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Dar stellung von 4,5-Dibrom-1,2-dimethoxybenzol
Préparat 3

1. Reaktionstyp: elektrophile aromatische Substitution
2. Reaktionsgleichung:

v
KBrO3 HBr  ©
ESS|gsaure
Br
Br

CgH1002 CgHgBr,0,
M = 138.2 g/mol M =296.0 g/mol
1,2-Dimethoxybenzol 4,5-Dibrom-1,2-dimethoxybenzol

3. Durchfiihrung der Reaktion:
3.1 Berechnung des Ansatzes:
Es wurde der Literaturansatz fur 30 mmol verwendet. Die Literaturausbeute

betragt 61 %.
1,2-Dimethoxy- Kalium- Bromwasser- konz.
benzol bromat stoffsdure Essigsaure
Literaturl™ = 4.159 (30 mmol) | 3.34¢ 12 ml (105 mmol) | 40 ml
eigener Ansatz (20 mmoal) (0.71 mal)
3.2 Durchfihrung:

Ineinem 250 ml Zweihalsrundkolben mit Thermometer und Magnetrihrstab
wurden 4.15 g (30 mmol) 1,2-Dimethoxybenzol in 40 ml Essigsaure gel6st. Zu
dieser Ldsung wurden 3.34 g (20 mmol) Kaliumbromat gegeben. Anschlief3end
wurde bei Raumtemperatur 12 ml (105 mmol) Bromwasserstoffsdure zugetropft,
dabei wurde mit einem Eisbad gekihlt, sodass die Temperatur 45°C nicht
Uberstieg Nach 30 min. wurde die Reaktionsmischung in ein Eisbad gegeben und
wiederum 15 min gerthrt.

Der entstandene Niederschlag wurde abfiltriert und mit 0.2 M
Natriumdisulfidiésung und anschlief3end mit Wasser gewaschen.

Dieses Rohprodukt wurde aus ca. 10 ml Ethanol umkristallisiert und im Exik kator
bis zur Massenkonstanz getrocknet.

Ausbeute:

8.85g =100 %
6.91 g= 78 % (Literaturl™ 65 %)
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4. Physikalische Daten des Produktes

4,5-Dibrom-1,2-dimethoxybenzol:

5. Spektrenauswertung:

IR-Spektrum (KBr, fest):

Schmel zpunkt (Fp):
Lit.*l: 91°C
Exp.: 89°C - 91°C

Exp. Wellenzahl [crmi'] Lit."” Wellenzahl [crmi] Schwingungstyp'’
2999.64 3100-3000 =C-H-Vdenz
2903.24 2960-2870 -CHz-Vdenz
2832.6 2830-2815 -O-CHs-Vaenz
1587.13 1610-1590 aromatische Ringschwingung
1436.01 1470-1400 -CHs-Deformation
1248.2 1300-1020 -C-O-C-Vdenz
1019.04 1150-1020 -C-O-C-Vaenz (aliph)
839.34 800-500 -C-Hd-Vvaenz
647.95 670 =C-H-Deformation

6. Mechanismus;

Das Bromid lon wird mit Hilfe des Kaliumbromats aktiviert und es bildet sich
intermediar ein Brommolekil. Dieses greift nun elektrophil wie unten gezeigt den
aromatischen Ring an. Dabei bildet sich ein p-Komplex der zu eéinem s-Komplex mit
einem, Uber finf C-Atomen, delokalisierten Elektronensystem reagiert. Zur
Stabilisierung findet durch Protonenabspaltung eine Rearomatisierung statt. Das Brom
wird von den beiden Methoxysubstituenten in meta- Stellung dirigiert. Der unten
gezeigte Mechanismus wird zweimal durchlaufen um das disubstituierte Produkt zu

erhalten.
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. Abfallentsor quna:

Waschflissigkeit (Natriumdisulfid Losung) | Wassriger Abfall

Mutterlauge von der Umkristallisation Halogenhaltige KW’s
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