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éthane est encore 8% en moles de la production de et 500° C. On opére de préférence sous la pression -
; C:FsCl. atmosphérique avec des temps de contact compris
? : Un article de M. VECCHIO et al. «Studies on a entre 5 et 15 secondes. L'homme de métier peut
: vapor-phase process for the manufacture of chlo- facilement conduire la réaction et ajuster les pro-
rofluoroethanes» (Journal of Fluorine Chemistry, 55  portions de C.F,Cl. et HF, la température, fa pres-
4,1974, pages 111 & 139) décrit la méme réaction sion et le temps de contact pour éviter que 1'alu- .
que dans I'article précédent mais sur un catalyseur mine ne soit endommagée par une haute tempéra-
& base de fluorure d’aluminium dopé par des halo- _ ture due 3 'exothermicité de la réaction.
génures de nickel, fer et chrome. Le taux de con- Quand il ny a plus d’évolution de la composi-
versionde C,F,Cl, nedépasse pas41%etlepour- 60  tion des gaz aprés passage sur cette alumine, c’est
centage molaire de C,FCl en sortie de réacteur est que I'alumine a été tranformée en catalyseur. On
38%. : peut l'utiliser, éventuellement aprés un lavage 2
Les catalyseurs de I'art antérieur sont difficiles a I'eau, pour faire la fluoration du C.F,Cl; en
préparer, les rendements et les sélectivités en C2FsCl selon l'invention. ,
C.F«Cl sont médiocres. 65 On peut aussi selon un mode de réalisation pré-
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dimensions de I’alumine KAISER des exemples 1, Les résultats sont reportés dans le tableau VIi ot
2et 3. On utilise alors ce catalyseur comme précé- 50 les durées de fonctionnement ne comprennent pas
demment. le temps de transformation de I'alumine en cataly-

Les résultats sont reportés dans le tableau IV,2. seur.

Les durées de fonctionnement figurant dans le On constate que la productivité en C.CIF5 peut
tableau ne comprennent pas le temps de transfor- ‘étre augmentée de maniére importante sans nuire
mation de I'alumine en catalyseur. §5  aurendement.

' Le tableau VIII, qui rassemble des résultats obte-
Exemple 5 '

nus dans les conditions opératoires analogues,
On dtilise I'alumine CS 331- 1 vendue par la so- montre I'influence de la teneur en Na_0.
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A catal yst is obtained whose [err] content is 87.7%5 by wei ght, the : E
remai nder .bei ng unconvertged alLum na. EPE22s@9RBYS are shown jgm Table 1V, 1;
the working lives are neasured as in Exanple 2. The sane SCM 250 alum na is
used as: spheres of 2 to 4 mmand is converted into catalyst as before, but
10 after the conversion it is reduced nechanically into small pieces of

| ess than 1 nmfTorapproacihr e 3$i ze of the Kaiser fapmngof—Hf s 1, 2
and 3. This catal ystefs_ ghe"l useéd as beforg. The nesyl tcs%ars shown ijn Tabl e
1V, 2. 15 Je8 gor ki ng[lives shown in the thbleasdEnof in- |clude
the time for convprt2 s £hel gleufrina to catal yst. Exarrplj_i:e%@:@S al um na
sold by ‘the Cafal ystSgahg Chem ¢ cal s Europe (CCE| cpnphgye ps ed,
whose principall 2D 8 @BHySi chL characteristjgcs arefthp fg)E | m
extrudaves 1/ 1¢" ] in diameter active suffare®ta . 355 .
[err]/ g  mean péore 90_A 25 _ vol um “nor es| of |di us
greater’*‘f han of e A D.76 [err]/g buLk ¢enp : '
[err] content:| O Qonf ent : 0.08%Jerr] Cong
catalyst is pr¢ ExShple 2, the ferr] 5lw L
catalyst is 92 é’a pbn- verted al um na
correspondi ng‘._,.i n Table No. V belo
are found to be¢ {Ppr to those obtaine
10 . No. 4 (SCMe2 ~°The working #dves s
conver- sion of Zalun th 0 _cafal yst. Exanple 6
of [err] with H8 acc to a pro- 15 cess not
ng anf{ al um na and convef
E BN um trifluosd de po
approxi mately 8% pf ,ftaglg’gé« aT% psed. Its chief ph
characteristics$ aL‘e FE fol]l ows: mean parti cl
to 80 microns fotpl _spérifiic area (BET) = 1.6 [er

radius greater|than gor lequgl 3 PS5 30 to 4 0. 5u_*[err‘]° lg. After
this, the pracedure &s lag i no‘g':F precedi ng -3l X 3the
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Rapport
molaire
1,06
0,98

0.1 litre) en billes de 2 4 4 mm

50

C2ClF,
0.243
0,245
0,243
0,253
0,253

réactifs
(moles/heure)

réactifs
(moles/heure)

HF

‘85

CONDITIONS OPERATOIRES

Débit molaire de
Débit molaire de

0,240

0,235
00249

. CONDITIONS OPERATOIRES
HF
0,255
0,240

rx

60

Durée de
fonctionne-
ment du ca-

talyseur
(heures cu- [
mulées)
24
47

Durée de
fonctionne-
ment du ca-

talyseur
(heures cu-
mulées)
24
48

— Catalyseur en lit fixe (volume = 0,1 litre) préparé comm

— Température = 450° C
Conditions opératoires communes aux essais

— Catalyseur en lit fixe (volume

— Pression atmosphérique
— Température = 450° C
— Pression atmosphérique

Conditions opératoires
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- 19 - TABLE VI OPERAFI NG CONDI Tl ONS

Resujts obtained i Catalyst Ngotar tnrougf- Mot ar Cont act |
Degree ot Degr ee ' Qtar MoLar S;iecitic .vorking out O
react rati‘o o tine I conver suon of con- ratio
ratiy outout ;tife t ant Cs _ 1HF (sec)
version -~ C F6 15C2 3L3 I n gp3%8g haFRHTU- (nntegéhour) 2
F4 . dft F I of - - _ of
C : LF i nours - 2t : _ présence d‘un catalyseur, caractérisd en ce que i
2 i g ¢ 3255 L5 per nour to ! catalySear &00)pdrk en faish@O0Pacir enaihase
Litrg | vl s 23882 1 | gazeuse une alumine pctivée don: la.teneuren
2CLFE ':?.'O.Fé G ﬁ@i oxyde de sodium est inférieure 3 300 opm et dont
i ) =U > & ) 5 le volume deg pores de rayon @ gngstroms
S S ‘§St _;5252% Si° p. 357 . 0. 358 plus est rieur 3 0.7 cm?3/ 1av c de lacuz 0
0.2 0 S E 5 o0 O 0 *7 fluorhytﬂzq&P ave n&?e&nged acide@uék hy-
11. 6! 2.0 | 0™ = drique et d"air, d’azote ou d’'uf) cdmpcg®fluoré.
0. 351/ Y 0.37 58 0 9 11. 6 4,12 lf;ocedeselon la revengication 1, caractérigp
10’ enge gu’'on utilise une alymingdont le vo mg des
8 2 f ; 8 % gzé_%"; Qé? OmiGJ 06368 po;‘:es emon de[4 ngilg%t%s S: comr{)%s entre
RN L 25/0 i
Catal ysts i | Ee SBOHIL KR i d bed (vol ure' 5 Sadie Mionndwenibdiion 1 BEaRarc-
particle sizpfagf 50 tlo 80 mi cfons Tenper at urtgnséewf&(maé:lmrrmsphmsmm,etpsupsmree
-20- TABLE V ‘F ODERA:%NG Rl Tl v igfgéglson I'une desre s1a3,
Results obtpgi ned_gl gtsa‘t;ystm TDt ar t .hr Oth sé en ce quelalumme@ﬂt) rme de
Degree of Degsets || 2ffc Norking .cmes bé ddine .nrea&d.r@a unel Ephére de
coRversion atcng-g(;rart‘f’o rati 0 20 mrh dédisroétie. | t tant s-
Hf\ : | slec- = Sc Do Xversi o 20| C .5 Procedeselonlune des revendicatidas CE 8,
in grass (cupu- F ®niloci h bur ) C 2(CLcaraptérisé en cgvﬁ réparation ép:catalyseur
at o ol 6 (:‘2 83 b s L'iﬁ par action Ian d’acide fluorhy-
Y N : && d'air ou d'azote mine a Tneﬁm-
2 ~ - j .20 |g9]| - ‘ cJHrQMf. Sontee 15061 500" C.
| C2 C2f,2_ °§ S : 25 6 Procédé selon 1432 nBibation SCR€ctEbsé
pDr hour t& 3 Ex [TOO) (9§ 100) per Lidnce a@2eRBeur de HF dans le mélange HF-air
O cats- - -2 w P ou azote est comprise entre 0,1 et 30% et, de préfé-
—5 o~ ence, entre n moles.
~~~~~~~~~ 2-~-Ly8t [2F |id 0'5349 0.3757. Procédbsﬁ la revendicatidi Slou 6, dans
60.3 65.48 60.12 1. Ow 7305  lequel on opd® a 8a Bssion atmospﬁnefﬁ‘:ﬁn a
0.373 D.98 - = 8.2 o 59.5 67.30°Couplus.62.5 0.5
7.0 3QJ . 23@-§45 <o D 5821 0. 501 8. goq_éde)splonl une dées regtergnganortm a4,
[ = - ) caractérisé ep goque ation du ga ur
314;5 60.9 1§Gl 5@'§]'§ 6'\:0 5 § 54 4 6 |tepara%t| %aseg%‘sze gm? _
' g =2 o 35 de fluorh et de dic Io otetrafluoro-
6.747. 4.. (perjating conditiahs & xed bed ca& Y Sl Fall Mﬁn:blémﬁe tenipérbickd donfplisd N
the form of Peg§ nm exi’r udat es| Tedper at ure = dnee 150 ABOWSpheri c pressure
-21- TABLE W £| Egg%ﬂ NG £NDI TRONS 9. Procédé selon la revendncatnons caracténsé
Results  obfilneds ar t%@ough: MoLgr 0 ce qu'on opére 4, ion a‘"@’g'?é
fee = IVEI Specb‘f ic out Of a\é%sgés temps de contati compn re
: L ndes.
% CQrversi :.f:‘ f ¢on- rat 16 Procédé sefalDRg dé§|9ev2nd|cauons1 3
tants Ol o HY | oo £ (Sec- 9, caractérisé en ce que la fluoration du djabiasdtén
- ce P &r ags on | ¥& ] tEnoles/ nourt afluoroéthane par HF egt faite avec un ramt
of D BL I | bf SDE’F c %ﬂt olaire HF/dlchlorotetrafluoroethane
HF C CL2F g'ﬁi : w 208 ﬁo eg_.1 Set d ference %‘:resso
S 3 £E£Q6 A, une-température co en fe et
5.2 2| u g E 8 Etg'§.4 5502C et, depréférence, entre MSOQ'
(S 1003 oer |18t re|CCt L;io' .§ S 2, - 1 fProcétiéselon la revendication 10, caracté-
j S g 5s 50 riséence qudon olpere entre % 5 e: 4 bffl absoluts'.
~~~~~~~~~~~~~~~~~ ) o rocédé selon {a reyendication carac
52 1 61 1 Lgsc}—s%Sg oo § ggég risé‘ 99 ér 3l ‘g}essm af@.ésn phérique 4
' ' gedl oIS & g% , ave e contact co tre 5 et
"~ 0.428 0.]96 g=& - 7:2"’&5_‘ 7 18 secon&s . de prefélen?e entre 6 et
5.2 so.lo_Cperatidg coh@itions Fi fed t8edcandesal ysts (volLunme = 0.1

" Litre) in the formof 0.8 nmextrudates Tenperature a 4500C At nospheric
. pressure
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Revendications _ 1. Verfahren zur Herstellung von Chlorpenta-
' . fluorethan in der Gasphase durch Einwirkung von
- 1. Procédé de fabrication en phase gazeusedu - Fluorwasserstoffsaure auf Dichlortetrafluorethan
chloropentafiuoroéthane par action de I'acide in Gegenwart eines Katalysators, dadurch gekenn-

fluorhydrique sur le dichlorotétrafluoroéthane en 65  zeichnet, dass der Katalysator durch Reagierenlas-




0249492 - 22 - CLAIMS 1. Gas phase process for the manufacture of
hr 0-. pent af | uor oet hane by the action of hydrofluoric acid on
'-hLorot etraf Luoroet hdke in the pr&PNR6482Bh catal yst, chtaracterized in
thdt the catatyst is:prepared by react- 5 |n i n a gaseous phase, an
actii.vat ed al Um na |m.vvrucr t hd vol une of f)’l‘cé L o ca gue le
angstroms and mpreSiGsggedter |than 0.7 crrB/ CGatlobdly fﬁgf,ﬁig?%ggﬁ"%ﬁ%ﬂtgg&hﬁhh
a mxture of hyclroﬁl‘jlal‘ac achd either with aéxpdéuesgu,a%esa,n iblRd £300 t
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