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(54) Zpasob pfipravy pent#chlortriﬂ_uorpro panu

- f¢elem vyndlezu je sniZit nebezpedi
nekontroloveného prib&hu reakce, pii ni%
pentachlortriflucrpropen vznikd, a umoZpit
zlepSenou regulaci reakeni teploty zejména
tehdy, JjestliZe se syntéza pentachlortri-
fluorpropenu provadi ve v&tZim objemu, -

Uvedeného 1dlelu se dossdhne tim, %e se
reakce provédl v prostred{ chlorovengch.
uhlovodikl, pridem¥ se reakdéni sloZky, tj.

trichlorfluormethan,

1,2-dichlordifluore~

then a chlorid hllnlty, priddvaji do Te- Tk
aktoru postupn¥ pri teplotd 10 af 50 °C:

a za tlaku atmosf'érického neto do tlaku.

0,5 MPa. Jako chlorovand rozpoudt&dla se
pouiivaai dichlormethan, tetrachlormethan,
tetrachlorethen, hexachlorpropen, tri-
chlortrifluorethan, trichlorpentafivorpro-
pan, tetrachlortetrafluorpropan a hexa-

chlordlfluorpropan,
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Vyndlez se tykéd zplsobu piipravy péntachiortrifiuorpropanu obecného vzorce

03015F3

reakc{ trichlérfluormethanu s 1, 2-dichlordlfluorethenem v pritomnosti chloridu hlinitého.

Perhalogenované chlorfluorpropany se pflpravuai r&znyml zpﬁsoby. Nikteré pfedstavuji
gednostupnovou reakci, Jjiné sestévajf z vicestupnovych syntetickych postupl.

Mezi jednostupnové syntézy ndleii fluorace oktachlorpropanu, fluorace hexachlordifluor-
propanu, adice chleru na trlchlortrlfluprprogeny, pfesmyk a halogenece chlorfluorpropand
pomoci chloridu hlinitého, iontové adice tet#achlormethanu a trichlorfluormethanu na fluo-
rované etheny. . 4 ‘

Mezi vicestupnové syntézy pentachlortrifluorpropanu nédle%i chlorace &éstedn& fluorova-
nych propani spojenéd s néslednou fluoraci, pdstupnd chlorace fluorovanych propend, radikélo-
vd adice trifluorjodmethanu na ethin nésledowané chloraci, radikélové adice bromtrichlor-
methanu na chlortrifluorethen spojend 8 néslédujici chloraci.

’

V literatufe je rovn&%f uvedena pfiprava pentachlortrifluorpropanu adief trichlorfluor-
methenu na 1,2-dichlordifluorethan v pfitomndsti chloridu hlinitého. Tato adice je exotermni
reskci a dosavadai postup neumoXiuje dostato&né regulovéni teploty reskce zejména tehdy,
provédi-li se adice ve v&t3im objemu, kdy mﬂén nabyt nekontrolovatelného pribshu. P¥i nere-
gulovatelné reakci hrozi poskozeni vyrobniho zaﬁizeni a tvor{ se vys8i podil vedlejiich
chlorovanych produktid. . ;

Nevyhody d¥{v&jsiho postupu odstranuje zpﬁsob pii{pravy pentachlortrifluorpropanu obec- -
ného bzorce

C4CLgFy
reakef trichlorfluormethenu s 1,2-dichlordifiporethenem v p¥itomnosti chloridu hlinitého.
Jeho podstate spodivéd v tom, Ze se reakce prévédi v chlorovanych uhlovodfcich, napifiklad
v dichlormethenu a/nebo tetrachlormeth@nu a/éebo tetrachlorethenu a/nebo hexachlorpropenu
a/nebo trichlortrifluorethanu a/nebo trichlbépentafluorpropenu a/nebo tetrachlortetrafluor-
propsnu a/nebo pentachlortrifluorpropanu a/nébo hexachlordifluorpropanu, prifem? se reskdni
slofky do reektoru piidévaji postupné pii teploté 10 a¥ 50 °C za tlaku atmosférického a¥
tiaku 0,5 MPa.

Obvykly postup spodivd v tom, Ze ge k rdipouétédlg v reak&ni nédob¥ pfidd &dést celkové-
ho mno%stvi chloridu hlinitého, trichlorfluoémgthanu, 1,2~dichlordifluorethenu a pak se
priddvé odd&len® chlorid hlinity,‘trichlorflﬁormethan @ 1,2-dichlordifluorethen nebo Jjejich
sm&s. Velikosti poddtefnich podfld reaktantdia rychlost pridévéni se ¥{df podle konstrukce
zaPfizeni tak, aby reakin{ teplota byla udrio?éna v mezich 10 8% 50 Oc. Dule¥itym faktorem
je d&inné promichdvédn{ reakini smési.

Technicky 1,2~ dichlordifluorethen zpravidla obsahoval 3 a¥ 6 % molovych t, I-dichlor-
difluorethenu.

Pentachlotrifluorpropan Je smési'péti strukturnich isomerd. Jejich obssh v produktu
zévis{ do jisté miry na reakénich podminkéch; teplotd a mno%stvi chloridu hlinitého. Hlavni
podi{l ve sm&si isomerd tvoXi 1,1,2—trifluorpéntachlorpropan s obsahem 40 a%f 70 % molovych,
ddle ndsleduje 1,2,3-trifluorpentachloppropaé s obsahem 15 a% 30 % molovych. Zbyly podil
5 a% 25 % molovych je tvofen ostatnimi'isomeéy pentachlortrifluorpropanu.

Pentachlortrlfluorpropan je technické nehoilavé rozpoudtédlo se zvy3enou chemickou sté-

lost{, nap¥iklad pfi srovnéni s tetrachlorethenem, a se sniZenou celkovou toxicitou. Zptsodb
podle vyndlezu je ddle popsén na n¥kolika pflkladech provedeni.
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Pr{klad 1

Reaktor obsshoval jako vychozi vsddkové mno¥stvi 1 litr dichlormethanu a 0,1 kg bezvo-
dého chloridu hlinitého. B¥hem 5 hodin byl do reaktoru za mfchdni priddvén trichlorfluor-
methen v celkovém mno¥stvi 6 kg a 1,2-dichlordifluorethen v celkovém mnoZstvi 4,5 kg. V in-
tervalech 1 hodiny byl do reektoru p¥idévén chlorid hlinity v ddvkdch 0,1 kg & v celkovém
mno¥stvi 0,4 kg. Reak¥n! teplota byla postupnd zvyZovéna z 10 na 30 °C. Pretlek v reaktoru
byl regulovén vypoult¥cim ventilem a nepresghl hodnoty 0,5 MPa absolutni hodnoty. .

Reakdni sm&s byle michéna celkem 9 hodin, posledni pilhodinu byla teplota zvySena
na 50 °C. Do resktoru pak bylo pfiddno 5 litrd vody, surovy produkt byl po rozlofeni chlo~
ridu hlinitého odd¥len, vysusen bezvodym chloridem vépenatym a rektifikovdn. Pentachlor-
trifluorpropen byl jimén v rozmezi 150 a% 156 °C, vyt¥¥ek &inil 6,35 kg.

P¥{klad 2

Reaktor obsahoval jako vychozi vsddkové mno¥stvi 1 litr tetrachlorethenu, 0,1 kg chlo-
ridu hlinitého, 1 kg trichlortrifluormethanu a 1 kg 1,2-dichlordifluorethenu p¥i 10 °C. B-
hem 5 hodin byla do reaktoru priddvéna za michénf smés 5 kg trichlortrifluormethanu a 3,5 kg
1,2-dichlordifluorethenu. V intervalech 1 hodiny byl do reektoru pPiddvén chlorid hlinity
po 0,1 kg v celkovém mnoZstwi 0,4 kg. Reakdni teplote byla udrfovéna v rozmezi 15 af 35 °C,
reakini sm&s byla michdna celkem 9 hodin.

Po zpracovéni jako v p¥fkladu 1 byl ziskén pentachlortrifluorpropan ve vyt&fku 6,17 kg.

P¥r1iklad 3

Reaktor obsahovel jako vychozi vsddkové mno¥stvi | litr tetrachlortetrafluorpropanu,
0,2 kg bezvodého chloridu hlinitého, 1 kg trichlorfluormethanu a 1 kg 1,2-dichlordifluor-
ethenu p#i 10 °C. B¥hem 4 hodin byl za michdni do reaktoru postupné priddvén trichlorfluor-
methan v mnoZstvi 5 kg a 1,2-dichlordifluorethen v mno¥stv{ 3,5 kg. V intervalech 1 hodiny
’ byl ke sm&si p*iddvén chlorid hlinity po 0,1 kg v celkovém mnoZstvi 0,3 kg. Reakd¥ni teplota
byla po dobu reakce, kterd &inila 10 hodin, udr¥ovéna v rozmezi 15 a3 40 °C. Hydraulickym
ventilem byl v reak&nim prostoru udrfovén pretlak 26,7 kPa.

Po zpracovéni jak6 v p¥fkladu 1 byl ziskén pentachlortrifluorpropan s vjtiZkem 6,9 kg.

P¥{klad 4

Reaktor obsahoval jako vychozf vsédkové mnoXstvi 0,5 litru tetrachlormethanu, 0,5 1
pentachlortrifluorpropasnu, 0,4 kg bezvodého chloridu hlinitého a sm&s byla uvedena do reakce
p*i 20 °C, Za mfchént byly do reaktoru ptidény v hodinovjich intervalech &ty¥i jednotlivé
dévky sloZené z 1,5 kg trichlortrifluormethenu a i kg 1,2-dichlordifluorethenu. Teplota
byle udrZovéna v rozmez{ 15.a% 35 °C po dobu 8 hodin. Reaktorovy prostor byl spojen s at-
mosférou bez plretlaku. :

Po zpracovén{ reak¥nf sm&si jako v p¥fkladu 1 byl ziskén pentachlortrifluorpropen ve
vytséZku 7,03 kg.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pf'ipfavy,pentachlortrifluorpropanu obecného vzorce

C ClsF
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reakef trichlorfluormethanu a 1,2-dichlogrdif11izpr'ethenem v p¥{tomnosti chloridu hlinitého,
vyznaleny tim, %e se reakce provédi v ch;.orovaiwch uhlovodfcich, napf{kiad v dichlormetha-
nu a/nebo v tetrachlormethanu s/nebo tetrachlufxf‘ethenu a/nebo hexachlorpropenu a/nebo tri-
chlortrifluorethenu a/nebo trichlorpentai’luor;ii'opanu a/nebo tetrachlortetrafluerpropanu
a/nebo pentachlortrifluorpropanu a/nebo 'hexachiordifi‘ixorpropanu, ptitemf se reakdni sloZky
do reaktoru p¥iddvaji postupn® pfi teplotZ 10 ﬁi 50 °C zs tlaku stmosférického a% tlaku

0,5 MPa.

Severogrifia, n. p. l‘yod 7. Most
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