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(54) KATALYSATOR FUER DIE HERSTELLUNG VON CHLORFLUORMETHANEN IN DER GASPHASE

(57) Die Erfindung betrifft sinen Katalysator fir die Gasphasenfiuorierung von

Chlorkohlenwasserstoffen der Methanreihe zur Gewinnung von vorzugsweise
Dichlormonofluormethan (R 21). Der Katalysator besteht aus Aktivkohle, die mit Eisen(li)-
Verbindungen, gegebenenfalls im Gemisch mit Eisen(lli)-Verbindungen, belegt ist. Die mit dem
Katalysator hergestellten fluorhaltigen Kohlenwasserstoffe finden Anwendung als Kaitemittel,
Aerosoltreibgase, fir die Herstellung von Polytetrafluorethylen und anderen Fluorpelymeren.
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Titel der Erfindung

Katalysator fiir die Herstellung von Chlorflucrmethanen
in der Gasphase,

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft einen Xatalysator fiir die Gas-
phasenfluorierung von Chlorkohlenwasserstoffen der ‘
Methanreihe zur Gewinnung von vorzugsweise Dichlormono-
fluormethan (R 21).

Die fluorhaltigen Kohlenwasserstoffe finden Anwendun?
als-Kdltemittel, Aerosoltreibgase, fir die fers;elWang
von Polytetrafluor evhylen und anderen Fluorpolymeren,

Charakteristik der bekannten technischen Lisun ngen

e

Bekannt ist ein Verfahren der Xatalysatorhersielluns fir

0q

die Gasphasenfluorierung ven Chlorkchlenwasserstoffan
durch Aufbringen von Bisen(III)-chlorid auf Aktivkohle
[ Ind. Eng. Chem, 39 (1947), 404-409 7, Die Standzeit
Cieses Katalysators wird aber nur sehr geringfiigiz ver-
bessert.

Deshalb wird in der DI-P3
Akfivkohle mit Eisen( ' )
belegen und gomit die Selaktivi
In der US-ES 3 342 88
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wasserstoff entstehen, Jedoch filhrt dies Anwesenheit von
metallischem Eisen zu verstdrkter Dismutation, wodurch
die schon geringe Selektivitdt bveziliglich gewliinschter
Zielprodukte noch mehr gesenkt wird,

Die StandzeitverbesserungAist nur sehr gering;

Ziel der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen Kataly-
sator flir die Gasphasenfluorierung zu finden, der sich
durch hohe Fluorierungsaktivitédt auszeichnet, die Gas—
phasenfluorierung in Richtung eines gewlinschten Produk-
tes, vorzugswWweise R 21, lenkt, die Entstehung unerwinsch-
ter Nebenprodukte (z; B. R 23) unterdriickt, ausreichende
Standfestigkeit besitzt und der technisch einfach aus
leicht zugédnglichen Ausgangsstoffen gewinnbar ist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Erfindungsgemdl wird die Zislstellung erreicht, wenn das

Katalysatortridgermateriel in Form von Akiivkohle mit

Eisen(II)-Verbindungen belegt wird, Die Belegung mit
Eisen(II)-Verbindungen erfolgt durch Trénken mit einer
wilrigen Losung. Diese Art der Bisenbelegung fihrt
liberraschenderweise zu hoher Aktivit&dt und groBer Selek-
tivitét beziiglich des onauxbcs Dichlormonofluormethan
(R 21).

le Belegung kann aber auch mit einem Gemisch von
Eisen(II)~ und Eisen(III)-Verbindungen erfolgsa. Auf diese
Welge ist die Produkizusammensetzung e
R 21 (hoher Fe(II)-Anteil) bzw. R 22
Anteil) lenkbar, Dabei kann mit maximaler Fe(II)-Be
eine maximale Produktion azn R 21 und mit maximaler F

Belegung sine maximale Produktion an R 22 srreicht Weraeno
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Ausfithrungsbeispiel

Herstellung des Katalysators I (Vergleichsbeispiel)

500 ml Aktivkohle werden mit 130 ml einer 37,8%igen
Eisen(III)-chlorid-Ldsung getriankt und anschlieBend
bel 373 K getrocknet. '

Herstellung des Xatalysators IT

500 ml Aktivkohle werden mit 130 ml einer 27,8%igen
Bisen(II)-chlorid-~Ldsung getrinkt und anschlieBend
bel 373 K getrocknet.

Fluorierung von Chloroform in Gegenwart dieser Kabta-
lysatoren

Der Einsatz der Eisen-Aktivkohle-Katalysatoren erfolgte
mit je 160 ml Katalysator in einer Apparatur, bestehend
aus ickelrohrreakftcr, Dosiereinrichntung fiir Flucrwasser-
stofZ und Chloroform, Chloroform-Verdampfer, Mischer fiir

"

Fluorwasserstoff und Chloroform, Wascheinrichtung fir das

(1S3
[

stérmige Reektionsprodukt und MeB- und Regeleinrich-
ungen, Das Reakitionsgemisch wurde nach Verlassen des

leakTors von Fluorwasserstoff und Chlorwasszerstoff frei-

Id d-

gewaschen und gas-chromatografisch uantersuchs,

o

S
ie Xatalysatorbelegung und die Zusammen setzung der
Resktionsgase sind in Tabelle 1 zusammengesisellt.

Katalysatorbelegung (Vol.-%) Resktionsgase (Vol.-%)

FeCl2 FeCl3 R 20 2 21 R 22 R 23
100 9 9,3 9,3 24,0 Spuren
50 50 8,4 43 Xe 2,46

0 100 Souren 27 55

i
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Erfindungsanspruch

1.

Katalysator fiir die Herstellung von Chlorfluormethanen
in der Gasphase auf der Basis von Eisen-Aktivkohle-
Kombinationen und mit einem Gehalt von 8 big 15 Masse-%
Eisen; dadurch gekennzeichnet, daB das Bisen &ls Tisen-
verbindung in Form von Eisen(II)~salzen, vorzugsweise
als Eisen(II)-chlorid~Ldsung, aufgebracht und danach
der Katalysator bei 300 bis 42C X, vorzugsweise bei

373 K, getrocknet worden ist.

Katalysator gemdB Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB
die Eisenverbindungen in Form von Eisen(II)- und
Eisen(III)-salzen, vorzugsweise von Bisen(II)-chlorid-
Losung und Eisen(III)-chlorid-Ldsung, sufgebracht
worden 51nd und danach der Katalysator bei 300 bis

420 K, vorzugswelse bel 373 K, getrocknet worden is%h,
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