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KIVONAT.
Eljaras klér-karbonsav-kloridok eléallitasara

A talalmany targya eljaras az
R Y,
CC—Y—C__ (1)
R2/ Cl

dltaldnos képleti klér-karbonsav-kloridok -— ahol

R!-R? egymastél fiiggetleniil hidrogénatom, széntartalmi szerves
csoport, halogénatom, nitro- vagy ciano-csoport;

Y 1-10 szénatomos alkilén-lanc, amely szubsztitualatlan vagy
széntartalmi szerves csoportokkal, halogénatommal, nitro-
és/vagy ciano-csoporttal szubsztitudlt, és az alkilén-linc
éter-, tioéter-, tercier amino- vagy keto-csoporttal 1lehet
megszakitva;

és az Y és/vagy R! és/vagy R? széntartalma szerves csoportok egy-
g

mashoz kapcsolédhatnak nem-aromas rendszert képezve —

eldallitaséra
O
Y—{/
(II
Ri——0 D
R2
altalanos képletidi laktonok — ahol R! &s R? és Y a fentebb meg-
adott — hidrogén-kloriddal é&s foszgénnel valé reagaltatasaval

katalizator jelenlétében, amelynek soran a foszgén hozzaadasa
elétt és/vagy alatt hidrogén-kloridot vezetnek be, és amelyben a
hidrogén-klorid bevezetését csak akkor kezdik el, amikor a hé4-
mérséklet elérte a legalabb 60 °C-t, és piridin-vegyiiletet alkal-

maznak katalizatorként.
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Eljaras klor-karbonsav-kloridok eléallitasara

A taldlmany targya eljaras az
R Y
CCl—Y—C_ (1)
R2/ Cl

altalénos képletli klér-karbonsav-kloridok — amely képletben

R!-R? jelentése egymastdl fiiggetleniil hidrogénatom, széntartalma
szerves csoport, halogénatom, nitro- vagy ciano-csoport;

Y jelentése 1-10 szénatomos alkilén-lanc, amely szubsztitua-
latlan vagy széntartalmi szerves csoportokkal, halogénatom-
mal, nitro- és/vagy ciano-csoporttal szubsztitudlt, és az
alkilén-lanc éter-, tioéter-, tercier amino- vagy keto-cso-
porttal lehet megszakitva;

és az Y és/vagy R! és/vagy R®’ széntartalmi szerves csoportijai

egymashoz kapcsoldéddhatnak nem-aromas rendszert képezve —

eldallitédsara
0]
Y—(
II
R1~—-‘—O (1)
R2
altalanos képletld laktonok — amely képletben R!' és R? és Y je-
lentése fentebb megadott — hidrogén-kloriddal és foszgénnel valéd

reagaltatasaval katalizator jelenlétében.

A klor-karbonsav-kloridok fontos reaktiv kéztitermékek gyégy—
szer és mezdgazdasagi-vegyszer hatdanyagok eldallitasaban.

A klér-karbonsav-kloridok el&allithatéok példaul a megfeleld
laktonok klérozé szerekkel vald reagdltatasaval katalizator je-

lenlétében. Jellemz8 klérozd szerek a foszgén és a szulfinil-
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~klorid, mivel ezek kizardlag gaz-halmazallapotu kapcsoldsi ter-
mékeket (szén-dioxid vagy kén-dioxid és hidrogén-klorid) eredmé-
nyeznek.

Amennyiben kl6rozé szerként foszgént alkalmaznak, akkor altala-
ban kiilénboz8 katalizator rendszereket hasznalnak. Az us 2,778,852
szaml szabadalmi irat y-butirolakton, Y- és d-valerolakton fosz-
génezésére alkalmas katalizatorokként a piridineket, tercier-
-aminokat, nehézfémeket és savakat, példaul kénsavat, foszforsa-
vat, foszfor(III)-kloridot, foszfor-oxi-trikloridot, alumini-
um(III)-kloridot, szulfuril-kloridot és klér-kénsavat emliti.

A DE-A 187 53 773 szami szabadalmi iratban alifais laktonok
foszgénezését irjdk le karbamid-vegyiilet katalizator jelenlété-
ben hidrogén-klorid egyidejl bevezetésével.

Az EP-A 0 413 264 és EP-A 0 435 714 szamG szabadalmi iratok-
ban laktonok foszgénezését kozlik foszfin-oxid katalizator je-
lenlétében, ahol az EP-A 0 413 264 szamG szabadalmi irat tani-
tasaganak megfelelden, a hidrogén-klorid egyidejli bevezetését
elénydsnek irjak le.

Az EP-A 0 583 589 szamu szabadalmi iratban benzo-kondenzilt
laktonok foszgénezését irjak le nitrogéntartalmi szerves vegyl-
let, példaul kvaterner-amménium-sé, amin, heterociklusos nitro-
génvegylilet, karbamid-vegyiilet, guanidin-vegyiulet vagy formamid
katalizator jelenlétében hidrogén-klorid egyidejl bevezetésével.

Az EP-A 0 253 214 szdmd szabadalmi iratban alifads laktonok
foszgénezését emlitik kvaterner-amménium-sé, kifejezétten
(trimetil—benzil—amménium)—klorid, (N,N-dimetil-pipieridinium) -

-klorid és (dimetil—morfolinium)—klorid katalizidtor jelenlété-
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ben, és hidrogén-klorid egyidejii bevezetését kiiléndsen elényos-
nek irjak le. A §-valerolakton foszgénnel és hidrogén-kloriddal
valé reagdltatasaval 175-180 °C-on (N,N-dimetil-pipieridinium)-
~klorid jelenlétében 98,1% tisztasdgu 5-klér-valeril-kloridot
allitottak el8 76,2%-0os kitermeléssel.

A taldlmadny szerint felismertiik, hogy a klér-karbonsav-
-kloridok, kiiléndsen az 5-klér-valeril-kloridok elBallitasakor
néhany esetben jelentés problémak fordulnak eld a megfeleld
laktonok foszgénezésekor a fentebb emlitett katalizatorok jelen-
létében. Mivel a kiindulasi anyagként alkalmazott laktonok k&ziil
néhany, kiloéndsen a 6-tagu rendszerek nagyon labilisak a szokdsos
foszgénezési koriulmények kozodtt, a szaktertileten eddig leirt ko-
rilmények koézétt gyakran nagy aranyban képzd&dnek oligomerek, ami
a viszkozitds jelentds ndvekedését eredményezi, és a reakcié-
elegy akar meg is szilardulhat. Ezért jelentés biztonsagi kocka-
zat all fenn, hogy a berendezés és a cs&vezetékek eldugulnak a
szintézis és a szokdsos desztillacids feldolgozas alatt. Az
oligomerek megndétt képzddése miatt az értékes termék kitermelése
jelentSsen lecsdkken, és a kezelést igénylé maradék aranya sza-
mottevéen megné.

Azt talaltuk, hogy tovabbi hatradnya a szokasos foszgénezési
korilmények alkalmazdsdnak, hogy sok esetben a reakcidelegy eré-
sen habzik, aminek kévetkeztében a reakciét jelentésen le kell
lassitani, vagy akar le is kell 4&llitani. A habképz&bdés néveke-
dése is jelentds biztonsdgi kockazattal jar.

Ezért a taldlmany célja eljaras biztositasa nagy tisztasaga

klér-karbonsav-kloridok eldallitasara magas kitermeléssel a meg-
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feleldé 1laktonok klérozé szerekkel vald reagaltatéasaval, amely
eljards az ismert hatranyoktdél mentes, és lehetdvé teszi a reak-
cid biztonsdgos megvalébsitasat.

Azt taldltuk, hogy ez a cél az
R1\CCI—Y—C//\ (1)
R2” Cl

altaléanos képletli klér-karbonsav-kloridok eldallitasara — amely

képletben

R!-R” jelentése egymast6l fiiggetlentl hidrogénatom, széntartalma
szerves csoport, halogénatom, nitro- vagy ciano-csoport;

Y jelentése 1-10 szénatomos alkilén-lanc, amely szubsztitua-
latlan vagy széntartalmi szerves csoportokkal, halogénatom-
mal, nitro- és/vagy ciano-csoporttal szubsztitudlt, és az
alkilén-lanc éter-, tioéter-, tercier amino- vagy keto-
-csoporttal lehet megszakitva;

és az Y és/vagy R! és/vagy R? széntartalmi szerves csoportjai

egymashoz kapcsolédhatnak nem-aromés rendszert képezve —

szolgaldé olyan eljarassal valdsithatéd meg, amelyben egy

0
Y~
R1——}—~0 (1)
R2

altalanos képletd laktont — amely képletben R! és R? és Y jelen-
tése fentebb megadott — hidrogén-kloriddal és foszgénnel reagal-
tatunk katalizator jelenlétében, ahol a foszgén hozziadisa elétt
és/vagy alatt hidrogén-kloridot vezetiink be ugy, hogy a hidro-
gén-klorid bevezetését csak akkor kezdjik el, amikor a hémérsék-

let elérte a legaldbb 60 °C-t, és piridin-vegyiletet alkalmazunk
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katalizatorként.

A talalmany szerinti eljarasban az alkalmazott katalizator

egy
RS

R4 ~ R6

(III)
X

R3 N~ "R7
altalanos képleti piridinvegyilet, amelynek képletében R*-R’ je-
lentése egymastdél figgetleniil hidrogénatom, széntartalmi szerves
csoport, halogénatom, nitro- vagy ciano-csoport.

A széntartalmu szerves csoport 1-20 szénatomos szubsztitua-
latlan vagy szubsztitudlt, alifas, aroméas vagy aralkil-csoportot
jelent. Ez a csoport tartalmazhat 1 vagy tobb heteroatomot, pél-
daul oxigént, nitrogént és ként, példaul -0-, -S-, -NR-, -CO-
és/vagy -N= alifds vagy aromas rendszerekben, és/vagy egy vagy
tobb, példaul oxigént, nitrogént, ként tartalmazéd funkcids cso-
porttal, és/vagy halogénatommal, példaul fluor-, klér-, brém-,
jédatommal és/vagy ciano-csoportta lehet szubsztituilva. Ameny-
nyiben a széntartalmi szerves csoport egy vagy tobb heteroatomot
tartalmaz, akkor az a heteroatomon keresztiil is kapcsolédhat.
Ezadltal példaul az éter-, tioéter- és tercier-amino-csoportok is
ide tartoznak. A széntartalmd szerves csoport eldényds példai ko-
zé tartoznak az 1-20 szénatomos alkilcsoportok, kiilénésen az 1-6
szénatomos alkilcsoportok, 6-10 szénatomos arilcsoportok, 7-20
szénatomos aralkilcsoportok, kiilénédsen a 7-10 szénatomos aralkil-
-csoportok és 7-20 szénatomos alkil-arilcsoportok, kiiléndésen a

7-10 szénatomos alkil-arilcsoportok.
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Tovabba lehetséges két szomszédos csoport Osszekapcsolasa
egy aromas vagy nem-aromds rendszerré.

A halogénatomok példai ko6zé tartozik a fluor-, klér-, brém-
és jodatom.

A talalmany szerint eldnydsek azok a (III) &ltal&anos képletii
piridin-vegyiiletek, amelyekben R’-R’ jelentése egymastél fiigget-
lenil hidrogénatom, 1-6 szénatomos alkil-, 6-10 szénatomos aril-,
7-10 szénatomos aralkil- vagy 7-10 szénatomos alkil-aril-cso-
port, példiul metil-, etil-, propil-, izopropil-, butil-, l-metil-
-propil-, 2-metil-propil-, terc-butil-, pentil-, l-metil-butil-,
2-metil-butil-, 3-metil-butil-, 2,2-dimetil-propil-, l-etil-propil-,
hexil-, 1,1-dimetil-propil-, 1,2-dimetil-propil-, l-metil-pentil-,
2-metil-pentil-, 3-metil-pentil-, 4-metil-pentil-, 1,1-dimetil-butil-,
1,2-dimetil-butil-, 1,3-dimetil-butil-, 2,2-dimetil-butil-, 2,3-
-dimetil-butil-, 3,3-dimetil-butil-, 1l-etil-butil-, 2-etil-butil-,
1,1,2-trimetil-propil-, 1,2,2-trimetil-propil-, 1l-etil-l-metil-
-propil-, l-etil-2-metil-propil-, fenil-, 2-metil-fenil- (o-toluoil-),
3-metil-fenil- (m-toluoil-), 4-metil-fenil- (p-toluoil-),
naftil- vagy benzil-csoport.

Kifejezetten elényds a hidrogénatom és az 1-4 szénatomos al-
kilcsoport, példaul metil-, etil-, propil-, izopropil-, butil-,
l-metil-propil-, 2-metil-propil-, terc-butil-csoport, kiiléndsen
a hidrogénatom és a metilcsoport.

A talalmény szerinti eljarasban alkalmas piridin-vegyiiletek
példai ko6zé tartoznak a piridin, 2-metil-piridin (x-pikolin), 3-
-metil-piridin (B-pikolin), 4-metil-piridin (y-pikolin), 2,3-

-dimetil-piridin, 2,4-dimetil-piridin, 2,5-dimetil-piridin, 2,6-
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—dimetil-piridin, 3,4-dimetil-piridin, 3,5-dimetil-piridin,
2,3,4~-trimetil-piridin, 2,3,5-trimetil-piridin, 2,3,6-trimetil-
-piridin, 2,4,6-trimetil-piridin, 3,4,5-trimetil-piridin,
2,3,4,5-tetrametil-piridin, 2,3,4,6-tetrametil-piridin, 2,3,5, 6-
—-tetrametil-piridin, 2,3,4,5,6-pentametil-piridin, 2-etil-
-piridin, 3-etil-piridin, 4-etil-piridin, 2-propil-piridin, 3-
-propil-piridin, 4-propil-piridin, 2-butil-piridin, 3-butil-
-piridin, 4-butil-piridin, 2-fenil-piridin, 3-fenil-piridin, 4-
~-fenil-piridin, kinolin és izokinolin.

A talalmdny szerint elényések a piridin és a monometil-
-piridinek, példaul mono(1-4 szénatomos alkil)-piridinek, és kii-
lo6nésen eldénydsek a 2-metil-piridin (ax-pikolin), 3-metil-piridin
(B-pikolin), 4-metil-piridin (y-pikolin), kiilénésen a 3-metil-
-piridin (B-pikolin).

A talalmany szerinti eljardsban a (III) altaldnos képletd pi-
ridin-vegyiletet a (II) 4&ltalanos képletd lakton mennyiségére
szamitva 0,1-20 mol%, eldnydsen 0,1-10 mol%, kiildndsen eldénydsen
0,5-10 mol%, kiiléndsen 1-6 mol% koncentracidban alkalmazzuk.

A talalmany szerint tovabba lényeges a hidrogén-klorid beve-
zetése a foszgénadagolas eldtt és/vagy alatt. A hidrogén-klorid
sikeres adagolasira meghatarozé az a hémérséklet, amelyen a be-
vezetést megkezdjiik. A taldlmany szerinti eljarédsban a hidrogén-
-kloridot csak akkor vezetjiik be, ha a reakcidelegy hémérséklete
elérte a legaldbb 60 °C-t. Elénydsen a hidrogén-kloridot csak ak-
kor vezetjik be, ha a hdmérséklet elérte a legalabb 80 °C-t, ki-
lonésen eldnydsen 100 °C-t, nagyon kuldndsen eldnydsen legaldbb

110 °C~-t, nevezetesen legalabb 120 °C-t.
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Mivel a hémérséklet, amelynél a hidrogén-klorid bevezetését
elkezdjik né, az oligomer és polimer melléktermékek aranya alta-
lédban csdkken. Ezaltal az elérhetd kitermelés né, és az eltavo-
litandé maradék mennyisége csdkken.

60 °C alatti hémérsékleten, azaz nem a talalmany szerinti
tartomanyban, a reakcidelegy &ltaldban viszkézus vagy akar szi-
lard lesz, és a kivant klérozasi reakcid megall.

A hidrogén-kloridot 4&ltaléban gaz-halmazallapotban adagoljuk
és torténhet a (i) foszgénadagolds elétt, (ii) foszgénadagolas
elétt és alatt vagy (iii) foszgénadagolas alatt. Elénydsek a fosz-
génadagolas (ii) ,elétt és alatt” és (iii) »alatt” valtozatok.

Amennyiben a foszgénnel vald reakcidé elétt vagy alatt nem
adagolunk hidrogén-kloridot, vagy a hidrogén-kloridot <c¢sak a
foszgénadagolds megkezdése utéan vezetjik be, az elérheté kiter-
melés jelentds mértékben lecsbkkenhet, és jelentdsen ‘megné a
kockazat, hogy a reaktor tartalma viszkézussa vagy akar szilard-
da valik. A negativ hatas &altalaban annal nagyobb, minél té&bb
foszgént adagoltunk mar be.

Természetesen az is lehetséges, hogy a hidrogén-klorid beve-
zetést a foszgénadagolas befejezése utéan is folytassuk. Bizonyos
esetekben ez az ugynevezett utd-reakcid akar eldényds is lehet
azaltal, hogy a reakcid teljessé valik. Ezenfelil a reagalatlan
foszgénfelesleg eltavozik a reakcidoldatbdl.

A Dbeadagolt hidrogén-klorid teljes mennyiségének &ltalaban
kisebb jelentdésége van. Jellemzden a beadagolt hidrogén-klorid
teljes mennyisége a (II) &altal&nos képleti lakton 1 méljara sza-

mitva 0,5-2 mol, eldényésen 0,5-1,5 mol.
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A taldlmany szerinti eljarasban a foszgénnel vald reakcid
60-200 °C-on, eldénydsen 100-200 °C-on, még eldénydsebben 110-150
°C-on valésithaté meg. Az eljardst 4&ltaladban 1x10° - 5x10° Pa,
elényésen 5x10%-2x10° Pa, kiilléndésen elénydsen atmoszférikus nyo-
mason hajtjuk végre. A foszgént gaz vagy folyadék formajaban
mérhetjiik be. Elényés gadz-halmazallapoti foszgén adagolasa.

A talalmany szerinti eljarasban a bevezetett foszgén teljes
mennyisége a (II) 4&ltalanos képletdi lakton 1 méljara szamitva
altaldban 0,8-1,5 mol, elénydsen 0,9-1,2 mol.

A taldlmany szerinti eljarassal az
R1\CCI—Y——C//\ (I)
R2/ Cli
altaldnos képletli klér-karbonsav-kloridok allithatok eld — amely
képletben R!-R? jelentése egymastél fliggetleniil hidrogénatom,
széntartalmi szerves csoport, halogénatom, nitro- vagy ciano-
-csoport.

A széntartalmi szerves csoport jelentése meghatarozott a
(IIT) 4&altalanos képleti piridin-vegyiilet leirdsdban. A széntar-
talmi szerves csoport eldényds példai kozé tartoznak az 1-20
szénatomos alkilcsoportok, kiildndsen az 1-6 szénatomos alkilcso-
portok, 6-10 szénatomos arilcsoportok, 7-20 szénatomos aralkil-
-csoportok, kiilénésen a 7-10 szénatomos aralkilcsoportok és 7-20
szénatomos alkil-arilcsoportok, kiiléndsen a 7-10 szénatomos
alkil-arilcsoportok.

A halogénatomok példai ko&ézé tarozik a fluor-, klér-, brém-
és joédatom.

A talalmany szerint eldnyések azok az (I) &ltalanos képlet
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klér-karbonsav-kloridok amelyekben R! és R? jelentése egymastol
fliggetleniil hidrogénatom, 1-6 szénatomos alkil-, 6-10 szénatomos
aril-, 7-10 szénatomos aralkil- vagy 7-10 szénatomos alkil-aril-
-csoport, példaul metil-, etil-, propil-, izopropil-, butil-, 1-
-metil-propil-, 2-metil-propil-, terc-butil-, pentil-, l-metil-
-butil-, 2-metil-butil-, 3-metil-butil-, 2,2-dimetil-propil-, 1-
-etil-propil-, hexil-, l,1-dimetil-propil-, 1,2-dimetil-propil-,
l-metil-pentil-, 2-metil-pentil-, 3-metil-pentil-, 4-metil-pentil-,
1,1-dimetil-butil-, 1,2-dimetil-butil-, 1,3-dimetil-butil-, 2,2-
-dimetil-butil-, 2,3-dimetil-butil-, 3,3-dimetil-butil-, 1l-etil-
-butil-, 2-etil-butil-, 1,1,2-trimetil-propil-, 1,2,2-trimetil-
-propil-, 1l-etil-l-metil-propil-, l-etil-2-metil-propil-, fenil-,
2-metil-fenil- (o-toluoil-), 3-metil-fenil- (m-toluoil-), 4~
-metil-fenil- (p-toluoil-), naftil- vagy benzil-csoport. Kifeje-
zetten eldnyds a hidrogénatom és az 1-4 szénatomos alkilcsoport,
kiilén6sen a hidrogénatom.

Y Jjelentése 1-10 szénatomos alkilén-lanc, amely lehet
szubsztitudlatlan vagy széntartalmd szerves csoportokkal, halo-
génatoﬁmal, nitro- vagy ciano-csoportokkal szubsztitudlt, és az
alkilén-lanc meg 1lehet szakitva é&ter- (-0-), tioéter- (-S-),
tercier-amino- (-NR-) vagy keto- (=C=0) csoporttal. A széntar-
talmd szerves csoport és a halogénatom jelentése megegyezik a
fentebb definidltakkal.

Az Y csoport példai ko6zé tartoznak a - (CHp),~ altalénos kép-
letd alkenilcsoportok, amelyekben n értéke 1-10 és egy vagy tobb
vagy akar az 0Osszes hidrogénatom helyettesithetd 1-6 szénatomos

alkil-, 6-10 szénatomos aril-, 7-10 szénatomos aralkil-, 7-10
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szénatomos alkil-aril-csoporttal, példaul metil-, etil-, propil-,
izopropil-, butil-, l-metil-propil-, 2-metil-propil-, terc-butil -,
pentil-, 1-metil-butil-, 2-metil-butil-, 3-metil-butil-, 2,2-
-dimetil-propil-, l-etil-propil-, hexil-, l,1-dimetil-propil-,
1,2-dimetil-propil-, l-metil-pentil-, 2-metil-pentil-, 3-metil-
-pentil-, 4-metil-pentil-, 1,1-dimetil-butil-, 1,2-dimetil-butil-,
1,3-dimetil-butil-, 2,2-dimetil-butil-, 2,3-dimetil-butil-, 3, 3-
-dimetil-butil-, l-etil-butil-, 2-etil-butil-, 1,1,2-trimetil-
-propil-, 1,2,2-trimetil-propil-, l-etil-l-metil-propil-, 1l-etil-
-2-metil-propil-, fenil-, 2-metil-fenil- (o-toluoil-), 3-metil-
-fenil- (m-toluoil-), 4-metil-fenil- (p-toluoil-), naftil- vagy
benzil-csoport.

Lehetséges, hogy az R! és/ vagy R®? és/ vagy Y szerves cso-
portjai egymdshoz kapcsolddnak nem-aromas-rendszert képezve.
Ezek példadjaként emlithetd a hexahidro-ftalid.

A talalmany szerint elénydsek azok az (I) altaléanos képletﬁ
klér-karbonsav-kloridok, amelyekben Y jelentése.

Kifejezetten eldényssek azok az (I) &altaladnos képletd klér-
-karbonsav-kloridok, amelyekben 3 szénatomos szubsztitudlatlan
vagy szubsztitualt alkilén-lanc van, mivel kiiléndsen a 6-tagu
laktonok a kisebb vagy nagyobb homolégjaikhoz képest szamottevs-
en labilisabbak és a foszgénezési kérilmények kozétt megnd a
hajlamuk oligomer és polimer melléktermékek képzésére. Ezaltal a
talalmdny szerinti eljaras nagyméertékben elényéds (I) &ltaldnos
képletd klér-karbonsav-klorid termékei az 5-klér-valeril-klorid
(5-klér-pentanocil-klorid) és szarmazékai, kiilénésen az 5-kldr-

-valeril-klorid.
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A kiindulasi anyagként alkalmazott laktonok a

O
Y—(
(II)
R1—-}—o
R2
altalanos képletd laktonok — amely képletben R! és R? és Y je-

lentése fentebb meghatarozott. Természetesen lehetséges kiilénbs-
z6 laktonok keverékeinek alkalmazasa is. Kifejezetten eldényds a
d-valerolakton és szarmazékainak alkalmazasa, kiiléndsen a &-
-valerolakton.

A foszgénezésre elméletileg barmelyik idevagd technolégiai
irodalomban leirt, géz-folyadék vagy folyadék-folyadék reakcidk-
hoz hasznalt készilék alkalmas lehet. Nagy tér-idé kitermelés
eléréséhez fontos megvalésitani a (II) &ltalanos képletd lakton,
a (III) altalanos képletl piridin-vegyiilet és a hozzdadott fosz-
gén kozbtt az intenziv Osszekeverést. Nem korlatozd példaként
megemlithetd8k a kevert tartdlyok, kevert tartédlysorok, ellendram-
lasos lizemmédban lizemeltetett reakcidoszlopok, csdé8reaktorok (eld-
nyosen belsdével ellatva), buborékoszlopok és hurok reaktorok.

Az eljarast eldénydsen oldészer haszndlata nélkui valésitjuk
meg. Lehetséges azonban az alkalmazott foszgénre nézve inert ol-
dészer hozzdadadsa. Inert olddészerek példai kozé tartoznak az
aromas szénhidrogének, példiul toluol, klér-benzol, o-, m- vagy
p-diklér-benzol, o-, m- vagy p-xilol, gylriis karbonatok, példaul
etilén-karbonat vagy propilén-karbonat, a megfelelé cél klér-
-karbonsav-klorid termék vagy ezek elegyei. Amennyiben oldészert
hasznalunk, elényds a cél kloér-karbonsav-klorid termék hasznala-

ta. Olddészer hozzaadasa elényds lehet példaul, ha az alkalmazott
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(II) &altalénos képletli laktonnak nagy a molekulatdmege, nagy a
viszkozitdsa vagy a reakcid kérilményei kézétt szilard.

A talalmany szerinti eljardst megvalésithatjuk szakaszosan
vagy folytonos ilizemben.
a) Szakaszos lizemeltetési méd

Szakaszos Uzemeltetésl gyartasnal a (II) 4&ltalanos képleti
laktont, a (III) A&ltaldnos képletd piridin-vegyililetet és adott
esetben oldészert tartalmazd reakcidéelegyet kiindulasi elegyként
dltalaban egy reaktorba, példaul egy keverds tartalyba mérjik
be, és intenziven kevertetjiik. Ezt kévetden a reakcidelegyet
felmelegitjiik, a hidrogén-klorid bevezetését akkor kezdhetjiik
el, ha mar elértik a legaldbb 60 °C-t. Ha alkalmas, akkor a reak-
cidelegyet a hidrogén-klorid beadagolasa nélkiil elébb legalabb
100 °C-ra vagy még magasabb hémérsékletre melegitjik és csak ezt
kévetSen adjuk hozzad a hidrogén-kloridot és a foszgént, példaul
egyltt. A foszgén adagolasanak befejezését kdvetden a reakcidol -
datot néhany perctdl néhany 6radig terjedd idStartam alatt hagy-
juk tovédbb reagdlni, amely id&tartam alatt tovabbi hidrogén-
—-klorid vezethetd be. Ez a tovabbi reakcid a reaktorban vagy az
alatta levé edényben jatszédhat le.
b) Folyamatos ilizemeltetési méd

A folyamatos tlizemeltetési médra alkalmas reaktorok példaul a
kevert tartalyok, kevert tartalysorok vagy ellenaramlasos iizem-
médban lzemeltetett reakciboszlopok. A folyamatos iizem{i eljaras
kezdetekor 4&ltaldban egy olddszert (példdul a megfeleld klér-
-karbonsav-klorid célterméket) és a (ITI) 4altalénos képletd pi-

ridin-vegylletet bemérjik, és a rendszert a kivant hémérsékletre
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melegitjik, majd ezt kdvetden hozzadadjuk a gaz-halmazdllapotu
hidrogén-kloridot.

Ezt kovetden legaldbb 100 °C-on elkezdjikk a (II) &ltalanos
képletd lakton, amely &ltalaban tovabbi (ITI) &ltalanos képleti
piridin-vegyiiletet tartalmaz, és adott esetben oldészerben fel
van oldva, és a folyékony- vagy gaz-halmazdllapotu foszgén fo-
lyamatos bevezetését. Altaldban ezzel parhuzamosan tovabbi hid-
rogén-kloridot adagolunk be. A reaktor tartalminak klér-karbon-
sav-kloriddd valdé 4atalakuldsa utdn a (II) &ltaldnos képleti
lakton és a foszgén mennyiségét ugy allitjuk be, hogy mindkét
vegylletet alapvetéen ekvimolaris mennyiségben vigyiik be. A re-
akcidelegy a beadagolt térfogattal azonos térfogatat eltavolit-
juk a reaktorbdél, példaul azéaltal, hogy a szintet tartjuk vagy
tdlfolydn keresztiil.

Eldénydsen a reakcidoldatot egy masik edénybe vezetjik, hogy
tovabb reagaljon.

Alternativaként lehetséges a hidrogén-kloridot kiildn hozza-
adni a (II) &ltaldnos képletd laktonhoz egy a foszgénezd reaktor
eldétt levd tartdlyban, adott esetben alacsonyabb hémérsékleten,
de legaldbb 60 °C-on.

Altaléaban eldényds ezutdn a reakcidoldatbdl az elreagdlatlan
foszgént vagy hidrogén-kloridot kihajtani, példaul a reakcidol-
datra nézve inert gaz, példaul nitrogén ataramoltatasaval.

Az elreagdlatlan foszgén, amely példaul a szintézis alatt a
reaktorbdl elszdkik vagy azt kévetden kihajtjuk, elényosen felfog-
haté és 0jra felhasznilhaté. Megfeleld csapdak példiaul a hideg

csapdak, amelyekben a foszgén lecsapédik.
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A (II) altalanos képletli lakton és a foszgén reakci6éjabél
keletkezé reakcidoldat a szokdsos mddszerekkel dolgozhaté fel.
Eldnybs a desztillacidés tisztitas, adott esetben a kihajtast a
desztillacids oszlopban vagy eldtt végezziik.

A desztilldcidés tisztitds utan maradt, a (III) 4&altaléanos
képleti piridin-vegyiiletet tartalmazé frakcid részleges vagy
teljes visszaforgatdsa lehetséges és elényds lehet. Az (I) alta-
lanos képletd klér-karbonsav-klorid és a (IIT) altalanos képleti
piridin-vegytlilet forraspontjatdl fuggéen a (III) A&ltalénos kép-
letld piridin-vegyiilet az értékes termék eldtt vagy uté&n szedhe-
tS8. A (III) Aaltalanos képletd piridin-vegyiilet visszaforgatasa-
val megvaldsitott eljards esetén eldnyds ennek a frakcidnak csak
egy részét visszaforgatni a melléktermékek eltavolitasa végett,
a masik részét pedig friss (III) Altalanos képletli piridin-ve-
gylilettel pétolni.

Egy talalmany szerinti elényds megvaldsitdsban az (I) alta-
lanos képletl klér-karbonsav-kloridok szakaszos lizemeltetési moé-
di szintézisében a megfeleld (II) 4&ltaldnos képletli lakton, a
(III) altalanos képletii piridin-vegyiilet és adott esetben az ol-
dészer (példaul a megfeleld klér-karbonsav-klorid céltermék)
teljes mennyiségét bemérjik egy keverds tartalyba. A reakcié6-
rendszert ezutdn a legaldbb 100 °C-re vagy magasabb hémérsékletre
melegitjik, és elkezdjik a hidrogén-klorid és a foszgén parhuza-
mos adagolasat, atmoszférikus nyomdson. Alternativaként lehetsé-
ges a hidrogén-klorid adagolasaval kezdeni, és csak ezt kovetden
adagolni a foszgént. A keletkezd kapcsolasi termékeket, a szén-

dioxidot és a hidrogén-kloridot, eltavolitjuk. A kivant mennyi-
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ségl foszgén és ezzel parhuzamosan a kivant mennyiségi hidrogén-
klorid bet&plalasat kodvetden a reakcidoldatot a bedllt hdémérsék-
leten egy ideig magara hagyjuk, hogy tovabb reagaljon. A tovabb-
reagalas soran, kivant esetben, tovabbi hidrogén-kloridot vezet-
hetink be. 2 foszgénfelesleg és reakciétermékeinek, a szén-
dioxidnak és a hidrogén-kloridnak a reakcidoldatbdél vald kihaj-
tasdhoz vagy koncentraciéjuk csdkkentéséhez, lehetséges egy
inert gaz keresztiilvezetése az oldaton (sztrippelés). A keletke-
zett reakcidoldatot ezutdn végiil feldolgozzuk. A feldolgozast
altaldban desztillaciéval valédsitjuk meg, adott esetben csékken-
tett nyomason. Nagyobb molekulatémegli klér-karbonsav-kloridok -
esetében lehetségesek mas tisztitidsi eljarasok, mint példéaul
kristdlyositéas is.

Egy talalmany szerinti &ltalanos megvalésitdsban az (I) &l-
talanos képletli klér-karbonsav kloridok folyamatos ilizemeltetési
médu eldallitasban az olddszert (példdul a megfeleld klér-
-karbonsav-klorid céltermék) és a (III) &altalanos képletli piri-
din-vegylletet bemérjiik a reaktorba, példaul egy keverds tar-
talyba, és a rendszert a kivant, de legalabb 60 °C, hémérsékletre
melegitjiuk, és gaz-halmazallapotd hidrogén-kloridot adagolunk
hozza. Ezt kovetden legaldbb 100 °C-on elkezdjik a (II) altalénos
képletd lakton, amely &ltaldban tovabbi (III) &ltaldnos képleti
piridin-vegyiiletet tartalmaz, és adott esetben oldészerben van
feloldva, és a folyadék- vagy gaz-halmazdllapotu foszgén folya-
matos bevezetését. Altaldban ezzel parhuzamosan tovabbi hidro-
gén-kloridot adagolunk be. A reaktor tartalmanak klér-karbonsav-

-kloriddad valdé 4atalakuldsa utdn a (II) &ltalanos képleti lakton
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és a foszgén mennyiségét ugy allitjuk be, hogy mindkét vegyile-
tet alapvetéen ekvimolaris mennyiségben vigyiik be. A reakcid-
elegy a beadagolt térfogattal azonos térfogatat eltavolitjuk a
reaktorbél, példaul olyan médon, ami a szintet tartja vagy tual-
folydén keresztil.

Az eltavolitott reakcibéoldatot egy a reaktor utan levd tar-
talyban, példaul egy keveréds tartalyban, gyljtjik &ssze, hogy
tovabb reagdljon. Az utdreakcid soran, kivant esetben tovabbi
hidrogén-klorid vezethetd be. Amint az utéreakcid tartalya is
megtelik a reakcidtermékkel, akkor a tulfolyast adott esetben
megszabaditjuk a kapcsolasi reakcidban termelddd szén-dioxidtél
és hidrogén-kloridtél, ahogy azt fentebb leirtuk, és feldolgoz-
zuk. A feldolgozast példaul desztillaciéval valdésitjuk megq.

A talalmény szerinti eljaras lehetdvé teszi nagy, tobb mint
98%-o0s tisztasagu klér-karbonsav-kloridok, f6leg 5-klér-valeril-
-klorid és szarmazékainak el&allitasat magas kitermeléssel a
megfeleld lakton foszgénezésével. Az oligomer és polimer mellék-
termékek keletkezését szamottevdéen visszaszoritottuk, ami az
emlitett magas kitermelés mellett azzal a tovabbi eldénnyel is
jar, hogy az eltavolitand® maradék mennyisége Jjelentdsen
csokken. Mivel a reakcibelegy viszkozitdsa mAr nem vagy csak
nagyon csoékkentett mértékben novekszik, igy a szintézis és a
feldolgozads sordn a késziilék és a csodvek eldugulasabdl eredd
biztonsagi kockazat is jelentdsen csdkken. Igy biztositott a
reakcié biztonsagos lefolyasa. Tovabba a szintézis sorén a

habképzédésre valdé hajlam jelent&sen csdkkent.
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1. példa: (talalmany szerint)

350 kg (3,5 kmol) ©&-valerolaktont és 16 kg (0,2 kmol) PB-
-pikolint (3-metil-piridin) bemériink egy acél/zomancozott edény-
be, és 120 °C-ra melegitjik. 120 °C-on elkezdjik a gaz-halmaz-
allapoti hidrogén-klorid bevezetését 1 m3/éra sebességgel, és a
hdémérsékletet tovabb emeljiik. Amikor elérjik a 140 °C~t, elkezd-
jik a gaz-halmazallapotu foszgén bevezetését, o©sszesen 380 kg
(3,84 kmol) gaz-halmazadllapoti foszgént vezetiink be 24 éra
alatt. A bevezetés alatt a hémérséklet 145 °C-ra emelkedik. A
foszgénadagolas befejezése utéan még tovadbbi 3 6éran keresztul
hidrogén-kloridot adagolunk az utéreakcidhoz. A keveréket 80 °C-
ra hitjik, és a foszgénfelesleget 2,5 m3/6ra nitrogénarammal 12
6ra alatt kihajtjuk. A nyerstermékbsl kezdetben koériilbelil 20 1
eldparlatot szediink 1x10° Pa abszolut nyomason (10 mbar abszolut)
és 85 °C fejhdmérsékleten, a maradékot frakciondlt desztillaci6-
nak vetjik ala. gy 440 kg (2,84 kmol) >98 GC-teriilet%-os tisz-
tasagu 5-klér-valeril-kloridot kapunk.

Kitermelés: 81%.

Kisérleti berendezés a 2-8. példakhoz:

A kisérleti berendezés egy kettds falu képennyel és keverdvel
ellatott 1 1l-es ivegedénybd&l, termosztatikus szabalyozbébdbdl, a
gaz-halmazallapotd hidrogén-klorid és a foszgén Dbevezetésére
szolgald csovekbdl és kéttagu kondenzator kaszkadbdl &4ll. A két-
tagu kondenzator kaszkad egy -10 °C-on tartott nagy hatékonysagu
kondenzatorbdl, és egy -78 °C-on tartott szadrazjeges kondenzator-

b6l all. A kisérleteket atmoszférikus nyomason hajtottuk végre.
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2. példa: (dsszehasonlitd példa)

200 g (2 mol) b6-valerolaktont és 8,1 g (0,1 mol) 3-metil-
-piridint (P-pikolin) lassan felmelegitink keverés kdzben. 50 °C-
on elkezdjiuk a hidrogén-klorid bevezetését 10 N1/éra sebesség-
gel, és a hémérsékletet tovabb emeljiik. Amikor elérjik a 145 °C-
t, elkezdjik a foszgén bevezetését. Osszesen 46 g (1,26 mol)
gaz-halmazallapotdi hidrogén-kloridot és 102 g (1,03 mol) géaz-
halmazallapotu foszgént vezetiink be 145-150 °C-on 2 6éra alatt. A
bevezetés alatt jelentds Qiszkozités novekedést figyeltink meg.
Az dveg keverd eltérésének megakadalyozasa végett a kisérletet

le kellett &llitanunk.

3. példa: (talalmany szerint)

200 g (2 mol) d-valerolaktont és 8,1 g (0,1 mol) B-pikolint
(3-metil-piridin) lassan felmelegitiink keverés mellett. 80 °C-on
elkezdjuk a hidrogén-klorid bevezetését 10 N1/éra sebességgel,
és a hémérsékletet tovabb emeljiik. Amikor elérjik a 140 °C-t, el-
kezdjik a foszgén bevezetését. Osszesen 60 g (1,64 mol) gaz-hal-
mazallapotu hidrogén-kloridot és 193 g (1,95 mol) gaz-halmaz-
allapotu foszgént vezetiink be 145-150 °C-on 4 éra és 45 perc
alatt. A gazbevezetés befejezése utan a reakcidéelegyet 145 °C-on
tovabbi 1 6rdig keverjik az utédreakcidhoz. A foszgénfelesleget
nitrogén A&atdramoltatasaval kihajtjuk, és a reakcibelegyet frak-
ciondlt desztillaciénak vetjik ala. gy 205 g (1,32 mol) >98 GC-
-tertlet%-os tisztasdgu 5-klér-valeril-kloridot kapunk.

Kitermelés: 66%.
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4. példa: (talalmany szerint)

200 g (2 mol) &-valerolaktont és 8,1 g (0,1 mol) B-pikolint
(3-metil-piridin) lassan felmelegitiink keverés mellett. 80 °C-on
elkezdjik a hidrogén-klorid bevezetését 10 N1/éra sebességgel,
€s a hémérsékletet tovabb emeljik. Amikor elérjiik a 142 °C-t, el-
kezdjik a foszgén bevezetését. Osszesen 70 g (1,92 mol) gaz-hal-
mazallapoti hidrogén-kloridot és 202 g (2,04 mol) gaz-halmaz-
allapotu foszgént vezetiink be 145-150 °C-on 4 oéra és 15 perc
alatt. A gazbevezetés befejezése utan a reakcidelegyet 145 °C-on
tovabbi 1 6éraig keverjiik az utéreakcidhoz. A foszgénfelesleget
nitrogén 4tdramoltatadsaval kihajtjuk, és a reakcibelegyet frak-
cionadlt desztillacidénak vetjuk ala. Igy 250 g (1,61 mol) >98 GC-
-terllet%-os tisztasdgu 5-klér-valeril-kloridot kapunk.

Kitermelés: 81%.

S. példa: (talalmany szerint)

200 g (2 mol) &-valerolaktont és 8,1 g (0,1 mol) PB-pikolint
(3-metil-piridin) lassan felmelegitiink keverés mellett. 138 °C-on
elkezdjik a hidrogén-klorid és a foszgén egyidejli bevezetését.
Osszesen 61 g (1,67 mol) gadz-halmazdllapotu hidrogén-kloridot és
207 g (2,09 mol) gaz-halmazallapotu foszgént vezetink be 138-150
°C-on 3 6ra és 15 perc alatt. A gazbevezetés befejezése utan a re-
akcibelegyet 145 °C-on tovabbi 1 éraig keverjik az utéreakcidhoz. A
foszgénfelesleget nitrogén Ataramoltatasaval kidzzik, és a reak-
cibelegyet frakciondlt desztillaciodnak vetjuk ala. Igy 270 g (1,74
mol) >98 GC-teriilet%-os tisztasdgu 5-klér-valeril-kloridot kapunk.

Kitermelés: 87%.

75.221/BE



21 : te, ees oo

. L]
esee oo oa eoe

6. példa: (6sszehasonlité példa)

200 g (2 mol) é6-valerolaktont és 34,8 g (0,1 mol) Cyanex®
923-at (Cytec Industries &ltal forgalmazott kereskedelmi termék,
amelynek atlag molekulatémege 348 g/mol és kiildnbdzé trialkil-
—-foszfin-oxidok keverékét tartalmazza) lassan felmelegitiink ke-
verés mellett. 120 °C-on elkezdjiik a hidrogén-klorid bevezetését
10 N1l/6ra sebességgel, és a hémérsékletet tovabb emeljik. Amikor
elérjik a 146 °C-t, elkezdjik a foszgén bevezetését. Osszesen 44
g (1,21 mol) gaz-halmazdllapotd hidrogén-kloridot és 90 g (0,91
mol) gaz-halmazallapotu foszgént vezetiink be 146-150 °C-on 3 éra
alatt. A gazbevezetés alatt a viszkozitds jelentds mértékd ndve-
kedését figyeltik meg. Az livegkeverd tdrésének megeldzése végett

a kisérletet le kellett &allitani.

7. példa: (6sszehasonlité példa)

200 g (2 mol) o-valerolaktont és 12,8 g (0,1 mol) dimetil-
-propilén-karbamidot (1,3-dimetil-tetrahidro-2 (1H)-pirimidinon)
lassan felmelegitink keverés mellett. 100 °C-on elkezdjik a hid-
rogén-klorid bevezetését 10 N1/éra sebességgel és a hémérsékle-
tet tovabb emeljiik. Amikor elérjiuk a 145 °C-t, elkezdjik a fosz-
gén bevezetését. Osszesen 6 g (0,16 mol) gadz-halmazallapotu hid-
rogén-kloridot és 7 g (0,07 mol) gaz-halmazallapoti foszgént ve-
zetlink be 145-150 °C-on 25 perc alatt. A gazbevezetés alatt a
viszkozitas jelentds mértékl ndvekedését figyeltik meg. Az iiveg-
keverd torésének megelSzése végett a kisérletet le kellett

allitani.
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8. példa: (6sszehasonlitd példa)

200 g (2 mol) &-valerolaktont és 12,8 g (0,1 mol) dimetil-
-propilén-karbamidot (1,3-dimetil-tetrahidro-2(1H)-pirimidinon)
lassan felmelegitiink keverés mellett. 138 °C-on elkezdjik a hid-
rogén-klorid és a foszgén egyidejli bevezetését. Osszesen 67 g
(1,84 mol) géz-halmaz4allapotu hidrogén-kloridot és 210 g (2,12
mol) gaz-halmazallapoti foszgént vezetiink be 145-150 °C-on 3 éra
alatt. A gazbevezetés befejezése utan a reakcidelegyet 145 °C-on
tovabbi 1 ¢éraig keverjiik az utéreakcidhoz. A foszgénfelesleget
nitrogén A&taramoltatisaval kihajtjuk, és a reakcidelegyet frak-
cionalt desztillaciénak vetjiik ala. fgy 248 g (1,60 mol) >98 GC-
terilet%-os tisztasagu 5-klér-valeril-kloridot kapunk.

Kitermelés: 80%.

9. példa: (6sszehasonlité példa)

192 g (2,23 mol) y-butirolaktont és 2 g (0,025 mol) piridint
mérink be a kettds falu képennyel ellatott ivegedénybe és 120 °C-
ra melegitjik. Osszesen 60 g (0,61 mol) gadz-halmazillapotu fosz-
gént vezetiink be 120-124 °C-on 8 déra alatt erds keverés mellett.
A maradék, atalakulatlan foszgén nitrogénnel valéd kihajtdsa utan
a nyersterméket frakciondlt desztillaciédnak vetjik ala. A 76 g
témegl elsd frakcié 21,6 GC-teriilet%, a 110 g toémegli masodik
frakcidé 2,6 GC-teriilet$ 4-klér-butiril-kloridot tartalmaz.

Kitermelés: 6%.

A kisérleti adatokat az 1. tablazatban foglaltuk 6ssze. A 2.

példa mutatja, hogy amennyiben a hidrogén-klorid bevezetését a
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taldlmany szerinti hémérséklethatar alatt kezdjiuk el, a reakciét
a viszkozitdsban bekdvetkezé jelentds ndvekedés miatt le kell
allitani. A taldlmadny szerinti 3-5. példak mutatjdk, hogy az 5-
—-kloér-valeril-klorid kitermelés jelentds mértékben novekszik a
hidrogén-klorid bevezetés kezdeti hémérsékletének novelésével.
Amikor a hidrogén-klorid bevezetést 138 °C-on kezdjuk el, 87%-os
kitermelést érhetiink el.

A talalmany szerinti 4. példaban, B-pikolin katalizatorral és
a hidrogén-klorid bevezetés elkezdésekor 110 °C hémérséklettel
81%-o0s 5-klér-valeril-klorid kitermelés elérése lehetséges,
trialkil-foszfin-oxidok és dimetil-propilén-karbamid kataliza-
torként valdé alkalmazasa (lasd 6. és 7. &sszehasonlitéd példakat)
a reakcidoldat viszkozitasadnak jelentSs mértékii noévekedését
eredményezi. Mindkét esetben le kellett allitani a reakciét.

A talalmany szerinti 3. példa mutatja, hogy B-pikolin kiindula-
si anyagként valdé alkalmazisa esetén a reaktor tartalma folyékony
még akkor is, ha a hidrogén-klorid bevezetési hémérséklete joéval
100 °C alatt van, mig trialkil-foszfin-oxidok és dimetil-propilén-
—-karbamid katalizatorként vald alkalmazésakor (lasd 6. és 7. &sz—
szehasonlitd példakat) a reakcidkat le kellett &llitani még 120 °C
és 100 °C-on is viszkézusos reaktor tartalom kévetkeztében.

Ahogy taldlmany szerinti 5. példa és a 8. &sszehasonlitd pél-
da Osszehasonlitdsa mutatja, hogy még a nem a talalmany szerinti
katalizator, példaul dimetil-propilén-karbamid alkalmazasa ese-
tén is lehetséges jelentds javulast elérni a hidrogén-klorid be-
vezetés kezdeti hdémérsékletének novelésével:; de ez még mindig

messze van a talalmadny szerinti eljarassal elért kivald ered-
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ménytél. Hasonldé O6sszehasonlitéd kérilmények mellett a taldlmany
szerinti 5. példa koriilbeliil 9%-kal magasabb kitermelést adott.

Még amennyiben folyékony reaktor tartalmat kapunk nem a ta-
lalmany szerinti katalizator, példaul dimetil-propilén-karbamid
alkalmazasakor, 138 °C-nal magasabb hidrogén-klorid bevezetés
kezdeti hémérséklet mellett, ahogy azt a 8. Osszehasonlitd példa
mutatja, fenndll a veszélye a habképz&désnek és a viszkozitdas
novekedésének egészen addig, hogy a reaktor tartalma megszilar-
dul, amennyiben a reaktor flitése meghibasodik. A taldlmany sze-
rinti (III) 4&ltalanos képletid piridin-vegyiletek alkalmazasa
jobb a nem a taladlmany szerinti katalizatorok, példaul karbamid-
-vegyuletek és foszfin-oxidok alkalmazasanal.

A 9. Osszehasonlité példa mutatja, hogy hidrogén-klorid beve-
zetése nélkil még a (III) &ltalanos képletli piridin-vegyiiletek

alkalmazasa esetén is csak nem megfeleld kitermelés érhetd el.
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Szabadalmi igénypontok

1. Eljarés az
AN .
CCl—Y—C_ (1)
R2” Ci
altalanos képletd klér-karbonsav-kloridok — amely képletben

R!-R? jelentése egymastél fliggetleniil hidrogénatom, 1-20 szénato-
mos szubsztitudlatlan vagy szubsztitudlt, alifas-, aromas-
vagy aralkil-csoport, halogénatom vagy nitro- vagy ciano-
csoport;

Y jelentése 1-10 szénatomos alkilén-lanc, amely szubsztitua-
latlan vagy 1-20 szénatomos szubsztitudlatlan vagy szubsz-
titualt, alifas-, aromas- vagy aralkil-csoportokkal, halo-
génatommal, nitro- és/vagy ciano-csoportokkal szubszti-
tualt, és az alkilén-lanc éter-, tioéter-, tercier amino-
vagy keto-csoporttal lehet megszakitva;

és az Y és/vagy R' és/vagy R? 1-20 szénatomos szubsztitualatlan

vagy szubsztitudlt, alifas-, aromas- vagy aralkil-csoportijai

egymashoz kapcsolédhatnak nem-aromis rendszert képezve —

eldéallitasara egy

O
Y
R1 , (II)
R2
dltalénos képletd lakton — amely képletben R' és R? és Y jelen-
tése fentebb megadott — hidrogén-kloriddal és foszgénnel valéd

reagaltatasaval katalizator jelenlétében, amelynek soran a fosz-

gén hozzdadasa elétt és/vagy alatt hidrogén-kloridot vezetiink
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be, és a hidrogén-klorid bevezetését csak akkor kezdjik el, ami-
kor a hémérséklet elérte a legaldbb 60 °C-t, és piridin-
vegyliletet alkalmazunk katalizatorként.

2. Az 1. 1igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a katalizatort a (II) &altalanos képletd lakton mennyiségére
szamitva 0,1-20 mol% koncentracidban hasznaljuk.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy katalizatorként 3-metil-piridint (p-pikolin) haszna-
lunk.

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti eljaréds, azzal
jellemezve, hogy a (II) &ltaldnos képletdi lakton 1 moljara sza-
mitva 6sszesen 0,5-2 mol hidrogén-kloridot hasznalunk.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy a hidrogén-klorid bevezetését csak akkor kezdjuk
el, amikor a hémérséklet elérte a legalabb 100 °C-t.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljédras, azzal
jellemezve, hogy a foszgénnel vald reakcidt 100-200 °C-on és
0,01x10°-5x10° Pa nyomason valésitjuk meg.

7. Az 1-6 igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal
jellemezve, hogy 5-klér-valeril-kloridot vagy szarmazékait 4l-
litjuk els.

8. Az 1-7 igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal

jellemezve, hogy 5-klér-valeril-kloridot &llitunk eld.

""[¥%{Z A meghatalmazott:
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