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Gegenstand ‘dieser Erfindung ist_ein,Verfahngﬁ“§ﬁ§.Héi§%éTTung~der%Chlbra‘
-ameisensﬁureeéféTAVOﬂfA%kshoienHmit,mi&dest&gg;% Kch}ensﬁpffaﬁéméh!im'f”
Wolekil, = oo oo T
‘Es ist bekannt, Chlorameisenshurebutyleater dureh Einleitem ven gas-
formigem Phosgen in Bytanol beiTqﬁedriger;TemperaturuherzustelleﬁxDie
Ausbeutenbei diessm Terfahrem sind unbefriédigénd. Man hat duth bereits
- den Chlorameisenssureester des Butanols durch Einleiten von Basformigem
_Phosgen id'den_AikohQIjbéifhﬁheréﬁgTempératﬁgeg;hergestelrtaiBei”diesemf

Verfahren sind die ‘Ausbeutern an Ester noch geringer als bei der erstge-

/»“‘: 1" . ' to . . 'v ,I ’ » S \/ / '. - .
Verfahren zur Herstellung won Chlorameissnsiureestern.

~nannten Verfahrensweise.. = B R |

Nach dem Verfahren von Patent ... ... (Patentanmeldung Tc ...o4esod 77
-"erhélt‘man‘Chlorameiseasé&igaster.von-Alkohplen'mit 4=7 Kohlenshoffato-
“men im Molekiil mit befriedigender-Ausbeute,wenn man Phosgen zungchst

bei niedriger Temperatur in den Alkohol einleitet und- dann ‘die Umsetzung
- bei héherer Temperatur, gegebenenfalls unter weiterenm Binleiten von
Phosgem vervollstindigts =~ . T 0o n T

Es wurde nun gefunden, dass auch die Herstelluag de? cﬁ1orameisep§§ure='
. ester. von Alkchelea mit mindestens 8 Kohlenstoffetomen im Molekiil fn
technisch einfacher Weiss unter Anwendumg htherer Reaktionstemperaturen

mit vorsiiglicher Ausbeute gelingt, und zear besteht das neue Verfahren

darin,. dass bei der Umsetzung von Phosgen'mit,ﬁikoholea;déi gekepnzeichg

neten Art Temperaturer iiber stwa 50° amgewendet werden, ,
Dabei wird im allgemeinen die Hbchstausheute ohne weiteres erreicht,
wenn die gesamte Umsetzung oberhalb von 50° verl#uft. Nur in einzelnen
Pillen, so Z.B. bei der Verestrung von Alkoholen mit 8<12 Kohlenstoff- =
atomen im Molekiil empfiehlt es sich, sur Brzielung einer méglichst ho-
hen Ausbeute .zuniichst das Phosgen bei unter 50° liegenden Temperaturen
einguleiten und dann erst die Unsetzung bei oberhaldb der vorerwihanten
Crenze liegenden Temperaturen sa Ende zu fithren, :

Dio obers Temperaturgrenze fiir die Durchfithrung des vorliegenden Ver-
fahrens hiingt von der Natur des jeweils angewanfiten Alkdhols ab, Im

allgeneinen ist es nicht zwecknlssig, eine Temperatur von etwa 80° zu
tiberaschreiten. _



. ' PR - -"_='2=
Uhter\deﬁ“zur,Ubérfﬁhrpng in'ChlorameisenﬁﬁureéStervnach dem.
vorliegenden vérfahren'geeigﬁéten Alkoholen seien z.B. genannis.
Octylalkohol, Dodecylalkohol, Octadecylalkohol, Dodekandiol und
Octadekandtol, R S T e e o
‘Es wurde‘beféifs5vprgeschlqgéng;dfé”fﬁr-die,Hersjggluﬁg'Vﬁﬁfﬁfeﬁbﬁé
‘men aus Chloraméisenséureester und Ammoniak oder Anin erforder- - -
lichen Ester in der Weise hergmstellen, dass man zunéichst 1A eine
Lﬁsuﬁg;von;thégen'in'chlo:ierten'aliphatischen Kohl:nwasserstoffen
bei niedriger Temperatur Alkohole unid zwar auch solche, wie sie nach
dem yorliegéﬁdeﬂ‘Varfahre@5£ﬁr‘die E§férh§;§téllung ‘érwendung'fin;;
den sollem, eintrigt und dann die Umsetzung durch Anwendung hdherer
- Temperaturem, gegebenenfalls unter Einleiten-von weéiterem Phosgen ver
vollstandigt. Gegeniiber diesem Verfahren hétfﬁésiv0fliﬂgend@?dén'~gﬁ
" Vorteil,dass sich die Verwendung einesflﬁéungsmittels*erﬁbrigt'und‘
infolgédgéseﬁ_derfEsfer7uhmittelbar‘in’uﬁverdﬁnn%EmTZustand anfsillt,
- Durch' den Fortfall des Losungsmittels lisst sich naturgemiss die -
Leistung der fiir die:ﬁmsetzung.erfqrderlichen*Appara%&r wesent1ich
(Bteigern. . 1o T D ST
Beispiel 1., 'In 650 Gewiéﬁtétéile OctylalkoholfwerdenubeifZimmeru
temperatur 400 Ggwichtsteile'Phosgenmeingéieitef und -unter allméhe.

;@@chér"Ethﬁhung auf»55° weitere“25Q_G§%jchtst§ile Phoégenfhaéhgegec
ben. Dann wird mit Luft nachgeblasen, Es hinterbleiben 910 Gewichts=

teile « 94,5% d.Ths Octylchlorameisenssureeste#, | . T
Beispiel 2. In 372 GéWichtsteile\Dodeéylalkohbl‘her&éh:Béif§0©”
300 Gewichtsteile Phosgen eingeleitet,daun wird mit Luf4 nachge-"
‘blasen. Es hinteérbleiben 487 Gewichtsteile = 98 % d.Th.Dodecylester,

" Beispiel 3. . In"270 Gewichtsteile Octadecylalkohol werden bei 70°
150 Géwichtsteile‘Phosgen eingeleitet. Die Aufarbeitung geschieht
wle in Beispiel 1 beschrieben, Ausbeuﬁe'319 Gewichtsteile = 96% 4.Th,

Ester.

Patentanspruch, Verfahren zur Herstellung von Chlorameisenssureestem
durch Umsetzen von gasformigem Phosgen mit Alkohol,dadurch -gekennzeich
net, dass man bei der Umsetzung von Phosgem mit einem Alkohol mit mine
destans B ¥Yohlenstoffatomen im Molekiil Temperaturen tiber etwa 502 an.

wendet,






