Cycloaddition nach Diels-Alder:
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Chemikalien:
Paraffindl; 2.0 ml

Dicyclopentadien: 0.60 ml
Maleinsdureanhydrid: 0.20 g
Essigsdureethylester: 1.0 mi
Hexan: 1.0 ml
Cyclopentadien: 0.20 ml

Monomerisieren von Cyclopentadien:

Der 5mi-Kolben der nebenstehenden Apparatur wird
mit 2 ml Paraffindl befullt, das T-Stuick seitlich mit
einem Gummiseptum verschlossen und das leer
gewogene V orlageglaschen wéahrend der Destillation
in Eis gekihlt. Das Paraffinél wird im Sandbad auf
etwa 250 °C erhitzt und bei dieser Temperatur mit

einer Spritze insgesamt 0.60 ml Dicyclopentadien durch den seitlichen Ansatz tropfenwei se wéahrend
etwa 10 Minuten zugegeben; dabei muR die Siedetemperatur zwischen 40 und 45 °C gehalten werden
(CP siedet bei 41 °C). Nach der vollstandigen Zugabe wird die Spritze entfernt und im Abzug mit etwas
Aceton ausgespiilt. Das V orlageglaschen wird verschlossen und wieder gewogen, um die Menge an
Cyclopentadien zu bestimmen. Falls diesestriib sein sollte, wird eine geringe Menge Calciumchlorid
zugegeben. Das Cyclopentadien mul’ eisgekiihlt aufbewahrt und noch am gleichen Tag
weiterverwendet werden!

Durchfiihrung der Reaktion:

Im 10x100mm-Reaktionsrohr werden 0.20 g gepul vertes Maleinsdureanhydrid in einer Mischung aus 1
ml Essigsdureethylester und 1 ml Hexan gel6st. Nach Zugabe von 0.2 ml (0.16g) trockenem, frisch
destiliertem Cyclopentadien werden die Edukte gemischt, wobel die Reaktion unter Erwérmung abl uft.
Nach dem Ende der Reaktion |&3t man erkalten, wobel das Produkt auskristallisieren sollte. Ist dies
nicht der Fal, so reibt man mit einem Glasstab an der Rohrwand in Hohe des Fl Uissigkeitsspiegels.

I solierung und Reinigung

Wenn die Kristallisation sehr schnell erfolgt, erhdlt man sehr kleine Kristalle. Man entnimmt einen
Impfkristall und erw&rmt die Mischung, bis sich das Produkt wieder gel6st hat. Dann fiigt man den
Impfkristall wieder hinzu und a3t langsam bis auf Raumtemperatur abkihlen. Man erhélt grof3e
Kristallpl&ttchen. Anschlief3end entfernt man das Losungsmittel mit einer Pipette und wéscht die
Kristalle mit einer kleinen Menge reinem Hexan. Nach dem Entfernen des L 6sungsmittels |&3 man die
Kristalle auf einem Filterpapier an der Luft trocknen.

Nach dem Trocknen der Kristalle wird der Schmelzpunkt bestimmt.



