9.5.2.  3-Dimethylaminopropiophenon (Hydrochlorid)

Reaktion:

Ansatz: 15,0 g Acetophenon
13,5 g Dimethylammoniumchlorid
5,0 g feingepulverter Paraformaldehyd
40 mL absoluter Ethanol
Salzséaure, Aceton

Vorschrift: Das Gemisch aus Acetophenon, Dimethylammoniumchlorid, Paraformaldehyd und Ethanol wird zum Sieden
erhitzt. Nach etwa einer Stunde werden 0,5 mL konz. Salzs&ure hinzugeflgt. Bisher noch ungeléster Paraformaldehyd
geht dann in Lésung. Es wird nochmals eine halbe Stunde zum Ruckfluss erhitzt und danach fir den Fall, dass ein
Niederschlag zu beobachten ist, die gelbliche Lésung heiB filtriert. AnschlieBend wird abgeklhlt, bereits ausgefallenes
Hydrochlorid abgetrennt und die Mutterlauge im Vakuum eingeengt. Durch Zugabe von Aceton kann das restliche
Hydrochlorid ausgefallt werden. Gereinigt wird das Rohprodukt durch Lésen in heiBem Ethanol (ca. 20 mL) und
nachfolgendem langsamen Zutropfen von etwa 125 - 150 mL Aceton.

Literatur: Hiinig, Markel, Sauer, Integriertes organisches Praktikum, Verlag Chemie, 1973, 200; Autorenkollektiv,
Organikum, 20. Auflage, 1999, 510, Methode B

Produkt: 3-Dimethylaminopropiophenonhydrochlorid: Schmp.: 155-156 °C
Ausbeute:

Mechanismus: Kondensation eines sekundéren Amins mit Formaldehyd und einer CH-aciden Verbindung, Mannich-
Reaktion

Bemerkungen: Die freie Base - 3-Dimethylaminopropiophenon - kann durch Eintragen des 3-Dimethylaminopropio-
phenonhydrochlorids unter Rihren und Eiskihlung in konz. Kalilauge gewonnen werden. Die Temperatur soll dabei
nicht tiber +5°C ansteigen. Nach Abtrennung und Trocknung (iber wenig festem Atzkali wird iber eine kleine
Destillierbriicke destilliert.

Geféhrdung: 3-Dimethylaminopropiophenonhydrochlorid und Paraformaldehyd sind giftig (T), jeglichen Kontakt mit dem
menschlichen Kérper und Einatmen der Dampfe vermeiden. Dimethylammoniumchlorid und Acetophenon sind
gesundheitsschadlich (Xn), Kontakt mit dem menschlichen Kérper und Einatmen der Dampfe vermeiden. Salzsdure
wirkt atzend (C), Dampfe nicht einatmen und Beriihrung mit Haut, Augen und Kleidung vermeiden. Aceton und Ethanol
sind leichtentziindlich (F), beide von offenen Flammen, Warmequellen und Funken fernhalten.

Entsorgung: Reaktionslésung in Sammelbehalter fiir Spil- und Waschwasser (neutral). Aceton und Ethanol in
Sammelbehalter fir halogenfreie, organische Lésungsmittel.

Zeitaufwand: Apparaturaufbau: 1,0 h; Reaktionsdauer: 2,0 h; Aufarbeitung: 3,0 h.
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Betriebsanweisung

1. Umgang mit geféhrlichen Stoffen

Molmasse | Schmelz- | Siede- | Gefahrstoff-
Substanz g/mol punkt °C | punkt °C | symbol H-Satze P-Satze
3-Dimethylaminopropio- 213,71 153-154 T H301, P264, P280, P301+P310,
phenonhydrochlorid H315, P302+P352,
H319 P305+P351+P338, P321,
P330, P332+P313,
P337+P313, P362, P405,
P501
Acetophenon 120,17 19-20 202 Xn H302, P264, P280, P301+P312,
H319 P305+P351+P338, P330,
P337+P313, P501
Dimethylammoniumchlorid | 81,55 170-73 Xn H302, P261, P264, P280,
H315, P301+P312, P302+P352,
H319, P304+P340,
H335 P305+P351+P338, P321,
P330, P332+P313,
P337+P313, P362,
P403+P233, P405, P501
Paraformaldehyd 160-165 Xn H302, P201, P202, P261, P264,
H315, P280, P281, P301+P312,
H317, P302+P352, P304+P340,
H318, P305+P351+P338,
H332, P308+P313, P310, P321,
H335, P330, P333+P313, P362,
H351 P403+P233, P405, P501
Ethanol 46,07 -114 78,2 F H225 P210, P233, P240, P241,
P242, P243, P280,
P303+P361+P353,
P370+P378, P403+P235,
P501
Salzsaure, >25 % -70 107 C H314, P260, P264, P280,
H335 P301+P330+P331,
P303+P361+P353,
P304+P340,
P305+P351+P338, P310,
P321, P403+P233, P405,
P501
Aceton 58,08 -96 56 F, Xi EUHO066, |P210, P233, P240, P241,
H225, P242, P243, P264, P280,
H319, P303+P361+P353,
H336 P305+P351+P338,

P337+P313, P370+P378,
P403+P235, P501
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2. SchutzmaBnahmen sowie Anweisungen zur Ersten Hilfe und Verhaltensregeln bei kleinen Unféllen

Substanz Schutzma|Schutzm |Anweisun [Anweisun|Anweisun|Anweisun |Stdrverhalten bei kleinen
Bnahmen [aBnahme |gen zur |genzur |[genzur |genzur |Unféllen
allgemein [n ersten ersten ersten ersten
Kérper  [Hilfe Hilfe Hilfe Hilfe
Haut Augen Inhalation [Verschlu
cken
3- ADL BK WK WA LA WEA PschSpriihwasserFeuerld
Dimethylaminopropiopheno scherPG, K
nhydrochlorid
Acetophenon DL BK WK WA WEA WCSchP
Dimethylammoniumchlorid |ADL BK WK w WEA WSch
Paraformaldehyd ADL BK WK WA WKA WCSchP
Salzséure > 25 % ADL BHK WFK WA LA WA
Aceton AD BHK WK WA LAB WK CT
Ethanol DKL BHK WK WA L WA CSchP
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