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(54) Zplsob rafinace (2-chlor-1,1,2-trifluorethyl)-difluormetyleteru

Podstata vyndlezu spolivéd v tom, %e se

ne uvedeny surovy

éter vzoree I, obsahu-

Jiet /2,2-dichlor-1,1 2-trif1uorety1/di-
fluormetyléter II,alnebo chloroform plisobl
pré¥kovitymi kovy v protickfch rozpousté-
dlech,a/nebo ve vodé,a/nebo v pfitomnostii
povrchovd gktivnich ldtek vyhodné -zinkem
ve vodé & v pfitomnosti sméZedla.

ter II se prevede redukci vezby uhlik-
-chlor v dichlormetylové skupiné& kovem
na éter I a chloroform se snalogickou re- -
dykel vazby uhlik-chlor pfem&ni ne niZe-
vroucl dichlormeten, pfipednZ metylchlo-
rid, které se odstrani pri rektifikaci.
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Vynélez se tyké szBobu rafinace surového /2-chlor-1,1,2-trifluoretyl/difluormetyléte~
-run vzorce

HCFC1-CF,~0-CHF, (n
xtery obsehuje /2,2-dichlor-1,1,2-trifluoretyl/difluornetyléter vzorce

CFCl,-CF,-0-CHF, (II),
a/nebo chlorofora.

Eter vzorce I je modernim inhele¥nim snestetikem, pri jeho? syntéze se nedsf{ zcels
zabrénit vzniku éteru vzorce II, ktery se z éteru vzorce I neodstreni rektifikecf, e kte-
r¥, krom& enestetickfch Gdinkd, vyvolévé teké svalové kre¥e. Obsah éteru II v &teru I ur-
%eném pro fermeceutické G¥ely, se v procesu syntézy minimelizuje p¥i chloraci /2-chlor-
~-1,1,2-trifluoretyl/metyléteru vzorce

HGFCI-CF2-0-0H3 (III)

tek, Ze se chlorasce éteru III provédf pouze do spot¥eby 1,25 a% 1,40 molu chloru ne mol
éteru III. Zg tdchto podminek se ziskd /2-chlor-1,1,2-triflucretyl/dichlormetyléter vzorce

HCPCL-CF ,~0-CHC1, (),

kteyy je vychoz{ létkou pio piipravu éteru I\vyménnou fluoreci s obsshem minimélniho
mnoZstvi /2,2-dichlor-1,1,2-trifluoretyl/dichlormetyléteru vzorce

CFC1,~CF,-0-CHCL, (v,

jeho¥ fluoraci vzniké neZddouci éter II /Terrell R, C., Summit N. J.: US patent 3 469 01t
/1969/; brit. petent 1 138 406 /1969); J. Med. Chem. 14, 517 /1971/).

Uvedenym postupem se pfesto nezsbrénf zcele vaniku éteru V = tim 1 pFitomnosti neZé-
douctho éteru II v éteru I v relativnim zestoupeni desitek ppm.

Chloroform se tvor{i pii fluoreci éteru IV na éter I. Ob¥ létky, chloroform i éter II,
se velmi obt{3n¥ odstranujf z éteru I pouhou rektifikeci. Podle literetury lze odstrenit
chloroform W¢inkem vodnfch roztokd alkelickfch hydroxidl /Terrell R. C.: Ger. Offen.

2 353 330 /197%/).

Uvedené nedostatky odstrenuje podle vynélezu zpisob refinace surového /2-chlor-1,%,2-
~trifluoretyl/difluormetyléteru (I), ktery obseshuje /2,2-dichlor-t1,1,2-trifluoretyl/di-
fluormétyléter (II) e/nebo chloroform. Jeho podstete spolivd v tom, %Ze se ne éter vzorce I
obsshujict éter vzorce II a/mebo chloroform pisobf kovy, vyhodn¥ zinkem, hoPiikem, %elezem,
kadmiem, hlinfkem, v piitomnosti protickych rozpouitddel, neptfkled ni%¥fch slkoholfl, gly-
kold, glycerolu, 2-etoxyetanolu, s/nebo kovy ve vodd,a/nebo kovy ve vodd v pritomnosti
povrchovd ektivnich létek, napiikled smési préZkovitého zinku, vody e smé¥edla Slovaviv.

Refinece se provdd{ michénim éteru vzorce I, ktery obsehuje éter vzorce II,e/nebo
chloroform s pré¥kovitfm kovem v roztoku protického rozpouitidls,e/nebo v emulzi s vedon
v ptitomnosti povrchové ektivni 1ldtky p¥i normélnf teplotd e/nebo pifi teplotéch od teploty
veru reakini sm8si. Po skonenf reskce se reskinf smés zprecovdvé destilaci a/mebo desti-
laci s vodni psrou, promytim vodou, suZenim a rektifikeci.

U¥inek zpisobu podle vynélezu spodivé v tom, Ze priftomnf éter vzorce II se pfevede.
na éter vzorce I redukci vazby uhlik-chlor v dichlorfluormetylové skupin¥ kovem, e prf-
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tomny chloroform se analogickoia redukci vezby uhlik-chlor pifevede ne niZevrouci dichlor-
metsn, pripednd aZ ns metylenchlorid, ktery se odstreni pii rektifikeci.

Zpisob podle vyndlezu je v deldim popsén ne nékolika priklesdech provedeni.
Prikled 1

100,9 g éteru vzorce I, ktery obsahovel 0,57 % reletivnich éteru II e 0,15 % chloro-
formu, bylo smichéno s 50 ml 2-etoxyetenolu a 10,0 g pré¥kového zinku. Vzniklé smés byla
ze michén{ zehi{véne pod zpdtnym chledilem (65 %C) po dobu 8 hodin. Reek¥nf sm&s byle poté
zpracovéna destilaci a nésledujici rektifikeei bylo ziskéno 89,5 g éteru I teploty veru
56,0 a% 56,5 °c, ktery obsehovel mén& ne% i ppm éteru II o ¥4dn§ chloroform (stenoveno
. plynovou chrometogrefii).

Prfikled 2

205,0.g éteru vzorce I, ktery obsshovel 6,3 % relativnich éteru II a 0,2 % chloro-
formu, bylo smichéno s 50 ml etanolu a 15,0 g prdSkového zinku. Smds byle ze michéni zehii-
véna pod zpétn¥m chledilem k veru (85 °C) po dobu 10 hodin. K reek¥ni sm¥si bylo p¥idéno
50 ml vody e sm¥s podrobene destilaci. Destilét byl zbaven etanolu trojim protfepénim
8 20 ml vody & ziskéno 182 g éterové vrstvy. Surovy éter byl zpracovén rextifikeci e ziské-
no 157,5 g éteru I o teplotd varu 56,0 e% 56,5 OC, ktery obsshovel 2 ppm éteru II e ¥ddny
chloroform. i

Pri{kled 3

1 516,0 g étera I, ktery obsshovel 0,080 % relativnich éteru II a 0,20 % relestivnich
chloroformu bylo smichéno s 300 ml vody, 60 g zinkového prechu e 15 g sméZedla Slovaviv.
Smés byle ze michéni zahi{véne pod zp8tnym chladifem k veru (65 %) po dobu 16 hodin. Po
skon¥ené reskci byl éter I s ¥ésti vody vydestilovén s po oddéleni vody ziskéno | 485,0 g
surového éteru I. Nédsledujfci rektifikeci bylo ziskéno 1 456,0 g éteru I o teploté veru
56,0 o¥ 56,5 °C, ktery obsshovel mén¥ ne% | ppm éteru II e Zddny chloroform.

Prikled 4

500,0 g éteru I, ktery obsehovel 0,26 % reletiwich éteru II o 0,20 % relativnich chlo-
roformu, bylo smichéno se 150 ml vody, 50,0 g hlinf{ku sktivoveného kyselinou chlorovodikovou
a 10,0 g smé&edla Slovaviv. Sm3s byle ze gichéni zsh¥{vénes k veru (65 °C) po dobu 16 hodin.
Po skonfené reskci byl éter I s vodou vydestilovén a po oddéleni vody ziskéno 486,0 g su-

rového éteru I. Nésledujfci rektifikaci bylo ziskéno 458,5 g éteru I o teplot® varu 56,0
ef 56,5 %¢, xtery obsshovel 2 ppm éteru II s Zédny chloroform.

PREDNMET VYNRALEZU

1. Zpisob raﬁnace /2-chlor-1,1,2-trifluoretyl/difluormetyléteru vzorce
HCFCL-CP ,-0-CEF, (1),
ktery obsehuje /2,2-dichlor-1 ,|,2-tr1ﬂuoretyl/dif1uoretyléﬂter vzorce
CFC1,-CF,-0-CHF, (II)

e/nebo chloroform, vyznadeny tim, Ze se na éter vzorce I obsahujicif éter vzorce II s/nebo
chloroform pisobf kovy (Zn, Fe, Cu, Cd, Mg, A1) v protickych rozpoudt&dlech, nepiiklad



228793 4

v niz#éich alkoholech, glykolech, glycerolu, 2-etoxyetenolu, vodd e/nebo ve vodd v pfitom-
nosti povrchové sktivnich létek, vfhodn& zinkem ve vodd a v pfitomnosti sméledle.

2. Zplsob podle bodu 1, vyzneZeny tim, Ze se refinsce provéddi pfi pokojové teplotd
a/nebo pfi teplotdch do teploty veru reakdni smdsi.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés

o~



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

