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1-(n-Butyl)-4.4 -bipyridiniumbromid

1-(n-Butyl)-4,4 -bipyridiniumbromid wird Uber eine Sy-2 Reaktion von 4,4 -Bipyridin
mit 1-Brombutan hergestellt:

1-Brombutan (136,9 g/Mol) 4,4 -Bipyridin (156,2 g/Mol) 1-(n-Butyl)-4,4"-bipyridiniumbromid (293,1 g/Mol)

Reaktionsmechanismus

Diese Reaktion liegt einem Sy — 2 Mechanismus zu Grunde.

Als eintretendes Nukleophil fungiert hier das 4,4 -Bipyridin, welches das Bromatom
im 1-Brombutan in Gegenwart eines polar aprotischen Losungsmittels (Acetonitril)
substituiert. Man hat sich hierbei den Substituentenaustausch derart vorzustellen,
daf’ in dem gleichen MaR, wie die C — Br -Bindung gelockert wird, die C — N -Bindung
entsteht. Dabei bildet sich intermediar ein Ubergangszustand:

#
j — — 7 =\ .
CHgpBr + NC\>_<\3N —_— I:R \ /NI';'*';-Br J — N/ \ \ /N—C4H9 + Br

Der Substituentenaustausch findet hierbei an einem primaren C — Atom statt,

er verlauft allerdings in Gegenwart eines groRen Uberschusses an 4,4 -Bipyridin, daher
ruhrend, dal} dieses eintretende Nukleophil mit seinen zwei Stickstoffatomen und deren
ungebundenen Elektronenpaaren zwei aktive nukleophile Zentren aufweist. Der Einsatz
eines Uberschusses an 4,4 -Bipyridin wirkt somit einer vollstandigen Alkylierung des
Bipyridins entgegen. Man erhalt folglich 1-(n-Butyl)-4,4 -bipyridiniumbromid.

Durchfiihrung

In einen 100 ml Zweihalskolben mit Ruckflu3ktihler und Blasenzahler, Ruhrer und
Schutzgaszufuhr (Stickstoff) werden 1,275 g (9 mmol) 1-Brombutan hineingegeben und
in etwa 10 ml Acetonitril angel6st. Dann werden 7,0 g (44,8 mmol) 4,4 -Bipyridin sowie
das restliche Losungsmittel von insgesamt 50 ml Acetonitril hinzugegeben.

Das Reaktionsgemisch wird fur 24 Stunden unter Ruckflufd gekocht. Es liegt eine
weingoldene Produktlésung vor, die sodann in etwa 300 ml kiihlen Diethylether
gegossen wird, wobei das Bromidsalz weild ausfallt. Das Produkt wird abfiltriert, mit
Diethylether gewaschen und dann bei Raumtemperatur fir ca. eine Stunde getrocknet.

Ausbeute

Die Augwaage an 1-(n-Butyl)-4,4 -bipyridiniumbromid betragt 1,493 g ( 6,1 mmol).
Das entspricht bei einer Einwaage von 1,275 g (9,0 mmol) 1 — Brombutan

einer Ausbeute von 67,7 % d.Th. (Literaturwert: 71%)



Charakterisierung

Das Produkt ist ein weil3es Kristallisat.

IR (Film) : 0'1[cm'1] = 3434,3024, 2952, 2928, 2868, 1639, 1414, 1225, 1170, 834
H NMR (CDCl3, 300 MHz) : 6 = 0,90 (t,3H,CHs), 1,30 (m,2H,CH,), 1,90 (q,2H,CH.),
4,60 (t,2H,CH,), 7,80 (d,2H), 8,30 (d,2H), 8,8 (m,2H), 9,6 (d,2H)

Auffallend an den vorliegenden Spektren ist zum einen beim Infrarot-Spektrum die
charakteristische Bande bei v'=1639 cm™ , welche die C=N — Doppelbindungs-
Valenzschwingung des Bipyridingertstes ausgezeichnet wiederspiegelt.

Zum anderen erfolgt im NMR-Spektrum die kernmagnetische Resonanz der an das
Bipyridingerlst gebundenen Protonen hier erwartungsgemal im tiefen Feld,
aufgrund der elektronenziehenden Eigenschaft der Stickstoffatome.
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Anhang
[1] IR-Spektrum flur 1-(n-Butyl)-4,4 -bipyridiniumbromid
[2] NMR-Spektrum fur 1-(n-Butyl)-4,4"-bipyridiniumbromid



