Name: Sven Siebler

Datum: 30.06.03
Dar stellung von 1,2-Diphenyl-1,2-ethandiol
Préparat 9

1. Reaktionstyp: Diastereoselektive Reduktion
2. Reaktionsgleichung:
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M =212.3 g/mol M =214.3 g/mol
Benzoin 1,2-Diphenyl-1,2-ethandiol

Dur chfiihrung der Reaktion:

2.1

Berechnung des Ansatzes:
Der LiteraturansatZY wurde auf eine Ausbeute von 5 g umgerechnet. Die
Literaturausbeutel betragt 87 %.

Benzoin Natriumborhydrid | tert-Butylmethylether | konz. HCI | Eis
Literatur'™ | 2.13¢ 0.756 g 300 mi 4ml 30g¢g
(10 mmoal) (20 mmoal) (0.12 mal)
eigener 5739 2.03¢g 807 ml 10.8 mi 80.7g
Ansatz (27 mmal) (53.7 mmoal) (0.33 mal)
2.2 Durchfihrung:

In einem 1 | Dretha srundkolben mit Innenthermometer, Rickflusskiihler,
Blasenzahlrohr, Magnetrihrstab und Tropftrichter wurden 2.03 g (53.7 mmol)
Natriumborhydrid in 108 ml tert-Butylmethylether vorgelegt und gertihrt bis eine
feine Suspension entstanden war.

Zu dieser Mischung wurden 5.73 g (27 mmol) Benzoin, welche zuvor in 700 ml
tert-Butylmethylether gel 6st wurden, Uber den Tropftrichter hinzugegeben, sodass
die Temperatur 30°C nicht Uberstieg. Nach der Zugabe wurde die
Resaktionsmischung Uber Nacht weiter gertihrt.

Zu dieser Mischung wurden 80 g fein zerstol3enes Eis gegeben und 65 ml einer

1 M HCI zugetropft. Nach Abklingen der Gasentwicklung wurde die organische
Phase abgetrennt und Uber Natriumsulfat getrocknet. Das L 6sungsmittel wurde am
Rotationsverdampfer entfernt und der kristalline Riickstand aus einem Ethanol-
Wasser-Gemisch (1:1) umkristallisiert.

Ausbeute:

5.79 g (27 mmol) = 100 %
5.25g= 91 % (Literatur!t 87 %)
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3. Physkalische Daten des Produktes
1,2-Diphenyl-1,2-ethandiol:

Schmel zpunkt (Fp):
Lit.!: 132-134 °C
Exp.: 132-135 °C

4. Spektrenauswertung:

IR-Spektrum (KBr, fest):

Exp. Wellenzahl [crmi] Lit."4 Welenzahl [cm] Schwingungstyp!*4
3375.26 3380 -OH-Vdenz
3087.60 3080 =C-H-Vadenz
3062.46 3050 =C-H-Vdenz
2899.92 2896 -C-H-Vdenz
1496.06 1500 Ringschwingung
1084.31 1150-1100 -C-O-Vdenz

753.79 770-735 =C-H-Deformation

5. Mechanismus:
Das Hydrid greift nucleophil das Kohlenstoffatom der Carbonylgruppe an und bildet
ein Alkoxyborhydrid. Die wassrige Aufarbeitung mit verdinnter Saure im letzten
Schritt hydrolisiert dieses Zwischenprodukt und bildet als Produkt den Alkohol.
Dadas Benzoin as Racemat vorlag, erhdlt man ein Produktgemisch aus der D-, L- und

meso- Form

HO HO

" a +NaH3B-H : i
a -
a .
Ph
Ph
od H Og BHaNa"*
Natriumalkoxyborhydrid

HO

H Ph

wassrige Aufarbeitung
+H* -NaOH -B(OH);

Ph +
. O@BH3Na

Natriumalkoxyborhydrid

meso

1,2-Diphenyl-1,2-ethandiol

http://www.svensiebler.de




6. Abfallentsorgung:
Waschflissigkeit | wassrige Abfalle (basisch)

Natriumsulfat Feststoffbehalter

MTBE halogenfreie KW’s
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