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Naoh einem’ Refexa‘ ”Zentzalbaltt (0.1930 1. 1759) aoll die»
"Herstellunglaus Butylalkohol u.nd Salzsaure den anderen Methoden
§ uberlegen sein. Die Anlaéerung von H(‘!l an’ Butylen wurde allerdingb

' nioht zum Vergleich herangezogen. Norris und Green geben i’olgende 11,

'.Methode\ zur Darstellung des Ghlorids ans '&I i ‘
'_"Du.roh konz. wassrige HCl wird sec.-.‘Butylalkohol nlcht J.n das Ghlo-‘

-—réid iibergeﬂihrt. :Destllllert man dagegen den Alkoh01: :L'b"einem

»'grossen Uberschuss des konstant siedenden| Gem:.sches Hcl und Hasser

-l erh?ilt ‘man’ das Chlorld in eiuer Ausbeute von &0 %, die euf 72 %5
gesteige’rt werden kann wenn man den aus dem wassrigen Teil des "

Destillats durch KO abgeschiedenen Alkohol 10 den Destillations—.

 ko1ben zuruckfuhrt " (c..1908 I. 569)

Flir die eigenen Versuohe zur Herstellung von seo.-Butyl--

’

ohlorid wurde zunb.chet untersuch'b welche Azeotropeu bei den d.rei
4 Komponenten sec.—Butyl ohl‘orid :_ge_ chv’:‘Butyl'éﬂ;‘go»hoi -,""{isa_.'Ljvz‘sé.ui'e be-

_' stehen. Die Uhtersuchurg ergab dass es kem azeotropes Gemisch
Chlor:ld Alkohol gibt. :Dagegen bildet das Chlorid mit de:r Salz-

vséure ein bei etwa 58° siedendes Aaeotropes, dessen Wasseran- 77

te:L‘L aber sehr gerlng ist.. s ; _ ) R
Weiterhin wurde njch festgestellt dass die chloridbildung

am besten m:l.t einem Gelisch von 1 Volumenanteil Alkohol und 2 5

Volu.manteilen Waaser verlauft. (Wasserfzeier Alkohol reagiert:nicht'“

l . .
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nigt die Reaktion um[ etwa 40 %



s

Naoh den. durohgefuhrten Verauchen erweist sichl ‘.folgende

Arbei‘bsweise als am glinstig'sten.

1 Volum Au:ohol wird mit 2,5 Volu.mina Wasser unter Zui’ugung

der erforderliohen Mengen Z:I.nkch'Lorid, V:.n eine :Destill atio

blase gegeben. Unter Einleitung vonkgasfbrmiger Hcl wird d s' -"';':j
Gemisoh 1angsam erhitzt und an einer Kolonne unter Riickfluss A
am sieden erhalten.,Die Temperatur ‘am Kong der Kolonne stellt
eioh auf 86° eina Diese Temperatur enepricht dem Siedpunkt des ,
_ azeot:open Gemisches Sec.-Butylakohol-Wasser. Naeh einiger Zeit

f&llt die Temperatur au:f etwa 60 0. Von nun an wird 1angsam dae

. I

deatillierendelchlorid abgezogen. Sobald das gesamte Ghlorid '
abdestnliert 151‘., steigt d:Le '.L‘emperatur pldtzlich auf etwa
110° dem Siedepunkt wassriger Hcl Bei dieser Methode erlce.l'h

’v
o

. man etwa 70 % der theoret:.schen Ausbeute.." E. :

' Der Kolbenrﬁokstand enthalt keinen Alkohol mehr. Die fehlen- ,v
“gen 30 % se'bzen sich aus folgenden Anteﬂ.en zusamnen. S
l Verluet an’ geb:ildetem Chlorid, das du:oh die entweiohenden

Salzedu.renebel mitgerissen Wil‘do P R O

: 2. Zersetzung des Alkohols durch die salzsaure zu Butylen. =

Die Ber Verlusfanteil betré.gt etwa 10 %

-~

‘. der erstere Verlust lhsst sioh dt‘u:ch die Anwendung einer beeon-— 2

dere guten Kuhlung in einer technischen Appara'tur vermeiden.-.r B

Die teilweise Zersetzung des Alkohols allerdings muee als Ier- =

1ust notwendigerweise 1n Kauf genommen werdenon S

Sobald ellea Ohlorid abdestilliert iet weohselt man die
Vorlage und destilliert eov:.el Salzeaure ab, wie es dem Volumen
des’ durch die Reakt:.on gebilde'ben Waseers entspricht. Dare.nf

setzt man die gleiche Al}]:oholmenge wie zu Beginn der Destﬂlation



: A} .

wieder zu und yeginnt von neuem. Auf die se Art erreicht maq es,

]

dass man m:l.t einar einmaligen Menge an Katalysator 1ange Zeit

auskommen kann.
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) Das\ abdestillierte Chlo:rid wird in einem Scheider von gerin--

A gen Wassermengen abgesehleden, mit verdtinn'aer Sodaldsung einmal E
gewaschen und erwelst sich dann als reines sec.-Butylchlorid. SN
~Etwa 90 % des 80 gewonnenen Chlori@.s glngen innerhalb von einem e

X

Grad bei der nachfolgenden :Dest:.llatlon ﬁber. :

Seo.-Butylchlorid hat einen Siedepunkt von 67'5°
und eine Dichte von 0, 8707 bei 200 ¢ T i
Es ist ein gutes Zosungsmi‘btel fur Wachse und Fette und

kﬁnnte wegen seines niedrigen Siedepunkte "_wahrscheinlioh fﬂ

gewisse Zweoke geschatzt sein. D:Le Verwendung von"Amylohl.orid

. fur den gleiohen Zweck ist bekannt. Allerding" _iegt .'dessen ‘Sie--

‘depunkt etwas ho her. )

2. Dr. Campan.



