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(54) Zpasob pfipravy 1,1-dihydrylchlortetrafiuorpropanolu

Vyndlez se tykd4 zplsobu piipravy 1,1-dihydrylchlortetrafluorpropanolu vzorce

02C1F4CH20H .

Fluorované alkanoly se pPipravuji rlznymi zpisoby, které lze rozd&lit na redukce fluo-
‘rovanych kyselin a jejich derivAtd, redukce oxosloudenin, na reakce orgenokovovych &inidel
s oxoslouteninemi a s derivdty kyselin, fluorace chloralkanoll, reakce epoxidd s fluorovo-
dikem, hydrolyzu alkylhalogenidd a na telomerni reakce alkohold s fluorovanymi alkeny.

K redukei fluorovanych alkenovych kyselin a jejich derivdtld, jeko jsou estery, amidy a an-
hydridy, se pouZivéd katalytické hydrogenace nebo redukce komplexnimi hydridy. P¥iprava
1,1-dihydrylchlortetrafluorpropanolu redukci chlortetrafluorpropanodtd nebyla dosud v lite-
ratuie uvedena. '

Podle vyndlezu se 1,1-dihydrylchlortetrafluorpropanol vzorce

0201F CH,OH

4772

pPipravuje tim zplsobem, Ze chlortetrafluorpropanodt obecného vzorce
0201F4-COOR,

kde R Jje metyl nebo etyl, se podrobi redukci komplexnimi hydridy, nap¥iklad lithiumaleng-
tem, natriumborandtem nebo natrium-bis(2-metoxyethoxy)alandtem. Chlortetrafluorpropanodt
se ziskéd z tetrachlortetrafluorpropanu, ktery se pPipravi adic{ trichlorfluormethanu ns

chlortrifluorethylen za katalyzy chloridem hlinitym. Tetrachlortetrafluorpropan je sm&si
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isomerti, z které se hydrolyzou oleem a nésledujici esterifikaci p#ipravi metyl- nebo etyl-
-chlortetrafluorpropanodt. Chlortetrafluorpropanodt je sm&si 40 a% 60 % molovych 2-chlor-
tetrafluorpropenodtu a 40 e% 60 % molovfch 3-chlortetrefluorpropenodtu. U&innou rektifikaci
lze ziskat frakce obohacené o jednotlivé isomerni chlortetrafluorpropanodty.

Redukce chlortetrafluorpropanodtu se provddi lithiumalendtem, natriumborandtem a na-
trium-bis(2-methoxyethoxy)alendtem v rozpoustddle. Redukce natriumslandtem se provad{
v etherech, vyhodn¥ v dietyletheru nebo tetrahydrofuranu, redukce natriumborandtem se pro-
véd{ v etherech, vyhodn& v dietyletheru nebo tetfahydrofuranu, a v methanolu, redukce
natrium-bis(2-methoxyethoxy)alandtem v aromatickych uhlovodicich, vfhodn¥ v benzenu nebo
toluenu.

Chlortetrafluorpropanol je zpravidla sm&si dvou isomerd, 1,1-dihydryl-2-chlortetra-
fluorpropenolu a 1,1-dihydryl-3-chlortetrafluorpropanolu. SloZeni sm&si isomernich fluor-
propanold odpovidé zastoupeni isomerti ve vfchozi sm&si halogenpropenodti. 1,1-dihydrylchlor-
tetrafluorpropanol slouZi jako rozpoudtZdlo a jako meziprodukt k syntéze esteri.

Zpisob podle vyndlezu je ddle popsédn na nskolika p¥ikledech provedeni.
P¥Fri1klad 1
1

K suspenzi 3,2 g lithiumalandtu ve 40 ml bezvodého dietyléteru by1 za michéni b&hem
1 hodiny pFiddvén roztok 15 g metyl-chlortetrafluorpropanoétu ve 20 ml dietyléteru p¥i 0 %¢.
Reak¥ni sm¥s pek byla 2 hodiny zah¥ivéna k varu a rozloZena vodou a roztokem hydroxidu sod-
ného. Po filtraci e vysudeni etherového roztoku byl rektifikeaci ziskén 1,1-dihydrylchlor-
tetrafluorpropanol s teplotou varu 100 a% 106 %, vyt&Zex &inil 6,68 g.

P¥iklad 2

X roztoku 15 g metyl-chlortetrafluorpropanodtu ve 40 ml methanolu byl p¥idévén roztok
2,9 g natriumborendtu v 50 ml metanolu b¥hem 0,5 hodiny za michéni reak¥ni sm&si p¥i 30 a¥
50 °C. Smss pek byla 2 hodiny zah¥{véna k varu, rozlofena z¥ed¥nouy kyselinou chlorovodiko-
vou (1:1) a t¥ikrdt extrahovéna 30 ml chloroformu. Chloroformovy roztok byl vysufen a rek-
tifikovédn. 1 l-dihydrylchlortetrafluorpropanol byl jimén v rozmezi{ 100 a% 106 °C vytéZek
¥inil 7,19 g.

Priklad 3

K suspenzi 2,9 g natriumborandtu v 15 ml tetrahydrofurenu bylo pi#iddvéno za michéni
béhem 1 hodiny 16 g etyl—chlortetrafluorpropanoétd pti 30 a% 50 %c. Sm&s pak byla 1 hodinu
zehfivéna k varu, rozloZena kyselinou chlorovodfkovou & vakuové pfedestilovéna, destildt
byl vysuden a.rektifikovén. 1,1-dihydrylchlortetrafluorpropanol byl Jimén v rozmezi 100 a¥
106 °C, vyt&fek &inil 7,96 g.

P¥{iklad 4

K roztoku 15 g metyl-chlortetrafluorpropanoétu ve 20 ml benzenu byla za michéni p¥i
30 a% 60 °C bshem 30 minut pFfiddna sm¥s 26 g 70% roztoku natrium-bis-(2-methoxyethoxy)-
slendtu v benzenu a 10 ml benzenu. Reak®ni smés pak byla 30 minut zeh¥{ivéna k veru, rozlo-
%ena vodou & roztokem hydroxidu sodného. Benzenovy roztok produktu byl rektifikovén.
1,1-dihydrylchlortetrafluorpropanol byl jimén v rozmezi 100 a% 106 °c, vitéZek ¥inil 6,16 g.
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PREDMET VINLALEZU
Zpisob p¥{pravy 1,1-dihydrylchlortetrafluorpropanolu vzorce
C,C1F 4~CH,0H,
vyznaleny tim,IZe chlortetrafluorpropancédt obecného vzorce
0201F

4~COOR,

kde R je metyl nebo etyl, se podrobi redukci komplexnimi hydridy, nepiiklad lithiumalandtem
nebo natriumborenétem nebo natrium-bis(2-methoxyethoxy)alandtem.

Severografis. n. p. zévod 7. Most
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