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Notiz zur Darstellung von 1 .l'-Carbonyl-di-imidazol 
Aus dem Organisch-Chemischen Institut der Universitat Heidelberg 

(Eingegangen am 15. Juli 1963) 

1.1'-Carbonyl-di-imidazol hat als Reagens zur Synthese von Peptiden, Aldehyden und an- 
deren Verbindunggruppen prliparatives Interesse gefundenl). Da bei der Nacharbeitung der 
friiher von uns zur Darstellung dieser Verbindung angegebenen VorschriPten23) offenbar 
gelegentlich Schwierigkeiten auftreten, geben wir folgendes verbessertes Darstellungsver- 
fahren an, das sich in unserem Laboratorium in vielen Versuchen ausgezeichnet bewilhrt hat. 

1.1'-Carbonyl-di-imidasol: Ein kalibrierter 500-ccm-ScW-Tropftrichter mit Gasein- 
leitungsrohr (Fritte) wird mit 200 ccm wasserfreiem Benzol (s. u.) beschickt, verschlossen und 
genau gewogen. Nach Aufsetzen eines Trockenrohres leitet man bei Raumtemperatur in- 
nerhalb von etwa 1 Stde. 15-20 g Phosgen ein, was einer Volumenzunahme von etwa 12 bis 
16 can entspricht. Um Wsungsmittelverluste zu vermeiden, darf das Einleiten des Phosgens, 
das zuvor eine Waschliasche mit konz. Schwefelsaure passiert, aicht schneller erfolgen. Nach 
Entfernen des Trockenrohrs verschlieDt man den Tropftrichter, bestimmt die Gewichts- 
zunahme (z. B. 16.55 g 2 167 mMol Phosgen) und berechnet daraus die benbtigte Menge 
Imidazol nach dem Molverhtlltnis 1 : 4. Der Tropftrichter wird auf einen 1-1-Dreihalskolben 
(mit Riihrer und Trockenrohr) aufgesetzt. der die LBsung des Imidazols (hier 45.50 g 
668 mMol) in 500 ccm wasserfreiem Tetrahydrofuran (s. u.) enthalt. Man MDt die Phosgen- 
Usung unter Ruhren und Kuhlung mit kaltem Wasser innerhalb von 25 bis 30 Min. zutropfen 
und riihrt noch 1 Stde. bei Raumtemperatur. AnschlieDend saugt man das ausgefallene 
Imidazoliumchlorid in einer Fritte (mit SchlitTen) unter AusschluD von Luftfeuchtigkeit ab 
und engt das klare Filtrat a d  dem Wasserbad bei 40-50" im Wasserstrahlvak. bis zur Trock- 
ne ein. Ausb. 80-94% (hier 24.8 g a 91 %) farbloses, kristallines I.I'-CarbonyI-di-im~ol, 
Schmp. 114- 116" (beginnendes Sintern bei etwa 1100); es hat einen Gehalt von etwa 98 %4) 

und laDt sich ohne weitere Reinigung ftir praparative Umsetzungen verwenden. Aus 60 ccm 
wasserfreiem Tetrahydrofuran Ausb. 65-76% (hier 19.9 g, 7373, Schmp. 116- 118'. 

Qualitat und Ausb. vermindern sich nicht, wenn man die doppelten Mengen der Reagentien 
und LBsungsmittel einsetzt. - Die Usungsmittel Benzol und Tetrahydrofuran miissen uber 
Natriumdraht bis zur bleibenden Blaufiirbung mit Benzophenon gekocht und anschlieDend 
unter AusschluD von Luftfeuchtigkeit abdestilliert werden. 

Das Carbonyl-di-imidazol kann im Exsikkator uber Phosphorpentoxyd oder eingeschmol- 
zcn lgngere z t i t  aufbewahrt werden. 
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