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Vynélez sa tyka spdsobu pripravy 2-meto-
xypropenalu.

Podstata vyndlezu spotiva v tom, Ze vod-
ny roztok 2,3-dimetoxypropenalu se ne-
chd reagovat v alkalickom prostredi pri pH
11 aZ 13 a teplote 0 aZ 30°C po dobu 1 aZ
5 hodin. Produkt se z reak&ného roztoku
ziska po neutralizécii, extrakcii organickym
rozpastadlom a vysudeni extraktu bezvodym
chloridom véapenatym destildciou pri zniZe-
nom tlaku.

Vyznam vyndlezu spodiva v priprave 2-
-metoxypropenalu, ktor§ mé vyuZitie v or-
ganickej syntéze ako vychodiskova latka pri
priprave acyloinov a v Diels-Alderovych syn-
tézach substituovangch pyranov.
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Predmetom vynélezu je novy spdsob pri-
pravy 2-metoxypropenalu z 2,3-dimetoxypro-
panalu (2,3-di-O-metyl-D,L-glyceraldehydu)
g-elimindciou metanolu v alkalickom vod-
nom roztoku.

2-Metoxypropenal je pomerne reaktivna

zlidenina, ktord m4 vlastnosti tak e,8-nena-
syteného aldehydu ako i vinyléteru. Doteraz
bol 2-metoxypropenal pripraveny elimina-
ciou dietylaminu z 3-dietylamino-2-metoxy-
propanalu, ktory bol ziskany Mannichovou
reakciou z metoxyacetaldehydu (O-metyl-
glykolaldehydu) a formaldehydu v pritom-
nosti dietylamoniumchloridu (M. F. Sosta-
kovskij, N. A. Kejko, A. P. Citkarev, A. Ch.
Filipoova, Izv. Akad. Nauk SSSR, Ser. Chim.
1967, 2351; G. A. Russell, M. Ballenegger,
Synthesis 1973, 104). Navrhovany spdsob o-
proti uvedenému je podstatne jednoduchsi
a poskytuje produkt vo vysokom v§tazku.
" Podstata vyndlezu spoéiva v tom, Ze vod-
ny roztok 2,3-dimetoxypropanalu sa neché
reagovat v alkalickom prostredi pri pH 11
aZ-13 a teplote 0 — 30°C po dobu 1—5 hod.
Produkt 'sa z reak&ného roztoku ziska po
neutralizdcii, extrakcii organickym rozpas-
tadlom, s vyhodou éterom, vysudeni extrak-
tu bezvodfrm chloridom védpenatym a desti-
l4cii pri zniZenom tlaku v 60 — 70 % vy-
taZzku.

V¥hodou navrhovaného sp6sobu pripravy
2-metoxypropenalu je, Ze

— vychédza zo substrtu s rovnakym

pottom atémov uhlfka v retazci ako mé pro-
dukt, takZe odpadd jeden stupeli syntézy
(Mannichova reakcia),

— na pripravu vychodiskového 2,3-dime-
toxypropanalu sa pouZiva dostupnejsi D,L-
-glyceraldehyd v porovnani s glykolaldehy-
dom potrebnym na ziskanie vychodiskového
metoxyacetaldehydu v doteraz pouZivanom
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postupe (pri. Gplne rovnakom postupe pri-
pravy oboch tychto substrdtov — priprava
dimetylacetdlu, jeho metylacia a hydrolyza
metylovaného dimetylacetélu),

— je hospodéarnej3f z hladiska sortimen-
tu chemik4lii a menej ndrofny na pouZité
zariadenia.

Vzhladom na v3eobecni platnost uplat-
neného principu je moZné uvedeny spdsob
pripravy 2-metoxypropenalu z 2,3-dimetoxy-
propanalu aplikovat na pripravu lubovol-
nych poZadovanych 2-alkoxypropenalov z
odpovedajicich v§chodiskovych 2,3-dialko-
xypropanalov,

Priklad
2,3-Dimetoxypropanal (10 g] sa rozpusti

v 102 M vodnom roztoku hydroxidu sodné-
ho (100 cm3) a nechd stat pri 25°C 90 min.

"Potom sa reakény roztok neutralizuje s 1071M

roztokem kyseliny chlorovodikovej na pH 7,
nasyti chloridom sodnym, prefiltruje a ex-
trahuje éterom (10 x 25 cm3). Z vysuSené-
ho extraktu (bezvody chlorid vépenaty, 24
hod.) sa éter oddestiluje za normélneho tla-
ku cez Vigreuxovu kolénu. Destildciou zvy$-
ku za zniZeného tlaku sa ziska 2-metoxypro-
penal (5 g; 69 %) o t. v. 36— 37°C pri
2,7 KPa @ Amax = 248 nm (log ¢ = 3,82;

= 2,1074, voda, 25°C); lit. (M. F. Sosta-
kovskij, N. A. Kejko, A. P. Cifkarev, A. Ch.
Filippova, Izv. Akad. Nauk SSSR, Ser. Chim.
1967, 2351) udéva t. v. 32,5°C pri 1,7 kPa,
resp. lit. (G. A. Russell, M. Ballenegger, Syn-
thesis 1973, 104) t. v. 37 — 40°C pri 2,7 kPa.

Vynédlez mé vyznam pre pripravu 2-me-
toxypropenalu, ktory mé vyuZitie v organic-
kej syntéze ako vychodiskovd ldatka pri pri-
prave acyloinov a v Diels-Alderovych syn-
tézach substituovanych pyréanov.

PREDMET VYNALFZU

Splsob pripravy 2-metoxypropenalu, vy-
znaceny tym, Ze vodny roztok 2,3-dimetoxy-
propanalu sa nechéd reagovat v alkalickom
prostredi pri pH 11 — 13 a teplote 0 — 30 °C
po dobu 1 — 5 hod., pri€om vzniknuty 2-

-metoxypropenal sa z reak&éného roztoku
ziska po neutralizécii, extrakcii organickym
rozpidtadlom, s vyhodou éterom a vysuse-
ni extraktu bezvodym chloridom vapenatym
destilaciou pri zniZenom tlaku.
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