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Sposéb otrzymywania 2-bromo-2-chloro-1,1,1-tréjfluoroetanu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania  2-bromo-2-chloro-1,1,1-tr6jfluoncetanu o
wzorze CFgCHCIBr, ktéry znajduje pcwszechne za-
stosowamnie w medycynie jako $rodek do narkczy
wziewne]j. Zwigzek ten charakteryzuje si¢ wysoka
efektywnosciag dziatamia, niskg toksycznoscia, nie-
palnoscig i znany jest pod mazwami handlowyrml
Halothan”, , Fluothan” i inne.

Znany jest sposéb otrzymywania 2-bromo-2-chlo-
ro-1,1,1-tr6jfluoroetanu z chlonoetylentiw peprzez
wielcetapowe procesy polegajagce ma przylaczeniu
chlorowecoéw lub chloerowcowecdoréw, fluorowaniu,
dehydrohalogenowaniu oraz redukcjd.

Spos6b wytwarzania 2-kremo-2-chlono-1,1,14tr6j- .

fluorocetanu znany  jest na przyklad z opisu paten-
towego Standow Zjednoczenych Ameryki nr 3 636 169,
w ktérym jako produkt wyjsciowy
2,2-dwubrompo-2-chloro-1,1,1-tréjfluorcetan z od-
powiednim alkoholem w $rodowisku alkalicznym.

Najczesciej stosowane sg drogi, ktérych ostatnim
etapem jest, bgdZz termiczne bromowan'e 2-chlcro-
-1,1,1-tréjfluoroetanu 'w temperaturze 450°C, badz
izomeryzacja 1-bromo-2-chloro-1,1,2-tr6jfluoroetanu
wobec chlorku glinowego.

Niedogodnoscia powyzszych sposobow jest duza
liczba stadiéw posrednich, niska wydajnos$é suma-
ryczna, [powstawanie licznych, trudnych do usunig-
cia produktéw ubocznych.

Niedogodnoscia sposobu polegajacego na termicz-
nym bromowaniu lub chlorowaniu jest takze two-
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_ chlorooctowego.

2
rzenie sie silnie toksycznego praduktu ubocgnego
1,2-dwuchloro-1,2-dwu-(tréjfluorcimetylo)-etylenu.

W oprocesje lizomeryzacji istotne jest nmatomiast
doprowadzanie do catkowitej przemiany, gdyz réi-
rica temperatur wrzenia produktu i substratu wy-
nesi zaledwie 2°; co praktycznie uniemozliwia -ich.
rozdzial przez destylacje."

Znany jest takie spostb otrzymywania 2-bromo-.
-2-chloro-1,1,1-tréjfluoroetanu z kwasu bromochlo-
rooctowego dzialaniem czterofluorku siarki. Spestb.
ten nie znajduje zastosowania ze wzgledu na trud-
nosci w wotrzymywaniu czystego kwasu bromo-

Celem wynalazku jest opracswanie -sposcbu
otrzymywania 2-bromio-2-chloro-1,1.1-tréjfluoroeta-
nu w oparciu o tanie i latwo dostepne surowce, kté-

‘ry jednoczeénie bylby prosty w wykonaniu, skla-

dat si¢ z niewielkiej ilogci etap6w posrednich i poz-
walal na uzyskanie wysokiej wydajnosci produktu.

Cel ten spelnia sposéb wedlug wynalazku, kiory
polega mna ofrzymywaniu 2-bromo-2-chloro-1,1,1-
-tréjfluorcetanu z tréjchloroetylenem w kréjetapo-
wym procesie, W ktérym dréjchlorcetylen poddaje
sie reakeji z etanolowym roztworem wodorctlenku

‘scdowego, po czym o!trzyman& eter 1,2-dwuchloro-

winylowoetylowy bromuje sie stechiometrycznag
ilo§cig bromu w temperaturze —10 do +15°C..Na
tak otrzymany eter 1,2-dwubromo-1,2-dwuchloro-
etylowoetylowy, dziala sie jedncczesnie czteroflu-
orkiem siarki i bezwodnym fluorowodorem w
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temperaturze 60—150°C.40!trzymany_ produkt cczy-
Szcza sie w znany sposéb.
’ Sposib ten przedstawiono na zalgczonym sche-
‘macie.

W sposéb wedlug wynalazku tré&jchloroetylen
wkrapla si¢ do wizacego 6—l0-procentowego roz-
tworu wodorotlenku sodowego w alkoholu etylo-
wym, cgrzewa pod chlodnica zwrotng w ciggu 2—3
godzin, po czym mieszaning I;eakcy‘jnq wylewa sig
do okcto 5-krotnej cbjetosdi wody. Dolng warnstwe
organicznag oddziela sie’ suszy i destyluje, otrzy-
mujac eter 1,2-dwuchlorcwinyloetylowy z wydaj-
noécia T0—99% molowych (temperatura wrzenia
122—128°C). Eter ten bromuje sie w temperaturze
—10 — +154C, wkradplajac stechiometryczng ilosé¢
bromu. Produkt bromowania umieszcza si¢ w auto-
klawtie ze stali kwasoodpornej, dodaje sie cieklego
~ bezwodnego fluorowodoru, czterofluorku siarki

i ogrzewa w ttemperaturze 62—150°C w ciggu 3—6

godz'n pod autogennym cisnieniem.

Po zakonczeniu reakcji autoklaw chlodzi sie do
temperatury okolo 0°C, redukuje cisnienie przez
" powcine wypuszczenie produktéw gazowych (SOF;,
HC], HBr, HF), predukt wylewa si¢ do wiody z lo-
dem i przemywa kolejno wodnym moztwiorem siar-
czanu sodowego i weglanu sodowego, w celu lsu-
niecia niewdelkich llo§ci bromu oraz substancji

kwasnych. - Surowy predulkt, zawierajacy 70—80%
2-bromo-2-chloro-1,1,1-tréjfluoroetanu ~oraz halo-
genki etylowe CgH;X i halogemoetanu CoHpXg-n

= Q| Br. F; n = 12,34), poddaje si¢ dalszemu
oczymzemu

) Spostéb wedlug wynalazku charakteryzuje sie
‘prostg technologia, gdyz dwa pierwsze stadia prze-

prowadza sie w fazie cieklej w typowej aparaturze
szklanej lub metalowej, pod atmosferycznym cis-
nieniem, a reakcje fluorowania mozna wykony-
waé w.reaktorze cisnieniowym ze stali kwasood-
pornej lub zwyklej, pod cxémemem nie przekracza-
jacym 50 atmosfer. :

Istotng zaleta sposobu wedlug wynalazku jest
" ekonomiczno$é, gdyz surowcami sa produkty tech-
niczne: tréjchlomoetylen, alkohol etylowy, wodoro-
tlenek sodowy, brom, flucrowod¢r oraz caterofluo-
rek siarki, ktéry z kolei otrzymywany jest znanym
sposobem z siarki, fluorku sodowego i chloru.
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Uzyskiwane wydajnosci 2-bromo-2-chloro-1,1,1-troj- -

fluoroetanu sa wysokie i wynosza 60—8(% molo-
wych w stosunku do tréjchloroetylenu.

Synteza 2-bromo-2-chloro-1,1,1-tréjfluoroetanu
sposdbem wedlug wynalazku przedstawiona jest
w przykladach, kitére jednakze nie ograniczaja za-
kresu ‘warunk6w reakcji.

Przyktad I. 240 g wodo'roltlmku sodowego
i 3 litry 96-procentowego alkoholu etylowego ogrze-
wa- sie pod chlodnicg zwnoing do Tozpuszczenia,
nastepnie wkrapla sie 460 g troéjchloroetylenu. Po

dwéch godzinach ogrzewaniia w temperaturze wrze-.

nia mieszanine reakcyjng wylewa sie do 15 litréw
wiody. Dolng warstwe oddziela sie, suszy nad bez-
wodnym sianczanem. magnezowym i destyluje.

olrzymuje sie¢ 410 g eteru 1,2-dwuchlorowinylowo=
etylowego, destylujgcego w zakresie temperatur
122 <+ 128°C. ‘ :

410 g eteru 12-dwuchlorowinylowcetylowego
ozigbia sie do temperatury —5°C i wxkrapla sie
455 g bromu, utrzymujac temperature w granicach
0 — +'10°. Ctrzymuje sie 865 g eteru 1,2-dwubro-
mo-1-2-dwuchloroetylowoetylowego o stabym poma-
ranczowym zabarwieniu. Eter . ten stosuje sie do
dalszej reakcji w stanie surowym.

300 g eteru 1,2-dwubromo-1,2-dwuchlonoetylowo-
etylowego umieszcza sie w autoklawie i dodaje
40 ml cieklego fluorowodoru. Autoklaw zamyka
sig, ozighia w mieszaninie acetonu z suchym lodem
i skrapla w nim 80 g cztercifluoru siarki, Autoklaw
ogrzewa si¢ w wahliwej mufie grzejnej w tem-
peraturze 100 =+ 110°C, w ciggu 6 godzin.

Po zakoficzeniu reakcji autcklaw ozigbia sie w
temperaturze 0°C, redukuje sie'cisnienie przez po-
wolne dopuszczenie preduktéw gazowych (SOFs,.
HF, HCl, HBr, oraz C,H;F i C;H;Cl) i zawartosé
wylewa si¢ dp wody z lodem. Colng warstwg od-
dziela sig, przemywa wednym roztworem siarczanu
sodowego, nastepnie wezlanu sodowego i suszy sie
nad bezwodnym siarczanem magnezowym. Otrzy-
muje sie 240 g produktu surowego, zawierajacego
76%s w.ago.wych 2-bromo-2-chloro-1,1,1-tréjfluoro-
etanu.

Przyklad IlI W autoklawie umieszcza sig
300 g eteru 1,2-dwubromo-1 2-dwuch.lo;roetylow.o—
etylowego otrzymanego, jak w przyktadzie I, do-
daje sie¢ 40 ml bezwodnego fluorowodoru i 80 g
czterofluorku siarki i ogrzewa sie w temperaturze
140—150°C w ciggu 3 godzin. Postgpujac dalej, jak
w przykladzie I otrzymuje si¢ 225 g produktu, za-
wierajacego 70% wagowych 2-bromo-2-chloro-1,1,1-
-trojfluoroetanu.

Przyktad HI. W autcklawie umieszcza sig
300 g -eteru 1,2-dwubrcmo-1,2-dwuchloroetylowo-
etylowego 40 ml bezwodnego fluorowodoru, 80 g
czterofluorku s'arki i cgrzewa sie w.temperaturze
60°C w ciggu 6 godzin. Postepujac dalej, jak w
przykladzie I ctrzymuje sie 200 g produktu, zawie-
rajacego 51% wagowych 2-bromo-2-chloro-1,1,1-
tréjfluordetanu. Produkt surowy poddaje sie dal-
szemu oc_iyszczen‘iu otrzymujgc 2-bromo-2-chloro-

“L1,1-tréjfluoroetan o czystosci powyzej 99%.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb  otrzymywania 2-bromo-2-chloro-1,1,1-
tréjfluoroetanu z troéjchloroetylenu, znamienny tym,
ze trajchloroetylen poddaje sie reakcji z etanolo-
wym roztworem wodorotlenku sodowego, po czym
otrzymany eter 1,2--d-wuchlmrowinyLowoeﬂ;yﬂowy bro-
muje sie stechiometryczng iloscig. bromu w tem-
peraturze —10 do +15°C, a nastepnie na surowy
eter 1,2-dwubromo-1,2-dwuchiloroetylowioetylowy
dziala sie jednoczesnie cztenofluorkiem siarki i bez-
wodnym fluorowodorem w temperaturze 60—150°C,
a otrzymany produkit oczyszcza sie.
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CH,
KOH ;
CHCl = CcCl, + C,H.OH —~~ "~ CHCI=CClL-0 —CH;
Br.
CH:
SF, MF l
CF, CHCIBT <——'—— CHCIBrCCIBr-0-CH;

Schemat



	PL96979B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


