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Sposób otrzymywania 2-bromo-2-chloro-l,lfl-trójfluoroetanu

Przedmdoitem wynalazku jest sposób otrzymy¬
wania 2-lbromo-2-ch!lorio-l,l,l-itrójflu'0|iiChe)tainu o
wzorze CFsCHOBr, który znajduje powszechne za¬
stosowanie w medycynie jako środek do narkozy
wziewnej. Związek ten charakteryzuje sdę wysoką
efektywnością działaniia, niską toksycznością, nie-
palnością i znany jest pod nazwami handlowymi:
.,Halo*than", „Fluothan" ii inne.

Znany jest sposób 'Otrzymywania 2-bro:mo-2-chlo-
ro-l,l,l-tróij:£luaroeitanu z chloirioeitylenćw poprzez
wieloetapowe procesy polegające na przyłączeniu
chlorowców lub chlorowcowodorów, fluorowaniu,
dehydirohalogenowanJLu oraz redukcji.

Sposób wytwarzania 2-broimo-2-chlorio-il,l,l-itrój- .
fluoroetanu znamy jesit na przykład z opisu paten¬
towego Stanów Zj ednoczcmych Ameryki nr 3 636 169,
w którym jako produkt wyjściowy .stosuje się
2,2:dwutbro!m(0^!2-chloro-l,l,l-trójfluoroetan z od¬
powiednim alkoholem w środowisku alkalicznym.

Najczęściej stosowane są drogi, których ostatnim
etapem jest> bądź termiczne ibromowamjie 2-chloro-
-1,1,1-trójfluoroetanu w temperaturze 450°C, bądź
izomeryzacja l-bromo-2-chloro-l,l,2-trójfluoroetanu
woJbec chlorku glinowiego.

.Niedogodnością powyższych sposobów jest duża
liczba stadiów pośrednich, niska wydajność (suma¬
ryczna, powstawanie licznych, trudnych do usunię¬
cia produktów ubocznych.

Niedogodnością sposobu polegającego na termicz¬
nym bromowaniu lub chlorowaniu jest także two-
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rżenie sjię isuilnie toksycznego produktu ubocznego
l,2-dwuchloro-l,2-dwu^trójfluor.cimetylt))-ety1len1u.

W procesie lizomeryzacji istotne jest giatpmdast
doprowadzanie do całkowitej przerndany, gdy? róż^
nica (temperatur Wrzenia produktu i subsforatu wy^
nosi zaledwie 2°. co praktycznie uniemożliwia doh
rozdział przez, destylację.

Znany jest także sposób otrzymywania 2-broimo-
-2-ehloro-l,1,1 -trójfluoroetanu z kwasu bromochlo-
rooctowego działaniem czterafluorku siarki. Spcsćb
ten nie znajduje zastosowania ze względu na trud¬
ności w otrzymywaniu czystego kwasu brojno^
chlorooctowego.

Celem wynalazku jest opracowanie sposoJbu
otrzymywania 2-bramo-2-chloro-1,1.1 -trójfluoroeta^
nu w oparciu o tanie i łatwo dostępne surowce, któ¬
ry jednocześnie byłby prosty w wykonaniu, skła¬
dał się z niewielkiej ilości etapów pośrednich i poz¬
walał na uzysikanrie wysokiej wydajności produktu.

Cel ten spełnia sposftb według wynalazku, kitóry
palega na ołtarzymywamu 2-bromo-2-chk)!ro-i,il,l-
-trójfluorioetanu z. trójchloroetylenem w (brójetapo-
wyim procesie, w którym trójchloroetylen poddaje
się reakcji z etanolowym roztworem wodorotlenku
sodowego, po czym otrzymany eter 1,2-dwuofrJoiro-
winylowoetyiowy bromuje się stechionietiryczną
ilością bromu w temperaturze —10 do +15°C. Na
tak otrzymany ,eter i,2-dwultoroimo-l,2-dwuchloTO-
etylowoetylowy, działa się jednocześnie czteroflu-
orkiem siarki i bezwodnym fluorowodorem w
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temperaturze 60—150°C. Otrzymany produkt oczy¬
szcza się w znany sposób.

Sposób ten przedstawiono na załączonym sche¬
macie.

W sposób według wynalazku trójchloroetylen 5
skrapla się dio wrzącego 6—10-procentowego roz¬
tworu wodorotlenku sodowego w alkoholu etylo-
wym, cgrzewa pod chłodnlicą zwroltną w ciągu 2—3
godzin, po czym mieszaninę reakcyjną wylewa się
dio około 5-krotnej .clbjejiośdi wody. Dolną warstwę 10
organiczną odidzdela się: suszy i destyluje, otrzy¬
mując eter l,2-dwuchlorcwiiny,]jaety;Lowy z wydaj¬
nością 710—90M molowych (temperatura wrzenia
122—il28°C). Eter ten bromuje się w temperaturze
—10 — +15^C, wkraplając stechiometryczną ilość 15
bromu. Produkt bromowania umieszcza się w auto¬
klawie ze stali kwasoodpornej, dodaje się ciekłego

" bezwodnego fluorowodoru, czterolfluorku siarki
i ogrzewa w Itemperatusze 60i—160°C w ciągu 3—6
godziin pod autogennym ciśnieniem. 20

Po zakończeniu reakcji autoklaw chłodzi się do
temperatury około 0°C, redukuje ciśnienie przez
powolne wypuszczenie produktów gazowych <SOF2,
HC1, HBr, HF), produkt wylewa się do wody z lo¬
dem i przemywa kolejno wodnym inoztwjOrem siar- 25
czanu sodowego i węglanu sodowego, w celu usu¬
nięcia niewueslkiich ilości bromu oraz substancji
kwaśnych. Surowy produkt,, zawierający 70<—80%
2-bromo-2-chloro-l,1,1 -trójfluoroetanu oraz halo¬
genki etylowe C^K i halogenoetanu C»HnX6-n 30
(X = 01, Br. F; n = 1A3,4), poddaje się dalszemu
oczyszczeniu.

S;posóib według wynalazku charakteryzuje się
prostą technologią, gdyż dwa pierwsze stadia prze¬
prowadza się w fazie ciekłej w typowej aparaturze S5
szklanej duto metalowej, pod atmosferycznym ciś¬
nieniem, a reakcję fluorowania można wykony¬
wać w. reaktorze ciśnlieniiowyim że stali kwasood¬
pornej lub zwykłej, pod ciśnieniem nie przekracza¬
jącym 50 atmosfer. 40

(Istotną zaletą sposolbu według wynalazku jest
ekonomiczność, gdyż surowcami są produkty tech¬
niczne: trójchloroetylen, allkohol etylowy, wodoro¬
tlenek sodowy, ibrom, filucriowodćr oraz czterofluo-
rek siarki, który z kolei otrzymywany jest znanym u
sposobem z siarki, fluorku sodowego i chloru.
Uzyskiwane wydajności 2-ibrorno-2-chloro-l,l,l-trój-
fluoroetanu są wysokie i wynoszą 6O1—8GP/0 molo-
wych w stosunku do trójchloroetylenu.

Synteza 2-bromo-2-chlorb-l,l ,1 -trójfluoroetanu g0
sposobem wedtug wynalazku przedsfcawiiona jest
w przykładach, które jednakże nie ograniczają za¬
kresu warunk6w reakcji.

Przykład I. 240 g wodorotlenku sodowego
i 3 litry 96-procentowego alkoholu etylowego ogrze¬
wa się pod chłodnicą zwrotną do rozpuszczenia,
następnie wkraipla się 460 g trójchloroetylenu. Po
dwóch godzinach ogrzewania w temperaturze wrze-,
niia mieszaninę reakcyjną wylewa się do 15 litrów
wody. Dolną warstwę oddziela się, suszy nad -bez¬
wodnym siarczanem magnezowym i destyluje.
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otrzymuje się 410 g eteru 1,2-dwuchloirowinylowo-7
etylowego, destylującego w zakresie temperatur
122^-128°C.

410 g eteru l^-dwuchlorowinyiowoetylowego
oziębia isię do temperatury —5°G i wkrapla sćę
455 g ibromu, utrzymując temperaturę w granicach
0 — +lH0°. Otrzymuje się 865 g eteru 1,2-dwuhro-
mo-l-2-dwuchloroetylowoetylowego o słabym poma¬
rańczowym 'zabarwieniu. Eter. ten stosuje sćę do
dalszej reakcji w stanie surowym.

300 g eteru l,2-dwuforamo-l,2-dwuchtaoetyiowo-
etylowiaga umieszcza; siię w autoklawie i dodaje
40 ml ciekłego fluorowodoru. Autoklaw zamyka
się, oziębia w mieszaninie acetonu z suchym lodem
i skrapla w nim 80 g cziterslfluoru siarki. Autoklaw
ogrzewa s^ą w wahliwej mufie grzejnej w tem¬
peraturze 100 -i- 110°C, w ciągu 6 godzin.

Po zakończeniu reakctji autoklaw oziębia się w
temperaturze 0°C, redukuje się ciśnienie przez po-
Wiolnie doipuszczerjiie produktów gazowych (SOF2.
HF, HC1, HBr, oraz CaH5F i C2H5C1) i zawartość
wylewa się do wody z lodem. Doliną warstwę od¬
dziela się, przemywa wodnym roztworem siarczanu
sodowego, mastępniie węglanu sodowego i suszy się
nad bezwodnym siarczanem magnezowym. Otrzy¬
muje się 24ł0 g produktu surowego,, zawierającego
!&/• wagowych 2-ibroimo-2-chk>ro-l,l,l-'trójfluoro-
etanu.

Przykład II. W autoklawie umieszcza się
300 g eteru l,2-dwubridimo-l,2-dwuchloroetylowo-
etylowego otrzymanego, jak w przykładzie I, do¬
daje się 40 ml bezwodnego fluorowodoru i 80 g
czterofluorku siarki i ogrzewa się w temperaturze
140—150°C w ciągu 3 godzin. Postępując dalej, jak
w przykładzie I otrzymuje się ,225 g produktu, za¬
wierającego 70e/o wagowych 2-bromo-2-chloro-l,l,l-
-trójfluoroetanu.
Przykład III. W autoklawie umieszcza się

300i g eteru l,2-dwiulbr;cimo-l,2-dwuchlioroetylowo-
etylowego 40 ml bezwodnego fluorowodoru, 80 g
czterolfluorku s'arki i ogrzewa siię w- temperaturze
60°C w ciągu 6 godzin. Postępując dalej, jak w
przykładzie I otrzymuje się 200 g produktu, zawie¬
rającego 'óUityo wagowych 2^bromo-2-chloro-l,l,l-
trójfLuosróetanu. Produkt surowy poddaje się dal¬
szemu oczyszczeniu otrzymując 2-bromo-2-chloro-
1,1,1-trójfluoroetan o czystości powyżej 99%.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób otrzymywania 2-bromo-2-chloro-l,14-
trójfluoroetanu z trójchloroetylenu, znamienny tym,
że trójchloroetylen poddaje się reakcji z etanoilo-
wym roztworem wodorotlenku sodowego, po czym
otrzymamy eter 1,2-dwuchlorowinylowoetyilowy bro¬
muje się stechiometryczną ilością. (bromu w tem¬
peraturze — 10 do +H5°C, a następnie na surowy
eter 1,2 -dwubromo^1,2 -dwuchiloroietylowioetylowy
działa się jednocześnie czterofluorkiem siarki i bez¬
wodnym fluorowodorem w temperaturze 60—150°C,
a otrzymany produkt oczyszcza się.
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CHCl = CCŁ2 + C2H5OH
KOH

CH3

CHCl =CCl-0-CH2

Bt2

CH3

CF3CHCIBT
SF,. HF

CHClBrCClBr-0-CH2

Schemat
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