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(54) Zpisob pFipravy 1,2,3- trichlorpentafluorpropanu

{i¢elem vynalezu Je pfiprava uvede-
né litky, které v souhrnu sestiva ze
t§{ reakénich stupni, jestliZe se vychéa-
zi z primyslové vyrabdénych latek.

%4daného utéelu se dosshne tim, Ze
se fluoruje 1,1,2,3-tetrachlortetra~
fluorpropan fluoridem-chloridem . antimo-
nidnym. Tento vjchoz{ haloge mpropan se
ziska dvojstupﬁovou syntézou tak, Ze se
reake{ trichlorfluormethanu s 1,2-
dichlordifluorethenem v piitomnosti
chloridu hlinitého nejprve pfipravi
pentachlortrifluorpropan, ktery se po-

"drobi fluoraci za vzniku 1,1,2,3-
ietraohlortetrafluorpropanu. Jeho fluora-
ce na 1,2,3-trichlorpentafluorpropan se
provadi{ za tlaku 0,1 aZ 2 MPa a teplotd
110 az 180 °C.-
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230 449
Vynélez se t¥ké zplsobu p¥ipravy 1,2,3-trichlorpentafluor-
propanu obecného vzorce
CC1lF,~CC1F~CClF)

fiuoraci 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropanu fluoridy antimonu.

Trichlorpentafluorpropany se pripravujf Fadou syntetickych
postupt. Reakce prekursord trichlorpentafluorpropanu, které
poskytnou tuto ldtku v jednom preparativnim stupni, se z obecné-
ho hlediska rozd&lujf na reakce substitudni a reakce adiéni.
Mezi substitu&ni reakce ndle%f fluorace tetrachlortrifluorjod-
propanu, pentachlortrifluorpropanu a tetrachlortetrafluorpropanu
fluoridem~chloridem antimoniénym, ddle termickd chlorace chlor-
pentaflucrpropanu. K adidnim reakcim ndle%{ adice chloru na iso-
mery chlorpentafluorpropenu nebo adice trichlorfluormethanu na
tetrafluorethen. Pomoci fluoridu kobaltitého nebo smési oxidu
oloviditého s fluorovodikem se provédi adice fluoru na 1,1,2-
~trichlortrifluorpropen.

1,2,3-Trichlorpentafluorpropan se pripravuje fluoraci 1,1,
2,3-tetrachlortetrafluorpropanu bezvodym fluorovodikem v pritom-
nosti oxidu rtu¥natého za tlaku, tlakovou fluoraci 2-fluorhepta-
chlorpropanu a v malém mnoZstvi vznikd fluoraci oktachlorpropanu
fluoridy antimonu. Rovn&% adice chloru na 3~-chlorpentafluorpro-
pen poskytuje tuto létku. Urditym kritériem pro hodnocent Jjed-
notlivych postupd je podet reakdnich stupnd potfebnych k pripra-
vé dané sloudeniny z létek primyslové vyrdbénych. V tomto pohle-
du se piiprava 1,2,3-trichlorpentafluorpropanu provddi vicestup-
‘ ﬁovjmi syntézami, z nich¥ ndkteré jsou komplikovany neZédoucimi
vedlej3imi produkty nebo se provéd&ji za vysokych teplot a vys-
$1ich tlakd. ' '
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Uvedené nedostatky odstranuje podle vyndlezu zplsob pripra-
vy 1,2,3-trichlorpentafluorpropanu obecného vzorce
CC1F,~CC1F-CC1Fp

fluoraci 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropanu, pripraveného fluo-

raci pentachlortrifluorpropanu obecného vzorce
C3Cl5F3,

ziskaného reakci trichlorfluormethanu s 1,2-dichlordifluorethe-
nem v p¥itomnosti chloridu hlinitého, fluoridy antimonu. Jeho
podstata spodivéd v tom, Z¥e 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropan
obecného vzorce ‘
CC1,F-CC1F-CC1lF)
se podrobf fluoraci za tlaku 0,1 a% 2 MPa p¥i teploté 110 az
180 °C. Jako fluoradni &inidlo slou%{ fluorid antimonity ve smé-
si s chloridem antimoninym a/nebo fluorid-chlorid antimoniény
pripraveny reakcf fluoridu. antimonitého s chlorem.

Uvedeny zptsob mé ndkolik vyhod. Pfedevsim celéd syntéza
sestdvé ze t¥{ reak&nich stupnd, poéinaje od primyslové vyréb&-
nych 1atek zatimco predchozi postupy jsou vicestupnové. Dal3i
vyhodou zpisobu podle vynélezu je to, Ze fluorace probihéd za
atmosférického tlaku, pPitom zvy¥enim reakéni teploty a tlaku je
mo¥no reakci déle urychlit. Koneéné pPi syntéze vznikd malé mnoz-
stv{ vedlejdfch produktd a jejich podfl nepiekroéil 10 % rel.

1,2,3-Trichlorpentafluorpropan se uplatiuje ve dvou smérech.
Z chemického hlediska predstavuje chemické individuum gistoty 90
a% 97 % jako meziprodukt k dal3fm syntézém. Pro druhou oblast
pouzit{ slou%f jako technické nehorlavé rozpoudtédlo frenonového .
typu s vysokou chemickou stélosti v kyselém a oxidadnim prostre-
df, protoZe obsahuje termindlni chlordifluormethylové skupiny.
Ye srovndnf s 1,1,2-trichlortrifluorethanem mé vy38{ bod varu,
co% sni%uje jeho ztréty p¥i aplikaci jako rozpouétedla,lbua sa**‘
motného nebo ve sm&sfch, a usnadnuje jeho regeneraci.

Zplisob podle vyndlezu je déle popsan na nekollka prikladech -

provedeni : o
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Ke sm&si 1 litru dichlormethanu a 0,1 kg bezvodého chloridu
hlinitého ve vsddkovém reaktoru byl b&hem 5 hodin za michéni
priddvén trichlorfluormethan v celkovém mnoZstvi 6 kg a 1,2-di-
chlordifluorethen v celkovém mnozZstvi 4,5 kg. V intervalech
1 hodiny byl do reaktoru pitidévén chlorid hlinity v dévkéch
0,1 kg a celkovém mnoZstvi 0,4 kg. Reakdni teplota byla postup-
n& zvy$ovéna z 10 °C na 30 ©C, sm&s byla michédna celkem 9 hodin,
posledni -p&lhodinu byla teplota zvySena na 50 °C. Po zpracovani
reakdni sm&si byl pentachlortrifluorpropan jimén v rozmezi 150
a% 156 °C, vytd¥ek &inil 6,35 kg.

Priklad 2

Sklen&ny reaktor obsahoval jako vjchozi vsédkové mnoZstvi
204 g fluoridu antimonitého, 100 g chloridu antimoniéného a
252 g 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropanu. Reakéni smé&s byla
zah¥{ivéna k varu a pribdZné byl jimén pies kolonu destilét
v rozmezi 70 a¥ 75 °C po dobu 12 h. Surovy produkt byl promyt
zPeddnou kyselinou chlorovodikovou, vodou, roztokem hydrogen-
karbondtu a vysuen. P¥i rektifikaci byl jimén 1,2,3-trichlor-
pentafluorpropan v rozmezi 72 a¥ 73 °C, vytdZek &inil 151 g.

Priklad 3

Sklen&ny reaktor obsahoval jako vychozi vsddkové mnoZstvi
20% g fluoridu antimonitého, 60 g chloridu antimoniéného a
k této smési byl uvédén suchy chlor pii 120 a% 130 °C a% do na-
syceni. Do reaktoru bylo pak pridédno 256 g 1,1,2,3%-tetrachlor-
tetrafluorpropanu a smés byla zahPivdna k varu, pritcm byl 8 h
prybéné jimén pres kolonu destilédt v rozmezf 70 aZ 75 O¢. Po
zpracovdni reak¥ni sm&si a rektifikaci surového produktu byl
z{skén 1,2,3;trichlorpentafluorpropan ve vytdzku 179 g.

Pr{iklad 4

Ocelovy reaktor obsahoval jako vychozi vsédkové mnoZstvi
210 g fluoridu antimonitého, ke kterému byl uvadén suchy chlor
p¥i 120 a% 130 °C a% do nasyceni substrétu. Do reaktoru byl pak
priddn 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropan a smés byla zahiivéna
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6 h na 110 a% 170 O¢c, pritom tlak v reaktoru nepfestoupil 2 MPa.
Po zpracovéni reakini sm¥si a rektifikaci surového produktu byl

z1skén 1,2,3-trichlarpéntafluorpropan ve vytdZku 198 g.
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zpdsob pripravy 1,2,3%-trichlorpentafluorpropanu obecného

vzorce
CC1F,~CC1lF~CC1F2

fluoraci 1,1,2,3-tetrachlortetrafluorpropanu, pfipraveného fluo-
raci pentachlortrifluorpropanu obecného vzorce

C3C_l 5F3 ’
z{skaného reakef trichlorfluormethanu s 1,2-dichlordifluorethe-
nem v prftomnosti chloridu hlinitého, fluoridy antimonu vyznadu-
jici se tim, %e 1,1,2,3-tetrachlartetrafluorpropan obecnéha

vzorce CCLoF-CC1F~CClFy .

se podrobi fluoraci za tlaku 0,1 a% 2 MPa pfi teplot& 110 a¥
180 °c.
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