Halogenalkane aus Alkoholen: 1-Brombutan Microscale

NaBr, H,SO, Ruckfluld

N 0H - 7 ">g *+ NaHsSO, + H0

1-Butanol 1-Brombutan

Dest. bei ND

Chemikalien:

n-Butanol : 0.80 g Schwefelsdure konz.: 1.1 ml
Natriumbromid: 1.33 g Natronlauge 3M
Calciumchlorid p-Xylol: 2 ml

Durchfiihrung der Reaktion:

Im 5 ml Langhal srundkolben werden 1.33 g Natriumbromid
mit 1.5 ml Wasser und 0.80 g 1-Butanol versagetzt.
Tropfenweise und unter dauerndem V ermischen werden nun = ll .
1.1 ml konzentrierter Schwefel sdure zugegeben; unter der uli_'l-i;: - i
eintretenden Erwéarmung |0st sich das Natriumbromid. Der ;_.;;, g
Kolben wird mit Destill ationsaufsatz und el sgekuhlter Vorlage i
versehen und dann 45 Minuten am RickfluR erhitzt, wobei [ [ A
nichts Uberdestillieren soll; wenn nétig wird ein nasser
Pfeifenreiniger um den oberen Hals des Reaktionskolbens A e
gewickelt. Das Produkt trennt sich oben als zweite Phase ab, h:
da die wal¥rige Phase durch die Schwefel sdure und Salze eine
hohere Dichte hat. Nach 45 Minuten wird der Pfeifenreiniger
entfernt, statt dessen eine Alufolie um den oberen Teil des
Kolbens gewickelt und so lange FlUssigkeit Uberdestilliert, bis
keine wasserunl6dlichen Tropfen mehr Ubergehen. Die Temperatur sollte dann ca. 115 °C erreicht
haben. Anschlief3end wird der Reaktionskolben bald gereinigt, damit sich Verunreinigungen nicht
festsetzen.

=

Isolierung und Reinigung

Bei den folgenden Arbeitsschritten ist es empfehlenswert, die jewells abgetrennten Phasen
aufzubewahren, bis das Produkt isoliert ist! Alle Transfersvon Flussigkeiten mit Pipette!

Das Destillat wird in ein 10x100 mm Reaktionsrohr tberfuhrt, die Vorlage mit 1 ml Wasser ausgesplilt
und diese Flissigkeit ebenfallsin das Reaktionsrohr gegeben (das Produkt befindet sich nunin der
unteren Phasel). Die Brombutan-Phase wird mit einer Pipette in ein trockenes Reaktionsrohr Uberfihrt,
mit 1 ml konzentrierter Schwefelséure (wozu?) versetzt, das Rohr verschlossen und gut durchmischt
(moglichst keine Flissigkeit an die Verschlulkappe bringen!). Nach der vollstandigen Phasentrennung
wird die (untere?) Schwefel sdurephase abgetrennt und das Brombutan mit 1 ml einer 3 M
Natriumhydroxidl ésung gewaschen. Nach der erneuten Phasentrennung wird das Brombutan mit gerade
so viel Calciumchlorid getrocknet, daf3 die Flussigkeit klar wird und das Calciumchlorid nicht mehr
zusammenklumpt. Nach ca. 10 Minuten Trockenzeit wird das Brombutan (ohne Trockenmittel) in den
trockenen 5 ml Langhal srundkolben Uberfihrt und das Calciumchlorid zweimal mit je 1 ml p-Xylol
(Sdp. 137-138 °C) gesplilt, welches ebenfallsin den Rundkolben gegeben wird. Man gibt einen
Siedestein zu, fuhrt einen Bausch von Glaswolle in den Hals des Destillationskolbens ein, verbindet den
Destillationsaufsatz mit dem schwarzen Viton-V erbindungsstiick, bringt die Vorlage an und umwickelt
das Oberteil des Destillationskolbens wieder mit Alufolie. Man beginnt bei 99 °C das Produkt
aufzufangen und bricht die Destillation ab, sobald der Siedepunkt 103 °C erreicht. Abschliefend
bestimmt man das Gewicht und des Produktes und kontrolliert die Reinheit mit GC.

Lit.-ausbeute: 1.0-1.2g



