ca. 1-7 Vol.-%. Die X. sind
in Wasser unldsl., leichtlosl. in Alkohol, Ether, Benzol, Benzin usw.

Die Fliissigkeit wirkt haut- u. schleimhautreizend, die Ddmpfe reizen Augen u. Nase u. erzeugen
Benommenbheit

Cis-9.10-dihvdroxy-9.10-ethanoanthracen-11.12-dicarbonsiureanhydrid




