4.1.1. 2-Brom-2-methylpropan

Reaktion:
CHs CHs
H3C+OH + HBr —— H3C+Br + Hy0
CHs CHs

Ansatz: 11,1g (14,5 mL) tert-Butanol;
52,0 g (35,0 mL) Bromwasserstoffsaure (48%)
konz. Schwefelsdure, NaHCO3, NaSO4

Vorschrift: In einer Destillationsapparatur wird zunachst ziigig unter Kiihlung und Riihren das tert-Butanol mit der
Bromwasserstoffsaure versetzt. Wahrend anschlieend zum Sieden erhitzt wird, destilliert das gebildete 2-Brom-2-
methylpropan direkt aus der Reaktionslésung ab (ca. 1 Tropfen pro Sekunde).

Zum Rohprodukt werden unter Riihren vorsichtig 5 mL kalte konz. Schwefelsaure gegeben, was der Abtrennung
des als Nebenprodukt gebildeten Ethers dient. Nach Abtrennung der organischen Phase, wird diese nacheinander
mit 10 mL Wasser, 10 mL 5%-iger NaHCO3-LOsung und erneut 10 mL Wasser gewaschen und tber Natriumsulfat
getrocknet. AnschlieBend wird unter Verwendung der kleinen Destillationsbriicke mit Vigreux-Kolonne destilliert.

Bemerkungen:

(1).HBr unter Kuihlung zligig zugeben. Es muss nicht langsam getropft werden!

(2) Die Reaktion startet bei 35 °C. Ab 50 °C beginnt sich 2-Brom-2-methylpropan abzuscheiden, die Reak-
tionslésung wird triibe.

(3) Am Ende der Destillation ist die Reaktionsldsung wieder klar.

(4) Die Phasentrennung im Schtteltrichter kann einige Minuten dauern. Evt. Dichlormethan fir die bessere
Phasentrennung zugeben. In dem Fall muss sehr sorgfaltig destilliert werden.

Mechanismus: Nukleophile Substitution am geséattigten Kohlenstoffatom - Ersatz der Hydroxylgruppe in Alkoholen
durch anorganische Saurereste

Produkt: 2-Brom-2-methylpropan (tert-Butylbromid): Sdp.: 74°C;
Literatur:

[11J. F. Norris, Am. Chem. J. 1907, 38, 641;
[2] H.G.O. Becker u.a., Organikum, 24. Auflage, Wiley-VCH, Weinheim, 2015, S. 231-232.

Gefahrdung: 2-Brom-2-methylpropan und tert-Butanol sind gesundheitsschadlich (Xn), Kontakt mit dem menschli-
chen Kérper und Einatmen der Dampfe vermeiden. Schwefelsaure und Bromwasserstoffsaure wirken dtzend (C),
Dampfe nicht einatmen und Berlihrung mit Haut, Augen und Kleidung vermeiden. tert-Butanol und 2-Brom-2-me-

thylpropan sind leichtentziindlich (F), von offenen Flammen, Warmequellen und Funken fernhalten.

Notfallregelung/ Abschaltanweisung:

Heizbad entfernen, Stecker ziehen, evtl. Notausschalter bedienen, abkiihlen lassen

Abzug schlieRen, Bei Kontakt mit Saure mit viel Wasser spllen

Entsorgung: Destillationsriickstand in Sammelbehalter flir halogenhaltige, organische Losungsmittel. Schwefelsaure
in Sammelbehalter fiir anorganische Sauren. Waschwasser in Sammelbehalter fiir Spiil- und Waschwasser

(neutral). Natriumsulfat in Behalter fur Filter- und Aufsaugmassen.
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Betriebsanweisung

1. Umgang mit gefahrlichen Stoffen

Substanz

Molmasse
g/mol

Schmelz-
punkt °C

Siede-
punkt °C

Gefahrstoff-
symbol

H-Satze

P-Satze

2-Brom-2-methylpropan

137,03

-17

73,3

F

H225

P210, P233, P240, P241,
P242, P243, P280,
P303+P361+P353,
P370+P378, P403+P235,
P501

tert. Butanol

74,12

24-25

82-83

Xn, F

H225,
H319,
H332,
H335

P210, P240, P241, P242,
P243, P261, P264, P280,
P303+P361+P353,
P304+P340,
P305+P351+P338, P312,
P337+P313, P370+P378,
P403+P233, P403+P235,
P405, P501

Bromwasserstoff, in
Lésung, 47 %

-11

126

H314,
H335

P260, P264, P280,
P301+P330+P331,
P303+P361+P353,
P304+P340,
P305+P351+P338, P310,
P321, P403+P233, P405,
P501

Schwefelsaure, konz.

98,08

290

H314

P260, P264, P280,
P301+P330+P331,
P303+P361+P353,
P304+P340,
P305+P351+P338, P310,
P321, P405, P501

Natriumhydrogencarbonat

84,10

270

Natriumsulfat

142,04

888

2. Schutzmafinahmen sowie Anweisungen zur Ersten Hilfe und Verhaltensregeln bei kleinen Unfallen

Substanz Schutzma [Schutzm [Anweisun |Anweisun |Anweisun |Anweisun | Storverhalten bei kleinen

Rnahmen |aBnahme [gen zur  [genzur |genzur [genzur |Unfallen

en nen ersten ersten ersten ersten

allgemein |Kérper Hilfe Hilfe Hilfe Hilfe

Haut Augen Inhalation | Verschluc
ken

2-Brom-2-methylpropan DLK BK WK w WE WCSchP
tert. Butanol DLK BK WK WA WA WCSchP
Bromwasserstoff, in ADL BK WFK WA LA WA WSch
Lésung, 47 %
Schwefelsaure, konz. ADL BHK WA WA LA WA Nicht Wasser
Natriumhydrogencarbonat |AD BK w w L
Natriumsulfat AD BK w w L
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Kiirzel

Allgemeine SchutzmaRRnahmen

KérperschutzmalRnahmen

Stérverhalten/ Malnahmen bei kleinen Unfallen

A Arbeiten nur unter dem Abzug A Atemschutzmaske mit Filter T Trockenldscher verwenden
D Behalter dicht verschlossen halten B Schutzbrille w mit Wasser l6schen
K Behalter kiihl aufbewahren G Gesichtsschutzschirm F mit fllissigkeitsbindendem Mittel aufnehmen
L Aufbewahrung und Verarbeitung an gut beliifteten Ort H Schutzhandschuhe C CO2-Loscher verwenden
S Sichern mit Schutzscheibe K Schutzkittel oder Schirze S Mit Sand I6schen
T Behalter trocken halten Sch | Schaumléscher
G Behalter im Gefrierschrank lagern P Pulverléscher
Anweisungen zur Ersten Hilfe
bei Hautkontakt bei Augenkontakt bei Inhalation bei Verschlucken
K Kontaminierte Kleidung sofort entfernen T gesondert aufgefiihrte Augentropfen benutzen L Frischluft zufiihren F gesondert aufgefiihrte
Flussigkeit trinken
F mit gesondert aufgefiihrter Fliissigkeit F mit gesondert aufgefihrter Flissigkeit waschen | B Atmung kontrollieren, W Wasser trinken
waschen oder spiilen oder spilen kiinstliche Beatmung
w mit Wasser spiilen, waschen oder w mit Wasser splilen A Arzt aufsuchen A Arzt aufsuchen
duschen
\% Verband als Infektionsschutz erforderlich \% Augenverband erforderlich D Dexamethason-Spray E Erbrechen auslésen
anwenden
A Arzt aufsuchen A Augenarzt aufsuchen K Aktivkohleschlam-mung
trinken
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