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41. Synthese von geminal methylierten 4-Chlorbutylaminen
von D, Currell, C. A, Grob und S. W, Tam
(7. X1L. 66)

Fiir eine Untersuchung iiber den Einfluss einer §-Aminogruppe auf die Solvo-
lysegeschwindigkeit von tert. Alkylchloriden [1] wurden 4-Chlor-1-dimethylamino-4-
methyl-pentan (1) sowie dessen 2,2'-Dimethyl-Derivat 2a benétigt!). In der vorlie-
genden Mitteilung wird die Synthese dieser noch unbekannten Verbindungen be-
schrieben.
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Die erstgenannte Verbindung 1 wurde in Anlehnung an das Verfahren von KHa-
RASCH & FucHs [2] zur Gewinnung des entsprechenden N, N-Didthylderivates her-
gestellt. So ergab die Kondensation von pg-Dimethylaminodthylchlorid mit der
GRIGNARD-Verbindung aus 2-Methylallylchlorid das noch unbekannte Olefin 5-Di-
methylamino-2-methyl-1-penten (3)2), welches durch Anlagerung von Chlorwasser-
stoff in das Hydrochlorid des gewiinschten 4-Chlorbutylamins 1 iiberging.

Wesentlich schwerer erhiltlich war das 2,2-Dimethylderivat 2a. Nach einigen
ergebnislosen Versuchen, welche unten beschrieben werden, gelang der folgende, von
kiuflichem 3,3-Dimethylglutarsiureanhydrid (4) ausgehende Weg. Offnung des
Anhydridringes in 4 mit Ammoniak lieferte die Amidosiure 5, die direkt einem Hor-
MANN-Abbau zur y-Aminosdure 6a unterworfen wurde. Reduktive Methylierung mit
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Formaldehyd und Wasserstoff iiber Platin ergab die y-Dimethylaminosiure 6b,
welche mit Athanol und Chlorwasserstoff in den y-Dimethylaminosiureester 6c¢ iiber-
gefiihrt wurde. Die Ausbeute dieses Esters, bezogen auf das Anhydrid 4, betrug ca.
309%,. Mit Methylmagnesiumjodid in siedendem Benzol wurde der Ester 6c nur bis

1) Vgl. [1] sowie eine spitere Mitteilung.
2y Die Struktur dieser und der weiteren neuen Verbindungen wurde durch deren NMR.- und
IR.-Spektren sichergestellt; vgl. den exper. Teil.
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zur Stufe des y-Aminoketons 7 umgesetzt. Hingegen entstand mit Methyllithium der
gewiinschte Aminoalkohol 2b in 76%, Ausbeute. Mit Chlorwasserstoff in Ather ging
letzterer in das Hydrochlorid des 4-Chlor-1-dimethylamino-2, 2,4-trimethyl-pentans
(2a) iiber.
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Erfolglos waren Versuche, 3,3-Dimethylglutarsiureanhydrid (4) mit Methyl-
magnesiumjodid in g,f,0,6-Tetramethyl-d-valerolakton (8) iberzufiihren, indem
unter den verschiedenartigsten Bedingungen nur Ausgangsmaterial isoliert werden
konnte. Hingegen gelang die Umsetzung mit dem Halbester 9 der f,8-Dimethyl-
glutarsdure, welcher aus dem Anhydrid 4 mit Athanol entstand. Das Lacton 8 wurde
selbst mit einem grossen Uberschuss an Ammoniak nur in sehr geringem Ausmass
(ca. 3%) zum J-Hydroxyamid 10 gedffnet. Aus diesem Grunde konnte der geplante
Horman~-Abbau dieses Amids 10 zam Aminoalkohol 2b (NH, statt (CH,),N) nicht
naher untersucht werden.
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Ebenfalls erfolglos waren Versuche, das bekannte, aber schwer zugingliche
a,a,y,y-Tetramethylbutyrolacton (11) [3] in den Aminoalkohol 2b iberzufiihren.
Dieses Lacton sollte mit Dimethylamin zum y-Hydroxyamid 12 getffnet und letzteres
mit LiAlH, zum Aminoalkohol 2b reduziert werden. Unter den verschiedenartigsten
Bedingungen entstanden nur Gemische des eingesetzten Lactons 11 mit dem Hydroxy-
amid 12, das bei der Isolierung unter Abspaltung von Dimethylamin wieder in das
Lacton 11 zurtickverwandelt wurde.

Fir die letztgenannten Versuche waren grossere Mengen des Lactons 11 und
damit ein ergiebigeres Herstellungsverfahren fiir diese Verbindung erforderlich. Der
nichstliegende Weg, namlich die Umsetzung von o,a-Dimethylbernsteinsdureanhy-
drid (13) mit Methylmagnesiumjodid war ungeeignet, da beide Carbonylgruppen in
Reaktion traten und ein schwer auftrennbares Gemisch des Lactons I1 mit seinem
Isomeren 14 entstand.

CH, CH,
CH_.,COCHZCI——R Me3CHCH2CHZCH2(II—X
CH, Cle
15 a) R = COOH 16 a)X=_Cl
b) R == C=N b) X = OH

Schliesslich wurde versucht, 11 durch Addition von Methylmagnesiumjodid an
a,a-Dimethylldvulinsdure (15a) zu erhalten. Die Herstellung dieser Sdure durch
Anlagerung von HCN an Mesityloxid und Hydrolyse des dabei gebildeten Nitrils 15b
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ist von LAPWORTH [4] ohne Angabe der Ausbeuten beschrieben worden. Bei der Nach-
arbeitung dieser Vorschrift betrugen die Ausbeuten an Nitril 15b sowie an der
Sdure 15a nur ca. 30%,. Dieser Weg wurde daher nicht weiterverfolgt, obwohl das
Lacton 11 durch Reaktion der Siure 15a mit Methylmagnesiumjodid in guter Aus-
beute und Reinheit entsteht.

Zur Abklirung des Einflusses der Aminogruppe auf die Geschwindigkeit der
Solvolyse des 4-Chlor-1-dimethylamino-4-methyl-pentans (1) eignet_sich der Ver-
gleich mit 2-Chlor-2,6-dimethyl-heptan (16a), einer homomorphen Verbindung ohne
Aminogruppe. Die Herstellung des noch unbekannten Chlorids 16a erfolgte durch
Umsetzung von Isohexylmethylketon mit Methylmagnesiumjodid zu 2,6-Dimethyl-
2-heptanol (16b) und nachfolgende Behandlung mit konz. Salzsdure.

Die Reaktionsgeschwindigkeits-Konstanten erster Ordnung der Verbindungen
1 und 16a in 80-Vol.-proz. Athanol bei 50° betrugen 2,54 - 104 bzw. 2,50 - 10-* (s~1);
sie waren also praktisch identisch. Uber die Reaktivitit von 1 und 2a wird in der vor-
angegangenen Mitteilung [1] ausfiihrlicher berichtet.

Wir danken der CIBA AKTIENGESELLSCHAFT, Basel, fiir die Unterstiitzung dieser Arbeit.

Experimenteller Teil

Die Smp. wurden auf einem KorLer-Block bestimmt und sind korrigi¢rt. Fehlergrenze bis
200°C 41°, daritber - 2°. Die NMR.-Spektren wurden auf einem VAriaN-A-60-Apparat aufge-
nommen. Chemische Verschiebung § in ppm bezogen auf Tetramethylsilan.

5-Dimethylamino-2-methyl-1-penten (3)3). Zur GrRIGNARD-Verbindung aus 9,7 g (0,4 Gramm-
atom) Magnesium und 30,6 g (0,34 Mol) 2-Methylallylchlorid (Sdp. 71,5-72°) in 250 ml abs.
Ather wurden 18 g (0,17 Mol) g-Dimethylaminodthylchlorid [5] in 30 ml abs. Ather innert 3 Std.
so getropft, dass maéssiges Sieden anhielt. Dann wurde weitere 2 Std. unter Riickfluss erhitzt,
mit Trockeneis und Eis zersetzt und darauf mit 50 ml 20-proz. wisseriger Natronlauge versetzt.
Nach Zugabe von Ammoniumchlorid entstand eine klare wisserige Phase, welche nach Ab-
trennen der dtherischen Phase mehrmals ausgedthert wurde. Trocknen und Eindampfen der
atherischen Phase lieferte das Olefin 3, Sdp. 138-141°/740 Torr, Ausbeute 40-509,. IR.-Spektrum:
A (CCly) 6,05, 11,35 p (SC=CH,).

Pikrvat von 3: Aus Alkohol Smp. 108-110°.

Ci HyO,N, Ber. C47,19 H 566 N 15729  Gef. C47,39 H 588 N 15,859,

Hydrochlorid von 4-Chlor-1-dimethylamino-4-methyl-pentan (1). In eine auf 0° gekithlte Lésung
des obigen Aminoolefins 3 in abs. Ather wurde Chlorwasserstoff bis zur Sittigung eingeleitet.
Dabei ging das zunichst ausfallende Hydrochlorid von 3 wieder in Losung. Nach 14 -stdg.Stehen
unter Feuchtigkeitsausschluss wurde im Rotationsverdampfer (R.V.) bei 50° eingedampft.
Kristallisation des Riickstandes aus Chloroform-Ather ergab das Hydrochlovid von 1, Smp. 169 bis
170° (subl. ab 162°), Ausbeute 889,.

CgH,(NCl, Ber. C48,00 H 9,57 N 7,00% Gef. C48,01 H 981 N 6,889

Die durch Versetzen mit K,CO;-Loésung und Ausdthern erhaltene freie Base 1 sicdete bei
82-86°/30. Torr.
NMR.-Spektrum des Hydrochlorids in CDCly; 6-Protonensinglett = 1,61 ppm fiir Me,C—Cl;

6-Protonendublett (J = 5 ¢/s) § = 2,89 fur Mezle\aIH; 1 breites Protonenmultiplett é = 12,25
fur +N-H.

4-Dimethylamino-3, 3-dimethyl-buttersiure-dthylester (6¢)*). 28,4 g (0,2 Mol) f,p-Dimethyl-
glutarsidure-anhydrid (4) (FLuka) wurden durch Schiitteln mit konz. wiasserigem Ammoniak
gelost und die gebildete Amidosdure 5 durch Zusatz von 10 g (0,25 Mol) NaOH in 40 ml Wasser

3 vgl. [2].
4) Unter Mitwirkung von Herrn D. StoLPE.
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in das Natriumsalz tibergefiihrt. Nach Einengen im R.V. wurde die konzentrierte Losung des
Natriumsalzes mit einer Losung von 40 g (1 Mol) NaOH und 40 g (0,25 Mol) Brom in 300 ml
Wasser bei 0° versetzt. Nach Zusatz von weiteren 30 g NaOH in 200 ml Wasser wurde das Gemisch
2 Std. auf 70° erwdrmt, dann unter Eiskithlung mit konz. Salzsiure auf pH 8 eingestellt. Dann
wurden 100 ml einer 38-proz. Formaldehyd-Ldsung zugegeben und nach 14stdg. Stehen bei 20°
die klare wisserige Losung iiber 500 mg Platinoxid hydriert: Wasserstoffaufnahme 3,0 1. Die
filtrierte Losung wurde im R.V. bei 50° eingedampft, der Riickstand mit 150 ml abs. Athanol
versetzt und das Gemisch unter Durchleiten von getrocknetem Chlorwasserstoff 4 Std. auf dem
Dampfbad erhitzt. Nach dem Eindampfen im R.V. wurde die Veresterung, im ganzen dreimal,
wiederholt. Der nach dem endgiiltigen Eindampfen erhaltene Riickstand wurde zwischen Ather
und verd. Natronlauge verteilt, die wisserige Phase mehrmals ausgeithert und die vereinigte und
iiber K,CO, getrocknete Atherlssung eingedampft. Das zuriickbleibende Ol lieferte als Haupt-
fraktion 11,2 g (30%) des Esters 6c¢ als Ol, Sdp. 58-59°/0,8 Torr; Sdp. 86~87°/13 Torr.

CioHpON  Ber. C 64,13 H 11,30 N 748% Gef. C64,35 H 11,36 N 7,57%

NMR.-Spektrum in CCl,: 6-Protonensinglett § = 0,93 fur Me,C; 6-Protonensinglett § = 2,28
fiir Me,N—; je zwei 2-Protonensingletts bei 2,17 und 2,20 ppm fir ~-CH,—; 3-Protonentriplett
& = 1,24 fur Me-CH,O; 2-Protonenquartett § = 4,07 fiir MeCH,O.

Pikrat von 6c. Gelbe Nadeln, Smp. 98-99°.
CoH, 0N, Ber. C46,15 H 581 N1346% Gef. C46,32 H 6,03 N 13,369

5-Dimethylamino-4, 4-dimethyl-butan-2-on (7). Aus 1,21 g (0,05 Grammatom) Magnesium und
7.6 g (0,055 Mol) Methyljodid in 25 ml abs. Ather wurde wie tblich die GRicNaRD’sche Verbindung
hergestellt und anschliessend der Ather durch 25 ml abs. Benzol ersetzt. Dann wurde zur gekithlten
Lésung 1,87 g (0,01 Mol) des obigen Aminoesters 6¢ zugetropft. Nach 5-stdg. Erhitzen unter
Riickfluss wurde mit wisseriger Ammoniumchlorid-Losung zersetzt und die wisserige Schicht
zweimal mit Ather extrahiert. Die vereinigten Benzol- und Ather-Ausziige wurden mit Wasser
gewaschen, fiber Natrinmsulfat getrocknet und eingedampft. Destillation des Riickstandes ergab
0,84 g (53%) des Ketons 7, Sdp. 64-66°/11 Torr. 4, . (Film) 5,85 und 7,25 p (CH,CO-).

CoH i qON  Ber. C68,70 H 12,18 N 8,919, Gef. C 68,40 H 12,05 N 8,809,

NMR.-8pektrum in CCl,: 6-Protonensinglett fiur Me,C § = 0,92; 6-Protonensinglett § = 2,24
fiir Me,N, 3-Protonensinglett § = 2,04 fiir MeC=0; zwei 2-Protonensingletts § = 2,17 bzw. 2,34
fiar -CH,—.

Pikvat von 7: Gelbe Nadeln, Smp. 97-97,5°.

CisHypOgN,  Ber. C46,63 H 5,74 N 14,509, Gef. C46,72 H 5,92 N 14,309,

1-Dimethylamino-4-hydrvoxy-2, 2, 4-trimethyl-pentan (2b)%). Zu Methyllithivm aus 3,0 g (0,43
Grammatom) Lithiumband und 25 g (0,18 Mol) Methyljodid in 50 ml abs. Ather wurden 4,6 g
(0,024 Mol) des Aminoesters 6¢ in 25 ml getropft, dann wurde das Gemisch 6 Std. unter Rickfluss
gekocht. Nach Filtration des iberschiissigen Lithiums wurde mit wisseriger Ammoniumchlorid-
Lasung zersetzt und die wisserige Schicht noch dreimal ausgedthert. Ubliches Aufarbeiten der
vereinigten Atherldsungen ergab 3,3 g (769%,) des flussigen Aminoalkohols 2b, Sdp. 80-81°/12
Torr; IR.-Spektrum (Film); 2,95 und 3,20 u (freie und assoz. ~OH).

CioHggON  Ber. C 69,31 H 13,38 N 8,089, Gef. C68,62 H 13,56 N 7,749,
NMR.-Spektrum in CCl;: Zwei 6-Protonensingletts § = 1,01 bzw. 1,14 fur Me,C; 6-Protonen-

singlett 6 = 2,32 fiir Me,N; zwei 2-Protonensingletts § = 1,54 und 2,21 fir —~CH,~, breites 1-
Protonenmaximum ¢ = 6,13 fiir ~OH.

Pikvat von 2b: Gelbe Nadeln, Smp. 125-126°.

CieHggOgNy  Ber. C 47,75 H 6,51 N 13,929, Gef. C48,02 H 6,73 N 14,039,

1-Dimethylamino-4-chior-2, 2, 4-trimethyl-pentan-hydrochlorid (2a). Durch eine Losung von 1 g
des obigen Aminoalkohols 2b in 15 ml abs. Ather wurde bei 0° trockener HCl geleitet. Das zu-

ndchst ausgeschiedene Hydrochlovid von 2b ging beim weiteren Einleiten von HCIl wieder in
Lésung. Dann wurde 10 Tage verschlossen bei 20° stehengelassen und die Losung bei 40° einge-



Volumen 50, Fasciculus 2 (1967) — No. 41 353

dampft. Kristallisation des Riickstandes aus Chloroform-Ather ergab 1,13 g (86%,) Platten, Smp.

121-122°. CypHpNCl, Ber. C52,63 H 10,16 N6,14 C131,07%
Gef. ,, 52,62 , 1047 ,, 583 , 30,90%

NMR.-Spektrum in CDCly: Zwei 6-Protonensingletts § = 1,42 bzw. 1,72 fiir Me,C; 6-Protonen-
dublett § = 3,01 fiir Me,NH* (J = 5 ¢/s); 2-Protonendublett § = 3,34 fir -CH,N*; 2-Protonen-
singlett § = 2,14 firr ~CH,—.

B.B,y,y-Tetramethyi-6-valerolacton (8). Aus 7,3 g (0,3 Grammatom) Magnesium und 50 g
(0,35 Mol) Methyljodid in 75 ml abs. Ather wurde wie fiblich Methylmagnesiumjodid hergestellt.
Dann wurde mit 100 ml abs. Benzol versetzt, die Hauptmenge des Athers abdestilliert und eine
Losung von f, f-Dimethylglutarsiure-mono4thylester (9) [6] in 75 ml abs. Benzol bei 5° zugetropft.
Nach 1stdg. Sieden unter Riickfluss wurde abgekiihit, mit verd. Schwefelsidure vorsichtig zersetzt
und die Atherschicht abgetrennt. Die wisserige Schicht wurde zweimal mit Ather extrahiert und
die vereinigten Atherlssungen getrocknet und eingedampft. Der 6lige Riickstand ergab bei der
Destillation 9,56 g (61%) Lacton 8, Sdp. 68-69°/0,5 Torr; 4,,,. (Film) 5,80 & (J-Lacton).

CH, ;O Ber. C69,10 H 10,329,  Gef. C 69,32 H 10,449,

NMR.-Spektrum in CCl,: 6-Protonensinglett § = 1,07 fur Me,C; 6-Protonensinglett § = 1,40
fiir Me,C~O, zwei 2-Protonensingletts § = 1,68 bzw. 2,18 far y- bzw. a-CH,.

5-Hydroxy-3, 3, 5-trimethyl-hexansiure-amid (10). Eine Loésung von 1,56 g (0,01 Mol) des
Lactons 8 in 15 ml Methanol wurde mit 0,54 g Ammoniumchlorid versetzt und die Lésang im
Bombenrohr bei — 78° mit Ammoniak gesittigt. Das verschlossene Rohr wurde 12 Std. auf 70°
erhitzt. Nach dem Abkiihlen wurde der Inhalt des Rohres bei 20° eingedampft und der Riickstand
zwischen Ather und Wasser verteilt. Die getrocknete Atheridsung ergab nach dem Eindampfen
ein Ol, aus welchem sich allm#hlich 53 mg (3%) des Amids 10 ausschieden. Aus Chloroform-
Petrolather Platten, Smp. 143-144°. 1 (CH,Cl,) 2,98 u (OH); 5,90 und 6,32 y (Amidbanden I
und II).

CyH,g0,N  Ber. C 62,39 H 11,05 N 8,099 Gef. C62,19 H 11,19 N 8,129,

Aus der Mutterlauge konnten 1,2 g (779%,) des Lactons 8 zuriickgewonnen werden.

max

o, o, Y, y- Tetramethylbutyrolacton (11). — a) Aus a,a-Dimethylbernsteinsduve-anhydrid (13). Zu
0,1 Mol Methylmagnesiumjodid in 200 ml abs. Ather wurden unter Rahren 6,4 g (0,05 Mol)
o, - Dimethylbernsteinsdure-anhydrid [7] getropft, wobei sofort ein gelblicher Niederschlag aus-
fiel. Nach 1stdg. Sieden unter Riickfluss wurde mit Eis und 50 ml 2§ Schwefelsdure zersetzt und
die Atherschicht abgetrennt. Die wisserige Schicht wurde dreimal mit Ather extrahiert und die
vereinigten Atherldsungen mit verd. KHCO,-Losung und Wasser gewaschen, getrocknet und ein-
gedampft. Nach dem Trocknen im Vakuum verblieben 3,1 g gelbes Ol, das bei 0° fest wurde.
Destillation bei 16 Torr. lieferte drei Fraktionen: a) 1,1 g, Sdp. 90-100°; b) 1,1 g ,Sdp. 100-105°,
sowie ¢) 0,9 g, Sdp. iiber 105°, welches im Kiihler kristallisierte: Smp. 98-103°. Aus den ersten
beiden Fraktionen wurden durch Sublimation bei 12 Torr ca. 309, des rohen Lactons 11, Smp.
34-37° (Lit. [3a]: Smp. 43-44°) erhalten, Die Fraktion c) ergab nach Kristallisation aus Wasser
ca. 159, des rohen f3, ,y,y-Tetramethylbutyrolactons (14), Smp. 97-100° (Lit. [8]: Smp. 99-100°).
Beide Lactone zeigen im IR.-Spektrum eine Lactonbande bei 5,71 x4 (CH,CL).

b) Aus a,a-Dimethylldvulinsdure (15a). Eine Losung von 3,6 g (0,025 Mol) der Siure 15a
(nach LapworTH hergestellt [4], Smp. 74-77°) in 30 ml abs. Ather wurde unter Rithren zu 0,05 Mol
Methylmagnesiumjodid in 200 ml abs. Ather bei 20° getropit. Der zuerst ausfallende, weisse
Niederschlag wandelte sich in ein Harz um, welches sich an der Gefdsswand absetzte. Nach 2stdg.
Sieden unter Riickfluss wurde das Reaktionsgemisch mit Eis und 100 ml 2N Schwefelsiure zer-
setzt und ausgeithert. Aus der mit verd. KHCO,-Lésung und Wasser gewaschenen und iiber
Natriumsulfat getrockneten Atherlésung wurden 1,8 g (51%) rohes Lacton 11, Smp. 38-41°, er-
halten. Nach Sublimation bei 40°/12 Torr, Smp. 41-42°. Aus dem KHCO;-Extrakt konnte durch
Ansiuern und Ausithern ca. 0,9 g Sdure 15a zuriickgewonnen werden.

Versuch zur Heystellung von 4-Hydyowy-2, 2, 4-tvimethyi-pentansiure-dimethylamid (12) aus dem
Lacton 11. 24stdg. Behandlung dieses Lactons mit einer 30-proz. Lésung von Dimethylamin in
Athanol bei 0° und 95° oder mit reinem Dimethylamin im Bombenrohr bei 120° ergab jeweils
einen festen Riickstand, dessen IR.-Spektrum die Anwesenheit des Amids 12 (4 in CH,Cl,

23
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5,98 u) neben dem Lacton 11 Mm o 5,71 p) anzeigte. Beim Versuch, das Amid durch fraktionierte
Kristallisation abzutrennen, wandelte es sich unter Abspaltung von Dimethylamin wieder in das
T.acton 11 um.

2,6-Dimethyl-2-heptanol (16b). Zu 0,4 Mol Methylmagnesiumjodid in 300 ml abs. Ather wurde
unter Rithren eine Losung von 42 g (0,33 Mol) Isohexylmethylketon [9] in 50 ml abs. Ather so
getropft, dass der Ather leicht siedete. Nach Beendigung der Reaktion wurde mit wisseriger
Ammoniumchlorid-Lésung zersetzt und die Atherschicht abgetrennt. Nach dem Waschen und
Trocknen wurde die Atherlésung eingedampft und das tlige 16b destilliert: 38,6 g (80%), Sdp.
74-76°/13 Torr (Lit. [9]: Sdp. 48°/7 Torr).

2,6-Dimethyl-2-chlorheptan (16a). 8,2 g (0,06 Mol) 2,6-Dimethyl-2-heptanol (16b) wurden mit
cinem Gemisch von 30 ml konz. Salzsdure und 3 g wasscrfreiem Calciumchlorid 1 Std. geschiittelt.
Dann wurde die untere wisserige Schicht abgetrennt und die Umsetzung mit einer neuen Portion
Salzsdure und CaCl, wiederholt. Die obere Schicht wurde abgetrennt, mit CaCl, getrocknet und
destilliert: 7,8 g (909%,), Sdp. 78-80°/35 Torr.

CoH;yCl  Ber. C 66,44 H 11,779%,  Gef. C 66,71 H 11,66%,

Die kinetischen Messungen erfolgten konduktometrisch nach dem frither beschriebenen Ver-
fahren [11]. Die 0,01 M Lésungen der Chloride 1 und 16a in 80-Vol.-proz. Athanol waren 0,01 M
in bezug auf Tridthylamin. Die mittlere Abweichung vom Mittelwert bei 3 Messungen betrug
+1,3%.

SUMMARY

The syntheses of 4-chloro-1-dimethylamino-4-methyl-pentane (1) and 4-chloro-1-
dimethylamino-2,2,4-trimethyl-pentane (2a) are described.

Institut fiir Organische Chemie
der Universitit Basel
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