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Eljaras 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter eldallitasara

A taldlmany targya eljaras 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter (dezfluran)
eléallitasara.

Az eljarast az jellemezi, hogy 1-klor-2,2,2-trifluor-etil-difluor-metil-étert (izo-
fluran) antimon-pentafluorid jelenlétében hidrogén-fluoriddal reagaltatnak.
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Eljaras 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter eldallitasara

A talalmany targyat inhalaciés érzéstelenitészerek képezik. Kézelebbrél a ta-
lalmany targya egy javitott eljaras 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter (Desflurane)
eléallitasara.

Altalaban az alkanok és alkilcsoportot tartalmazé vegyiiletek fluorozasat meg-
neheziti az, hogy egy reakcié alapanyagat nem lehet a kivant poziciéban hatasosan
monofluorozni ugy, hogy a reakcidoban a konverzié (vagyis a kiindulasi anyag reaga-
latlanul nem maradt része) és a hozam (a reakcioban részt vett kiindulasi anyagnak
az a része, amely fluorozason ment at) nagy legyen. Az egyik megkdzelitésben ma-
gas konverzié és hozam elérésehez a fluorozészereket olyan molaris mennyiségben
alkalmazzak, hogy a sztdchiometrikus aranyhoz képest feleslegben legyenek a reak-
ci6 kiindulasi anyagahoz képest. A konverzié és a hozam azonban igy is gyenge ma-
rad.

Az olddszer és fluorozészer, valamint barmely melléktermék — amelyek példa-
ul abbél szarmaznak, hogy a reakcié kiindulasi anyaga fuorozédas helyett elbomlik —
szennyezésként bennmaradhat a kivant fluorozott végtermékben, és ezeket tisztitas
atjan el kell tavolitani.

Az 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter (CF3CHFOCHF;) — a dezfluran né-
ven is ismert halogénezett alkil-éter — fontos inhalacios érzéstelenitészer, kulbndsen
jol hasznalhaté jarébetegeknél alkalmazott eljarasokban vagy éber allapotu
szedalasban. Erre a célra nagyon tisztanak kell lennie, ezért nagymértékben sziiksé-
gesek olyan gazdasagos és hatékony moédszerek dezfluran eldallitasara, melyek a
szennyezések el6fordulasat minimalizaljak vagy megsziintetik.

Tobbféle médszer ismert dezfluran elballitasara. A 2,361,058 (1975) szamu
német nyilvanossagra-hozatali iratban ismertetett modszer kiindulasi anyagként
1,2,2,2-tetrafluor-etil-metil-étert (CF;CHFOCHs3) hasznal, ebbdl fotoklorozassal
1,2,2,2-tetrafluor-etil-diklér-metil-étert (CF;CHFOCHCI,) allitanak el6. Ezt a klérozott
vegylletet azutan antimon-pentaklorid (SbCls) katalizator jelenlétében vizmentes hid-

rogén-fluoriddal reagaltatjak, igy megkapjak a CF;CHFOCHF, képleti vegyuletet
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(dezfluran). Ennek a mddszernek az a hatranya, hogy bonyolult, tébblépéses szinté-
zis, amely nagy mennyiség( klért hasznal, és a fluorozas soran egyéb szennyezések
mellett nem megfeleléen fluorozott melléktermékek (példaul CF3CHFOCH.F képletii
vegylilet) is képzdédnek. Tehat a kelldképpen tiszta termék eldallitasa nehéz és kolt-
séges. Az a tény, hogy egyes szennyezések hasonlék a kivant termékhez, csak nem
a megfelelé6 pozicibkban vannak fluorozva, azt jelenti, hogy a kivant termék vele
azonos molekulatdmegii és szerkezetli szennyezéseket tartalmaz, ami megneheziti
a tisztitast.

Ennek ellenére a hidrogén-fluorid alkalmazasa antimon-pentaklorid jelenlé-
tében vonzé eljaras maradt sokféle fluorozott szénhidrogén és ezekhez szerkezetileg
hasonlé szarmazékok eldallitasara. A 2,005,708 szamu amerikai egyesilt allamokbe-
li szabadalmi leiras példaul klér-fluor-alkanok eléallitasara olyan modszert ismertet,
melyben egy klérozott szénhidrogént antimon-pentaklorid vagy antimon-pentaklorid
és antimon-triklorid keverékének jelenlétében hidrogén-fluoriddal reagaltatnak.
Ugyancsak szerves klorvegyiletek (példaul szén-tetraklorid, metilén-diklorid, fluor-
triklor-metan) hidrogén-fluoriddal végzett fluorozasat irja le a 2,005,705 szamui ame-
rikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi leiras. A klér-fluor-alkanok eléallitasara szolga-
16 eljarast antimon-pentaklorid katalizator jelenlétében haijtjak végre.

Az is ismert, hogy fluorozott alkanok el6allitashoz katalizatorként sikeresen al-
kalmazhaték vegyes halogenidek. A 129,863 szamu eurdpai szabadalmi bejelentés
egy olyan eljarast ir le, melyben vegyes halogenidek (vagyis antimon-klorid-fluoridok)
eléallitasara antimon-pentakloridot hidrogén-fluoriddal reagaltatnak. A vegyes halo-
genideket azutan valamilyen halogénezett alkannal (példaul szén-tetrakloriddal vagy
mas halogénezett szénvegyiilettel) reagaltatva klér-fluor-alkanokat kapnak.

Kilonosen elényés az antimon-pentaklorid alkalmazasa fluorozott éterek el6-
allitasahoz, amennyiben feleslegessé teheti magas hémérséklet €s nagy nyomas al-
kalmazasat. A 4,874,901 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi leiras
szerint, mely az altalanosan hasznalt éter-fluorozasi mdodszerek egyik példaja,
CF3;CH,OCHCI, képletli vegyulet fluorozasaval CF3;CH,OCHF, képletli vegyiletet,
CF3;CHCIOCHCI; képletl vegyulet fluorozasaval pedig CF3CHCIOCHF, képletii ve-
gylletet allitanak elé antimon-pentaklorid jelenléte nélkil. Ehhez nagy nyomas és
magas, 200°C feletti hdmérséklet sziikséges. A 3,869,519 szamlu amerikai egyesult
allamokbeli szabadalmi leiras CF3(CH3)CHOCHCI; képletii vegyiilet antimon-penta-
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klorid jelenlétében vizmentes hidrogén-fluoriddal végzett fluorozasat ismerteti, mely-
nek soran CF3(CH)3;CHOCHF; képletl vegytuletet kapnak. A leiras szerint az eljaras-
hoz adott esetben antimon-pentafluorid is hasznalhaté. A 3,962,460 szamu amerikai
egyesilt allamokbeli szabadalmi leiras kulénb6z6 egyéb klérozott éterek fluorozasat
ismerteti, amit vizmentes hidrogén-fluoriddal, antimon-pentaklorid jelenlétében veé-
geznek. Itt Iényegesen kisebb nyomasokat és alacsonyabb hémérsékleteket kell al-
kalmazni, mint a 4,874,901 szamu amerikai egyesilt allamokbeli szabadalmi leiras
szerinti eljarasban.

A dezfluran eléallitasaban kulénds jelentéséggel bir az 5,026,924 szamu ame-
rikai egyesult allamokbeli szabadalmi leiras szerinti eljaras, amelyben
CF3;CHFOCHF; képletli vegyilet (dezfluran) eldallitdsara CF3CHCIOCHF, képletii
vegyiiletet (izofluran) antimon-pentaklorid katalizator alkalmazasaval fluoroznak. A
leiras egy antimon-klorid-fluorid katalizatort is emlit, jelezve, hogy ,a szakmaban jar-
tasak tudjak, hogy a hidrogén-fluorid és az antimon-pentaklorid reakciéba lép egy-
massal, aminek eredményeként vegyes antimon-fluorid-klorid katalizator képzddik in
situ. Az ilyen vegyes katalizator szintén alkalmazhat6 a talalmany megvalésitasaban,
és szintén a talalmany oltalmi kérébe tartozik.”

Az 5,026,924 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi leiras szerinti
eljarasnak azonban komoly hatranya, hogy elfogadhaté hozam és konverzié eléré-
séhez a hidrogén-fluoridot jelentés moélfeleslegben kell alkalmazni a reakcié kiindula-
si anyagahoz képest. A fluorozoszer feleslegének alkalmazasa megnéveli az eléalli-
tasi koltségeket, és sziikségessé teheti a hidrogén-fluorid feleslegének eltavolitasat a
dezfluran termékbdl. Az emlitett leirasban példaul az all, hogy 78,2 %-os konverzid
és 90,9 %-os hozam eléréséhez a hidrogén-fluoridot a CF;CHCIOCHF; képletl ve-
gyulethez viszonyitva 1,9:1 mélaranyban kell alkalmazni. Amikor ezeket a reagense-
ket 1:1 aranyban alkalmaztak, a konverzié csak 18 %, a hozam pedig 61 % lett.

Tehat a taldlmany targya egy eljaras 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter
(CF3CHFOCHF,, dezfluran) eléallitasara, amely nagy hozamot nyujt anélkil, hogy a
fluorozészerként hasznalt hidrogén-fluoridot a reakcié kiindulasi anyagahoz képest
nagy molfeleslegben kellene alkalmazni. Az eljaras abbol all, hogy 1-klér-2,2,2-
trifluor-etil-difluor-metil-étert (CF;CHCIOCHF,, izofluran) antimon-pentafluorid jelen-
létében hidrogén-fluoriddal reagaltatunk. Meglepé moédon azt tapasztaltuk, hogy a
CF3CHFOCHF; képletl vegyulet eldallitasahoz antimon-pentaklorid vagy vegyes an-
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timon-fluorid-klorid katalizator helyett antimon-pentafluoridot alkalmazva j6 konverzi-
Os értékek és hozamok érhetdk el, ugyanakkor elkeriilheté a hidrogén-fluorid molaris
feleslegben vald alkalmazasa, vagy az, hogy magas reakciohmérsékletet és nagy
nyomast alkalmazzunk. igy azutan a lebomlasi termékek eltavolitasara és az el nem
hasznalodott fluorozészer visszanyerésére és/vagy semlegesitésére sincs sziikség,
ami lényeges gazdasagi elényt jelent a jelenleg hasznalatos el6allitasi eljarasokkal
szemben.

A taldlmany szerinti eljarasban 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éter
(CF3CHFOCHF>) elballitasara az 1-klor-2,2,2-trifluor-etil-difluor-metil-éter
(CF3;CHCIOCHF;) kiindulasi anyagot antimon-pentafluorid jelenlétében hidrogén-
fluoriddal reagaltatjuk.

Az eljaras kiindulasi anyaga, az 1-klér-2,2,2-trifluor-etil-difluor-metil-éter
(CF3CHCIOCHF,, izofluran) kereskedelmi forgalomban kaphatdé, vagy a 3,535,388
szam( amerikai egyestilt allamokbeli szabadalmi leiras szerinti médon eléallithato.

A reakcidhoz elénydsen kereskedelmi minéségl hidrogén-fluoridot haszna-
lunk. Szennyezések (beleértve a vizet) mindaddig lehetnek jelen, mig az 1,2,2,2-
tetrafluor-etil-difluor-metil-éter eléallitasara szolgal6é fluorozasi reakcidban nem ront-
jak jelentésen a konverziét és a hozamot. El6nyds azonban, ha nagy tisztasagu ter-
méket hasznalunk, amely kérilbeltal 1 %-nal kevesebb szennyezd anyagot tartalmaz,
és lényegében vizmentes (vagyis viz legfeljebb nyomokban van jelen benne). A viz
reakcioba léphet az antimon-halogenid katalizatorral, és elbonthatja. A vizzel vég-
bemend reakcié folytan bekovetkezé katalizator-veszteség kiegyenlithetd ugyan ka-
talizator pétidlagos hozzaadasaval, de a katalizator bomlasa olyan szennyezéseket
hoz létre, melyeket a dezfluran végtermékbél el kell tavolitani. A hidrogén-fluoridot
alkalmazhatjuk gaz, folyadék vagy mindkettd alakjaban.

Az antimon-pentafluorid specialis vegyipari gyarté cégektél kereskedelmi for-
galomban beszerezhetd. Szennyezések (beleértve a vizet) lehetnek jelen, de ezek
ronthatjak annak az esélyét, hogy az 1,2,2,2-tetrafluor-etil-difluor-metil-éterbél jelen-
tés hozamot érjink el. Elényds, ha az antimon-pentafluorid katalizator Iényegében
tiszta, korulbelul 99 % vagy még nagyobb tisztasagu, és lényegében vizmentes. Na-
gyobb szennyezbanyag-tartalom esetén a konverzié és a hozam észrevehetd mér-

tékben csokkenhet.
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A reakciot végrehajthatjuk viszonylag alacsony hémérsékleten, példaul kériil-
beliil -10°C és korulbell 30°C kézotti hdmérsékleteken. A reakciohdmérséklet elé-
nydsen korulbelul -7°C és korilbelil 18°C kézé esik. A fenti hatarokon kiviil esd hé-
mérsékleteket is alkalmazhatunk, de ez a reakcidsebesség és a hozam csokkenését
eredményezheti. A melegitést és a hitést megoldhatjuk sokféle, a szakmaban ismert
modon (példaul egy kettés fali edényben, valamilyen szabalyozott hémérsékletii
héatadé folyadékkal).

A reakciot elénydsen atmoszferikus nyomason hajtjuk végre. Kivant esetben
alkalmazhatunk egy kondenzatort a reagal6 és a képz6dd anyagok levalasztasara és
visszavezetésére, valamint egy gazmoso berendezést a reakcié soran fejlédé savas
melléktermékek felfogasara. A fluorozasi reakciét azonban végrehajthatjuk az at-
moszferikusnal nagyobb nyomason is, példaul zart edényben; a talalmany eiényeit,
vagyis a nagy konverziot €és magas hozamot igy is érvényesithetjuk.

A hidrogén-fluorid moélaranya a CF3;CHCIOCHF; képletli vegyiilethez elénys-
sen 0,1:1 és 1,5:1, még elénydésebben 0,7:1 és 1,1:1 k6zé esik. Ez azt jelenti, hogy a
hidrogén-fluoridot a sztéchiometrikus aranyhoz képest nem alkalmazzuk nagy feles-
legben, igy elkertljik a visszanyerés és/vagy semlegesités jarulékos kéltségeit. De a
fenti hatarokon kivil esé aranyokat alkalmazva is megkapjuk a talalmany elényeit,
vagyis a nagy konverziot és hozamot. Akar egyszerre keverjilk 6ssze a kiindulasi
anyagokat (szakaszos eljaras), akar folyamatosan, a fent megadott aranyok érvé-
nyesek.

Az antimon-pentafluorid mennyisége (a CF3;CHCIOF; témegére vonatkoztat-
va) elénydsen 0,1 és 10 tdémeg% koézé esik, még elénydsebben 2-2,5 témeg% koriili
érték, de a fenti hatarokon kivil esé aranyokat is alkalmazhatunk.

A reakciokeverékhez olddészert is adhatunk, de ez nem elényos. Sokféle oldé-
szer hasznalhato. Ha oldészert alkalmazunk, akkor az elényésen nem Iép reakciéba
a reakci6 egyéb komponenseivel, é&s mas médon sem rontja az 1,2,2,2-tetrafluor-etil-
difluor-metil-éter hozamat.

A reakciét és az azt kovetd tisztitast sokféle, a szakmaban ismert médon vé-
gezhetjuk. Az egyik elényés modszer szerint az antimon-pentafluorid katalizatort 6sz-
szekeverjuk a CF3;CHCIOCHF; képleti vegyulettel, majd keverés kdézben a reakcid
sebességének megfelelé utemben adjuk hozza a vizmentes hidrogén-fluoridot (félig

szakaszos eljaras). A reakciéban felszabaduld sésav gy tavolithat6 el, hogy hiitott
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hdcserélén at egy vizes gazmosdéba vezetjilk. A reakcié elérehaladasa kdvethetd a
fejlédd sésavgaz titralasaval vagy a hidrogén-fluorid hozzaadasaval az id6 fuggveé-
nyében. Mikor a reakcié teljesen végbement, a CF;CHFOCHF; képlet( terméket izo-
lalhatjuk Ggy, hogy a reakcidkeveréket vizzel vagy hig, vizes natrium-hidroxid—
oldattal atmossuk, majd adott esetben frakcionalt desztillalassal tisztitjuk. A reakcié
végrehajtasanak tovabbi médjai a szakaszos eljaras (melyben a reagensek és a ka-
talizator teljes mennyiségét az eljaras kezdetén betéltjilk a reakcioedénybe) és a fo-
lyamatos eljaras (melyben a reagenseket és a katalizatort folyamatosan taplaljuk be
a reakcidedénybe, mikdzben a terméket megfelelé sebességgel elvezetjiik). A tiszti-
tas tovabbi médjai kozott szerepelhet a glézfézisu kromatogréfia, az extrahalas, az
abszorpcié és a sztrippelés (atmosatas forré vizzel vagy gézzel).

Az izofluran fluorozasa dezfluran elballitasara antimon-pentafluorid jelenié-
tében olyan nagy konverziéval €s hozammal jar, hogy ezeket az elényoket még ak-
kor sem veszitjik el, ha a reagenseket (izofluran és fluorozészer) csak olyan se-
bességgel elegyitjik, amilyennel reagalnak. gy ha a hidrogén-fluorid csak nagyon
kis (a sztochiometrikusnal lényegesen kisebb) mennyiségben van jelen, tehat a
fluorozészert olyan sebességgel adjuk az izofluranhoz, hogy a hozzaadott fluorozé-
szer azonnal felhasznalédik, még mindig nagy konverziét és hozamot tapasztalunk,
ha a hidrogén-fluorid adagolasat a reakcio teljes lejatszédasaig folytatjuk. Ha példaul
15 - 20°C-on, katalizatorként a reakciéedénybe toltott izofluran tomegére szamitva
1 tdmeg% antimon-pentafluoridot hasznalunk, a dezfluran képzédésének sebessége
a reakcidedénybe toltétt izofluran 1 méljara vonatkoztatva kérilbelil 0,2 mél/6ra. Ha
a hidrogén-fluoridot ilyen vagy ennél kisebb sebességgel adagoljuk, akkor a reakcio-
edényben nem marad reagalatlan hidrogén-fluorid, ami a gazmoséba jutva veszte-
séget képezne. A reakcioidé altalaban 1 és 15 6ra kézotti. -10 és 30°C kodzétti reak-
ciohdmérsékleteken a reakcidsebesség (ami nagyjabol azonos a dezfluran képzddé-
sének sebességével) a reakcidéedénybe toltétt izofluran 1 moéljara szamitva altalaban
koéralbeltl 0,05 és 0,3 mol/dra, elénydsen koriilbelil 0,15 és 0,25 mol/ora kozé esik.

A fenti eljarassal a CF3CHFOCHF; képletii vegyulet legalabb 50 %-os, gyak-
ran 60-70 % és 99 % kozotti, vagy még ennél is nagyobb hozammal allithato el6, mi-
kdzben a konverzié legalabb 10 %, de lehet akar 60-90 % is. Az alabbi példak még
jobban megvilagitjak a talalmany megvaldsitasainak gyakorlatat. Ezek a példak

azonban csak a talalmany kézelebbi megismertetésére szolgalnak, annak oltalmi ko-
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rét nem korlatozzak. A konverzidé és a hozam értékei az 5,026,924 szamu amerikai
egyesilt allamokbeli szabadalmi leirasban megadott médon vannak definialva: ,kon-
verzi6” = a CF3CHCIOCHF, képletli vegyilet reagalt méljainak szadma osztva a
CF3CHCIOCHF; képleti vegyiletbdl a reaktorba betéitétt moélok szamaval, a hozam
pedig a CF;CHFOCHF; képlet(i vegyuletbél képzddott moélok szama osztva a
CF3;CHCIOCHF; képletii vegyulet reagalt méljainak szamaval. A ,CF;CHCIOCHF,
képletl vegyilet reagalt méljainak szama” a CF3;CHCIOCHF; képletli vegytlet azon
moéljait is magaba foglalja, melyekbél a CF;CHFOCHF, képletli vegyulettél eltéré
termékek képzoédtek. A reakcidoban kapott anyag komponenseit ezen anyag 6sszes
tomegére vonatkoztatott témeg%-ban adjuk meg. Amint a témeg%-okbdl lathatd, a
kapott anyag csaknem kizar6lag CF;CHFOCHF; képletii és CF3CHCIOCHF; képletii
vegyiletbdl all. Megjegyezziik, hogy az alabbi példakban a tisztitas és egyéb mive-
letek soran, melyeket ,szabad levegén” végziink, a dezfluranbdl alacsony forraspont-

ja miatt parolgasi veszteség lép fel.

1. Példa

184 g (1 mol) CF3CHCIOCHF; képletii vegyiiletet 6sszekeveriink 4,4 g (2,4
tomeg%) antimon-pentafluoriddal, és 15-25°C-on, keverés kézben vizmentes hidro-
gén-fluoridot adunk hozza. A reakcioban fejlédé sdésavgazt szarazjeges kondenzato-
ron at egy vizes gazmoséba vezetjilkk, hogy kévessiik a reakcid lefolyasat, és‘meg
tudjuk hatarozni, hogy mikor fejezé6dik be. Lassu, de folyamatos endoterm reakcio
megy végbe. Korilbelul 6 6ra alatt 12 g (0,6 mol) hidrogén-fluoridot adunk a reakcio-
elegyhez. Ezen id6 elteltével a gazmosdban nem talalunk tovabbi sésavat, ami azt
mutatja, hogy a hozzaadott hidrogén-fluorid telies mennyisége elhasznaloédott a re-
akcioban. Az igy kapott anyagot vizzel atmosva 160 g anyagot nyeriink ki, amit gaz-
kromatografiaval elemziink. Az eredmény: kérulbelil 62 % CF3;CHFOCHF; képletii
vegyilet, 38 % CF;CHCIOCHF; képletii vegyilet (reagalatlanul maradt kiindulasi
anyag) és négy kisebb komponens, melyek mindegyike 0,05 % vagy még kisebb
mennyiségben van jelen. A CF;CHFOCHF; képleti vegyiilet méljainak szama a gaz-
kromatografiaboél szamitva 0,59. Ez 67 %-os konverziét és a reakcidba Iépett kiindu-
lasi anyagra vonatkoztatva 88 % hozamot jelent. A hidrogén-fluorid és
CF3CHCIOCHF; képleti vegyilet aranya ebben a példaban 0,6:1, ez 67 %-0s kon-
verziét és 88 % hozamot ad, ami hatarozottan jobb eredmény az 5,026,924 szamu
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amerikai egyesult allamokbeli szabadalmi leirasban kézo6ltnél, ahol a hidrogén-fluorid
és a CF3CHCIOCHF; képletii vegytilet 0,5:1 aranya mellett 1,5 %-os konverziét és
48 % hozamot kaptak.

2. Példa

239 g (1,30 mol) CF3CHCIOCHF; képletl vegyiiletet 6sszekeveriink 6 g (2,5
témeg%) antimon-pentafluoriddal, és 15-25°C-on vizmentes hidrogén-fluoridot adunk
hozza. A reakciéban fejlod0 gazt szarazjeges kondenzatoron at egy vizes gazmoso-
ba vezetjik, ott 6sszegydijtjiik, és titralassal meghatarozzuk a reakciéban képzddott
s@sav mennyiségét. A reakcid lassu, folyamatos és endoterm. Amikor a reakciéban
fejlodott sosav mennyisége eléri az 1,03 mélt (ezt a vizes gazmoso oldat szabvanyos
natrium-hidroxidos titralasaval hatarozzuk meg), a reakciét leallitiuk. A reakci6elegyet
jeges vizzel atmosva 203 g anyagot kapunk, mely a gazkromatografias elemzés
eredmenyei szerint 76 % CF3CHFOCHF; képletii vegylletet és 23 % reagalatlanul
maradt kiindulasi anyagot (CF;CHCIOCHF; képletii vegyulet) tartalmaz. A gazkroma-
togrambdl szamitott konverzio 80,5 %, a reakcidba lépett kiindulasi anyagra vonat-
koztatott hozam 87,8 %. A hidrogén-fluorid és a CF3CHCIOCHF, képletii vegyilet
aranya ebben a példaban 0,79:1, és ez a fentiek szerint 80,5 %-0os konverziot és
87,8 % hozamot ad. Osszehasonlitasként: az 5,026,924 szamu amerikai egyesiilt al-
lamokbeli szabadalmi leiras szerint a hidrogén-fluorid és a CF3CHCIOCHF, képlett

vegyulet 1:1-es aranya mellett 18 %-os konverziét és 61% hozamot értek el.

3. Példa

156 g (0,85 mol) CF;CHCIOCHF; képletii vegylletet 6sszekeveriink 3,9 g (2,5
tdmeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 0 és 30°C kozotti hémérsékleten vizmentes
hidrogén-fluoridot adunk hozza. A reakcidéban fejlédé gazt szarazjeges kondenzato-
ron at egy vizes gazmosoéba vezetjik, ott dsszegydijtjik, és titralassal meghatarozzuk
a reakciéban képz6dott sésav mennyiségét. A reakcié lassu, folyamatos és endo-
term. Amikor a gazmosé oldat titralasaval meghatarozott sésav mennyisége eléri a
0,5 molt, a reakciét ledllitotjuk. Ily médon 140 g terméket kapunk, amely a szabva-
nyos bazisos titralas alapjan nagyon kevés visszamaradt savat tartalmaz. A gazkro-
matografias elemzés eredményei szerint a termék 52 % CF;CHFOCHF; képleti ve-

gylletbdl és 48 % reagalatlanul maradt kiindulasi anyagbél (CF;CHCIOCHF; képlet(i
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vegyllet) all. A gazkromatogrambol szamitott konverzio 57 %, a hozam 89,3 %. A
hidrogén-fluorid és CF3;CHCIOCHF. képletl vegyilet aranya ebben a példaban
0,59:1, ezzel az arannyal 57 %-os konverziét és 89,3 % hozamot ériink el. Ezek az
eredmények felulmuljak az 5,026,924 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szaba-
dalmi leirasban megadottakat, ahol a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF, képletti
vegyilet 0,5:1 aranya mellett 15 %-os konverziét és 48% hozamot értek el.

4. Példa

116 g (0,63 mol) CF;CHCIOCHF képletii vegylletet 6sszekeverunk 2,9 g (2,5
témeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gén-fluoridot adunk hozza. A reakciéban fejl6dé gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoba vezetjik, ott 6sszegydjtjuk, és titralassal meghatarozzuk a re-
akcioban képz&dott sésav mennyiségét. A reakcio lassl, folyamatos és endoterm.
0,5 mol hidrogén-fluorid hozzaadasa és a reakcié befejez6dése utan (amikor a gaz-
mosoOban mar nem észlelhetd tovabbi sésavfejlédés), a reakciét ledllitjuk. lly modon
107 g terméket kapunk, mely 74 % CF3CHFOCHF; képletii vegytiletet és 25 % rea-
galatlanul maradt CF3CHCIOCHF; képlet(i vegyiiletet tartalmaz. A konverzié 77 %, a
reakciéba I|épett kiindulasi anyagra vonatkoztatott hozam csaknem kvantitativ:
97,6 %. A hidrogén-fluorid és CF3CHCIOCHF; képletl vegyulet aranya ebben a pél-
daban 0,79:1, ez a fentiek szerint 77 %-os konverziét és csaknem kvantitativ,
97,6 %-os hozamot ad. Az 5,026,924 szamG amerikai egyesult allamokbeli szaba-
dalmi leiras szerint a kiindulasi anyagokat 1:1-ban alkalmazva ennél kisebb konver-
zi6t (18 %) és kisebb hozamot (61%) értek el.

5. Példa

184 g (1 mol) CF3;CHCIOCHF; képletii vegylletet 6sszekeveriink 4,6 g (2,5
tébmeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gén-fluoridot adunk hozza. A reakciéban fejl6dé gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoéba vezetjik, ott 6sszegyljtjik, és meghatarozzuk a reakciéban
képz&dott sésav mennyiségét. A reakcié lassl, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosoban 0,79 mol sav gy(lt 6ssze, a reakciét ledllitjuk. A nyers reakciéterméket
vizzel atmossuk; az igy kapott 157 g anyag gazkromatografidval meghatarozott ész-
szetétele: 52 % CF3CHFOCHF; képletii és 15 % CF3;CHCIOCHF, képletl vegyiilet.
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Ebben a példaban a konverzid 87,2 %, a hozam 90 %, a hidrogén-fluorid és
CF3CHCIOCHF;, képletli vegytlet aranya 0,79:1. Az 5,026,924 szami amerikai
egyesult allamokbeli szabadalmi leiras szerint a hidrogén-fluorid és CF3CHCIOCHF,

képletl vegyulet 1:1-es aranya mellett 18 %-os konverziét és 61% hozamot értek el.

6. Példa

147 g (0,8 mol) CF;CHCIOCHF; képlet(i vegyuletet ésszekeveriink 1,5 g (1,0
tomeg%) antimon-pentafluoriddal (tehat az antimon-pentafluoridot itt kisebb arany-
ban alkalmazzuk, mint az el6z6 6t példaban), majd 15-20°C-os hémérsékleten viz-
mentes hidrogén-fluoridot adunk hozza. A reakciéban fejlédé gazt szarazjeges kon-
denzatoron at egy vizes gazmosoba vezetjik, ott 6sszegydijtjuk, és meghatarozzuk a
reakcioban képzddoétt sdosav mennyiségét. A reakcio lass, folyamatos és endoterm.
Mikor a gazmoséban 0,64 mol sav gylilt 6ssze, a reakciot leallitjuk. A nyers reakcio-
termeket vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,15 mol savat tartalmaz. Az igy ka-
pott 135 g szerves termék gazkromatografiaval meghatarozott ésszetétele: 85,5 %
CF3CHFOCHF; képletl vegyilet, 13,7 % CF3CHCIOCHF, képletii vegyiilet és hat ki-
sebb komponens, melyek mindegyike 0,2 % vagy még kisebb mennyiségben van je-
len. Ebben a példaban a konverzi6é 87,5 %, a hozam 98,1 %, a hidrogén-fluorid és
CF3CHCIOCHF: képletii vegyllet aranya koérulbelal 0,99:1. Az 5,026,924 szamu
amerikai egyesult allamokbeli szabadalmi leiras szerint a hidrogén-fluorid és
CF3;CHCIOCHF; képletii vegytilet valamivel nagyobb, 1:1-es aranya mellett 18 %-os

konverziét és 61% hozamot értek el.

7. Példa

184 g (1,0 mol) CF;CHCIOCHF; képletii vegylletet 6sszekeveriink 3,9 g (2,1
témeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gén-fluoridot adunk hozza. A reakcioban fejl6d6 gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoba vezetjik, ott dsszegylijtjlk, és meghatarozzuk a reakcidban
képz4dott sésav mennyiségét. A reakcio lassh, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosaéban 0,65 mol sav gylilt 6ssze, a reakciét ledllitjuk. A nyers reakcioterméket
vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,05 mol savat tartalmaz. Az igy kapott 147 g
szerves termék a gazkromatografias eredmények szerint 60 % CF;CHFOCHF; kép-
letli és 40 % CF3CHCIOCHF; képletii vegyiletbél all. Ebben a példaban a konverzio
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68 %, a hozam 77 %, a hidrogén-fluorid és CF3CHCIOCHF; képletii vegyiilet aranya
korulbelal 0,7:1. Ezek az eredmények jobbak, mint az 5,026,924 szamu amerikai
egyesult allamokbeli szabadalmi leirasban megadottak, ahol a hidrogén-fluorid és
CF3CHCIOCHF, képletl vegyulet 0,5:1 aranya mellett 15 %-os konverziét és 48%

hozamot kaptak.

8. Példa

184 g (1,0 mol) CF;CHCIOCHF képletii vegyiiletet 6sszekeveriink 4 g (2,2
tdmeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gen-fluoridot adunk hozza. A reakciéban fejlédé gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoba vezetjik, ott dsszegyljtjiik, €s meghatarozzuk a reakciéban
képz6dott so6sav mennyiségét. A reakcio lassu, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosoban 0,89 mol sav gylilt 6ssze, a reakciot leallitjuk. A nyers reakciéterméket
vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,08 mol savat tartaimaz. Az igy kapott 142 g
szerves termék a gazkromatografias eredmények szerint 82 % CF;CHFOCHF,-t kép-
letd és 17 % CF3CHCIOCHF; képletl vegylletet tartalmaz. Ebben a példaban a kon-
verzié 87 %, a hozam 80 %, a hidrogén-fluorid és CF3CHCIOCHF, képletii vegyilet
aranya kordlbelal 0,97:1. Az 5,026,924 szamG amerikai egyesiilt allamokbeli szaba-
dalmi leiras szerint a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF, képletii vegyilet 1:1-es

aranya mellett kisebb konverziot (18 %) és kisebb hozamot (61%) értek el.

9. Példa

184 g (1,0 mol) CF3CHCIOCHF; képletii vegyiiletet 6sszekeveriink 1,84 g (1
témeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gen-fluoridot adunk hozza. A reakciéban fejlédé gazt szarazjeges kondenzatoron 4t
egy vizes gazmosodba vezetjik, ott 6sszegylijtjuk, és meghatarozzuk a reakcidban
képzddott sdsav mennyiségét. A reakcié lassu, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosodban 0,8 mol sav gyllt 6ssze, a reakciot ledllitjuk. A nyers reakciéterméket
vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,05 mol savat tartalmaz. Az igy kapott 145 g
szerves termék a gazkromatografias eredmények szerint 60 % CF3;CHFOCHF; kép-
letd és 40 % CF3;CHCIOCHF; képletii vegytletbdl all. Ebben a példaban a konverzié
68,5 %, a hozam 76 %, a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF, képletii vegyiilet ara-
nya korllbeltl 0,85:1. Az 5,026,924 szamG amerikai egyestilt allamokbeli szabadalmi
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leiras szerint a hidrogén-fluorid és CF3CHCIOCHF, képletii vegyiilet 1:1-es aranya
mellett kisebb konverziot (18 %) és kisebb hozamot (61%) értek el.

10. Példa

184 g (1,0 mol) CF3CHCIOCHF; képletl vegytletet 6sszekeveriink 2,76 g (1,5
témeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gen-fluoridot adunk hozza. A reakcioban fejléd6é gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoba vezetjik, ott dsszegylijtjuk, és meghatarozzuk a reakciéban
képzbdott sésav mennyiségét. A reakcidé lassu, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosoéban 0,91 mol sav gyiilt 6ssze, a reakciot leallitjuk. A nyers reakcioterméket
vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,05 mol savat tartalmaz. Az igy kapott 143 g
szerves termék a gazkromatografias eredmények szerint 75 % CF3CHFOCHF, kép-
leti és 25 % CF3;CHCIOCHF; képletii vegyiiletbdl all. Ebben a példaban a konverzié
80,6 %, a hozam 79 %, a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF, képlet(i vegyiilet ara-
nya koérilbelul 0,96:1. Az 5,026,924 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi
leiras szerint a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF; képletli vegyiilet 1:1-es aranya
mellett kisebb konverziét (18 %) és kisebb hozamot (61%) értek el.

11. Példa

184 g (1,0 mol) CF3CHCIOCHF; képleti vegytiletet 6sszekeveriink 2,76 g (1,5
tdmeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hémérsékleten vizmentes hidro-
gen-fluoridot adunk hozza. A reakcidban fejl6d6é gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoba vezetjik, ott dsszegydjtjiik, €s meghatarozzuk a reakcidban
képzodott sésav mennyiségét. A reakcid lasst, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosodban 0,9 mol sav gy(lt 6ssze, a reakciét leallitjuk. A nyers reakciéterméket
vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,06 mol savat tartalmaz. Az igy kapott 148 g
szerves termék a gazkromatografias eredmények szerint 73 % CF;CHFOCHF; kép-
letl és 27 % CF3CHCIOCHF; képletii vegyiletbdl all. Ebben a példaban a konverzié
78 %, a hozam 82 %, a hidrogén-fluorid és CF3;CHCIOCHF képletii vegyiilet aranya
kéralbelil 0,96:1. Az 5,026,924 szamu amerikai egyesiilt allamokbeli szabadalmi le-
iras szerint a hidrogén-fluorid és CF3;CHCIOCHF, képletli vegyiilet 1:1-es aranya
mellett kisebb konverziét (18 %) és kisebb hozamot (61%) értek el.
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12. Példa

184 g (1,0 mol) CF;CHCIOCHF; képletii vegyiiletet 6sszekeveriink 2,76 g(1,5
témeg%) antimon-pentafluoriddal, majd 15-20°C-os hdmérsékleten vizmentes hidro-
gén-fluoridot adunk hozza. A reakcioban fejlédé gazt szarazjeges kondenzatoron at
egy vizes gazmosoba vezetjik, ott 6sszegyiijtjiik, és meghatarozzuk a reakcidban
képzOdott sosav mennyiségét. A reakcid lassa, folyamatos és endoterm. Mikor a
gazmosoban 0,94 mol sav gylilt 6ssze, a reakciét leallitjuk. A nyers reakcioterméket
vizzel atmossuk, és azt talaljuk, hogy 0,05 mol savat tartalmaz. Az igy kapott 140 g
szerves termék a gazkromatografias eredmények szerint 62 % CF3CHFOCHF; kép-
let és 37 % CF3CHCIOCHF; képletli vegyiiletet tartalmaz. Ebben a példaban a kon-
verzié 72 %, a hozam 72 %, a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF, képletl vegyiilet
aranya korulbeltil 0,99:1. Az 5,026,924 szamu amerikai egyesult allamokbeli szaba-
dalmi leiras szerint a hidrogén-fluorid és CF;CHCIOCHF, képleti vegyllet 1:1-es
aranya mellett kisebb konverziét (18 %) és kisebb hozamot (61%) értek el.
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljaras dezfluran eléallitasara, azzal jellemezve, hogy egy keveréket készi-
tnk, amely 1-kl6r-2,2,2-trifluor-etil-difluor-metil-étert (CF;CHCIOCHF, képletii vegyi-
let), hidrogén-fluoridot és antimon-pentafluoridot tartalmaz.
2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a hidrogén-fluoridot a
reakciéedénybe betsltétt CF3CHCIOCHF; képletii vegyiletre vonatkoztatva 0,1:1 és
1,5:1 kdz6tti molaranyban adjuk a keverékhez.
3. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a reakciohémérséklet
kortlbelll -10°C és 30°C kozotti.
4. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a reakcibhémérséklet
kéralbelll -7°C és 18°C kozotti.
5. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a keverék készitéseé-
hez hasznalt eljaras soran
a) a CF3CHCIOCHF2 képletli vegylletet 6sszekeverjik az antimon-penta-
fluoriddal, és
b) a CF3;CHCIOCHF; képletii vegyulet és antimon-pentafluorid keverékéhez
keverés kézben hidrogén-fluoridot adunk.
6. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a dezfluran hozama
60 % vagy nagyobb.
7. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a reakciéban a kon-
verzié 60 % vagy nagyobb.
8. Eljaras dezfluran eléallitasara, azzal jellemezve, hogy CF3CHCIOCHF, képletd
vegyuletbdl, hidrogén-fluoridbél és antimon-pentafluoridbél olyan keveréket készi-
tink, melyben a hidrogén-fluoridnak az CF;CHCIOCHF, képletii vegyilethez viszo-
nyitott mélaranya 0,1:1 és 1,5:1 kozétti, az antimon-pentafluorid mennyisége pedig
az CF3CHCIOCHF; képleti vegyulethez viszonyitva elényésen 0,1 és 10 tomeg%
kozotti.
9. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a hidrogén-fluoridnak az
CF3CHCIOCHF; képletl vegytilethez viszonyitott mélaranya 0,7:1 és 1,1:1 kozétti, az
antimon-pentafluorid mennyisége pedig az CF;CHCIOCHF, képletii vegyiilethez vi-

szonyitva elénydsen 2 és 2,5 témeg% kozotti.
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10. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a keverék készitéséhez
hasznalt eljaras soran
a) a CF3CHCIOCHF2 képletli vegyiletet 6sszekeverjik az antimon-penta-
fluoriddal, és
b) a CF3CHCIOCHF; képletii vegyiilet és antimon-pentafluorid keverékéhez
keverés kdzben hidrogén-fluoridot adunk.
11. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a dezflurant a reakci6-
elegybdl elvalasztjuk.
12.  Eljaras dezfluran eléallitasara, azzal jellemezve, hogy
a) egy keveréket készitiink, amely CF3CHCIOCHF, képletii vegyuletet anti-
mon-pentafluoridot és hidrogén-fluoridot tartalmaz, és
b) a keverékhez hidrogén-fluoridot adunk olyan sebességgel, amely kérilbelil
egyenlé azon sebességgel vagy kisebb annal, amivel a hidrogén-fluorid az
CF3CHCIOCHF; képletti vegyiilettel reagal.
13. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a reakciohémérséklet
korulbeldl -10°C és 30°C kozotti.
14. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a reakciohémérséklet
korilbelil 15°C és 25°C kozotti.
15. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a hidrogén-fluoridot a
reakciéedenybe toltétt izofluran 1 moljara vonatkoztatva kértlbelil 0,10 és 0,30
mol/6ra sebességgel adjuk a keverékhez.
16. A 12.igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a hidrogén-fluoridot a
reakcioedénybe toltétt izofluran 1 moljara vonatkoztatva kéralbeldl 0,15 és 0,25
mol/6ra sebességgel adjuk a keverékhez.
17. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a dezfluran hozama
60 % vagy nagyobb.
18. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a reakcidéban a kon-
verzié 60 % vagy nagyobb.
19. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy mind a hozam, mind a
konverzié 70 % feletti.

20. A 11. igénypont szerinti eljarassal elballitott dezfluran.
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