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(54) Sposob vyroby N-chlérmetylftalimidu

Vynalez sa tyka spdsobu vyroby N-chlor-
metylftalimidu z hydroxymetylftalimidu a

"~ chlorovodika.

Priprava N-chlérmetylftalimidu pdsobenim
chlorovodika vo forme koncentrovanej kyse-
liny chlorovodikovej na N-hydroxymetylfta-
limid je znmama (Ber. 41, 242 (1908)). Podobne
je zndmy postup pripravy N-chlérmetylftali-
midu zaloZeny na reakcii ftalimidu s formal-
dehydom a chlorovodikom taktieZ v pritom-
nosti koncentrovanej kyseliny chlorovodiko-
vej (Hung. Teljes 6430 (C. A. vol. 80, 37097
q.)). Nevyhodu tychto postupov, spdsobent
skutotnostou, Ze ako vychodiskova surovina,
tak aj reakény produkt predstavuje suspenziu
krystalov kyseliny solnej s tazko kontrolova-
telnym priebehom reakcie a zhor$enymi pod-
mienkami mie$ania, odstraniuju postupy, kto-
ré k izolacii vzniklého N-chlérmetylftalimidu
vyuzwaju inertné o&‘gamcke rozpustadlo (Csl.
pat. ¢. 120 423 Amer. pat. ¢. 4013 685 alebo
Angl. pat. ¢. 1 487 038).

Popri mutnosti pouzitia kyseliny chlorovo-
dikovej, ktorej objemy nie si malé, takZe
okrem znac¢ného mnoZstva neziaducich -odpa-
dov, ktoré zneéistuju Zivotné prostredie a spo-
sobuji Specificky nizke vyuZitie aparatury,
vystupuje do popredia aj dalsi nedostatok —
nutnost pouzit ako jeden z vychodiskovych
komponentov kry$talicky N-hydroxymetyl-
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ftalimid. Vyroba N-hydroxymetylftalimidu
si vyzaduje cely rad sprievodnych technolo-
gickych operécii, ako je chladenie, kryétahza—
cia, odstredovanie, susenie ako aj Vlastna pri-
pravna mampulama a doprava k reakénému
zariadeniu.

Uvedené nedostatky v podstatnej miere od-
stranuje sposob vyroby N-chlérmetylftalimi-
du z N-hydroxymetylftalimidu a chlorovodi-
ka v pritomnosti inertného orgamického roz-
pustadla podla vyndlezu, ktorého podstata
spotiva v' tom, Ze N-hydroxymetylftalimid
sa vo forme vodného roztoku reakénej zmesi
o teplote 50 az 100 °C, obsahujucej na: 1
moél N-hydroxymetylftalimidu 0 a% 0,5 mol
formaldehydu a 2 aZ 25 mol vody prida k aro-
matickému organickému inertnému rozpus-
tadlu a plynnym chlorovodikom sa nahradi
hydroxy-skupina chlérom na N-chlérmetyl-
ftalimid.

Postupom podla vyndalezu odpada izolacia
N-hydroxymetylftalimidu, spojend s celym
radom vys$Sie spominanych jednotkovych
technologickych operdcii. Hordei vodny roz-
tok reakénej zmesi N-hydroxymetylftalimidu
je vhodné vypustat do inertného organického
rozpustadla za takych podmienok, aby vzni-
kala dobre mieSatelnd suspenzia krystalov
N-hydroxymetylftalimidu vo zvolenom roz-
pustadle. Dosiahne sa to volbou vhodného



mieSadla a jeho otadok, ako aj teplotou zvo-
leného rozpustadla. »

Z beznych -organickych inertnych rozpus-
. fadiel prichadzaju do uvahy hlavne benzén,
toluén, xylén, chldérbenzén, alkylnaftalény,
rdzne uhlovodikové frakcie, pripadne ich zme-
" si a podobne. Néasledné reakeia plynnym chlo-

rovodikom sa méZe uskutodétiovat v Sirokom .

rozmedzi teplot — od laboratérnej teploty, az
po teplotu azeotropu zvoleného rozpustadla
s vodou. Optimélne rozpétie teplot viak le#i
medzi 50 az 70 °C. Pri vy88ich teplotich pre-
biehaju ®iastotne uz iné, vedlajdie reakcie,
ktoré znecistuju vznikajici N-chlérmetylfta-
limid a znizuju vytazky, kym nizsie teploty
by si vzhladom na exotermicky priebeh re-

akcie vyzadovali chladenie, ¢o by bolo nevy-

hodné.
- Zo ziskaného roztoku N-chlérmetylftalimi-

du v rozpusfadle sa mdze oddestilovanim roz-
pusdtadla ziskat Ziadany N-chlérmetylftalimid
v tuhej forme. Vo védésine pripadov je vyhod-
nejsie pouzit ho vo forme roztoku priamo do
dalSich stuptiov pripravy. Zvlast vyhodné je
pouzit ho na vyrobu insekticidneho priprav-
ku ma baze fosmetu (0,0-dimetyl-S-ftalimido-
metylditiofosfatu).

Nasledujuce priklady ilustrujui, ale neob-
_ medzuju spdsob pripravy N-chléormetylftali-
midu podla vynalezu.

Priklad 1

Zmes 29,4 g 989, ftalimidu a 7,2 g formalde-
hydu vo forme 36 g 20%, vodného roztoku sa
zahrievala pol hodiny pod spitnym chladi¢om
pri teplote refluxu.97 aZ 100°C. Vzniknuty
Eiry roztok sa pri tejto teplote vylial tenkym
pradom do 160 g dobre mieSaného toluénu,
ktory bol umiestneny v 500 ml banke s troma
hrdlami opatrenej teplomerom, spétnym chla-
didom, mie$adlom a privodnou trubkou na
plynny chlorovodik, siahajicou pod mieSad-
lo. Banka bola v spodnej ¢asti opatrena ko-
hutom na odpustanie vrstiev. Trubkou na
privod plynu sa zatal zavadzat plynny chlo-
rovodik, pritom teplota obsahu banky sa udr-
zovala v rozmedzi 55 aZ 60 °C. Po nachléro-~

vani, ktoré trvalo cca 2,5 hodiny, vznikli dve
¢ire kvapalné wvrstvy, z ktorych spodnd
o hmotnosti 41,7 g sa oddelila. Toluénovy roz-
tok N-chlérmetylftalimidu sa za tepla pri 55
az 60 °C premyl 40 ml 5%, vodného roztoku
NaHCOs, na vakuove] rotatnej odparke do
sucha odparil a produkt sa nechal e$te dosu-
$it do konstantnej vahy. Ziskalo sa 37,4 g N-
chlormetylftalimidu o t. t. 128 aZ 132 °C o ob-
sahu odstiepitelného chloru 16,48 9/, hmot.,
¢o predstavuje 88,8%-ny vytazok poditajic
na vychodiskovy ftalimid.

Priklad 2
Zmes 29,4 g 989/, ftalimidu a 7,2 g formalde-
hydu vo forme 20 g 369, vodného roztoku sa

pod spédtnym chladi¢om zahrievala pri teplote

refluxu 97 az 100 °C, po dobu 1 hodiny. Vznik-
nuty ¢iry roztok sa vylial tenkym pridom do
160 g dobre mieSaného xylénu, ktory bol
umiestneny v reakénej banke ako v priklade
1. Nezmenenym postupom ako v priklade 1
ziskalo sa 36,8 g suchého chléormetylftalimidu
s t. t. 128 az 133 °C o obsahu odstiepitelného
chléru 17,5%, &¢o predstavuje 92,8%-ny vy-
tazok tedrie.

Priklad 3

Zmes 73,6 g 99%, ftalimidu a 50,1 g 35,99,
vodného roztoku formaldehydu sa pod spit-
nym chladiom za mieSania zahrievala pol
hodinu na teplotu refluxu 97 a¥ 100 °C.
K vzniklému ¢iremu vodnému roztoku N-
hydroxymetylftalimidu sa potom prilialo
400 g toluénu, ¢éim sa teplota obsahu banky
upravila na cca 60°C. Reak¢na banka sa
opatrila privodnou trubicou siahajicou az ku
dnu a zadal sa zavadzat plynny chlorovodik,
pricom teplota obsahu banky sa udrZiavala
v rozmedzi 55 aZ 60 °C. Dalsi postup bol zhod-
ny s postupom popisanym v priklade 1. Zis-
kalo sa 92,1 g N-chlormetylftalimidu s obsa-
hom odstiepitelného chléru 16,73 %, hmot.
Go predstavuje 92,339, distotu a vytaZzok
87,8 Yy tedrie, poditajic na vychodiskovy fta-
limid.

PREDMET VYNALEZU

Sposob vyroby N-chlérmetylftalimidu z N-
hydroxymetylftalimidu a chlorovodika v pri-
tomnosti inertného organického rozpustadla
vyznateny tym, Ze N-hydroxymetylftalimid
vo forme vodného roztoku reakénej zmesi
o teplote 50 aZ 100 °C obsahujucej na 1 mal

N-hydroxymetylftalimidu 0 a% 0,5 mél for-
maldehydu a 2 aZ 25 moél vody sa privedie do
styku s aromatickym inertnym rozpustadlom
a plynnym chlorovodikom sa nahradi hydro-
xyskupina chlérom za vzniku N-chlérmetyl-
ftalimidu. ’ "
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