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KIVONAT

A taldlmany értelmében magban halogénezett benzotri- natkoztatva 0,7-1,5 mol szilicium-tetrakloridot és
fluoridbdl indulnak ki, amit szilicium-tetrakloriddal rea- 0,01-0,2 mol aluminium-trikloridot alkalmaznak, és
géltatnak katalitikus mennyiségfi aluminium-triklorid je- 0-80 °C kozotti homérsékleten dolgoznak.

lenlétében, melynek sordn 1 mol benzotrifluoridra vo-
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A taldlmény targya egy kiilonosen eldnyos eljards mag-
ban halogénezett benzotrikloridok eldéllitdsdra a meg-
feleld trifluoridokbol.

A DE 4301247 szamd iratbol ismert, hogy bizonyos
magban halogénezett benzotrifluoridok a Friedel— Crafts-
katalizdtorok kozé tartozo kloridokkal reagéltathatok, és
igy a megfeleld, magban halogénezett benzotrikloridok
képzddnek. Kloridként alkalmazhaté aluminium-tri-
klorid, titdn-tetraklorid, antimon-pentaklorid és bor-tri-
klorid. Ezeket 1 mol benzotrifluoridra vonatkoztatva
1-1,5 mol mennyiségben alkalmazzdk. Az eljards hatra-
nya, hogy klérozott olddszert alkalmaznak, és emiatt a
tér- és iddegységre vonatkoztatott kitermelés alacsony.
Emellett a Friedel- Crafts-katalizdtorok kozé tartozo klo-
ridot feleslegben kell alkalmazni, ami csak nehezen fel-
dolgozhat6 maradékot eredményez.

Olyan 1) eljarast talaltunk magban halogénezett
benzotrikloridok eldallitdsara, amelynek sordn a megfele-
16, magban halogénezett benzotrifluoridbdl indulunk ki,
és amelynek jellemzd vondsa, hogy a magban halogéne-
zett benzotrifluoridot szilicium-tetrakloriddal reagdltatjuk
katalitikus mennyiségi aluminium-triklorid jelenlétében,
melynek sordn 1 mol benzotrifluoridra vonatkoztatva
0,7- 1,5 mol szilicium-tetrakloridot és 0,01- 0,2 mol alu-
minium-trikloridot alkalmazunk, és 0— 80 °C kozotti ho-
mérsékleten dolgozunk.

A talalmany szerinti eljaras sordan kiindulési anyag-
ként alkalmazhatok példdul klérozott és/vagy fluorozott
benzotrifluoridok. Példaként emlithetd a 2,3,4,5-tetra-
fluor-, 2,3,5,6-tetrafluor-, 3-kl6r-2,4,5-trifluor- vagy 4-
klor-benzotrifluorid, ezen beliil eldnydsen a 2,3,4,5-
tetrafluor-benzotrifluorid. Az alkalmazott, magban ha-
logénezett benzotrifluoridok ismert vegyiiletek, vagy
ismert vegyiiletekkel anal6g médon eldallithatok.

A szilicium-tetraklorid alkalmazhat6é a kereskedel-
mi forgalomban beszerezhetd mindségben. Egy mol
magban halogénezett benzotrifluoridra vonatkoztatva
példaul 0,7- 1,5 mol, elonydsen 0,75— 1,0 mol, kiilono-
sen eldnyodsen 0,75 mol szilicium-tetrakloridot alkalma-
zunk. A szilicium-tetraklorid nagyobb feleslege 4ltal4-
ban nem hatranyos, azonban gazdasédgi szempontokbdl
nem indokolt.

Az aluminium-trikloridot 1 mol magban halogénezett
benzotrifluoridra vonatkoztatva példaul 0,01-0,2 mol,
elonydsen 0,05—- 0,15 mol mennyiségben alkalmazzuk.

A taldlmany szerinti eljards megvalésithaté példdul
0-80 °C kozotti hdmérsékleten. A homérséklet-tarto-
many elonydsen 15— 60 °C. Para-helyzetben halogénato-
mot tartalmazé magban halogénezett benzotrifluoridok
alkalmazdsa esetén a hdmérséklet eldnydsen 15—40 °C.

A taldlmédny szerinti eljards megvaldsitdsa sordn a
nyomds nem kritikus. Alkalmazhat6 1égkori nyomds,
vagy ennél nagyobb vagy kisebb nyomds. Elény6sen
légkori nyoméson dolgozunk.

A taldlmény szerinti reakci6 lefutdsa sordn a reak-
cidelegybdl szilicium-tetrafluorid 1ép ki. Ezzel kiilon-
b6zd médon jarhatunk el. Példdul vizes nétrium-hidro-
xidba vezetjiik, amelynek sordn azonban tovdbbi fel-
haszndlédsra altaldban mar nem alkalmas. Eljarhatunk
dgy, hogy hidrogén-fluoridban abszorbedljuk, amikor is
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hexafluor-kovasavat kapunk, ami péld4ul az ismert mé-
don konzervaldszerként vagy tisztitészerként haszndl-
haté. Eljarhatunk végiil gy, hogy a szilicium-tetrafluo-
ridot egy alkoholban fogjuk fel, amikor is a szilicium-
tetrafluorid visszanyerhetd és a szokdsos médon, példa-
ul nagy diszperzitdsfoku szilicium-dioxid elddllitasara
vagy beton szildrdsdginak novelésére (Ocart-eljaras)
hasznélhaté.

A taldlmény szerinti eljards a szokdsos szerkezeti
anyagokbol elddllitott berendezésekben megvaldsitha-
t6. Az ipari méretekben torténd megvaldsitdshoz szer-
kezeti anyagként alkalmazhat6 példaul nemesacél.

A taldlmany szerinti eljards megvaldsitdsa sordn 4l-
talaban olyan reakcidelegyet alkalmazunk, amely a ki-
véant reakcidtermék mellett aluminium-sét tartalmazé
masszabdl, és adott esetben felesleges szilicium-tetra-
kloridbdl 4ll. A szilicium-tetraklorid feleslegét eltdvo-
lithatjuk példaul desztillalassal, és egy kovetkezd adag-
ban ismét felhasznalhatjuk. Az aluminium-sét tartalma-
76 massza a kapott magban halogénezett benzotriklo-
ridbdl elvalaszthaté példdul szliréssel. Az elvalasztott
aluminiumsét tartalmazé massza a friss aluminium-tri-
klorid helyett egy kovetkezd adagban ismét felhasznal-
hat6. Az aluminium-sét tartalmazé massza ismételt fel-
haszndldsa esetén idordl idore eldnydsen friss alumini-
um-trikloriddal egészitjiik ki, példdul minden méasodik-
otodik visszavezetés alkalmdval mintegy 10-25 t6-
meg% mennyiségben.

Az aluminium-sét tartalmazé massza elvélasztdsa-
kor kapott szlirlet gyakran nagy tisztasagi halogénezett
benzotrikloridbdl 4ll, amely kdzvetleniil felhaszndlhatd.
Kivéant esetben a magban halogénezett benzotriklorid
tovabb tisztithatd, példdul desztilldldssal, eldnydsen
csokkentett nyoméson végzett desztillalassal.

A magban halogénezett benzotrikloridok fontos
koztitermékek antibakteridlis hatdsd kinolon-karbon-
sav-szdrmazékok eldallitdsdhoz (példdul DE3420796 és
EP417669 szam irat).

A mintegy 90%-os vagy ennél nagyobb kitermelés
mellett a taldlmény szerinti eljards egy sor tovabbi
eldnnyel jar. igy példdul csak katalitikus mennyiségi
aluminium-trikloridot kell haszndlni. A visszavezetési
lehetdségekkel csak csekély mennyiséghi hulladék kép-
zodik. A tér- és idoegységre vonatkoztatott kitermelés
nagy, mivel oldészermentes 4llapotban dolgozunk.
A reakciéelegy feldolgozédsa nagyon egyszerll, mivel a
melléktermékként keletkezd szilicium-tetrafluorid gaz
halmazallapotban eltdvozik a reakcidelegybdl.

A taldlmanyt kézelebbrdl az alabbi példakkal mutat-
juk be anélkiil, hogy az oltalmi kor a példakra korlato-
z6dna.

1. példa

4-Klor-benzotriklorid elddllitdsa

Egy egyliteres keverds lombikba, amely csepegtetd
tolcsérrel és visszafoly6 hiitdvel van elldtva, 13,5 g viz-
mentes aluminium-trikloridot és 180,5 g 4-kl6r-
benzotrifluoridot mériink, és az elegyet 50 °C hdomér-
sékletre melegitjiik. Kevertetés kozben 2 6ra alatt 170 g
szilicium-tetrakloridot csepegtetiink hozza. A reakcié
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sordn keletkezd szilicium-tetrafluorid gazt nitrogén
hozzédkeverésével egy polietilén keverds edényben higi-
tott, vizes natrium-hidroxidba vezetjikk. Az elvezetett
gaznak megfeleld mennyiségben folyamatosan higitott
vizes natrium-hidroxidot (mintegy 2,5 tomeg% higitas-
ban) adagolunk szivattyu segitségével vagy az edény
aljan elhelyezett szifon segitségével. A szilicium-tetra-
klorid adagoldsdnak befejezése utdn az elegyet 3 6rdn
keresztiil kevertetjiik, majd a reakcidelegyet vakuum-
ban desztilldljuk szaraz aluminium-s6 eléréséig.
Eredmények:
1. frakcié — 1,013-1,015 mbar nyomds, 31 g szilici-
um-tetraklorid
2. frakcio — 112—-115 °C/15 mbar forrdspont, 208 g 4-
fluor-benzotriklorid (tisztasdg GC-analizis
szerint 99%, nP=1,5712, kitermelés: az
elméleti 89,5%-a).

2. példa
2,3,4,5-Tetrafluor-benzotriklorid elédllitdsa
Az 1. példaban lefrt médon dolgozunk. 20 g viz-
mentes aluminium-trikloridot és 218 g 96 tdmeg%-os
2,3.4,5-tetrafluor-benzotrifluoridot mériink be. Ezutdn
50 °C homérsékleten kevertetés kozben két Ora alatt
190 g szilicium-tetrakloridot csepegtetiink a kiinduldsi
anyagokhoz. A desztillacioval a kovetkezd frakcidkat
kapjuk:
1. frakci6é — 1,013—-20 mbar nyomads, 35 g szilicium-
tetraklorid
2. frakci6 — 50-55 °C/4 mbar forrdspont, 2-38 g
2,3,4,5-tetrafluor-benzotriklorid (Kiterme-
1és: az elméleti 88,9%-a)

3. példa

2,4,5-Tetrafluor-3-klor-benzotriklorid elddllitdsa

Az 1. példdban lefrt médon dolgozunk. 2345 g
98 témeg %-os 2,4,5-trifluor-3-klér-benzotrifluoridot €s
13,5 g vizmentes aluminium-trikloridot mériink be.
A kiinduldsi anyagokhoz 50-55 °C homérsékleten
1,5 6ra alatt 70 g szilicium-tetrakloridot csepegtetiink,
majd 4 6rdn keresztiil ezen a hdmérsékleten kevertet-
jik. A desztillalassal a kovetkezd frakcidkat kapjuk:
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1. frakci6 — 1,013—-20 mbar nyomds, 30 g szilicium-
tetraklorid

2. frakcié — 72-76 °C/2 mbar forrdspont, 274 g 2.4,5-
trifluor-3-klér-benzotriklorid

(Tisztasdg GC-analizis szerint 97 témeg%, kitermelés

az elméleti 95,5%-a).

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljards magban halogénezett benzotrikloridok
elodllitasara a megfeleld, magban halogénezett benzo-
trifluoridbdl, azzal jellemezve, hogy a magban halogé-
nezett benzotrifluoridot szilicium-tetrakloriddal reagél-
tatjuk katalitikus mennyiségi aluminium-triklorid je-
lenlétében, melynek sordn 1 mol benzotrifluoridra vo-
natkoztatva 0,7-1,5 mol szilicium-tetrakloridot és
0,01-0,2 mol aluminium-trikloridot alkalmazunk, és
0- 80 °C kozotti homérsékleten dolgozunk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy 2,3.4,5-tetrafluor-, 2,3,5,6-tetrafluor-, 3-klér-2,4,5-
trifluor- vagy 4-klér-benzotrifluoridot alkalmazunk.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljaras, azzal
Jjellemezve, hogy para-helyzetben halogénatomot tartal-
mazd halogénezett benzotrifluorid alkalmazisa esetén
15-40 °C kozotti homérsékleten dolgozunk.

4. Az 1-3.igénypontok barmelyike szerinti eljras,
azzal jellemezve, hogy a reakcid sordn a reakcidelegy-
bol kilépd szilicium-tetrafluoridot vizes natrium-hidro-
xidba vezetjiik, hidrogén-fluoridban abszorbedljuk,
vagy alkoholban felfogjuk.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a reakcidelegy feldolgozdsahoz
eldszor a jelenlévd felesleges szilicium-tetrakloridot
desztilldldssal elvalasztjuk, és az aluminium-sét tartal-
maz6 masszit a kapott, magban halogénezett benzotri-
kloridtél szliréssel elvalasztjuk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a taldlminy szerinti Atalakitis-
hoz friss aluminium-triklorid helyett egy kordbbi adag
reakcidelegybdl levélasztott aluminium-sét tartalmazé
masszét alkalmazunk.
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