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Zusammenfassung

In einer Abfallldsung, die bei einer Wohnungsduraiising sichergestellt wurde, konnte in einer geztéd
Menge von ca. 2-3 g 2,5-Dimethoxy-4-iod-ampheta(@i®!) bestimmt werden. DOI ist eine nach dem bisher
gen Kenntnisstand auf dem illegalen Markt bislam@hinaufgetretene Designerdroge. Bei DOI handekiels
entsprechend den Ausflhrungen im PIHKAL [1] um eatentes Halluzinogen mit einer Dosierung von weni-
gen Milligramm. Geht man entsprechend der Auffirtdesion davon aus, dass es bei den vorgefundeream M
gen um Abfallmengen handelt, sind die eigentlicReaduktausbeuten im 10-20g Bereich anzusetzenrentsp
chend etlichen tausend Einzeldosen. Das Reinproéigktkte oder Synthesevorschriften konnten jedocht
aufgefunden werden.

Einleitung

Im Zusammenhang mit Ermittlungen wegen des Verdachts des Vergegen das Chemi-
kaliengesetz, Betdubungsmittelgesetz, Waffengesetz und Sprergsttifgwurden eine
Wohnung und dazugehorige Kellerraume eines Chemikalien-Shop-Betreibeissucht.
Hierbei wurde u. a. eine Vielzahl von brand- und explosionsgefahrlichemikdien aufge-
funden.

Es ist nur schwer vorstellbar, dass diese in einem normalen Wohmauslazu in dem vor-

gefundenen Umfang gelagert werden durften. Der Betreiber didsgss hatte Uberdies die
Wohnung einem Dritten Uberlassen, der in Thiringen einschlagign\égrgehen gegen das
Betaubungsmittelgesetz sowie das Sprengstoffgesetz bekannt ist.

In den durchsuchten Raumen wurden tberwiegend solche Chemikalyefuadin, die sich
in das deklarierte Spektrum des Chemikalien-Shops einpassen lie3g#neJanaus konnten
jedoch auch Vorstufen zur Herstellung von Betdubungsmittel sichdhgaste Anhaftungen
von Verbindungen bestimmt werden, die eindeutig Versttf3e gegen dag@agsmittelge-
setz sowie das Sprengstoffgesetz belegen. Sichergestekige@ite mit typischen Anhaftun-
gen lassen ebenfalls den Schluss zu, dass Betaubungsmittel deciWiohnung hergestellt
wurden.

Material u. Methoden

In einer vollstandig gefullten 2,5 | Glasflasche befand sich sipischer* weitgehend aus
diversen Losungsmitteln bestehender Syntheseabfall. Materi@innme des Untersuchungs-
auftrags war nur in geringen Mengen enthalten; Nebenprodukte der Amphstathese
sowie Spuren von Amphetamin waren vorherrschend.

Der nach extremer Anreicherung der komplex zusammengesetztengLéber zufallige
Nachweis von 2,5-Dimethoxyamphetamin (2,5-DMA) wurde zuerst mit geth8se von 4-
Brom-2,5-dimethoxy-N-methyl-amphetamin (DOB), das in der Wohnung inddeMengen
sichergestellt worden war, in Zusammenhang gebracht. DOB kann2{i&MA durch
Bromierung der 4-Position hergestellt werden [2].
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Die detalillierte massenspektroskopische Analyse und das Sé&asevihalten der in der
konzentrierten Losung erkennbaren Komponenten liel3 ferner vermuten, das®\mgiben
tamin und dem 2,5-Dimethoxyamphetamin moglicherweise eine weAenphetaminderivat
enthalten war. Die Ergebnisse der Derivatisierung mit MSTESSigsaureanhydrid, Trifluor-
essigsaureanhydrid erharteten den Verdacht, dass es sich bebdkannten Verbindung um
ein weiteres Dimethoxyamphetaminderivat handeln kdnne.

Aufgrund der massenspektroskopischen Hinweise wurde zwar 2,5-Dimethogyamphe-
tamin diskutiert, eine eindeutige Identifikation war jedoch mit iderHLKA vorhandenen
analytischen Mitteln nicht moglich. Eine  NMR-spektroskopische Megsmit deren Hilfe
die Frage beantwortet werden kann, scheiterte primar darandaa8xO| trotz aller prapara-
tiver Anstrengungen nicht in genidgender Reinheit aus dem Ruckstsolterti werden
konnte.

Als Ausweg bot sich die Anwendung einer unabhangigen Synthese [3] alert&b-metho-
xysubstituierte Aromaten bevorzugt in 4-Stellung (untergeordnet irel24%3) iodiert wer-
den. Bei Umsetzung von 2,5-Dimethoxyamphetamin sollte demnach bevorzugt 2,5
Dimethoxy-4-iod-amphetamin entstehen. Die 3- bzw. 6-Stellung iseaegetischen bzw.
sterischen Grinden weniger gunstig. Die chromatographischen und makseskppischen
Daten des in einer unabhangigen Synthese hergestellten DOlined Berivatisierungspro-
dukte entsprachen in vollem Umfang den entsprechenden Daten der unbek@nbiedun-
gen, so dass die Annahme einer Substitution des Aromaten in 4-Stellung weitgetiemerige
war. Das synthetisierte DOI stand ferner in ausreichendeg®end Reinheit fir eine NMR-
Messung zur Verfugung und belegte eindeutig die Struktur des 2 &tibry-4-
iodamphetamin.

MS-Daten des 2,5-Dimethoxy-4-iodamphetamins und seiner Derivate

Das Massenspektrum des 2,5-Dimethoxy-4-iod-amphetamins (Abb. 1) eswgirtung-
sgemald ein durch-Spaltung entstandenes Immoniumion als Basispeak bei dem m/z-Wert
44. Bei dem m/z-Wert 278 findet man das durch Umlagerung eikgtaAiino-H-Atoms in

die ortho-Position des Aromaten mit nachfolgermi&paltung entstandene Radikalkation.
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Abb. 1. Massenspektrum von 2,5-Dimethoxy-4-iod-batpmin
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Das Massenpektrum des acetylierten 2,5-Dimethoxy-4-iod-amphretai@bb. 2) zeigt ein
durch Methylabspaltung aus dem Mc Lafferty-Produkt entstandengmé&na bei dem m/z-
Wert 44. Bei dem m/z-Wert 304 findet man das durch Mc Laffeagktion (induktiver
Zweig) entstandene Radikalkation d@ssispeak. Die einfache Benzylspaltung liefert das

Fragment bei dem m/z-Wert 277.
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Abb. 2. Massenspektrum von N-Acetyl-2,5-dimeth@xied-amphetamin

Das Massenspektrum des silylierten 2,5-Dimethoxy-4-iod-amphesaf@ibb.3) zeigt das
Trimethylsilylkation erwartungsgemafd bei m/z 73 und das dor8paltung entstandenes
Immoniumion als Basispeak bei dem m/z-Wert 116. Induktive Abspaltungodesierten

Silylgruppe liefert das Fragment bei m/z 320; das FragmenbaleBilylderivaten typischen

Methylabspaltung ist bei dem m/z-Wert 378 zu finden.
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Abb. 3. Massenspektrum von N-Trimethylsilyl-2,5pndithoxy-4-iod-amphetamin

Das Massenpektrum des trifluoracetylierten 2,5-Dimethoxy-4-iod-amphetdAib. 4) zeigt
das durch Mc Lafferty-Reaktion (induktiver Zweig) entstandene Rikditkan als Basispeak
bei dem m/z-Wert 304. Einfache Benzylspaltung liefert das Fragment bei GeWert 277.
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Abb. 4. Massenspektrum von N-Trifluoroacety-2,Bdihoxy-4-iod-amphetamin

1H-NMR-Daten

Das 300 MHZz'H-NMR-Spektrum der synthetisierten Verbindung zeigt im Berdieharo-

matischen Protonen zwei Singuletts bei 6,66 und 7,28 ppm. Auch bei stpreeru8g des
Spektrums ist keine Kopplung der aromatischen Protonen sichtbar. dlegs tie para-Stan-
digkeit der aromatischen Protonen, da bei einer ortho- oder métadigkeit eine sichtbare
Kopplung der aromatische Protonen eintritt. Aus geometrischen Grundierexeim 2,5-

Dimethoxyamphetamin nur die 4-Positon, deren Substitution para-standigatiach Pro-

tonen generiert.

Alle *H-NMR-Signallagen sind in guter Ubereinstimmung mit den Vorlgensader NMR-
Datenbank NMRShiftDB [4].
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Abb. 5. NMR-Daten von 2,5-dimethoxy-4-iod-amphetami
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