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Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   v o n  

@ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e n   d u r c h   U m s e t z u n g  

von  V i n y l i s o c y a n a t   o d e r   N - t e r t . A l k y l - N - ( 1 - a l k e n y l ) c a r b -  

a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e n   mi t   H a l o g e n w a s s e r s t o f f   b e i   - 7 8 ° C  

b i s   + 8 0 ° C .  

Es  i s t   aus   d e r   A n g e w a n d t e n   C h e m i e ,   Band  74  ( 1 9 6 2 ) ,   S e i t e n  

848  b i s   855  b e k a n n t ,   daß  man  A l k y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d e  

mi t   e l e m e n t a r e m   C h l o r   in   d i e   e n t s p r e c h e n d e n   @ - C h l o r a l k y l -  

c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d e   u m s e t z t .   Die  d a b e i   a n f a l l e n d e n   P r o -  

d u k t e   s i n d   j e d o c h   G e m i s c h e   s o w o h l   mi t   B e z u g   a u f   den  H a l o -  

g e n i e r u n g s g r a d   wie  a u f   d i e   S t e l l u n g   d e r   e i n t r e t e n d e n   H a -  

l o g e n a t o m e .   Das  V e r f a h r e n   i s t   im  H i n b l i c k   a u f   A u s b e u t e   u n d  

R e i n h e i t   des   E n d s t o f f s   s o w i e   e i n f a c h e n   und  w i r t s c h a f t l i c h e n  

B e t r i e b   n i c h t   b e f r i e d i g e n d .  

Es  w u r d e   nun  g e f u n d e n ,   daß  man  @ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u -  

r e h a l o g e n i d e   v o r t e i l h a f t   e r h ä l t ,   wenn  man  V i n y l i s o c y a n a t  
o d e r   N - t e r t . A l k y l - N - ( 1 - a l k e n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e  
m i t   H a l o g e n w a s s e r s t o f f   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  - 7 8 ° C   b i s  
+80°C  u m s e t z t .  



W e i t e r h i n   w u r d e n   d i e   n e u e n   @ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u r e -  

h a l o g e n i d e   d e r   F o r m e l  

w o r i n   R4  e i n   W a s s e r s t o f f a t o m   o d e r   e i n e n   A l k y l r e s t   mi t   1 

b i s   20  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e d e u t e t   und  X  e i n   H a l o g e n a t o m  

b e z e i c h n e t ,   g e f u n d e n .  

W e i t e r h i n   w u r d e n   d i e   n e u e n   @ - H a l o g e r . ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e h a -  

l o g e n i d e ,   i n s b e s o n d e r e   das   n e u e   @ - C h l o r ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e -  

c h l o r i d ,   g e f u n d e n .  

Die  U m s e t z u n g   k a n n   im  F a l l e   d e r   V e r w e n d u n g   von  V i n y l i s o c y a -  

n a t   und  C h l o r w a s s e r s t o f f   d u r c h   d i e   f o l g e n d e n   F o r m e l n   w i e -  

d e r g e g e b e n   w e r d e n :  

Im  F a l l e   d e r   N - t e r t . A l k y l - N - ( l - a l k e n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e h a -  

l o g e n i d e ,   z . B .   d e r   C h l o r i d e ,   t r i t t   e n t s p r e c h e n d   d e r   R e a k -  

t i o n s g l e i c h u n g   q u a n t i t a t i v   e i n e   F r a g m e n t i e r u n g   i n   t e r t .  

A l k y l c h l o r i d   und  - C h l o r ä t h y l c a r b a m i d c h l o r i d   e i n .  



'Im  H i n b l i c k   a u f   das   b e k a n n t e   V e r f a h r e n   l i e f e r t   das  V e r f a h -  

r e n   n a c h   d e r   E r f i n d u n g   a u f   e i n f a c h e r e m   und  w i r t s c h a f t l i c h e -  

rem  Wege  @ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e   in   b e s s e r e r  

A u s b e u t e   und  R e i n h e i t .   Die  A u f a r b e i t u n g   i s t   w e s e n t l i c h   e i n -  

f a c h e r ,   da  k e i n   k o m p o n e n t e n r e i c h e s   R e a k t i o n s g e m i s c h   e r h a l -  

t e n   w i r d .  

Die  U m s e t z u n g   von  t e r t . A l k y l - N - ( l - a l k e n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e -  

h a l o g e n i d e n ,   i n s b e s o n d e r e   den  C h l o r i d e n ,   mi t   H a l o g e n w a s s e r -  
s t o f f ,   i n s b e s o n d e r e   C h l o r w a s s e r s t o f f ,   g e s t a t t e t   e s ,   in  b e -  
s o n d e r s   r e i n e r   Form  und  u n t e r   s c h o n e n d e n   R e a k t i o n s b e d i n g u n -  
gen  das   t h e r m o s t a b i l e   H a l o g e n i d ,   i n s b e s o n d e r e  X  - C h l o r a l k y l -  

c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d ,   h e r z u s t e l l e n ,   w o h i n g e g e g e n   b e i   d e r  

E i n w i r k u n g   von  e l e m e n t a r e m   H a l o g e n   a u f   A l k y l c a r b a m i d s ä u r e -  
c h l o r i d e   ( A n g . ,   l o c .   c i t . )   P r o d u k t g e m i s c h e   h i n s i c h t l i c h   d e r  

S t e l l u n g   des   e i n t r e t e n d e n   H a l o g e n a t o m s   s o w i e   des   H a l o g e -  

n i e r u n g s g r a d e s   e r h a l t e n   w e r d e n .   Das  b e i   d e r   R e a k t i o n   g l e i c h -  
z e i t i g   a n f a l l e n d e   t e r t . A l k y l h a l o g e n i d   i s t   u n t e r   den  ü b l i -  
chen   R e a k t i o n s b e d i n d u n g e n   i n e r t   und  muß  d a h e r   in  d e r   R e g e l  
b e i   den  w e i t e r e n   U m s e t z u n g e n   des   @ - C h l o r a l k y l c a r a m i d s ä u r e -  
c h l o r i d s   n i c h t   e n t f e r n t   w e r d e n .  

A l l e   d i e s e   v o r t e i l h a f t e n   E r g e b n i s s e   s i n d   ü b e r r a s c h e n d ,   d e n n  
a n g e s i c h t s   d e r   s e h r   r e a k t i o n s f r e u d i g e n   A u s g a n g s s t o f f e   w a r  
m i t   d e r   B i l d u n g   v e r s c h i e d e n a r t i g e r   R e a k t i o n s p r o d u k t e   z u  
r e c h n e n .   Auch  war   zu  v e r m u t e n ,   daß  @ , β - u n g e s ä t t i g t e   S t i c k -  
s t o f f v e r b i n d u n g e n   s e h r   l e i c h t   u n t e r   d e r   E i n w i r k u n g   v o n  
S ä u r e n   p o l y m e r i s i e r e n   o d e r   h y d r o l y s i e r e n .   So  g e h t   z . B .  
N - V i n y l p y r r o l i d o n   d u r c h   E i n w i r k u n g   s c h o n   g e r i n g e r   M e n g e n  
an  a n o r g a n i s c h e n   S ä u r e n   in   e i n   G e m i s c h   von  O l i g o m e r e n   ü b e r  
( U l l m a n n s   E n c y c   l o p ä d i e   d e r   t e c h n i s c h e n   C h e m i e ,   Band  1 4 ,  

S e i t e   2 6 1 ) .   B u l l .   Soc .   Chim.  B e l g . ,   Band  65,   S e i t e n   2 9 1  
b i s   296  ( 1 9 5 6 )   z e i g t ,   daß  V i n y l i s o c y a n a t   m i t   w ä ß r i g e r  
1 2 - N - S a l z s ä u r e   in   A c e t o n   zu  A c e t a l d e h y d   h y d r o l y s i e r t .  



V i n y l i s o c y a n a t   k a n n   z . B .   d u r c h   U m s e t z u n g   von  A c r y l s ä u r e -  

c h l o r i d   m i t   N a t r i u m a z i d   ( B u l l . ,   l o c .   c i t . )   o d e r   d u r c h   t h e r -  

m i s c h e   Z e r l e g u n g   von  N - t e r t . - B u t y l - N - v i n y l c a r b a m i d s ä u r e -  

c h l o r i d   h e r g e s t e l l t   w e r d e n .   Man  v e r w e n d e t   den  H a l o g e n w a s -  

s e r s t o f f ,   v o r t e i l h a f t   B r o m w a s s e r s t o f f   und  i n s b e s o n d e r e  

C h l o r w a s s e r s t o f f ,   in   s t ö c h i o m e t r i s c h e r   Menge  o d e r   im  Ü b e r -  

s c h u ß ,   v o r z u g s w e i s e   i n   e i n e r   Menge  von  2  b i s   2 , 2   Mol  H a -  

l o g e n w a s s e r s t o f f   je   Mol  V i n y l i s o c y a n a t   o d e r   N - t e r t . A l k y l -  

N - ( 1 - a l k e n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d .  

Als  t e r t i ä r e   A l k y l r e s t e ,   R1,  R2  und  R3,  d i e   g l e i c h   o d e r  

v e r s c h i e d e n   s e i n   k ö n n e n ,   kommen  s o l c h e   mi t   4  b i s   20,   i n s -  

b e s o n d e r e  4   b i s   12  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   in   B e t r a c h t .   I n s b e -  

s o n d e r e   s i n d   d e r   t e r t . B u t y l -   und  t e r t . A m y l r e s t   zu  n e n n e n .  

Demgemäß  k ö n n e n   d i e   R e s t e   R1  b i s   R3  in   d e r   a n g e g e b e n e n  

F o r m e l   A l k y l r e s t e   m i t   1  b i s   6  K o h l e n s t o f f a t o m e n ,   i n s b e s o n -  

d e r e   M e t h y l   und  Ä t h y l   b e d e u t e n .   R4  b e z e i c h n e t   v o r t e i l h a f t  

W a s s e r s t o f f   o d e r   e i n e n   A l k y l r e s t   m i t   1  b i s   20,  i n s b e s o n d e -  

re  1  b i s   12,  v o r z u g s w e i s e   1  b i s   6  K o h l e n s t o f f a t o m e n ;   b e -  

v o r z u g t   s i n d   W a s s e r s t o f f ,   M e t h y l   und  Ä t h y l .  

Die  U m s e t z u n g   w i r d   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von  - 7 8 ° C   b i s   + 8 0 ° C ,  

v o r t e i l h a f t   von  +40°C  b i s   - 7 8 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   im  F a l l e   v o n  

V i n y l i s o c y a n a t   von  +30°C  b i s   - 7 8 ° C ,   i n s b e s o n d e r e   b e i   0 ° C  

b i s   - 4 0 ° C ,   v o r z u g s w e i s e   im  F a l l e   von  N - t e r t . A l k y l - N - ( l - A l -  

k e n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e n   von  - 1 0 ° C   b i s   20°C ,   d r u c k -  

l o s   o d e r   u n t e r   D r u c k ,   v o r z u g s w e i s e   b e i   0 , 7   b i s   2  b a r ,   k o n -  

t i n u i e r l i c h   o d e r   d i s k o n t i n u i e r l i c h   d u r c h g e f ü h r t .   Man  k a n n  

ohne   L ö s u n g s m i t t e l   u m s e t z e n ,   z w e c k m ä ß i g   v e r w e n d e t   man  a b e r  

u n t e r   den  R e a k t i o n s b e d i n g u n g e n   i n e r t e   L ö s u n g s m i t t e l .   W a s s e r  
w i r d   im  F a l l e   von  V i n y l i s o c y a n a t   n i c h t   v e r w e n d e t .   Wegen  d e r  

R e a k t i v i t ä t   d e r   e n t s t e h e n d e n  @ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u r e -  

h a l o g e n i d e   a r b e i t e t   man  b e v o r z u g t   w a s s e r f r e i ;   p r i n z i p i e l l  
kann   man  a b e r   a u c h   m i t   w ä ß r i g e r   S a l z s ä u r e   a r b e i t e n .   B e v o r -  



z u g t   a r b e i t e t   man  in   L ö s u n g s m i t t e l n ,   d i e   b e i   d e r   w e i t e r e n  

U m s e t z u n g   des   E n d s t o f f s ,   i n s b e s o n d e r e   des   @ - C h l o r ä t h y l e n -  

c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d s ,   a l s   R e a k t i o n s m e d i u m   V e r w e n d u n g   f i n d e n .  

Als   L ö s u n g s m i t t e l   kommen  z . B .   in   F r a g e :   a r o m a t i s c h e   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f e ,   z . B .   T o l u o l ,   Ä t h y l b e n z o l ,   o - ,   m-,  p - X y l o l ,  

I s o p r o p y l b e n z o l ,   M e t h y l n a p h t h a l i n ,   a r o m a t i s c h e   Ä t h e r ;   H a l o -  

g e n k o h l e n w a s s e r s t o f f e ,   i n s b e s o n d e r e   C h l o r k o h l e n w a s s e r s t o f f ,  
z . B .   T e t r a c h l o r ä t h y l e n ,   1 , 1 , 2 , 2 -   o d e r   1 , 1 , 1 , 2 - T e t r a c h l o r ä -  

t h a n ,   A m y l c h l o r i d ,   C y c l o h e x y l c h l o r i d ,   1 , 2 - D i c h l o r p r o p a n ,   Me-  

t h y l e n c h l o r i d ,   D i c h l o r b u t a n ,   I s o p r o p y l b r o m i d ,   n - P r o p y l b r o m i d ,  

B u t y l b r o m i d ,   C h l o r o f o r m ,   Ä t h y l j o d i d ,   P r o p y l j o d i d ,   C h l o r -  
n a p h t h a l i n ,   D i c h l o r n a p h t h a l i n ,   T e t r a c h l o r k o h l e n s t o f f ,  
1 , 1 , 1 -   o d e r   1 , 1 , 2 - T r i c h l o r ä t h a n ,   T r i c h l o r ä t h y l e n ,   P e n t a -  
c h l o r ä t h y n ,   1 , 2 - D i c h l o r ä t h a n ,   1 , 1 - D i c h l o r ä t h a n ,   n - P r o p y l -  
c h l o r i d ,   1 , 2 - c i s - D i c h l o r ä t h y l e n ,   n - B u t y l c h l o r i d ,   2 - ,   3 -  
und  i s o - B u t y l c h l o r i d ,   C h l o r b e n z o l ,   F l u o r b e n z o l ,   B r o m b e n z o l ,  
J o d b e n z o l ,   o - ,   p-  und  m - D i c h l o r b e n z o l ,   o - ,   p - ,   m - D i b r o m -  
b e n z o l ,   o - ,   m-,  p - C h l o r t o l u o l ,   1 , 2 , 4 - T r i c h l o r b e n z o l ,  
1 , 1 0 - D i b r o m d e k a n ,   1 , 4 - D i b r o m b u t a n ;   Ä t h e r ,   z . B .   Ä t h y l e n -  
p r o p y l ä t h e r ,   M e t h y l - t e r t . - b u t y l ä t h e r ,   n - B u t y l ä t h y l ä t h e r ,  
D i - n - b u t y l ä t h e r ,   D i i s o b u t y l ä t h e r ,   D i i s o a m y l ä t h e r ,   D i i s o -  
p r o p y l ä t h e r ,   A n i s o l ,   P h e n e t o l ,   C y c l o h e x y l m e t h y l ä t h e r ,  
D i ä t h y l ä t h e r ,   A t h y l e n g l y k o l d i m e t h y l a t h e r ,   T e t r a h y d r o f u r a n ,  
D i o x a n ,   T h i a n i s o l ,   ß , ß ' - D i c h l o r d i ä t h y l ä t h e r ;   K e t o n e   w i e  
M e t h y l ä t h y l k e t o n ,   A c e t o n ,   D i i s o p r o p y l k e t o n ,   D i ä t h y l k e t o n ,  
M e t h y l i s o b u t y l k e t o n ,   M e s i t y l o x i d ,   A c e t o p h e n o n ,   C y c l o h e x a n o n ,  
Ä t h y l i s o a m y l k e t o n ,   D i i s o b u t y l k e t o n ,   M e t h y l c y c l o h e x a n o n ,   D i -  
m e t h y l c y c l o h e x a n o n ;   E s t e r   wie  M e t h y l a c e t a t ,   n - P r o p y l a c e t a t ,  
M e t h y l p r o p i o n a t ,   B u t y l a c e t a t ,   Ä t h y l f o r m i a t ,   P h t h a l s ä u r e -  
m e t h y l e s t e r ,   B e n z o e s ä u r e m e t h y l e s t e r ,   E s s i g e s t e r ,   P h e n y l -  
a c e t a t   und  h ö h e r   s i e d e n d e   E s t e r ;   a l i p h a t i s c h e   o d e r   c y c l o -  
a l i p h a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f ,   z . B .   P e n t a n ,   H e p t a n ,   P i n a n ,  
N o n a n ,   B e n z i n f r a k t i o n e n   i n n e r h a l b   e i n e s   S i e d e p u n k t i n t e r -  
v a l l s   von  70  b i s   190°C ,   C y c l o h e x a n ,   M e t h y l c y c l o h e x a n ,   D e -  
k a l i n ,   P e t r o l ä t h e r ,   H e x a n ,   L i g r o i n ,   2 , 2 , 4 - T r i m e t h y l p e n t a n ,  



2 , 2 , 3 - T r i m e t h y l p e n t a n ,   2 , 3 , 3 - T r i m e t h y l p e n t a n ,   O c t a n ;   u n d  

e n t s p r e c h e n d e   G e m i s c h e .   Z w e c k m ä ß i g   v e r w e n d e t   man  das  L ö -  

s u n g s m i t t e l   in   e i n e r   Menge  von  200  b i s   10  000  G e w i c h t s p r o -  

z e n t ,   v o r z u g s w e i s e   von  300  b i s   2  000  G e w i c h t s p r o z e n t ,   b e -  

z o g e n   a u f   den  A u s g a n g s s t o f f   V i n y l i s o c y a n a t .  

Die  K o n z e n t r a t i o n   d e r   L ö s u n g e n   d e r   N - t e r t . A l k y l - N - ( 1 - a l k e -  

n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d e   i s t   in   w e i t e n   G r e n z e n   v a r i a b e l .  

B e v o r z u g t   w i r d   e i n   K o n z e n t r a t i o n s b e r e i c h   z w i s c h e n   1  und  5 0  

G e w i c h t s p r o z e n t   a n g e w a n d t .  

Die  R e a k t i o n   kann   wie  f o l g t   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n :   E in   G e -  

m i s c h   d e r   A u s g a n g s s t o f f e   und  z w e c k m ä ß i g   L ö s u n g s m i t t e l   w i r d  

w ä h r e n d   0 ,1   b i s  4   S t u n d e n   b e i   d e r   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   g e -  
h a l t e n .   V i n y l i s o c y a n a t   w i r d   v o r t e i l h a f t   im  L ö s u n g s m i t t e l  

v o r g e l e g t   und  b e i   d e r   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   mi t   dem  H a l o g e n -  
w a s s e r s t o f f   b e g a s t .   Z w e c k m ä ß i g   r ü h r t   man  d i e   R e a k t i o n s l ö -  

s u n g   0 , 2 5   S t u n d e n   b i s   e i n   S t u n d e   n a c h .   Das  N - t e r t . A l k y l - N -  

( 1 - a l k e n y l ) - c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d   w i r d   z w e c k m ä ß i g   i n  

e i n e m   i n e r t e n   L ö s u n g s m i t t e l   v o r g e l e g t   und  b e i   e i n e r   T e m p e -  
r a t u r   von  z . B .   - 1 0 ° C   b i s   0°C  mi t   H a l o g e n w a s s e r s t o f f   b e g a s t .  

Nach  B e e n d i g u n g   d e r   U m s e t z u n g   r ü h r t   man  d i e   R e a k t i o n s l ö s u n g  

e i n i g e   Z e i t ,   z . B .   15  M i n u t e n ,   n a c h   und  b l ä s t   ü b e r s c h ü s s i g e n  

H a l o g e n w a s s e r s t o f f   m i t t e l s   N2  a u s .   Dann  w i r d   d e r   E n d s t o f f  

aus   dem  G e m i s c h   i n   ü b l i c h e r   W e i s e ,   z . B .   d u r c h   K r i s t a l l i s a -  

t i o n   und  F i l t r a t i o n ,   a b g e t r e n n t .  

Die  n a c h   dem  V e r f a h r e n   de r   E r f i n d u n g   h e r g e s t e l l t e n   @ - H a l o -  

g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e ,   i n s b e s o n d e r e   d a s  d - C h l o r -  

ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d ,   s i n d   w e r t v o l l e   A u s g a n g s s t o f f e  

f ü r   d i e   H e r s t e l l u n g   von  L a c k r o h s t o f f e n ,   T e x t i l b e s c h i c h t u n g s -  

m i t t e l n ,   F a r b s t o f f e n ,   P h a r m a c e u t i c a   und  P f l a n z e n s c h u t z m i t -  

t e l n .  

Die  in   den  B e i s p i e l e n   g e n a n n t e n   T e i l e   s i n d   G e w i c h t s t e i l e .  



B e i s p i e l   1 

69  T e i l e   V i n y i l s o c y a n a t   w e r d e n   in  250  T e i l e n   T e t r a c h l o r k o h -  

l e n s t o f f   v o r g e l e g t .   In  d i e s e   L ö s u n g   w e r d e n   b e i   -350C  i n n e r -  

h a l b   e i n e r   S t u n d e   73  T e i l e   C h l o r w a s s e r s t o f f   e i n g e l e i t e t .  

Die  R e a k t i o n s l ö s u n g   w i r d   w e i t e r e   15  M i n u t e n   b e i   d i e s e r   T e m -  

p e r a t u r   g e r ü h r t .   Man  e r h ä l t   n a c h   F i l t r a t i o n   137  T e i l e   ( 9 5  

d e r   T h e o r i e )   @ - C h l o r ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d   vom  Fp.  2 1 ° C  

und  N M R - S p e k t r u m   in  CC14  ( S t a n d a r d   T e t r a m e t h y l s i l a n ) .  

B e i s p i e l   2  

1 6 1 , 5   T e i l e   N - t e r t . b u t y l - N - v i n y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d  
w e r d e n   b e i   0°C  v o r g e l e g t   und  h i e r z u   i n n e r h a l b   60  M i n u t e n  

75  T e i l e   C h l o r w a s s e r s t o f f   e i n g e g a s t .   Die  R e a k t i o n s m i s c h u n g  
w i r d   15  M i n u t e n   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r   n a c h g e r ü h r t   und  ü b e r -  

s c h ü s s i g e r   HCl  m i t   N2  a u s g e b l a s e n .   T e r t . B u t y l c h l o r i d   w i r d  

b e i   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   a b g e z o g e n   und  das   @ - C h l o r ä t h y l c a r -  

a m i d s ä u r e c h l o r i d   in   CCl4  u m k r i s t a l l i s i e r t .   136  T e i l e  

(95  %  d e r   T h e o r i e ) ;   Fp.   2 0 / 2 1 ° C .  

B e i s p i e l   3  

1 7 5 , 5   T e i l e   N - t e r t . A m y l - N - v i n y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d   w e r d e n  

b e i   10°C  v o r g e l e g t   und  u n t e r   R ü h r e n   75  T e i l e   HCl  e i n g e l e i -  
t e t .  



N a c h   B e e n d i g u n g   d e r   U m s e t z u n g   w i r d   d i e   R e a k t i o n s m i s c h u n g  

n o c h   30  M i n u t e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r   n a c h g e r ü h r t   und   ü b e r -  

s c h ü s s i g e r   HCl  mi t   N2  a u s g e b l a s e n .  

Das  t e r t .   A m y l c h l o r i d   w i r d   b e i   v e r m i n d e r t e m   D r u c k   a b g e z o g e n .  

Es  h i n t e r b l e i b e n   130  T e i l e   ( 9 1 , 5   %  d e r   T h e o r i e )   @ - C h l o r -  

ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d   vom  Fp.  2 0 ° C .  

B e i s p i e l   4 

50  T e i l e   V i n y l i s o c a n a t   w e r d e n   in   150  T e i l e n   D i c h l o r m e t h a n  

v o r g e l e g t .   I n n e r h a l b   von  70  M i n u t e n   w e r d e n   in   d i e s e   L ö s u n g  

125  T e i l e   B r o m w a s s e r s t o f f   b e i   - 2 0 ° C   e i n g e l e i t e t .   Die  R e a k -  

t i o n s l ö s u n g   w i r d   w e i t e r e   40  M i n u t e n   b e i   d i e s e r   T e m p e r a t u r  

g e r ü h r t .   Nach  F i l t r a t i o n   e r h ä l t   man  150  T e i l e   (90  %  d e r  

T h e o r i e )   @ - B r o m ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e b r o m i d   vom  Fp.   55°C  u n d  

N M R - S p e k t r u m   in   CDC13  ( S t a n d a r d   m e t r a m e t h y l s i l a n ) .  



1.  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von  @ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d -  

s ä u r e h a l o g e n i d e n ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  V i -  

n y l i s o c y a n a t   o d e r   N - t e r t . A l k y l - N - ( l - a l k e n y l ) - c a r b a m l d -  

s ä u r e h a l o g e n i d e   m i t   H a l o g e n w a s s e r s t o f f   b e i   e i n e r   T e m -  

p e r a t u r   von  -780C  b i s   +80°C  u m s e t z t .  

2.  @ - H a l o g e n a l k y l c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e   d e r   F o r m e l  

w o r i n   R4  e i n   W a s s e r s t o f f a t o m   o d e r   e i n e n   A l k y l r e s t  
m i t   1  b i s   20  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e d e u t e t   und  X  e i n   H a l o -  

g e n a t o m   b e z e i c h n e t .  

3.  @ - H a l o g e n ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e h a l o g e n i d e .  

4.  @ - C h l o r ä t h y l c a r b a m i d s ä u r e c h l o r i d .  
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