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Uber den Athoxylacetaldehyd. 453

etwas iiberschiissigen Menge. Auf dieses wurde tropfenweise,
da die Reaktion besonders anfangs sehr stiirmisch vor sich
geht und #uflere Kiihlung notwendig macht, mittels eines
Tropftrichters Dichlorather einwirken gelassen. Eine schwache
Salzsidureentwicklung wurde nur dann bemerkt, wenn der zur
Reaktion verwendete Dichlorither infolge teilweiser Zersetzung
nicht ganz rein war. Zur Vollendung der Reaktion wurde noch
einige Stunden auf dem Wasserbade gekocht, von dem ent-
standenen Chlornatrium sowie dem nicht in Reaktion getretenen
iiberschiissigen Natriumithylat abgesaugt und schliefllich
wurde das Filtrat, ein hellbraunes Ol, durch zirka drei Stunden
auf dem Wasserbade mit einer nicht zu verdiinnten Kalildsung
erhitzt. Das Chloracetal wurde hierauf in Ather aufgenommen,
die itherische Losung iiber Chlorcalcium getrocknet und
schlieflich der Destillation unterworfen, wobei das Chloracetal
bei 156° {iberging. Die Ausbeute hing von der Reinheit des
als Ausgangsmaterial verwendeten Dichlordthers ab und war
nur, wenn letzteres absolut frei von Zersetzungsprodukien
war, eine nahezu theoretische.

Minder befriedigend gestaltete sich das Verfahren, als ich
das Reaktionsprodukt, statt es nach Lieben, mit Alkalilosung
zu kochen, blof einer Wasserdampfdestillation unterwartf,
wodurch die Ausbeute stark reduziert wurde. Das auf diese
Weise von mir erhaltene Chloracetal stimmte hinsichtlich
seines Siedepunktes sowie seiner sonstigen chemischen und
physikalischen Eigenschaften mit dem von Lieben beschrie-
benen vollig tiberein.

Auch bei der Darstellung des Athoxylacetals verwendete
ich von Alkohol befreites trockenes Natriumithylat. In einer
schwer schmelzbaren Rohre wurde zu etwas iiber 1 Molekdl
Natriuméthylat 1 Molekiil Chloracetal hinzugegeben, wobei
schon bei gewdhnlicher Temperatur eine Braunfdarbung des
Chloracetals, im {ibrigen aber selbst bei wochenlangem Stehen
nicht einmal eine kleine Temperaturerhbhung eintrat und bei
einem diesbeziiglichen Versuche das angewandte Chloracetal
quantitativ. zuriickgewonnen wurde. Auch ein tagelanges
Erhitzen in mit RiickfluBkiihler versehenem Kolben auf dem
Olbade bis 150° fijhrte nicht zur Bildung von Athoxylacetal.




