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Zeitbedarf:

Vorbereitung:   ca. 10 Minuten

Durchführung:  einige Tage
Nachbereitung: ca. 10 Minuten

Chemikalien:
	Chemikalien
	R- Sätze
	S- Sätze
	Gefahrensymbole
	Menge
	Einsatz in der Schule

	Benzophenon, C6H5COC6H5, 
	36/37/38- 50/53
	26- 29- 37/39- 61
	Xi, N
	2 g
	Sek. I

	2- Propanol, C3H7OH
	11- 36- 67 
	2- 7- 16- 24/25- 26
	F, Xi
	20 mL
	Sek. I

	Ethanol, C2H5OH
	11
	2- 7- 16
	F
	einige mL (ca. 100 mL)
	Sek. I

	Aceton, C3H6O
	11- 36- 66- 67 
	2- 9- 16- 26- 46
	F, Xi
	einige mL (ca. 100 mL)
	Sek. I

	Essigsäure, CH3COOH
	10- 35
	1/2- 23- 26- 45
	C
	ein Tropfen
	Sek. I


Gefahrensymbole:
Xn: Gesundheitsschädlich; F: Leichtentzündlich; Xi: Reizend; C: Ätzend
Geräte:
· Großes Reagenzglas mit Gummistopfen

· Hebebühne

· Spatel

· Pipette

· Vorrichtung zur Bestimmung der Schmelztemperatur

· Erlenmeyerkolben

· Bechergläser

Durchführung:
2 g Benzophenon (C6H5COC6H5) werden in 20 mL 2- Propanol gelöst und mit einem Tropfen Essigsäure versetzt. Anschließend wird das Reagenzglas mit einem Gummistopfen verschlossen und einige Tage lang auf der Fensterbank im Sonnenlicht stehen gelassen.
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Das auskristallisierte Pinakol wird abfiltriert und getrocknet. Dann werden die Löslichkeiten von den Pinakol- Kristallen und den Benzophenon- Kristallen miteinander verglichen. Dazu gibt man die Kristalle ein Mal in Ethanol und ein anderes Mal in Aceton. Abschließend wird die Schmelztemperatur des synthetisierten Pinakols ermittelt.
Beobachtung:
Es waren leider auch nach einer Woche keine Kristalle ausgefallen, so dass man sagen kann, dass der Versuch leider nicht funktioniert hat. Aus diesem Grund konnte das Löslichkeitsverhalten wie auch die Schmelztemperatur nicht ermittelt werden. 

Mit Hilfe von Literaturangaben wurde jedoch herausgefunden, dass Pinakol in Aceton und in Ethanol schlecht löslich ist und sich Benzophenon in den beiden Lösungen sehr gut löst.

Der Schmelzpunkt des Pinakols liegt laut Literaturangabe bei 182- 183 °C.
Entsorgung:
Bei einer erfolgreichen Durchführung können die übbriggebliebenen Kristalle entweder aufbewahrt werden, oder in die organische Feststofftonne entsorgt werden. Wenn der Versuch wie in diesem Fall nicht funktioniert, wird die Lösung neutral in den organischen Lösungsmittelabfallbehälter gegeben.
Fachliche Analyse:
Pinakole:

Pinakol ist eine organische Verbindung aus der Gruppe der Alkandiole. Pinakole kann man durch eine Pinakol- Kupplungs- Reaktion aus Ketonen oder Aldehyden erzeugen, wobei Radikalionen als Zwischenprodukte auftreten.
Lichtabsorption und angeregte Zustände in Carbonylverbindungen:
Carbonylverbindungen sind dank ihrer vielfältigen Reaktionsmöglichkeiten (Oxidation, Reduktion, nucleophile Addition, Kondensation usw.) wertvolle Ausgangs- oder Zwischenprodukte für Synthesen im Dunkeln. In diesem Versuchsprotokoll wird allerdings auf die grundlegenden Verhaltens- und Reaktionsweisen von Ketonen bei Lichtbestrahlung eingegangen.

Die Absorption von Licht aus dem sichtbaren und ultravioletten Bereich bewirkt in Molekülen in aller Regel elektronische Anregungen. Das gesamte Bindungselektronensystem eines Moleküls bestimmt, welche Lichtquanten dieses Molekül absorbiert.  Die Absorption verursacht spezifische Elektronenübergänge, wie die folgende Abbildung zeigt:
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Abb. 1 
Moleküle mit einer isolierten Carbonylverbindung weisen im UV- Bereich zwischen 270 und 300 nm eine Absorptionsbande auf. Diese entspricht einem (n ( π*)- Übergang. Dies bedeutet wiederum eine Anhebung eines Elektrons aus dem nichtbindenden Atomorbital des Sauerstoff- Atoms in das antibindende π*- Molekülorbital des π- Elektronensystems. Diese beschriebene Anhebung des Elektrons verdeutlicht die folgende Abbildung:
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Abb. 2
a) Besonders bemerkenswert ist die Änderung der Bindungsverhältnisse an und in der Carbonylgruppe. In der Abb. 2 wird veranschaulicht, dass durch die  (n ( π*)- Anregung ein Elektron, das vorher ausschließlich am O- Atom lokalisiert gewesen ist, ins antibindende Orbital gelangt, welches stark am C- Atom zentriert ist. Das bewirkt folgende Struktur- und Eigenschaftsveränderungen:

b) die Verringerung der Elektronendichte am O- Atom,
c) die Erhöhung der Elektronendichte am C- Atom,
d) die Verringerung der Acidität des C- Atoms,

e) die Verringerung der Basizität des C- Atoms,

f) die Erhöhung des Radikalcharakters am O- Atom,

g) die Verlängerung der C-O Bindung,

h) den partiellen Übergang des C- Atoms von sp2- Hybridisierung zu sp3- Hybridisierung.

Pinakol- Synthese:
Bei der im Versuch vorliegenden Reaktion handelt es sich um eine Photoreduktion von Ketonen. Der reaktionsleitende Schritt ist die Anregung des Ketons (Benzophenon) in den Triplett- Zustand, in welchem das Molekül zwei Elektronen mit parallelem Spin besitzt. Von diesem Zustande kann das Molekül wieder in den Grundzustand zurückkehren, wobei wieder eine Spininversion auftritt. Geschieht dies beim Zusammenstoße mit einem anderem Molekül (hier: 2- Propanol), kann eine chemische Reaktion ausgelöst werden.
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Man kann somit sagen, dass das Keton- Molekül nach einer photochemischen Anregung in einen anderen Zustand versetzt wird. Das carbonylische O- Atom, das nun Radikal- Charakter hat, entzieht dem Alkohol- Molekül ein Wasserstoff- Atom, jedoch nicht aus der OH- Gruppe, sondern von dem daran gebundenem C- Atom. Die Dimerisierung der dabei gebildeten Radikale liefert das Endprodukt Benzpinakol.


[image: image6.wmf]O

+

C

H

3

C

H

3

H

O

H

hv

C

O

H

+

C

H

3

C

C

H

3

O

H

C

O

H

2

O

H

O

H

 2- Propanol

           Benzpinakol


Der Grund warum der Versuch leider nicht funktioniert hat, kann nur daran liegen, dass die Substanz nicht genügend Sonnenlicht bekommen hat, da der Versuch im Winter durchgeführt worden ist. 
Didaktische Analyse:
Der Versuch „Pinakol- Synthese“ ist laut Lehrplan für einen GK wie auch für einen LK der 11. Jahrgangsstufe geeignet. Für die 11. Jahrgangsstufe ist nämlich das Thema Carbonylverbindungen vorgesehen, welche die Ketone beinhalten. Für einen Leistungskurs bietet es sich an anhand dieses Versuches die Bindungsverhältnisse einer Ketogruppe anzusprechen.
Da der Versuch bei mir leider nicht funktioniert hat, was auf das geringe Vorhandensein des Sonnenlichts zurückzuführen ist, ist es ratsam ihn nicht im Winter durchzuführen. Es wäre natürlich interessant die Pinakol- Synthese im Sommer durchzuführen, um zu testen ob sie dann funktioniert. Grundsätzlich kann dieser Versuch als Schülerversuch durchgeführt werden, da keine besonders gefährlichen Chemikalien verwendet werden. Der zeitliche Aufwand des Versuches ist etwas größer, da die Probe einige Tage im Sonnenlicht stehen muss. Die verwendeten Chemikalien sollten in jeder Chemiesammlung vorhanden sein und die Kosten des Versuches sind sehr gering.
Fazit:

Da dieser Versuch nicht funktioniert hat (als einziger Versuch), kann ich ihn leider nicht für den Schulunterricht empfehlen.
Literatur:
· Soester Liste Version 2.7

· H. Hart, L.E. Craine, D.J. Hart „ Organische Chemie“ zweite, vollständige überarbeitete und aktualisierte Auflage

· www.chids.de
· „PdN- Ch. 7/47. Jg. 1998“

· http://download.chemiestudent.de/protokol/oc/johannes/benzpinakol.pdf
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