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fluoroaCático^, prácticam ente anhidro".

ALLIED CHEmlCísIt CORPORATION, en tidad  norteam ericana, 
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Este invento se r e f ie re  a un procedim iento 
para l a  obtención de ácido tr if lu o ro a c á tic o  CF  ̂
COOH.

Los mátodos conocidos para obtener ácido t r i
flu o ro acá tico  prácticam ente aniiidro son molestos
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y antieconóm icos. La mayor p a r t  ̂  o s r  e qui e re n
l a  d e s ti la c ió n  del ácido p artien d o  de una so lución  con­
centrada de ácido s u lfú r ic o , que da o rigen  a d i f ic u l ta ­
des en e l  tra b a jo  y; además lo s  residuos del ácido su l­
fú ric o  son de escaso v a lo r . Un procedim iento t íp ic o  de 
lo s  propuestos, im plica l a  ex tracc ió n  de tr if lu o ro a c e ­
ta to  de sodio con a lcoho l, de una mésela de reacción
que se ha evaporado a sequedad. Después de r e t i r a r  e l  
a lcoho l, e l  residuo  del ex tra c to  se t r a t a  con ácido su l 
fú r ic o , y l a  mezcla se d e s t i la ' a continuación  en presen  
c ia  de ácido su lfú ric o  enérg ico , para l le v a r  a cabo l a  
recuperación  d e l ;ácido t r i f lu o ro a c é t ic o , como producto 
de cabeza.

Se ha descub ierto  que puede obtenerse ácido t r i ­
f lu o r  oacátie  o prácticam ente anhidro , por un procedimien
to  que comprende (1) l a  h id ro liz a c ió n  del c lo ru ro  .delíq u id ot r i f ln o r o a c e t i lo ,  anadiándolo a un medí o/de reacc ión  
que contiene agua o un sistem a ácido t r i f lu o r o a c é t ic o /  
agua, que in ic ia lm en te  contiene por lo  menos e l  10%, y 
con p re fe re n c ia  por lo  menos e l  50% en peso, de agua, y 
opcionalmente, d ilu yen tes in e r te s ,  a una tem peratura de 
20SC a 60SC, continuándose l a  ad ic ión  y l a  h id r ó l i s i s  
de c lo ru ro  de t r i f lu o r o a c e t i lo  h a s ta  que e l  sistem a á- 
cido tr if lu o ro a c é tic o /a g u a , en l a  masa de reacc ió n  re ­
su lta n te , contiene de 85% a 95 % en peso de ácido t r i ­
f lu o ro ac é tic o ; y (2) l a  d e s t i la c ió n  de l a  masa de reac­
ción  de l a  e tap a  (1 ), para  formar un d es tilad o  de ácido 
t r i f lu o r o a c é t ic o , prácticam ente anhidro, que h ie rv a  a 
72&C a l a  p re s ió n  a tm osférica, y un residuo  de d e s t i la ­
ción  co n s titu id o  por un sistem a ácido t r i f lu o r o a c é t ic o /
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agua que contenga, por lo  menos, 82% en peso de ácido 
t r i f lu o ro a c é t ic o . El clo ruro  de t r i f lu o r o a c e t i lo  es un 
m ate ria l de p a r t id a  fácilm ente asequ ib le .

En e s ta  memoria, l a  denominación "sistem a" se 
re f ie re  sólamente a lo s  componentes CF̂ COOH y HgO* Sal­
vo in d icac ió n  en con tra  por e l contexto, lo s  v a lo res  
de lo s  po rcen ta jes se re f ie re n  a  proporciones pondera­
le s  r e la t iv a s  de CF̂ COOH y H^O, ° sea, en un medio de 
reacc ió n  que puede contener m ate ria les d is t in to s  de 
CF̂ COOH y HpO, lo s  v a lo res  de lo s  p o rcen ta jes in d ican  
proporciones ponderales r e la t iv a s  de CF̂ COOH y H^O. 
Aunque p ara  f in e s  p rác tico s  e l  medio líq u id o  de reacc ión  
a l que se carga e l  CF^COCl e n tra n te , con p re fe re n c ia  
co n siste  prácticam ente en CF̂ COOH y H^O, pueden e s ta r  
p resen tes o tros líq u id o s  o m a te ria le s  prácticam ente no 
p e r ju d ic ia le s  y/o in e r te s  para  lo s  re a c tiv o s , productos 
de reacción  y sub-productos. Así pues, e l "medio de 
reacción" puede contener prácticam ente CFjCOOH y HgO, 
o puede contener CF-jOOOB̂ HgO y productos in e r te s .

El ácido t r i f lu o ro a c á t ic o  obtenido por e l  proce­
dimiento a que e s te  invento se r e f ie r e  es no sólamente 
prácticam ente anhidro, sino que además e s tá  prácticam en­
te  l ib r e  de c lo ro , lo  cual depende del hecho de que l a  
h id r ó l i s i s  de CF^COOl y l a  e lim inación  de HC1 son no­
tablem ente com pletas. La experiencia  muestra que e l 
c lo ru ro , ex is ten te  a l estado de HC1 y/o CF^COCl, se pre­
sen ta  sólamente en cantidades pequeñísimas en e l  CF̂ COOH 
obtenido, y corrientem ente, en proporción in f e r io r  en 
0,2% en e l  residuo  de d e s ti la c ió n  (o c o la s ) .

La elim inación  prácticam ente completa de HC1 del
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medio de reacc ió n  es notable teniendo en cuenta e l  he­
cho de que e l  HC1 y e l  agua forman una mezcla de ebu­
l l i c i ó n  constante* Si se desea , l a  masa de reacc ión  
de l a  e tap a  (1 ), puede ca len ta rse  sometida a r e f lu jo  
p ara  favo recer l a  e lim inación  del HC1 en e l l a  ocluido.

R esu lta  tam bién sorprendente que e l  c lo ru ro  de 
t r i f lu o r o a c e t i lo  se h id ro liz a  ráp id a  y prácticam ente 
por completo adn en sistem as enérgicamente ácidos de 
ácido t r i f lu o ro a c é t ic o  y agua que contengan proporcio­
nes de agua ta n  reducidas como e l  5%, ya que se ob tie­
nen re su ltad o s muy d ife re n te s  cuando e l  c lo ru ro  de 
t r i f lu o r o a c e t i lo  se h id ro liz a  en p resen c ia  de ácido
sutM rico, que es aproximadamente equivalente a l ácido 
t r i f lu o ro a c é t ic o , en co e fic ie n te  de acidez en l a  esca­
l a  Levñs de ác id o s. A sí, a l in tro d u c ir  e l  CF^COCl, en 
soluciones concentradas, por ejemplo de 75% a 80% de 
H2SO4 a  tem peraturas p ara  e l  fomento de l a  h id r ó l i s i s  
no se r e a l iz a  h id r ó l i s i s  del CF^COCl. P a ra  concentra­
ciones in fe r io re s  de H^SO^, del orden del 60% l a  h idró­
l i s i s  del CFnCOCl, es algo mejor; y a l emoleo.r una so- -3  ̂ a "CF̂ COOHlu c ió n  de HgSO ,̂ 3-1 50%. l a  h id r ó l i s i s  de OF^OOCl/ es
prácticam ente completa. Sin embargo l a  recuperación  del 
CFjCOOH de l a  so lución  d éb il del ácido su lfd r ic o  es 
im posible dado que en l a  d e s ti la c ió n  de l a  mezcla de 
h id r ó l i s i s  nada se recupera excepto lo  que se comprue­
ba que es un azeotropo v in a r io  CF̂ COOH-HgO que h ierve 
a unos 105-10630 y contiene en peso alrededor del 80% 
de CFjCOOH y 20% de Ĥ O , aproximadamente.

3¡n e l  proceso de es te  inven to , aprovechándose 
de ,1a composición y del punto de e b u llic ió n  del aze o-



tropo  c itado  CF^COOH-HpO, se recupera fácilm ente OF  ̂
COOH prácticatnente anhidro de lo s  sistem as de CF̂ COOH- 
HgO que contienen de 85% a 95% de CF̂ COOH, por d e s t i ­
la c ió n  s e n c i l la  a tem peraturas re lativam ente b a ja s ,

5, que se con tro lan  con fa c il id a d  para im pedir p rá c tic a ­
mente l a  contaminación del CF̂ COOH producto, con mez 
c ías azeotrópicas de CF̂ COOH y agua.

En l a  prim era etapa del proceso de es te  invento , 
e l  OF^OOCl en tra n te , generalmente en estado gaseoso 

10. se hace reaccionar con e l  agua del medio de reacción ,
e l  aparato  u ti l iz a d o  para  l a  h id r ó l i s i s ,  cua lqu ie r 
re a c to r  adecuado e s tá  p ro v is to  de una en trada para  e l  
agua y/o l a  so luc ión  acuosa de CF̂ COOH, una en trada 
para CF^COCl gaseoso y una s a lid a  p ara  e l  sub-produc- 

15. to  HC1 gaseoso, conectada a un lavador de agua. El
re a c to r  puede e s ta r  dotado de accesorios para l a  de­
term inación y l a  conservación de la s  tem peraturas de 
reacción  y de un "dedo f r ío "  asociado con e l  tubo de 
sa lid a  del gas y d ispuesto  para  re ten e r y condensapóual 

20. q u ie r CF^COCl (punto de e b u llic ió n  -20R0) que pasa a
trav és  del re a c to r .

Las tem peraturas de h id r ó l is i s  a mantener en 
e l  re a c to r  son, p rácticam ente, del orden de 203 a 603C, 
con p re fe re n c ia , de 20SC a 45^0. Las tem peraturas in fe -  

25. r ie re s  a unos 203C, no proporcionan v en ta ja  alguna en
cuanto a l fomento de l a  h id r ó l i s i s ,  y la s  tem peraturas 
superio res a unos 602C no son convenientes ya que t i e n  
den a p roducir e l  a r ra s tre  de CF̂ COOH con e l HC1 des­
prendido.

30. Al in ic ia r  una operación, e l re a c to r  puede car-
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garse con mía cantidad adecuada de a^ua"píxba"'(qúé no 
contenga CF̂ COOH ) .  Cuando e l  agua del re a c to r  lia a l­
canzado l a  tem peratura de h id r ó l is i s  deseada, se empie­
za a in tro d u c ir  e l  CF^COCl gaseoso. Al iniciais^La i n ­
troducc ión  de e l  CF^COCl l a  h id r ó l i s i s  prosigue rá p i­
damente y e l  contenido de CF̂ COOH del liq u id o  del reac 
t o r  aumenta de modo correspondien te . E l ritm o de alim en 
ta c ió n  de CF^COCl gaseoso se a ju s ta  con p re fe re n c ia  de 
t a l  modo que e s te  cuerpo reaccione en cuanto l le g a  a l  
medio de reacc ión . Un ritm o de alim entación  de CF^COCl 
demasiado elevado, puede d e tec ta rse  por l a  condensación 
de e s te  producto en e l  sumidero de "dedo f r ío "  asociado 
con e l tubo de sa lid a  de gas del re a c to r . Al p rosegu ir 
l a  h id r ó l i s i s  con formación de CF̂ COOH, se in ic ia  l a  
evolución de HC1, y e s te  cuerpo, sub-producto, puede 
cap tarse en un lavador de agua conectado con e l  tubo de 
s a l id a  de gas del re a c to r .

La in tro d ucc ió n  de CF^COCl, gaseoso, se continúa 
h a s ta  que e l  po rcen ta je  de CF^COQQén e l  sistem a CF̂ COOH- 
HgO del re a c to r , aumente h a s ta  p o r .lo  menos e l  85%, y 
no más del 95%, con p re fe re n c ia  no más del 92% aproxima 
damente. Los puntos f in a le s  deseados, pueden determ inar­
se convenientemente por t i tu la c ió n  del ácido de la s  so­
lu c io n es de h id r ó l i s i s .  Cuando lo s  v a lo res indicados* 
del orden de 85%-95% se han alcanzado, s i  l a  operación 
es por p a r tid a s  se interrum pe l a  en trada de CFjCOCl. A 
continuación, l a  masa del re a c to r  se somete a d e s t i la ­
c ión  en condiciones para  formar un producto de cabeza, 
que h ie rv a  prácticam ente a 72^0 a l a  p re s ió n  atm osféri­
ca. Este producto de cabeza, a l  condensarse, constituye30



e l  OF̂ COOH prácticam ente anhidro, producto del proce­
dim iento. La d e s ti la c ió n  se r e a l iz a  de acuerdo con 
técn icas convencionales y se continúa h a s ta  que en e l  
alambique, se forma un residuo  o cola de d e s ti la c ió n  
que contiene un sistem a OFjCOOH-H^O con menor propor­
ción de CFjCOOH que l a  masa l íq u id a  a l in ic ia r s e  l a  
d e s tila c ió n , no más de 18% de HgO, y no menos de 82% 
de CFjCOOH. El sistem a CF̂ COOH-HgO del líq u id o  p ro p o n  
clonado por e l OF^OOOl gaseoso e in troducido  en e l 

10. alambique, no ha de contener menos del 85% de CF̂ OOOH,
aproximadamente ya que un líq u id o  de menor concentra­
ción OFjCOOH, a l d e s t i l a r ,  no proporciona ninguna cantú 
dad especialm ente deseable de CF̂ COOH anhidro . Además, 
a l term inar l a  in troducción  de CF^COCl l a  concentración 

 ̂ de OF̂ OOOH en e l  sistem a CF̂ COOH-HgO del re a c to r  no ha
de exceder apreciablem ente del 95% ya que cuando, du­
ran te  l a  in troducción , l a  concentración de CF̂ COOH a l­
canza e l  95% aproximadamente dejando ta n  sólo  e l  5% de 
HpO disponib le para l a  u l t e r io r  h id r ó l i s i s ,  e l  ritm o 

20. Re é s ta  desciende a un v a lo r desventajoso, aunque ex is­
te  todav ía  h id ró l is is  ap reciab le  para proporciones de 
agua ta n  reducidas como de 2% a 4%.

La d e s ti la c ió n  se r e a l iz a  corrientem ente en e l 
mejor grado perm itido para f a c i l i t a r  l a  recuperación  

25. de l a  cantidad máxima de CF̂ COOH producto* A sí, l a
d e s ti la c ió n  se continúa corrientem ente h as ta  que e l sis, 
tema en la s  colas del alambique contiene aproximadamen­
te ,  pero no menos, de un 82% de CF̂ COOH y no más da 18% 
de HgO, composición su scep tib le  de tra b a ja rs e  h a s ta  un 
azeotropo de 80% CFjC00H-20% HgO aproximadamente* Se30
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ha, comprobado que manteniendo l a  tem peratura de p a r t id a  
en  e l  alambique a 72^0, aproximadamente, punto de ebu­
l l i c i ó n  deL CF̂ COOH, y deteniendo l a  d e s ti la c ió n  a una 
composición de colas de prácticam ente de 82% CF^COOH- 
18% HgO, o ligeram ente su p e rio r, e l  CF̂ COOH presen te  en 
e l  liq u id o  de d e s ti la c ió n  po r encima del v a lo r  de 82% 
de CF̂ COOH puede desprenderse prácticam ente en propor­
ción  c u a n ti ta t iv a  y recuperarse en forma de CF̂ COOH prác 
ticam ente anhidro, s in  a r ra s tre  con e l producto de n in ­
guna cantidad ap reciab le  del azeotropo de 80% CFjCOOH- 
20% HgO, que h ierve a 105-1062C aproximadamente.

El residuo  de d e s ti la c ió n  puede re to m a rse  a l 
re a c to r  para  u t i l i z a r s e  como líq u id o  de p a r tid a  en un 
segundo c ic lo  de in tro d ucció n  de CF^COCl suponiendo un 
funcionam iento in te rm iten te  o por p a r t id a s . Es co rrien ­
temente deseable añad ir a l residuo  nuevamente in tro d u c i­
do, mas HgO en cantidad  de prácticam ente 1, a 1,5 equi­
v a le n te s  m oleculares con resp ec to  a l a  can tidad  de CF  ̂
0001 gaseoso a cargar durante dicho segundo c ic lo . La 
can tidad  n ecesaria  de HgO puede añadirse en masa a l re ­
siduo de d e s ti la c ió n  an tes de in tro d u c ir  nuevo CF^COCl, 
o puede in tro d u c irse  por increm entos durante l a  en tra ­
da del gas. Aunque se p re f ie re  l a  in tro d ucc ió n  de p rác­
ticam ente mol por mol de carga de HgO y de CF^COCl ga­
seoso e n tra n te , especialm ente en operaciones por p a r t i ­
das, pueden in tro d u c irse  mayores cantidades de HgO en 
un c ic lo  sucesivo, siendo l a  ún ica d ife re n c ia  aprecia­
b le  e l  p re c isa rse  un mayor tiempo de in tro d u cc ió n  del 
gas, p ara  e le v a r e l  líq u id o  del re a c to r  a lo s  v a lo re s  
an tes indicados de concentración  del OF̂ COOH. Teniendo
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su p e rio res  de agua, l a  in troducción  de CF^COCl se i n i ­
c ia  de nuevo, y se re p ite n  la s  etapas de h id ró l is is  y 
de d e s ti la c ió n  como antes se ha d e s c r ito .

El medio líq u id o  de reacc ión  u ti l iz a d o  a l p r in ­
c ip io  de in tro d u c ir  e l  CF^OOOl gaseoso en l a  e tapa de 
h id r ó l i s i s ,  puede contener un sistem a OFgCOOH-HgO, con, 
por lo  menos 10% de HgO y no más del 90% de OF̂ COOH.
Con una concentración de CF̂ COOH, a l p rin c ip io .d e  l a  
in troducción  del producto gaseoso, su p erio r a l  90% 
aproximadamente, se l im ita  e l  HpO d isponib le para l a  
h id r ó l i s i s ,  y l a  proporción de CF̂ COOH "obtenida" duran­
te  e l c ic lo  s ig u ien te  de in tro d ucció n  del cuerpo gaseoso, 
puede se r  indeáeabísmente b a ja . Debe ten erse  p resente 
que la s  colas de d e s ti la c ió n  que puede in tro d u c irse  para 
u l t e r io r  in troducción  de CF^COCl gaseoso contengan siem­
pre sistem as con más del 10% de HgO y, con p re fe ren c ia , 
e l  15% como mínimo. A sí, durante una operación i n i c i a l  
y durante una operación de c ic lo s  m ú ltip le s , se forma 
siempre, un medio líq u id o  de reacc ión  que comprende un 
sistem a OF̂ COOH—HgO que con tiene, como mínimo, un 10% 
de Ĥ O y no más del 90% de CF̂ COOH, que s i  se desea, 
despnás de u l te r io r  d ilu c ió n  con agua, puede someterse
a l gaseado con CF^COCl.

El procedim iento a que e s te  invento ce r e f ie r e ,  
puede l le v a rse  a cabo sobre una base c íc l ic a  continua 
que im plica l a  g a s if ic a c ió n , l a  h id r ó l i s i s ,  l a  d e s t i la ­
ción y l a  re c irc u la c ió n  de la s  co las de d e s ti la c ió n , s in  
in te rru p c ió n . P ara  cualqu ier operación dada, l a  regula­
ción  de lo s  fa c to re s  de con tro l t a le s  como ritm os ó p ti-- 30.
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mos, de g a s if ic a c ió n , tra s la d o  de Eáuidpáesde y hac ia  
l a  h id r ó l i s i s ,  y la s  operaciones de d e s ti la c ió n , y la s  
composiciones de lo s  líq u id o s , e s tá n  comprendidas en l a  
t á c t i c a  de l a  esp ec ia lid ad , Un una operación continua, 
para  f a c i l i t a r  l a  conservación del e q u il ib r io  del pro­
ceso, se p re f ie re  in tro d u c ir  en l a  e tapa de h id r ó l is i s  
un sistem a CF̂ OOOH-HgO que contenga, como mínimo 50/¿ de 
HgO y no mas de 50% de OF̂ COOH.

Los ejemplos s ig u ien te s  ac la ran  e s te  inven to .
Los p o rcen ta jes  son ponderales.
EJgj.ú'LO 1 -  Unos 209 g de una so luc ión  c o n s titu id a  por 

160 g. (1,43 moles) de CF̂ COOH prácticam en 
te  puro y anhidro, y 49 g (2,72 moles) de agua se carga­
ron  en un re a c to r  p ro v is to  de un ag itad o r, una en trada 
p ara  l a  in troducción  de CF^COCl gaseoso, y una s a lid a  
de gas conectada en se r ie  con un sumidero de h ie lo  seco 
y un lavador de agua. La so luc ión  en e l  reactor te n ía  una 
concentración  de CF̂ COOH, del 77% aproximadamente. Du­
ran te  un periodo de dos horas, se cargaron en e l  reac­
to r  a un ritm o prácticam ente constan te , 106 g (0 ,8  mol) 
de OF^COCl gaseoso, prácticam ente puro . La h id r ó l is i s  se 
in ic ió  inmediatamente a l in tro d u c irse  e l  OF^COOl, y l a  
reacc ió n  fuá moderadamente exotérm ica. Durante toda l a  
operación, l a  tem peratura en e l re a c to r  se conservó a l­
rededor de 24-4130 por medio de un baño de agua i r í a  en 
e l  que e l  re a c to r  es tab a  parcialm ente sumergido. La evo­
lu c ió n  de can tidades ap rec iab les  de HC1 empezó después 
de haberse añadido aproximadamente l a  m itad del OFgCOOl. 
Al term inar l a  in tro d ucció n  de e s te  cuerpo, e l  liq u id o  
del re a c to r  se sometió a l r e f lu jo  durante unos 30 minu-
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to s  para f a c i l i t a r  l a  elim inación  del HC1 ocluido. El 
HC1 desprendido pasaba a tra v é s  del sumidero de h ie lo  
y se captaba en e l lavador de agua. Durante l a  in troduc­
ción  del CFjCOCl, algo de CF̂ COOH s a l ía  del re ac to r  
a rra s trad o  por e l  HC1 gaseoso y se condensaba fu e ra  del 
gas en e l  sumidero de h ie lo  seco en e l  que se recupera­
ron  alrededor de 15 g de CF̂ COOH, que se combinó con e l 
líq u id o  del re a c to r  para  formar un t o t a l  de unos 276 g 
de m ate ria l que, sobre l a  base del to t a l  de Ĥ O cargada 
y del agua consumida por e l  CF^COCl, contenía alrededor 
del 88% de CF̂ COOH y alrededor de 12% de agua. El l íq u i ­
do d e l re a c to r  se d e s ti ló  usando un se rp en tín  de v id r io  
de 68,5 cm h e lic o id a l, con revestim ien to  en vacio  de l a  
columna de unos, 12,5 mm. de diám etro in te rn o . La d e s t i ­
la c ió n  se reguló para r e t i r a r  un producto de cabeza de 
punto de e b u llic ió n  71-72^0. Se recuperaron unos 91 g 
(0,80 mol) de un liq u id o  blanco de agua, como producto 
de cabeza que por e l punto de e b u llic ió n  conocido, ló s  
a n á l is is  in f ra r ro jo s  y de "fragtóm etro" de vapor y equi­
va len te  neutro , se id e n t if ic ó  como ácido t r i  f lú o r  oacé ti­
co de 97% aproximadamente. El CF̂ COOH de la s  oclas del 
alambique, ascendieron a unos 185 g de líq u id o  que, e l 
a n á l is is  demostró que contenían alrededor de 18,3% de 
HpO ( t i tu la c ió n  K arl Fischer) y 0,12% de cloro  (método 
tu rb id im é trico  normal), y e l re s to  OF̂ COOH. Los 91 g 
recuperados de condensado de 71-72^0 de punto de e b u lli­
ción  rep resen taro n  un rendim iento del 89% aproximadamen­
te  sobre l a  base del CF^COCl, in tro d u c id o s . El producto 
se comprobó que te n ía  un equivalente neutro de alrededor 
de 118 (en te o r ía  114) que corresponde a l  97% de ácido30.
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tr if lu o ro a c á tic o ^  e l contenido de 
0,17% ( t i tu la c ió n  n a r l  Fisoher) y contenido de c lo ro  
(tu rb id im átrico ) in f e r io r  a 0,001%. n i e q u il ib r io  pon­
d era l del ensayo fuá e l  s ig u ie n te :

Carga ' Recuperación
-g i. moles __&. moles

UFjCOOH 160 1.43 HC1 28.0 0.77
H „0 49 2.72 P roducto CF,COOH3 91-.0 0.802 de cabeza
CF^COOl 106 0.30  Residuo CF^COOH 152 1.33

H^O 33 1.82

] trt 
!

304

Se lo g raro n  243 g de ácido t r i f lu o ro a c á t ic o , de 
una producción te ó r ic a  de 251 g.
EJEEPLO 2 -  Unos 153 g de so lu c ión  co n s titu id a  por 144 

g ( 1,?6 moles) de CF̂ C'OOH anhidro, p rá c t i ­
camente puros y 9 g (0,50 mol) de agua (so lu c ió n  de CF  ̂

10. COOH del 94%, se in tro d u je ro n  en e l re a c to r  del Ejemplo
1. Durante un período de 1,3 horas se cargaron en e l  
re a c to r , a ritm o prácticam ente constan te , 54 g (0,41 mol) 
de CFjCOCl gaseoso, prácticam ente puro . La h id ró l is is  
y e l  desprendim iento de HC1 se in ic ia ro n  inmediatamente 

15. a l in tro d u c ir  e l  OF^COOl. Durante toda l a  operación, l a
tem peratura en e l re a c to r  se o.onservó a unos 2-3-35-0 por 
medio de un baño de agua., como en  e l Ejemplo 1. Durante 
l a  in tro d ucc ió n  de OF^COCl, especialm ente hac ia  e l  f i ­
n a l del ensayo se r e t i r a r o n  del re a c to r  algo de ÜF̂ OOOH 
y algo de OF^COOl, s in  reacc io n ar, a rra s trad o s  por e l 

HC1 gaseoso. Todo o l HUI desprendido fuá captado por e l
20
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3
agua del lavador. En e l  re a c to r  se obtuvieron 182 g de 
-producto b ru to  que contenía alrededor de 2)1% de agua 
( t i tu la c ió n  Mari F isc h e r) , 0,05% de cloro  (turbidi'm é- 
t r ic o )  y 94% de CFjCOOH (equ ivalen te  n eu tro ).  La t i t u l a  
ción  del HC1 del líq u id o  del lavador de agua, acusó l a  
recuperación  de 0,24 mol, con respecto  a 0,41 m o l,'te ó ­
r ic a .  E l aumento de peso del m ate ria l del re a c to r  y l a  
recuperación  de HC1 en e l  lavador de agua, demuestran 
que son considerablemente superio res a l a  reacc ión  del 
$0% cuando e l  contenido de agua de 1 p o lu c ió n  acuosa de 
UFjCOOH es del 6% y menos, y que e l  CF^COCl reacciona 
con e l  agua aún cuando e l contenido de é s ta  en l a  so lu ­
ción sea ta n  reducido como de 2-3%*

N O T A
D esc rita  suficientem ente l a  n a tu ra leza  del inven­

to ,  a s í como l a  manera de re a l iz a r lo  en l a  p rá c tic a , de­
be hacerse constar que la s  d isposic iones anteriorm ente 
in d icadas,so n  su scep tib les  de m odificaciones de d e ta l le ,  
en cuanto no a l te re n  su p r in c ip io  fundamental. También 
se hace constar que e l  invento  se re f ie re  a una S o lic i­
tud  de P aten te  p resentada en Norteamérica, con fecha 30 
de ju l io  de 1963, ns 298.597, acogiéndose por lo  tan to  
a lo s  benefic io s que conceden lo s  Convenios In te rn ac io ­
nales en v ig o r, siendo lo  que constituye l a  esencia  del 
re fe r id o  invento , y por lo  que se s o l i c i t a  P a ten te  de 
Invención por 20 años en España, sobre; "PROCEDIMIENTO 
PARA LA OBTENCION DE ACIDO TRIFLUOROACETICO PRACTICAMEN­
TE ANHIDRO"; caracterizándose por lo  s ig u ien te :

1a.-"Procedim iento para  l a  obtención de ácido 
tr if lu o ro a c é tio o  prácticam ente anhidro", ca rac terizado
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? 2 ^  2̂por (1) h id ro liz á rse  c lo ru ro  de t r i f lu o r o a c e t i lo ,  ana­

diándolo a un medio líq u id o  de reacc ió n  co n stitu id o  
por agua o un sistem a de ácido tr if lu o ro a c á tic o /a g u a  
que in ic ia lm en te  contiene., por lo  menos, 10% y con p re­
fe re n c ia  50% como mínimo en peso de agua, y opcional­
mente d iluyen tes in e r te s  a una tem peratura de 20SC a 
60SC; l a  ad ic ió n  e h id r ó l is i s  de c lo ru ro  de t r i f lu o r o -  
a c e t i lo ,  se continúa h a s ta  que e l  sistem a ácido t r i ­
f lu o ro acá tico /ag u a  en  l a  masa de reacc ió n  re s u lta n te , 
contiene de 85 a 95% en  peso de ácido t r i f lu o ro a c á t ic o ;  
y (2) d e s t i la r s e  l a  masa de reacc ió n  de l a  e tapa (1 ), 
p ara  formar un d e s tila d o  de ácido t r i f lu o ro a c á t ic o  p rác 
ticam ente anhidro, que h ie rv a  a 7290, a l a  p re s ió n  a t -  
m osfárica y un residuo  de d e s ti la c ió n  que contenga un 
sistem a ácido tr if lu o ro a c á tic o /a g u a , con por lo  menos 
e l  82% en peso de ácido tr i f lu o ro a c á t ic o .

2- Procedim iento según re iv in d ic ac ió n  1, carac­
te r iz a d o  por re a liz a rs e  l a  h id r ó l i s i s  de 206 a 453C,

Procedim iento según re iv in d ic ac ió n  1 o 2) 
ca rac te rizad o  porque l a  masa de reacción  de l a  e tapa 
(1) se c a lie n ta  sometida a r e f lu jo  para  favorecer l a  
el-iminaciÓn de c lo ru ro  de hidrógeno de l a  misma. .

46.-Procedimfs Unción de ácido
tr i f lu o ro a c á t ic o , práo  
da sustancialm ente dése

E s ta  memoria const 
na por una so la  cara .

Madrid
ALLIED CHEmICl

4 t a l  y como que- 
ente memoria, 

e s c r i ta s  a máqui-

(30!V -ÍES O  Y MODE!
P. H
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