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DESCRIPCION
Método para producir olefinas fluoradas
Antecedentes de la invencién
(1) Campo de la invencion:
Esta invencion se refiere a métodos novedosos para preparar 2,3,3,3-tetrafluoro-1-propeno (HFO-1234yf).
(2) Descripcion de la técnica relacionada:

Los hidrofluorocarbonos (HFC), en particular los hidrofluoroalquenos tales como tetrafluoropropanos (incluyendo,
particularmente, 2,3,3,3-tetrafluoro-1-propeno (HFO-1234yf) se han divulgado como refrigerantes eficaces, extintores
de incendios, medios de transferencia de calor, gases inertes, agentes espumantes, agentes de soplado, dieléctricos
gaseosos, vehiculos esterilizantes, medios de polimerizacion, liquidos de eliminacion de particulados, liquidos de
vehiculo, agentes abrasivos tamponantes, agentes de secado por desplazamiento y liquidos de trabajo del ciclo de
potencia. A diferencia de los clorofluorocarbonos (CFC) y los hidroclorofluorocarbonos (HCFC), ambos cuales dafian
potencialmente la capa de ozono de la tierra, los HFC no contienen cloro y, por tanto, no representan una amenaza
para la capa de ozono.

Se conocen varios métodos de preparacion de hidrofluoroalquenos. Por ejemplo, la patente de Estados Unidos
n.° 4.900.874 (Ihara et al.) describe un método de preparacion de olefinas que contienen flior poniendo en contacto
gas de hidrégeno con alcohole fluorados. Aunque esto parece ser un proceso de rendimiento relativamente elevado,
para la producciéon a escala comercial, la manipulacion del gas hidrogeno a altas temperaturas genera dificiles
cuestiones relacionadas con la seguridad. Ademas, el coste de produccion del gas hidrégeno, tal como construir una
planta de hidrogeno en el sitio, puede ser en muchas situaciones prohibitivo.

La patente '874 también describe en los antecedentes un proceso para producir olefinas fluoradas por un proceso
que incluye hacer reaccionar un alcano fluorado con zinc, de la siguiente manera:

RfCF2CH2CI + Zn — RfCF = CH2 + ZnCIF
Sin embargo, esta reaccion se identifica con diversas desventajas incluyendo (1) que tiene una baja tasa de reaccion
basada en el uso de un cloruro, (2) la necesidad de desechar el disolvente organico tipicamente usado en dichas
reacciones, y (3) el problema de tener que desechar el subproducto de haluro de zinc.

El documento WO 2007/079431 describe un método de preparacion de HFO-1234yf.

La patente Estados Unidos n.° 2.931.840 (Marquis) describe un método de preparacion de olefinas que contienen
fldor por pirdlisis de cloruro de metilo y tetrafluoroetileno o clorodifluorometano. Este proceso es un proceso de
rendimiento relativamente bajo y un porcentaje muy alto del material de partida organico se convierte en este
proceso en subproductos indeseados y/o no importantes, incluyendo una cantidad considerable de negro de carbon.
El negro de carbén no es simplemente indeseado, tiende a desactivar el catalizador usado en el proceso.

Se ha descrito la preparacion de R-1234yf a partir de trifluoroacetilacetona y tetrafluoruro de azufre. Véase, Banks,
et al., Journal of Fluorine Chemistry, Vol. 82, Iss. 2, pag. 171-174 (1997). Ademas, la patente de Estados Unidos
n.° 5.162.594 (Krespan) divulga un proceso donde se hace reaccionar tetrafluoroetileno con otro etileno fluorado en
la fase liquida para producir un producto de polifluoroolefina.

A pesar de los contenidos anteriores, los solicitantes aprecian una necesidad continuada de métodos de preparacion
eficaz de HFO-1234yf.

Sumario de la invencién

Los solicitantes han descubierto un método para producir HFO-1234yf, que comprende convertir al menos un
compuesto de férmula (1):
CF3CX'=CH; (1)
en al menos un compuesto de férmula (I1)
CF3CF=CH (II)
donde X' es Cl, Br o I, como se define por la reivindicacion 1. En ciertas realizaciones preferidas, X' es Cl.

En un amplio aspecto, se contempla que puede usarse una amplia diversidad de condiciones de reaccion para la
etapa de conversion. Por ejemplo, se contempla que la etapa de conversion puede comprender, en ciertas
realizaciones, una reaccion en fase gaseosa, con o sin catalizador, una reaccién en fase liquida, con o sin
catalizador, y combinaciones de estas dos. Sin embargo, los solicitantes han descubierto que pueden obtenerse
resultados excepcionales de acuerdo con ciertas realizaciones en que la etapa de conversién comprende al menos
una primera etapa de reaccidén seguida por una segunda etapa de reaccidon para conseguir niveles globales
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relativamente elevados de conversién del compuesto de formula (1) y selectividad global relativamente elevada para
el compuesto de férmula (11).

Descripcion detallada de realizaciones preferidas

Un aspecto beneficioso de la presente invencion es que posibilita la produccion de HFO-1234yf a partir de
materiales de partida relativamente atractivos, y en realizaciones preferidas, los presentes métodos son capaces de
conseguir niveles muy deseables de conversion de los materiales de partida proporcionando al mismo tiempo altos
niveles de selectividad para los productos deseados. El 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HFCO-1233xf) es, en muchas
realizaciones, un material de partida ventajoso porque es relativamente econdmico, es relativamente facil de
manipular y generalmente esta facilmente disponible en cantidades comerciales o puede producirse facilmente a
partir de otros materiales facilmente disponibles. Por ejemplo, el 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno puede formarse por la
adicion de cloro al carbono no terminal insaturado de 3,3,3-trifluoropropeno para producir CF3CHCICH.CI, que se
convierte, a su vez, en un reactivo deseado 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno.

Por tanto, en ciertas realizaciones, los presentes métodos incluyen la etapa de formar el compuesto de formula (l)

haciendo reaccionar la olefina C3 fluorada, tal como ftrifluoropropeno, con un agente de adicion de halégeno,

preferiblemente un agente de adicién de cloro, en condiciones eficaces para producir un compuesto de férmula (A)
CF3CHXCH2X" (A)

donde X' es como se describe anteriormente. En realizaciones preferidas, X es Cl y n es 0, El compuesto de férmula

(A) entonces se convierte, preferiblemente por hidrohalogenacion, en un compuesto de formula (1).

Los solicitantes han descubierto que, en ciertas realizaciones de una etapa, la conversién del compuesto de férmula
(I) y/o la selectividad para un compuesto de formula (ll) son relativamente bajas. Los solicitantes han descubierto
que, generalmente se prefiere que los presente métodos comprendan exponer el compuesto de féormula (1) a un
primer conjunto o gama de condiciones de reaccién y después de exponer el producto de reaccion, o al menos una
parte del mismo, a al menos un segundo conjunto de condiciones de reaccidon que producen un compuesto de
féormula (II). Dichas realizaciones se mencionan, a veces, en este documento por conveniencia, pero no
necesariamente a modo de limitacidon, como procesos de reaccién de muiltiples etapas. Dichas reacciones de
multiples etapas incluyen preferiblemente dos o mas mecanismos de reaccién, tal como una adicion y un
intercambio. Preferiblemente, el proceso de muiltiples etapas implica una reaccién adicional, tal como fluoracion y
similar, seguida por una reaccién de intercambio, tal como deshidrohalogenacion y similares. Las etapas individuales
de un proceso de multiples etapas pueden realizarse todas en un unico reactor - tal como un reactor de multiples
fases, o en multiples reactores que funcionan en serie, en paralelo o alguna combinacion de las dos.

En los procesos de reaccion de multiples fases de la presente invencion, el compuesto de férmula (l) se expone a
condiciones eficaces para producir, y preferiblemente a tasas relativamente elevadas de conversion y/o a tasas
elevadas de selectividad, un compuesto saturado de acuerdo con la formula (B):

CF3CYYCHs (B)
donde cada Y es independientemente F, Cl, Br o |, con la condicién de que al menos un Y sea F.

Preferiblemente, al menos una parte del producto de reaccién del primer conjunto de condiciones de reaccion se
expone entonces a condiciones eficaces para producir, y preferiblemente a tasas relativamente elevadas de
conversion y/o selectividad, un producto de reaccidon que contiene una o mas de las fluoroolefinas deseadas,
preferiblemente uno o mas compuestos de formula (Il). Una reaccion preferida por la que el compuesto de formula
(B) se convierte en un compuesto de formula (Il) se menciona a veces en este documento por conveniencia, pero no
necesariamente a modo de limitacién, como una reaccion de deshidrofluoraciéon. Los aspectos preferidos de cada
una de las etapas preferidas se describen a continuacioén, con los titulos usados como encabezados para estas
etapas usandose por conveniencia, pero no necesariamente a modo de limitacion.

1. Reaccion de conversion de multiples etapas

Como se menciona anteriormente, la presente invencién implica un proceso de conversién que comprende una
primera etapa de reaccion y al menos una segunda etapa de reaccion. Las realizaciones preferidas de la primera
etapa de reaccién comprenden una reaccion de adicion de fluor y formas preferidas de la segunda etapa de reaccion
comprenden una reaccion de deshidrohalogenacion. Cada una de estas etapas preferidas se describen en detalle a
continuacion.

A. Adicion de flaor
En realizaciones preferidas, el compuesto reactivo de férmula (1) CF3CCI=CH,. En realizaciones preferidas la primera
etapa de reacciéon produce un producto de reaccidon que comprende al menos 1,1,1,2,2-pentafluoropropano

(HFC-245cb) y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb).

En ciertas realizaciones preferidas, la tapa de adicion de flior comprende poner en contacto (preferiblemente
introduciendo en un reactor) fluoruro de hidrogeno, preferiblemente en una cantidad en exceso, e incluso mas
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preferiblemente en una cantidad que es al menos 1,5 veces la cantidad requerida para la estequiometria de la
reaccion, y el compuesto de formula (l). En realizaciones preferidas, el compuesto de férmula | comprende
CF3CC|=CH2.

En general, se prefiere una reaccién continua en fase gaseosa para la etapa de adicion de fltior. Se contempla, sin
embargo, que en ciertas realizaciones puede ser deseable que esta etapa de reaccién pueda realizarse en fase
liguida o en una combinacion de fase gaseosa y fase liquida, y se contempla que la reaccién también puede
realizarse de forma discontinua, semicontinua o una combinacién de estas.

Por tanto, se contempla que la etapa de adicion de halégeno puede realizarse usando una amplia diversidad de
parametros del proceso y condiciones del proceso en vista de los contenidos globales contenidos en este
documento. Sin embargo, se prefiere, en ciertas realizaciones, que esta reaccion de una sola etapa comprenda una
reaccion en fase gaseosa, preferiblemente en presencia de un catalizador, preferiblemente un catalizador metalico y
mucho mas preferiblemente un catalizador basado en antimonio. En realizaciones muy preferidas, el catalizador
comprende, y preferiblemente en una proporciéon de al menos aproximadamente un 30% en peso basado en el
catalizador total en el reactor, al menos un haluro de antimonio, mas preferiblemente uno o mas cloruros de
antimonio, e incluso mas preferiblemente pentacloruro de antimonio (SbCls). En ciertas realizaciones preferidas, el
catalizador comprende SbCls a un 50% en peso sobre carbono. También pueden usarse otros catalizadores. Por
ejemplo, se contempla que el catalizador puede comprender uno o mas catalizadores basados en metal de
transicion (incluyendo, por ejemplo, catalizadores de haluro de metal de transicion, tales como FeCls y TiCls) y
catalizadores basados en estafio, tales como Sn4Cl. Todos los catalizadores pueden usarse en masa y/o pueden
tener un soporte, por ejemplo, sobre carbono. Se contempla que pueden usarse muchos otros catalizadores
dependiendo de las necesidades de las realizaciones particulares. Por supuesto, pueden usarse en combinacion dos
o0 mas de cualquiera de estos catalizadores, u otros catalizadores no mencionados en esta ocasion.

Los solicitantes han descubierto que el pretratamiento del catalizador, particularmente y preferiblemente el
catalizador basado en cloruro de antimonio, es muy preferido en ciertas realizaciones preferidas. La etapa de
pretratamiento en las realizaciones preferidas comprende exponer el catalizador a al menos una molécula que
contiene haldgeno, preferiblemente al menos una molécula que contiene F y/o Cl. En realizaciones preferidas, el
catalizador se pretrata haciendo fluir un gas de pretratamiento sobre la superficie activa del catalizador,
preferiblemente a una temperatura de mas de aproximadamente 50°C y preferiblemente durante un periodo de al
menos dos horas e incluso mas preferiblemente durante un periodo de cuatro horas.

En ciertas realizaciones preferidas, el gas de pretratamiento comprende HF y/o Cl,. El pretratamiento puede adoptar
muchas formas, pero en realizaciones preferidas el pretratamiento comprende tratar el catalizador en primer lugar
con un gas que comprende, y preferiblemente que consiste esencialmente en HF, y después tratar el catalizador con
un segundo gas que comprende, y preferiblemente que consiste esencialmente en, HF y Cl,. También se prefiere
generalmente que después del pretratamiento el catalizador sea arrastrado con un gas inerte, tal como nitrégeno,
para eliminar sustancialmente el halégeno libre, y en particular el cloro libre del catalizador.

Aunqgue se contempla que puede usase una amplia diversidad de temperaturas de reaccién, dependiendo de los
factores relevantes tales como el catalizador que se estda usando y el producto de reaccion mas deseado,
generalmente se prefiere que la temperatura de reaccion para la etapa de adicion de flior sea de aproximadamente
20°C a aproximadamente 600°C, preferiblemente de aproximadamente 50°C a aproximadamente 550°C e incluso
mas preferiblemente de aproximadamente 300°C a aproximadamente 550°C.

En general, también se contempla que puede usarse una amplia diversidad de presiones de reaccién, dependiente
de nuevo de factores relevantes tales como el catalizador especifico que se esta usando y el producto de reaccion
mas deseado. La presion de reaccion puede ser, por ejemplo, superatmosférica, atmosférica, o a vacio, con una
presién de reaccion de aproximadamente O a aproximadamente 70 kPa de calibre (0 a aproximadamente 10 psig)
que es preferida en ciertas realizaciones.

B. Separacion del agente de fluoracion

El fluoruro de hidrogeno que no ha reaccionado se elimina de la corriente de reaccion antes de introducir la corriente
de reaccion en la segunda fase. Generalmente se prefiere usar una etapa de procesamiento intermedia dirigida a la
eliminacion de materiales de partida que no han reaccionado, y/u otros subproductos indeseables, de la corriente de
reaccion antes de introducir los productos de reaccion en la segunda fase de reaccion. Por ejemplo,, se contempla
que el HF que no ha reaccionado se elimine preferiblemente del producto de reaccién de la primera etapa de
reaccion antes de introducir el compuesto o compuestos deseados de formula (B) en la segunda fase de reaccion,
por ejemplo, introduciendo el producto de reacciéon en una unidad de separacion o extraccion, preferiblemente una
columna compactada que contiene un agente de depuracion, tal como NaF, KF, y/o Al,O, para separar el agente
fluoracion (preferiblemente HF) de la corriente del producto de reaccién. Preferiblemente en dichas realizaciones, la
columna de depuracién se mantiene a una temperatura de aproximadamente 50°C a aproximadamente 75°C para
obtener una alta eficacia de absorcion. Como alternativa, puede usarse una soluciéon de depuracién, tal como KOH
acuosa, preferiblemente en una concentracion de aproximadamente un 20% en peso a aproximadamente un 60% en
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peso, para depurar el agente de fluoracion (preferiblemente HF) de la corriente del producto de reacciéon de la
primera fase de reaccion.

C. Deshidrohalogenacion

Los métodos de la presente invencion comprenden poner en contacto un compuesto de formula (B) producido en la
primera fase de reaccion con un agente de deshidrohalogenacion con un compuesto de formula (l1).

En ciertas realizaciones preferidas, la presente etapa de deshidrohalogenacion se realiza en condiciones eficaces
para proporcionar una conversion promedio de compuestos de formula (Il) de al menos aproximadamente un 40%,
mas preferiblemente de al menos aproximadamente un 55% e incluso mas preferiblemente de al menos
aproximadamente un 70%. En ciertas realizaciones preferidas, la conversion es de al menos aproximadamente un
90% y mas preferiblemente de al menos aproximadamente un 100%. Ademas, en ciertas realizaciones preferidas, la
conversion del compuesto de férmula (B) para producir un compuesto de formula Il se realiza en condiciones
eficaces para proporcionar una selectividad de formula 1l de al menos aproximadamente un 25%, mas
preferiblemente de al menos aproximadamente un 40%, mas preferiblemente de al menos aproximadamente un
70% e incluso mas preferiblemente de al menos aproximadamente un 90%.

Esta etapa de reaccion puede realizarse en fase liquida o en fase gaseosa, o en una combinacion de fase gaseosa y
fase liquida, y se contempla que la reaccion puede realizarse de forma discontinua, continua o una combinacion de
estas. Sin embargo, en ciertas realizaciones altamente preferidas, la segunda fase de reaccidon se realiza
sustancialmente en fase gaseosa.

Por tanto, se contempla que la tapa de reaccion de deshidrohalogenacion puede realizarse usando una amplia
diversidad de parametros del proceso y condiciones del proceso en vista de los contenidos globales contenidos en
este documento. Sin embargo, se prefiere en ciertas realizaciones que esta etapa de reaccion comprenda una
reaccion en fase gaseosa, preferiblemente en presencia de un catalizador, preferiblemente carbono e incluso mas
preferiblemente carbono activado. Pueden usarse otros catalizadores, en solitario o junto con otro o el catalizador de
carbono activado preferido. Por ejemplo, se contempla que, también pueden usarse catalizadores basados en
antimonio (tales como Sb/Cls) y/o catalizadores basados en aluminio (tales como AlFs; y Al;Os), para ayudar en
ciertas realizaciones de la presente invencion en la segunda fase de reaccion. Se espera que puedan usarse
muchos otros catalizadores dependiendo de las necesidades de las realizaciones particulares, incluyendo, por
ejemplo, catalizadores basados en paladio, catalizadores basados en platino, catalizadores basados en rodio y
catalizadores basados en rutenio.

La reaccion de deshidrohalogenacién en fase gaseosa preferida puede realizarse, por ejemplo, introduciendo una
forma gaseosa de un compuesto de formula (B) en un recipiente de reaccion o reactor adecuado. Preferiblemente, el
recipiente esta comprendido de materiales que son resistentes a la corrosion, tal como Hastelloy, Inconel, Monel y/o
revestimientos de fluoropolimeros. Preferiblemente, el recipiente contiene catalizador, por ejemplo, un lecho fijo o
fluido de catalizador, compactado con un catalizador de deshidrohalogenacion adecuado, con un medio adecuado
para calentar la mezcla de reaccién hasta la temperatura de reaccién deseada.

Aunqgue se contempla que puede usarse una amplia diversidad de temperaturas de reaccion, dependiendo de los
factores relevantes tales como el catalizador que se estda usando y el producto de reaccion mas deseado,
generalmente se prefiere que la temperatura de reaccidon para la etapa de deshidrohalogenacion sea de
aproximadamente 100°C a aproximadamente 300°C, preferiblemente de aproximadamente 120°C a
aproximadamente 200°C e incluso mas preferiblemente de aproximadamente 140°C a aproximadamente 190°C.

En general, también se contempla que puede usarse una amplia diversidad de presiones de reaccion, dependiendo
de nuevo de los factores relevantes tales como el catalizador especifico que se esta usando y el producto de
reaccion mas deseado. La presion de reaccion puede ser, por ejemplo, superatmosférica, atmosférica o a vacio. Las
presiones de aproximadamente 0 a aproximadamente 700 kPa de -calibre (de aproximadamente 0 a
aproximadamente 100 psig) son preferidas en ciertas realizaciones.

Se contempla que en ciertas realizaciones puede usarse un gas diluyente inerte, tal como nitrégeno, en combinacion
con el compuesto de férmula (B). Cuando se usa dicho diluyente, generalmente se prefiere que el compuesto de
férmula (B) comprenda de aproximadamente un 5 a mas de un 95% en peso basado en el peso combinado del
diluyente y el compuesto o compuestos de férmula (B).

Se contempla que la cantidad de catalizador usado variara dependiendo de los parametros particulares presentes en
cada realizacion.

Se prefiere que el compuesto de férmula (B) comprenda al menos un compuesto de 1,1,1,2,2-pentafluoropropano
(HFC-245cb) y/o 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244). Los solicitantes han descubierto que en dichas
realizaciones se prefiere usar como catalizador un carbono activado. Ademas, generalmente se prefiere en dichas
realizaciones realizar al menos una parte sustancial de la reaccién a una temperatura de aproximadamente 100°C a
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aproximadamente 700°C. En ciertas realizaciones preferidas, se usa una temperatura del reactor de
aproximadamente 100 a aproximadamente 250°C, mas preferiblemente de aproximadamente 140 a
aproximadamente 190°C. En ciertas realizaciones, la temperatura del reactor se mantiene de aproximadamente
400°C a aproximadamente 600°C

Preferiblemente, la conversion global, es decir, la conversion considerando ambas fases de reaccion, del compuesto
de férmula (I) es de al menos aproximadamente un 50%, mas preferiblemente de al menos aproximadamente un
65% e incluso mas preferiblemente de al menos aproximadamente un 90%. Preferiblemente, la selectividad global
para compuestos de formula (ll) y, en particular, HFO-1234yf, es de al menos aproximadamente un 50%, mas
preferiblemente de al menos aproximadamente un 70% y mas preferiblemente de al menos aproximadamente un
75%.

Ejemplos

Se proporcionan caracteristicas adicionales de la presente invencion en los siguientes ejemplos, que no deben
interpretarse como limitantes de las reivindicaciones de ninguna manera.

Estos ejemplos ilustran la fluoracion en fase gaseosa en una primera fase y una deshidrofluoracion en fase gaseosa,
usando CF3CCI=CH; para producir CF3CF=CH, (1234yf). Se cargd un reactor de tubo de Monel de 56 cm (1,3 cm de
diametro) (22 pulgadas (diametro de 1/2 pulgadas)) con 120 cc de catalizador, como se especifica en la siguiente
tabla 1. El reactor se montd dentro de un calentador y se observo la temperatura usando termopares mantenidos en
el centro, dentro del reactor. La entrada del reactor se conecté a un precalentador, que se mantuvo a
aproximadamente 300°C por calentamiento eléctrico. Se introdujo material de alimentacion organico
(especificamente HFCO-1233xf) en el reactor desde un cilindro mantenido a aproximadamente 70°C. El agente de
adicion de fluor, concretamente HF, se mantuvo en un cilindro a una presién sustancialmente constante de 310 kPa
de calibre (45 psig) introducido en el reactor después del precalentamiento. Todas las reacciones se ejecutaron a
una presion sustancialmente constante que veria de aproximadamente 0 a 700 kPa de calibre (de 0 a
aproximadamente 100 psig). En ciertos ejemplos, se usé N2 como diluyente y se suministré al reactor desde un
cilindro después del precalentamiento. La temperatura del reactor se llevé hasta la temperatura indicada en la tabla.
El catalizador en el primer reactor se pretraté en primer lugar con 50 g/h de HF a aproximadamente 65°C durante
aproximadamente cuatro horas, y después con una combinacién de aproximadamente 50 g/h de HF y 200 cm */min
de Cl; a aproxmadamente 65°C durante aproximadamente cuatro horas. Después del pretratamiento, se
introdujeron 50 cm %/min de gas nitrégeno en el catalizador durante un periodo de aproximadamente 40 minutos para
arrastrar el cloro libre de la superficie del catalizador antes de introducir el reactivo organico. En muchas
realizaciones, se observé que las tasas de reaccion son indeseablemente bajas en ausencia de pretratamiento del
catalizador.

Las mezclas de producto que salen de la primera fase de reaccién como se describe anteriormente se pasaron a
través de una columna compactada que contenia un agente de eliminacion de HF (tal como NaF, KF, o Al;O3) para
separar el HF que no ha reaccionado de la corriente del producto de reaccion, la columna compactada se mantuvo a
una temperatura de aproximadamente 50°C a aproximadamente 75°C.

La corriente de reacmon después de la eliminacion de HF, se introdujo entonces en un segundo reactor que
contenia 120 cm® de carbono activado (preferiblemente carbono activado proporcionado por Calgon Corp.)
mantenido a una temperatura de aproximadamente 400°C a aproximadamente 600°C. Preferiblemente, el producto
de reaccién que sale de segunda fase de reaccion se tratd para eliminar los subproductos indeseados, por ejemplo,
HF o HCI. El efluente de la solucion depuradora se condens6 entonces para recoger los productos. El producto
deseado CF3CF=CH; (1234yf) se aisl6 entonces de la mezcla por destilacion.

Los resultados se muestran en la siguiente tabla 1.

Tabla 1
N.°ej. | Catalizador |Temperatura del|Catalizador Temperatura del| % de conversion | % de selectividad
(Reactor 1) Reactor 1, °C [(Reactor 2) Reactor 2, °C de 1233xf para 1234yf
1 50% en peso Carbono activado
de SbCls/C 152 Calgon 400 83 55
2 50% en peso Carbono activado
de SbCls/C 155 Calgon 450 86 57
3 50% en peso Carbono activado
de SbCls/C 153 Calgon 500 89 59
4 50% en peso Carbono activado
de SbCls/C 148 Calgon 500 88 60
5 50% en peso Carbono activado
de SbCls/C 156 Calgon 550 90 7
6 50% en peso 175 Carbono activado 550 93 77
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N.°ej. | Catalizador |Temperatura del|Catalizador Temperatura del| % de conversion | % de selectividad
(Reactor 1) Reactor 1, °C [(Reactor 2) Reactor 2, °C de 1233xf para 1234yf
de SbCls/C Calgon

Se realiza un ejemplo adicional (no de acuerdo con la presente invencién) en que no se separé HF de la corriente
del producto de reaccién del primer reactor antes de introducirla en el segundo reactor. Este ejemplo demuestra el
deseo de realizar la etapa de separacion intermedia siempre y cuando se crea que la selectividad de dichas
realizaciones es sustancialmente menor que para muchas de estas realizaciones en que se realiza la etapa de
separacion intermedia. Por ejemplo, en el ejemplo adicional sin la etapa de separacion intermedia, se encontré que
la selectividad para HFO-1234yf era de aproximadamente un 50% uUnicamente, siendo todas las condiciones de
reaccion sustancialmente las mismas que las indicadas anteriormente.
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REIVINDICACIONES
1. Un método para preparar un compuesto organico fluorado que comprende:

(a) en una primera fase, fluorar al menos un compuesto de férmula (1):

CF3CX'=CH (1),
con fluoruro de hidrégeno para producir una corriente de reacciéon que comprende al menos un compuesto de
férmula (B):

CF3CYYCHjs (B),

(b) en una segunda fase, deshidrohalogenar dicho compuesto de formula (B) para producir al menos un
compuesto de férmula (11):

CF3CF=CH (II)
en el que X' es Cl,Brol, eY esindependientemente F, Cl, Br o |, con la condiciéon de que al menos un Y sea F;
y

en el que el fluoruro de hidrogeno que no ha reaccionado se elimina de la corriente de reaccién antes de introducir la
corriente de reaccion en la segunda fase.

2. El método de la reivindicacion 1, en el que dicho compuesto de formula (I) comprende CF3CCI=CHoa.

3. El método de la reivindicacion 1, en el que dicho compuesto de formula (B) comprende al menos un compuesto de
férmula (B1):

CF3CF,YmCHs (B1),
dondeYesF,Cl,Brol,nes1o02,mes0o1,yn+m=2,

4. El método de la reivindicacion 3, en el que dicho compuesto de formula (B1) comprende al menos uno de
CF3CF2CH3 y CF3CFC|CH3.

5. El método de la reivindicacién 1, en el que dicho compuesto de formula (1) se prepara de acuerdo con el proceso
que comprende poner en contacto una olefina de tres carbonos con un agente de adicidn de cloro para producir un
compuesto de acuerdo con la formula (A):
CF3CHCICH X" (A),
deshidrohalogenar dicho compuesto de acuerdo con la formula (A) para formar un compuesto de acuerdo con la
férmula (1):
CF3CX'=CH (I).

6. El método de la reivindicacién 5, en el que dicha olefina de tres carbonos es 3,3,3-trifluoropropeno.

7. El método de cualquier reivindicacion precedente, en el que dicho compuesto de féormula (I) comprende
CF3CCI=CH; y dicho compuesto de férmula (B) comprende al menos uno de CF3CF,CH3 y CF3CFCICHs.

8. El método de la reivindicacion 7, que comprende ademas producir CF3;CCI=CH, anadiendo cloro a
3,3,3-trifluoropropeno para producir CF3CHCICHCI, que a su vez se convierte en CF3CCI=CHo,.

9. El método de la reivindicacion 7, en el que dicho compuesto de férmula (B) comprende CF3CFCICHs.

10. El método de la reivindicacion 9, que comprende ademas producir CF3;CCI=CH, afiadiendo cloro a
3,3,3-trifluoropropeno para producir CF3CHCICHCI, que a su vez se convierte en CF3CCI=CHo,.

11. El método de cualquier reivindicacion precedente, en el que la etapa (a) es una reaccion en fase gaseosa
realizada en presencia de un primer catalizador.

12. El método de la reivindicaciéon 11, en el que el primer catalizador tiene un soporte de carbono.

13. El método de la reivindicacion 11 o reivindicacion 12, en el que el primer catalizador comprende al menos un
haluro de antimonio.

14. El método de cualquiera de las reivindicaciones 11 a 13, en el que el primer catalizador comprende al menos un
cloruro de antimonio.

15. El método de cualquiera de las reivindicaciones 11 a 14, en el que el primer catalizador comprende SbCls.

16. El método de cualquier reivindicacion precedente, en el que la etapa (b) es una reaccion en fase gaseosa
realizada en presencia de un segundo catalizador.
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17. El método de la reivindicacion 16, en el que el segundo catalizador es un catalizador de carbono.

18. El método de la reivindicacion 17, en el que el segundo catalizador es un catalizador de carbono activado.
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