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Esta invencién se relaciona con un

procedimiento de purificacibh y més particular-
mente con un procedimiento de purificacidn de
2,2,2~trifluoro-l-cloro~-l-bromoetano, al que en

adelante se haré referencia por halotano.
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El halotano es un valioso anesté-

L4 ¢ @

sico inhalsble empleado para la produccién de snas-
tesia en el hombre y los animales. Sin embargo, s@f‘

gln sea la manera de fabricacibén del halotano, &std

e

puede contener pequefias cantidades de ciertas im- .
0o e
purezas, siendo un objeto de la presente invencién’

-
a4 te
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eliminar tales impurezas.

L3 LR

De acuerdo con la presente invencidn:-*

. '3 .
proporcionamos un procedimiento de purificacidén de* °*

«*
*® . ®

halotano impuro que contenga como impureza por lo °
menos un compuesto de férmula CF3.Cx=OY;CE3, en

la que X representa hidrégeno, bromo o cloro e Y
representa bromo o cloro y/o por lo menos un com-
puesto de férmula CF,=CC1lZ, en la que Z es hidrégeno,
bromo, cloro o fluor, cuyo procedimiento comprenﬁe
el Intimo contacto de dicho halotano impuro en

fase liquida con un permangenato metédlico, y la
recuperacién del halotano purificado.

Se comprenderd que cualquier compues-—
to de la férmula anteriormente indicada CF3.CX:CY;CF3
puede encontrarse presente como impureza en forma
de un cis-isbémero o un trans-isbémero o unse mezcla

de ellos.

El tratamiento con permanganato pue~
de efectuarse empleando disolventes acuosos o
no acuosos, particularmente disolventes orgénicos
( por ejemplo acetona) o mezclas de tales disol-
ventes, que no sean apreciablemente atacados.
por el permanganato. El uso de disolventes orgéni-

cos puede incrementar el grado de ataque sobre las
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plicar el subsiguiente aislamiento del halotano

purificado, de manera que es generalmente prefe-

L ]
L N 4

rible usar el permanganato en forma de una solu-

L]
*
.

cién acuosa. .
oo:bo

Las proporciones relativas de halota~"

.
« e boo

no y solucién acuosa pueden variarse considetrable-

mente y las proporciones 6ptimas en cualesquiere '

...
.

®e
.
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circunstancias particulares dependefan de factorey',

- . ¢
]

tales como la minuciosidad del mezclado, las par-=
ticulares impurezas presentes y las cantidades
de éstas que hayan de separarse, asl como la tem-
peraturas del tratamiento. Unas proporciones ade-
cuadas son del orden de 1:5 a 5:1 en volfmen, aun-
que pueden emplearse proporciones situadas fuera
de estos niveles, si se desea. Ordinariamente resul-
tan sdecuadas y convenientes unas proporciones de
1:1 aproximadamente, es decir unos volGmenes apro-
ximadamente iguales de halotano y solucién acuo-
Sa.e

Fl permanganato puede ser en par-
ticular un permanganato alcalino o alcalino-térreo
y la solucibn del permanganato puede ser 4cida,
neutra o alcalina, De estas Gltimas, es preferible
ung solucién neutra o alcalina, Si la soluciébn
ha de ser alcalina, esta puede conseguirse del
modo més conveniente mediante adicién de un hidré-
xido alcalino, aunque pueden emplearse otras bases
sl se deseaj por ejemplo hidréxidos alcalino-té-

rreos o amoniaco. Si la solucién he de ser &cida,
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esta puede conseguirse convenientemente mediante . -

adicibn de 4cido sulfbrico, por ejemplo. 30 i a0y

acuosa de hidréxido sbdico o hidréxido potésico, .
00\‘

sl bien pueden emplearse concentraciones superio-

res a ésta, si se desea. Sin embargo, son preferible,

proporciones inferiores més bien que superiores al .’
*

10% en peso de hidréxido sédico o hidréxido potééiqé{

siendo particularmente preferido emplear concentra*’

ciones de hasta un 2%en peso de tales hidréxidos, por
ejemplo del 0,1 al 2% en peso de hidréxido sédico,
en fase acuosa, |

Los permanganatos sbédico y potésico son

permanganatos metédlicos particularmente Gtiles a

emplear en el procedimiento de la invencién. Pueden
obtenerse resultados fitiles con varias concentracio-
nes de permangnato en fase acuosa. Por ejemplo, se
obtienen buenos resultados cuando se emplea una so-
lucién sustancialmente saturada de permanganato po-
tédsico en fase acuosa,‘es decir 60 gramos por litro
de permanganato potédsico, aproximadamente, a tem-

peratura ambiente.

Preferiblemente, el halotano impuro
se agita vigorosamente con la solucibn acuosa del
permanganato. Asi, en un método adecuasdo, el halo-
tano impuro se agita vigorosamente con una solucién
acuosa del permangmato a una ;émperatura gque varie
entre 02C y el punto de ebullicién de la mezcla, por

ejemplo a temperatura ambiente, se interrumpe la
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agitacidfi y se deja separar la mezcla en dos é%é%zk
4

distintas, destiléndose fraccionalmente la capa

inferior de halotano. R

s 00

El procedimiento puede llevarse a cabo

¢ ®

de manera intermitente o continua. El presente pro-,
‘0%0
cedimiento puede emplearse también conjuntamente ¢

L]
Seded

con otro procedimiento de purificacién, por ejemplo _,
Sagt

los basados en la destilacién fraccional, que pue- .,

«*

*e *

de llevarse a cebo antes o después del presente prore.,

cedimiento.

El siguiente ejemplo ilustra la inven-

cién, pero sin limitarla, Todas las partes son en

peso.

EJEMPLO

_=====

La siguiente tabla ilustra la elimina-
¢cibn de varias impurezas del halétano bajo una se-
rie de condiciones en las que aquel fué vigorosa-
mente agitado con una solucién acuosa de permanganato.
Algunas de las impurezas se afiadieron deliberada-
mente y a veces en cantidades grandes, a fin de ilus-—
trar la eficacia del procedimiento. E1l halotano pu-
rificado fué asnalizado por cromatograffa gaseosa/li-

quida. Las impurezas fueron :
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2-cloro-1,1,1,4,4,4-hexafluor-butenoc-2,

2-cloro-1,1,1,4,4,4-hexafluor~buteno-2. (cis).

2-bromo-l,1,1,4,4,4-hexafluor-buteno~-2. (trans).""*

L4

$
ee,

P

» 89

2,3-dicloro-1,1,1ly4,4,4~hexafluor-buteno-2. (cis).

2,3-dicloro-1,1,1,4,4,4-hexafluor-butenoc-2, (tranéi.

1-cloro-l-bromo-2,2-difluor-etileno.

1-cloro-2,2-difluor-etileno.
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EATOTANO SOLUCION DE PERMANGANATO R . Total Ge im
. ot | Temperatura Tiempo purszas res
Impurezas | Fermanganato Partes de |—. Aditivo u o, horas. tantes, ppm.
Partes presentes Catidn Partes agua Lonpuesto pares . m
i 100 50 p.p.d. © Ta 5 50 Ningumo | Ninzuno P ) <5
TS YT N TS LETsH 15 6] 5 <5
35 DeD.M. A " Y 2 P
3{ 150 |30 p.pm.c | % 3 100 B0y | 2 48 3 <5
60 p.p.m. A T
4| 200 95 p.pem. © | K 3 100 Tty 23 2.5 <P
50 p.p.m. 4 Ba 4 100 Ba(OH) mm 2.5 5
51 200 95 DeDelle C - o . <
i 60 p.p.m. A = -
6| 100 95 p.p.m. C K 5 108 Kod 50 1 <5
: 110 p.p.m. A i
100 p.pem. A
8| 200 www wmm m Ba 3 ;o 54 WaOH 1 21 8 <5
, 1506 p.p.m. E
100 p.p.m. A
g{ 200 170 p.p.m. C Ne. 4 108 NaOH 2 21 7 <5
210 p.poms D
150 p.p.m. E
120 p.p.me A .
i 5 130 pop.m. € e X
10} 589000 220 p.p.ms D < 14000 300000 NaOH 4000 27 5.5 <10
110 p.p.m. E
TI]T 200 75 D.p.m. G X 7 100 RET 5 — 075 =5
12 100 65 p.p.m. F X 1.5 27 NaCH 0.5 ‘NH 0,75 P
7O DeD.De Nw.
375 p.Pela C
13| 100 | 725 w.?a. D Ne 10 100 NaoH 2 50 5 <5
620 p.p.m. B :
25 p.pems P
205 DpeDelie &
14| 589000 | 428 D | & |12315 | 300000 YO | 4870 22 2 <5
75 pepP.m. T H
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del invento, asi como la manera de realizarlo en 1lg’,

préctica, debe hacerse constar que las disposicioneg

N
anteriormente indicadas son susceptibles de modifigd,,

S

ciones de detalle en cuanto no alteren su principio .

»

fundamental. También se hace constar que el invente ! °,

»
*oat
“ e,

se refiere a una Solicitud de Patente, presentada . _°

*e o

en Gran Bretafia, con el nlmero: 55/65, de fecha, 1’

>,
IR
v

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 soliecita Patente de
Invencién por 20 afios en Espafia, sobre : " PROCEDI-
MIENTO DE PURIFICACION DE HATLOTANO "; caracterizéndo-
8e por lo siguiente :
la.- Procedimiento de purificacidén de

halotano que confiene como impureza por lo menos un
compuesto de férmula CF3.CX=CY.CF3, en la que X re-
presenta hidrégeno, bromo o cloro e Y representa bro-
mo o cloro, y/o por lo menos un compuesto de férmula
5>=CClZ, en la que Z es hiarégeno, bromo, cloro o
fluor, caracterizado porgue comprende el contacto
Intimo del cifado halotano impuro en fase liquida
con un permanganato metédlico y la recuperacién del
halofano purificado.

22,- Procedimiento, segln la reivin-
dicacién 12, en el que se emplea una solucién acuosa

del permanganato metélico.
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38,- Procedimiento, segfn la reivin-

dicacibn 28, en el que la soluciébdn es neuﬁg

alcalina., ey

-

]
dicacibén 32, en el que se encuentra presente en la’s,

L]
fase acuosa hasta un 10% en peso de hidréxido sédi?&
co o potdsico. sy e

58,~ Procedimiento, segln la reivin— ;}
L

dicacién 48, en el que se encuentra presente en 13 . %

e ®

fase acuosa hasta un 2% en peso de hidréxido sédifo’

LI

o potésico.

6&,- Procedimiento, segln cualquiera
de las anteriores reivindicaciones en el que se en=-
plea permanganato sbédico o potédsico como permangena-
to metdlico.

79.— Procedimiento, segln la reivin-
dicacién 62, en el que se emplea en la fase acuosa
ung solucién sustancialmente saturaddpe permanga-
nato potésico.

88.,- Procedimiento, segfin cualquiera
de las anteriores reivindicaciones en el que el pro-
ceso de purificacién se efectfia a temperatura am-
biente.

9¢.- Procedimiento, segiin cualquiera
de las anteriores reivindicaciones 28 g 82, en‘el que
las proporciones relativas entre halotano y solucién
acuosa de permanganato son del orden de 1:5 a 5:1
en voltmen,

108.~ Procedimiento, segfn cualquiere

de las anteriores reivindicaciones 12 a 92, que com-
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prende la wigorosa agitacién del halotano impuro———==
v ¢

s . - & »
con una solucién alcalina acuosa de permanganato z.8na
a®e

temperatura que oscila entre 02C y el punto de ebithe oo
1licién de 1la mezcla, por ejemplo a temperatura am-.-;:*’
biente, la interrupcién de la agitacibén y la sepa~ °:
racién esponténea de la mezcla en dos capas distins

tas, y la destilacién fraccional de la capa de ha- °

*
L B

lotano inferior. " el
. , _..‘ hd 1‘
1ll8.- " Procedimiento de purificacién -de*

o,

halotano"; tal y como queda sustancialmente Idesox:i:tat

P

en la presente Memoria.

Esta-liemoria consta de diez hojas, es-

critas a méqud

& 'CHEMICAL INDUSTRIES
LIMITED.,

. o & 3 ODB

o R e o larneitusz fwlz
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