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DESCRIPCION

Composiciones azeotrépicas de 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFC-1233xf), 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano
(HCFC-244bb) y fluoruro de hidrégeno (HF)

Antecedentes de la invencién
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere a composiciones azeotrépicas y de tipo azedtropo ternarias de 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno (HCFO-1233xf), 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) y fluoruro de hidrégeno (HF). Mas
en particular, la invencion se refiere a dichas composiciones azeotropicas y de tipo azeotropo ternarias que son
utiles como intermedios en la produccion de 2,3,3,3-tetrafluoropropeno (HFO-1234yf).

Descripcion de la técnica relacionada

Tradicionalmente se han utilizado clorofluorocarbonos (CFC) tales como triclorofluorometano y diclorodifluorometano
como refrigerantes, agentes expansores y diluyentes para la esterilizacion gaseosa. En los Ultimos afios ha existido
universalmente la preocupacion de que los clorofluorocarbonos completamente halogenados podrian ser
perjudiciales para la capa de ozono de la Tierra. Por lo tanto, son deseables alternativas a estos materiales mas
seguras para la estratosfera. En consecuencia, existe un esfuerzo mundial para que se usen hidrocarburos
sustituidos con fllor que contengan menos sustituyentes de cloro o ninguno. A este respecto, el 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno (HCFO-1233xf) y el 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb), que poseen un potencial de
eliminacion de ozono reducido, se consideran sustitutos para clorofluorocarbonos tales como el
diclorodifluorometano en sistemas de refrigeracion y el triclorofluorometano como agente expansor. La produccién
de HFC, es decir, compuestos que contienen solo carbono, hidrégeno y fldor, ha sido objeto de interés para
proporcionar productos ambientalmente deseables para su uso como disolventes, agentes expansores,
refrigerantes, agentes de limpieza, propulsores de aerosoles, medios de transferencia de calor, dieléctricos,
composiciones para la extincion de incendios y fluidos de operacion de ciclo de encendido. En la técnica se conoce
la produccion de fluorocarburos tales como HFC haciendo reaccionar fluoruro de hidrégeno con varios compuestos
hidroclorocarbonados. Dichos HFC no solo se consideran mucho mas ventajosos para el medio ambiente que los
hidroclorofluorocarbonos (HCFC) o clorofluorocarbonos (CFC), dado que no eliminan la capa de ozono, sino que
ademas son no inflamables y no tdxicos en comparacion con los compuestos que contienen cloro.

El HCFO-1233xf y el HCFC-244bb son intermedios en la produccién de 2,3,3,3-tetrafluoropropeno (HFO-1234yf),
que es bien conocido en la técnica, como se describe en los documentos U.S. 20070007488 A1 y U.S. 20070197842
A1. Se ha divulgado que el HFO-1234yf es un refrigerante, medio de transferencia de calor, propulsor, agente
espumante, agente expansor, dieléctrico gaseoso, vehiculo esterilizante, medio de polimerizacion, fluido de
eliminacion de particulas, fluido transportador, agente abrasivo de pulido, agente de secado por desplazamiento y
fluido de operacién de ciclo de encendido eficaz.

Se ha encontrado ahora que un intermedio importante en la produccién de HFO-1234yf sustancialmente puro es una
composicién azeotropica o de tipo azedtropo ternaria de 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf), 2-cloro-
1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) y fluoruro de hidrogeno. Este intermedio, una vez formado, puede
separarse posteriormente en sus partes componentes mediante técnicas de extraccién conocidas. Las
composiciones azeotrépicas y de tipo azebtropo ternarias se utilizan no solo como intermedios en la produccion de
HFO-1234yf, sino que también son Utiles como mezclas de agentes de grabado no acuosas para el grabado de
semiconductores en la industria electrénica, asi como composiciones para eliminar la oxidacion de la superficie de
metales. Ademas, la formacién de una composicion azeotrépica o de tipo azeétropo ternaria de 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno (HCFO-1233xf), 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) y fluoruro de hidrégeno es util
para separar una mezcla de HCFO-1233xf y HCFC-244bb de otro componente tal como un halocarbono, por
ejemplo, 1,1,1,2,3-pentacloropropano; 1,1,2,3-tetracloropropeno; 2,3,3,3-tetrafluoropropeno; 2,3-dicloro-3,3-
difluoropropeno; 1,1,1,2,2-pentafluoropropano o 1,2-dicloro-3,3,3-trifluoropropeno. Cuando se desea separar una
mezcla de HCFO-1233xf y HCFC-244bb de otro componente, se afiade HF para formar una mezcla azeotrépica
ternaria de HCFO-1233xf, HCFC-244bb y fluoruro de hidrégeno, y después el otro componente se retira de la
mezcla azeotrépica ternaria, por destilacién o utilizando otros medios conocidos. Este aze6tropo o composicion de
tipo azeotropo esta entonces disponible para su separacion en sus partes componentes.

Sumario de la invencién

La invencién proporciona una composicién azeotropica o de tipo azedtropo que consiste en del 10 al 35 por ciento
en peso de fluoruro de hidrégeno, del 65 al 90 por ciento en peso de una porciéon organica que consiste en una
mezcla de 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, en la que el 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno esta presente en la porcion organica de la mezcla en una cantidad del 50 al 90 por ciento en peso
de la porcién organica y el 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano esta presente en la porcion organica de la mezcla en
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una cantidad del 10 al 50 por ciento en peso de la porcidon organica, y la composicion azeotropica o de tipo
azedtropo tiene un punto de ebullicién del 0 °C al 61 °C a una presién de 103 kPa (15 psia) a 752 kPa (108 psia).

La invencion proporciona ademas un procedimiento para formar una composicién azeotrépica o de tipo azeébtropo
que comprende formar una mezcla que consiste en del 10 al 35 por ciento en peso de fluoruro de hidrégeno y del 65
al 90 por ciento en peso de una porcidon organica que consiste esencialmente en una mezcla de 2-cloro-3,3,3-
trifluoropropeno y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, en la que el 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno esta presente en la
porcién organica de la mezcla en la cantidad del 50 al 90 por ciento en peso de la porcion orgéanica y el 2-cloro-
1,1,1,2-tetrafluoropropano esta presente en la porcion organica de la mezcla en la cantidad del 10 al 50 por ciento en
peso de la porcion organica, y la composicion azeotrdpica tiene un punto de ebullicion de 0 °C a 61 °C a una presion
de 103 kPa (15 psia) a 752 kPa (108 psia).

La invencion también proporciona un procedimiento para retirar 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno y 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano de una mezcla que contiene 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y al
menos otro componente, que comprende afadir fluoruro de hidrégeno a la mezcla en una cantidad suficiente como
para formar una composicién azeotropica o de tipo azeétropo de fluoruro de hidrégeno, 2-cloro 3,3,3-trifluoropropeno
y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano de la presente invencion, y posteriormente separar la composicion azeotropica o
de tipo azeotrépico del, al menos uno, otro componente.

Descripcién detallada de la invencion

En un procedimiento para preparar un precursor de HCFC-244bb, los reactivos se fluoran con fluoruro de hidrégeno.
Esto se puede realizar, por ejemplo, mediante la fluoracion catalitica en fase liquida o en fase gaseosa de
CF3CCI=CH, (HCFO-1233xf) con HF para producir HCFC-244bb. Dichos procedimientos se divulgan en los
documentos U.S. 20070007488 A1 y U.S. 20070197842 A1. Los productos de reaccién de dichos precursores
incluyen HCFC-244bb, HCFO-1233xf sin reaccionar y HF, y otros subproductos. Después de la eliminacion de los
subproductos, se forma una composicién azeotrépica o de tipo azedtropo ternaria de HCFO-1233xf, HCFC-244bb y
HF. Esta composicion azeotrépica o de tipo azedtropo ternaria esta entonces disponible para su separacién en sus
partes componentes. Las composiciones azeotrépicas o de tipo azeoétropo de HCFO-1233xf, HCFC-244bb y HF
también son Uatiles como reciclado para el reactor de fluoracion. Asi, por ejemplo, en un proceso para producir
HCFC-244bb, se puede recuperar una porcién de HCFO-1233xf y HCFC-244bb como una composicién azeotrdpica
o de tipo azedtropo de HCFO-1233xf, HCFC-244bb y HF y después reciclar la composicion al reactor.

En un procedimiento para preparar un precursor de HCFO-1233xf, los reactivos se fluoran con fluoruro de
hidrégeno. Esto se puede realizar, por ejemplo, mediante la fluoracién catalitica en fase gaseosa de CCl,=CCICHCI
con HF para proporcionar HCFO-1233xf. Dichos procedimientos se divulgan en el documento U.S. 20070197842 A1.
Los productos de reaccién de dichos precursores incluyen HCFO-1233xf, especies sobrefluoradas tales como
HCFC-244bb, HF sin reaccionar y otros subproductos. Después de la eliminacion de los subproductos, se forma una
composicién azeotropica o de tipo azedtropo ternaria de HCFO-1233xf, HCFC-244bb y HF. Esta composicién
azeotrépica o de tipo azeotropo estéd entonces disponible para la separacion en sus partes componentes. Las
composiciones azeotropicas o de tipo azeétropo de HCFO-1233xf, HCFC-244bb y HF también son Uutiles como
alimentacion al reactor de fluoracién de HCFO-1233xf tal como se divulga en los documentos U.S. 20070007488 A1
y U.S. 20070197842 A1. Asi, por ejemplo, en un proceso para producir HCFO-1233xf, se puede recuperar una
porcién de HCFO-1233xf y HCFC-244bb como una composicion azeotrépica o de tipo aze6tropo de HCFO-1233xf,
HCFC-244bb y HF y a continuacion realimentarla al reactor de fluoracién de HCFO-1233xf.

Una mezcla de HCFC-244bb y HCFO-1233xf forma mezclas azeotrépicas y de tipo azeétropo con HF. El estado
termodinamico de un fluido se define por su presién, temperatura, composicion liquida y composicion de vapor. Para
una verdadera composicion azeotrdpica, la composicion liquida y la fase vapor son esencialmente iguales en un
intervalo dado de temperatura y presién. En términos practicos, esto significa que los componentes no pueden
separarse durante un cambio de fase. Para los fines de la presente invencion, un aze6tropo es una mezcla liquida
que presenta un punto de ebullicion maximo o minimo con respecto a los puntos de ebulliciéon de las composiciones
de la mezcla circundante. Un aze6tropo o una composicion de tipo azeoétropo es una mezcla de dos o mas
componentes diferentes que, cuando se encuentran en forma liquida bajo una presion dada, ebullirdn a una
temperatura sustancialmente constante, temperatura que puede ser mas alta o mas baja que las temperaturas de
ebullicién de los componentes y que proporcionara una composicion de vapor esencialmente idéntica a la
composicion liquida que estd experimentando la ebullicion. Para los fines de la presente invencion, las
composiciones azeotrépicas se definen de forma que incluyan composiciones de tipo azeétropo, lo que significa una
composicién que se comporta como un azeotropo, es decir, que tiene caracteristicas de ebullicidn constante o una
tendencia a no fraccionarse durante la ebullicion o la evaporacion. Por lo tanto, la composicién del vapor formado
durante la ebullicion o la evaporacién es la misma o sustancialmente la misma que la composicion liquida original.
Por lo tanto, durante la ebullicién o la evaporacién, la composicién liquida, si cambia, cambia solo en una medida
minima o despreciable. Esto contrasta con las composiciones de tipo no azeétropo, en las que, durante la ebullicion
0 la evaporacién, la composicién liquida cambia en un grado sustancial. En consecuencia, las caracteristicas
esenciales de un aze6tropo 0 una composicién de tipo azedtropo son que a una presion dada, el punto de ebullicién
de la composicion liquida es fijo y que la composicién del vapor presente por encima de la composicién en ebullicion

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2727016 T3

es esencialmente la de la composicion liquida en ebullicion, es decir, no se produce esencialmente un
fraccionamiento de los componentes de la composicién liquida. Tanto el punto de ebullicion como los porcentajes en
peso de cada componente de la composicion azeotropica pueden cambiar cuando el azedtropo o la composicion
liquida de tipo azedtropo se somete a ebullicion a diferentes presiones. Asi, un azebtropo o una composicion de tipo
azedbtropo se puede definir en términos de la relacién que existe entre sus componentes o en términos de los
intervalos de composicién de los componentes o en términos de porcentajes en peso exactos de cada componente
de la composicion caracterizada por un punto de ebullicion a una presion especificada.

La presente invencidn proporciona una composicion que comprende cantidades eficaces de HCFO-1233xf y HCFC-
244bb y fluoruro de hidrégeno para formar una composicion azeotropica o de tipo azedtropo. Por cantidad eficaz se
entiende una cantidad de cada componente que, cuando se combina con el otro componente, da como resultado la
formacion de un azeétropo o una mezcla de tipo azeétropo. Las composiciones de la invencién son azeotropos
ternarios que consisten en combinaciones de unicamente HCFO-1233xf y HCFC-244bb y fluoruro de hidrégeno.

La composicién de la invencién contiene del 10 por ciento en peso al 35 por ciento en peso de HF con respecto al
peso de la composicidon azeotrdpica o de tipo azeoétropo.

La composicién azeotrdpica o de tipo azedtropo de la invencion contiene entonces del 65 por ciento en peso al 90
por ciento en peso de una porcion organica que consiste en una combinacion de HCFC-244bb y HCFO-1233xf con
respecto al peso de la composicién azeotropica o de tipo azebtropo.

La porcion organica de la composiciéon azeotrdpica o de tipo azebdtropo, que es una mezcla de HCFC-244bb/HCFO-
1233xf, contiene del 50 al 90 por ciento en peso de HCFO-1233xf, preferentemente del 51,5 por ciento en peso al
86,5 por ciento en peso y de forma mas preferida del 53 por ciento en peso al 83 por ciento en peso con respecto al
peso de la porcién organica de la composicion azeotrdpica o de tipo azebtropo.

La porcion organica de la composicion azeotrdpica o de tipo azebtropo, que es una mezcla de HCFC-244bb/HCFO-
1233xf, contiene del 10 al 50 por ciento en peso de HCFC-244bb, preferentemente del 13,5 por ciento en peso al
48,5 por ciento en peso y de forma mas preferida del 17 por ciento en peso al 47 por ciento en peso con respecto al
peso de la porcién organica de la composicion azeotropica o de tipo azedtropo.

La composicién de la presente invencién tiene un punto de ebullicion de 0 °C a 61 °C a una presion de 103 kPa (15
psia) a 752 kPa (108 psia). En una forma de realizacion, tiene un punto de ebullicién de 23 °C a una presién de 260
kPa (37 psia). En otra forma de realizacion, tiene un punto de ebullicion de 0 °C a una presion de 103 kPa (15 psia).
En otra forma de realizacion, tiene un punto de ebullicién de 61 °C a una presion de 752 kPa (108 psia).

En otra forma de realizacion de la invencion, el 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf) y el 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano (HCFC-244bb) pueden retirarse de una mezcla que contiene 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno
(HCFO-1233xf), 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) y otro componente que puede producirse, por
ejemplo, en las etapas de fabricacion durante la preparacién de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) y/o
2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf). Esto se realiza afiadiendo fluoruro de hidrégeno a la mezcla de 2-
cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb), 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf) y otro componente. El
fluoruro de hidrégeno se afade a la mezcla en una cantidad suficiente para formar una composicion azeotrdpica o
de tipo azeotropo del 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb), el 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-
1233xf) y el fluoruro de hidrégeno de la presente invencién, y posteriormente la composicién azeotropica o de tipo
azedbtropo se separa del otro componente, por ejemplo mediante destilacion u otro medio de separacién reconocido
en la técnica. En una forma de realizacion, el otro componente no forma una mezcla azeotrépica con 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano  (HCFC-244bb), 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf) o fluoruro de hidrégeno
individualmente, o una mezcla de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb), 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno
(HCFO-1233xf) y fluoruro de hidrégeno. En otra forma de realizacion, el otro componente forma una mezcla
azeotrépica con 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb), 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf) o
fluoruro de hidrégeno individualmente o una mezcla de 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb), 2-cloro-
3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf) y fluoruro de hidrégeno. Las impurezas tipicas incluyen otros halocarburos que
pueden ser miscibles con HCFC-244bb o HCFO-1233xf, tales como 1,1,1,2,3-pentacloropropano; 1,1,2,3-
tetracloropropeno;  2,3,3,3-tetrafluoropropeno;  2,3-dicloro-3,3-difluoropropeno  (HCFO-1232xf);  1,1,1,2,2-
pentafluoropropano o 1,2-dicloro-3,3,3-trifluoropropeno.

Los ejemplos no limitantes siguientes sirven para ilustrar la invencion.

Ejemplo 1

Se cargaron en la columna de destilacion 17,0 kg (37,4 libras) del material que contenia el 3 por ciento en peso de
HF, siendo el resto una mezcla de compuestos organicos que consistia en el 44,4 por ciento en peso de HCFC-
244bb y el 55,6 por ciento en peso de HCFO-1233xf. La mezcla era homogénea. La columna de destilacién consistia

en un calderin de 38 | (10 galones), una columna de Propack de 5 cm (2 pulgadas) de diametro interno (DI) por 2,5
m (8 pies) y un condensador de carcasa y tubo. La columna tenia aproximadamente 30 platos teéricos. La columna
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de destilacion estaba equipada con transmisores de temperatura, presion y presion diferencial. La destilacion se
llevé a cabo a una presion de aproximadamente 260 - 275 kPa (23 - 25 psig). Se tomaron muestras del destilado, se
valoraron para determinar la concentracion de HF y se analizaron por CG a intervalos regulares. El analisis mostré
un azedtropo ternario de HF/HCFC-244bb/HCFO-1233xf. El andlisis de la concentracion de HF del azeotropo
proporcioné aproximadamente el 25 - 33% en peso de HF utilizando valoracion con KOH 0,1 N. La concentracion
organica basada en el % en area de CG fue de aproximadamente del 17 al 21% en area de CG de HCFC-244bb y
aproximadamente del 79 al 83% en area de CG de HCFO-1233xf. A una presion de 260 - 275 kPa (23 - 25 psig), la
temperatura de la parte superior de la columna fue de aproximadamente 23 °C para esta composicion.

Ejemplo 2

El ejemplo siguiente utilizé6 una columna de destilacién Monel que consistia en un calderin de 2 litros, 2,5 cm (1
pulgada) de DI x 1,2 m (4 pies) de longitud de columna empaquetada con helicoil, y un condensador de tubo y
carcasa. La columna estaba equipada con transmisores de temperatura, presion y presion diferencial. Se cargaron
1000 gramos de material que contenia aproximadamente el 3,2% en peso de HF, siendo el resto una mezcla de
compuestos organicos que consistia en aproximadamente el 51 por ciento en peso de HCFC-244bb y el 49 por
ciento en peso de HCFO-1233xf en el sistema de destilacion. La mezcla era homogénea. La destilacion se realiz6 a
una presion de 150 - 300 kPa (7 - 29 psig). El analisis de las muestras de destilados mostr6 resultados coherentes a
una presion superior a 225 kPa (18 psig). Se determin6é que la composicidon organica por CG era de
aproximadamente el 21 - 23% en area de CG de HCFC-244bb y aproximadamente el 79 - 77% en area de CG de
HCFO-1233xf y se encontré que la concentracion de HF en el destilado era de aproximadamente el 25 - 29% en
peso de HF utilizando valoraciéon con NaOH 0,1 N. La disminucién en la cantidad de HF presente en la muestra se
produjo bruscamente, lo que indica un azeotropo ternario de HCFC-244bb/HCFO-1233xf/HF.

Ejemplo 3

Se mezclaron composiciones ternarias que contenian una mezcla de 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno (HCFO-1233xf) y
2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano (HCFC-244bb) (50/50%) y HF para formar mezclas azeotrdpicas heterogéneas
ternarias de diferentes composiciones. Las presiones de vapor de las mezclas se midieron a aproximadamente 0, 25
y 61 °C y se observaron los resultados siguientes. La tabla 1 muestra las mediciones de presiéon de vapor de HCFO-
1233xf, HCFC-244bb y HF en funcion de la composiciéon con porcentaje de peso variable de HF a temperaturas
constantes de aproximadamente 0 °C, 25°C y 61 °C. Los datos también mostraron que en este intervalo de
concentracién de fluoruro de hidrégeno, la mezcla de HCFO-1233xf/HCFC-244bb/HF es heterogénea.

Tabla 1
P-T-X de [HCFO-1233xf/HCFC-244bb (50/50%)]/HF
Presion kPa (Psia)

% en peso de HF T=0°C T=25°C T=61°C
0 64,8 (9,4) 164 (23,8) 448 (65,0)
7,29 105 (15,2) 265 (38,4) 717,0 (104,0)
14,59 105 (15,2) 266 (38,5) 742,6 (107,7)
22,13 104 (15,1) 265 (38,4) 739,1 (107,2)
31,60 104 (15,1) 264 (38,3) 739,1 (107,2)
37,32 104 (15,1) 266 (38,5) 739,1 (107,2)
100,0 47,4 (6,87) 123 (17,8) 361 (52,4)

Los datos también muestran que la mezcla es azeotropica o de tipo azebtropo, dado que la presién de vapor de las
mezclas ternarias de HCFO-1233xf/HCFC-244bb (50/50%) y HF es mayor, en todas las proporciones de mezcla
indicadas, que las presiones de vapor de HCFO-1233xf/HCFC-244bb (50/50%) y HF solos, es decir, tal como se
indica en la primera y la Ultima fila de la tabla 1, cuando HF constituye el 0,0% en peso y HCFO-1233xf/HCFC-244bb
constituye el 100,0% en peso y cuando HCFO-1233xf/HCFC-244bb (50/50%) constituye el 0,0% en peso y HF
constituye el 100,0% en peso.

Ejemplo 4
La composicién azeotrépica o de tipo aze6tropo de la mezcla ternaria (HCFO-1233xf/HCFC-244bb) (50/50%)/HF

también se verificé mediante el experimento de equilibrio vapor-liquido-liquido (VLLE). Se mezclaron 13 g de HCFO-
1233xf/HCFC-244bb (50/50%) con 7,8 g de HF para formar una mezcla heterogénea (observacion visual) a 23 °C.
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Se tomaron muestras de la composicion de vapor. El resultado muestra que la composicién del vapor es de
aproximadamente el 18 £ 2% en peso de HF a 23 °C.

Ejemplo 5

La composicién azeotrépica o de tipo azeo6tropo de la mezcla ternaria (HCFO-1233xf/HCFC-244bb) (50/50%)/HF
también se verific6 mediante el experimento de equilibrio vapor-liquido-liquido (VLLE). Se mezclaron 38,9 g de
HCFO-1233xf/HCFC-244bb (5050%) con 37,3 g de HF para formar una mezcla heterogénea (observacion visual) a
23 °C. Se tomaron muestras de la composicién de vapor y la capa rica organica. El resultado muestra que la
composicion del vapor es de aproximadamente el 14 + 2% en peso de HF a 23 °C, coherente con los resultados
obtenidos en el otro experimento de la region bifasica descrito en el ejemplo 4.

Ejemplo 6

La composicién azeotrépica o de tipo azeo6tropo de la mezcla ternaria (HCFO-1233xf/HCFC-244bb) (50/50%)/HF se
verific6 también mediante el experimento de equilibrio vapor-liquido-liquido (VLLE). Se mezclaron 9 g de HCFO-
1233xf/HCFC-244bb (50/50%) con 15 g de HF para formar una mezcla homogénea (observacion visual) a 23 °C. Se
tomaron muestras de la composicion de vapor. El resultado muestra que la composicion del vapor es de
aproximadamente el 31 + 2% en peso de HF a 23 °C. Esta observacion esta de acuerdo con los ejemplos 1y 2 para
la region monofasica (homogénea).
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REIVINDICACIONES

1. Una composicién azeotrdpica o de tipo azedtropo que consiste en del 10 al 35 por ciento en peso de fluoruro de
hidrégeno, del 65 al 90 por ciento en peso de una porcién organica que consiste en 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno y
2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, en la que el 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno esta presente en la porcién organica de
la mezcla en una cantidad del 50 al 90 por ciento en peso de la porciéon organica y el 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano esté presente en la porcidon organica de la mezcla en una cantidad del 10 al 50 por ciento en peso
de la porcion organica, y la composicion azeotrépica o de tipo azeotropo tiene un punto de ebullicién de 0 °C a 61 °C
a una presion de 105 kPa (15 psia) a 752 kPa (108 psia).

2. La composicién de la reivindicacion 1, en la que el 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano esta presente en la porcién
organica del azeo6tropo en una cantidad del 13,5 al 48,5 por ciento en peso de la porcién organica.

3. La composicién de la reivindicacion 2, en la que el 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano esta presente en la porcién
organica en una cantidad del 17 al 47 por ciento en peso de la porcion organica.

4. Un procedimiento para formar una composicion azeotrépica o de tipo azeo6tropo que comprende formar una
mezcla que consiste en del 10 al 35 por ciento en peso de fluoruro de hidrogeno y del 65 al 90 por ciento en peso de
una porcién organica que consiste en 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano, en la que el
2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno esta presente en la porcion organica de la mezcla en una cantidad del 50 al 90 por
ciento en peso de la porcion organica y el 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano esta presente en la porcién organica de
la mezcla en una cantidad del 10 al 50 por ciento en peso de la porcién organica, y la composicién azeotrdpica o de
tipo azeétropo tiene un punto de ebullicion de 0 °C a 61 °C a una presién de 103 kPa (15 psia) a 752 kPa (108 psia).

5. El procedimiento de la reivindicacion 4, que ademas comprende la etapa de alimentar la composicién azeotrépica
o de tipo azedtropo a un reactor de fluoracion.

6. El procedimiento de la reivindicacién 4, que ademas comprende la etapa de separar 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno
y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano de la composicién azeotropica o de tipo azeotrépico mediante destilacion por
cambio de presion.

7. Un procedimiento para retirar 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno y 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano de una mezcla
que contiene 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno, 2-cloro-1,1,1,2-tetrafluoropropano y al menos otro componente, que
comprende anadir fluoruro de hidrégeno a la mezcla en una cantidad suficiente para formar una composicion
azeotrépica o de tipo azedtropo de fluoruro de hidrégeno, 2-cloro-3,3,3-trifluoropropeno y 2-cloro-1,1,1,2-
tetrafluoropropano tal como se define en la reivindicacion 1, y después separar la composicion azeotrdpica o de tipo
azeotropo del, al menos uno, otro componente.
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