Cycloaddition nach Diels-Alder:
Fumar saureester mit Anthracen Macroscale

Eto0C RK. unter
FOo% AlC, [} —cooEt Kihlung
SOOI o= s
COOEt Umkristall.

trans-7,8-Diethoxycarbonyl-
2,3,5,6-dibenzobicyclo[2.2.2[octan

Chemikalien:
Anthracen 20 mmol Fumarsdurediethylester 20 mmol
AICl; wasserfrel 20 mmol Dichlormethan 250 ml

Durchfihrung der Reaktion:

In einem trockenen 250 ml Rundkolben werden in 60 ml Methylenchlorid (vorher
Uber Calciumchlorid getrocknet und dekantiert) unter Ruhren mit dem
Magnetriihrer 20 mmol Anthracen und 20 mmol Fumarsaurediethylester gelOst.
Man stellt jetzt das Reaktionsgefal in ein Eisbad und rihrt weiter. In einem
tarierten, trockenen und gut verschlossenen Reagenzglas werden jetzt moglichst
schnell (Vorratsflasche und Reagenzglas sofort nach Entnahme bzw. Einfillen
wieder schlief3en) 20 mmol wasserfreies Aluminiumchlorid (muss hellgelb
aussehen, nicht weifdich) eingewogen und auf einmal zur Methylenchlorid-
L 6sung hizugegeben. Nach der Zugabe riihrt man 2 Stunden bei Raumtemperatur
weiter.

I solierung und Reinigung

Man versetzt mit weiteren 140 ml Dichlormethan und gief3 auf etwa 200 g Eisin
einem Becherglas. In einem Scheidetrichter wird die walrige Phase abgetrennt,
nochmals mit 50 ml Dichlormethan extrahiert und die vereinigten organischen
Phasen zweimal mit je 100 ml Wasser grindlich gewaschen. Nach dem Trocknen
uber Natriumsulfat wird das Ldsungsmittel in einer Destillationsapparatur mit
aufgesetztem Tropftrichter aus einem 50 ml Spitzkolben abdestilliert, zum Schlufl3
unter Anlegen eines schwachen Vakuums. Falls vorzeitig Feststoff ausfallt (nicht
umgesetztes Anthracen), so wird er abfiltriert und verworfen. Der Rickstand
kristalisiert in der Kalte beim Anreiben mit wenig Methanol. Man saugt in der
Kéte ab, bestimmt Ausbeute und Schmelzpunkt des Rohproduktes und
kristallisiert aus Hexan um.

Literaturausbeute; ca. 70 % der Theorie

Lit.-Smp: 100-104 °C



