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4008 Synthese von 2-Dimethylaminomethyl-cyclohexanon-
hydrochlorid
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Klassifizierung

Reaktionstypen und Stoffklassen
Reaktion der Carbonylgruppe in Aldehyden, Mannich-Reaktion
Keton, Aldehyd, Amin

Arbeitsmethoden
Erhitzen unter Ruckfluss, Rihren mit Magnetriihrer, Abrotieren, Abfiltrieren, Umkristalli-
sieren, Heizen mit Olbad

Versuchsvorschrift (Ansatzgréfe 10 mmol)

Gerate
25 mL Rundkolben, Ruckflusskihler, Buchnertrichter (@ 3 cm), Absaugflasche, heizbarer
Magnetrithrer, Magnetriihrstab, Rotationsverdampfer, Exsikkator, Olbad

Chemikalien

Cyclohexanon (Sdp. 156 °C) 0.982 g (1.03 mL, 10.0 mmol)
Paraformaldehyd (Schmp. 120-170 °C) 0.360 g (12.0 mmol)
Dimethylammoniumchlorid 0.816 g (10.0 mmol)
Salzsdure (konz.) 2 Tropfen

Ethanol (Sdp. 78 °C) 16 mL

Aceton (Sdp. 56 °C) 50 mL

Durchfiihrung der Reaktion

In einen 25 mL Rundkolben mit aufgesetztem Ruiickflusskiihler und Magnetriihrstab werden
0.982 g (1.03 mL, 10.0 mmol) Cyclohexanon, 0.360 g (12.0 mmol) Paraformaldehyd, 0.816 g
(10.0 mmol) Dimethylammoniumchlorid und 4 mL Ethanol gegeben. Man setzt 2 Tropfen
konz. Salzs&ure zu und erhitzt unter Rihren 4 Stunden unter Ruckfluss.

Aufarbeitung
Die Losung wird heif3 in einen Rundkolben filtriert und das Losungsmittel abrotiert. Der
Riickstand wird in 2 mL Ethanol unter Erwarmen gel6st und die Losung bei Raumtemperatur
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mit 20 mL Aceton versetzt. Zur vollstandigen Kristallisation stellt man die Losung tiber Nacht
in das Tiefkuhlfach. Das auskristallisierte Rohprodukt wird tber einen Bichnertrichter (& = 3
cm) abgesaugt und im Exsikkator tber Silicagel getrocknet.

Rohausbeute: 1.64 g; Schmp. 143-144 °C

Zur weiteren Reinigung wird das Rohprodukt in etwa 10 mL Ethanol unter Riickfluss gel6st
und bei Raumtemperatur mit 30 mL Aceton versetzt. Die Kristallisation wird im Tiefkihlfach
vervollstandigt. Das Produkt wird abgesaugt und im Exsikkator getrocknet.

Ausbeute: 1.45 g (7.56 mmol, 76%); Schmp. 157-158°C

Anmerkungen
Die Mutterlauge wird zum Uberpriifen der Vollstandigkeit der Kristallisation in das Tiefkiihl-
fach gestellt. Es sollte kein Produkt mehr auskristallisieren.

Abfallbehandlung

Entsorgung

Abfall Entsorgung
Mutterlaugen Lésungsmittel, halogenhaltig
Zeitbedarf

4-5 Stunden ohne die Zeit fiir das Auskristallisieren

Unterbrechungsmoglichkeit
Nach dem Filtrieren der heil3en Ldsung

Schwierigkeitsgrad
Leicht

Versuchsvorschrift (Ansatzgréfe 100 mmol)

Gerate
100 mL Rundkolben, Ruckflusskihler, Biichnertrichter (@ 5.5 cm), Absaugflasche, heizbarer
Magnetrithrer, Magnetriihrstab, Rotationsverdampfer, Exsikkator, Olbad

Chemikalien

Cyclohexanon (Sdp. 156 °C) 9.82 g (10.3 mL, 100 mmol)
Paraformaldehyd (Schmp. 120-170 °C) 3.60 g (120 mmol)
Dimethylammoniumchlorid 8.16 g (100 mmol)
Salzsdure (konz.) 0.4 mL

Ethanol (Sdp. 78 °C) 64 mL

Aceton (Sdp. 56 °C) 180 mL
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Durchfiihrung der Reaktion

In einen 100 mL Rundkolben mit aufgesetztem Ruckflusskiihler und Magnetriihrstab werden
9.82 g (10.3 mL, 100 mmol) Cyclohexanon, 3.60 g (120 mmol) Paraformaldehyd, 8.16 g (100
mmol) Dimethylammoniumchlorid und 4 mL Ethanol gegeben. Man setzt 0.4 mL konz. Salz-
séure zu und erhitzt unter Rihren 4 Stunden unter Ruckfluss.

Aufarbeitung

Die Losung wird hei3 in einen Rundkolben filtriert und das Losungsmittel abrotiert. Der
Rickstand wird in 20 mL Ethanol unter Erwarmen geldst und die Lésung bei Raumtempera-
tur mit 70 mL Aceton versetzt. Zur vollstandigen Kristallisation stellt man die Ldsung Uber
Nacht in das Tiefkuhlfach. Das auskristallisierte Rohprodukt wird Gber einen Biichnertrichter
(@ = 5.5 cm) abgesaugt und im Exsikkator tber Silicagel getrocknet.

Rohausbeute: 15.6 g; Schmp. 149-150 °C

Zur weiteren Reinigung wird das Rohprodukt in etwa 40 mL Ethanol unter Riickfluss gelost
und bei Raumtemperatur mit 110 mL Aceton versetzt. Die Kristallisation wird im Tiefkihl-
fach vervolistandigt. Das Produkt wird abgesaugt und im Exsikkator getrocknet.

Ausbeute: 14.7 g (76.7 mmol, 77%,); Schmp. 156-157 °C

Anmerkungen
Die Mutterlauge wird zum Uberpriifen der Vollstandigkeit der Kristallisation in das Tiefkiihl-
fach gestellt. Es sollte kein Produkt mehr auskristallisieren.

Abfallbehandlung

Entsorgung

Abfall Entsorgung
Mutterlaugen Losungsmittel, halogenhaltig
Zeitbedarf

4-5 Stunden ohne die Zeit fur das Auskristallisieren

Unterbrechungsmaoglichkeit
Nach dem Filtrieren der heiRen Lésung

Schwierigkeitsgrad
Leicht
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Analytik
'H NMR-Spektrum vom Rohprodukt (500 MHz, CDCls)
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'H NMR-Spektrum vom Reinprodukt (500 MHz, CDCls)

Q 7
1 2 ®
6 NH(CH,), cI®
5 3

4
8 (ppm) Multiplizitat Anzahl H Zuordnung
1.35 m 1
1.54 m 1
1.73 m 1
1.82 m 1
2.05 m 1
2.37 m 2 6-H
2.41 m 1
2.67 d 3 NH-CH;
2.74 m 1
2.77 d 3 NH-CH,
3.09 m 1 7-H
3.57 1 7-H
11.88 m 1 NH
7.26 Lsgm.
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3C NMR-Spektrum vom Rohprodukt (125 MHz, CDCl5)

(pprn)

B3C NMR-Spektrum vom Reinprodukt (125 MHz, CDCls)

Q 7
1 2
6 ﬁH(CHB,)Z ci®
5 3
4
S (ppm) Zuordnung
209.58 C-1
56.80 C-7
46.69 C-2
44.99 C-6
42.26 CH;
41.75 CH;
33.88 C-4
27.70 C-3
24.70 C-5
76.5-77.5 Lsgm.
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IR-Spektrum vom Reinprodukt (Film)
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Wellenzahl (cm™) Zuordnung
3068, N-H-Valenz
3020 N-H-Valenz
2932 C-H-Valenz, Alkan
2858 C-H-Valenz, Alkan
1698 C=0-Valenz, Keton
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