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Verfahren Zur Herstellung ;éé¥éﬁ%ora&éfjégsaJ;Zestbrno

Gegenstand dieser Erfinﬂung st oin Verfahren zur Ferstequng der
~Chlorame1sensaureaster VOR . Alkoholeﬁ'mlt 497 Kohlenstoxfatom n im

: Molekulo P o _ SR . s ;.,ﬂ

Es 1st bekannt Chloramelsensaurebutylester durch Einlelten von- gas=
formlgem Phosgen in Butanol bei nledrlger Temperd tur her2uste11en°€h~
Die Ausbeute bei dieser- Verfahrenswelse'ist unbefriedlgend -Man hsat -
auch berelts den genannten Zster’ durch Einleiten von gasfdrmlgem Phose
gen in Butanoi bei 'hsheren Temperaturen hergestellt° ‘Fierbei ist die:
Ausbeute an -Ester Jedocb noch gerlnger ‘als bei dem ersterwahnten Ver-
fahren. v - : S e -

-Es wurde nun gefundenJ dass man in technlsch elnfacher Veise dle Chlor'
amelsensaureester von. Alkoholen mit 4-T Kohlenstoffatomen im Molekiil
in vorzugllcher ‘Ausbeute erhdlt, wenn man. in diese Alkohole zundchst
bei niedrlger Temperatur Phosgen™ elnleltet und dann die Umsefzung bei-

: hoherer memperaturg~gegebenenfalls unter weiterem 11inlelten von Fhos=
gen vervollstandlgto pe—=t a S B

Unter den zur Vberfuhrung in Chloramelsensaureester nach dem vorllea-’
-genden Verfahren geeigneten Alkoholen seien z.B..genannt: éinwertige
“Alkohole, . w1e Butanol, Amyl-, Hexyl- und Heptylalkohol,. Cyclohexanol
und Benzylalkohol ferner zweiwertige Alkohole, wie Butylenglykol
Hexamethylenglykol und 2=Methvl=hexamethv1eng1ykolo

Zu Beginn des Einleitens des Thosgens arbeitet man zweckmdssig bei
Temperaturen von etwa 0-20°. Die nachfolgende Steigerung der Tempera=
tur zur Vervollst@ndigung der Umsetzung erfolgt vorzugsweise anf

einen Temperaturbereich von etwa 40-70%

Bs wurde bereits vorgeschlapen0 die fir die Gewinnung von Urethanen
aus ChloramaisensBureestern und Ammoniak oder Amin erforderlichen

Ester in der Weise hersustellen, d ass man zuntichst in L¥sungen von
Phosgen in chloriertem aliphatischen Kohlenwasserstoffen bei niedriger
Temperatur Alkohole eintriigt, und zwar auch solche, wie sie nach



=2

}"dom vorliegenden Verfahren:verestert werden9 und dann die wa'
Umsetzung: unterAAnwendung ‘hoherer. Temperaturen, gegebenen=\ :
falls unter Einleiten von welte}em Thosgen vervollstandigto
‘Gegeniiber diesem Verfahren hat das vorliegende den Vorteil,J
“dass” sich’ dle -Verwendung eines ILosungsmittels erubrlgt und -
infolgedessen der Ester unmittelbar in unverdiinntem ‘Zustand
anfallt Durch den Fortfall des Losumgsmittels lésst 91ch nau

'elnw1rken und erwarmt das . Reaktlonsgemlschwyor dem Abfllessen o
auf 50° ‘Dann wird der gebildete Chlorwasserstoff sowie das iiber-
'schu§s1g9~Phosgen mit Luft abgeblasen° Man erha1t<2§2 Gew1chts=’

v telle’Ester 3«98 T4 d. Th, S S . S

vBelsplel 2°.In 512 Gew1chtstelle eines technlschen Isoheptylal«
“kohols werden 600 Gewichtsteile Phosgen elngeleltet wobei die .
Temperatur allmdhlich von 10 auf 60° gestelgert wird, Nach der
vAufarbeltung in der im vorhergehenden Beispiel beschriebenen
Welse erhalt man 760 Gewichtsterle Ester = 96,5% d. Tho

‘Belsplel 3°v In 400 Gew1chtsteile Cyclohexanol werden 600 Ge=‘
wichtsteile Phosgedyﬁlngeleltet d ass bei Beglnn des Binleitens
“das: Reaktionsgemisch eine Temperatur von efwa 10° b931tzt und im
- ¥erlaufe des Elnleltens die Temperatur allmihlich auf'60°'steigto
- Nach der Aufarbeitung in-der in den vorhergehenden Beispielen .be--

schriebenen Weise erhalt man den Ester in einer Ausbeute von -

610 Gew1chtstellen = 93.,9¢ 4d.Th,

Beipsiel 40 216 Gewichtsteile Benzylalkochol werden mit 300 Ge-
wichtsteilen Phosgen umgesetzt, wobei die Hdalfte des Thosgens
zwischen 5 und 10°, der Rest unter Zrhitzen bis zu 65° eingelei~-
‘tet wird. Nach der Aufarbeitung erhdlt man 333,5 Gewichtsteile

= 97,9% d.Th, ' :

Patentanspruch, Verfahren zur Herstellung von Chlorameisensiure-

estem durch Umsetzung von gasformigem Phosgen mit Alkohol,dadurch

ekennzeichnet,dass man in einen Alkohol mit 4-7 Kohlenstoffatomon
m Molekiil zunfichst gasf8rmiges Phosgen bei niedriger Temperatur
einleitet und die Umsetzun§ ann bei h¥bherer Temferatur gegebenen- ,
falls unter weiterem Einlelten von Phosgén vervo lsténd{






