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Zusammenfassung

Verfahren zur Herstellung von wassrigen ortho-Phthalaldehydiésungen, bei welchem
ein Acetal des o-Phthalaldehydes in Wasser eingebracht und anschlieRend durch
Zugabe einer Saure ein pH-Wert < 7 eingestelit wird, worauf sodann bei einer Tem-
peratur zwischen 10°C und 90°C das Acetal durch Abspalten des entsprechenden
Alkohols in den o-Phthalaldehyd Uberfiihrt wird, sowie Verwendung von OPA-
Acetalen zur Herstellung dieser L&sungen.




Verfahren zur Herstellung von wassrigen ortho-Phthalaldehyd-Lésungen

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von wassrigen ortho-
Phthalaldehyd-Lésungen aus ortho-Phtalaldehyd-Acetalen.

Wassrige Losungen von ortho-Phthalaldehyd (OPA) finden Anwendung im Biozidbe-
reich. Insbesondere werden diese Lésungen im Bereich der hochwirksamen Desin-
fektion von Endoskopen, sowie zur Desinfektion von medizinischem Equipment ver-
wendet.

Bisher wurden wassrige Losungen von OPA durch Lésen einer entsprechenden
Menge an OPA in Wasser hergestelit.

OPA ist ein Feststoff und liegt in kristalliner Form vor und weist in dieser Form einige
Nachteile auf, da es giftig ist und zu Hautreizungen fihrt, sodass das Handling mit
OPA erschwert wird und erhebliche Sicherheitsmafinahmen bei der Formulierung der
wassrigen OPA-Losungen erforderlich sind. Weiters neigt OPA zum Verblocken, wo-
durch erstens beim Chargieren Probleme auftreten und zweitens langwierige Lése-
prozesse erforderlich sind.

OPA selbst wird, wie beispielsweise in EP 0 839 789 beschrieben, durch Verseifen
von flissigen OPA-Acetalen, die als Depotverbindungen fiir OPA dienen, hergestellt.
Die Verseifung erfoigt gemél&‘obiger Literatur durch Hydrolyse bei einem pH-Wert
zwischen 0 und 7 mittels M‘ineralséuren, wie HCI, H2SO4, H3PO4 oder organischen

Sauren, wie Essigsaure, Ameisensaure, p-Toluolsulfon- oder Methansulfonséure.

Die Verwendung von OPA, beziehungsweise von OPA-Acetalen zur Herstellung von
wassrigen OPA-Glutaraldehydlésungen, die ebenfalls im Biozidbereich eingesetzt
werden, ist beispielsweise aus EP 0 843 966 bekannt, wonach eine wéssrige OPA-
Glutaraldehydlésung durch Spaltung eines OPA-Acetals in wéssrigér Glutaraldehyd-
l6sung und Entfernen des abgespaltenen Alkohols erhalten wird.




Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, wassrige OPA-L&sungen herzustellen,
wobei die Nachteile des Einsatzes von kristallinem OPA vermieden werden.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist demnach die Herstellung von wéssrigen
ortho-Phthalaldehydiésungen, das dadurch gekennzeichnet ist, dass ein Acetal des
o-Phthalaldehydes in Wasser eingebracht und anschlieRend durch Zugabe einer
Séure ein pH-Wert < 7 eingestellt wird, worauf soda_nh bei einer Temperatur zwi-
schen 10°C und 90°C das Acetal durch Abspalten des entsprechenden Alkohols in
den o-Phthalaldehyd tiberfihrt wird.

Bei dem erfindungsgemaRen Verfahren wird ein OPA-Acetal in Wasser eingebracht
bzw. emulgiert und durch Hydrolyse geldst. Als OPA-Acetal kommen Dialkylacetale
(offenkettige Acetale) oder Dialkoxyphthalane (cyclische Acetale von OPA) mit 1 bis
6 C-Atomen im Alkylteil in Frage. Bevorzugt sind Dialkoxyphtalane oder Dialkylaceta-
le mit 1 bis 4 C-Atomen im Alkylteil, besonders bevorzugt mit 1 bis 2 C-Atomen im
Alkylteil. '

ErfindungsgemaR wird soviel Acetal in Wasser eingebracht und gelést, dass nach
dem Anséuern eine 0,025 bis 9 Gew.%ige wéssrige OPA-Lésung erhalten wird. Be-
vorzugt sind 0,05 bis 5 Gew.%ige Ldsungen, bésonders bevorzugt 0,5 bis 2
Gew.%ige Loésungen. |

Dabei ist zu beachten, dass das Gleichgewicht in der wassrigen Lésung laut 1H-
NMR zu 25% auf OPA und zu 75% auf OPA-Halb-Acetalen liegt.

Um héher konzentrierte Lésungen zu erhalten, ist es méglich, der Lésung einen L6-
sungsvermittler, wie etwa Polyethylenglykol oder mit Wasser mischbare Lésungsmit-
tel aus der Gruppe der Ketone, wie etwa N-Methylpyrrolidon, Aceton, u.s.w., der Al-
dehyde, wie etwa Glutaraldehyd, U.SW. zuzusetzen, wodurch OPA-Konzentrationen
bis zu 50Gew% erhalten werden kénnen. |




Um das Acetal in OPA zu Uberflhren, wird der wassrigen Lésung eine Saure zuge-
setzt, sodass ein pH-Wert von unter 7 éingestellt wird.

Als Saure kommen dabei Mineralsaduren, wie etwa Schwefelsdure, HCI u.s.w., oder
organische SéUren, wie etwa Ameisenséure, Essigsaure, Glyoxylsaure, u.s.w. in Fra-

ge. Bevorzugt wird Schwefelséure, Glyoxylsdure oder Ameisenséure eingesetzt.

Der pH-Wert sollte unter 7 sein, bevorzugt ist ein pH-Wert bis 5, besonders bevor-
zugt bis 3.

Die Spaltung erfolgt bei einer Temperatur von 10 bis 90°C, bevorzugt bei 20 bis
50°C. Bevorzugt wird die Lésung dabei gerthrt. -

Wird das Acetal in Wasser gegeben, liegt zuerst eine 2-phasige Emulsion vor, die
sich erst nach Einstellen des pH-Werts auf unter 7 in eine homogene L&sung um--
wandelt.

Von Vorteil bei dem erfindungsgeméRen Verfahren ist, dass im Vergleich zur Ver-
wendung von OPA selbst, héher konzentrierte Losungen (9% im Vergleich zu 5%)
hergestellt werden kénnen, da der sich durch das Ans&uern abspaltende Alkohol das
Auflésen des gebildeten OPAs beginstigt.

Gegebenenfalls kann nach der Spaltung die erhaltene wassrige OPA-Lésung neutra-
lisiert bzw. auf einen pH-Wert von 4 bis 10, bevorzugt bis 8, eingestellt werden, bei-
spielsweise durch Zugabe von anorg. Basen wie NaHCO3, NaOH, KOH, u.s.w.
Weiters kann gewiinschtenfalls der sich abspaltende Alkoho! durch Abdestillieren
aus der Lésung entfernt werden, wodurch sich jedoch die Léslichkeit wieder auf 5%
erniedrigt.

Weiters kdénnen der erﬁndungsgéméf& hergestellten Lésung neben den bereits er-
wihnten Lésungsvermittiern noch andere iibliche Hilfsstoffe, wie etwa Stabilisatoren,
AntioXidantieh, Duftstoffe, Farbstoffe, u.s.w., zugesetzt werden.




Die erfindungsgemaR hergesteliten wéssrigen OPA-Lésungen eignen sich besonders
zum Einsatz im Biozidbereich und zeichnen sich insbesondere dadurch aus, dass
erstens der abschlieBende Produktionsschritt fir OPA durch den direkten Einsatz
des Acetals entfallt, wodurch Kosten erspart werden und zweitens wesentliche Hand-
lingvorteile durch die Verwendung des OPA-Acetals gegeben sind.

Die erfindungsgeméRe Herstellung der wéassrigen OPA-Lésungen kann aber auch in

automatisierten Desinfektionsgeraten erfolgen.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von OPA-Acetalen als
Edukt fur die Herstellung von wassrigen OPA-Lésungen, die im Biozidbereich einge-
setzt werden.
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Beispiel 1:

Es wurden OPA-Lésungen mit unterschiedlichen Konzentrationen aus OPA-
Dimethylacetal-Wasser-S&ure-Mischungen hergestellt.

Die Reaktionsbedingungen (verwendete Saure, pH-Wert, Temperatur, Gew.%) und
die Zeit, bis eine klare, homogene L&sung erhalten wurde (vollendete Spaltung) sind
aus nachfolgenden Tabellen ersichtlich.

Tabelle 1) pH: 1,0 mit
Schwefelsdure:
Zeit bei 35°C bis
Zeit bei 25°C bis kiare Lésung Zeit bei 45°C bis

A B klare Lésung (min.): (min.): klare Lésung (min.):
0,7 0,5 15 75 3,75
1,3 1 15 75 3,75
2,7 2 30 15 75
4,0 3 40 20 10
5,4 4 45 22,5 11,25
6,7 5 60 30 15
8,1 6 80 40 ' 20
9,4 7 90 45 22,5
10,7 8 150 75 37,5
13,4 9 330 165 82,5

A: eingesetzte OPA-Acetal-
Konzentration in Gew.%

B: OPA-Konzemtration in
Losung in Gew.%

Tabelle 2) pH: 2,0 mit

Schwefelsiure: .
' Zeit bei 25°C bis
A B klare Lésung (min.):
1,3 1 15
4,0 3 120
9,4 7 400




Tabelle 3) pH: 2,0 mit Glyo-

xylsaure:
Zeit bei 25°C bis
A B klare Lésung (min.):
0,7 0,5 30
1,3 1 60
2,7 2 90
4,0 3 120
6,7 5 480

Tabelle 4) pH: 2,0 mit Es-

sigsdure:
Zeit bei 25°C bis
A B klare Lésung (min.):
0,7 0,5 15
1,3 1 20
27 2 60
4,0 3 120
54 4 240
Tabelle 5) pH: 2,0 mit Amei-
sensaure: _
Zeit bei 25°C bis
A B klare Lésung (min.):
1,3 1 20
2,7 2 90
4.0 3 . 150
54 4 300




Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von wéssrigen ortho-Phthalaldehydlésungen, das da-

- durch gekennzeichnet ist, dass ein Acetal des o-Phthalaldehydes in Wasser ein-
gebracht und anschlieend durch Zugabe einer Saure ein pH-Wert <7 eingestellt
wird, worauf sodann bei einer Temperatur zwischen 10°C und 90°C das Acetal
durch Abspalten des entsprechenden Alkohols in den o-Phthalaldehyd tiberfiihrt
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Acetal des 0- -
Phthalaldehydes ein Dialkylacetal oder ein Dialkoxyphthalan mit 1 bis 6 C-Atomen
im Alkylteil eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Saure eine Mine-
ralsaure aus der Gruppe Schwefelsdure oder HCI oder eine organische Saure aus
der Gruppe Ameisensaure, Essigséure oder Glyoxylséure eingesetzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der pH-Wert auf ei?
nen Wert bis 3 eingestellt wird.

5. Verfahren nach AnSpruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass eine 0,025 bis 9
Gew.%ige o-Phthalaldehydlésung hergestellt wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass der
Lésung gegebenenfalls ein Lésungsvermittler aus der Gruppe Polyethylenglykol,
N-Methylpyrrolidon, Aceton oder Glutaraldehyd zugesetzt wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass der

Lésung gegebenenfalls weitere Hilfsstoffe zugesetzt werden.




8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Lésung gegebenenfalls nach der Spaltung durch Zugabe einer Base auf einen pH-
Wert von 4 bis 10 gestellt wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Herstellung in einem automatisierten Desinfektionsgerat erfolgt.

10. Verwendung von OPA-Acetalen als Edukt fir die Herstellung von wéssrigen
OPA-Lésungen, die im Biozidbereich eingesetzt werden.

0.2.1284 Z }% "
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von wassrigen ortho-Phthalaldehydiésungen, das da-
durch gekennzeichnet ist, dass ein Acetal des o-Phthalaldehydes in Wasser ein-
gebracht und anschlieBend durch Zugabe einer Saure ein pH-Wert < 7 eingestellt
wird, worauf sodann bei einer Temperatur zwischen 10°C und 90°C das Acetal
durch Abspalten des entsprechenden Alkohols in den o-Phthalaldehyd Gberfuhrt
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Acetal des o-
Phthalaldehydes ein Dialkylacetal oder ein Dialkoxyphthalan mit 1 bis 6 C-Atomen
im Alkylteil eingesetzt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass als Saure eine Mine-
ralsdure aus der Gruppe Schwefelséure oder HCI oder eine organische Saure aus
der Gruppe Ameisenséure, Essigsaure oder Glyoxylséure eingesetzt wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der pH-Wert auf ei-
nen Wert < 3 eingestellt wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass eine 0,025 bis 9
Gew.%ige o-Phthalaldehydiésung hergestellt wird.

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass der
Lésung gegebenenfalls ein Lésungsvermittler aus der Gruppe Polyethylenglykol,
N-Methylpyrrolidon, Aceton oder Glutaraldehyd zugesetzt wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass der
Losung gegebenenfalls weitere Hilfsstoffe aus der Gruppe der Stabilisatoren, An-
tioxidantien, Duftstoffe und Farbstoffe, zugesetzt werden.
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8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass die
Lésung gegebenenfalls nach der Spaltung durch Zugabe einer Base auf einen pH-
Wert von 4 bis 10 gestellt wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Herstellung in einem automatisierten Desinfektionsgerat erfolgt.

10. Verwendung von OPA-Acetalen als Edukt fur die Herstellung von wéssrigen
OPA-L6sungen gemaR Anspruch 1, die im Biozidbereich eingesetzt werden.

0.Z.1284 Z /%/)
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