Notiz iiber eine einfache Darstellungs-
und Methylierungsmethode

fiir das Aminoacetaldehyddiithylacetal?

Von F. FiscHeERr und H. RIESE

Auf Grund der Angaben von G. BARGELLINI und M. SETTIMJI2) nahm man bisher an,
daBl Halogenacetaldehyddiathylacetal direkt mit Phthalimidkalium in der Wérme nicht
zur Umsetzung gebracht werden kann. Wir mochten an dieser Stelle darauf hinweisen,
daB die Komponenten in Dimethylformamid gelost miteinander reagieren:

18 g Bromacetaldehyddidthylacetal und 20 g Phthalimidkalium werden in 100 cm?
Dimethylformamid 50 Stunden auf 80—100 °C gehalten. Dag Phthalimidoacetaldehyd.
disgthylacetal (I) fallt man mit Wasser aus. Schmp. 72°; Ausb. 909, d. Th.

C,H,;;,0,N (263,30). Ber.: C 63,88; H 6,46; N 5,32; gef.: C 63,63; H 6,50; N 5,42.

b g I werden bei Zimmertemperatur mit 50 cm?® 25proz. KOH geschiittelt, bis alles in
Losung gegangen ist. Beim vorsichtigen Neutralisieren mit HCl fillt die entsprechende
Phthalamidséure C,H ,O,N - H,0 mit dem Schmp. 93 °C in 80proz. Ausbeute aus. Nach
wmehrstiindigem Trocknen unter vermindertem Druck bei 40° erhalt man die wasserfreie
Form mit dem Schmp. 85 °C.

10 g I werden mit 100 em?® 25proz. KOH 20 Stunden zum Sieden erhitzt. Das Reak-
tionsprodukt wird mit Ather extrahiert, nach sorgfaltigem Trocknen der Ather entfernt
und das Aminoacetaldehyddiathylacetal (II) unter. vermindertem Druck destilliert.
Sdp 44 163 °C)3, Sdp;, 60 °C, 0’y 1,416, Ausbeute 859 d. Th.

13,3 g II und 3 g Paraformaldehyd in 100 ecm?® absol. Alkohol werden in Gegenwart
von 2 g geglithtem Na,S0, und 0,5 g Platinoxyd bei Normaldruck und 40 °C mit H, ge-
schiittelt, bis die berechnete Menge H, aufgenommen worden ist. Nach Entfernen von
Katalysator und Na,SO, trennt man den Alkohol iiber eine WIDMER-Spirale ab und
destilliert Methylaminoacetaldehyddisthylacetal unter vermindertem Druck. Sdp,g,
167 °C%); Ausbeute 759, d. Th.
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