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Darstellung acetonfreien Isobutyraldehyds. 
Von Dr. Wi lhe lm  Fossek.  

(Aus dem chemisehen Universitiits-Luboratorium des Professor L i e  b e n.) 

(Vorgelegt in der Sitzung am 12, Juli 1883,) 

Im Verlaufe der vorstehenden Arbeit hat sich mir die 
:Nothwendigkeit ergeben, nut rei~en aeetonfreien Isobutyraldehyd 
in Verwendung zu nehmen, um so eine Einwirkung des Aeetons 
und anderer Nebenproduete, welehe bei tier Bereitung des 
Isobutyraldehyds entstanden sein k~nnten, auf die durch den 
Einfluss des Kalihydroxyds entstehenden Producte im Vorhinein 
auszusehliessen. Abet weder durch Waschen des Isobutyraldehyds 
mit Wasser noch dutch fractionirte Destillation kanu (bei den 
nahe liegenden Siedepunkten) eiue Trennung yore Aceton erreieht 
werden und aueh andere vcrgeschlagene Methoden ftihren nicht 
zum Ziel. 

Die Reindarstellung des Isobutyraldehyds dutch Zersetzen 
tier leieht entstehenden trimolecularen polymeren Modification 
konnte abet bis nun nieht getibt werden, da die Eigensehaft tier 
krystallisirten Modification, sieh mit Schwefelsaure versetzt, in 
Isobutyraldehyd umzusetzen, bis nun nicht bekannt war. 

Indem es mir ntin gelungen ist, diese Umsetzung der leieht 
rein zu erhaltenden krystallinisehen Modification in Isobutyr- 
aldehyd dureh Versetzen mit etwas Sehwefelsi~ure und Erwarmen 
im Wasserbade zu bewerkstelligen, hat sich zugleieh eine ein- 
faehe Methode zur vollkommenen Reindarstellung des Isobutyr- 
aldehyds ergeben. 

Zur Rohdarstellung des Aldehyds bentitzte ieh das yon mir 
sehon frUher ver~iffentliehte Veffahren~ ~ nut braehte ich in der 
Teehnik der Ausftihrung insoferne eine Vereinfaehung an, als ieh 
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�9 (lurch Einschaltung eines den Dephlegmatorcn nachgebildeten 
Apparates zwisehcn Entwicklungsgefiiss und KUhler, mit der 
Darstellung gleichzeitig die Fractionirung verband. Ich erhielt 
,so in einer Operation einen Aldehyd als Product~ der beim 
Versetzen mit Schwefe]siture und nachherigem Stehcnlassen an 
einem kUhlen Ort nach einigen Tagen krystallinisch erstarrte. 

Den Apparat zu seiner Erzeugung stellte ich nun in der 
Weise zusammen~ dass ich im Verschlusskork des Entwicklungs- 
kolbens 7 der mit Isobutylalkohol besehickt war, drei Bohrungen 
anbrachte. Durch zwei dieser Bohrungen wurde ein Kohlensgure- 
strom und das erw~trmte Oxydationsgemisch eingeftihrt; in die 
dritte Bohrung war sine R~hre eingepasst, welche zur Weg- 

:fiihrung der entstandenen Oxydafionsproducte diente und bis 
nahe an den Boden eines zweiten Kolbens ftihrte~ der in einem 
Wasscrbad auf 70--80 ~ erw~rmt wurde. Dicser Kolben war nun 
vermittelst einer Henningerischen oder ghnlichen Destillation- 
riihre mit dem Ktlhler in Vcrbindung. 

Durch die angcbene Einschaltung des zwciten Kolbens 
wnrde crreicht, dass sich die durch den ziemlich raschen Dampf- 
strom in grosser Mcnge mitgerisscnen h~iher siedcnden Producte 
- -  wie Wasser, unvcriinderter Alkohol, Isobuttersaurcs Isobutyl 
~. a. -- darin ansammcltcn, wiihrend die unter der Temperatur 
des Wasserbades siedcnden weggefUhrt wurden. Die sich in dem 
im Wasserbade befindlichen Kolben ansammelnden Fl|issigkeiten 
leisteten abcr zugleich auch als Waschfitissigkeit einen erheb- 
lichen Dienst, indcm die im Entwicklungskolben erzeugten 
Dampfe gezwungen werden beim Austritt aus der bis an den 
Boden diescs Gef~sses reichenden VerbindungsrShre sich einen 
Weg durch die kUhlere F]tissigkeit zu bahnen. 

Haben die D~mpfe den zweiten Kolben passirt, so sind sic 
sehon yon dem grSssten Theil der mitgerissenen Verunreinigungen 
befreit und gelangen durch dic aufsteigende Destillirr~ihre, in 
welcher sic noch cinen weiteren Theil der hSher siedenden 
Producte verlieren in KUhler und Vorlage. 

Der in der Vorlage angesammclte Aldehyd ist schon genti- 
gend rein, um sieh ohne weitere Fractionirung durchVersetzcn mit 
~twas concentrirter Schwefelsiiure (circa 1 Grin. auf 100 Aldehyd) 
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oder auch Chlorwasserstoffsiiure zu polymerisiren. AbkUhle~ 
beschleunigt das Entstehen der Krystalle. 

Die erhaltenen Krystalle wurden am Filter gesammelt, 
abgesaugt~ mit Wasser gewaschen, zwisehen Filterpapier 
getrocknet und so aufbewahrt. 

Bei Bedarf an Isobutyraldehyd wurden die Krystalle im 
Wasserbade geschmolzen~ mit wenigen Tropfen eoncentrirter 
Schwefelsi~ure versetzt and im Wasserbad am RUckfiusskUhler 
erwi~rmt. :Nach circa einstlindigem Kochen der FlUssigkeit war 
stets die ganze Menge des Polymeren iu Isobutyraldehyd umge-' 
setzt, welcher bei vorgenommener Destillation mit constantem 
Siedepunkt tiberging. 

Der auf diese Weise gewonnene Isobutyraldehyd zeigte 
einenSiedepunkt yon 63 ~ (741 Mm. bei 0 ~ und hatte die Dichte 
0. 8057 bei 0 ~ 0" 7898 bei 20 ~ bezogen aufWasser von derselben 
Tempexatur. SeineD~tmpfe eingeathmet~ verursaehenUbliehkeiteB 
und Kopfsehmerzen. 


