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(54) Zpusob pFipravy (2-chlor-1,1,2-trifluorethyl}dichlormethyletharu

Vyndlez se tykd zplsobu piipravy éteru

viorce

H-CFC1-CF ,~C-CHC1 /1/

jeho# podstata spodivd v reakci étert

obecného vzorce

X~CFC1=CF »=0~CC1 ,~Y /Iv/,

kde X = H, Y = C1, nebo X = C1, Y = H, nebo

X = ¥ = Cl se sekunddrnimi alkoholy o poZ-

tu atomd uhliku 3 e? 5, vyhodn& s 2-propa-
nolem, nebo s €tery o podtu etomd uhliku 3 ef
5, vyhodn& s tetrahydrofuranem nebo

s 1,3~-dioxolanem ze ozafovéni ultrafialo-
vym zétenim. Eter vzorce I je meziproduktem
pri vyrobd /2-chlor-1,1,2-trifluoretyl/
difluormetyléteru, ktery se pouZivé Jako

inhala®n{ anestetikum.
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Vyndlez se tykd zplsobu pfipravy /2-chlor-1,!,2-trifluoretyl/dichlormetyléteru
vgorce I

HOFC1-CF,~0-CHC1,, /1/.

Eter vzorce I se pfipravuje fotochemicky iniciovanou chloraci /2-chlor-1,1,2-trifluor-
etyl/metyléteru vzorce II

HCFCI-CFZ-O-CH3 /11/
& fluoraci se z n¥ho piipravuje /2-chlor-t,1,2~trifluoretyl/difluormetyléter vzorce IIT
HCFO1-CF ,-0-CHF, /1117,
ktery se poufivéd v modernf{ enestesiologii Jako inhele¥ni enestetikum.

PFi chloraci éteru vzorce II vznikajf /2-chlor-1,1,2-trifluoretyl/chlormetyléter
vzorce IV

HOFC1~CP ,=0-CH,C1 /197,
chlormetyl/2,2-dichlor-1,1,2-trifluoretyl/éter vzorce V

CFCIZ-CFZ-O-CHZCI N/
a étery obecného vzorce VI

X~CFC1~CF ,-0~CC1 ,-Y /v,

kde £ 8 1 uznamenaj{ chlor nebo vodik, pfifemZ znemend-li X chlor, pak Y znamend vodik
nebo chlor a znamend-li X vod{k, pokx ¥ znumend chlor,.

MHaximdlnihc vyt¥Xku dteru vzorce I se dosahuje pri spot¥ebd ¢2a 1,9 af 2,3 molu
chloru na mol éteru vzorce II. Za t¥chto podminek v¥ak vznikaj{ étery obecného vzorce VI,
ktaré Jsou ne¥fddouc! prim¥si, Jje nutné Je odd&lovat d&innou rektifikme{ a po odd&lent
se stivali prakticky nevyuZitelnym odpadam. Proto se tvorb& dterd ob2enéhy vzorce VI
zabrafiuje tak, %6 sc chlorace éteru vzorce LI vede jenom do spotieby 1,24 % 1,4 molu

¢hloru na jeden mol éteru vzorcs II /Terrell R. C., Summit H. J.: US patent 3 469 011 /

/1969/; Brit. patent ' 138 406 /1969/; J. Med. Chem. 14, 517 /1971/.

V tomto vyndlezu je popisovdn zpisob pfipravy éteru vzorce 1 z éterd obecného
vzorce VI

X=CFC1L-CF ,=0-~CC1 5-Y nNi/,

kde X a ¥ znamenajf chlor nebo vodik, pfilemZ znamend-li X chlor, pak Y znamend vodik
nebo ahlor a znamend-li X vodi¥, pak Y znsmand chlor. deho podstata spolivd v tom, Ze se
dtery obecného vzorce VI nechsji zresgovat se sekunddrnimiialkoholy o po¥tu atomd uhlfiu
3 a¥ 5, vfhodn& pak s 2-propamolem, hebo s &tery o podtu atomd uhlfku 3 a% 5, vyhodn®
pak 8 tetrahydrofuranem nebo s 1,3~dioxolanem, za ozafovéni ultrafiaslovym zé¥enim

+ rozdahu vinovjch délek 180 a% 600 nm, pii teplotd mfatnosti a% pFfi teplot¥ veru reakdnt
sm¥si, ze vzniku éteru vzorce I.
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Reakin{ sm¥s se zpracovdvéd proprénim vodou, destilacf nebo destilaci s vodn{ pdrou,
op&t promytim vodou, nebo vodnymi roztoky alkalickych uhlilitant, menganistaniy, sulenim
a rektifikaci.

Ulinek zplsobu podle vyndlezu spolivé v tom, %e se étery obecného vzorce VI prevedou
na éter vzorce I fotochemicky iniciovanou redukci vazby uhlfk-chlor v dichlorfluormetylo-
vé skupind a/nebo v trichlormetylové skupin® alkoholem a/nebo dterem.

Eter vzorce I ptipraveny podle vyndlezu obsahuje a% do 10 % relativnich §teru vzorce
IV, ktery z ndho vznikd redukci vazby uhlikechlor v dichlormetylové skupiné&. PP{tomnost
éteru vzorce IV v éteru vzorce I v3ak nen{ na zévadu dald{ prem#énd éteru vzorce I na
eéter vzorce III, protoZe se p¥i fluoraci neménf a lze jej odddlit rektifikaci pied nebo
po fluoraci.

Zpisob podle vyndlezu je v daldim blfZe popsén na n¥kolika piikledech provedeni.
Pro{klagd 1

Roztok 29,3 g /18 ml/ éteru vzorce VI /X=Cl, Y=H/ v 73,0 g /92 ml/ 2-propanolu byl
ozatovén 24 minuty p¥i 30 o¢ vysokotlakou rtufovou vbojkou o vkonu 125 W. Poté bylo
98 g reakin{ smdsi destilovdno s vodnf pgrou, z destildtu bylo odd&leno 24,5 g organické
vrstvy, kterd byla rektifikovéna. Bylo ziskéno 33,0 g /91 %/ frakce o teplotd varu
115 a2 118 °C, kterd obsahovala 93 % relativnich éteru vzorce I a 7 % relativnich éteru
vzorce IV.

Priklaeaad 2

Roztok 30,0 g /18 ml/ éteru vzorce VI /X=H, ¥Y=C1/ v 71,8 g /92 ml/ 2-propanolu byl
40 minut ozafrovdn p¥*i 35 %¢ vysokotlakou riufovou vi¥bojkou o vfkonu 125 W. Poté bylo
71,8 g reak®ni smdsi osmkrét promyto vodou a destilovéno s vodni pérou. Z destildtw
bylo odd%leno 21,8 g organické vrstvy a jejf rektifiksci bylo zfskdno 19,5 g /75,3 %/
chromatograficky &istého éteru vzorce I, o teplot® varu 117 a% 118 °c.

Pr{xlad 3

Roztok 30,8 g /i8 ml/ éteru vzorce VI /X=¥=Cl/ ve 64,1 g /82 ml/ 2-propanolu bylo
150 minut ozarovéno p¥i 30 %C vysokotlakou rtufovou vibojkou o vjkonu 125 W. Reak¥nf
smgs byla potéd promyta 3estkrdt vodou a odd¥lend organické vrstva byla destilovina .
g vodni pdrou. Z destildtu bylo oddsleno 23,0 g organické vrstvy, jeJi% rektifikeci
bylo ziskéno 21,5 g /93,5 %/ frakce o teplotd varu 115 a% 118 °C, kterd obsahovala 96 %
relativnich éteru vzorca I a 4 % relativnf éteru vzorce IV.

Pr{klad 4

32 g /20 ml/ sm&si €terd vzorce VI obsahujfci v % relativnich: 34 % éteru vzorce
VI /%=C1, Y=H/, 64 % éteru vzorce VI /X=H, ¥=Cl/ a 2 % éteru vzorce VI /X=Y=Cl/, bylo
rozpudtdno v 70 g /90 ml/ 2-propanolu a vznikld reek®ni smé&s byla ozalovéna 45 minut
pri 30 °C vysokotlakou rtufovou vybojkou. Poté bylo 101 g reakin{ smdsi desetkrét promyto
vodou a 25 g odddlené organické vrstvy byls oddestilovéno s vodni perou. Z destildtu bylo
oddslens 19 g organické vrsivy, jeJjiZ rektirikac{ bylo ziskéno 18 g /65 %/ frakce
o teplotd varu 115 a% 118 °C obsahujici 4 % relativnicéteru vzorce IV a 96 % relativanich
éteru vzorce I.
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Pr{klad 5

Roztok 29,1 g dteru vzorce VI /X=¥=Cl/ a 75,3 g 2-dbutanolu byl 155 minut ozafovén
pFi 30 °C vysokotlakou rtufovou vybojkou. Plynovou chromatografif bylo z3ji3t¥no, Ze
v reakn{ smési je pfitomno 79 % relativnich éteru vzorce VI /X=Cl, Y=H/ a 21 % relas
tivai{ch éteru vzorce I.

Pr{iklad 6
.

Roztok 25,7 g dteru vzorce VI /X=Y=Cl/ a 67,5 g dietyléteru byl pfi teplot¥ veru reskd-
,ni am¥si 165 minut ozeiovédn vysokotlekou rtufovou vy¥bojkou. Plynovou chromatogrefif bylo
zdiit;no, Ze v reakini smési Je prftomno 80 ¥ relativaich eteru vzorce VI /X=Cl, Y=H/
@ 20 % relativnich éteru vzorce I.

Pr{i{klad 7

Roztok 173 g §teru vzorce VI /X=YaCl/ a 732 g 1,3-dioxolanu byl pFi 30 °C ozafovén
vyaokotlakou rtufovou ﬁybojkou pé dobu 4 hodin. Poté byla reskini sm¥s destilovdna
s vadni pdrou, z destildtu byla odddlena organickd vrstva a jejl rektifikact bylo ziskdno
110 g frakce o teplotd varu 115 a% 120 °C, kterd obsahovela 14 % relativnich teru
vzorce VI /X=Cl, ¥=H/ a 86 % relativnich dteru vzorce I.

PREDMET VINALEZU

2pdsob pripravy /2-chlor-!,8,2-trifluoretyl/dichlormetyléteru vzorce I
HCFC1-CF,-0-CHCl, 1/,
vyznaleny tim, Ze¢ se étery obecného vzorcn-VI
X-CFC1-CF,~0-CC1 Y N1/,

kde X a Y znamenaji chlor nebo vodik, pFifemi znamend-li X chlor, pak Y znamend vodik
nebo chlor & znamend-1i X vodik, pak Y znamend chlor, nechsji zreagovat se sekunddrnimi
alkoholy o poltu atomi unliku } a% 5, vfhodnd pak s 2—propanoleﬁ, nebo s étery o po¥tu
atom} uhliku 3 @Z 5, vyhodn& pak s tetrahydrofuraneu nebo s 1,3-dioxolanem, za ozafo-
vénl ultrefialovym zdfenim v rozsahu vlnovych délek 180 a% 600 nm, pfi teplot¥ mistnosti
a% pfi teplotd varu reakini sm¥si, za vzniku teru vzorce I.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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