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Dar stellung von 4-(Brommethyl)benzoesiure
Préparat 2

1. Reaktionstyp: radikalische Substitution
2. Reaktionsgleichung:
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M =136.15 g/mol M = 177.99 g/mol M =215.04 g/mol M= 99.1 g/mol
Toluylsaure N-Bromsuccinimid 4-(Brommethyl)  Bernstein-
benzoesaure saureimid

3. Durchfiihrung der Reaktion:
3.1 Berechnung des Ansatzes:
Die Literaturausbeute!™ ist mit 14.1 g angegeben. Deshalb werden alle Angaben
auf eine Ausbeute von 10 g umgerechnet. Die Literaturausbeutel™ betragt 65 %.

Toluylsdure N-Bromsuccinimid (NBS) | Dimethylcarbonat
(DMC)
Literatur'™ 13.6 g (100 17.8 g (100 mmol) 150 ml
mmol)
Eigener Ansatz | 9.65g(70.9 12.62 g (70.9 mmol) 110 mi
mmol)
3.2 Durchfuihrung:

In einen 250 ml Zweihal srundkolben mit Rickflusskihler wurden 9.65 g (70.9
mmol) Toloylsaure, 12.62 g (70.9 mmol) N-Bromsuccinimid und 110 ml
Dimethylcarbonat eingewogen.

Das Reaktionsgemisch wurde nun 6 Std. unter Riickfluss und Bestrahlung mit
einem 500W Strahler erhitzt und anschlief3end auf Raumtemperatur abgekihlt. Die
entstandene Suspension wurde abgetrennt und mit DM C farblos gewaschen. Die
Mutterlauge wurde am Rotationsverdampfer eingeengt und es wurde die zweite
Kristalfraktion abfiltriert. Beide Kristallfraktionen wurden tber Nacht im Exikator
getrocknet.
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Ausbeute:
15.27 g =100 %

8.18 g=54 % (Literaturt™ 65 %)

4. Physikalische Daten des Produktes

4-(Brommethyl)benzoesiure:

5. Spektrenauswertung:

IR-Spektrum (KBr, fest):

Schmel zpunkt (Fp):
Lit.": 224°C - 230°C
Exp.: 224°C - 225°C

Exp. Wellenzahl [cmi'] Lit."?! Wellenzahl [cmi'] Schwingungstyp'
2976.58 3100-3000 =C-H Vadenz
2860 2925-2850 -CHx-Vdenz
2670.95 3200-2400 -O-H Vaenz
1679.6 1690-1630 -C=OVaenz
1609.62 1610-1590 Ringschwingung
783.22 800-500 -C-Hd Vaenz
703.43 670 =C-H Deformation

6. Mechanismus:

Durch einen geeigneten Radikalstarter (z.B. AIBN) oder durch Licht findet ein
radikalischer Angriff auf das Sauerstoffatom des NBS statt. Durch Umklappen der
Bindungen wie unten gezeigt, wird dadurch das Bromatom abgespalten. Dieses
wiederum greift nun die Toluylsaure radikalisch an der Methyl Seitenkette an und
abstrahiert das Wasserstoffatom. Der so entstandene Bromwasserstoff bildet mit einem
weiteren Molekil NBS ein Brommolekil und Bernsteinsdureimid. Dieses
Brommolekll greift nun an der Stelle des fehlenden Wasserstoffs der Toloylsdure an
und bildet das Produkt 4-(Brommethyl)benzoesaure und ein weiteres Bromradikal das
die Kettenreaktion fortsetzen kann. Durch den Einsatz des NBS wird die
Konzentration von Bromsehr gering gehalten, diesist wichtig, da bel einem
Uberschuss vonBrom an der Doppel bindung eine Addition erfolgen wiirde.
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7. Abfallentsorgung:

org. Waschflissigkeit | halogenhaltige Kw’s
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