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3. Ergebnisse und Diskussion
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Abbildung 21: Verteilung der Edukte der mikrowelld Das Bild ist komplett vekto- fher
Energiezufuhr riell angelegt, was eigent-
lich das beste Ergebnis

' liefert. AuBBer (siehe oben)...
Es stelle sich auBerdem heraus, dass (zte

Phasentransferkatalysator bei der Reaktion nicht notwendig ist und identische

Ausbeuten auch ohne diesen erzielt werden konnten.

Darstellung von 2-Alkylfuranen

Die Synthese der 2-Alkylfurane wurde im Wesentlichen von LIE KEN JIE et al. [1]
ubernommen. Es wurde lediglich starker gekuhlt (-70 °C statt -20 °C) und eine
langere Reaktionszeit eingeraumt. Bei der Deprotonierung des Furanringes durch
BuLi tritt eine starke Trubung des Reaktionsansatzes auf. Diese Beobachtung
konnte nach der von LIE KEN JIE et al. beschriebenen Aktivierungszeit von 2 h nicht
beobachtet werden - auch nicht, wenn nur eine Kuhlung bis -20 °C vorgenommen
wurde. Die Reaktionszeit betrug mindestens 4 h. Wird bei der Reaktion keine
Kuhlung durchgefuhrt, so lauft die Reaktion schnell und daneben unkontrollierbare
Nebenreaktionen ab. Bei sehr niedrigen Temperaturen unter -50 °C findet keine
Reaktion oder nur eine sehr langsame Umsetzung statt. Kuhlt man den Ansatz unter
diese Temperatur ab und lasst ihn anschlieBend langsam auftauen, so wird ein
Geschwindigkeitsoptimum durchlaufen, was eine weitestgehend nebenproduktfreie

und quantitative Synthese ermoglicht.

Eine Losungsméglichkeit auf den folgenden Seiten dargestellt

49



Haarlinien mit Acrobat Pro (Beispiel Vers. 11.0.20)

(=8 = |

D
arpassen - | )

X Diss_Siebel_2017-05-20_Druc
Datei Bearbeiten Anzeige

[ ofnen | F2 erst
2 e
L]

1) Typisches Diagramm
mit Haarlinien. So nicht
Druckereikompatibel.

zwischen hoher Singalintensitat und ausreichender Tiefenauflé
,1 um gewahlt.

<= 100 pny
08 +wi] 2) Rechts oben auf
z 5 "Werkzeuge" klicken.
206 g
£ £
£ 0s 2
§ £
g g / "
0.2
o
o AH NS S
0,0 " 0+ ad i -

-10 -5 0 5 10 -10 -5 0 5 10

Position [um] Position [um]
Abb. 2.5: Messung der Tiefenauflésung des inversen Mikro-Raman-Spektrometers bei
unterschiedlichen Blendendurchmessern. Zur besseren Vergleichbarkeit sind
die Intensitdtsverldufe jeweils auf ihren Maximalwert normiert (links). Zur
Verdeutlichung des Einflusses des Blendendurchmessers auf die Signalinten-
sitdt ist zusdtzlich eine auf das niedrigste Maximum der vier Kurven normier-
te Darstellung gewdhlt (rechts). Die Tiefenschérfe ergibt sich aus der Halb-
wertsbreite (FWHM) der jeweiligen Kurve.
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