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1. ����3�������� �  ����6��'�'%�'9���*'	
���%���

� ����6��'�'%�'�:������:��*'	
���%���

� ������
��'�*'	
���%�����%'
;

2. ����������%�����3��������/���������
�������%���/��% Microwave reactor 	
�������/��%��������-������'������/�' ��������%

������,�<'��=������# Reflux �
������� >���9��>�����?��'�9��@'��� ��������#9��@��A

�&B=>C�������� Infrared thermometer '��@��'
; ���,�<'� Soft wear ��A�&����/��%

Microwave Reactor '
; �������������>�D� Visual Basic F$�%��
�'���������A�&�*:�' Micro

Controller  ������	���A�������F$���%��/�'�������� ���������/��% Microwave leakage

detector (MD-2000 Digital readout) ,A�:� ��:�
�������F$� (�����B'�����:� 5.0 mW/cm2)

����>�,��%���/��%,�����6�=��A���	6��
�������  ���/��% Microwave Reactor ���/��%'
; �����A���

�'�A�'&'@��	&' ���. ������'6��������%�����% University Business Incubator ��%

�=���	�����	
��:����A ���.  ����/�����/��%�/��:� OCRMJ Domestic Microwave Reactor ® ���

����
�������#�C�,����9�����	
�����,@ (�������
�����	���% �C�'���%�'PA�A��AC�B�)

http://www.science.mju.ac.th/chemistry/research/weerachai/reactor_eng.htm

http://www.mjubi.mju.ac.th/news_upload/1572005_2/OCRMJ-AIJ.htm

���	6������%�����=���������� ���/��% OCRMJ Domestic Microwave Reactor ® F$�%	6�

���	���%���
�A�	
�A��A��-
9:�%X ���	6����	���%�'���DB���% Microwave-assisted

facile synthesis ��%����9:��9����%'
;�/� ethyl-p-nitrobenzoate, phenacetin, 9,10-dihydro-

9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid, 9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �
succinic anhydride, methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-dihydro-9,10-

ethanoanthracene-11-carboxylate, 9,10-dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-
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naphtroquinone, 9,10-dihydroanthracene-9,10-endo-�,��-benzoquinone ��� zinc

monoglycerolate ,A�:���������'���	���%	
���[� ������F['9�*�*��9>�B\��C% ��:���-
��9���:�%

��� (�������
�����	���% �C�'���%�'PA�A��AC�B�)

�����A���9�A��A�=�9
,��,�*�%�'A�%�:�' �'������ International Journal �/��

Molecules F$�%�
 Impact factor 0.99 ����/����/��%�:� Facile Microwave-assisted Synthesis of

9,10-Dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid Methyl Ester

����:%9�'PA�A��9
,��,��'������ Synthetic Communication F$�%�
 Impact factor 1.45

�����C:�'��=�:�%���,�@��B� ����/����/��%�:� Microwave-assisted facile synthesis and crystal

structure of cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride

�
�����'��'���/��%�������	6�%�'��@�� 	
�*C���	&'���	&' 1 �! ��`'���������'	
�*��,���

��%'����@�� F$�%�������@������:� 1 �! �,/���=�%�'�������AC�B������:�'
; F$�%@�����6��'�'���

	���%9:� =�������A����'�A�'&'�'����9:���
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English
Abstract

Microwave-assisted organic synthesis is widely used as many organic reactions

can be conducted rapidly under microwave irradiation. Domestic microwave ovens are

of considerable interest as thus to be reported as accelerated organic reactions under

microwave heating. In this report, the domestic microwave oven has been modified

together the Esterification, and Diels-Alder reactions under microwave irradiation were

observed. The microwave-assisted synthesis of ethyl-p-nitrobenzoate, phenacetin, the

anthracene adducts; 9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid, 9,10-

dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-succinic anhydride, methyl-11-(carbomethoxy

methyl)-9,11-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylate, 9,10-dihydroanthracene -

9,10-endo-�,�-naphtroquinone, 9,10-dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-benzo-

quinone as well as zinc monoglycerolate were achieved in short reaction times and

cleaner reactions than for the previously-described synthetic processes. In some cases

eco-friendly solventless methodology has been used.
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�����������:���'�����%�����=��'	�%��'	�
�����
����
���	6���'��:�%�,�:

=����'/��%@�������#�����
������������:�%�����[� ���%�'	
���
�����A���'6��9���������	
�����'

A��'������'�����%�����=����	6��=��
����������������[��$;'�����A�����'�@��:�%��� �'���%�'

PA�A'
;���'6��9���������	
�����'A��'������&�9��������'���	6��
�����������	����}����'���

�
��������
�-�������� ������	6������%�����=� ��	��-,���-�'�9� �A'�F��9 (ethyl-p-

nitrobenzoate) ,
'�F�9�' (phenacetin) 9,10-���~���- 9,10-��	��'��'	��F
'-11-����A��F�

��� ��F�� (9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid) 9,10-���~�����'	��

F
'-9,10-��['��-�����-A
9��-F��F�'�� ��'�~���� (9,10-dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

succinic anhydride) ��	��-11-�����A��	��F
���	��-9,10-���~���- 9,10-��	��'��'	��F
'-

11-����A��F���9 (methyl-11-(carbomethoxy methyl)-9,11-dihydro-9,10-ethano

anthracene-11-carboxylate) 9,10-���~�����'	��F
'-9,10-��['��-�����-A
9��-�'��	����

�'' (9,10-dihydroanthracene -9,10-endo-�,�-naphtroquinone) 9,10-���~�����'	��F
'-

9,10-��['��-�����-A
9��-�A'�F����'' (9,10-dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

benzoquinone) ��� F�%�� ���'��
�F�����9 (zinc monoglycerolate)  F$�%@��*����	���%,A

�:��
�������������������[� ���������'A�%�
����������9��	6������'���F$�%��`'����:���'&���D�

���%�������
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����0 1
���3�

 ���,�<'��������������� �,/��	6��=���=�����'�
��'�'������:� 50 �!1 �'�! 1970 ����
���

,�<'�����% Microwave Generator �AA%:�� ��`' Magnetron ��`'���;%��� F$�%��`'@&������9�'��%���

	6��9��A���������AA	
�����'������/�' ����	A@���`'�&���B�@6���`'�'	&�=��%���� ����'�!��
����'

'
;��% (1970)2 �	��'���
��%�������� ��������'6�������'�������
 ��������@���'�'	�
�����
�:�' ���

������
���,�<'��������A���
��'	�
�� �����B���%�! 1980 ���������
 international publications ���

����/���X �'�! 1986 ��`'9�'�� *�%�'��% Gedye3 �����������%�'���+$�D��
�������	�%���
��'	�
�� 4

�'�� �/� Hydrolysis, Oxidation, Esterification ����
�����������	'	
� ���	6��
��������'�9��A

�������� ���
�A�	
�A��A���	6��
�������������-
��;%���� (��:' ���  Reflux ) ,A�:� �
�������	
������$;'�'

�9��A�������� @���������'��������
�������'�����:� �9:�=�������F['9�*�*��9�C%��:����	6��
�������

������-
��;%���� ���	�����������9����������
��������'�9��A��������@��C%��:���9����������
�������

�AA��;%���� 5 - 240 �	:� �$;'��A�'����%�
������� ���
��'	�
����%�����=�	
�����������������:�� �


Publication ���������
��/���X@'�����B���%�! 1990 ����
�'��'�'�,����$;'��:�%�����[� (�����0
1.1)4 ���=9&=���	
���������9�A�9��%%�'��@�����''
;��:�%�����[� �'/��%@���
 Commercial microwave

reactor 	
�����6�=��A���
��'	�
����%�����=� ���@6�=':��=����%:���$;' �����A��A �����',A�	�'�����

	6��
��������AA���+@��9��	6������ (Solvent free technique) �������������� 	6��=��
����

����>���C%�$;' ����='/����%�/�'���[�/� ����	
����	6��
�������'�;' '������

�����0 1.1 The accumulated number of published articles involving organic and

inorganic microwave assisted synthesis 1970-19994



2

�'��'�'����,����$;'��% Publications @�� �����0 1.1 =���C@6�'�'�	
�A��A����:�'��%

�
�������	�;%=����%��'	�
�����
 �[��%#/��:�'�����C: �'��@@&A�'@$%��%�
���+$�D����''
;��:�%9:��'/��%9:�

��

�
�������	�%���
��'	�
���:�'�=�:@�����������' ������/��%�/�,/;'��'��:' ��� Oil bath, Sand

bath, Heating jacket ��`'9�' F$�%����,����$;'��%�&B=>C��@��������������'�' ���������� over heat

��`'����'�' �[�:%*�9:�9���&���B� ,���9�����A��� 	
���`'��;'�:�'��%���/��%�6��'���������'�=�:�'
;

��
�=�����%:�� 	6��=����&������%�'��;' �'	�%9�%��'���� �������	��'���
�������� ��`'����:%*:�'

��/�'��������*:�'>��'��%�'���9��	6��
���������������������'��=�:�%���9��	6��
������� =�/�9��

	6�������	:�'�;' �=��������'	
��C%��:�������������;'��:� (��:' �����0 1.2 ��� 1.3)4

�����0 1.2 ����,����$;'��%�&B=>C��9:�������%';6���� Dioxane (150 W Microwave Irradiation) ���'

A'�/�';6� ���'�:�% �/� Dioxane
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�����0 1.3 ����,����$;'��%�&B=>C��9:�������% Heptanol 	
� Microwave Irradiation 9:�%X

1.1  ��<0���&�1�9�#$$B� (Electromagnetic wave) (5,6,7)

��/�'��:�=�[������#C���',A���'���}��������������'��/;��������/�� �~'���� �~��9F�            

��/�� ,.+. 2431 ��/�'��:�=�[������'�;'�[�/�������'���	/�'��%�'������� ����'����:�=�[�          

F$�%���/��'	
�@����;��A����;�A������ ��/�'��:�=�[������	
��
����#
�9:��'/��%��'��`'�:�%����%             

��
���:�%����#
��=�:�'
;�:� “����9�����/�'��:�=�[������”  �
������0 1.4 ����
�/����
���:�%����#
�

9:�%��'9���=�:%�6��'�������-
���9��@�����/�'
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1.1.1  
��
(�/����<0���&�1�9�#$$B�(8)

1.  ��:9��%���9�����%�'������/��'	
�

2. ��9����[���%��/�'��:�=�[������	&��'���'�&�����+�	:���A 3x108 ��9�9:���'�	


3. ��`'��/�'9�����%

4. #:���	,��%%�'@��	
�='$�%���
�	
�='$�%

5. #C���:����������#C��C���/'����������

6. ��/�'�����#�	����� ��	��' =���= �����
;���A'���

��� 1.4 ����9�����/�'��:�=�[������ (Regions of the electromagnetic spectrum)(9)

1.2  ��<0�#������$ (Microwave) (5,8,10)

��/�'����������`'��/�'��:�=�[������	
��
����#
��C%��� �
���DB��������/�'��	�&�9:�


����#
���;'��:�F$�%��C:��=�:�%�:�%��%��%�
��'������ (Infrared ray) �����/�'��	�& (Radiowave) 

�
������0 1.4 ,1.5   F$�%�
���������/�'9�;%�9: 1 �������9� #$% 1 ��9� [����#
� ��=�:�% 0.3 #$% 300 

@����~��9F�   (@����~��9F� = 109 ��A9:���'�	
)] ��/�'��������@����C:�'��&:���
����A��/�'��	�& #C�

'6�������'����/������	���'������'9:�%X �'/��%@����������@���	��'��A*����=�����
 @$%'6�

�����������'��'���9��@=�96��=':%��%����+��'��
���&���B���%��:���:� ������ ����:%

�����B����������������	A����+��' ��� ��A��/�'	
���	��'���A@������+��'	6��=�

	��A����=:�%��=�:�%����+��'��A�=�:%�:%�����B����������� ��/�'��	�&����#
�9:�% X �


���'6������������'�=������'������'    ��%���%�' (������0 1.1
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�����0 1.5  ����9�����/�'��:�=�[�������'�:�%��/�'��	�& ����������� (11)

(������0 1.1  ��/�'��	�&����#
�9:�% X ���������%�' (12)

����,�0 (!<0�) ���������<0� ����!"���
9�6���:� 30 kHz (VLF) �����:� 10 km ����/�����	�%	���

30 – 300 kHz (LF) 1 – 10 km ����/�����	�%	���

0.3 – 3 MHz (MF) 0.1 – 1 km ����:%��/�'��	�&��AA����[�

3 – 30 MHz (HF) 10 – 100 m ����:%��	�&��/�'��;'�/�������=�:�%

����	+

30 – 300 MHz (VHF) 1 – 10 m ����:%��/�'��	�&��AA�����[����

��/�'�	�	�+'�

0.3 – 3 GHz (UHF) 10 – 100 cm ����:%��/�'�	�	�+'������������

3 – 30 GHz (SHF) 1 – 10 cm ����:%�����������������

30 – 300 GHz (EHF) 1 – 10 mm ����:%��������

1.2.1 ��<0�#������$���
�>����&� 3 ������ (�����0 1.6)
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1. ����:%*:�' (Transmission)  ��/�'�������� �����#	��&*:�'>��'�	
�	6���������

�����D ��� ���,���9����� �,���>��'���%��:����:�
�:�'*����%��=� �6�=��A>��'�	
�@����

�'���       �����A��=�� ��@@���`'����A/;�% >��'�����	'�������' >��'�,���9��	
���`'

�,�
�,�,��
' (Polypropylene) 	
�	'�������'��������:� 120 �%+��F��F
��

2. ����C�F$� (Absorption) ��9���=��	���X��@������A����';6� �����&���%';6��'

��=��       @��C�F$���/�'�������� 	6��=���=�����'��:�%�����[� ����
�'��='$�%��/�������&���%

';6��C�F$�     ��/�'������������@����'@'��/��

3. �����	��'���A (Reflection) ��/�'����������/�����	A��A>��'�	
���`'��=�=�/��


�:�'*����%��=� ��/�'����������:�����#	��&>��'���%��:�����@���	��'���A=�� ��%'�;'

��=��	
���:>��'���%��:���[@���:�&�

                              

  ����:%*:�' (Transmission)            ����C�F$� (Absorption)              �����	��'���A

(Reflection)

�����0 1.6 ���DB���:'��%��/�'��������

1.3 �(���#������$ (Microwave oven) (13,14)

�9��A����������`'����<'�����'�����&%��=���6���A	
���%��%�%��@����������F$�%

��������A��=�������9��A��������'
;�9�9:�%@����������A��=�������9�-����� �/�

�9��A-������=�,��%%�'�������'����������AA�9��A��?� =�/��������'@������������

F$�%@�	6��=���=���&�������#:���	�������' �/����'6� ���,� �������*:��%�
 �9:�9���������

	6��=���=���&������/�'��������	
��
����#
��C% @$%	6��=���=���&���:�%�����[� �����[���:����

�����A��=��������AA�/�'X�����:��
�,��%%�'�������' �
������0 1.7
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����1"�����"�����+�����                              ����1"�����"�����#������$

�����0 1.7 =�������=��������'

=���@�6������%�9��������� �/�9�����'
9��' 	
�@���`'9�����
��',��%%�'�������`'

��/�'�������� ��AA���	6�%�'��%�9��������� �/���/�'��������@����'���	/�'#$% 2,450 ���'

���;%   9:���'�	
 =�/���
������#
� 2,450 �����~��9F�  ,&:%�����C:��=��@��	&�	�+	&�	�%�����A��%

*'�%�9� ���'�'�����*:���@�����C:��=�� ��/����/�'�����	A��=�������&���%';6�	
���C:�'��=��

F$�%�
���@&       �����A��	
��������'='$�% ������@&�A	
������
����'='$�% ��/�'��������A��-

�A	
����'���	/�'��C:@���	���A�����&�A��-�A	
����'��%';6� �$%�C������&���%';6�������������*���

������	6��=�=�&'���A����#$% 2,450 ���'���;%9:���'�	
 ����'�����&��/�'X9:���@'������`'

,��%%�'@�'�   ��� ,��%%�'@�'�'
;��%�:��=�������`',��%%�'�������'	6��=���=���&���:�%���

��[�  �
������0 1.8
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A : �����&���C:�AA�����

B : ��/���
�'�������

C : ���@&�����A'�����&����/��'	
�����=���;������9�%����

D : �����&����/��'	
���'	�%��'�
�����
���
	6��=������������'�$;'

�����0 1.8 Basic principle of microwave oven.

1.3.1  �����(��� (15)

�'�! �.+. 1940 �����������AC	 '����	��+��9����%�=���	������A�����%�~� ����:��

�/���'�����D�����/��%�/���
�� “���'
9��'”  �
������0 1.9 �,/��������'�	�%���	=�� ���'
 

9��'��`'�:�'�6�����'���9��@@�A���/��%A�'�A'�F
 �����'	6�='��	
�*��9��/�'�������������

�'	��%�����/�����	A��'���+$���/�'@���	��'���A����
�=��=['A'@�������  =��%�%�������

���;%	
���%  ��. �,���F
  ���'�F��� ,A='	�%'6� ���'
9��'�����	6��9��A�AA�=�:	
���:9��%���

�������'@��������=��/���9��'���=�:�:� “��������'@�” (Radar range)
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�����0 1.9 9���6��'����/�'�������� (Typical magnetron) (15)

1.3.2  
&��������/���(�#������$ (16)

�:�'�����A��%�9��������� �
������0 1.10 �����: =������'
9��' (Magnetron 

tube or source of radiation) ,�������@����/�'�������� (Mode stirrer) *'�%���9C�:����[A

��/�'�������� (Oven cavity) =������%�� (Step-up transformer)

=������'
9��'F$�%��`'9��	
��=��6��'����/�'��������@�	6�='��	
����
��',��%%�'�����

�=���`'��/�'��������F$�%��`'��/�'��:�=�[������	
��
����#
��C%	6��=�������;������A������AF$�%@�   

�='
���'6��=������'�������	
�9�%��'����	
��
����#
��'������
��'��;�������C%���F$�%���@&�����

A'�����&����@���/��'	
�����=���;������	
�9�%��'�������A�����A����:�%�����[������&�	
�

���/��'	
�   ��'	�%��'@����������	���'����'��'	6��=��
�����
���
����
�������'�����$;'

��:�%�����[�
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�����0 1.10 �9��A�������������=�: (16)

1.3.3 �����!��/��#������$��������� (14)

-    ����'����A*��9>�B\��&9��=����

-    ����'����:�����������'	�
��9:�%X F$�%��`'��-
	
��
���������[� ����
�����	-�>�,�C%

��:������� Thermoreactor 	���X����-
���'
;	6��=������#�������=������B��% �����
�� �=�[� 

	�%��%       '����� ��������  �%�' �'�9��@' �����%���
 >���' 2 '�	
 �	'	
�@�9��%�������

�����:� 2 ������%          ����P,����:�%���%����'����������=�';6���
�	
��
��������A��'	�
���C%X 

��������������@$%�
��������� ����
�����	-�>�,�C%��:��	�'���/�'X	
��
���'6����������:��

����9����:�%�:�'����������=�

-  ����'�����%�����=����F$�%��`'��-
�=�:	
��6���%�����A����'�������$;'��`'�6���A�'/��%

@���=��������'��:�%�����[�������=���,��%%�'������ @$%����
���,�<'��	��'���
	�%���'                   

�9�����������:�%9:��'/��% �
�������	
������$;'�'�9��A��������@���������'���	6��
�������

'�����:��9:�=�������F['9�*�*��9�C%��:����	6��
�������������-
��;%���� ��:'����
����F� (Reflux) F$�%

@��:���=�   �����%�����=�����
�����	-�>�,����$;' ��`'����:����9�'	&'�'���*��9����,���

�C��:��'���*��9     ���%,�B����
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1.3.4 %�/����<0�#������$��0��(&��&����� (14,15,16)

��@@&A�'����	+	�����������/�'��	�& ������������'���9��9:��/�������'��:�%�,�:=��� 

�����������	
�����'�&9��=����9:�% X ���	�;%�9���������	
�����'A��'��/�' �&���B��=�:�'
;

*��9����:%���@����/�'��	�& ���������������C:A������+9����������	
������	���*����%

�'&D��  ��:�����#��A�C����

��/�'��������������
*�9:��:�%���	
�����A��������9�;%�9: 100 �������99�9:�9���%

�F'9���9� �$;'�� @$%�
����6�='�����A������������>�����	
� 10 �������99�9:�9���%�F'9���9�

9�6���:�����A��'9��� 10 �	:� F$�%��'9�����%��:���'�'�:�@������$;'��AA&���	
�	6�%�'�������=�/�

������*����A��/�'	
��
       ���������C%���9:��'/��%��`'����'�'�	:�'�;' ������	
��
�����������: 

'��'�9�   ���   #&%';6��
   ����,���������  ��B\� ���A�%�:�'��%��AA	�%���'��=�� ���

�P,��'��'�9� �����B\�   ��̀'������	
��:�'��	
��&�
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1.4 %������	
���0���0��/"�� (Literature review)
*�%�'�:�'�=�: @���`'�	�'�� Solvent free ����:�'�=�: ��̀'*�%�'	
����,��%%�'��:���'

70% ��%���/��% Microwave reactor ������������C:�'�:�%��:���' 5 '�	


9����:�%�
�������	
���� Microwave �:�� ��� ������F['9���%*�*��9 @����%��%�������
��9:�

��'
; (@�� a review paper ��% Lidstrom, P. et. al.17)

N-Acylation
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14

Alkylation



15



16



17



18



19



20



21

Aromatic and nucleophilic substitution



22



23

Condensation



24

Cycloaddition



25



26

Deprotection and protection



27



28



29

Esterification and transesterification



30



31

Heterocycles



32



33



34



35



36



37



38



39



40



41



42

Micellaneous



43



44

Organometallic reactions



45



46

Oxidation



47



48

Rearrangement



49



50

Reduction



51



52

����0 2
��<:�1������	
�

2.1  ���<0���3������������������
�
�#������$ (OCRMJ Domestic Microwave Reactor)

@������C�	
������:�������%9�' �������� ��`'�	��'���
	
��6���%#C�'6������ �'/��%@��	6�

�=������������'��������
�������'�����:� �9:�=�������F['9�*�*��9�C%

��@@&A�' %�'��@�����''
;�6���%�
����$;' �'/��%@���
���/��%	6��
����������
������������

���@6�=':��	����� 	�;%	
���A�&��������&����A�&� �����A�&���9�'��9� ��������AA���,���9���

F$�%�
�����,% (�����0 2.1) �'�����@��'
; ���,�<'����/��%��������A��' ����`'���/��%	6��
�������

���
������������ ��A�&����	6�%�'�������������,���9���	
�,�<'��$;'��% *:�'�������'

�	������ (Microwave Reactor Control Software via Micro Controllers) ������>�D� Visual

Basic Version 6 �'���,�<'��������

�����0 2.1 Commercial Microwave Reactor

���'6��9��A��������������'�����%�����=����  @�	6����������%�9��A��������	
�

����'������/�'	�����  F$�%����#
�  2.45  GHz  �����+��=���������
��',��%%�'������=���`'��/�'

��:�=�[������	
��
����#
��C%  ����
,��%%�'�C%	6��=��
������������$;'��:�%�����[�����=�������F['9�

*�*��9�C% ������������%�,/���=������#	6��
������������-
 Reflux >���9��>����'�9��@'���
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2.1.1   �������*�����

���/��%�������� (Sumsung, M1932)

Electric Stirrer (Any band)

�������'�	������ (�&�9��9:� RS-232, ICL232)

���,���9��� (PIII 500 MHz, Ram64, Window 98 up)

2.1.2   ����3�(
� Reactor

���������%�9��A�������� Sumsung M1932 ���������%���@�'=�&'����	
���%

��=����� ���,/;'��=� �����AA���9�����%@�'=�&'��� ��������C���'
�����	',/;'��=�

��/���9����'������� Elastomer 	'�� ���=9&	
�����*:' ��C���'
���	' �,���9��%����=�

Magnetic Stirrer ��� Magnetic bar �' Reaction Flask =�&'��� �'/��%@��=��,/;'��`'��=�

Magnetic Bar @���:���A���

�9����/��%��������@�����%��:�%��A�&� ���9��9�;%  Electric Stirrer ����*%��A�&�#C�

�����������'���'='�� �������% Port (RS232) �,/��9:������B��A9�� Remote control �,/��

��A�&����������� '��@��'
; �������%@���A�&� 9:�������A��:�% Micro controller ��A�&�

*:�'���,���9��� *:�' Port RS233

���'A'��%���/��% Microwave Reactor ����@���C �,/����: Condenser F$�%����AA��

,��+D �=������#9:����,��
��A Reaction Flask >���'�9��������� ���'A'@�9��9�;% Infrared

Thermometer �:�%9�%��	
���' Reaction Flask �,/��9��@��A�&B=>C���'��=�:�%�����
�������

(�����0 2.2)
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�����0 2.2   OCRMJ Domestic Microwave Reactor®

2.1.3   ���)
Q�������������!"  Visual Basic 6

'��@��'
; ���,�<'� Soft ware ��A�&����/��% Microwave Reactor '
; �������������

>�D� Visual Basic 6 F$�%��
�'���������A�&�*:�' Micro Controller  ������=��������%'
;

�������>�D� Visual Basic ��̀'�������	
��������%�����������&�9� �6�=��A��AA

�
�A�9���� Windows ��� Visual ��`'�:�'	
�=���#$%��-���'���9��9:��AA graphical user

interface (GUI) F$�%�������%	6�����������,����?�A�@� �%A'�����	
�	6�='��	
�9��9:���A*C����*:�'

@�>�, �:�' Basic ��`'�:�'	
�=���#$%>�D� BASIC (Beginners ALL Purpose Symbolic

Instruction Code) ��� Visual Basic ������
��'���%@��>�D� BASIC ��;%���� ��������,���

�������6����% ��%����' ����
�������� 	
���
������%���9�%��A GUI
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�'������% Visual Basic ��̀'�����������&�9� Visual Basic ��`'���,�<'��'�>�,

���������% windows F$�% �'����,/;'��'�'���	6�%�'��%��AA Windows 	
��6�����
 3

������ �/� Window, Events ��� �:����� (Message)

�����������&�9� Visual Basic �
���	6�%�'�AA Event-Driven 	
���`'���������*�

9���6����%�'�9:���:�'�,/��9�A�'�%9:� Event F$�% Event �=�:�'
;�����#���
��'������	6�%�'

��%*C���� �:�������%��AA=�/������������&�9��/�' =�/�>���'���������
����' �6���A���

	6�%�'��% Event @�@���6���A���@������������6����%

�������%�����������&�9� Visual Basic �����A������;'9�'=��� 3 ��;'9�' �/�

- �������%��'�9�����F ����
�������`'�?�A�@�,/;'��'�����`'	
���%9�� Control

�6�=��A���9��9:���A*C����

- 9�;%�:��&B��A�9� ��̀'����6�='�,�9�����������	6�%�'�=���A�?�A�@�9:�% X

- �����
�'�6����% ��`'�����A�&����������*�*:�' procedure 	
��6�='� ��:'

Private Sub Form_Load()

Text1.Text = "Hello Word"

End Sub

���%����%��% Project 	
�����%�$;' �����#�����A������������?�A�@� ��%'
;

- Form Modules (.frm) �����#��[A���������%����� 9�� control 	
��
����6�='��:�

�&B��A�9� �����[A����A��������+�:�����A�������%�:��%	
�, 9����� ���

procedure >��'��, event procedure ��� procedure 	�����

- Class Modules (.cls) �������A form module �9:�9�9:�%	
�@���:�
����A��'@��*C�

���	����� �' class module �����#����%�?�A�@���%*C�,�<'�����������#$%�6����%

��-�� ����&B��A�9�

- Standard Modules (.bas) �����#��[A��������+�:� public �������A���C� ��%

�:��%	
�����>	9����� Procedure >��'�� ��� Public Procedure

- Resource File (.res) ��[A����A�9��[A, ������� �������C��/�'	
������#���
��'

���%��������:9��%������6����% ��:' *C�,�<'����������%�*'�������%�������

����&�9���`'>�D��/�' @������#��[A�������	
�9��9:���A*C���� �������A�9��[A�'

resource file �9: project �����#�
 resource file �,
�% 1 ����9:� project
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- ActiveX Documents (.dob) �������A����� ���%���� internet browser ���

Visual Basic �&� Professional ��� Enterprise �����#����% ActiveX document

- User Control ��� Property Page Modules ��� user control (.ctl) ��� property

page (.pag) ��`'���C�	
��������A����� �9:����'�������%9�� control ����>	

ActiveX ��� property page 	
����%�'�:����' �6�=��A������%�&B��A�9���%���

����AA Visual Basic �&� Professional ��� Enterprise �����#����% ActiveX

control ���

1����1(* ;
Components =���#$%���� =�/����C�	
��,����������' project F$�% components =���

����>		
������#�,����������' project

ActiveX Control (.ocx) ��`'9�� Control �,����9��	
������#�,����������' Toolbox ���

����� ��/���
���9��9�;% Visual Basic ����	
���[A9�� Control ��% Visual Basic @������A������

��/������%�����	��
�:�� (Windows/System) '��@��'
;9�� Control ����>	 ActiveX �
�=�:%	
�

����%���% ���*C�,�<'�������������#����%9�� Control ��%9����%����'�&� Professional ���

Enterprise

Insertable Objects =���#$% Component ��:' ���� Excel 	
������#����%�$;'�,/����`'

�:�'='$�%��%��������'�C��AA Integrated Solutions ����C��AA'
;�����#��[A����C�	
��


������9	
��9�9:�%��' ��:' ���������D	6���� (��:' Excel) A�9��[A ���������� F$�%��@��

�����������&�9�	
��9�9:�%��'

References ��`'����,���9�� Control ����>	 ActiveX >��'�� ������'�������

����&�9� ������%#$%	6������������?����% Reference F$�%����#$%���� ��'C Reference �'��'C

Project

ActiveX Designer ��`'���/��%�/��'�������AA Class 	
�9��%����?�A�@� ���������

�AA���9��9:��6�=��A�����	
���`' Designer �����9�' �:�' Designer �,����9���
�=�@���=�:%�/�'

Standard Control ��`'9�� Control ��9���'	
� Visual Basic �
����=���:' �&���6����%

Combo box ���@���C:�' Toolbox

�'���	���%'
; ���,�<'���������$;'��% ����
='��9���%���������% �����0 2.3 ����


Code ��%>�D���%'
;
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�����0 2.3  OCRMJ Domestic Microwave Reactor Soft Ware ®
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Program Code /��X�>� Visual Basic ��0�!"������������:

Main

Dim Mlist As ListItem

Private Sub AboutApp_Click()

frmAbout.Show

End Sub

Private Sub ControlMenu_Click()

Manual_Panel.Show

End Sub

Private Sub MehodMenu_Click()

FrmMethod.Show

End Sub

Private Sub ShutDownMenu_Click()

If Manual_Panel.MSComm1.PortOpen = False Then Manual_Panel.MSComm1.PortOpen

= True

Manual_Panel.MSComm1.Output = "PU;"

Manual_Panel.MSComm1.PortOpen = False

End

End Sub

Private Sub Toolbar1_ButtonClick(ByVal Button As MSComctlLib.Button)

On Error GoTo errdet:

Select Case Button

Case "Manual Control"
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Manual_Panel.Show

Case "Method"

FrmMethod.Show

Case "Open Method"

CMD1.DialogTitle = "Open Method"

CMD1.ShowOpen

Open CMD1.FileName For Random As #1 Len = Len(Mrec)

FrmMethod.ListView1.ListItems.Clear

For i = 1 To LOF(1) / Len(Mrec)

Get #1, i, Mrec

Set Mlist = FrmMethod.ListView1.ListItems.Add(, , Str(Mrec.Watts))

With Mlist

.SubItems(1) = Str(Mrec.Timing)

End With

Next

Close #1

Case "Save Method"

CMD1.DialogTitle = "Save Method"

CMD1.ShowSave

Open CMD1.FileName For Random As #1 Len = Len(Mrec)

For i = 1 To FrmMethod.ListView1.ListItems.Count

Mrec.Watts = Val(FrmMethod.ListView1.ListItems(i).Text)

Mrec.Timing = Val(FrmMethod.ListView1.ListItems(i).SubItems(1))
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Put #1, i, Mrec

Next

Close #1

End Select

Exit Sub

errdet:

Close #1

MsgBox Err.Description, vbInformation

End Sub

Manual_Panel

Private Sub Combo1_Change()

MSComm1.CommPort = Val(Right(Combo1, 1))

End Sub

Private Sub Knob1_Change()

    Power_Gen = Knob1.Value * 10

    Label1(4) = "POWER = " & Str(Power_Gen) & " Watts"

   LED2.Value = 20 * Power_Gen / 1000

End Sub

Private Sub LED2_Change()

Power_Gen = LED2.Value * 1000 / 20
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Label1(4) = "POWER = " & Str(Power_Gen) & " Watts"

Knob1.Value = Power_Gen / 10

End Sub

Private Sub Timer1_Timer()

Ti = Ti + 1

LED1.Value = Ti / 10

Progress.Value = 100 * (LED1.Value) / Val(Text1)

If Ti = Val(Power_Gen / 1000) * Val(Text1) * 10 Then MSComm1.Output = "PU;"

If Ti = Val(Text1) * 10 Then

Toggle1.Value = False

Toggle1_Click

End If

End Sub

Private Sub Toggle1_Click()

If Toggle1.Value = True Then

Ti = 0

Timer1.Enabled = True

MSComm1.PortOpen = True

MSComm1.Output = "PD;"

MStatus = "Busy"

Else

Timer1.Enabled = False

MSComm1.Output = "PU;"

MSComm1.PortOpen = False

MStatus = "Ready"

End If

End Sub
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FrmMethod

Dim Mlist As ListItem

Private Sub Command1_Click()

Set Mlist = ListView1.ListItems.Add(, , Combo1.Text)

With Mlist

.SubItems(1) = Combo2.Text

End With

End Sub

Private Sub Command2_Click()

ListView1.ListItems.Remove ListView1.SelectedItem.Index

End Sub

Private Sub Command3_Click()

ListView1.ListItems.Clear

End Sub

Private Sub Command4_Click()

MStop = False

For i = 1 To ListView1.ListItems.Count

Ti = 0

Manual_Panel.Text1 = ListView1.ListItems(i).SubItems(1)

Manual_Panel.LED2.Value = Val(ListView1.ListItems(i).Text) * 20 / 1000

Manual_Panel.Label1(4) = ListView1.ListItems(i).Text & " Watts"

Power_Gen = Val(ListView1.ListItems(i).Text)
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If Manual_Panel.MSComm1.PortOpen = False Then Manual_Panel.MSComm1.PortOpen

= True

Manual_Panel.MSComm1.Output = "PD;"

Manual_Panel.Toggle1.Value = True

Manual_Panel.Timer1.Enabled = True

MStatusBar1.Panels(1).Text = "Doing Procedure:" & Str(i)

MStatusBar1.Panels(2).Text = "Parameters : " & ListView1.ListItems(i).Text & " Watts, " &

ListView1.ListItems(i).SubItems(1) & " Sec"

MStatus = "Busy"

Do

DoEvents

If MStop = True Then Exit Do

If MStatus = "Ready" Then Exit Do

Loop

If MStop = True Then

Exit For

MsgBox "Critical Stop by User!", vbInformation

End If

Next

MsgBox "End Procedure!", vbInformation

End Sub

Private Sub Command5_Click()

MStop = True

End Sub
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Private Sub Command6_Click()

ListView1.SelectedItem.Text = Combo1

ListView1.SelectedItem.SubItems(1) = Combo2

End Sub

Private Sub Command7_Click()

Printer.Print "        ===== Microwave Reactor Runtime Parameter ====="

Printer.Print "        Watts , Time (Sec.)"

Printer.Print "   "

Printer.Print "        ===================="

For i = 1 To ListView1.ListItems.Count

Printer.Print ListView1.ListItems(i).Text & " W. : " & ListView1.ListItems(i).SubItems(1) & "

Sec."

Next

Printer.Print "        ====================="

Printer.EndDoc

End Sub

Private Sub ListView1_Click()

Combo1 = ListView1.SelectedItem.Text

Combo2 = ListView1.SelectedItem.SubItems(1)

End Sub

Module Code

Public MStop As Boolean

Public Ti As Long

Public Power_Gen As Integer

Public MStatus As String
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Type Buffer

Watts As Integer

Timing As Long

End Type

Public Mrec As Buffer

�������� ; 	
��

��������������������	������� �
��!�������� Microwave leakage
detector (MD-2000 Digital readout) "��#� 	�#�$���������� (
�%%�&������#� 5.0
mW/cm2)

������� Microwave Reactor �������	
� �
��������	���	�	�����	 ���. ����
�	����������

������ University Business Incubator �������$�%���%�
��'����� ���.  -8�8��������������'�

OCRMJ Domestic Microwave Reactor ® ��%����
%
�����9
<�>$���?$��
��
���@�>�

http://www.mjubi.mju.ac.th/news_upload/1572005_2/OCRMJ-AIJ.htm

http://www.science.mju.ac.th/chemistry/research/weerachai/reactor_eng.htm 
���'*�$� 2.4

�'*�$� 2.4  OCRMJ Domestic Microwave Reactor ® web page
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2.2  *+,�,�,���$�	
��
����
�������� OCRMJ Domestic Microwave Reactor ®

2.2.1 ���
������3�6��7,�-"���-	������������ (Ethyl-p-nitrobenzoate)

COOH

NO2

+ CH3CH2OH
H2SO4

COOCH2CH3

NO2

+ H2O

p-nitrobenzoic acid Ethyl-p-nitrobenzoate

2.2.1.1  ���
������3�6 ��7,�-"���-	������������ (Ethyl-p-nitrobenzoate) �
��,7$���
Reflux

8��� ��
>���-�	�?���	�Q�$� 2 ���� (0.0120 ���) ��-	��
��	����	�
 50 ��. �?$�

����	�� 99.99% 20 ��. (0.3430 ���) Z����������'�	����
��%��	 �����?$���
�����9�	����

��	 2 ��.   Reflux 1 8������ �$���������%-��>���'	[ ��������-	�
�����\�	�
 250 ��. �
��
	���

����	@�$��?� 100 ��. �?$�Z��Q�

%������\���	?��]�	��% ����?���	
��%�����������
<


��^^���` (suction funnel) ����?���	
��%	�������	������� 50 ��. 3 ����� ������?�Z�q�-��'


��% 50% ����	�� ��������Z�q�
��%�����������
<
��^^���`�
������ ����Z�q�
��%	�������	

������� 50 ��. 3 ����� �������Z�q��	���
�z����-�������	�����	�{$�� ���	�|��

�@��\�Q]	?\Z�Z�$? �
�Z�
��������$� 2.1

������$� 2.1 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\��}$�->���-�	�?���	�Q��? �
%��� Reflux

���8��$� �.�.��
"���-
	���� ������,�

(����)

�.�.��
"���-
	���� �����

��� (����)

�*��6��9��6
:�:�,� (%)

����
(���$)

Temp (oC)

1 2.0017 2.0102 85.99 60 147

2 2.0014 2.1757 93.09 60 136

3 2.0016 2.2286 95.34 60 135

�=�$�� 2.0016 2.1382 91.47 60 139.3
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2.2.1.2 ���
������3�6��7,�-"���-	������������ (Ethyl-p-nitrobenzoate) �
��!�
OCRMJ Domestic Microwave Reactor ®

8��� ��
>���-�	�?���	�Q�$� 2 ���� (0.0120 ���) ��-	��
��	����	�
 250 ��. �?$�

����	�� 99.99% 20 ��. (0.3430 ���) Z����������'�	����
��%��	 �����?$���
�����9�	����

��	 2 ��. -�' Magnetic bar* ���@-	��
��	�������	���@-�'-	 OCRMJ Domestic

Microwave Reactor ®  �	�������%-	��

��%���������	  ����\  2  @����|  2 - 3  	��


��
�����	�?���	�>�����'���Q$��	-	����`���  ����������-������	�������������������������
�

����?'�� [  -	�|��
��@�
���������	�%<' �
����������%�
��
�-	������?�	
��%���	$����������

����Z$�����
�����?'�� [  �>���
<@�$�$�$%��
���$
�q�	�'����<�|\������' �
%�%�
���-������	��������

���-8����
�%

<
�������%����]�	��% �����@�$�$�$%����<�|\���� �$���������%-��>���'	 [

�����'��	��'���]�����������������%��-	�
�����\�	�
 250 ��. �
��
	�������	@�$��?� 100

��. ����� �?$�Z��Q�

%������\���	?��]�	��% ����?���	
��%�����������
<
��^^���` ����

?���	
��%	�������	������� 50 ��. 3 ����� ������?�Z�q�-��'
��% 50% ����	�� ��������Z�q�


��%�����������
<
��^^���`�
������ ����Z�q�
��%	�������	������� 50 ��. 3 ����� �������Z�q��	

���
�z����-�������	�����	�{$�� ���	�|���@��\�Q]	?\Z�Z�$? �
�Z�
�� ������$� 2.2
* Magnetic bar ��������
�-8�-	 Microwave reactor ��'�	��	

������$� 2.2 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\��}$�->���-�	�?���	�Q��? (Ethyl-p-nitro

benzoate) �
% OCRMJ Domestic Microwave Reactor ® ����������� 1,000 ��??\ �
�����?'��[

���8��$� �.�.��
"���-
	���� �����

�,� (����)

�.�.��
"���-	�
��� ��������

(����)

�*��6��9��6:�
:�,�(%)

����
(���$)

Temp (0C)

1 2.0016 1.8773 80.31 1.0 134

2 2.0014 1.9039 81.46 1.5 136

3 2.0017 1.9569 83.71 2.0 141

4 2.0014 2.1125 90.38 2.5 145

5 2.0014 2.1336 91.28 3.0 151

�=�$�� 2.0015 1.99684 85.428 2 141.4
G�
�������� 57-58 oC (lit18 = 57 oC)
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2.2.1.3  :�����
������ Spectroscopy

Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

IR (KBr) (�max, cm-1): 2990 –CH2, -CH3 Stretching, 1718 –C=O Stretching, 1540, 1522

C=C Stretching Aromatic,1520, 1350 –NO2 Stretching,1280 –C-O Stretching

Mass Spectroscopy (GC-MS  Agilent 6890(GC)/HP 5975(MS))

EI, (70 eV) m/z 150 (100), 167 (45), 104 (42), 76 (41).
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A = Synthetic Ethyl-p-nitrobenzoate

B = Standard Ethyl-p-nitrobenzoate in Data base

Nuclear Magnetic Resonance Spectroscopy (Jeol FT-NMR 60 MHz)

1H NMR �: 1.42 (3H, t, CH3), 4.42 (2H, q, CH2), 6.76-6.90 (2H, d, Aro), 7.31-7.45 (2H, d,

Aro)

2.2.1.4  
��*:�����
���
���Z�����
���>��'� �
�����������@�$�$�$%�
��%������� OCRMJ Domestic

Microwave Reactor® �>
%����	��
��� �����9�
��@��\�Q]	?\Z�Z�$?��
%���'�������@�$�$�$%�

���}���
� �
%�
�-8�����-	������@�$�$�$%��?�?'����	9q� 60 ��'�
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2.2.2  ���
������3�6�U���$�,� (Phenacetin)

OH

NH
COCH3

acetone+ CH3CH2Br K2CO3+

OCH2CH3

NH
COCH3

+ KBr

4-Acetaminophen Phenacetin

2.2.2.1  ���
������3�6�U���$�,� (Phenacetin) �
���� Reflux
8���  4-��Q
?��$�	��	  2  ����  (0.0132 ���)  ����>����Q
%����\���	?  3  ����

(0.0215 ���)  ��-	��
��	����	�
  50  ��. �?$���Q$�?	  20  ��. ������$������
\  2  ��.

(0.0184 ���)  Z����������
��'�	����
��%��	���������� Reflux  1.5  8������ �$���������%-���%]	

�
���|��<�$���� ���������%��-	�
�����\�	�
  50  ��.��������������%��Q$�?	����@  �?$�

	�������	�
��%]	�����$	>����
�?���	����?���	
��%�������������^^���`  ����?���	
��%

	�������	�
��%]	�������  50  ��.  3  �����  ��?���	-	?<����
���|��<�$  100  ��`��Q��Q
%�-������

	��?���	�
���������������%-	��?���'�	?���	  1  ����?'�	������	  80  ��.  �	����%  ���-��

�������%�%]	-	�'��	����%]	���
�Z�q�  ����������Z�q�
��%�������������^^���`�
������  ����

Z�q�
��%	�������	�
��%]	�������  50  ��.  3  �����  ������Z�q�-	?<����
���|��<�$  50  ��`��Q��Q
%�

-������  ���	�|���@��\�Q]	?\Z�Z�$? �
�Z�
�� ������$� 2.3

������$� 2.3 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\��	�Q
?$	 (Phenacetin) �
%��� Reflux

����
(���$)

�.�.
���$�	
�G��
*+,�,�,�� (����)

% :�:�,� ��&�V'�,
(0C)

90 0.43 46.39 110

120 1.10 60.31 110

180 2.23 94.04 110

�=�$�� 1.25 66.91 110
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2.2.2.2  ���
������3�6�U���$�,� (Phenacetin) �
�����!� OCRMJ Domestic Microwave
Reactor®

8���  4-��Q
?��$�	��	  2  ����  (0.0132 ���)  ����>����Q
%����\���	?  3  ����

(0.0215 ���)  ��-	��
��	����	�
  250  ��. �?$���Q$�?	  20  ��. ������$������
\  2

��. (0.0184 ���)  -�'��'��	��'���]����@-	��
��	�������	����
�@-�'-	 OCRMJ

Domestic Microwave Reactor® �	�������%-	��

��%���������	  ����\  2  @����|  2-3

	��
  ��
�����	�?���	�>�����'���Q$��	-	����`���  ����������-������	������������������

�������
�����?'�� [  -	�|��
��@�
���������	�%<'�
����������%�
��
�-	������?�	 
��%���	$�

�������������Z$�����
�����?'�� [  �>���
<@�$�$�$%��
���$
�q�	�'����<�|\������'  ���������%��

-	�
�����\�	�
  50  ��.��������������%��Q$�?	����@  �?$�	�������	�
��%]	�����$	>����
�

?���	����?���	
��%�������������^^���`  ����?���	
��%	�������	�
��%]	�������  50  ��.  3

�����  ��?���	-	?<����
���|��<�$  100  ��`��Q��Q
%�-������  	��?���	�
���������������%-	

��?���'�	?���	  1  ����?'�	������	  80  ��.  �	����%  ���-���������%�%]	-	�'��	����%]	��

�
�Z�q�  ����������Z�q�
��%�������������^^���`�
������  ����Z�q�
��%	�������	�
��%]	�������

50  ��.  3  �����  ������Z�q�-	?<����
���|��<�$  50  ��`��Q��Q
%�-������  ���	�|���@��\�Q]	?\

Z�Z�$? �
�Z�
�� ������$� 2.4

������$� 2.4 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\��	�Q
?$	 (Phenacetin) �
% OCRMJ

Domestic Microwave Reactor® ����������� 1,000 ��??\ �
�����?'�� [

����
(�,���$)

�.�.
���$�	
�G��
	������� (����)

% :�:�,� ��&�V'�,
(0C)

30 0.80 33 172

60 1.00 42.17 200

180 1.46 61.57 229

300 2.15 90.67 256

�=�$�� 1.35 56.85 214
G�
�������� 135-136 oC (lit19 = 134-135 oC)
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2.2.2.3  :�����
������ Spectroscopy

Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

IR (KBr) (�max, cm-1): 3275 (-N-H), 3180, 3125, 3060 (=C-H),  2980, 2925 (-CH2, -CH3),

1500 (-N-H), 1548, 1540 (-C=C), 1242 (-C-O)

Mass Spectroscopy (GC-MS  Agilent 6890(GC)/HP 5975(MS))

EI, (70 eV) m/z 150 (108), 179 (45), 137 (42), 60 (20).
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A = Synthetic Phenacetin

B = Standard Phenacetin in Data base

Nuclear Magnetic Resonance Spectroscopy (Jeol FT-NMR 60 MHz)

1H NMR �: 1.40 (3H, t, CH3), 1.72 (1H, s, -NH), 2.13 (3H, s, CH3), 3.90 (2H, q, CH2),

6.76-6.90 (2H, d, Aro), 7.31-7.45 (2H, d, Aro)

2.2.2.4  
��*:�����
���
���Z�����
���>��'� �
����� 5 	��
���������@�$�$�$%�
��%�������� -���@��\�8]	?\

Z�Z�$?��
%���'�������@�$�$�$%����}���
��
����� 180 	��
 �
�����?�?'���������������

@�$�$�$%�9q� 36 ��'�
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2.2.3  ���
������3�6 9,10-	
	Y�
�-9,10- �$7���Z������$�-11- ���6����,�,� Z��,

(9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid)

CH2
CO2Me xylene

CO2Me

+

Anthracene Methyl acrylate 9,10 - dihydro - 9,10  

ethanoanthracene -11-

carboxilic acid

2.2.3.1  ���
������3�6 9,10-	
	Y�
�-9,10- �$7���Z������$�-11- ���6����,�,� Z��,

(9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid) �
�����!� OCRMJ Domestic
Microwave Reactor®

	����	���Q
	  2.5  ����  ( 14   �$��$��� )  Z���������$����$���?  1.53 ����  ( 17.8

�$��$��� ) �?$��Q�
	>��'�� ( @����|  15  �$��$�$?� ) �����?$����
���$	��  1-2  ���� (�>���

@�����	�����$
@�$�$�$%��>�$����\, Polymerization)  Z����	-	��
��	����	�
  100  �$��$�$?�

����	���@��%����
���������
%������� OCRMJ Domestic Microwave Reactor® �
�  1000  ��??\

��%-?�����������	�?���	�
�?'����8�
 condenser �
�����?'��[����?������Z�$?��|�\�
���$
�q�	

�
%�������������Z$���� (TLC) ���-����$���}$�
��% �����	\������������� (Column

chromatography) �
%-8� Hexane : Ethyl acetate 8 : 2 �@�	�������%?��8� �������������
��%

���	$� IR, MS, NMR �����
%���
���������������<���������?���	 ���	�|���@��\�Q]	?\

Z�Z�$? �
�Z�
�� ������$� 2.5
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������$� 2.5 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\  9,10-�
���
�-9,10- �
}��	��	���Q
	-11-

���\���Q$�$� ��Q$
 (9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid)  �
%

OCRMJ Domestic Microwave Reactor® ����������� 1,000 ��??\ �
�����?'�� [

����
(���$)

�.�.
���$�	
�G��
	������� (����)

% :�:�,� ��&�V'�,
(0C)

6 1.01 68.52 266

7 1.11 75.15 273

8 1.21 82.09 281

�=�$�� 1.11 75.25 273
G�
�������� 110-118 oC (lit20 =110-116 oC)

2.2.3.2  ���
������3�6 9,10-	
	Y�
�-9,10- �$7���Z������$�-11- ���6����,�,� Z��,

(9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid) �
�����!� Seal tube

��?���'�	�������
�-8�-	����
��������	���������
��% OCRMJ Domestic

Microwave Reactor® �?'-8�����-	������@�$�$�$%��
% seal tube �
���|��<�$ 120 ��`�

�Q��Q
%� 24 8�������
�Z� ���  �
�	����	�����Z�$?��|�\ 1.25 ����  �$
�@�	  84.80 % yield

2.2.3.3  ���
������3�6 9,10-	
	Y�
�-9,10- �$7���Z������$�-11- ���6����,�,� Z��,

(9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid) �
�����!�   Reflux 7���
�

��?���'�	�������
�-8�-	����
��������	���������
��% OCRMJ Domestic

Microwave Reactor® �?'-8�����-	��� Reflux  48 8�������
�Z�
��	
� �
�	����	����� 1.20 ����

�$
�@�	  81.41 %  �
���|��<�$  120  ��`��Q��Q
%�

2.2.3.4  :�����
������ Spectroscopy
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Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

IR (KBr) (�max, cm-1): 3100 (=C-H aro.), 1725(C=O), 1460(C=C aro.), 1200 (C-O-C) cm-1   

1H NMR (1H NMR 300 MHz)

1H NMR (300 MHz, CDCl3) 7.42-7.37 (m, 4H, ArH), 7.38-7.00 (m, 4H, ArH), 4.68 (d, 1H,

ArCHCHCOOCH3), 4.26 (t, 1H, ArCHCH2), 3.54 (s, 3H, COOCH3), 2.93 (m, 1H,

CH2CHCOOCH3), 2.00 (m, 2H, CHCH2CHCOOCH3).
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13C NMR (13C NMR 100 MHz)

13C NMR (100 MHz, CDCl3) 30.98 (C18, CH3), 44.10-52.14 (4C, C9, C10, C15, C16), 123.48-

126.45 (8C, C1-C8), 140.23-144.13 (4C, C11-C14), 174.24 (C17)

Mass Spectroscopy (GC-MS  Agilent 6890(GC)/HP 5975(MS))

EI, (70 eV) m/z 178 (100) (Anthracene),
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2.2.3.5  
��*:�����
���
�������
���>��'� @�$�$�$%��
�-8����������
� ���� 8 	��
 �����9-���@��\�Q]	?\Z�

Z�$?��|�\��
%���'�������@�$�$�$%�-	 Seal tube ������ Reflux �
%�
�����?�?'���������

-	������@�$�$�$%�9q� 180 ��� 360 ��'� ?�����
��

2.2.4  ���
������3�6 9,10 – 	
	Y�
�Z������$� -9,10-����
 – Z����, �����-����,�,�
Z��	Y	
�
6 (9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride) �
��!�
Anthracene Z�3 Fumaric acid

O

OH

O

OH
+

O OO

2.2.4.1  ���
������3�6 9,10 – 	
	Y�
�Z������$� -9,10-����
 – Z����, �����-����,
�,� Z��	Y	
�
6 (9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride) �
����
�!� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®

	����	���Q
	  1.0  ����  ( 5.6   �$��$��� )  Z������<���$� ��Q$
  0.78 ����  ( 6.72

�$��$��� ) �?$��Q�
	>��'�� ( @����|  5  �$��$�$?� ) Z����	-	��
��	����	�
  100

�$��$�$?�  ����	���@��%����
���������
%������� OCRMJ Domestic Microwave Reactor® �
�

600, 850 ��� 1000  ��??\ ��%-?�����������	�?���	�
�?'����8�
 condenser �
�����?'�� [ ����

?������Z�$?��|�\�
���$
�q�	�
%�������������Z$���� (TLC)

�$}
������-����$���}$��
%	�� Crud reaction ����%��� Xylene ��� �����?$� Sodium

bicarbonate ����������	�	�����$	>� �	�@�	���� 2 8������ ���	��	�?$� 45% Potassium

hydroxide �
���'	 �����	?'��
� 2 8������ 	���@���

��%�������% Dichloromethane 3 ����� �����

��@����| 50 ml 	���������%8��		������?$���
 Hydrochloric ������	�����$	>� ���
�?���	

�
��� ����������
��%���
�z��������\ 1 	��?���	�
��
�������'����8��	 ���������?�Z�q�

Q���
��%�������%Z������'�� Ethyl acetate – Hexane ���
�Z�q����Z�$?��|�\ �������������


��%���	$� IR, MS, NMR �����
%���
���������������<���������?���	 ���	�|��

�@��\�Q]	?\Z�Z�$?
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:�����
�������[�*+,�,�,��
��� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®

�
������������ 600, 850, 1000 ��??\ ���������'� 30 	��
 >��'���'��$
@�$�$�$%� (TLC

Check)

2.2.4.2  ���
������3�6 9,10–	
	Y�
�Z������$� -9,10-����
 – Z����, �����-����,�,�
Z��	Y	
�
6 (9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride) �
�����!�
Seal tube

��?���'�	�������
�-8�-	����
��������	���������
��% OCRMJ Domestic

Microwave Reactor® �?'-8�����-	������@�$�$�$%��
% seal tube �
���|��<�$ 120 ��`�

�Q��Q
%� �
�Z�����
���
��������$� 2.6

������$� 2.6 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\ 9,10–�
���
���	���Q
	 -9,10-��	�
 –

�����, ��?��-Q��Q$	$� ��	���
�
\ (9,10-dihydroanthracene-9,10-endo��, � succinic

anhydride)  �
%���-8� Seal tube

�*��6��9��6:�:�,�V�&\6 (%)����
(!������) ������
� 1 ������
� 2 ������
� 3 ���
�%

24 89.04 90.83 90.12 89.99

48 91.63 89.52 92.49 91.21

72 92.71 95.15 94.26 94.04

G�
�������� 262-265 oC (lit21 = 262-263 oC)

2.2.4.3  :�����
������ Spectroscopy
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Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

IR (KBr) (�max, cm-1): 3084 (=C-H aro.), 1672(C=O), 1232 (C-O-C), 647, 922 (=C-H, oop)

cm-1   

1H NMR (1H NMR 300 MHz)

1H NMR (300 MHz, CDCl3) 7.40-7.18 (m, 8H, ArH), 4.825 (d, 2H), 3.52 (d, 2H)
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13C NMR (13C NMR 100 MHz)

13C NMR (100 MHz, CDCl3) 45.64 (2C, C12, C14), 48.21 (2C, C11, C13), 124.62-127.99 (8C,

C1-C8), 138.29 (2C, C9-C10), 140.85 (2C, C15, C18), 170.65 (2C, C16, C17)

Mass Spectroscopy (GC-MS  Agilent 6890(GC)/HP 5975(MS))

EI, (70 eV) m/z 178 (100).
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2.2.4.4  
��*:�����
���
�������
���>��'� @�$�$�$%��
�-8����������
������������ 600, 850, 1000 ��??\ ����

�����'� 30 	��
 >��'���'��$
@�$�$�$%� (TLC Check)  �?'��$
@�$�$�$%�-	 Seal tube 72 8������

�
�  �	�������@�$�$�$%�	
���$
�
�%����� ?���-8�����	�	-	������@�$�$�$%���%-?������
 �������

Dienophile �%<'-	�<@��� Trans ��� Form ?���q�?���-8�����	�	 ����	
��
��
���-8����������
�

��������'� 30 	��
 >��'���'��$
@�$�$�$%� ����@�	��������
��������������
����������
� �q���'�
�

�
���-	�����
������'�	
�

�����	��	� ���?���@���@���������� Microwave reactor 	
� -�������9���@�$�$�$%����

Seal tube �
� Qq�� Commercial Microwave Reactor �
����	��%
�
�����
�

2.2.5  ���
������3�6 �$
-9,10-	
	Y�
�Z������$�-9,10-����
– Z����, �����-����,�,�
Z��	Y	
�
6 (cis- 9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride)

+

O OO

OO O

2.2.5.1  ���
������3�6 �$
-9,10 – 	
	Y�
�Z������$� -9,10-����
 – Z����, �����-���
�,�,� Z��	Y	
�
6 (cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride) �
�
����!� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®

	����	���Q
	  1.0  ����  ( 5.6   �$��$��� )  Z����������$� ��	���
�
\  0.82 ����  (

8.4  �$��$��� ) �?$��Q�
	>��'�� ( @����|  5  �$��$�$?� ) Z����	-	��
��	����	�
  100

�$��$�$?�  ����	���@��%����
���������
%������� OCRMJ Domestic Microwave Reactor® �
�

600, ��� 1000  ��??\ ��%-?�����������	�?���	�
�?'����8�
 condenser �
�����?'��[����?���

���Z�$?��|�\�
���$
�q�	�
%�������������Z$���� (TLC)

�$}
������-����$���}$��
%	�� Crud reaction ����%��� Xylene ��� �����?$� Sodium

bicarbonate ����������	�	�����$	>� �	�@�	���� 2 8������ ���	��	�?$� 45% Potassium

hydroxide �
���'	 �����	?'��
� 2 8������ 	���@���

��%�������% Dichloromethane 3 ����� �����

��@����| 50 ml 	���������%8��		������?$���
 Hydrochloric ������	�����$	>� ���
�?���	

�
��� ����������
��%���
�z��������\ 1 	��?���	�
��
�������'����8��	 ���������?�Z�q�

Q���
��%�������%Z������'�� Ethyl acetate – Hexane ���
�Z�q����Z�$?��|�\ �������������



83


��%���	$� IR, MS, NMR �����
%���
���������������<���������?���	 ���	�|��

�@��\�Q]	?\Z�Z�$? �
�Z�
�� ������$� 2.7 ��� ������$� 2.8

������$� 2.7 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\  Q
�-9,10 – �
���
���	���Q
	 -9,10-��	�


– �����, ��?��-Q��Q$	$� ��	���
�
\ (cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �
succinic anhydride)   �
% OCRMJ Domestic Microwave Reactor® ����������� 1,000 ��??\

�
����� 8 	��
 (Temp 160-172 oC)

�*��6��9��6:�:�,�V�&\6 (%)����
(���$) ������
� 1 ������
� 2 ������
� 3 ���
�%

8 60.98 59.82 59.76 60.19

������$� 2.8 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\  Q
�-9,10 – �
���
���	���Q
	 -9,10-��	�


– �����, ��?��-Q��Q$	$� ��	���
�
\ (cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �
succinic anhydride)   �
% OCRMJ Domestic Microwave Reactor® ����������� 600 ��??\ �
�

���� 8 	��
 (Temp 129-138 oC)

�*��6��9��6:�:�,�V�&\6 (%)����
(���$) ������
� 1 ������
� 2 ������
� 3 ���
�%

8 97.85 96.57 93.34 95.92

G�
�������� 262-265 oC (lit22 = 262-263 oC)

2.2.5.2  ���
������3�6 �$
-9,10 – 	
	Y�
�Z������$� -9,10-����
 – Z����, �����-���
�,�,� Z��	Y	
�
6 (cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, � succinic anhydride) �
�
����!� Seal tube

��?���'�	�������
�-8�-	����
��������	���������
��% OCRMJ Domestic

Microwave Reactor® �?'-8�����-	������@�$�$�$%��
% seal tube �
���|��<�$ 110-120 ��`�

�Q��Q
%� �
�Z�����
���
�� ������$� 2.9
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������$� 2.9 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\  Q
�-9,10 – �
���
���	���Q
	 -9,10-��	�


– �����, ��?��-Q��Q$	$� ��	���
�
\ (cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �
succinic anhydride)   �
%���-8� Seal tube (Temp 129-138 oC)

�*��6��9��6:�:�,�V�&\6 (%)����
(!������) ������
� 1 ������
� 2 ������
� 3 ���
�%

24 31.29 74.14 85.23 -

G�
�������� 262.5-265 oC (lit22 = 262-263 oC)

2.2.5.3  :�����
������ Spectroscopy

Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

IR (KBr) (�max, cm-1): 3100 (=C-H aro.), 1783(C=O), 1228 (C-O-C), 757, 923 (=C-H, oop)

cm-1   
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1H NMR (1H NMR 300 MHz)

1H NMR (300 MHz, CDCl3) 7.39-7.16 (m, 8H, ArH), 4.81 (d, 2H), 3.50 (d, 2H)
13C NMR (13C NMR 100 MHz)
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13C NMR (100 MHz, CDCl3) 45.85 (2C, C12, C14), 48.22 (2C, C11, C13), 124.23-127.11 (8C,

C1-C8), 138.21 (2C, C9-C10), 140.05 (2C, C15, C18), 170.07 (2C, C16, C17)

Mass Spectroscopy (GC-MS  Agilent 6890(GC)/HP 5975(MS))

EI, (70 eV) m/z 178 (100).

�'*�$� 2.5  Molecular structure of cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-a,b-succinic acid

anhydride showing 50% thermal ellipsoids with numbering scheme.
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������$� 2.10   Single crystal data and structural refinement details for cis-9,10-

dihydroanthracene-9, 10-endo �, �  succinic anhydride

Molecular formula C18 H12 O3

Formula weight 276.28

T (K) 293(2)

� (Mo K�, Å) 0.71073

Space group I a (No. 19)

a (Å) 11.0443(6)

b (Å) 9.2760(7)

c (Å) 12.8426(13)

� (o) 101.302(9)

V (Å3) 1290.17(18)

Z 4

Dcalc (g cm-3) 1.422

� (mm-1) 0.097

F000 576

	min, 	max 2.73, 25.25

Unique data 2284

R1 [I > 2
(I)], R2
0.0255, 0.0257

wR1, wR2 0.0639, 0.0641

S 1.053

Maximum and average shift 0.000

2.2.5.4  
��*:�����
���
�������
���>��'� @�$�$�$%��
�-8����������
� ���� 8 	��
 �����9-���@��\�Q]	?\Z�

Z�$?��|�\��
%���'�������@�$�$�$%�-	 Seal tube ������ Reflux �
%�
�����?�?'���������

-	������@�$�$�$%�9q� 180 ��� 360 ��'� ?�����
��
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2.2.6  ���
������3�6 ���,� -11 – ���6��������$���,�-9,11-	
	Y�
�-9, 10-������Z�
�����$�-11-���6����$��� (Methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-dihydro-9,10-
ethanoanthracene-11-carboxylate)

CH2

CO2MeCH2

MeO2C xylene
CO2MeMeO2C

+

2.2.6.1  ���
������3�6 ��7,�-11-(���6��������$��7,�)-9,11-	
	Y�
�-9,10-������Z�
�����$�-11-���6����$��� (Methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-dihydro-9,10-ethano
anthracene-11-carboxylate)  (General) �
�����!� Seal tube

 ���@�$�$�$%�����'����	���Q
	 1 ���� (5.7 �$��$���) ����
���$� �$?����	? 1.15  ����

(7.28 �$��$���)  �
%-8��Q�
	 (xylene) �@�	?���������% (5 �$��$�$?�) ���	��	��
���Q�	�?���	

���@-	���
 @�
�����
-���	'	 ����  Reflux  -	 seal tube?���-	 oil bath ?����$����� 48 8������

-����|��<�$�%<'�
�@����| 110 ��`��Q��Q
%� �����@�$�$�$%��$�	��
�
�������
��
�
��%��������

����Z$���� ���	��	��� crude reaction -������
��%������� Rotavapor ���� purify �
% column

chromatography (�����
 Anthracene 
��% Hexane 3 ���) ��]����?���
�?�������
%-8�

Dichloromethane ���@��\�Q]	?\Z�Z�$? �����
�������� 
�� ������$� 2.11

������$� 2.11  �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\  ��}$�-11-(���\�������Q
��}$�)-9,11-�


���
�-9,10-�����	��	���Q
	-11-���\���Q
��� (Methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-

dihydro-9,10-ethano anthracene-11-carboxylate)   �
%���-8� Seal tube  48 8������ (Temp

120 oC)

��?���'�	�
%

���

	.	.�
� purify

����

% yield m.p. Antioxidant

DPPH

1 : 1.2 1.22 64.21 147-149 non-active

1 : 1.3 0.65 34.21 145-151 non-active

1 : 1.3 1.45 76.00 151-153 non-active
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G�
�������� 149-151 oC (lit23 = 154-155 oC)

2.2.6.2  ���
������3�6 ��7,�-11-(���6��������$��7,�)-9,11-	
	Y�
�-9,10-������Z�
�����$�-11-���6����$��� (Methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-dihydro-9,10-ethano
anthracene-11-carboxylate)  (General) �
�����!� OCRMJ Domestic Microwave
Reactor®

8��� ��	���Q
	 1 ���� (5.7 �$��$���)   ����
���$� �$?����	? 1.15  ���� (7.28 �$��$

���)  ��-	��
��	����	�
  250  ��. �
%-8��Q�
	 (xylene) �@�	?���������% ( 5 �$��$�$?�)

-�'��'��	��'���]����@-	��
��	�������	����
�@-�'-	 OCRMJ Domestic Microwave

Reactor®  �	�������%-	��

��%���������	  ����\  2  @����|  2-3  	��
  ��
����

�	�?���	�>�����'���Q$��	-	����`���  ����������-������	�������������������������
�����

?'�� [  �
����������%�
��
�-	������?�	
��%���	$��������������Z$�����
�����?'�� [  �>���
<

@�$�$�$%��
���$
�q�	�'����<�|\������' ���� purify �
% column chromatography (�����


Anthracene 
��% Hexane 3 ���) ��]����?���
�?�������
%-8� Dichloromethane ���@��\�Q]	?\

Z�Z�$? �����
��������

:�����
����[�*+,�,�,��
��� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®

�
������������ 600,1000 ��??\ ���������'� 30 	��
 >��'���'��$
@�$�$�$%� (TLC Check)

2.2.6.3  ���
������3�6 ��7,�-11-(���6��������$��7,�)-9,11-	
	Y�
�-9,10-������Z�
�����$�-11-���6����$��� (Methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-dihydro-9,10-ethano
anthracene-11-carboxylate) �
���� Reflux

	����	���Q
	 1 ���� (5.7 �$��$���) ����
���$� �$?����	? 1.15  ���� (7.28 �$��$���)

�?$��Q�
	 (xylene)  >��'�� (@����| 5 �$��$�$?�)  Z����	-	��
��	����	�
 100 �$��$�$?�

���	��		���@?���8�
 Reflux ������  Reflux �@�	���� 24 8��������%-?�������	�?���	 ������


��|��<�$
��% Infrared thermometer  ?������Z�$?��|�\�
���$
�q�	�
% ���	$��������������

Z$���� (TLC)  ���-����Z�$?��|�\��$���}$� ��]����?���
�?�������
%-8� Dichloromethane ����

���������
��%���	$� IR, MS, NMR �����
%���
���������������<���������?���	 ���	�|

���@��\�Q]	?\Z�Z�$? �
�Z�
�� ������$� 2.12
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������$� 2.12  �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\  ��}$�-11-(���\�������Q
��}$�)-9,11-�


���
�-9,10-�����	��	���Q
	-11-���\���Q
��� (Methyl-11-(carbomethoxymethyl)-9,11-

dihydro-9,10-ethano anthracene-11-carboxylate)   �
%���-8�  Reflux   24 8������

�*��6��9��6:�:�,�V�&\6 (%)����
(!������) ������
� 1 ������
� 2 ���
�% ��
��������(ºC)

24 98.35 99.24 98.80 152-154

G�
�������� 152-154 oC (lit23 = 154-155 oC)

2.2.6.4  :�����
������ Spectroscopy

Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

IR  = (Nujol)�max 2900, 1740, 1720, 1460, 1170, 770 cm-1
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1H NMR (1H 400 MHz) Bruker

NMR(CDCl3)  � = 1.39, 2.73, 4.22, ABX system (JAB = 12.5 Hz, JAX = JBX = 3Hz)

     3H, Ha, Hb and Hx

         1.85, 2.82, AB system (JAB = 16 Hz), 2H, Hc

     3.44, s, 3H, OMed or OMee

     3.54, s, 3H, OMee or OMed

     4.29, s, 1H, Hy

     6.90-7.37, m, 8H, Ar-H

2.2.6.5  ����

��
����,�����������'��,
�3(24, 25)

����
���	
���-8�  2,2 – diphenyl – 1 – picrylhydrazyl  (DPPH)  radical  (�'*�$� 2.6)

Qq���@�	�	��<��$����
��'�	������9
%�8	$
�	q���
�
�'�� �@�	�
����	?\-	����
�����}$�?��	�	��<�

�$����������
�?������ �
%@�$�$�$%������$
�
��� DPPH ��
�
�� �'*�$� 2.7
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NN

NO2O2N

NO2

0

�'*�$�  2.6  �<?�������������  2,2 – diphenyl – 1 – picrylhydrazyl  radical  (DPPH)

NN

NO2O2N

NO2

0

..NN

NO2O2N

NO2

H NN

NO2O2N

NO2

H

.
+

-

H .

�'*�$�  2.7  ���������$
�
���  2,2 – diphenyl – 1 – picrylhydrazyl  radical  (DPPH)

���?��������|��>�$������\
��%���	$�  TLC  Screening  for  Radical

Scavensers �@�	���?��������|��>�$������\������?�	�>���
<�'������������\@�����-
���

����
�������
��}$�?��	�	��<��$���  �
�$}
�������
��'�% [  
��	
�

1. �?�
%��������%  2,2 – diphenyl – 1 – picrylhydrazyl  (DPPH)  -	����	��-���
����

������	@����|  0.2  mM �
%8��� DPPH �� 0.0789 ���� ����%-	����	�� ����@���

@�$��?�-	��
��
@�$��?�-���@�	 1000 ��.   

2. ��������
������
�%���
�����%-	����Q	 ���	�Z'	  TLC ��-������

3. 	�����@�8'-	 tank �
��?�
%��������������

�����@

4. 	���������� tank  �$�����-������-	?<�
<
���	

5. >'	�������%  DPPH  Qq���
�
�'���������	�Z'	  TLC  �
��?�
%��
�-	?�	���-������9q�

>%�%��>'	-���@�	�������]� [  ���������%'�-���Z'	  TLC  �@�%��8���$	�@

��'�
�

�
�'��

��� flavonoil
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�������� | ?����	'�������-
�]?���
��
��}$�?��	�	��<��$�����@��������������


�	>��	�
�'��  �	�����������
��
��}$�?��	�	��<��$��������@�$�$�$%����  DPPH  radical  ���-���


�'�����  DPPH  ��%�@  �q�@��������������
�������	>��	  silica  gel  �	�Z'	  TLC  ���

��������]	�
  |  ?����	'�	��	�@�	�
�
$����  crude ���>�88	$
	��	 [ �'�	>'	 DPPH  ���@  

(�'*�$� 2.8)

        �'�	>'	  DPPH ����>'	  DPPH

�'*�$�  2.8  ���z|�����Z'	  TLC  �'�	�������  spray  
��%  DPPH

�$}
�
����8$���|��>�$������\	
���8'�%-�������'�  crude  �
��
��������
���-
  �


��}$�?��	�	��<��$���  ���	��	�q�	���@�
�����}$����?��	�	��<��$����8$�@�$��|�$������\?'��@

2.2.6.5  
��*:�����
���
�������
���>��'� @�$�$�$%��
�-8��������� ��'��$
@�$�$�$%� (TLC Check) ������

@�$�$�$%�-	 Seal tube ������ Reflux �
��@��\�Q]	?\Z�$?��|�\�
�

 76-98% yields

��� Dienophile �@�	��<'�
�	'�����$
@�$�$�$%��
�

�
� �?'����
������ Microwave ��'��$


@�$�$�$%� �?'��$
@�$�$�$%��
�

��� General Method �
� 24-48 8������ ����	������� ����������	���

���������'�>
%�>��
������-��������� Form ?����	�
� Qq������
���	
� �
��
���-	��%���
���% ���

-8���	�����������	����� ��������??\�
��
� ��� Magnetron ���������������'�?]������� Qq����?���

�
������������?��
��	'	�	?'��@-	��%��
����

2.2.7  ���
������3�6���"��76�����,���
 ������������\��
 �		   9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$

�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone) ���   9,10-�
���
���	�

��Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Benzoquinone) �
%@�$�$�$%�
$��\ – ����
��\ (Diels – Alder) ����'����	���Q
	��� 1,4 �	@

����$�		 �������'����	���Q
	���>���-��	�Q��$�		   �
%-8��Q�
	�@�	?���������%   -	���

?����	'��
���$
������������

�
�'��
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q̀�z�	
��@�	������������\�
%    �$}
Q$�–�$�@� [  Reflux ���-8��������	'	
��%����`  �
%-8�

���
   Seal tube  : �'*�$� 2.9] ����>�����������
��������-	������������\�>���-���
�

�@��\�Q]	?\���Z�Z�$?����
���


2.2.7.1  ���
������3�6  9,10-	
	Y�
�Z������$�-9,10-����
-�����,�����-Z�*����,
���(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone) �
��,7$ Seal tube
(Reflux Z���!�������Z�#�
�������^ �
��!����
 Seal tube)

������������\����
��
%���	����	���Q
	 1.000 ���� (0.0056 ���) Z�����1,4 �	@

����$�		   1.0600  ����  (0.0067  ���)  �?$��Q�
	>��'�� (@����| 5.0 �$��$�$?�)   -	���


Q$�-�$��\ -�'��'��	��'���]����@ ���	��	��
���Q�	�?���	���@ @�
�����
Q$�–�$�@�-���	'	 ����

	���@?���-	�
�����\�
�-�'>�����	��%  ����%<'�	 hot plate >��������?�����|��<�$����
�100–110

��`��Q��Q
%� ����@�
-����'���'���]����	?��
�����@�	����@����| 24 8������ (�'* 2.9) ?���

�$�����-���%]	���	��	������� (�����]�) �
�������%<'
��%�
������
��	�>������������������
Q$�–

�$�@� ���	��	�]����������%�>����%�����Q�
	����
������
��	������Z�q�
��%�����������	���

�
����
�	�	��������?������Z�$?��|�\�
���$
�q�	�
%�������������Z$���� (TLC)

���������$
@�$�$�$%��
���$
�q�	-	�����	������������\��$
�q�	
���Z	��>?'��@	
�

++ Xylene,N2

OO
O

O

O

O

2.2.7.2  ���
������3�6  9,10-	
	Y�
�Z������$�-9,10-����
-�����,�����-�������,
���(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)  �
��,7$ Seal tube
(Reflux Z���!�������Z�#�
�������^ �
��!����
 Seal tube)

������������\����
��
%���	����	���Q
	 1.0001 ���� (0.0056 ���) Z�����>���-��	

�Q��$�		   0.9097  ���� (0.0084 ���) �?$��Q�
	>��'�� (@����| 5.0 �$��$�$?�) -	 ���
Q$�–

�$�@� -�'��'��	��'���]����@ ���	��	��
���Q�	�?���	���@ @�
�����
Q$�–�$�@�-���	'	 ����	��
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�@?���-	�
�����\�
�-�'>�����	��%  ����%<'�	 hot plate >��������?�����|��<�$����
�100–110 ��`�

�Q��Q
%� ����@�
-����'���'���]����	?��
�����@�	����@����| 24 8������ (�'*�$� 2.9) ?����$��

���-���%]	���	��	������� (�����]�) �
�������%<'
��%�
������
��	�>������������������
Q$�–

�$�@� ���	��	�]����������%�>����%�����Q�
	����
������
��	������Z�q�
��%�����������	���

�
����
�	�	��������?������Z�$?��|�\�
���$
�q�	�
%�������������Z$���� (TLC)

���������$
@�$�$�$%��
���$
�q�	-	�����	������������\��$
�q�	
���Z	��>?'��@	
�

+Xylene,N2

O

O

+

O

O

O

O
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�'*�$� 2.9 �����
?�����@��|\�$}
 Seal tube

2.2.7.3   ����[����
��:�,�V�&\6�$�	
�G�����
������3�6��,
��7,`
���Z�$?��|�\ (crude) �
��
����������������\��������$}
	�������-����$���}$�

(purification) �
%-8����	$������	\������������� (Column chromatography) ����������	\

����@�%�Qq����-8������	\�	�
���	Z'�	`<	%\���� 1 	$��%�� 30 �Q	?$��?�-8�������
�����?��
<


Q�� (Absorbent) ��� Q$�$��������-8����������	�
�����?��8� (Eluent) �������Q	 ��� ���}$���Q$

�?� (��?���'�	 0.95 ?'� 0.5: �������������������\ 9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-���

��,��?��-�	@����$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)  ����
�

��?���'�	 0.80  ?'�  0.20  :  �������������������\ 9,10-�
���
���	���Q
	-9,10- ��	�
-���

��,��?��-��	�Q��$�		)  

���	?�	������-����$���}$�����
%��$�����    �������Z�q�������Z�$?��|�\�
��
������


��%?���������% ���	��		���@����%�	�
���z|��@�	���������	
��%�����������	����
����


�		���������%�
��
���-	�����	\�
��?�
%��������  ���	��	������8�
��%����Q	�%'����
��]��>���

��'�����	���Q
	�
���������������@�$�$�$%�����'�	 �������	��	������8��
%-8�����Q	�����

�}$���Q$�?��
��?�
%���� �>�����'���?���
����?����������� ���	?�	�����]����	��	����������]�

�������%�
�Z'�	�����	\�����
��%���
�
����	�
����@����| 30 ���
   ���	��		�����

����%-	���
�
������
��
���%�
���]���� ��?������Z�$?��|�\�
���$
�q�	�
%���	$������

��������Z$����   9����'>��'��
���������%<'�]�q������9�%�
��]��������%��������	\�
�  (�?'

9�����>��'��
���������%<'�]��������]�?'��@����������?������
���$}
�������?�	)

���	?�	��
���% 	�����
�
����
���]��������%���������
���$�����-��?���������%

����%��� �@�>���-������������	����������%����q�	����	���������%-	���
�
����?'��

���
�@������?�������
%�������������Z$�����
������   ���]������������%����
�
����
�

�������
 (spot test) ��
�

%��
��
�'�?����	������
��%��	�������	��	 	���@����������%?�����

����%��� ����Z�q��
��
�����	���@
<
����8��	
��%@������
�	�<�	��Z�q��@�
�����|����?$���

���
  �
%�������
��������    ���>$�<�	\������z|\������
�
%���	$������@�������@�  
��

	
�   FT-IR,  1H – NMR, 13C-NMR ��� MS

2.2.7.4 :����
������3�6���"��76�����,��� �
��,7$ Seal tube
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�������
������������������\  9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��- 

�	@����$�		  �
%�$}
��� Seal tube>��'��
����Z�$?��|�\�	��  1.6300  ����  �$
�@�	

�@��\�Q]	?\���Z�$?��|�\��'����  86.24  �@��\�Q]	?\ (������
� 3  ������$� 2.13)

�'�	������������\  9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		

(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)   �
%�$}
��� Seal tube  >��'��
�

���Z�$?��|�\�	��  0.1270  ����  �$
�@�	�@��\�Q]	?\���Z�$?��|�\��'����   7.96  �@��\�Q]	?\  

(������
�  3  ������$� 2.13)

������$� 2.13 �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\�	�>�	}\�����$�		  ��� 9,10-�
���
���	�

��Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Naphtroquinone)   ��� 9,10-�
���
���	���Q
	-9,10- ��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		  �
%

�$}
��� Seal tube

�*��6��9��6:�:�,� ( % )

���$��[�*j,�,�,��

���8��$� 1 ���8��$� 2 ���8��$� 3 �=�$��
�	@���$�		 + ��	���Q
	  * 79.08 82.59 86.24 82.64

��	�Q�$�		 + ��	���Q
	 * 4.72 5.40 7.89 6.00

*  �,7$ Seal tube (  Reflux Z���!�������Z�#�
�������^ �
��!����
 Seal tube)

����
����
��!�	������� "��#� 	�#��,
*+,�,�,��

G�
��������
����
���������
%-8������������
��������>��'���� 9,10-�
���
���	���Q
	-

9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Naphtroquinone)   �
����������\�
�����$}
 Seal tube�
��
����������'���� 204-210  ��`�

�Q��Q
%� (lit 24 = 209-212 ��`��Q��Q
%�) �'�	���   9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-���

��,��?��-��	�Q��$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)   �
��
����

������������\�
%�$}
��� Seal tube�
��
����������'����   208-216  ��`��Q��Q
%�  (lit 24 =
207-210 ��`��Q��Q
%�)
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2.2.7.5  ����'����
�*����
��*U���  9,10-	
	Y�
�Z������$�-9,10-����
-�����,��
���-  Z�*����,��� (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)  �
��,7$
Seal tube

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17

19

20

21

22

23

24

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

(4)

������$�  2.14  ����<��@�?�	 	$����
%�\ ����	?$� ���Q�		Q\��@�?������  9,10-�
���
�

��	���Q
	- 9,10-��	�
-�����,��?��- �	@����$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-

�,�-Naphtroquinone)

Chemical  shift  ( ppm ) Assignment
1.60

6.00

7.00-7.60

2H, H2  ��� H4

2H, H1  ��� H3

8H,  Ar-H

������$�  2.15   ����<�����9
����8	$
���������	����$	�����
��@�?������  9,10-�
���
�-

��	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-

�,�-Naphtroquinone)

Wave  number  ( cm-1 ) Functional  group
3000

1658.3

=C-H  of  aromatic stretch

                 C=O  stretch
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11457.9,1294.6

709.1,597.6

                 C=C of  aromatic stretch

         =C-H  out  of  plane of  aromatic

������$�   2.16  ����<����\��	-13 	$����
%�\ ����	?$� ���Q�		Q\��@�?������ 9,10-�
���
�-

��	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-

�,�-Naphtroquinone)

Chemical  shift  ( ppm ) Assignment
45.85

48.22

124.67-126.65

128.38-138.89

143.91-154.28

181.53

2C, C9  ��� C10

2C, C15  ��� C24

8C,  C1-C8

4C, C17  ��� C22

4C, C11  ��� C14

2C, C16  ��� C23

������$�   2.17   ����<������@�����$�?��\��@�?������ 9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	-

�
-�����,��?��-�	@����$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)

m/z  (���/*�3G�) Intensities
336

178

10 (M+)

100

�@�?�	  	$����
%�\  ����	?$�  ���Q�		Q\��@�?������  9,10-�
���
���	���Q
	-

9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Naphtroquinone)   ��
�
���'*�$�  2.12

�$	�����
��@?������   9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$-

�		  ��
�
���'*�$�  2.13

���\��	-13  	$����
%�\  ����	?$�  ���Q�		Q\��@�?������  9,10-�
���
���	���Q
	-

9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Naphtroquinone)   ��
�
���'*�$�  2.14
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��� ��@�����$�?��\��@�?������  9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��- 

�	@����$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)  ��
�
���'*�$�  
2.15

DEPT  ��@�?��������   9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@��

��$-�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone) ��
�
���'*�$�  2.16

�'*�$� 2.12  �@�?�	 	$����
%�\ ����	?$� ���Q�		Q\��@�?������ 9,10-�
���
���	���Q
	- 

9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Naphtroquinone)

impurityimpurity

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17

19

20

21

22

23

24

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

(4)
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�'*�$�  2.13   �$	�����
��@?������  9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@

����$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17

19

20

21

22

23

24

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

(4)

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

1
2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17

19

20

21

22

23

24

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

(4)
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�'*�$�  2.14  ���\��	-13  	$����
%�\  ����	?$�  ���Q�		Q\��@�?������ 9,10-�
���
���	���

Q
	-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Naphtroquinone)

�'*�$�  2.15  ��� ��@�����$�?��\��@�?������  9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-����� 

��?��-�	@����$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17

19

20

21

22

23

24

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

(4)

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17

19

20

21

22

23

24

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

(4)anthracene
       336

CH  Carbon

All Protonated  Carbon

CH2  Carbon  **

CH 3 Carbon   **



103

�'*�$�  2.16   DEPT ��� 9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-�	@����$�		

(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Naphtroquinone)    (**  ��'@����>
�)

2.2.7.6  ����'����
�*����
��*U���  9,10-	
	Y�
�Z������$�-9,10-����
-�����,��
���-�������,���(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)   �
��,7$ Seal 
tube

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17
19

20

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

H
H

(5)

(4)

(6)

������$� 2.18   ����<��@�?�	 	$����
%�\ ����	?$� ���Q�		Q\��@�?������ 9,10-�
���
���	-

���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Benzoquinone)

Chemical  shift  ( ppm ) Assignment

3.80-4.20

5.70-5.90

6.90-7.30

2H, H(5) – H(6)

4H, H(1) – H(4)

8H,  Ar-H

������$�  2.19    ����<�����9
����8	$
���������	����$	�����
��@�?������ 9,10-�
���
�-

��	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-

�,�-Benzoquinone)

Wave  number  ( cm-1 ) Functional  group

3000

1680

1420,1200

=C-H  of  aromatic stretch

                 C=O  stretch

                 C=C of  aromatic stretch
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750,689          =C-H  out  of  plane of  aromatic

�@�?�	  	$����
%�\  ����	?$�  ���Q�		Q\��@�?������ 9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-

��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)    

��
�
�� �'*�$�  2.17
�$	�����
��@?������  9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$-

�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)   ��
�
�� �'*�$�  2.18

�'*�$�  2.17  �@�?�	  	$����
%�\  ����	?$�  ���Q�		Q\��@�?������  9,10-�
���
���	���Q
	-     

9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		  (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Benzoquinone)

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17
19

20

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

H
H

(5)

(4)

(6)
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�'*�$�  2.18   �$	�����
��@?������   9,10-�
���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q

��$�		 (9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-Benzoquinone)

2.2.7.7  
��*:�����
���
�������
���>��'� @�$�$�$%��
�-8��������� ��'��$
@�$�$�$%� ������������\  9,10-�


���
���	���Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��- �	@����$�		  �
%�$}
��� Seal tube>��'��
�

�@��\�Q]	?\���Z�$?��|�\��'����  86.24  �@��\�Q]	?\ �'�	������������\  9,10-�
���
���	���

Q
	-9,10-��	�
-�����,��?��-��	�Q��$�		(9,10-Dihydroanthracene-9,10-endo-�,�-

Benzoquinone)   �
%�$}
��� Seal tube  >��'��
��@��\�Q]	?\���Z�$?��|�\��'����   7.96

�@��\�Q]	?\

��� Dienophile ���'� Quinone �@�	��<'�
�	'�����$
@�$�$�$%��
�

�
� �?'����
������

Microwave ��'��$
@�$�$�$%� �?'��$
@�$�$�$%��
�

��� General Method �
� 24-48 8������ ����	����

��� ����������	������������'�>
%�>��
������-��������� Form ?����	�
� Qq������
���	
� �
��
���

-	��%���
���% ���-8���	�����������	����� ��������??\�
��
� ��� Magnetron ���������������'

�?]������� Qq����?����
������������?��
��	'	�	?'��@-	��%��
����

H
H

H

HHH
H

H

H

H H

H
1

2
3

4
5 6

7

8

9

18 O

O

17
19

20

(1)

10

11

12 13

14

15
16

(2)

(3)

H
H

(5)

(4)

(6)
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2.2.8  *+,�,�,�������,

��*�3����!,����� (Complexation)

2.2.8.1 ���
������3�6 �,��6 ������$�������� (zinc monoglycerolate or ZMG) (�'*�$�
2.19)

CH2 OH

CH

CH2
OH

OH + ZnO CH

CH2 OH

CH2 O

O

Zn + HO
2

glycerol                           zinc oxide           zinc monoglycerolate (ZMG)

�'*�$� 2.19  ������������\ zinc monoglycerolate

2.2.8.2  ���
������3�6�,��6 ������$�������� (zinc monoglycerolate) �
���� Reflux
8���Q$��\����Q
\ (ZnO)  5  ���� (0.06145 ���)  -�'��-	��
��	����	�
 500 ��.

�?$���
�Q���� (C3H8O3) 50 ���� (0.5429 ���) Z����������'�	����
��%��	 ������ Reflux

(290 ��`��Q��Q
%�)  �@�	���� 40 	��
�$��-���������%>���'	 ���	��	����-	�
�����\  250 ��.

�
��
	�������	@�$��?� 150 ��. ����?���	
��%�����������
<
��^^���` ����?���	
��%	�������	

3 �����  ������� 50 ��. ���	��		����?�?���	-	����	�� ����Z�q�
��%�����������
<


��^^���`�
������ ����?���	
��%	�������	 3 ����� ������� 5 ��. 	��Z�q��
��
��@���
���|��<�$ 80

��`��Q��Q
%� 	���@>$�<�	\������z|\  ������
�
%�������
�������� (melting point) ���-8�

���	$������@��?����@� �
���' �$	�����
��@��?����@� (FT-IR)  ���	$����
%�\ ����	?$� ���Q

�		Q\��@��?����@� (NMR)  ���	��	���	�|���@��\�Q]	?\Z�Z�$?�
��
�  
��������$� 2.20
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������$� 2.20  �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\ Q$��\ ���	��
�Q������ (zinc 

monoglycerolate or ZMG) �
%��� Reflux �
����� 40 	��


������
�

		.Q$��\ -

����Q
\

(����)

��� Q$��\ -

����Q
\

(���)

		. Q$��\ ���	-

��
�Q������

(����)

��� Q$��\ ���	-

��
�Q������

(���)

�@��\�Q	?\

Z�Z�$?

(�@��\�Q	?\)

����

(	��
)

1 5.0023 0.06147 8.9398 0.05754 93.59 40.0

2 5.0019 0.06147 8.8214 0.05678 92.36 40.0

3 5.0021 0.06147 8.9126 0.05736 93.31 40.0

���
�% 5.0021 0.06147 8.8913 0.05723 93.09 40.0

2.2.8.3  ���
������3�6 �,��6  ������$�������� (zinc monoglycerolate) �
��!� OCRMJ
Domestic Microwave Reactor®

    8���Q$��\����Q
\  (ZnO)  5 ���� (0.06145 ���) -�'��-	��
��	����	�
 500 ��.

�?$���
�Q���� (C3H8O3)  50 ���� (0.5429 ���) Z����������'�	����
��%��	����-�'��'��	��'

���]�   ��-	��
��	��� ����	���@-�'-	 OCRMJ Domestic Microwave Reactor® ��
����

�	�?���	����<��@����-	��
��	����>�����'����`��� ���	��	������-������	�����������

��������������
������������ 1,000 ��??\ �@�	���� 1.0 	��
 ����@�
���������	�%<'?��
 �$�����

����%-��>���'	�
���|��<�$���������'��	��'���]�����������������%��-	�
�����\�	�
 250

��. �
��
	�������	@�$��?� 150 ��. �$��-��?�?���	  ����?���	
��%�����������
<
��^^���`

����?���	
��%	�������	������� 50 ��.  3  ����� 	��?���	�
��
���?�?���	-	����	���
������

��������Z�q�
��%�����������
<
��^^���` ����Z�q�
��%	�������	������� 5 ��.  3  ����� ���Z�q�

�	���
�z����	���@���
� 80 ��`��Q��Q
%� 	���@>$�<�	\������z|\������
�
% -8����	$����

��@��?����@� ��� �$	�����
   ��@��?����@� (FT-IR) �@�	���� ���	�|���@��\�Q]	?\Z�Z�$?

����������
���Q����
%������-������	���������@�	���� 2.0, 3.0, 4.0 ��� 5.0 	��
?�����
��


�� ������$� 2.21
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�������
����
%�����%����
���������
������������ 450, 600, 850 ��� 1,000 ��??\         

�@�	���� 5.0 	��
 -��Z�
�� ����� 2.21
������$� 2.21  �@��\�Q]	?\Z�Z�$?���������������\ Q$��\ ���	��
�Q������ (zinc

monoglycerolate or ZMG) �
%-8� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®   �
������������

?'�� [ �@�	���� 5.0 	��


��������

���

(��??\)

		.Q$��\ -

����Q
\

(����)

���Q$��\ -

����Q
\

(���)

		. Q$��\ ���	-

��
�Q������

(����)

��� Q$��\ ���	-

��
�Q������

(���)

�@��\�Q	?\

Z�Z�$?

(�@��\�Q	?\)

����

(	��
)

450 5.0021 0.06147 6.2111 0.03998 65.03 5.0

600 5.0031 0.06148 7.1558 0.04606 74.91 5.0

850 5.0026 0.06148 7.6798 0.04943 80.40 5.0

1,000 5.0042 0.06150 9.0136 0.05801 94.33 5.0

������$� 2.22  �@��\�Q]	?\Z�Z�$?-	������������\ Q$��\ ���	��
�Q������ (zinc

monoglycerolate or ZMG) �
%-8� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®   1,000 ��??\ �
�

����?'��[

������
�

		.Q$��\-

����Q
\

(����)

���Q$��\-

����Q
\

(���)

		. Q$��\ ���	-

��
�Q������

(����)

��� Q$��\ ���	-

��
�Q������

(���)

�@��\�Q]	?\

Z�Z�$?

(�@��\�Q	?\)

����

(	��
)

1 5.0048 0.06151 5.5837 0.03594 58.43 1.0

2 5.0022 0.06147 6.1808 0.03978 64.71 2.0

3 5.0030 0.06148 6.9348 0.04463 72.59 3.0

4 5.0051 0.06151 8.1605 0.05252 85.39 4.0

5 5.0042 0.06150 9.0136 0.05801 94.33 5.0
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������$� 2.23  �@��\�Q]	?\Z�Z�$?-	������������\ Q$��\ ���	��
�Q������ (zinc

monoglycerolate or ZMG) �
%-8� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®  450 ��??\ �
�

���� 5.0 	��
 ��� 10.0 	��


������
�

		.Q$��\ -

����Q
\

(����)

���Q$��\-

����Q
\

(���)

		. Q$��\ ���	-

��
�Q������

(����)

��� Q$��\ ���	-

��
�Q������

(���)

�@��\�Q]	?\

Z�Z�$?

(�@��\�Q	?\)

����

(	��
)

1 5.0021 0.06147 6.2111 0.03998 65.03 5.0

2 5.0008 0.06146 8.2844 0.05332 86.76 10.0

Mp > 250 oC

2.2.8.4   :�:�����
������ Spectroscopy ��� �,��6 ������$�������� (zinc
monoglycerolate or ZMG)

CH

CH2 OH

CH2 O

O

Zn

zinc monoglycerolate or ZMG
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������$� 2.24  ����<�����9
����8	$
���������	����$	�����
��@�?������ Q$��\ ���	��
�Q���

��� (zinc monoglycerolate or ZMG) ������ Reflux

Frequency (cm-1) Functional group

3423.8

2935.8 , 2882.9 , 2846.0

1274.6 , 1237.4 ,1124.6

990.5

876.5

O-H stretching

C-H stretching

C-O  stretching

C-C stretching

C-O  stretching

Infrared Spectroscopy (FT-IR Perkin Elmer)

����
����
��,7$ General Refluxing
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����
����
��!� OCRMJ Domestic Microwave Reactor®


������}��
�'*�$� 2.20 IR Spectrums ������Z�$?��|�\�
��
��������
���?'��[
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2.2.8.4 
��*:�����
���
�������
���>��'� @�$�$�$%��
�-8����������
� ���� 5 	��
�
������������ 450-1000 W

�����9-���@��\�Q]	?\Z�Z�$?��|�\��
%���'�������@�$�$�$%��
%��� Reflux �
%�
�����?�?'��

�������-	������@�$�$�$%�9q� 8 ��'�

2.3 ����
��Z�3
��	�$��%8$�		
� �
�Z�����
���?����?9�@�����\ ����
����	'�>�-�-	��
���	q�� ���

�
� Out put ��� International Paper ?�������	�������^^� �?'�
��@����\ ��������	��	���� Z<�

�
������	�$��% ����	-	��%������
����	��$	�@ ��� 1 @� Qq������
����
@�^���%'����� �	�������

��%������
��
����	 �����@����|�
������
 ���?���?
>$�>\-	�������
��
 Impact ?������	


���� ���-�����@�$�$�$%� ���@�^���
�%����'�
�������@ ?����������$��%?'��@��%���� �	q��

Facilities �
���'

 �]�@�	��@����\�%'����� 
������]	�
����Z�����
��� �
�������� NMR �
�-8� �


�%'��	��% 3 %
���� �>���?����'��@�
����
�����$�%���%���	[ ���-8�����	�	-	����
�Z����

�
���������	�� �>�������$������\

-	����$��%-	 Phase ?'��@ ���
�����Z	��������	-��' �
%�>$����%������
��������

�������Z	��������	-����
��������@�^���
$��
���%���
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Abstract

A facile synthesis and crystal structure of cis -9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �  succinic

anhydride from the reaction of anthracene and maleic anhydride in xylene in a short time and high

yield using a modified commercial domestic microwave oven is reported.
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Commercial microwave ovens are now widely accepted as safe and convenient devices in

the kitchen. The magnetrons in these ovens are set at the frequency of 2450 MHz for raising the

temperature of water molecules through an efficient absorption of microwave energy.

1

 In 1986,

Gedye et al.2, 3

 and Giguere et al.4, 5, 6

 demonstrated that many organic reactions can be conducted

very rapidly under microwave irradiation. Since then, several other groups have described

accelerated organic reactions under microwave heating [include the work of J. Berlan and S.-T.

Chen here].

7, 8

 Some reactions have been reported using  modified  domestic microwave ovens.

9

The methods which have been developed for the preparation of cis-9,10-

dihydroanthracene-9,10-endo �, �  succinic anhydride involve heating a mixture of anthracene

and maleic anhydride in a high boiling point solvent at reflux temperature.

10

 This is a tedious

procedure and requires long reaction times in order to obtain the final compound in high yield.

We report here a facile synthesis and the crystal structure of cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-

endo �, �  succinic anhydride from the reaction of anthracene and maleic anhydride in xylene

solution in a short time and high yield using an modified commerical domestic microwave oven

with a developed control software.

In the reactions reported herein, we have used an apparatus modified by our group. It is a

domestic microwave oven perforated on the top to accommodate a reflux condenser and with a

10-cm pipe to avoid microwave leakage. The turnable dish was replaced by a magnetic stirrer.

The microwave apparatus was equipped with an infrared temperature detector and had full control

of times and incident power through a remote manual control box. For automatic control, special

software was developed using Microsoft Visual Basic (version 5) to control the step power and

time by program setting via the micro controllers.

11

 The software can create a time program, save

methods, and the precise conditions of  the reaction.

It was found that when a mixture of anthracene and maleic anhydride in xylene, an

excellent energy transfer medium, was irradiated (800 W) in a microwave oven for 8 min, cis-9,

10-dihydroanthracene-9, 10-endo �, �  succinic anhydride was obtained in 93-97% yield. The
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temperature during microwave irradiation was recorded using an infrared thermometer (129-138

C

o

).  For comparison purposes, this reaction was repeated in a sealed tube using the same mole

ratio of reactants. The sealed tube was dipped in to an oil bath (100-110 C

o

) and left stir for 24

hrs. After purification, cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �  succinic anhydride was

obtained in 74-85% yield (Scheme 1). In both methods, the products were identified by their

spectroscopic properties which compared favorably with that reported in the literature.

10
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+
O OO

O

O

O

8 min

MW Irrad.
93-97%

24 hr

sealed tube
74-85%

Scheme 1.  Diels-Alder reactions of anthracene and maleic anhydride under differencent

                        reaction conditions.
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The molecular structure of cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �, �  succinic anhydride

was solved and refined in a non-standard monoclinic Ia space group with refined cell parameters

a = 11.0443(6), b = 9.2760(7), c = 12.8426(13) Å and  � = 101.302(9)

o

 with the final refinement

R

1

 = 0.0255 and wR

2

 = 0.0641. Figure 2 shows the finally refined molecular structure with 80%

thermal ellipsoids. The molecule consists of three rings of which the middle ring was edge-shared

to the two adjacent rings in a non-coplanar arrangement within the ring with the intra-molecular

bond angles of C8-C1-C13 and C9-C3-C17 equal to 106.86(11)

o

 and  107.09(11)

o

 respectively.

This results in half of the middle ring to be nearly co-planar with the adjacent ring on one side,

and another half with another ring on the other side. The dihedral angles of C3-C17-C8-C8 and

C3-C9-C13-C10 are 178.53(12)

o

 and 178.67(12)

o

 respectively. The other edge of the bending ring

is connected to the five membered- ring of succinic acid anhydride, in also a non-coplanar fashion

with the dihedral angle between C11-C2-C1-C13 and C9-C3-C4-C18 of 58.13(13)

o

 and 58.86(14)

o

 respectively. The refined structure agrees well with the structure reported by D. Delgado et al. 12

as a new non-centrosymetric monoclinic polymorph of cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-endo �,

�  succinic anhydride, in which the sample was obtained via  a different synthetic method.

A typical single crystal sample of round and colorless habit with the dimensions of 0.34 x

0.26 x 0.18 mm

3

 was carefully chosen for the single crystal X-ray diffraction analysis. The

intensity data were collected on Bruker SMART CCD diffractometer with graphite-

monochromated Mo K� (� = 0.71073 Å) radiation at temperature of 293�2 K. A hemisphere of

data was collected using a narrow-frame method with scan widths of 0.30

o

 in �. Data processing

was accomplished with the Bruker SMART program and the intensity was corrected with the

multi-scan method. 

13, 14

 The structure was solved and refined by direct method and successive

different Fourier map using SHELXS-97

15

 and SHELXL-97

16

 via the WinGX

17

 program

interface. All non-hydrogen atoms were located from different Fourier maps and refined
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anisotropically, whereas the hydrogen atoms were located geometrically and refined using a

riding model provided by the SHELXL-97 program. The structural deduction and refinement

details are summarized in Table 1.

Table 1. Single crystal data and structural refinement details for cis-9,10-dihydroanthracene-9,
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10-endo �, �  succinic anhydride

Molecular formula C

18

 H

12

 O

3

Formula weight 276.28

T (K) 293(2)

� (Mo K�, Å)
0.71073

Space group I a (No. 19)

a (Å) 11.0443(6)

b (Å) 9.2760(7)

c (Å) 12.8426(13)

� (

o

)
101.302(9)

V (Å3

) 1290.17(18)

Z 4

D

calc

 (g cm

-3

) 1.422

� (mm

-1

)
0.097

F000 576

	min, 	max
2.73, 25.25

Unique data 2284

R

1

 [I > 2
(I)], R

2

0.0255, 0.0257

wR

1, 

wR

2

0.0639, 0.0641

S 1.053

Maximum and average shift 0.000
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Figure 2. Molecular structure of cis-9,10-dihydroanthracene-9,10-�,�-succinic acid anhydride

showing 50% thermal ellipsoids with numbering scheme.
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Spectroscopic Procedures:

1

H NMR(400 MHz) and 

13

C NMR(100 MHz) experiments were carried out on a Bruker AM 400

spectrometer in CDCl

3

 solution ; IR spectrum was recorded on a Perkin Elmer FT-IR

spectrometer ; mass spectrum was recorded on a Perkin-Elmer GC/MS .

General Procedure for the Synthesis of cis-9,10- dihydroanthracene-9,10-endo �, �  succinic

anhydride

(a) By using a modified commerical domestic microwave oven

(http://www.science.mju.ac.th/chemistry/research/weerachai/reactor_eng.htm): A mixture of

anthracene (1 g, 5.6 mmol), maleic anhydride (0.823 g, 8.4 mmol) and xylene (5 mL) contained in

a 100 ml round bottom flask was placed in the modified microwave oven. A condenser was

attached and the solution was subjected to irradiation of 800 Watt for 8 min. It was then allowed

to cool to room temperature. The product was purified according to the report of Bachmann et

al.10

 After recrystallization from MeOH, colorless needles were obtained (1.512g, 97.85% yield),

m.p. 262-265 

o

C (Lit.

10

 262-263 

o

C). IR (KBr) (�
max

, cm

-1

): 1228 (C-O-C), 1475 and 1655 (C=C

Ar.), 1783 (C=O), 3100 (=C-H Ar.); 

1

H NMR �: 3.51 (2H, s, 2CH), 4.80 (2H, s, 2CH), 7.16-7.39

(8H, m, Ar-H); 

13

C NMR �: 45.9 (CH), 48.2 (CH), 124.2-127.1 (ArCH), 138.2 (ArC), 140.1

(ArC), 170.1 (C=O); MS (EI) m/z : 276 (18), 203 (19), 178 (100), 149 (67)

(b) By using a sealed tube : A mixture of anthracene (1 g, 5.6 mmol), maleic anhydride (0.823 g,

8.4 mmol) and xylene (5 mL) were placed in a 38 mL,  20.3 cm long pressure tube  (Aldrich). The

sealed tube was dipped in to anoil bath at 100-110 

o

C and left to stir for 24 hrs. After purification

and recrystallization from MeOH, colorless needles were obtained (1.317g, 85.2% yield), m.p.

262-264 

o

C.
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Introduction

A considerable amount of research has been devoted to the synthesis of 9,10-dihydro-9,10-

ethanoanthracene-11-carboxylic acid methyl ester, a starting material used in many synthetic routes

[1]. In 1986, Gedye et al. [2,3] and Giguere et al. [4-6] demonstrated that a wide variety of organic

reactions can be conducted very rapidly using microwave irradiation. Since then, several other groups

have described accelerated organic reactions [7,8,9], but no study of the microwave-assisted synthesis

of 9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid methyl ester has been reported. We wish to

report herein a facile high yielding synthesis of this compound in a short time using a modified

commercial domestic microwave oven controlled via software developed in this laboratory.
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Results and Discussion

In the reaction reported herein we have used an apparatus devised by our group. It consists of a

modified domestic microwave oven perforated on the top to accommodate a reflux condenser and a

10-cm pipe to avoid microwave leakage. Additional modifications include: replacement of the

turntable with a magnetic stirrer and addition of an infrared temperature detector and a computer-

driven remote for the control of time and incident power. For automatic control, special software was

developed using Microsoft

®

 Visual Basic

®

 (version 5) to control the step power and time by program

setting via the micro controllers [10]. The software can create timer programs, save methods, name and

precisely control the reaction conditions (Figure 1).

 Figure 1. A modified commercial domestic microwave oven, control box and software.

  

It was found that when a mixture of anthracene (1) and methyl acrylate (2) in xylene (an excellent

energy transfer medium) was irradiated (1000 W) in a microwave oven for 6-8 min, compound 3 was

obtained in 70-85% yield. The temperature during microwave irradiation was recorded using an

infrared thermometer (266-280°C). The classical methods using a sealed tube and general refluxing

were also performed using the same molar reagent ratios. The sealed tube was dipped in an oil bath

(120°C) and left stirring for 24 hrs, while 48 hrs (120°C) was used for the refluxing method. After

purification, compound 3 was obtained in 81 and 84% yield, respectively (Scheme 1). Comparisons

between times, temperature and yields are summarized in Table 1. The product 3 was identified by

comparing its physical and spectroscopic properties with literature values [11].

Scheme 1.

CO2Me
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70-85%

81%

84%

1 2 3
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Table 1. Comparison between methods, times, temperatures and yields.

Method Reaction Time (min) Temperature (

o

C)

[a]

Yield (%)

Microwave irradiation 6-8 266-280 70-85

Sealed tube 1440 120 81

General refluxing 2880 120 84

[a] : Measured by infrared thermometry.

Conclusions

In summary, we have developed a facile synthesis in a short time and with high yield of the useful

starting material 9,10-dihydro-9,10-ethanoanthracene-11-carboxylic acid methyl ester using a modified

commercial domestic microwave oven.
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Experimental

General

1

H-NMR spectra (400 MHz) were obtained in CDCl

3

 solution using a Bruker AM 400

spectrometer. Proton chemical shifts (�) are reported in parts per million relative to Me

4

Si (�= 0). The

IR spectrum was recorded on a Perkin Elmer FT-IR spectrometer. All reagents and chemicals were

obtained from Aldrich Chemical Company.

General synthetic procedure

Caution: When carrying out microwave-heated reactions in the reactor, sudden boiling of some
liquid may occur [12]. Do not heat any flammable liquids or solids, hazardous substances or
radioactive materials in any type of microwave oven, whether domestic or laboratory-type. Do not
heat sealed containers in the microwave reactor. The reactor must be electrically grounded and
connected using a properly rated three-pin cord and plug. It is recommended to carry out the reactions
while microwave reactor is kept in an efficient fume hood.

A mixture of anthracene (2.5 g, 14 mmol), methyl acrylate (1.53 g, 17.8 mmol) and xylene (15 mL)

contained in a 100 mL round bottomed flask was placed in the modified microwave oven, the flask

was connected to a condenser and subjected to 1000W irradiation for the appropriate time, then it was

allowed to cool to room temperature. The product was purified according to the simple method

previously reported by W. Phutdhawong et al. [1a].

 

 The pure product was recrystallised from MeOH
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as colourless crystals (1.25 g, 85%). M.p. 117°C (Lit. [11] 117°C); IR (KBr) (�
max

, cm

-1

): 3100 (=C-H

arom.), 1725(C=O), 1460(C=C arom.), 1200 (C-O-C); 

1

H-NMR (CDCl

3

) 7.42-7.37 (m, 4H, ArH),

7.38-7.00 (m, 4H, ArH), 4.68 (d, 1H, ArCHCHCOOCH

3

), 4.26 (t, 1H, ArCHCH2), 3.54 (s, 3H,

COOCH

3

), 2.93 (m, 1H, CH

2

CHCOOCH

3

), 2.00 (m, 2H, CHCH

2

CHCOOCH

3

). The sealed tube and

general refluxing methods were also carried out using the same molar ratios of reagents.
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