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5.

Esta invención se relaciona con un 

procedimiento de purificacióh y más particular­
mente con un procedimiento de purificación de 
2,2,2-trifluoro-l-cloro-l-bromoetano, al que en 
adelante se hará referencia por halotano.
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El halotano es un valioso anasté- ^

4 * *sico inhaláble empleado para la producción de ana^-e  ̂#  ̂ #
tesia en el hombre y los animales. Sin embargo, se"*
gún sea la manera de fabricación del halotano, óstó

*. .puede contener pequeñas cantidades de ciertas im-
.....

purezas, siendo un objeto de la presente invención* 
eliminar tales impurezas.

De acuerdo con la presente invención*,"*
* + *proporcionamos un procedimiento de purificación de* *
.  .

halotano impuro que contenga como impureza por la* 
menos un compuesto de fórmula CF^.CX=CY.CF^, en 
la que X representa hidrógeno, bromo o cloro e Y 
representa bromo o cloro y/o por lo menos un com­
puesto de fórmula CFg^ClZ, en la que Z es hidrógeno, 
bromo, cloro o flúor, cuyo procedimiento comprende 
el íntimo contacto de dicho halotano impuro en 
fase líquida con un permanganato metálico, y la 
recuperación del halotano purificado.

Se comprenderá que cualquier compues­
to de la fórmula anteriormente indicada CF^.CX=CY.CF^ 
puede encontrarse presente como impureza en forma 
de un cis-isómero o un trans-isómero o una mezcla 
de ellos.

El tratamiento con permanganato pue­
de efectuarse empleando disolventes acuosos o 
no acuosos, particularmente disolventes orgánicos 
( por ejemplo acetona) o mezclas de tales disol­
ventes, que no sean apreciablemente atacados 
por el permanganato. El uso de disolventes orgáni­
cos puede incrementar el grado de ataque sobre las
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impurezas en el halotano, pero también puede com-

* $ * *plicar el subsiguiente aislamiento del halotano
* *+

purificado, de manera que es generalmente prefe- *.* 
rible usar el permanganato én forma de una solu- 
ci&n acuosa.

* #

Las proporciones relativas de halota-*
no y solución acuosa pueden variarse considerable- ^

* * *

mente y las proporciones óptimas en cualesquiera J/J*
circunstancias particulares dependerán de factores*.

*  * *

tales como la minuciosidad del mezclado, las par-* 
ticulares impurezas presentes y las cantidades 
de éstas que hayan de separarse, asi como la tem­
peraturas del tratamiento. Unas proporciones ade­
cuadas son del orden de 1:5 a 5:1 en volómen, aun­
que pueden emplearse proporciones situadas fuera 
de estos niveles, si se desea. Ordinariamente resul­
tan adecuadas y convenientes unas proporciones de 
1:1 aproximadamente, es decir unos volúmenes apro­
ximadamente iguales de halotano y solución acuo­
sa.

El permanganato puede ser en par­
ticular un permanganato alcalino o alcalino-térreo 
y la solución del permanganato puede ser ácida, 
neutra o alcalina, De estas últimas, es preferible 
una solución neutra o alcalina. Si la solución 
ha de ser alcalina, esta puede conseguirse del 
modo más conveniente mediante adición de un hidró- 
xido alcalino, aunque pueden emplearse otras bases 
si se desea? por ejemplo hidróxidos alcalino-té- 
rreos o amoniaco. Si la solución ha de ser ácida,30
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esta puede conseguirse convenientemente mediante .* 4
adición de ácido sulfúrico, por ejemplo.

Pueden obtenerse resultados útiles 
cuando se emplea &asta un 10% en peso en la f a s e ^
acuosa de hidróxido sódico o hidróxido potásico,

*  *

si bien pueden emplearse concentraciones superio­
res a ésta, si se desea. Sin embargo, son preferible.¿ + +
proporciones inferiores más bien que superiores alJ/J*
10% en peso de hidróxido sódico o hidróxido potáéibb^*

* % *

siendo particularmente preferido emplear concentrad* 
ciones de hasta un 2%en peso de tales hidróxidos, por
ejemplo del 0,1 al 2% en peso de hidróxido sódico, 

en fase acuosa.
Los permanganatos sódico y potásico son

permanganatos metálicos particularmente útiles a 
emplear en el procedimiento de la invención. Pueden
obtenerse resultados útiles con varias concentracio­
nes de permangnato en fase acuosa. Por ejemplo, se 
obtienen buenos resultados cuando se emplea una so­
lución sustancialmente saturada de permanganato po­
tásico en fase acuosa, es decir 60 gramos por litro 
de permanganato potásico, aproximadamente, a tem­
peratura ambiente.

Preferiblemente, el halotano impuro 
se agita vigorosamente con la solución acuosa del 
permanganato. Asi, en un método adecuado, el halo­
tano impuro se agita vigorosamente con una solución 
acuosa del permanganato a una temperatura que varíe 
entre 08C y el punto de ebullición de la mezcla, por 
ejemplo a temperatura ambiente, se interrumpe la30
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agitacióA y se deja separar la mezcla en dos 
distintas, destilándose fraccionalmente la capa

inferior de halotano.
El procedimiento puede llevarse a cabo

.

de manera intermitente o continua. El presente pro­
cedimiento puede emplearse también conjuntamente ** + + + 1
con otro procedimiento de purificación, por ejemplo .. 
los basados en la destilación fraccional, que pue—* . *
de llevarse a cabo antes o después del presente prQt-.. 
cedimiento.

El siguiente ejemplo ilustra la inven­
ción, pero sin limitarla, Todas las partes son en 
peso.

4 *

EHEMPLO

La siguiente tabla ilustra la elimina­
ción de varias impurezas del halotano bajo una se­
rie de condiciones en las que aquel fué vigorosa­
mente agitado con una solución acuosa de permanganato. 
Algunas de las impurezas se añadieron deliberada­
mente y a veces en cantidades grandes, a fin de ilus­
trar la eficacia del procedimiento. El halotano pu­
rificado fué analizado por cromatografía gaseosa/li- 
quida. Las impurezas fueron :



A. 2-cloro-l,l,l,4,4,4-hexafluor-buteno-2. (trans).
B. 2-cloro-l,l,l,4,4,4-hexafluor-buteno-2. (cis).
C. 2-bromo-l,l,l,4,4,4-hexafluor-buteno-2. (trans)
D. 2,3-dicloro-l,l,ly4,4,4-hexafluor-buteno-2. (cis?.^

*. .E. 2,3-dicloro-l,l,l,4,4,4-hexafluor-buteno-2. (trans}.
F. l-cloro-l-bromo-2,2-difluor-etileno.
G. l-cloro-2,2-difluor-etileno.
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" O T A  J ̂
Descrita suficientemente la naturálezp**

del invento, asi como la manera de realizarlo en 1^* 
práctica, debe hacerse constar que las disposiciones 
anteriormente indicadas son susceptibles de modifiqjg, 
cienes de detalle en cuanto nó alteren su principio^
fundamental. También se hace constar que el invento/*
se refiere a una Solicitud de Patente, presentada .*** 
en Gran Bretaña, con el número: 55/65, de fecha, 3***1'
de enero de 1.964, acogiéndose por lo tanto a los - 
beneficios que conceden los Convenios Internaciona­
les en vigor, siendo lo que constituye la esencia del 
referido invento y por lo que se solicita Patente de 
Invención por 20 años en España, sobre : " PROCEDI­
MIENTO DE PURIFICACION DE HAL0TAN0 caracterizándo­
se por lo siguiente :

1§.- Procedimiento de purificación de 
halotano que contiene como impureza por lo menos un 
compuesto de fórmula CF^.CX=CY.CF^, en la que X re­
presenta hidrógeno, bromo o cloro e Y representa bro­
mo o cloro, y/o por lo menos un compuesto de fórmula 
CF2=CC1Z, en la que Z es hidrógeno, bromo, cloro o 
flúor, caracterizado porque comprende el contacto 
intimo del citado halotano impuro en fase liquida 
con un permanganato metálico y la recuperación del 
halotano purificado.

23.- Procedimiento, según la reivin­
dicación 13, en el que se emplea una solución acuosa 
del permanganato metálico.
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33.- Procedimiento, según la reivin­

dicación 2§, en el que la solución es ne 
alcalina.

43.- Procedimiento, según la reivin-'*^''*
t *dicaci&n 33, en el que se encuentra presente en la**,̂  

fase acuosa hasta un 10% en peso de hidróxido sódi^*
co o potásico. n ' A

53.- Procedimiento, según la reivin-í * t
* *****dicación 43, en el que se encuentra presente en l a ... -

*  *  +

fase acuosa hasta un 2% en peso de hidróxido sódiSa^% 1
o potásico.

63.- Procedimiento, según cualquiera 
de las anteriores reivindicaciones en el que se em­
plea permanganato sódico o potásico como permangana- 
to metálico.

73.- Procedimiento, según la reivin­
dicación 63, en el que se emplea en la fase acuosa 
una solución sustancialmente saturádsele permanga­
nato potásico.

83.- Procedimiento, según cualquiera 
de las anteriores reivindicaciones en el que el pro­
ceso de purificación se efectúa a temperatura am­
biente.

93.- Procedimiento, según cualquiera 
de las anteriores reivindicaciones 23 a 83, en el que 
las proporciones relativas entre halotano y solución 
acuosa de permanganato son del orden de 1:5 a 5:1 
en volúmen.

103.- Procedimiento, según cualquiera 
de las anteriores reivindicaciones 13 a 93, que com-
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prende la vigorosa agitación del halotano impuro^
con una solución alcalina acuosa de permanganato a^URa

**?
temperatura que oscila entre 0&C y el punto de ebú^.** 
Ilición de la mezcla, por ejemplo a temperatura am-'- 
biente, la interrupción de la agitación y la sepa­
ración espontánea de la mezcla en dos capas distin-^
tas, y la destilación fraccional de la capa de ha-

.  *
lotano inferior. -***

' * f *lis.- " Procedimiento de purificación^de'
* f - *halotano"; tal y como queda sustancialmente descrito 

en la presente Memoria.
Esta-Memoria consta de diez hojas, es­

critas a máquj porcuna sola c%&a.

30 o<c
PERIABPCHEMICAL INDUSTRIES 

LIMITED.
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