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Zplisob vyroby na jadie halogenovanych benzotrichloridi z odpovidajicich benzotri-
fluoridii

Oblast techniky
Vynalez se tyka obzvlasté vyhodného zplisobu vyroby na jadie halogenovanych benzotrichlorida

z odpovidajicich benzotrifluoridu.

Dosavadni stav techniky

Z DE-A-43 01 247 je znamé, Ze urcité na jadie halogenované benzotrifluoridy reaguji s chloridy
z fady Friedel-Craftsovych katalysatort, a tak je mozno na jadfe halogenované benzotrichloridy.
Jako vhodné chloridy se uvadéji chlorid hlinity, chlorid titanigity, chlorid antimoni¢ny a chlorid
bority. Tyto se pouzivaji v mnozstvi 1 az 1,5 mol na jeden mol benzotrifluoridu. Nevyhodné je
pii tomto zplisobu zachazeni s chlorovanymi rozpoustédly a s tim spojené prostorové vytézky na
jednotku asu. kromé toho se museji pouzivat chloridy z fady Friedel-Craftsovych katalysatora
v piebytku, coz vede k tézko likvidovatelnym zbytkim.

Podstata vynalezu

Nyni byl nalezen zpiisob vyroby na jadie halogenovanych benzotrichloridii z odpovidajicich na
jadfe halogenovanych benzotrifluoridd, jehoz podstata spociva v tom, Ze se na jadfe halogeno-
vané benzotrifluoridy nechaji reagovat s chloridem kfemicitym za pitomnosti katalytického
mnozstvi chloridu hlinitého.

Pro pouziti pfi zptisobu podle predlozeného vynalezu jsou napiiklad vhodné chlorované a/nebo
fluorované benzotrifluoridy. Vyhodné se pouziva 2,3,4,5-tetrafluor-benzotrifluorid, 2,3,5,6—
tetrafluor—benzotrifluorid, 3—chlor-2,3,4,5-trifluor-benzotrifluorid nebo 4—chlor—benzotrifluorid,
obzvlasté vyhodné 2,3,4,5—tetrafluor-benzotrifluorid. Pouzivané na jadre halogenované benzotri-
fluoridy jsou znamé slou¢eniny nebo dostupné analogicky, jako tyto znamé slouceniny.

Chlorid kfemi&ity se miize pouzivat v komeréni kvalité. Pro jeden mol pouZitého na jadie
halogenovaného benzotrifluoridu se miZze pouzit napiiklad 0,7 az 1,5 mol chloridu k¥emicitého.
Vyhodné je toto mnozstvi v rozmezi 0,75 mol az 1,0 mol, obzvlasté vyhodné 0,75 mol. VEtsi
piebytky chloridu kfemigitého nejsou vieobecné zasadné nevyhodné, aviak jsou nezajimavé
s ohledem na hospodarnost.

Chlorid hlinity se mize pro jeden mol pouzitého na jadfe substituovaného benzotrifluoridu pouzi-
vat naptiklad v mnozstvi 0,01 az 0,2 mol, vyhodné toto mnozstvi ¢ini 0,05 az 0,15 mol.

Zptisob podle piedlozeného vynalezu se miize provadét napiiklad pfi teploté v rozmezi az 80 °C,
vyhodné pfi teplotd 15 az 60 °C. Pfi pouziti na jadfe halogenovanych benzotrifluoridi, které
obsahuji atom halogenu v p—poloze, jsou vyhodné teploty v rozmezi 15 az 40 °C.

Tlak, panujici pfi provadéni zpisobu podle predloZeného vynalezu, neni kriticky. Mize se
pracovat za normalniho tlaku, snizeného nebo zvy3eného tlaku, vyhodné se ale pracuje za
normalniho tlaku.

Béhem priibéhu reakce podle predlozeného vynalezu vypadéavé z reakéni smési fluorid kiemiCity.
S timto se mize zachazet riznym zptisobem. Naptiklad se mize zavadét do vodného hydroxidu
sodného, pfidemz potom oviem jiz vieobecné neni déle pouzitelny. MiiZe se ale také absorbovat
do fluorovodiku, pricemz se ziska kyselina hexafluorkfemigita. Tato se mize pouzit napfiklad
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znamym zplsobem jako konzerva¢ni &inidlo nebo Cistici prostredek. Dale se miize fluorid
kfemi¢ity vyjmout do alkoholu, zné&j se znovu ziskat o sob&é znamym zpiisobem a pouZiti
napfiklad pro vyrobu vysoce disperzniho oxidu kfemigitého nebo pro zvyseni oddolnosti betonu
(zptsob Ocart).

Reakce podle predlozeného vynalezu se mize provadét v aparaturach, vyrobenych z obvyklych
materiald. Vhodné materialy pro provadéni v technickém méFitku jsou naptiklad udlechtilé oceli.

Po provedeni zpisobu podle pfedloZeného vynalezu se ziska vieobecné reakéni smés, ktera vedle
poZadovaného reakéniho produktu obsahuje smés s obsahem hlinitych soli a poptipadé prebyteé-
ného chloridu kiemicitého. Piebyteény chlorid kfemility se mize oddélit naptiklad destilaci a
miZe se opét pouzit v dal3i vsazce. Smés, obsahujici hlinité soli, se miize od vyrobeného na jadie
halogenového benzotrichloridu oddélit naptiklad filtraci. Oddélena smés, obsahujici hlinité soli,
se mlZze opét pouZit namisto erstvého chloridu hlinitého v dali vsazce. pfi opakovaném recy-
klovani smési, obsahujici hlinité soli, je vyhodné &as od &asu pridavat &erstvy chlorid hlinity,
napfiklad pti kazdém druhém az patém recyklovani, v mnoZzstvi 10 az 25 % piivodné pouzitého
mnozstvi chloridu hlinitého.

Filtrat po oddéleni smési, obsahujici hlinité soli, sestava &asto z vysoce &istého na jadie haloge-
novaného benzotrichloridu, ktery se miZe pfimo pouzivat. Podle potieby je mozno na jadie
halogenovany benzotrichlorid dale &istit, napiiklad destilaci, vyhodné& za snizeného tlaku.

Na jadie halogenované benzotrichloridy jsou dileZité meziprodukty pro vyrobu derivatd chino-
lonkarboxylovych kyselin, coZ jsou antibakterialné G&inné latky (viz naptiklad DE-A 3 420 796 a
EP-A 417 669).

Vedle vysokych vytézki v oblasti 90 % a vice ma zplisob podle ptedlozeného vynalezu fadu
dalSich vyhod. Tak se mulZe pracovat pouze s katalytickym mnozstvim chloridu hlinitého
a mnozstvi recyklovéani vznikaji pouze nepatrnd mnoZzstvi odpadii na likvidaci. Prostorové vyt&z-
ky za Casovou jednotku jsou vysoké, nebot se pracuje bez rozpoustédel. Zpracovani reakéni
smési je velmi jednoduché, nebot’ vedlejsi produkt fluorid kiemiity je plynny a z reak&ni smési

vytéka.

Priklady provedeni vynalezu

Ptiklad 1
Vyroba 4—chlorbenzotrichloridu

Do jednotlivé michané baiiky, opatfené délici nalevkou a zp&tnym chladiem, se predlozi 13,5 g
bezvodého chloridu hlinitého a 180,5 g chlorbenzotrifluoridu a reak&ni smés se zahteje na teplotu
50 °C. Za michani se v prib&hu 2 hodin pfikape 170 g chloridu kfemigitého. Pfi reakci vznikajici
odplyn fluoridu kfemiitého se za pfidavku dusiku zavadi do polyethylenové michané nadoby se
zfedénym vodnym hydroxidem sodnym. v mnoZstvi, odpovidajicim mnoZstvi privadéného odply-
nu se primémé pomoci Cerpadla pfivadi dal$i zfedény vodny roztok hydroxidu sodného
(asi 2,5%) a pres sifon se kontinualné odebira odtok. po ukonéeni ptidavku chloridu kiemigitého
se reak¢ni smés micha jesté po dobu 3 hodin a potom se reakéni smés destiluje ve vakuu az do
zistatku suché hlinité soli.
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Vysledek:

1. frakee, tlak 101,3 az 101,5 Pa, 31 chloridu kiemigitého;

2. frakce, teplota varu 112 az 115°C/1,5 kPa, 208 g 4—chlorbenzotrichloridu (obsah podle
plynové chromatografie 99 %, np2 = 1,5712, Vytézek: 89,5 % teorie).

Priklad 2

Vyroba 2,3,4,5-tetrafluorbenzotrichloridu

Pracuje se stejné, jako je popsano v prikladé 1.

Predlozi se 20 g bezvodého chloridu hlinitého a 218 g 2,3,4,5—tetrafluorbenzotrifluoridu (96 %).

Potom se pfi teploté 50 °C a za michani pfikape v pribéhu 2 hodin 170 g chloridu kfemicitého.

Po destilaci se ziska:

1. frakce, tlak 101,3 Pa az 2,0 kPa, 35 g chloridu kiemi¢itého;

2. frakce, teplota varu 50 az 55°C/400Pa, 238g 2.3,4,5-tetrafluorbenzotrichloridu
(vytézek: 88,9 % teorie).

Priklad 3

Vyroba 2,4,5-trifluor-3—chlorbenzotrichloridu

Pracuje se stejng, jako je popsano v piikladé 1. Piedlozi se 13,5 g bezvodého chloridu hlinitého

a234,5 g 2,4,5~trifluor-3—chlorbenzotrifluoridu (98 %). Potom se pfi teploté 50 az 55°C a za

michani ptikape v priib&hu 1,5 hodin 70 g chloridu kfemicitého a pfi této teploté se reakéni smés

micha po dobu 4 hodin. Po destilaci se ziska:

1. frakee, tlak 101,3 Pa az 2,0 kPa, 30 g chloridu kiemicitého;

2. frakcee, teplota varu 72 az 76 °C/200 Pa, 274 g 2,4,5-trifluor-3—chlorbenzotrichloridu (obsah
podle plynové chromatografie 97 %, vytézek: 95,5 % teorie).

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby na jadie halogenovanych benzotrichloridii z odpovidajicich na jadfe haloge-
novanych benzotrifluoridl, vyznaéujici se tim, Ze se na jadie halogenované
benzotrifluoridy nechaji reagovat s chloridem kfemigitym za pfitomnosti katalytického mnoZstvi
chloridu hlinitého.

2. Zpiisob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze se jako na jadfe substituovany
benzotrifluorid pouzije 2,3,4,5-tetrafluorbenzotrifluorid, 2,3,5,6-tetrafluorbenzotrifluorid, 3—
chlor-2,4,5-trifluorbenzotrifluorid nebo 4—chlorbenzotrifluorid.

3. Zplsob podle narokit 1 a 2, vyznadujici se tim, Ze se pro jeden mol benzo-
trifluoridu pouzije 0,7 az 1,5 mol chloridu kiemi¢itého.
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4. Zpisob podle narokii 1 az3,vyznacdujici se tim, Ze se pro jeden mol pouzitého
halogenovaného benzotrifluoridu pouzije 0,01 az 0,2 mol chloridu hlinitého.

5. Zplsob podle narokii 1 az 4, vyznacéujici se tim, Ze se pracuje pfi teploté
v rozmezi { az 80 °C.

6. Zpisob podle narokti 1 az 5, vyznacujici se tim, Ze se pfi pouZiti v p—poloze
halogenovanych benzotrifluorida pracuje pfi teploté v rozmezi 15 az 40 °C.

7. Zpisob podle narokd 1 az 6, vyznadujici se tim, Ze se fluorid kiemidity,
uvoliiovany béhem reakce, zavadi do vodného hydroxidu sodného, absorbuje se ve fluorovodiku
nebo se zachycuje v alkoholu.

8. Zpisob podle naroki 1 az 7, vyznadujici se tim, Ze se pro zpracovani reakéni
smési nejprve destilaci oddéli popfipadé pfitomny piebytedny chlorid kfemidity a smés, obsahu-
jici hlinité soli se oddéli od benzotrichloridu na jadfe halogenovaného.

9. Zpusob podle narokii 1 az8,vyznacujici se tim, Ze se pii reakci pouzije namisto
Cerstvého chloridu hlinitého smés, obsahujici hlinité soli, oddélena z reakéni smési z pfedchozi
vsazky.

Konec dokumentu
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