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69 Verfahren zur Herstellung von Phthalimiden der Alkalimetalle.

6 Phthalimide der Alkalimetalle werden durch Umset-

zung von Phthalimid mit einer Alkohollésung des
Alkalihydroxids und/oder Alkalialkoholats erhalten. Das
Molverhiltnis betrégt I : 1,03 - II. Die Konzentration des
Alkohols in der Reaktionsmasse liegt bei 10 bis 60 Masse%.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung von Phthalimiden der Alkalime-
talle durch Umsetzung von Phthalimid mit einer Alkoholidsung
des Alkalihydroxids und/oder Alkalialkoholats bei einer Tempe-
ratur von 50 bis 100 °C, dadurch gekennzeichnet, dass man das
Phthalimid und Alkalihydroxid und/oder Alkalialkoholatin
einer Menge verwendet, bei der deren Molverhaltnis 1:1,03-1,1
betrigt. den Prozess bei einem Restdruck von 0,07 bis 0,005 MPa
durchfiihrt und die genannte Umsetzung der Ausgangskompo-
nenten bei einer Konzentration von Alkoholin der Reaktions-
masse von 10 bis 60 Masse-% vornimmt.

2. Verfahren zur Herstellung von Phthalimiden der Alkali-
metalle nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man die
Konzentration des Alkohols in der Reaktionsmasse von 10 bis 60
Masse-% durch Entfernung der sich entwickelnden Alkohol- und
Wasserdampfe aufrechterhlt.

BESCHREIBUNG

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren zur
Herstellung von Phthalimiden der Alkalimetalle.

Bekannt ist ein Verfahren zur Herstellung von Phthalimidka-
lium durch Umsetzung einer 5%igen Phthalimidlésung in absolu-
tem Athanol mit 25%iger Athanollésung von Kaliumhydroxid.
Nach dem Zusammengiessen der Losungen wird die Reaktions-
masse rasch abgekiihlt, das gebildete Phthalimidkalium wird
abfiltriert, der Niederschlag im Azeton suspendiert, filtriert und
bei méssiger Erwdrmung an der Luft getrocknet. Die Ausbeute
an Produkt betrigt 90% («Metody experimenta v organicheskoi
khimii», Moskau, Verlag «Chimiya», 1968, S. 415).

Dieses Verfahren zeichnet sich durch eine niedrige Ausbeute
an Endprodukt. einen wesentlichen Verbrauch an Athanol und
Azeton, eine Explosions- und Brandgefihrlichkeit der verwend-
baren Losungsmittel aus.

Bekannt ist auch die Herstellung von Phthalimiden der
Alkalimetalle durch Umsetzung einer Suspension des feinzer-
kleinerten Phthalimids in entwésserten aliphatischen Alkoholen,
die von 1 bis 4 Kohlenstoffatomen im Molekiil enthalten, mit
einer Losung des Alkalihydroxids bzw. -alkoholats in den glei-
chen Alkoholen. Man fiihrt den Prozess bei einer Temperatur
von 35 bis 50 °C innerhalb von 1 bis 6 h durch. Nach dem
Stehenlassen wird die Suspension auf 20 °C abgekiihlt, der
Niederschlag mit Alkohol gewaschen und getrocknet.

Die Ausbeute an Endprodukt betrigt 85% (GB-PS-1420523,
KI. C 2 C. bekanntgemacht 1976).

Wie zu ersehenist, zeichnet sich dieses Verfahren auch durch
eine niedrige Ausbeute an Endprodukt aus.

Ausserdem bekanntist noch ein Verfahren zur Herstellung
von Phthalimiden der Alkalimetalle, das darin besteht, dass man
einer Suspension von Phthalimid in einem organischen Losungs-
mittel bet einer Temperatur von 50 bis 110 °C innerhalb von 60 bis
70 min ein Gemisch aus Losungen von alkalibutylat und -hydro-
xid in einem organischen Losungsmittel bei einem Molverhiltnis
Alkalbutylat: Alkalihydroxid wie 0.5:0.5-0.99:0,01 zugibt. Die
Synthese fihrt man in einem Behélter, versehen mit einem
Rihrer und Riickflusskiihler zum Riicklauf der Lésungsmittel-
dampfe. Nach dem vollstdndigen Vermischen der Reagenzien
lisst man die Reaktionsmasse fiir 20 min stehen, dann kiihlt man
ab. filtriert und trocknet. Fiir die Herstellung einer Phthalimid-
suspension verwendet man als organisches Losungsmittel But-
anol. Benzol. Chlorbenzol und White Sprit. Fiir die Herstellung
einer Losung von Alkalbutylat und -hydroxid kommt Butanol
odersein Gemisch mit erwéhnten Losungsmitteln in Frage. Die
Ausbeute an Produkt betrigt 97-99¢% . der Gehalt an Grundsub-

stanz 95-99% (SU-PS-875 794, IPK C07 D 209/48, bekanntge-
macht 1982).

Die Besonderheiten dieses Verfahrens bestehen in der Kom-

pliziertheit und der Dauer der Hilfsstufen zum Filtrieren und

5 Trocknen des Produktes von dem organischen Losungsmittel.
Die Suspension des Produktes, erhalten nach dem genannten
Verfahren, ldsst sich gut nicht filtrieren, der Niederschlag wird
schlecht gepresst und enthélt eine bedeutende Menge (50~70%)
von Losungsmittel. Die abfiltrierte Paste zeigt eine tixotrope

10 Verdiinnungsneigung bei der Einwirkung mechanischer Bela-
stung, haftet an den metallischen Fldchen an, was den Transport
der Paste vom Filter zum Trocknen verkompliziert. Das Anhaf-
ten des Produktes an den Wandungen und dem Rotor des '
Vakuum-Schaufeltrockners erschwert die Trocknung, verlingert

15 diesen Vorgang und macht diesen wenig wirksam. Die Dauer der
Trocknung macht 5-6 h, die des ganzen Prozesses 6,5-8,5 h aus.

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Verfahren zur Herstellung von Phthalimiden der Alkalimetalle
zuentwickeln, das unter solchen Bedingungen durchgefiihrt

20 Wird, die es erméglichen, den Prozess der Herstellung von
Phthalimiden der Alkalimetalle wesentlich zu vereinfachen.

Die gestellte Aufgabe wird dadurch gelost, dass man bei der
Herstellung der Phthalimide der Alkalimetalle durch Umsetzung
von Phthalimid mit einer Alkohollosung des Alkalihydroxids

25 und/oder Alkalialkoholats bei einer Temperatur von 50 bis
100°C, erfindungsgemdss, das Phthalimid und Alkalihydroxid
und/oder Alkalialkoholat in einer Menge verwendet, bei der
deren Molverhaltnis 1:1,03-1,1 betragt, den Prozess bei einem
Restdruck von 0,07 bis 0,005 MPa durchfiihrt und die genannte

30 Umsetzung der Ausgangskomponenten bei einer Konzentration
von Alkoholin der Reaktionsmasse von 10 bis 60 Masse-%
vornimmt.

Zweckmissigerweise erhélt man erfindungsgemass die Kon-
zentration des Alkohols in der Reaktionsmasse von 10 bis 60

35 Masse-% durch Entfernung der sich entwickelnden Alkohol- und
Wasserddmpfe aus der Reaktionsmasse aufrecht.

Das erfindungsgemasse Verfahren ermdglicht es, den Prozess
wesentlich zu vereinfachen und zu intensivieren, die Stufen der
Filtrierung der Suspension und der Trocknung der Paste auszu-

40 schliessen, die Forderung der kiebrigen, schmierigen Pase zwi-

schen den Operationen zu vermeiden, die apparative Gestaltung
des Verfahrens bedeutend zu vereinfachen.

Die Dauer des Verfahrens zur Herstellung von Phthalimiden
der Alkalimetalle wird dabei von 6-8 auf 1,5~3,5 h reduziert.

Das Verfahren zur Herstellung von Phthalimiden der Alkali-
metalle, das in der vorliegenden Erfindung vorgeschlagen wird,
kann manin den Knetern zum Vermischen pastenartiger Pro-
dukte. beispielsweise in Werner-Pfleiderer-Knetern, durch-
fithren.

Man fithrt den Prozess bei einer Temperatur von 50-100°C,
vorzugsweise 70-80 °C durch. Bei einer oberhalb 100 °Cliegen-
den Temperatur der Reaktionsmasse wird der Gehalt des End-
produktes an Grundsubstanz bedeutend herabgesetzt und bei
einer unterhalb 50 °C liegenden Temperatur wird die Dauer des
55 Prozesses vermindert, die Giite des Produktes wird verschlech-

tert. .
Das Phthalimid und Hydroxid und/oder Alkoholat eines
Alkalimetalls verwendet man in einer Menge, bei der das Mol-
verhéltnis derselben 1:1,03 bis 1 bzw. 1,10 betrigt.

Bei der Verwendung von weniger als 1,03 Mol Alkalihydroxid
und/oder Alkalialkoholat wird das herstellbare Endprodukt bei
der Lagerung unstabil. Die Verwendung mehrals 1,1 Mol
Alkalihydroxid und/oder Alkalialkoholat ist unzweckmassig. da
dabei der Gehalt des Endproduktes an Grundsubstanz durch
esmechanisches Verdiinnen des Endproduktes mit einem freien

Alkali herabgesetzt wird.

Man verwendet als organisches Losungsmittel fiir die Herstel-

lung einer Losung von Alkalihydroxid oder Alkalialkoholat
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aliphatische Alkohole mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen im Mole-
kiil. Die Alkohollosung wird in den Kneter unter Umriihren auf
50-100°C vorerwirmtes Phthalimid allméhlich eingetragen. Die
Alkohol- und Wasserdémpfe, die sich bei der Umsetzung entwik-
keln, werden aus der Reaktionszone entfernt, indem in dem
Kneter ein Restdruck von 0,07 bis 0,005 MPa erzeugt wird.

Bei einem Druck im Kneter iiber 0,07 MPa infolge einer nicht
genugintensiven Entfernung der Wasserddmpfe und infolge der
Hydrolyse des Endproduktes, ist das Endprodukt durch Neben-
produkt etwa um 15%, bezogen auf die Masse, verunreinigt. Bei
einem Druck unter 0,005 MPainfolge einer iiberméssig intensi-
ven Verdampfung des Alkohols geht die Umsetzung von Phthali-
mid mit Hydroxid und/oder Alkoholat des Alkalimetalls nicht
vollstindig vor sich, und das Endprodukt weist auch eine bedeu-
tende Menge von Verunreinigungen auf. Die Zufuhrgeschwin-
digkeit der Alkohollosung und die Geschwindigkeit der Entfer-
nung der Alkohol- und Wasserddmpfe wird dadurch geregelt,
dass der Gehalt der Reaktionsmasse an Alkohol bei der Umset-
zung der Ausgangskomponenten 10-60 Masse-%, vorzugsweise
30-40 Masse-% betrigt. Bei der Beibehaltung des genannten
Verhiltnisses wird kein Anhaften der Reaktionsmasse an den
Wandungen und Schaufeln des Kneters sowie keine Klumpenbil-
dung des Endproduktes nachgewiesen. Nach der beendeten
Dosierung der Alkohollgsung destilliert man aus der Reaktions-
masse die Alkoholreste bis zu einem Gehait an fliichtigen
Bestandteilen von hochstens 0,5% ab und kiihlt das erhaltene
Produkt auf Zimmertemperatur ab.

Man erhilt ein Endproduktin Form eines trockenen feindi-
spersen Pulvers, das 95-99% Grundsubstanz enthlt. Die Aus-
beute an Produkt ist quantitativ.

Zu einem besseren Verstindnis der vorliegenden Erfindung
werden folgende Beispiele ihrer konkreten Ausfiihrung ange-
fithrt.

Beispiel 1

In einen Werner-Pfleiderer-Kneter von 1,51 Inhalt, versehen
mit einem Heizmantel, einem hermetisch verschlossenen Deckel
mit Rohrstutzen zum Einbringen der Reagenzien und Absaugen
der Dampfe, einem Riickflusskiihler und einer Vorlage fiir
Kondensat, bringt man 294,26 g (2 Mol) Phthalimid ein und
erhitzt unter Riihren auf eine Temperatur von 75 °C. Die
Temperatur der Reaktionsmasse wird mittels Chrom-Kopel-
Thermoelements, das am Kneterdeckel befestigt ist und in die
Reaktionsmasse eingetaucht wird, gemessen. Man fiihrt dem
erhitzten Phthalimid unter Riihren mit einer Geschwindigkeit
von 15 g/min eine Losung, die zu 115,59 g (2,06 Mol) aus
Kaliumhydroxid und zu 650 g aus Butanol besteht, zu. Gleichzei-
tig damit wird in dem Kneter ein Restdruck von 0,03 bis 0,05 MPa
eingestellt. Die sich bei der Umsetzung von Phthalimid mit
Kaliumhydroxid entwickelnden Butanol- und Wasserddmpfe
werden in dem Kiihler kondensiert und in die Vorlage gesam-
melt. Bei der Zugabe der Alkohollosung und bei dem Abdestil-
lieren des Butanols wird in der Reaktionsmasse eine Temperatur
von 70 bis 75 °C gehalten. Im Falle der Beibehaltung der
genannten Bedingungen stellt die Reaktionsmasse bei der
Zufithrung der Losung eine plastische Paste dar und enthalt
35-40% Butanol. Zum Abschluss der Dosierung der Butanollo-
sung destilliert man aus der Reaktionsmasse 400-450 g Butanol
ab. Man destilliert aus der Reaktionsmasse unter Rithren und b
einer Temperatur von 70 bis 75 °C innerhalb von 40 bis 50 min das
zuriickgebliebene Butanol ab, lisst fiir 10-20 min stehen und
kithlt die Reaktionsmasse auf 20-30°C ab. Das abdestillierte
Butanol wird regeneriert und zur Durchfiihrung der néchstfol-
genden Operation verwertet.

Man erhélt 374.22 g feinkristallines Pulver von weisser Farbe,
das 98.5% Grundsubstanz und 0,3% fliichtige Bestandteile ent-
hilt. Die Ausbeute an Produkt betriigt 99.5% der Theorie.
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bezogen auf 100% Phthalimidkalium. Die Dauer des Verfahrens
macht 100-120 min aus.

Beispiel 2

In einen Kneter bringt man 294,26 ¢ (2 Mol) Phthalimid ein.
verschliesst hermetisch den Kneter, erhitzt das Phthalimid unter
Riihren auf eine Temperatur von 100 bis 105°C, stelltin dem
Kneter einen Restdruck von 0,05 bis 0,07 MPa ein und fiihrt mit
einer Geschwindigkeit von 17-18 g/min eine Losung, die zu
115,59 (2,06 Mo) aus Kaliumhydroxid und zu 650 g aus Butanol
besteht, zu. Bei dem Dosieren der Losung und Abdestillieren des
Butanols wird in der Reaktionsmasse eine Temperatur von 95 bis
100°C gehalten. Die Reaktionsmasse stellt eine schiittbare Paste
dar, die 10-15% Butanol enthélt. Zum Abschluss der Dosierung
wird Butanol in einer Menge von 580 bis 610 g abdestilliert.

Man destilliert wihrend 20-30 min unter Rithren das zuriick-
gebliebene Butanol ab, lisst fiir 10 min stehen und kiihlt die
Reaktionsmasse auf 20-30 °C ab.

Man erhilt 378,26 g Pulver von weisser Farbe, das 95%
Grundsubstanz und 0,2% fliichtige Bestandteile enthlt. Die
Ausbeute an Produkt betrigt 97%, bezogen auf das 100%
Phthalimidkalium.

Die Dauer des Verfahrens macht 75-85 min aus.

Beispiel 3

In einen Kneter bringt man 294,26 g (2 Mol) Phthalimid ein,
verschliesst hermetisch den Kneter, erhitzt das Phthalimid unter
Riihren auf eine Temperatur von 55 bis 60 °C, stelltin dem
Kneter einen Restdruck von 0,05 bis 0,01 MPa ein und fiihrt mit
einer Geschwindigkeit von 12-13 g/min eine Losung, die zu '
115,59 g (2,06 Mol) aus Kaliumhydroxid und zu 650 g aus Butanol
besteht, zu. Bei dem Dosieren der Losung und Abdestillieren des
Butanols wird in der Reaktionsmasse eine Temperatur von 50 bis

5 95°C gehalten. Zum Abschluss der Dosierung der Losung wird

aus der Reaktionsmasse Butanol in einer Menge von 150 bis 200 g
abdestilliert, und die Masse stellt eine 55-60% Butanol enthal-
tende Paste dar. Nach Abklingen der Dosierung wihrend
120-150 min destilliert man das zuriickgebliebene Butanol ab,

© lasst fiir 30 min stehen und kihlt die Masse auf 20-30 °C ab.

Man erhilt 366,67 g Pulver von weisser Farbe, das 98%
Grundsubstanz und 0,5% fliichtige Bestandteile enthélt. Die
Ausbeute betrigt 97,5%, bezogen auf 100% Phthalimidkalium.

Die Dauer des Verfahrens betrigt 210-220 min.

Beispiel 4
Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhdlt man
aus 294,26 g (2 Mol) Phthalimid und 731,17 g einer Losung, die
231,17 g (2,06 Mol) Kaliumbutylat und 500 g Butanol enthélt und

5p auf 70°C erhitzt wurde, 373,45 g Pulver von weisser Farbe,
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enthaltend 99,1% Grundsubstanz und 0.5% fliichtige Bestand-
teile. Die Ausbeute betrigf99,9%, bezogen auf 100% Phthali-
midkalium.

Beispiel 5
Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhélt man
aus 294,26 g (2 Mol) Phthalimid und 771,37 g einer Losung. die zu
109,81 g (1,96 Mol) aus Kaliumhydroxid. zu11.22 g (0.1 Mol) aus
Kaliumbutylat und zu 650 g aus Butanol besteht, 372.7 g Pulver

ei 60 vonweisser Farbe, das 99.3% Grundsubstanz und 0,1 % fliichtige

Bestandteile enthlt.
Die Ausbeute betriigt 99.9% , bezogen auf 100% Phthalimid-
kalium.

Beispiel 6
Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhdlt man
aus 294,26 ¢ (2 Mol) Phthalimid und 82.4 g Lésung (2.06 Mol)
Natriumhydroxidl6sung in 600 g Butdnol 346.95 ¢ Pulver von
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weisser Farbe. das 97% Phthalimidnatrium und 0,3% fliichtige
Bestandteile enthiilt.
Die Ausbeute betragt 99.5% ., bezogen auf 100% Phthalimid-

natrium.

Beispiel 7

Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhélt man
aus 294.26 ¢ (2 Mol) Phthalimid und 115,59 g (2,06 Mol)
Kaliumhydroxid, gelost in 650 g Athanol, 374,27 g Pulver von
weisser Farbe. das 97% Grundsubstanzund 0,3% fhliichtige
Bestandteile enthilt.

Die Ausbeute betrégt 98%, bezogen auf 100% Phthalimid-
kalium.

Beispiel 8

Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhilt man
aus 294.26 g (2 Mol) Phthalimid und 115,59 g (2,06 Mol)
Kaliumhydroxid, gelstin 650 g Isopropylalkohot, 372,35 g
Pulver von weisser Farbe, das 98% Grundsubstanz und 0,1%
fliichtige Bestandteile enthilt.

Die Ausbeute betrigt 98,5%, bezogen auf 100% Phthalimid-
kalium.

Beispiel 9
Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhalt man
aus 294,26 g (2 Mol) Phthalimid und 117,8 g (2,10 Mol) Kalium-
hydroxid. gel6st in 650 g Butanol, 380,1 g Pulver von weisser

Farbe. das 96.5% Grundsubstanz und 0.51% fliichtige Bestand-
teile enthilt.
Die Ausbeute betrigt 99.5% ., bezogen auf 1009 Phthalimid-
kalium.
5

Beispiel 10

Unter den dem Beispiel 1 analogen Bedingungen erhlt man
aus 294,26 g (2 Mol) Phthalimid und 123.4 g (2,2 Mol) Kaliumhy-

10 droxid, gelbstin 650 g Butanol, 380,5 g Pulver von weisser Farbe,

15

das 96,4% Grundsubstanz und 0,36% fliichtige Bestandteile
enthdlt.

Die Ausbeute betrigt 9%, bezogen auf 100% Phthalimid-
kalium.

Das erfindungsgemésse Verfahren zur Herstellung von
Phthalimid der Alkalimetalle macht es somit méglich, den Pro-
zess wesentlich zu vereinfachen und zu intensivieren, die Stufen
der Filtrierung der Suspension und der Trocknung der Paste
auszuschliessen, die Forderung der klebrigen, schmierigen Paste
zwischen den Operationen zu vermeiden, die apparative Gestal-
tung des Verfahrens bedeutend zu vereinfachen. Die Dauer des
Verfahrens zur Herstellung von Phthalimiden der Alkalimetalle
wird dabei von 6-8 auf 1,5-3,5 h reduziert.

Die Erfindung wird bei der Herstellung von Verzogerern

25 beim Anvulkanisieren von Gummimischungen, Farbstoffen,

Pflanzenschutzmitteln und Arzneipréparaten fiir landwirtschaft-
liche Nutztiere, bei der Herstellung von Stabilisierungsmitteln
und Antipyrenen fiir polymere Stoffe Anwendung finden.
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