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EStuav. o

Den foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmidte for fremstilling
av vannfritt gqll—triklorid ut fra hydratisert tetraklor-qull(III)-

syre. Fremstilling av gull-triklorid er tidligere kjent og foregir

under méget strenge reaksjonsbetingelser.

W
[

En metode bestdr i & behandle metallisk gull med klor ved temperaturer
som varierer fra 220 til 250°C, idet temperaturen velges slik at
den rette avveining oppnds mellom ¢gnsket om & oppna brukbare

reaksjoﬁshastigheter og behovet for & unngd termisk’ spalting til
gull-monoklorid.

Andre metoder bestdr i 8 behandle metallisk gull med SOZCl2 ved
160°C, eller med ICIl.

Videre er det kjent at gull-triklorid kan fremstilles vgd 4 behandle
tetraklor-gull (III)syre med klor ved 200°C, men det oppnadde produkt
er urent pd grunn av ufullstendig omdannelse av utgangsproduktet.
Det har nd vist seg at det med kvantifative,utbytter og ifglge en
enkel og gkonomisk metode, er mulig & oppnd vannfritt gull-triklorid
ved & behandle tetraklor-gull(III)syre med tionylklorid, hvor
reaksjonen foregdr ved romtemperatur eller ved en temperatur som

alltid er lavere enn 65°C.

Den foréliggende oppfinnelse vedrgrer sidledes en fremgangsmite for
fremstilling av vannfritt gull-triklorid, og det sazregne ved
fremgangsmdten i henhold til oppfinnelsen er at findelt hydratisert
tetraklor-gull (III)syre suspenderes i tionylklorid hvoretter
blandingen avskjermes mot lys og omrgres ved temperatur mellom 20

og 65°C, hvoretter det dannede krystallinske gull-triklorid isoleres

fra reaksjonsblandingen.
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Reaksjonen er meget enkel, siden utgangsproduktet er handelsvanlig
tetraklor-gull(III)syre, med formel H Au C1l, . 3 H,0.
Reaksjonen foregdr skjematisk pd fglgende mite:

mot + AuCly + SOCl, =3 SO

3 + 3HC1 + %Au2C1

2 6

Til tross for driftsbetingelsene fbregér ingen vesentlig reduksjon
til gull-monoklorid og reaksjonen gér praktisk talt fullstendig -
mot dannelse av trlklorld, som llkeledes er fritt for spor av 802
og SOCl2
som katalysator for karboksylering av;glykoler eller det kan

Gull-saltet, fremstilt som angltt ovenfor, kan benyttes

benyttes som utgangsmaterial for fremstilling av gull-klorkarbényl-
derivater og fosgen. '

Oppfinnelsen illuStreres under henvisning til det fglgende ekse@pei.
'EKSEMPEL

Som utgangsmaterial benyttes den handels vanlige tetraklor-gull(III)-
syre (C. Erba, Milano, H. Drijfhout, Amsterdam). ¥

5.0 g (12.70 mmol) av fint oppdelt tetraklor-gull(III)syre suspenderes
i 125 ml tionylklorid og omrgres ved romtemperatur i 5 timer

samtidig som lgsningen avskjermes mot_lysQ‘En gassutvikling starter
‘ca. 20 minutter etter blandingen og opphgrer etter 4 timer. Etter
avsluttet reaksjon inndampes lgsningsmidlet til 40 ml under redusert
trykk, hvoretter heptan tilsettes. Et r¢dt, krystallinsk lefid
filtreres fra og tgrkes under vakuum. 3.2 g av saltet oppnds med
utbytte 83.1%. Reaksjonen gjennomfgres likeledes ved en hgyere
temperatur (65°¢C) og det bemerkes at hgyere reaksjonshastigheter
ogsd gir gode resuitater, bade med henéyn til utbytte dg prodﬁkt—
renhet. ' '

Gull-triklorid er litt lgselig i SOCL,, med lgselighet litt lavere
enn 1% (vekt/volum). : :
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Analyse ga fglgende resultater:

Au : Cl
Funnet 65.21 34.30
Teoretisk '64.94 35.06

Infrargd undersgkelse ga ikke gode spektrallinjer, siden gull-
séltet sannsynligvis reagerte med kaliumbromid i oppsamlingsskilene.
De oppnddde spektrallinjer var imidlertid tilfredsstillende til &
fastsld at linjene for SO2 eller SOCl2 ikke var tilstede. ‘

Saltet ble identifisert som gull-triklorid ved hjelp av fglgende
reaksjoner med acetonitril og pyridin, som danner tidligere kjente
kompleksforbindelser:

ax reaksjon med acetonitril utfgres ved & tilsette fast Au,Clg

Ctil CH,CN avkjglt til omtrent -80°C, hvoretter temperaturen
langsomt ¢gkes. Etter en delvis fordampning av lgsningsmidlet
utvinnes AuCl3-(CH3CN) ved filtrering ved f70°C (utbytte
50%), og )

b) addisjonsproduktet med pyridin fremstilles ved & benytte den
stpkiometriske mengde av ligandforbindelsen med CH2C12 som
lgsningsmiddel. Ligandforbindelsen tilsettes til en overmettet
lgsning av gull-triklorid, pd forhand avkjglt til -BOOC} og
komplekset isoleres ved filtrering ved romtemperatur.

Analyse av de ovennevnte kompleksforbindelser bekreftet formelen
AuC13 (L}, hvori L stdr for CH,CN eller C.H.N.

3 575
C H Au Cl N
Funnet 7.17 0.97 56.76 30.81 4.08

AuCl3(CH3CN) .
Teoretisk 6.97 0.88 57.19 30.88 4,07

Funnet 15.85 1.48 49.80 27.15 3.95
AuCIB(CSHSN)
Teoretisk 15.70 1.32 51,50 27.81 3.66
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PATENTKRAV

Fremgangsmidte for fremstilling;av vannfritt gull-triklorid,
karakterisert ved aE findelt hydratisert
tetraklor-gull (III)syre suspenderes i tlonylklorld hvoretter
blandlngen avskjermes mot lys og omr¢res ved temperatur mellom
20 og 65°C hvoretter det dannede krystalllnske gull-triklorid
isoleres fra reaks;onsblandlngen.
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