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4.2.2.2 Umsetzung von Stearinsaurechlorid mit Ethanol zu Stearinsaureethylester (2)

H,C(CH,),,C.
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Arbeitsmethoden: Arbeiten unter Feuchtigkeitsausschluss, Destillation
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Schmp. 20-22 °C, Sdp. 202 °C/8 hPa, d = 0.91 g/ml. Wird in Versuch 4.2.2.1
hergestellt.

Sdp. 78 °C, d = 0.79 g/ml, Dampfdruck bei 20 °C: 59 hPa.

Sdp. 55 °C, d = 0.74 g/ml, Dampfdruck bei 20 °C: 268 hPa.

Durchfihrung

Vor Beginn Betriebsanweisung erstellen.

In einem 100 ml-2-Hals-Rundkolben mit dem rohen Stearinsdure-
chlorid aus Versuch 4.2.2.1a! mit Ruckflusskuhler, Trockenrohr
und Tropftrichter werden unter Rihren 205 mmol (9.48 g, 12.0 ml),
trockenes Ethanol zugetropft. Man rihrt 2 h bei Raumtemperatur
und eine weitere Stunde bei 50-60 °C.

Isolierung und Reinigung

Nach dem Abkihlen nimmt man in insgesamt 100 ml tert-
Butylmethylether auf, Gberfuhrt in einen 100 ml Scheidetrichter (mit
etwas tert-Butylmethylether nachspiilen) und wascht zweimal mit je
40 ml Wasser, dann mit 40 ml gesattigter Natriumhydrogencarbo-
nat-Losung und nochmals mit 25 ml Wasser2 (— E;). Die
organische Phase wird Uber Natriumsulfat getrocknet und anschlie-
Rend vom Trockenmittel Gber einen Buchnertrichter abgesaugt (mit
wenig tert-Butylmethylether nachspiilen) (— E,).

Man destilliert das Solvens am Rotationsverdampfer ab (— R)),
uberfiihrt mit wenig tert-Butylmethylether in eine Feststoff-Destil-
lationsapparatur und destilliert bei vermindertem Druck in einem
Silikonodl-Heizbad. Der Siedepunkt ist im Bereich von 150-170 °C/
0.1 hPa zu erwarten, (Destillationsruckstand — E;). Man bestimme
die Ausbeute (g, %) des Reinprodukts. Ausbeute an 2: 55-65%
(bezogen auf die eingesetzte Stearinsdure), Sdp. 155-157 °C/0.1
hPa, erstarrt in der Kélte.

! Begriinden Sie, warum hier das Rohprodukt aus Versuch 4.2.2.1a eingesetzt
werden kann.
2 Erlautern Sie die Reihenfolge!
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Hinweise zur Entsorgung (E), Recycling (R) der Losungsmittel

E,: Wiassrige Phasen — Entsorgung (H,O mit RHal/Halogenid).

E,: Kontaminiertes Trockenmittel — Entsorgung (Anorg. Feststoffe).

E;: Destillationsriickstand in wenig Aceton Isen, verunreinigte Fraktionen — Entsorgung (RH).
Ry Abdestilliertes Losungsmittel — Recycling (tert-Butylmethylether).

Auswertung des Versuchs

'H-NMR-Spektrum von 2 (300 MHz, CDCly): = 0.87 (3 H), 1.12-1.39 (30 H), 1.60 (2 H), 2.27 (2 H), 4.11 (2
H).
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BC-NMR Spektrum von 2 (75.5 MHz, CDCly): & = 14.12 (CHa), 14.25 (CHs), 22.70 (CH,), 25.00 (CH,), 29.16
(CH,), 29.28 (CH.), 29.38 (CH,), 29.48 (CH,), 29.61 (CH,), 29.66 (CH,), 29.67 (CH,), 29.69 (CH,), 29.71 (4
CH)), 31.94 (CH,), 34.39 (CH,), 60.12 (CH,), 173.90(C).
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* Formulieren Sie den zu 2 fihrenden Reaktionsmechanismus.
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Weitere denkbare Reaktionsprodukte:

0 oo H,C(CH,) H
H,C(CH,),C. /C—C—O
OH H,C(CH,),/ H (CH,),.CH,
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* Mit welchen spektroskopischen Daten oder einfachen Versuchen lassen sich A—C ausschlie3en?
* Diskutieren Sie die denkbaren Reaktionsmechanismen.

Literatur, allgemeine Anwendbarkeit der Methode

Die Umsetzung von Carbonséaurechloriden mit Alkoholen ist eine der allgemeinsten Methoden zur Darstellung
von Carbonsaureestern. Eingesetzt werden kénnen prim. und sek. Alkohole, in Gegenwart von Hilfsbasen auch
tert. Alkohole, siehe auch Einfuhrung 4.2.2.
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