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8-4 Reduktion von Anthracen

Reaktionstyp: Birch-Reduktion
Avrbeitstechniken und Methoden: Standardverfahren

Geréte: Standardgerate

Chemikalien:
Anthracen (6 g), Ethanol (200 ml), Natrium (20 g)

Warnhinweise:
Anthracen ist gesundheitsschadlich. Das Gefahrdungspotential von Natrium und Ethanol sollte 1hnen
bereits bekannt sein.

Hinweis:
Der Versuch gelingt nur mit absolutiertem Ethanol. Beachten Sie, dass das nicht absolutierte Ethanol
nur 96%ig ist, also 4 % Wasser enthalt. Mit kauflichem Ethanol hatten Sie somit etwa 250 mMol
Wasser in lhrem Reaktionsansatz! Abs. Ethanol ist im Raum 31.05 erhaltlich.

e Achten Sie darauf dass die Saule nicht trockenlauft!

e Fillen Sie nur vorgetrocknetes Ethanol nach!
Abs. Ethanol ist sehr hygroskopisch und verdirbt daher leicht, indem es wiederum wasserhaltig wird.
Vermeiden Sie daher, dass das abs. Ethanol unndtig offen an der Luft stehen bleibt!

Ausfiihrung:
In einem 500-ml-Dreihalskolben mit Rickflusskiihler, Rihrer und Innenthermometer wird Anthracen

(6 g) mit abs. Ethanol (100 ml) tibergossen. Auf den Kiihler wird ein Gasableitungsrohr aufgesetzt,
von dem die bei dem Versuch entstehenden Reaktionsgase (Welche sind das?) direkt in den
Abzugschacht geleitet werden. Die Suspension wird im PEG-Bad auf etwa 50 °C erwarmt. Zu der
kraftig gertihrten Mischung wird im Verlaufe von 5 Min. entkrustetes Natrium in zwei Portionen a'
5 g zugegeben. Die zu Beginn sehr heftige Reaktion (Wird sie zu stiirmisch, kann das Heizbad
voriibergehend abgesenkt werden) wird allméahlich trage. Es wird langere Zeit abgewartet, bis sich
das gesamte Natrium aufgel6st hat und darauf - zu Beginn duRerst vorsichtig und tropfenweise - mit
Wasser (125 ml) versetzt. Der erhaltene Niederschlag wird abgesaugt, mit Wasser gewaschen und
Giber Nacht im VVakuum getrocknet.

Entsorgungshinweis:
Das basische Filtrat kann fir vielfaltige Desaktivierungen verwendet werden und ist deshalb zum

Wegwerfen zu schade. Fragen Sie Ihren Assistenten nach dem SammelgefaR!

Das vollig trockene Produkt wird ein zweites Mal in der gleichen Weise mit Natrium und Ethanol
umgesetzt. Das danach erhaltene Produkt wird aus Ethanol umkristallisiert. Bestimmen Sie Ausbeute
und Schmelzpunkt.

Vergleichen Sie den von lhnen erhaltenen Schmelzpunkt mit den Literaturwerten fiir Edukt und
Produkt. Ist dabei auf eine unvollstandige Umsetzung zu schlieRen, so ist die Substanz ein weiteres
Mal mit Natrium/Ethanol umzusetzen.
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Fragen vor Ausfilhrung des Versuchs:

1. Geben Sie Reaktionsgleichung und Mechanismus der durchzufiihrenden Reaktion an! Woher
stammen die in die Verbindung eintretenden Wasserstoffatome?

2. Das eingesetzte Natrium reagiert auBer in der erwiinschten Weise hier zu einem betrachtlichen
Teil in einer unerwiinschten Nebenreaktion. Welche ist das?

3. Unterbreiten Sie Vorschlage zur Uberpriifung der Einheitlichkeit des Produkts und zu dessen
Struktursicherung! Warum haben Sie hier kaum Chancen, die Einheitlichkeit Ihres Produkts durch
Diinnschichtchromatographie nachzuweisen? Warum konnen im UV-Spektrum schon kleinste
Spuren des Edukts sicher neben dem Produkt nachgewiesen werden? Schauen Sie sich die
Spektren an, wenn Ihnen die Erklarung dazu nicht spontan einfallt.

4. Natrium wird zur Entsorgung bekanntlich mit Ethanol versetzt. Gibt man dazu das Natrium in
Giberschiissiges Ethanol oder versetzt man das Natrium tropfenweise mit dem Losungsmittel? Sind
bei der Desaktivierung weitere VVorsichtsmanahmen zu beachten?

Aufgaben nach Ausfiihrung des Versuchs:

5. Sichern Sie Einheitlichkeit und Struktur der erhaltenen Substanz entsprechend Frage 3!

6. Wird bei dem vorliegenden Versuch Anisol statt Anthracen eingesetzt, so wird nur ein einziges
Reaktionsprodukt gebildet. Nennen Sie seinen Namen und geben Sie eine Erklarung!

Lit.: Synthese: Org.Synth. 42,48-49
UV-Spektrum: Bull.Soc.Chim.Fr (1958) 164-172
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