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{54) Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonsauren

(57) Es wird ein Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonséuren beschrieben, die als Zwischenprodukte fir
die Synthese von fotografischen Farbkupplern benotigt werden. Ziel und Aufgabe sind ein allgemein anwendbares
Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonséduren mittels einer einfachen technologischen ProzeRfiihrung,
die eine weitgehende Umsetzung der Ausgangsprodukte, vollstandige Wiederverwendbarkeit der Lésungsmittel
sowie keine Belastung des anfallenden Abwassers mit toxischen Stoffen beinhaiten. Die Aufgabe wird dadurch
gel6st, daB man ein Alkalisalz eines Alkylphenols gemaR der allgemeinen Formeiln | und 1l mit einem Alkalisalz einer
Halogencarbonsdure gemaf der allgemeinen Formel lli, siehe Anspruch 1, in einem inerten, aprotischen,
wasserfreien, organischen Losungsmittel in Gegenwart eines Phasentransfer-Katalysators umsetzt. Fiir das
erfindungsgemaBe Verfahren sind als Phasentransfer-Katalysatoren quartire Ammonium- und Phosphoniumsalze
und Kronenether geeignet. Die nach dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellten Alkylphenoxycarbonsduren
werden in hoher Reinheit und mit einer Ausbeute von 75 bis 95% erhalten.
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Erfindungsanspruch:

1. Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonsauren durch Umsetzung der Alkalisalze der
Phenole der allgemeinen Formel | oder Il

R2- -OH I, <§ )-OH I,

Ri R3
worin
R', R? gleich oder verschieden, n-Alkyl mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen, sec.-Alkyl mit 3
bis 10 Kohlenstoffatomen, tert.-Alkyl mit 4 bis 12 Kohlenstoffatomen oder Cycloalky! mit
5 bis 6 Kohlenstoffatomen und Wasserstoff,
R3 n-Alky! mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen
bedeuten,

mit den Alkalisalzen der Halogencarbonsauren der aligemeinen Formel iil

R5 ‘
L =0
Hal~CH,) =C=C I,
|, SOH
R4
worin
R* RS gleich oder verschieden, Wasserstoffatom, n-Alkyl mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen,
m 0bis2und
Hal Chlor, Brom, lod
bedeuten,

gekennzeichnet dadurch, da? man die Alkalisalze der Phenole der aligemeinen Formel | oder Il mit
den Alkalisalzen der Halogencarbonsauren der aligemeinen Formel 11l unter Zusatz eines
Phasentransfer-Katalysators in einem inerten, aprotischen Losungsmittel im Temperaturbereich
von 20 bis 180°C reagieren 1dR3t.

2. Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbcnsaduren nach-Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
dal® man als Phasentransfer-Katalysator ein quartdres Ammonium- oder Phosphoniumsalz oder
einen Kronenether verwendet.

3. Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonsauren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet
dadurch, dal3 die zugesetzte Menge des Phasentransfer-Katalysators 0,001 bis 0,05 mol, bezogen
auf 1 mol des verwendeten Alkylphenols, betragt.

4. Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonsauren nach Punkt 1 bis 3, gekennzeichnet
dadurch, da® man die Umsetzung in einem Temperaturbereich von 80 bis 140°C durchfuhrt.

5. Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonsduren nach Punkt 1 bis 4, gekennzeichnet
dadurch, daR man als inertes, aprotisches Losungsmittel Benzen, Toluen oder Xylen verwendet.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonséuren, die als Zwischenprodukte fur die Synthese
von fotografischen Farbkupplern von Bedeutung sind.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Fiir die Herstellung von Alkyiphenoxycarbonsauren aus Alkaliphenolaten und Halogencarbonséureestern sind zahlreiche
Verfahren bekannt, z. B. beschrieben in den DD-PS 160414, 119074, 91650, DE-OS 1915948, 2039489, 2039490, 2349562,
1021372, 1493632, 2061732, 2637098, 1430181, 2342118, 2443350, 2520995, 2639796, 2635 100, DE-AS 1543841, 1238482,
15610011, 2443350, US-PS 3342851, 3870744.

Die genannten Verfahren sind aufwendig, wobei die Ausbeuten relativ niedrig bleiben. Das Alkaliphenoiat wird entweder durch
Umsetzung von Phenolen mit wafirigen Alkalilaugen und anschlieRBender Entfernung des Wassers durch azeotrope Destillation
oder durch Umsetzung von Phenolen mit Alkalialkoholaten gewonnen. Der eingesetzte Halogencarbonsdureester muf
zusétzlich in einer vorgelagerten Verfahrensstufe hergestellt werden. Allen genannten Verfahren ist eigen, daR die zunachst
entstandenen Alkylphenoxycarbonséureester mitkonzentrierter walriger Alkalilauge verseift werden mussen. Dabei entstehen
Nebenprodukte, die die Aufarbeitung des Reaktionsgemisches erschweren.
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Die notwendigen Reinigungsoperationen bestehen aus Extraktion und Destillation im Feinvakuum und Umkristallisation der
Alkylphenoxycarbonséure aus einem geeigneten Lésungsmittel. Zusétzlich zu den Reinigungsoperationen des Endproduktes
sind aufwendige technologische Verfahren zur Beseitigung bzw. Aufbereitung der Ab- und Nebenprodukte, insbesondere der
Reinigung des Abwassers von toxischen, die Umwelt schddigenden Substanzen notwendig. Die Umsetzungen von
Alkylphenolen mit Halogencarbonséuren, wie sie z. B. beschrieben sind in den US-PS 2801171, 3285747, 3737318, 2423730,
DE-PS 203997, 872206, 1042600, 870699, 878652, 942865, 1153762, DE-OS 2342118, erfordern stets das Arbeiten in wéalriger
Alkalihydroxidldsung. Unter diesen Reaktionsbedingungen werden jedoch teilweise die Halogencarbonséuren zu den
Hydroxycarbonséuren verseift.

Die Aufarbeitung der auf diesem Weg erhaltenen Reaktionsgemische unterscheidet sich nicht wesentlich von der
obengenannten Aufarbeitung der Gemische, die durch Umsetzung von Alkaliphenolaten mit Halogencarbonsédureestern
entstehen.

In der US-PS 2908573 ist in einem Beispiel die Herstellung von 3-Pentadecylphenoxyessigsdure durch Umsetzung des
3-Pentadecylphenols mit dem Natriumsaiz der Chloressigsédure in Xylen angegeben. Die 3-Pentadecylphenoxycarbonséure
kann aber nur in geringer Ausbeute und ungeniigender Reinheit erhalten werden.

~ Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren mit moglichst geringem Syntheseaufwand und hohen Ausbeuten zur Herstellung von
Alkylphenoxycarbonséuren zu schaffen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonséauren zu schaffen, bei dem die
Ausgangsprodukte méglichst volistandig umgesetzt, Nebenreaktionen unterbunden und aufwendige technische Operationen
zur Aufarbeitung der Reaktionsgemische sowie der Lésungsmittel vermieden werden. Es solien leicht zugéngige
Ausgangsprodukte Verwendung finden und die eventuell in geringem MaRle anfallenden Abprodukte keinen
umweltschadigenden Einfluf austiben.

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe geldst mit einem Verfahren zur Herstellung von Alkylphenoxycarbonséauren durch
Umsetzung der Alkalisalze der Phenole der alilgemeinen Formel | oder Il

R2- ~OH -CH

1 I,‘ RS II !

worin

R',R? gleich oder verschieden, n-Alkyl mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen, sec.-Alkyl mit 3 bis 10 Kohlenstoffatomen, tert.-Alky}
mit 4 bis 12 Kohlenstoffatomen, Cycloalkyl mit 5 bis 6 Kohlenstoffatomen und Wasserstoff,

R® n-Alkyl mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen
bedeuten,
mit den Alkalisalzen der Halogencarbonséuren der aligemeinen Formel Ill .
5
R
7 °
. i
Ha - -, -
1-(CH,) - | c
R4 OH
worin
R* R® gleich oder verschieden, Wasserstoff, n-Alkyl mit 1 bis 3 Kohlenstoffatomen,
m Obis2und
Hal Chior, Brom, lod
bedeuten,

indem man die Alkalisalze der Phenole der allgemeinen Formel | oder Il mit den Alkalisalzen der Halogencarbonsauren der
allgemeinen Formel Ill unter Zusatz eines Phasentransfer-Katalysators in einem inerten, sprotischen Losungsmittel im
Temperaturbereich von 20 bis 180°C reagieren 14R3t.

Fir das erfindungsgemé@Be Verfahren sind als Phasentransfer-Katalysatoren quartdre Ammonium- und Phosphoniumsalze,
Polyether, Kronenether und Cryptanden wirksam, wie sie z. B. beschrieben sind von M. Makosza in Survey of Progress in
Chemistry, Vol.9, Academic Press, New York 1979, S.1-53. Die katalytisch wirksame Gruppe kann auch an ein polymeres
Tragermaterial gebunden sein, wie es ausfihrlich von S.L.Regen, Angew. Chemie 91 464 (1979) beschrieben wird.,
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Fir das erfindungsgemaBe Verfahren sind als Phasentransfer-Katalysatoren besonders Kronether und quartidre Ammonium-
und Phosphoniumsalze, insbesondere Tetraalkyl-ammoniumsalze, Tetraalkyl-phosphoniumsalze, Benzy!-triatkyl-
ammoniumsalze und Benzyl-trialkyl-phosphoniumsalze, wie z. B. Tetrabutyl-ammonium-hydrogensulfat, Triethyl-benzyi-
ammoniumchlorid, Benzyl-dimethyi-dodecyl-ammoniumchlorid, Methy!-trioctyl-ammoniumchlorid oder Tetrabutyl-
phosphoniumbromid, geeignet, wovon vorzugsweise 0,001 bis 0,05 Molaquivalente, bezogen auf Aikylphenol, eingesetzt
werden.

Das Verfahren wird im allgemeinen so gefiihrt, daR man ein Gemisch aus Alkylphenol und einem Alkalihydroxid im
Molverhéltnis 1 zu 1 bis 1 zu 1,5 in einem inerten, sprotischen, organischen Lésungsmittel, welches mit Wasser azeotrop
siedende Gemische bildet, bis zur vollstdndigen Wasserabscheidung erhitzt. Als Lésungsmittel werden vorzugsweise Benzen,
Toluen oder Xyien verwendet. Geeignet sind auch Chlor- und andere Alkylbenzene. Unter staindigem Riihren wird das erhaltene
Gemisch im Temperaturbereich von 20 bis 180°C, vorzugsweise jedoch von 80 bis 140°C, entweder auf einmal oder
portionsweise mit dem Alkalisaiz der Halogencarbonsdure im Molverhéltnis 1 zu 1 bis 1 zu 1,5, bezogen auf eingesetztes
Alkylphenol, versetzt. Die Alkalisalze der Halogencarbonsauren werden in bekannter Weise gewonnen oder sie werden durch
Umsetzung der Halogencarbonséuren mit Alkalicarbonat und azeotrope Entfernung des entstehenden Wassers mit einem
inerten, aprotischen Ldsungsmittel hergestellt. Die Suspension des dabei erhaltenen Alkalisalzes der Halogencarbonsdure kann
auch mitdem Alkaliphenolat umgesetzt werden. Unter Rithren wird die Reaktionsmischung mit dem Phasentransfer-Katalysator
versetzt und bei der obengenannten Temperatur bis zum Ende der Reaktion weitergerihrt.

Die Aufarbeitung des Reaktionsgemisches kann auf drei verschiedenen Wegen erfolgen:

Erstens: Ist das entstehende Alkalisalz der Atkylphenoxycarbonsdure in dem organischen Lésungsmittel unldslich, wird es
abfiltriert. Das Losungsmitte! kann dann ohne Aufarbeitung erneut verwendet werden, wobei als besonderer Vorteil der
Katalysator in der Losung verbleibt und gieichzeitig erneut verwendet werden kann. Das abfiltrierte Alkalisalz der
Alkylphenoxycarbonséure wird in verdinnte Mineralsaure eingeriihrt und dabei neutralisiert. Die ausgefallene freie
Alkylphenoxycarbonsaure 1463t sich durch Filtration abtrennen und durch Umkristallisation reinigen.

Zweitens: Das Reaktionsgemisch wird mit Wasser versetzt, mit verdiinnter wafriger Mineralsédure neutralisiert und die warige
Phase abgetrennt. Aus der organischen Phase {48t sich durch Destillation das Lésungsmittel entfernen und das erhaltene
Rohprodukt durch Umbkristallisation reinigen. '

Drittens: Das Reaktionsgemisch wird mit Wasser versetzt und mit verdiinnter waBriger Mineralsdure neutralisiert. Das
organische Losungsmittel 148t sich durch azeotrope Destillation entfernen und die beim Abklhlen ausgefallene
Aikylphenoxycarbonsaure absaugen und durch Umkristallisation reinigen. Als Losungsmittel zur Umkristallisation eignen sich
vorzugsweise geséttigte geradkettige oder verzweigte Kohlenwasserstoffe mit einer Kohlenstoffzahl von 5 bis 10 oder deren
Gemische.

Fir das erfindungsgemal3e Verfahren einsetzbare Alkylphenole der allgemeinen Formel { und 1l sind zum Beispiel
3-Pentadecylphenol, 2-tert.-Butylphenol, 4-tert.-Butyiphenol, 2,4-Di-tert.-Butylphenol, 2-tert.-Pentylphenol, 4-tert.-Pentyiphenol,
2,4-Di-tert.-pentylphenol, 2-tert.-Hexylphenol, 4-tert.-Hexylphenol, 2,4-Di-tert.-hexylphenol, 2-tert.-Butyl-4-tert.-pentylphenal,
2-tert.-Octylphenol, 4-tert.-Octylphenol, 2-Methyl-4-tert.-octylphenol, 2-Cyclopentylphenol, 4-Cyclopentyliphenol, 2,4-Di-
cyclopentylphenol, 4-tert.-Nonyiphenol, 4-Methyl-2-isopropylphenoi.

Flur das erfindungsgemaifle Verfahren einsetzbare Alkalisalze der Halogencarbonsauren der allgemeinen Formel Ii sind 2. B. die
Natrium- oder Kaliumsalze der Chloressigsaure, der a-Brompropion-séure, der §-Brompropionsaure, der a-Brombutterséure,
der a-Bromisobuttersdure und der y-Brombuttersaure.

Das erfindungsgemaéfBe Verfahren hat folgende wesentliche Vorteile: Durch den Einsatz von Halogencarbonséuren anstelle der
bisher Ublichen Halogencarbons&ureester kdnnen notwendige Sicherheitsvorkehrungen, wie sie beim Umgang mit den
toxischen Halogencarbonséureestern benétigt werden, entfallen. Durch die Verwendung von Halogencarbonséuren anstatt
ihrer Ester werden zwei Synthesestufen eingespart, namlich ihre Veresterung und die zum Schiufl notwendige Verseifung der
Alkylphenoxycarbonsaureester. Es treten keine durch Methanol oder Ethanol belasteten Abwasser auf. Unter den
erfindungsgemaRen Reaktionsbedingungen kann die Reaktion ohne Bildung von Nebenprodukten fast vollstandig zu den
Alkylphenoxycarbonsauren gefiihrt werden, so daR sich das Aufarbeitungsverfahren gegeniiber den bisher bekannten
Verfahren wesentlich vereinfacht. Des weiteren kann das eingesetzte Losungsmittel und beim erstgenannten
Aufarbeitungsverfahren der Katalysator beliebig oft ohne Regenerierung eingesetzt werden. Dadurch ist eine erhebliche
Verringerung des technologischen Aufwandes und eine wesentlich verbesserte Okonomie des erfindungsgemalien Verfahrens
gegeben. Die nach dem erfindungsgemaéfen Verfahren hergestellten Alkyiphenoxycarbonsauren sind in Ausbeuten von 75% bis
95% mit hoher Reinheit zu erhalten.

Ausfiihrungsbeispiele

Beispiel 1

Darstellung von (2,4-Di-tert.-pentylphenoxy)essigsaure

In einem Rihrgefal, ausgestattet mit RGhrer, Innenthermometer, Tropftrichter und Wasserabscheider mit RickfluBkahler, wird
eine Mischung von 234g (1 mol) 2,4-Di-tert.-pentylphenol, 61,1g {1,1 mol) Kaliumhydroxid und 1,21 Toluen unter RiickfluR
gekocht, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 100°C abgekihlt und unter Rithren mit 130,99
(1,1 mol) Natriumsalz der Chloressigsaure versetzt. Man fligt 5,7 g (0,025 mol) Triethyl-benzyl-ammoniumchiorid als Katalysator
zu und kocht zwei Stunden unter Riickflut. Nach dem Abkuhlen wird mit 50%iger wariger Schwefelsdure angesiuertund unter
stdndigem Zufligen von Wasser das Toluen azeotrop entfernt. Aus der waBrigen Phase kristallisiert das Produkt aus. Es wird
abgetrennt und aus n-Hexan umkristallisiert. Man erhalt 266 g farblose Kristalle vom Schmelzpunkt 123-124°C. Das entspricht
einer Ausbeute von 91%d. Th.
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Beispiel 2

Darstellung von (2-Isopropyl-4-methylphenoxy)essigsédure

In einem Rilhrgefi gemaf Beispiel 1 werden 1499 (1 mol) 2-Isopropyl-4-methylphenol, 44g (1,1 mol) Natriumhydroxid und 11
Xylen unter Riickflu gekocht, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 100°C abgekihltund unter
Ridhren mit 148,5g (1,1 mol) Kaliumsalz der Chloressigséure versetzt. Man fiigt 6,89 (0,02 mol)
Tetrabutylammoniumhydrogensulfat als Katalysator zu, kocht 2,5 Stunden unter RickfluB und arbeitet, wie im Beispiel 1
angegeben, auf. Man erhait 180g farblose Kristalle vom Schmelzpunkt 147-149°C. Das entspricht einer Ausbeute von 87%d. Th.

Beispiel 3

Darstellung von {2-tert.-Butyl-4-tert.-pentylphenoxy)essigsdure

In einem RihrgefaR gemaR Beispiel 1 werden 220g (1 mol) 2-tert.-Butyl-4-tert.-pentylphenol, 44g (1,1 mol) Natriumhydroxid
und 1,21 Benzen unter RuickfluB gekocht, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 100°C abgekihit
und unter Rihren mit 130,99 (1,1 mol) Natriumsalz der Chloressigsdure versetzt. Man fligt 16 g (0,04 mol) Methyltriocty!-
ammoniumchlorid zu und erhitzt weitere 4 Stunden unter Rickflul. Der entstehende Kristalibrei wird scharf abgesaugt und das
Filtrat kann erneut eingesetzt werden. Die abgesaugte Kristallmasse wird in Wasser eingerihrt und mit verdinnter HCI
angesauert. Die ausgefallenen Kristalie ergeben nach dem Umckristallisieren aus n-Pentan 216 g farblose Kristalle vom
Schmelzpunkt 144-148°C. Das entspricht einer Ausbeute von78% d. Th.

Beispiel 4

Darstellung von (3-Pentadecylphenoxy)essigsaure

In einem Rihrgefal gemaRk Beispiel 1 werden 2689 {1 mol) 3-Pentadecylphencl, 40g {1 mol) Natriumhydroxid und 1,21 Toluen
unter RuckfiuB erhitzt, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 100°C abgekihit und mit 130,99
(1,1 mol) Natriumsalz der Chloressigsaure versetzt. Man fligt 12,8g (0,05 mol) 1,4,7,10,13,16-Hexaoxo-cyclooctadecan (auch als
18-Krone-6 bezeichnet} als Katalysator zu, erhitzt 1,5 Stunden auf 110°C und arbeitet, wie im Beispiel 1 angegeben, auf. Man
erhélt 286 g farblose Kristalle vom Schmeizpunkt 101-103°C. Das entspricht einer Ausbeute von 88% d. Th.

Beispiel 5

Darstellung von y-(4-tert.-Pentylphenoxy)buttersdure

In einem RihrgefaR gemal Beispiel 1 werden 164 g (1 mol) 4-tert.-Pentylphenol, 61,1g (1,1 mol) Kaliumhydroxid und 11 Toluen
unter Ruckflu® erhitzt, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 95°C abgekiihlt und unter Rithren
mit 158,4g (1,1 mol) Natriumsalz der y-Chlorbuttersaure versetzt. Man fligt 10g (0,03 mol) Benzyl-dodecyl-dimethyl-
ammoniumchlorid als Katalysator zu und kocht 2,5 Stunden unter RiickfluR. Man arbeitet, wie im Beispiel 1 angegeben, auf und
erhalt 197 g cremefarbene Kristalle vom Schmelzpunkt 45-48°C. Das entspricht einer Ausbeute von 79% d. Th.

Beispiel 6

Darstellung von y-(4-tert.-Nonylphenoxy)buttersaure

In einem RihrgefaR gemaR Beispiel 1 werden 220g (1 mol) 4-tert.-Nonylphenol, 44g (1,1 mol) Natriumhydroxid und 0,81 Toluen
unter RuckfluBd erhitzt, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 105°C abgekiihit und mit 158,4g
(1,1 mol) Natriumsaliz der y-Chiorbuttersaure unter Rihren versetzt. Man fligt 6,8g (0,02 mol) Tetrabutyl-phosphoniumbromid
als Katalysator zu und erhitzt 2,5 Stunden unter RickfluR. Man arbeitet, wie im Beispiel 1 angegeben, auf und erhalt ein
hochviskoses hellgelbes Ol, welches zwischen 200-210°C bei einem Druck von 133 Pa siedet. Die Ausbeute betriigt 223g. Das
entspricht 73%d. Th.

Beispiel 7

Darstellung von a-(4-tert.-Hexylphenoxy)propionséaure

In einem Rihrgefa geméaB Beispiel 1 werden 178g (1 mol) 4-tert.-Hexylphenol, 44g (1,1 mol) Natriumhydroxid und 0,91 Toluen
unter Rickflul gekocht, bis sich kein Wasser mehr abscheidet. Das erhaltene Gemisch wird auf 105°C abgekiihlt und mit 210g
(1,1 mol) a-Brompropionsaure-kaliumsalz und mit 0,26 g (0,001 mol) Tetrabutyl-ammoniumhydroxid versetzt. Man erhitzt eine
Stunde unter RickfluB und arbeitet, wie im Beispiel 1 angegeben, auf. Man erhait 2289 farblose Kristalle vom Schmelzpunkt
52-54°C. Das entspricht einer Ausbeute von 91%d. Th.

Beispiel 8

Darstellung von a-(2,4-Di-tert.-pentylphenoxy)buttersédure

In einem Rihrgefal geméafR Beispiel 1 werden 234g {1 mol) 2,4-Di-tert.-pentyiphenol, 61,1g (1,1 mol) Kaliumhydroxid und 1,1}
Toluen unter Rickfluf} bis zur volligen Wasserabscheidung erhitzt. Nach dem Abkihlen auf 85°C werden 207,99 (1,1 mol)
a-Brombuttersdure-natriumsalz und 11,4g (0,056 mol} Triethyi-benzyl-ammoniumchlorid unter Rihren zugefligt und die
Mischung 2 Stunden unter RickfluB erhitzt. Nach Aufarbeitung gemaR Beispiel 1 erhalt man 373 g wachsartige farblose Kristalle
vom Schmelzpunkt 76-78°C. Die Ausbeute betragt 93% d. Th.
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