Darstellung von a-Azidoessigsdure

Reaktionstyp: Nukleophile Substitution am gesattigten C-Atom

Arbeitstechniken und Methoden:

Standardverfahren

Gerate:

Standgerate, Kontaktthermometer

Ansatz:

e Bromessigsaure (4.65g)
e Natriumhydroxid (1.2 g)

e Natriumazid (2.15g)
o 1 M H2S04 (20 mL)
e Diethylether (200 mL)

Warnhinweise:

Bromessigsdure ist sehr giftig beim Einatmen, Verschlucken und Berthrung mit
der Haut. Verursacht schwere Veratzungen. Sehr giftig fir Wasserorganismen.

Natriumazid ist sehr giftig beim Verschlucken. Entwickelt bei Berlhrung mit
Saure sehr giftige Gase (Welches?). Sehr giftig fur Wasserorganismen. Zerfallt
unter Schlageinwirkung explosionsartig!

Uber die Gefahrdungspotenziale der restlichen Substanzen siehe ,Allgemeine
Gefahrstoffliste”.

Ausfihrung:

Losen Sie die 1.2 g Natriumhydroxid in ca. 10 mL Wasser. Geben Sie
nacheinander die 4.65 g Bromessigsaure und 2.1 g Natriumazid unter Rihren
dazu.

Die Reaktionsmischung wird dann auf maximal 70-80 °C (Warum?) erwarmt und
Gber Nacht gerihrt.

Aufarbeitung:

Versetzen Sie die Reaktionslésung mit 20 mL 1 M HySO4, Uberfihren Sie die
Mischung in einen Scheidetrichter und extrahieren Sie zehnmal mit je 15-20 mL
Diethylether. Die vereinten organischen Phasen werden einmal mit 15 mL Brine
gewaschen und anschliefend Uber MgSO4 getrocknet. Das Ldsungsmittel wird
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mit Hilfe des ROTIs abdestilliert. Die Suspension wird filtriert, um das
Uberschissige Phthalamidsalz zu entfernen.
Ausbeute: ... g entsprechen ... % d.Th

Nachdem Sie die Ausbeute bestimmt haben geben Sie wenig Pordukt in ein
NMR-Réhrchen, 16sen es in CDCls und lassen zur Struktur- und
Reinheitsiiberpriipfung ein *H-NMR anfertigen.

(Lassen Sie sich beim NMR-R6hrchen Befiillen vom Assistenten helfen!).
Hinweis:
Die Waschlosungen werden erst dann verworfen, wenn sicher ist, das darin kein

Produkt geldst ist.

Fragen vor Ausfiihrung des Versuchs:

1. Geben Sie Reaktionsgleichung und Mechanismus der durchzufihrenden
Reaktion im Detail an.

2. Welches Edukt konnten Sie anstelle der Bromessigsaure flr diese Reaktion
verwenden?

3. Wie koénnte die vorliegende Austauschreaktion allgemein bezeichnet
werden?

4. Welche Moglichkeiten haben Sie um das Reaktionsende festzustellen?

5. Warum wird
verzichtet?

im vorliegenden Fall auf Standardreinigungsoperationen

6. Unterbreiten Sie Vorschlage zur Uberpriifung der Einheitlichkeit der Produkte
und deren Struktursicherung

7. Wie werden aus Aziden Amine freigesetzt?

Aufgaben nach Durchfiihrung des Versuchs:

8. Sichern Sie Einheitlichkeit
entsprechend Frage 6!

und Struktur der erhaltenen Substanz
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