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(54) Zplisob pripravy 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropanu

‘ Ugelem vynalezu je pfiprava uvede-
né sloudeniny jednoduchou syntézou,kteréd
v souhrnu sestéva ze dvou reakdénich
stupnii, jestliZe se vychézi z prumyslo-
vé vyrébdéngych létek.

fldelu se dosshne tim, Ze se fluo-
ruje fluoridy antimonu smés isomeri
pentachlor}rifluorpropanu. které vzniké
reakci trichlorfluormethanu s 1,2~
dichlordifluorethenem v pritomnosti
chloridu hlinitého. Fluorace se provadi
za tlaku atmosférického nebo do tlaku
1,5 MPa, jako fluoradni &inidlo se po-
uzivd fluorid antimonity, jeho smés
s chloridem antimonidénym a fluorid-
chlorid antimoniény, piipfaveny reakci
fluoridu antimonitého s chlorem,
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Vyndlez se tyké zpisobu pripravy 1,1,2,3-tetrachlortetra-
fluorpropanu obecného vzorce
CCle-CClF—CCle

-~ fluoraci pentachlortrifluorpropanu fluoridy antimonu.

‘ Tetrachlortetrafluorpropany se pripravuji rtznymi zpisoby.
N&které predstavujd jednostupfiovou reakci, jiné sestévaji z vi-
cestupfiovych syntetickych postupl. Mezi jednostupniové syntézy
néle¥i fluorace pentachlortrifluorpropanu, adice chloru na di-
chlortetrafluorpropen, adice chloru na tetrafluorallen, adice
halogenmethand na fluorované etheny, ddle fluorace chlorovanych
a fluorovanych propenﬁ fluorldem oloviditym. Mezi vicestupnové
syntézy tetrachlortetrafluorpropanﬁ ndle¥i chlorace &éstelné
fluorovanych propanti, spojend s néslednou fluoraci a postupnou
chloraci fluorovanych propant. |

1,1,2,3-Tetrachlortetrafluorpropan se pripravuje fluoraci
1,1,1,2, 2-pentachlortrifluorpropanu, radikdlovou chloraci 1,1,2-
-trichlor-1,1,2,3~-tetrafluorpropanu, fluoraci 1,1, Z-trlchlortrl—
 fluorpropenu fluorovodikem v pritomnosti oxidu oloviditého za
~ tlaku nebo oxidu manganiditého v plynmé fézi. Jako prekursory
1,1,2, 3-tetrachlortetrafluorpropanu slou¥i v téchto pripadech
chemické individua. Rovn&¥ priprava preknrsoru této létky se
provadi vicestupnovymi syntézaml@ jestliZe jako vychoz1 slouée—
niny uvafujeme primyslové vyrébéné latky.

, Nevyhody dfivéjéich'postupﬁ odstraniuje zpdsob pfipravy
1,142, 3—tetrachlortetrafluorpropanu obecného vzorce. -
- ccle-ccm-cchg RN

fluoraci pentachlortrlfluorpropanu, prlpraveného reakci trlchlor—



-2 - |
230 448

fluormethanu s 1, 2—dichlordiflﬁorethenem v pritomnosti chloridu
hllnltého, fluoridy antlmonu. Jeho podstata sPOQfVa v tom, ée
pentachlortrlfluorpropan obeeného vzorce

o C3ClsF3 '
gse fluoruje za tlaku 0,1 a¥ 1,5 MPa a pPfi teplot® 110 aZ 160 ¢,
Jako fluoradni &inidlo slou#i fluorid antimonity jako takovy
nebo ve sm&si s chloridem antimonidnym a/nebo polyfluorid-chlo-
rid antimonidny pPripraveny reake{ fluoridu antimonitého s chlorem.

Uvedeny postup mé nékolik vyhod. Predeviim cely synteticky
postup sestéva ze dvou reakdnich stupnd pooinage od primyslové
vyrébénych létek, zatimco predchozi postupy Jjsou vicestuphiové.
Vychoz{ pentachlortrifluorpropan predstavuje smés isomert, v niZ
dominuje z 55 a¥ 65 % hmot. 1,1,1,2 3-pentachlortrxfluorpropan
a z 20 a¥ 28 % hmot. 1,1,2,3, 3—pentachlortr1f1uorpropan, zbyly
pod{l tvori ostatni tri isomery. Postupem podle vyndlezu se z{s-
k4 1,1,2, %-tetrachlortetrafluorpropan o isomerni distoté 90 aZ
95 % hmot., zbyly podil tvorf dva isomery tetrachlortetrafluor—
propand. Daldf vyhodou zplsobu podle vyndlezu je skutelnost, ze
fluoracé probihd za atmosférického tlaku, pPitom zvySenim re-
ak¥n{ teploty a tlaku je mo¥no reakci déle urychlit.

1,1,2,3—Tetrachlortetrafluorpropan se uplatnuje ve dvou smé-
rech. 7 chemického hlediska predstavuje chemické individuum p¥i-
jatelné gistoty jako meziprodukt k daldim syntézém. Pro druhou
oblast pouZiti slouZi jako technické neho¥lavé rozpoustédlo freo-
nového typu s vysokou chemickou stélosti v kyselém a oxidalnim
prostiPedi, protoZe neobsahuje termindlni trlchlormethylové sku~
piny. Ve srovnéni s 1,1, 2—trlchlortrlfluorethanem mé podstatné
vy$3{ bod varu, coZ snifuje jeho ztraty p¥i aplikaci jako roz-
poustédlo, bud samotné nebo ve smésich a usnednuje Jjeho regeneracl.

Zplsob podle vynélezu je déle popsén na n&kolika pPrikladech
provedenit,

Priklad 1
Ke smési 1 11tru ‘dichlormethanu a 0,1 kg bezvodého chlorldu
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Plinitého ve vsddkovém reaktoru byl béhem 5 hodin za michénf pii-
dévén trichlorfluormethan v celkovém mnoZstvi 6 kg a 1,2-dichlor-
difluorethen v celkovém mnoZstvi 4,5 kg. V intervalech 1 hodiny
byl do reaktoru p¥idévén chlorid hlinity v d4vkéch 0,1 kg a
celkovém mno¥stvi 0,4 kg. Reaklni teplota byla postupné zvySo-
. véna z 10 © na 30 °C, sm¥s byla michdna celkem 9 hodin, posledni
pilhodinu byla teplota zvySena na 50 °C. Po zpracovéni reakéndi
smési byl pentachlortrifluorpropan jimén v rozmezi 150véi 156 ©C,
vyté¥ek &inil 6,35 kg.

P¥iklad 2 _

sklendny reaktor obsahoval jako vychozi vséddkové mno¥stvi
200 g fluoridu antimonitého a 270 & pentachlortrifluorpropanu.
Reakdni sm&s byla zahifvéna k varu a prib&¥ng byl jimén desti-
14t v rozmezf 110 a% 115 °C po dobu 16 h. Surovy produkt byl pro-
myt zied&nou kyselinou chlorovodikovou, vodou, roztokem hydro-
genuhligitanu a vysusSen. pri rektifikaci byl jimén 1,1,2,3-tetra-
chlortetrafluorpropan v rozmezl 111 a¥ 112 °C, vytéZek ginil
182 g.

priklad 3

Sklensny reaktor obsahoval jako vychozi veddkové mnoZstivi
204 g fluoridu antimonitého, 31 & chloridu antimoniéného a 272 &
pentachlortrifluorpropanu. Reakdni smés Dyla zahi*{véna na 120
a¥ 145 O¢ & pribd¥nd byl jimén destilét v rozmezi 110 a¥ 118 °C
po dobu 7 h. Po zpracovéni reakini smési a rektifikaci surového -
produktu byl ziskédn 1,1,2,3~-tetrachlortetrafluorpropan ve vy -
té%ku 19% Z£.

priklad 4

Sklen&ny. reaktor obsahoval jako vychozi vsédkové mnoZstvi
202 g fluoridu antimonitého a 15 g chloridu antimoni&ného.
K této sm¥si byl po dobu 6 h uvédén suchy chlor pfi teploté& 120 .
a% 130 °C. Do reaktoru byl pak pridan pentachlortrifluorpropan:
/276 g/ a smés byla zah¥ivéna na 120'aé 140 ¢, pr¥itom byl pri-
b&¥n& jimén destilét v rozmezi 110 a% 117 .°C poidobu 6,1’»‘..s Pq zpra-
covéni reak¥ni smési a rektifikaci surového produktu byl ziskén
1,1,2,3~tetrachlortetrafluorpropan“#e vytéZku 201 g. |



Priklad 5 . s
Ocelovy ‘reaktor obsahoval Jako vychozi veddkové mnozstvi

- 205 g fluoridu antimonitého, ke kterému byl uvédén suchy chlor ‘

pti 120 a¥ 130 °C do nasyceni substrédtu. Do reaictoru byl pak pri-

dén pentachlortrifluorpropan a sm&s byla zaht{véna 4 h na teplo-

tu 110 a%*150 °C, pritom tlak v reaktoru neprestoupil 1,5 MPa.

Po zpracovéni reakéni smé31 a rektifikaci surového produktu byl

z{skén 1,1,2,3~tetrachlortgtrafluorpropan ve vytéZku 209 g.
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PREDMET VYNALEZU
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Zplsob p¥ipravy 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropanu obec-
ného vzorce : |
- CC1p¥-CC1F-CC1Fy:
- fluoract penfachlortrifluorpropanu, pripraveného reakci tri-
chlorfluormethanu s 1,2-dichlordifluorethenem v p¥itomnosti
chloridu hlinitého, fluoridy antimonu vyznadujici se tim, Ze
pentachlortrifluorpropan obecného vzorce e
03C15F3 : ' | . ’ Loy

se fluoruje ze tlaku 0,1 a% 1,5 MPa @ pri teplot¥ 110 a% 160 °C.
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