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1.12
KWAS DIBROMOBURSZTYNOWY

H COOH 1) HCI/ H,O 2) Bry / H,O I
2 rz/ Hp COOH
I —_— X [C4H404] _— HOOC

H COOH Br
Odczynniki:
kwas maleinowy 2,59 (0,022 m)
kwas chlorowodorowy stez. 5,0 cm® (0,061 m)
brom 1,0 cm® (3,2 g, 0,020 m; mozna rozcienczy¢ ok. 1 cm?®

lodowatego kwasu octowego)

UWAGA 1: Praca 7 substancjami rqcymi. Obowiqzujq rekawice ochronne.

W matej kolbie okragtodennej (0 poj. ok. 20 cm?), zaopatrzonej w chtodnicg zwrotna umieszcza
si¢ 2,5 kwasu maleinowego, 3 cm® wody i 5cm?® stezonego kwasu chlorowodorowego. Mieszaning
ogrzewa si¢ tagodnie do wrzenia przez 30 min (nie nalezy kolbki zbyt gteboko umieszczaé w ptaszczu
grzejnym, gdyz moze to doprowadzi¢ do termicznego rozktadu statych substancji wydzielajacych si¢ na
powierzchni szkla). Roztwor ozigbia si¢ i na matym lejku Hirscha odsacza wydzielony osad posredniego
produktu X.* Po odcinieciu i przemyciu niewielka (ok. 3 cm®) iloscia wody, cala ilo$¢ produktu X

mozna uzy¢ bez suszenia do dalszej reakcji.

UWAGA 2: Brom jest silnie 7racym odczynnikiem - ciekly brom wywoluje powazne oparzenia,

a jego pary majq niezwykle mocne dzialanie drainigce drogi oddechowe i oczy! Praca w rekawicach

ochronnych, pod scistym nadzorem asystenta, wylqcznie pod sprawnym wyciqgiem.

W matej kolbce okragtodennej, zaopatrzonej w chiodnice zwrotna, umieszcza si¢ 5 cm® wody
i cato§¢ otrzymanego produktu X. Po ogrzaniu mieszaniny do wrzenia, powoli dodaje si¢ brom
z wkraplacza lub innego dozownika umieszczonego u wylotu chtodnicy zwrotnej (ok. 20 min).
Mieszaning ogrzewa si¢ przez kolejne 20 min, a nastgpnie ozigbia w tazni lodowej. Wydzielony osad
odsacza sig, przemywa zimna woda,? suszy, mierzy temperatur¢ topnienia i wykonuje jego analiz¢ TLC
(etanol/SiO; Rf ok. 0,8). Jesli temperatura topnienia lub wyniki TLC wskazuja na fakt, ze produkt jest
zanieczyszczony, nalezy przeprowadzi¢ jego krystalizacj¢ Zzrozcienczonego (ok. 5%) kwasu
chlorowodorowego.

Poréwnujac zmierzona temperaturg topnienia z danymi literaturowymi (np. z wyciagu z kart
charakterystyki) nalezy okresli¢, ktory stereoizomer kwasu 2,3-dibromobursztynowego powstaje w tej

reakcji, okresli¢ strukturg posredniego produktu X 1 zaproponowa¢ mechanizmy obu etapdw reakcji.

! Przesacze umieszcza sig w pojemniku W-K (wodne roztwory rozcienczonych kwasow nieorganicznych). Whasciwosci
i zagrozenia stwarzane przez produkt X sa zblizone do tych, ktore cechuje kwas maleinowy i dibromobursztynowy.

2 Przesacze wodne, W ktorych widoczne jest pomaranczowe zabarwienie pochodzace od bromu odbarwia si¢ przez dodanie
roztworu disiarczanu(lV) sodu i umieszcza w pojemniku W-Z (wodne roztwory zasad).


www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasmezodibromobursztynowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwasmaleinowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/kwaschlorowodorowy.pdf
www2.chemia.uj.edu.pl/~zcho/dydaktyka/IIchemlab/KARTY/brom.pdf
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Zinterpretuj podane ponizej Widmalsyntezowanego kwasu kwasu 2,3-dibromobursztynowego:

a) W widmie MS wskaz pik podstawowy i wyjasnij, dlaczego nie jest widoczny pik molekularny. Podaj réwnania
przynajmniej dwéch droég rozpadu odpowiedzialnych za najbardziej intensywne piki fragmentacyjne.
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b) Okresl precyzyjnie, od czego pochodza sygnaty wskazane na widmie *H NMR czerwonymi strzatkami. Czy na
widmie tym sg widoczne sygnaty od protonéw grup karboksylowych — uzasadnij odpowiedz.

poszczegdlnym atomom w czasteczce kwasu dibromobursztynowego. Od czego pochodzi sygnat przy ok.

39 ppm? Wyjasnij jego multipletowosé.
DMSO-dg QE-300
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c) Okresl potozenie sygnatéw widocznych w widmie BC NMR, a nastepnie przypisz precyzyjnie kazdy z nich =

BC NMR S [ppm]: ‘ lﬂ

'"HNMR, & [ppm]:.

Czy widma NMR racemicznego kwasu 2,3-dibromobursztynowego i jego formy mezo beda réznic sie od siebie?
Jesli tak, to na czym moga polega¢ ewentualne réznice?

d) Przypisz charakterystyczne pasma w widmie IR drganiom poszczegdlnych wigzan w czasteczce Dla ufatwienia
niektére z tych pasm wskazano na widmie czerwonymi strzatkami. Ktére z niezaznaczonych pasm mozna przypisaé
drganiom rozciagajacym C(sp’)-C(sp°) ?
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Widmo MS zaczerpnieto ze Spectral Database for Organic Compounds (National Institute of Advanced Industrial Science
and Technology, SDBSWeb : http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/), a NMR z bazy widm Sigma-AIdrich®
(http://www.sigmaaldrich.com).



http://riodb01.ibase.aist.go.jp/sdbs/
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