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DIPL. ING. DR. PHIL. AUGUST CHWALA IN WIEN
Verfahren zur Herstellung von 3,4-Methylendioxy-1-8-Aminopropylbenzol
Angemeldet am 26. Jinner 1950. — Beginn der Patentdauer: 15. August 1952.

Es ist bekannt 3,4-Methylendioxybenzylmethyl-
keton nach der Methode von LEUCKART in
B-3,4- Methylendioxy - 1 - 3 - amino - propylbenzol
(Safrylamin) iiberzufiihren (C. 1943, II, S. 714).
Zu diesem Zweck wird das genannte Keton mit
iiberschiissigem Ammoniumformiat lingere Zeit
auf 160—165° C -erhitzt, wobei Wasser {iber-
destilliert und schlieBlich mit Salzsiure verseift.
Ausbeute: 20% der Theorie.

Nach dem anmeldungsgeméfien Verfahren wird
das Keton mit Formamid,dem bis zu 20%, seines
Gewichtes an Wasser und bis zu 5%, Essigsiure
zugesetzt worden sind, vier bis fiinf Stunden unter
RiickfluB auf eine Olbadtemperatur von 150° C
erhitzt. Dabei vollzieht sich die Umwandlung
des Ketons nach folgender Gleichung:

CH,0,C,H,CH,COCH;+2 HCONH, = CH,
0,C,H,CH,CH(NHCHO)CH;+CO,+NH;

Die gebildete Formylverbindung wird in der
{iblichen Weise isoliert und das Amin daraus durch
Verseifung in ausgezeichneter Ausbeute erhalten.
Die Zusitze Wasser und Essigsdure wirken wih-
rend der gesamten Reaktionsdauer, da sie nicht
abdestillieren, regelnd auf die Umsetzung, wobei
die Reaktionstemperatur nicht iiber 150° C steigt;
im gleichen Sinne wirkt die kiirzere Kochdauer.
Durch diese Mafinahmen wird unter Verringerung
nichtbasischer Harze die Ausbeute an Safrylamin
auf mehr als das Dreifache der Ausbeute des
eingangs erwihnten Verfahrens gesteigert.

Das Safrylamin soll zur Herstellung von
Arzpeimitteln dienen. :

Ausfiihrungsbeispiel:

4.0 Teile 3,4-Methylendioxybenzylmethylketon
11 Teile Formamid

0-2 Teile Eisessig

2 Teile Wasser

werden vier bis fiinf Stunden in einem Olbad von
150° C erhitzt. Das iiberschiissige Formamid
wird dann im Vacuum von 11 mm abdestilliert
und der Riickstand zur Verseifung der Formyl-
verbindung mit einer Losung von 6 Teilen
Atzkali in 20 Teilen Alkohol und 5 Teilen Wasser
20 Minuten unter Riickflufl gekocht, mit wisseriger
Salzsdure kriftig angesiuert, der Alkohol aus dem
Woasserbad abdestilliert, der Riickstand mit Wasser
verdiinnt und die saure Ldsung von den nicht-
basischen Bestandteilen durch Filtration unter
Zusatz von etwas Kohle befreit. Durch Fillung
mit Lauge, Ausithern des Amins und Isolierung
desselben in der iiblichen Weise erhdlt man
2:8 Teile Amin (70% der Theorie).

PATENTANSPRUCH:

Verfahpen zur Herstellung von 3,4-Methylen-
dioxy-1-8-aminopropylbenzol durch Umsetzung
von 3,4-Methylendioxybenzylmethylketon —mit
{iberschiissigem Formamid, bei erhohten Tempe-
raturen und Verseifung der erhaltenen Formyl-
verbindung, dadurch gekennzeichnet, dafl dem
Formamid bis zu 20%, Wasser und bis zu 5% Eis-
essig wihrend der Formylierung zugesetzt werden
und die Erhitzung auf hochstens 150° C, bei einer
Maximaldauer von fiinf Stunden, erfolgt.
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