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"Procediniento para la obtencién de compuestos orgénicost,
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Solicitantes: LLPZ&IA, CHE:TCAL TMDUSTHIES LIKMITED,
domieclliudos en [1illbanik, Londres, Inglaterra,

L2 presente invencidn se refiere a perfeccidnamien-
tos en lu obtenciébn de compuestos orgénicos, y méds especizl-
mente al aislamiento de unz forms isomérica de hexzoloro-
benzol. ‘

Y« se ssbe gque el nexaclorobenzol pueae obtenerse
mediante reaccidn de cloro con benzol en condiciones que
fuvorezcan la sdicidn de cloro, pero no la sustivucién
de cloro por hidrégeno. Frecuentemente el hexaclorobenzol se
prepaya echando eloro en el benzol en presencia de radiweidn
actinica a tewperuturas de unos 502 C., a 6C¢ C.

Tembien existe lo posibilidad de obtener un nfmero de
estereoisomeros de hexuclorobenzol, algunos de los cuules
se han descrito en la literaturs referente o la materia,

y en las condiciones uantedichas el o(-isomero con sunto

de ebullicidn de 1588 C.predomins en el producto,
forméndose tambien el /B-iSOmero con punto de ebullicibn a

3052 C, y el Y -isomero con punto de ebullieién & 1132 C.
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Haste shors el Y -isomero se ha obtenido continusndo la

clorinacién del benzol husts que se Lormgba uns pasta de

hexaclorobenzol que se filtraba, ¥y los otros isoumeros presentes

se obtenizn del 1lfquido madre mediznte cristalizeccién frac-
cional. Eate liguido madre, como e netural, se¢ saturzba con

e1o| ~isomero, .y adembs del'ﬁ y \ -isomero contenis pequelias
cantidudes de hexaclorobenzoles clorados sustituddos,por

ejemplo, hexszcloromonoclorobenzol gue podfs lforuarse.

Con la cristuligseidn fraccional, zlzro del K{-isomero se
erigtulize con el y -isomero, haclendo difiecil el sislumien-

to de eate fltiwo ﬁmuy molesta la ejecucidn del procedimiento.

Heiws descubierto que el \ -isomerv de hexwoloro-

benzol puede recuperarse del groducto obienido por la
clorzcidn zdicionul del benzol separando el benzol no

canbiado y extrayendo el muterial remenendse en frio coun un

zlconol wliffvico de bujo peso woleculsr ,Tal cowo revanol

0 etaunol, EL ~{ -isomero ,es sin eaburgo, nuy poco sovluble

en clcoholes wliffdticos de bajo peso noleculur comperzdo

con el ° -isomero y zdemés estsz scvlubilidad parece dismdnuir

con ls p}esencia del“g;isomero ,de modo gue précticamente no

se disuelve ncda dey -isomero a menos gue septilice un exceso

del disolvente pars disolver todo el Y . Dz este modo vuede

obtenerse unz sepurwcifén del Y -isomero del & . El.‘/g-isomero
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u otros cuergos presentes exn el yroducto adicionsl de clorina- |

cidn, podrin tuxbien estar nresentes en ¢l extracto gue
contiene el Y-isomero, pero en la cristulisacidn fruccionul
de lgsolucidn el \-isomero se deposita primero y puede de
este modc recuperarse separadame nte, Por otre urte, si le
presencia de estos OLrus cuerpos no es objetible, el
votal de lous s8lidos puede recupsrarse junto de la
solucidn,

Por consiguiente, segun la presente invencidn,un
procedimiento para el tratuiaie nto del Jroductc de clorina-
¢idn adicionsl de benzol gure obtener elﬁfﬁiSOmero 0 uua

mezclz de isomeros gue contenzzn una sroporeidn sunentzda
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del‘g-isomero comprende lzz fases de separsr de €1 el

benzol no cambiado y extraer el n.teriel renmsnente con un {
alcunol zlifético de bajo peso moleculer en cantidudes tveles
gue disuelva el‘g-isomero y deje uns propireidn sprecicble

del o -isomero sin disolver, Beneclicilosumente, el bpenzol

no c:mbiado se evapors del producto de clerinucién ponién-

dole en contacto con wgua caliente,

Preferentemente se utiliza tul cuntidad de

alcohol slifdtico de bujo peso moleculuar puara efectuur la f
extraceidn, que précticamente todo el (-isomerc se %
disuelve, no disolviéndose précticumente nude gel A -1souerc. g
§in embargo, 81 la presencia de pequeilcs cantidades del i
X ~isowmero no es perjudicisl podrf utilizzrse un poco wés. %
de alcohol, y una proporcidn correspondiente del X —~isomero §
estard presente en el eXTracCtu junto con el }{—isomero. ;
Lu extraceidn puede llevarse u cubo, convenientexente F

en frio, es decir, & tenmperaturas no muy diferentes de la :
atmosférica, ILa recuperzcibn del producto del extracto %
puede llevarse & csbo medisnte cristalizzcibn fraccional, %
!

despuds de czlentar la solucibn pszrye evaporar parte del

slconol, dejundo enfriurse la solucidn concentrada a

la vemperaturs ambiente. Pars hacer que tenga luger
eristulizecidn en vez de evaporacidn, puede emplearse refri-
gerseibn por debajo de la temperutursa atmosférica, por ejemplo |
a =308 G, 0 =~4(CR Ces ¥y nediante operuciones sucesivus de
evaporucidn de slcobol y refrigeracidn pueden obtenerse
varias fraceiones, ilternutivemente ,sl no se requiere
Elisomero puro, el total de lus s6lidos en el extracto
pueden recuper:rse juntos nediwnte evaporacidn del alcohol
0 mindiendo agus ul extracto, de mode gue se preciplten,
Cuando se utilice alconol en cantidades taéles gque 1o
disuelvacl~isomero, le cristslimieidn fruceionsl producird
entonces frzcciones inicicles de E;isomero priéicticamente
puro, mientras que =i el exirzcto contiene ulgd deX ~isomero,

éste forumard la prirmera fruccion o frucciones y el ( ~isomerc
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eristulizersd en la prfetice. Utilizando sleohol metulico,

se podré ewplear una cuntldad haste un peso igusl al vroducto
90, de clorinccidn scdicionul del cuwl se he retirado el benzol
no cumbiedo, pare efectuur l& extraceibn, sin disolver
: centidad substenciul del o —iszomero, y sproximedamente 60%
del alcohol puede retiraerse del extracto sin yroducir la
precipitucibn de cantidudes uprecisbles de naterisl distinto

95. gue el X;isomero.

La obtencidn del producto dé@lorinacién zditivo
. ’ puede efectuarse de modo conocido. Por ejeumplo, se echu
clorv en bengol a. temperaturs ordineriu o elevads, mnientras
que se estd irrudiundo el benzol con le rudiscidn de una
120, lémpers de arco de mercurio, luz de s0l v otvre rudizcidn
setinica. Le introducoibn de cloro, puede continuszr hasta

que se obtiene una paste de hexzclorobenzol, pero sreferente- j

mente ,se pars mientras gue todo el producto estd todivia

en svlucidn,guesto gue entonces bay menos tendentia a gue
1.5. se fomen productos de sustitueidén de cloro, Convenientemente

la clorinzcifbn se continfua hasta gue se obtiene de un Bg a

un 2% de solucién.

A A 1

Con wrreglo « una fomea del procedi:iento de lu
invencibr se efecvfa lu clorinuc.dn del benzpl, mientras que
110. se le estd dirrudiendo con le lus del sol ¢ con lu luz de una
lémparz de arco de mercurio, echindole en cloro en tal
proporeidn yue guede préicticamente zbsorbido por completo. i
Convenientemente lu temperaturs se uwutiene eutre 408 ¢, y i
502 Ca Cuando la solucidn furauda contiene de 15 z 205 de
115. hexaclorobenzol, se puara le clorinscidn y se atiade & la
gsolueidn, srudualmente, un: gran cantidad de szgua sgitada
gue se muntiene de T3¢ = 802 C, de modo gue se evapore el
benzol ¥y el mexuclorobenzol se precipite; el vepor de :
benzol puede condenssrse,separado del sgua gque esteri :
120. condensada con 61, y utilizarle para ulteriores clorinuciones.

¥l hexaclorobenzol precipitudo se filtra del ugua, se seca

sy

de 302 C. & 35¢ C., se muele y despuds se trate con
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de 0.5 a 1.0 veces su peso con umetanol frio ,con ugitwcién
durante algun tiempo, por gjemnplo 24 horus ¥y luz solucidn
resultante se filtra. Bl total de metunol puede mezclarse

con &1 uexzclorobenzol, o vuede dividirsele en verius partves,
cada uns de las cusles se utillza sucesivaie nte, combinédndose
despues los extractos resultantes o trabsjindose sepuradamente.
Los extruictos,o extractos combinsdos, se cilientsn después
pare evaporsr de un 407 & un 60% de metunol y se les deja
enfrizr. De este modo se deposita 'K-hex&clorobenzol
eristalino y puede separurse »or Iiltracidn o deceantacidn
Yy se deca., Alternativauente, uede recuperarse el total de
los sbBlidos en golueiér echundo 1z solucibn en tres veces

Por 1o nenos su volusen de zgusd, de nodov yue los sdlidus se
precipiten: pueden desiués separarse del liquidd
mediante Iiltr.cidn o decuntaciin y seoado,

n veyz de retirsr el benzol del sutericl elorinado

poniiendole en contucto con agusn cecliente, puede'separarae

el benzol en un recipiente calentudo exteriormente

mentenido si se deses, « reducida teuwperaturz. Sin enbargo,

la seperacidn del bensol ror medio de aguw ocaliente es un
método especialmente upropiado puesto gue se obtiens una
separucidn eficuz del benzol sin someter el hexuclorobenszol
o condiciones en lis cusles pudiera tener lugar descomposi-
cidn purecial en triclorobenzol,obteniendose el producto
en forma conveniente para su menipulccldn,
ZEL‘K-heXaolorobenzol obtenido pur lus métodos
de le presente invencidn pucde utiliiarse en lu fabriczcibn
de compuestos parw combevir les pleges,seyun se descrive ¥
reivinaic s en une formas de llevar = cebo la invencidn de que
es objeto uns solicitud de patente inglesa gue se hwlla en
tranmitacibdn seiiwlada coa el ne 1C.459/42, E1 hexzclorobenzol
puede, si se deseu, ntilizurse pure otros fines, como por
ejemplo pare lu fabricucidn de triclorobenzol.
El ejenplo uiguiente ilustra, pero po liumita la

ianvencidn,estando tomudas todas lus partes en peso,
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3e echd cloro en una propurcidn de 22 Lu

T
pbr nora en 100 partes de benzol mantenido a 3502 C. e
irrsdisdo con une ldupara de arce de mercurio. La abs.rcidn
de cloro fué prioticumente coumpleta. Después de une hoers se

interrumpid ls clorinacidn. & la solucion resultaute de

e

hexeclorcbenzol se lu wiiwdid pgreduslmente uru grun cipntided de

zgue npentenida de TBe ¢, = 782 ¢, y el producto precipitudo
se filtrd, se secd en un recidpiente gecador durante 24
noras ¥y se molibd., De este modo ge obtuvieron 24 purtes de
nexuclorobenzol seco.

£l hexuclorobenzol wmolido se wpitd con 20 vartes
de meturnol en Irio y la woluecidu resultante se filtrd
celentindose pure evaporar 1lC purtes de uetoncl y después
se dejd enfrisr s lu temperuturs ztmosféricu,dejlndolc

2 :08:r Qurante lu noche, Los cristiéles que s€ separaron

H

¢ filtraron y se secaron, De este nodu se obtuvieron
dz he

0.7 purte del‘g-lsomefgcxue o983 4%hn « 1130 C.

N 0 T &

Descrite suficientenente la natursle za del invento,

(u

asf como l& mmers de re.lizorlo en la préetic:, debe hucerse

constur ¢ue las disposiclilones anteriormente indicadas son

susceptibles de modifiesciones de detullie, en cusnto no altere

su principio fundimental, siendo lo quevconstituye la
esencia del referidoﬁnvento ¥y por 10 cue se collicita patente
de invencidn, por veinte cilos en Espafia, ¥ Procedimiento
parz la obtencibén de compuestos orgénicos®; caracterizdndose
por lo giguiente:

le,.= Procedimiento para la obvencidn de compuestos
orgénicos, caructerizéndose porque se trata el producto
adicionul de clorinazcidn del benzol pars produecir

\S-hexaclorobenzol 0 una mezo 2 de isomeros de hexacloro-

benzol que tienen unz proporcidn wumentada del X-isomero,
cuyo procedimiento comprende las fagseg de retirar el

benzal no cambicdo de 481 y extraer el materiasl reminente

I o g gy e e e e

P
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con un zlcohol &lifftico cde bajo punto de ebullicidn en

i A e e

centided tul gue disuelva el'X—isomeru v deje unx centidagd
substanciul de o(-isomero no disuelte.

20.= Procedimiento segun reivindicueibn 1, carac-
terisdndose porque el «lcohol ulifético bujo se utiliza en

centidades suficientes par. disolver pricticamente Todo el

%
£
:
!

‘g-isomero sin disolver ningunu castidad uprecicble de
> ~igoumero.
32.= Procediuiento segua reivindicielones 1 o 2,

carccteriszfndose porgue el wleohol wlifdtico de bajo punto

de ebullieidén es metunol.

49.= Procediazziento serun unu cuuslguicre de les i
reivindicuciones precedentes, caracterizfndose purque se ;

utiliza metanol coro zicohol wlirdtics bajo en centidades

entre C.5 y 1.0 vez el peso del producto idicionul Ge

3
H
£
i
3
H

H
]

clorineeidn del cusl se na retirsdo el venzol no cwnbiado.
59,= Procedimiento segun reivindicucida 4, caracteri-

2inaose porgue el V-isomero de hexuclorobenzol se recuyera

w

del extrecto evaporundo hdste un 60 del setunol, ¥y
procediendo @ lu eristulizacidn cel citudo ‘K—iSOuefu de
le solucién concentreda.

6¢.= Procedimiento segun uns cuwlguiers de las
reivindicucicnes precedentes, curucterizindose porgue
el bznzol wve retira del productu de clorinccibdn noniendols en
contaeto con cgua caliente para evaporar el benzol ¥
el producto alfladide reutcnte se secz.

72.= Procediiento,sezun una cualquier: de las
reivindicaciones prececentes, carzcterisindose porgue el

i

hexaclorcbenzol se recupera de wlcohol extraido medisnte crista~

lizzcidn fraccionada, ?
82.= Procedi:iento sezun una cuzlquiers de lus :
reivindicuclones precedentes, caracterizéndose porque la :

extraceidn con el disolvente se efectdu & la tespersiura
anbiente,

92.= Frocediriento se;un unu cuclquiera de las :
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reivindicaciones precedentes, carwcterizindose porgue el

vroducto udicional de clorinacién se obtiene clorinando
benzol wientres se irradis este Altimo con rediscidn zetinice
parz produeir un: solucisn que contenga entre 154 ¥y 204 de
hexuclorobenzol,
102,= Procedimiento para la obtencidn de compuestos
orgénicos, carzcterizado porque se obtiene hexaclorobenzol
que tiene unz proporcidn vunentada deXisomero, segun gqueds
substunciulmente descrito con referencia al ejeumslo
anterior.
112.= Procedimiento segun unz cualgulera de les
reivindiceciones precedeuntes, curacterizindose jurgue se
obtiene nexaclorobenzol con unt proporeidn sumentzda
de '\ ~isomero,
122.= Procedimiento pzra le obtencidn de comsuestos
vrgénicos, caracterizindose porgue se obtiene ¥ -hexscloro-
benzol por medio del procedimiento especificude en las
reivindicaciones anteriores 1 a 9,
132.= Procediniento para la obtencisn de compuestos
orgénicos; tul y cumo gueds substunciulmente deserito en
la presente wemoriu ,que constu de ocho hojas esoritus
Lo unk 80la cara.
Madrid, 24 de margzo
LiFERIAL CHEMIC.L
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