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Inhaltsubersicht 
Es wird ein Verfahren zur Darstellung basischer Acrylester beschrieben. Der Di- 

methylaminoathyl-, Diathylaminoathyl- und Piperidinoathylester der Acrylsaure werden 
durch Umsetzung von p-Halogenpropionylhalogeniden mit dem entspreehenden basischen 
Alkohol erhalten. 

Basische Acrylsaureester der Struktur 
R 

CH,: C H  * COOCH, . CH, . N/ 
\R 

wurden erstmalig von C. R. REHBERG und W. A. FAUCETTE beschriebenz). 
Sie erhiclten die basischen Acrylsaureester durch Umersterung von 
Acrylsauremethyl- bzw. -athylester mit basischen Alkoholen in Gegen- 
wart von Aluminiumisopropylat als Umersterungskatalysator und 
Phenyl-8-naphthylamin bzw. p-Phenylendiamin als Polymerisations- 
inhibitor. Nach dieser Methode ist die Darstellung von Acrylsaure-di- 
methylaminoathylester und Acrylsaure-diathylaminoiithylester he- 
schricben. 

Ausgehend von Beobachtungen iiber die leichte Abspaltbarkeit von 
Halogenwasserstoff aus 8-Halogenpropionsaurederivaten konnten wir 
eine einfachere und elegantere Methode fur die Herstellung basischer 
Acrylester entwickeln. 

Die Darstellung basischer Ester der Acrylsaure gelingt in einfacher 
Weise durch Umsetzung von 8-Chlor- bzw. 8-Brompropionylchlorid mit 
iiberschiissigem basischen Alkohol. 

Den Reaktionsverlauf kann man sich wie folgt veranschaulichen : 

1) Aus der Dissertation yon W. VOIQTLANDER, TH Dresden, 1956. 
2) C. R. REHBERQ u. W. A. FAUCETTE, J. Amer. chem. SOC. 71, 3164 (1949). 



W. VOIGTLBRDER, Verfahren zur Darstellung basischer Ester der Acrylsaure 309 

a )  Bildung von 8-Chlorpropionsauredialkylaminoathylester 
R 

-+ C1. CH, * CH, . COOCH, . CH, * N 

R 

R I 
'R I 

C1. CH, - CH, . COCl + 2 HOCH, . CH, . N,/ 

b) Umsetzung des 8-Chlorpropionsaure-dialkylaminoathylesters mi t 
weiterem Dialkylaminoathanol im Sinne einer Quaternierung : 

R R + C1. CH, . CH, . COOCH, . CH, * N/ HOCH, * CH, . N/ 
\R '.R 
R 
I 
I 

Das Quaternierungsprodukt ist ein instabiler /3- Alaninester, der in der 
Warme in basischen Acrylester und Dialkylaminoathanol-chlorhydrat 
zerfallt : 

R 
I 
I 

HOCH, . CH, * N . CH, . CH, . COOCH, . CH, . 
R 

c )  

Diese Aufspaltung ist ejne allgemeine Erscheinung bei 8- AIanin- 
verbindungen, die alle eine mehr oder weniger stark ausgepragte Zer- 
setzungstendenz aufweisen. Dieses Zersetzungsbestreben ist schon beim 
unsubstituierten 8-Alanin vorhandenz) und wird durch den Eintritt von 
Substituenten noch verstarkt 4). 

Folgende Acrylsaure-dialkylaminoathylester wurden hergestellt: 
Acrylsaure-dimethylaminoathylester Kp. : 68-73"/22 mm Hg, 
Acrylsaure-diathylaminoathylester Kp. : 61 -63"/3 mm Hg, 
Acrylsaure-piperidinoathylester Kp, :  81--87"/4 mm Hg. 
Als Polymerisationsinhibitor wurde p-Phenylendiamin zugesetzt. 

3, M. GUGGENHEIM ,,Die biogenen Amine" 4. Aufl. 1951, S. 278. 
4) J. G. ERICKSON, J. Amer. chem. SOC. 74, 6261 (1952); F. C. WHITMORE, J. Amer. 

chem. SOC.  66, 725 (1944); S. R. Bwc, J. Amer. chem. SOC. 67, 92 (1945); C. F. WIEDE- 
MANN, J. Amer. chem. Soc. 67, 1994 (1945). 
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Experimenteller Teil 
Acr ylsiiuredimethylaminoiithylester : 
Zu 180 g Dimethylaminoathanol werden unter Ruhren und flieBender Wasser- 

kuhlung 85 g $-Brompropionylchlorid getropft. AnschlieBend werden 2 g p-Phenylen- 
diarnin zugegeben nnd zwei Stunden auf dem siedendem Wasserbad erhitzt. Danach wird 
im Vakuum destilliert. 

Vorlauf: Kp. : 45-60 "120 mm Hg, 
Hauptlauf : Kp. : 60-80 "120 mm Hg. 
Redestillation : Vorlauf 

Acrylsaurediathylaminoathylester : 
Zu 190 g Diathylaminoathanol werden unter Riihren und flie5ender Wasserkiihlung 

52 g @-Chlorpropionylchlorid zugetropft und anschlieoend 2 g p-Phenylendiamin zugegeben. 
Nach Erhitzen auf dem Dampfbad (3 Stunden) wird abgekuhlt, mit Ather extrahiert und 
destilliert. 

Kp. : 31-65"/22 mm Hg, 
Hauptlauf Kp.: 68-73"/22 mm Hg. 

Kp,.: 61-63" Ausheute 35 g = 50% der Theorie. 
Acr ylsaurepiperidinoathylester : 
Ansatz: 260 g Piperidinoathanol, 

2 g p-Phenylendiamin. 
64 g $-Chlorpropionylchlorid, 

Durchfuhrung wie oben heschrieben. 
Kp.,: 81-87". Ausbeute 61 g = 66% der Theorie. 
Analyse: N ber.: 7,65%; gef.: 7,91%. 

Radebeul-Dresden, Forschungsabteilung des V E  B Chemische Werke 
Radebeul. 

Bei drr Redaktion eingegangen am 21. Juli 1958. 


