£I0¢ i Ete 3 5 e T e

Ihagseitnegresdtegens, %

PATENTE ESPANOLA

descripliva sobre... "Perfeccionumientos en lu fabricuzcibn de isomeros

de hexaclorobengzol®

POR

I1CL [HDUSTRIXS LIMITED

E TR L R

DUNE RN MU A

EN M

e

DE

POV TP PIITE

R o

H
H
VoEN PR
ph o X SO LU

paedvasEaEIseBRINILILY

eunsrrresnresen,
covveraets®’
esesesrrrsnsRITILITY

prsarsrategeages
crsnansarneaassd!

-~



wt

]

10.

15.

PATENTE DE INVENCION

B T oy T

P
st S ¥

KEMORIA DESCRI®P®
gobre:

"pPerfeccionamientos en ls febriczcidn de isomeros
de hexacloxrobenzolt,

P8 53

Soliecivantes: INPERIAT CHWHMICAL INDULTRIES LIMNITED,

domieilisdos en Millbank,Tondres, Inzlaterra.

ZImmImEmasts

El presente invento se refiere a perfeccionamientos
en Ja fabricwecidn de mezelas que contienen hexaclorobenszol
¥ composiciones para combatir las plagas, que contienen
dichas mezclas.

Ya se sabe que mexzclas de hexaclorobenzoles isomeri-
cas,se pueden obtener haciendo rezccionar cloro con benzol
en condiciones gue fuvorezeoan la adicidn de cloro,pero
no la sustitucidn de cloro por hidrégeno; después de extraer
t0do benzol no cambiado, guede una mezcla sblida de isomeros
en la que el X -isomero, punto de fusién 158¢ C., predomina.
Ell%—isomero, punto de fusién 305¢ C., y el Y-isomero punto
de fusibn 113¢ C.,estén tanbien presentes. Tal mezcla de
igomeros en la que predomina el o{ -isomero se denomina

convenientemente como un hexaclorobenzol bruto, Lz fase de

clorinecidén puede llevarse a cabo a temperaturs ordinarias o
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elevada,ya sea en forma discontinus, cuando todos los

. en solucibn .
isomeros estén todavia/en el benzol no cambiado, o0 ya

sea en forma continus haste gue el ~hexaclorobenzol sflido se

separa. En ambos casos, el benzol ne czsmbiado puede extraerse

convenientenente poniendo en contzeto la pasta o0 solueibn con

agua culiente. En la solicitud de patente inglesa n2 9416/43

.que se halla en tramitacidn se describe el aislamiento del

‘6—isomero 0 mezclas gue contienen una proporcidn aumentada

de é1, de un hexaclorobernzol bruto, extrayendo el hexacloro-

benzol bruto en frio con un alconol aiifézico bajo, preferente-~

mente metanol o stanol, El1 Y -isomero es poco soluble en el
alcohol &litévico bajo,en comparacidn con el %;-isomero,
pudiendo sor ello efectuarse una sevarecidn,

Hemos descubierto gque para otros compuestos
aliféticos, y para compuestos cicloaliffticos gue contengan
ciclos de 6 &tomos de carbono que = n disolventes en los
hexsaclorobenzoles, andloga relacidén de solubilidad existe
entre - -~isomero y el X-isomero, de modo gue extrayendo
el producto de clorinacidén del benzol arizdido con tal
disolvente, despuéds de extraer el bernzol no cambiado, se
puede obtener una solucién de hexaclorobenzoles isoméricos
gque contienen una proporcidn aumentada de Q-isomero hacia
~ =isomero.

Jegun el presente invento, un procedimiento para
el tratumiento de hexaclorobenzcl pars obtener una composi-
cifn que contiene una proporcibén sumentada de " ~ligomero
hacia alfa-isomero comprende lakase de extraerle con uno
de aus disolventes alifiticos (otro gue no sea un alcohol
slifdtico bajo) o0 con uno de sus disolventes clclozliffticos:
gue contienen un ciclo de 6 &tomos de carbono,empledndose
tal cantidad de disolvente pars disolver el Y'-isomero
y dejar unw propureibn apreciszble del X ~isomero sin

igolver,

Ventajosumente ls cantidad de disolvente utilizada

para llevar a cabo la extraccidn no es mucho mayor gue la
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gue se requiere para digsolver précticanente todo el

¥'-isomero. 3in embarzo, si la presencis de algo de ~ -isomero
no constituye obsticulo, podré utilizarse mas bien mé4s del
disolvente, y una prouorcidn correspondiente»del ~ -isonero
estard entonces preéente en el extracto junto con el . -isomero,
Algo de ﬁ-isomero puede haber tambien en 1= solucién. Sin
embargo; la cantidzd de /5-isomero en el hexaclorcbenzol
bruto es pegquefia, y este(iSOmero tiene una solubilidad menor
que el -isomero en todos los disclventes que hemos trutado;
en amboOs casos,por consiguiente,la cantidad de /E-iSOmero en
el extracto gue contiene el \g-isomero serd pequeiia,

clorinddos

Pueden formarse centidades menores dé hexaclorobenzoles,/por:
ejenplo, heXacloromonoclorobenzol, durante la clorinscidnu
inicial y estas estarfn tambien presentes en la solucibn,
pues parece que tienen una golubilidad mayor en la mayor
parte de los disolventes que en el v -lsomero.

Compuestoa aproplados gue pueden utilizzrse como
disolventes para llevar @ cebo la extraceidn comprenden
normalmente, hidrocarburos clorinadéggy%%ggk como por
ejemplo cloroformo, tetraclorurc de carbono, cis~dicloretileno,
transdicloretvileno, tricloretilenc,percloretileno y dicloruro
etilénico, ésteres, tales comv acetato metflico,propienato.
metflico, dicloroacetato metilico, acetato etflico, acetato
n-butilico, carbonatc dietilico,normalmente hidrocurburos
1fguidos, tales como naftas pesada, destilado inodoro,
pretroleo y esenciz de petroleo, Entre otros disolveiites
aliféticos que pueden utiligarse se encuentran e¢l alcohol
diaceténico, zcetsl diwetflico, disulfuro carbbunico, éter
etlflico, zcetona ¥y fcido acéiico glucisl, Entre los
disolventes cicloaliféticos yue contienen ciclos de 6
4tomos de carbono y gue jueden utilizorse se encuentran:
el ciclohexano, el ciclohexenc, ciclohexanol, ciclohexanona
¥y decahidronaftaleno,

Lz table siguiente indics lis solubilidades del

X —isomero y del . -isomero en estos disolventes & una
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tenmperzturs de 202 C, Lag solubilidsdes se dé4n couo el

ntmero de parteSc%o“j-isomero, respectivamente, presentes

en 100 partes en peso de una solucibn saturasds que contienen

solamente uno de los isomeros.
Disolvente

Hidrocarburos alifiticos
¢lorados,

cloroforuoc

tetraclorurce de curbono
cis—-dieloretileno
trang-dicloretileno
cloruro etilidénico
percloretileno
diecloruro esvilénico
tricloretileno

clorurc isobutilico

Esteres de fcidos aliféticos
carboxflicos,

secetato metilico
acetato etilico

acetzto n-butflico
triclorzcetato metilico
propionato metflico

Disolventes cicloaliféticos con un

ciclo de 6 Stomos de carbono.

ciclohexano
ciclohexeno
ciclohexenol
ciclohexanona

deczhidronaftaleno

50lubilidades de

o/ -isomero

6.31
1.89
6.40
6.77
5.67
2.39
7.85
3.67
4.33

13.64
12,72
10.82

3.91
12.96

1.42
5.46
1.92
17.26
2,50

¥ —isowmero

23.98

6,70
20.77
22.45
20.16

T.37
28.91
14,70
14.94

27.72
35.74
31.54
13.16
37.75

4,60
17.40

4,59
36.66

8.70
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Disolvente Solubilidades de:

Hidrocarburos alifdticos . : o ~isomero ¥-isonmero

acelite pesado pars motores Diesel 1.53 4.13

nafta pesada 5.84 18.10

120. destilado inodoro 0.77 2,04
petroleo (parafing) 1,18 315

n-pentand 0.85 2.17

éver de .petroleo

punto ebullicion 402 C.a 602 C. 0.70 2.08

125, punto ebullicidn 100eC a 120¢C. 1.27 3.50
teceite blanco C.65 1.90

Diversos disolventes alifédticos,

N 4cido wedtico gleeial 4,24 10.24
) acetons 13.86 43.46
130. acetonitrilo 5.52 26,41
bromuro n-butilico 4,58 16.17

alconol dizceténico ' 5.35 20.97

acetal dimetilico 14,31 35.70

eter etilico 6.19 20.77

135. paraldehido 3.06 10,00

[

La cantidad de disolvente seleccionada para lleVar
a eabo la extraccibn en cuslguier forns del invento dependerd
de la solubilided del y-isomero en uaguel disolvente especial
a le teuperaturs ds extraccidén. El afinimo serd en todo cuso
1l40. agquel gue dé unae mezclu ae solucidn y un material no disolvente
por lo cual €s prictico separar el primerc, y esto corresponde
gproximadamente & cantidades iguzles de disolvente y hexacloro-
benzol bruto, aun cuando para los liguidos con un polvo
disclvente bajo pars los isomeros de hexaclorobenzol es
145. preferible utilizer por lo menos 1,5 veces este cantidad.
Sujeto & esta restriceidén , la cantidad més conveniente de
disolvente serd el minimo gue disolverd vodo el y-isomero , y
puede hallarse medlante ensayo en cada caso especial,

En la préctica, al efectuar lu extraceién en frio con un

s e
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15C. disolvente de la tebla antes mencionade,una wproximacidn a una
cantidad adecuzda de disolvente puede deducirse wmediante cdl-
culo,del grado de solubilidad K’el_minimo de disgolvente

N necesario para disolver todo el \5preseute en una cantidad
dada de uns megcla de isomeros. Se cowmprende,sin enbargo,

155. que las cantidades de disolvente & utilizar,segun se dan en
este método, son aproxizedas y por tanto, la proporeidn .de
disolvente parz el hexaclorobenzol no es extremadamente
critica, Hin embergo, este método d& una indicacibn de una
cantided de¢ disolvente,la cuzl dzrf, a efectos précticos, un

160. resultado #@til, Asf, pues, pars extraer 100 parves Ef peso
de hexaclorobenzol bruto que contiene 124 de Y-isomero con

- tricloretileno, serfan adecuadas T¢ partes de disolvente,
con decuhidronaftaleno serian apropiadas 125 partes y con
ciclohexano 250 parves. Si la cantidad de disolvente

165, seleccionado de este modo es menor gue €l espaciv oecupado por
100 partes en peso de nexcclorobenzol, serd necesario en
la préctioz utilizar uns cantidad muyor, y solamente un
producto gque contengs algo de A-~isomero adenés &eli‘g—isomero
puede obtenerse. 3i el volumen del disolvente .asi selec—

170 cionado es meayor gue el volumen de las 100 partes de hexscloro-
benzol, podré utilizerse mis o menos de esta cantidad y
resultaréd un producto gue contenga unc correspondiente
cantidad mayor o menor de ol-isomero. isi pues en el caso de
bisulfuro curbbénico y é&cido zacético glecisl puede utilizarse

175. més bien gque esta cantidad minima sin disolver grandes
cantidades de ol-isomero, En estas condiciones seré
beneficioso emplesr un disolvente gue no sueda disolver nus
de 12 gras. asroximadzmente @e X—hex&clorobenzol en 10C
mls. de disolvente,

180. 51 se deses utilizar un disolvente cun wn polvo
disvivente muyor gue éste, 1=z Gltima propiedad puede disui-
nuirse nediante zdicidn de un seguﬁdo 1fquido miacible én
é1 que tiene por lo menos un poder disolvente bajo para

los isomeros de nexzclorovenzol. isf,pues, &cido zcético

g
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glacial se disuelve con hasta 159 en pesoc de agua y acetona
con hasta un 25% en peso de agua. De anédloga manera los
digolventes hidrocarburos clorados y los disolventes

ester carboxilicos pueden diluirse con pequelias cantidades de
un pentano o una fruaceidbdn de esenciz de petroleo.

Parece ser gue, 21 menos en algunos casos, la
presencie del Y-isomero en solucidén huce descender la solu~
bilidad del o ~isomero, Entonces se puede, seleccionando
convenientemente la propurcidn de disolvente de hexaclorobenzol
obtener un extracto gue contenga unz proporcidén mucho mayor
de Y-isomero en relacibn con ~ —isomero de la indicade
considerandc las solubilidgdes de isomeros puros en el disol-
vente,

Pars muchos disolventes de hidrocarburos las solu-
bilidades sbsolutas son tun bajas gue nv es conveniente
utilizarlos en la préctics. Por el contrario, algunbs de
aquellos gue no tengan ino un pequeilo poder disolvente
pueden utilizarse no solamente para disminuir el poder
disolvente de disolventes mas potentes como se ha deserito
antveriormente, sino vambien paré precipivar una parte por lo
menos ,del material disolvente de las soluciones de hexacloro-
benzol en tales disolventes después de efectuadsa la
extraccibn con este dltimo. ssf,pues, puede utilizarse esencia
de petroleo para efectuar la grecipitecibn, o precipitacién
parcisl, de hnexaclorobenzoles de uha solucidn concentrada
de ellos en naftas vegada 0 nmetanol.

En un método de llevuar a la br&ctica nuestra
invencidn se clorina benzol en condiciones gue se obtenga
hexaclorobengol; convenientemente el cloro se echa en una
cantidad de benzol frio o caliente irradiade por la luz del i
801, 0 la luz de unw lémparez de arco de mercurio., 3e coatints !
la clorinzcibn hasva que se obtiene de un 154 a un 2% de
solucién de hexaclorobenzoles isoméricos en benzol, aun
cuzndo si se desea la clorinacibdn puede continuarse hasta

que resulte une pasta de hexaclorobenzol. 4 la solucién o
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pastu se la ulade despuds gruduzlmente uns cantidad de LU
caliente, por ejeuplo agus de 75¢ ., a 802 €., de modo que

el benzol no cumbiudo se evapora y la mezela de hexaclorobenzo-
les isoméricos se precipita. Este mezcls se sé & dezpués en
una estufu de zire o0 de otra menera y se muele de cusiguier
nenersa apropisda, JSemejante producto contiene aproximada~
mente de un 8% & 127 del Y-isomero, El meterinl molido es
despues extreido en frio con el disolvente wlifético o ciclo-

E
alifético seleccionado, que puede sexr por e jemplo, tricloretile-!
no,ciclohexano o deczhidronaftaleno., La extraccidn puede
llevarse & cabo mediante sgitacidbdn del disolvente con el
hexaclorobenzol durante un tiempo apropiado, por ejemplo de
1 & 2 horas, La solucidén resultante se sepursa despuéds del
material no disolvente mediante filtracibn,decantacibn o
aétodo andlogo.

51 se desea, cuwndo se utiliza un disolvente relati-

vanente volutil el disolvente puede eveporarse del extracto

_asf obtenido para dar un contenido sélido de y-igomero.

Log s6lidos sueden recuvercrse mediante métodos de cristali-
z&cibn fraccional o precipitzcibdn fraccional, con losg cuales
pueden obtenerse dos o mfs fracciones gue contengan més ©
menos del “ﬁ-isomero que el s61ido obtenido por evaporwcibn
de todo €l disclvente. De este m0odo pueae ITratarse un
fcido acézico glecial con agua pare precipitar toao o parte
del hexuclorobenzol en solucibén y el extracto obtenido
utilizando tetracloruro de carbono,‘cioroformo, tricloretileno
o percloretileno,puede traterse de modo similar con un
pentano © una fraceibén de esencia de petroleo,

Pueden utilizsrse otros métodos para llevar & la ?

préctica la invencidn, isi pues, cundo se elija un disolvente

en el ¢ue las solubilidedes de hexuclorobenzoles sean
relatvivamente w«lies, pur ejemplo, cloroiormo 0 acetons,
puede hacerse uung solucidn del total del naterisl en tal
cantidest de disolvente caliente que la solucibdn sea super-

gsatureda en frio, y la solucibn refrigerada, de modo gue se



255. gepare unuz cantidad substancisl de hexaclorobenzol que puede
ser principalmente el -isomero. Después de retirar este
381lido guedarsd unz solucibn que contengs unz mezcla de isonmeros
con unu proporeidn de g'a X aumentadsa a un grado gue dependerd
de lz proporcidn de dimolvente tonmado,

260, Por otra parte, centes de efectuar la extraceilbn el
hexeclorobenzol bruto puede lavaerse con un liguido que tiene unaE
solubilided bazja para el i -isomero ,val como esencia de
vetroleo en cuntidad suficiente para extraer lcs hexacloro-
bengoles sin disolver cantidad alguna zpreciuble de \-isomero,

265, Se obtendri un extrscto libre de estas ilupurezas. 23to puede
ger beneficioso,por ejemplo, si se desea recuperar Y-isomero

b
del extracto por cristelizicibn fraceicnazl, pues estas
impurezés munchan la sepurccibn limpia y lz naturals za
cristaline de lu fraccidbn depositada en l& soclucibn. Pueden
27¢C. utilizerse otros lfquidos par:s este objeto, en iugar de esencia
de petroleo entre los gque se encuentran el n-pentano, el
destilado inodoro, glicol etilénico y £&cido acético que
convenge de 154 a 20% de agua.
31 se desea, el hexaclorobenzol bruto puede antes
275. de tratarle con un disolvente, sormeterle & un tratamiento
desodurizante; usi pues, se le puede anervir con deido
nftrico concentrado come se describe en la solicitud de i
patente inglesa n2 19,477/43 gue se halla en trumitzcién,
tratudo con hidrdgeno nuclente como se describe en la
28C. solicitud de patenie inglesa quevse halla en tramitszcidn,
ng 3,434/45, o con gel de aflice o carbono sbgorbente como
se describe en las solicitudes de patentes inglesss
nuseros 18571/44, 3437/45 y 3438/45. Semejante trutenmiento
preliminer se wolicue convenientemente cuando el extracte
285. digolvente que contiene el‘g-isomero se utllizse en la vroduce-
cidn d%gulverizaciones mediunte dilueiban con otro disolvente
o con nuevas cuntidades del aismo disolvente como se deseribe
a cuntinuacibn.

Bl extrzcto vbtenido por unv cuszlgulers de los
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métodos antes descritos 0 la mezelsz de iscneros obtenida

de €1 que contiene unz propoereidn cumentada del ‘{-isomero,
conpuruads con el muterial originsl, ruede cmplearse en la
producecion de compueutos pars combstir las pluigas como se
describe en ls solicitud de satente inglesa ng 10.459/42 que

se halla en tramitacién, Pueden obtenerse pulverizuciones

spropiadas purs combatir las plages diluyendo le solucidn, E

obtenids mediunte extraccibén de hexaclorobenzol bruto

con disolvente segun el presente invento con nuevas cantidades
del mismo disolvente ¢ con otro disolvente miscible en 1.
Ast, pues, por ejemplo, luo extraccibn puede efectuarse Jor
medio de decszhidronaftalenoc y el extracte de dizolvente

puede diluirse con uafta pesada o kerosina para dar

pulverigaociones zdecuadas para combatir moseas o mosgultos. ;

Los ejeiplos siguientes ilustran ,perc no limitan

el invento, estundo tomadas todus las purtes en peso.

3e cloriné benzol echando cloro en 41 o 502 C., mien-
tras se le irradizba con unz 1limpere de mercurioc., Cuando la
gantidad de cloro reaccionante correspondid a la formzeidbn
de una solucidén al 20¢ de hexuclorobenzoles en benceno, se
pard la clorinacibn y se &%iadibé a la solucidn graduslmente
agua caliente hasta evaporar el benzol. Lu mezela de hexscloro=-
benzoles que guedaba se filtrd, se secd y se wolid, El produdd
contenfa sproximedzmente 12¢% de Y-hexaclorobenzol.

100 pzrtes del producto molido se sgituron durante
algun tienoo en frio con 312 partes de ciclohexano, y la
solucidn se Liltré. Contenia 18 purtes de sblidos de los
cuales 12 partes sproxincdamente eran Y-hexaclorobenzol.
Evaporzndo el ciclohexeno de la solucidn podrian obtenerse
18 partes de sSlidos que contenian 66y del | -hexaclorobenzol.
EJBIPLC 26

 Hexuclorobenzol molido, obtenido segua el ejemplo 1,
se sonetid & un tratumiento desodorizunte poniéndole en

contacto con gel de allice en bruto durunte veriag horas, ¥y
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despuéds se extrajo la gel de silice mediunte tumizado, Hste
mét0do se describe y reivindicu en la solicitud de gatentve
inglesa gue se nellu en trumitacién ne 19477/43. Se agitaron
100 partes del waterial desodorizante con 120 artes de
decunidronufteleno y se Liltré lo soluciba, La solueidn
contenic 18 partes de s6lidos de lus cusles 1li4d partes
eran 7 -hexaclorobenzol. Diluyendo la solueibn con 20 partes
en volumen de petroleo se obtuvo un liceuido apropiado parsa

utilizarle como una pulverizuocidn paru moscas.

T

o
s € et ik

S
£ i

1y partes de hexaclorobenzol molido, obtenidas como
en el ejemplo 1 se usituron en frio con 60 partes de nafta
pesade y se filtrd lu solucidng La solucidn contenia 32.5
partes de s6lidos de los cuales 12 purtes era K—isomerO.
EJELIPLO 4.

60 rartes de hexuclorobengol nolido obvenido como
en el ejemplo 1, se agituron unae vez en Iric con 30 partes
de tricloretileno y se filtrd le solucibn. Conteniaz 15
paertes de sblidos, de las cuales wproximadamente unc tercera
purte parecié ser Y-hexaclorobenzol. Evaporando el
tricloretileno de lu soluciba se sodrén obtener de este
modo 15 purtes de sdlidos yue contengun aproximaduanmente

33¢% de Y-hexaclorobenzol,

EJBIFLO 5o

400 partes de hexeclorobenzol molido, obtenido como
en el ejemplo 1 fueron mezcladas sl reflujo con 3000 partes
de cloroformo y se filtrd le solucibn. Se hizo hervir
cloroformo fuera de la golucién hasta gue se deuprendid una
solucidbn lo suficlentemente concentrada parz depositar 310
partes de s8lidos enfriando a la temperaturz del ambiente, Ia
solucidn se refrigerd después de modo gue se depositd este
g8lido y el 1lfguido madre se filtrd. Lz solucién contenia
précticanente todo el Y ~hexaclorobenzol presente en la
meteria prinitiva.
EJEMPLO 6.

60 partes de hexaclorobenzol molido obtenido como



) - 12 -
en el ejewplo 1, se ugitaron en frio con 45 purtes de Acido
zcético glucial, y se filtré la solucidn. Le solucibn contenfs
23 .urtes de s6lidos de las cuales 5 partes fueron ¥ —isomero,
Diluyendo 1z solucibn de 4cido ucético gleeizl con un gran

365, volumen de agua los 361lidos en soluecién se nrecipitaron,
después se filtraron ¥y secaron para dar un muterial que
contenia 21y de Y ~hexzclorobenzol.

EIRIPLO 7.

200 partes de hexaclorobenzol bruto, obtenido como

37C. en el ejemplo 1, gque contenfaz 125 de g-isomero fueron zgitadas
dursnte un:. hora & la tenperatura azmbiente con 100 partes
de uzcetato netfilico, La pasta resultante se filtrd y se
obtuvieron 130 partes de filtrzdo. Al evaporarse el producto
filtrado hasta la sequedaa se obtuvieron 57 partes de sélido
375. que conteniun 42% de ¥ —hexaclorobenzol.
' N 0 T 4

Descrita suficientemente lz naturaleza del invento,

asi como lea meners de realizarlo en la prédcticu, debe hwucerse
congtar que lias disposiciones anteriormente indicadas en

380. cﬁalto no altere su princigio fundumentel. PTembien se hace
congter que dicho invento corresponde a una patente
presentuda en Inglaterra con fecha 3 de sbril de 1944,
ne 6145/44 wcogiéndose,por lo tanto, @ los beneficios que
conceden 1los Convenios Internscionules en vigor y siendo

385, 1o que constituye 1. esencia del referido invento y por
1o que se solicita patente de invencidn, por 20 arios en

e
¥

Espafia: "Perfeccionumientos en le fobriczeidn de isomeros
de hexsclorobenzol?y csructerizinduse par 1o sigulente:
le,= Perfeccionamientos en la febricseidn de isomeros
330, de hexsclorobenzol caracterizéndose purgue se cbtiene una
composicidn gue contiene uns provorceibén aumeﬁfgda de X—isamero§
en reluecibn con alfe-isomero,la cusl comprénde la extraccildn
de hexaclorobenzol bruto con uno de sus disolventes uliff-
ticos, 0tro gue un clcohol «lifdtico bejo 0 con un disolvente

395, cicloalifévico de €1 gue contengs un ciclo de 6 Ztomos
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de curbono, emplelndose Tzl cuntided de disolvente paru
- disvlver el » ~isomero y dejar un& prop.reidn substuncial del
o —igomero gia disolver.
28,= Perfeccionamientcs segun reivindicucién 1,

400. ceracterizéndose porque la extraccidn se efectfia ugitando
el nexzclorobenzol bruto con el disoclvente seleccionsdo
en cantidad suficiente para dur una pasté gue contengs el

o ~isomero ern estado sélido y ééparar la fase 1fguida del
s6lido,

405, 32.= Perfeccionemientos segun reivindiczciones 1 o
2, caructerizéndose porgue l= centldad de disolvente utilizoda
pare llever & cabo le extraccidn no es narcadamente mayor
que la que se requiere para disolver précvicamente todo el

¥ ~isomero, y permite que la goluecidn resultunte se separe del
: 410, e6lido no disuelto.
42.= Perfeccionamientos segun una cuszlguiera de lus
veivindiceciones precedentes carscterizindose porgue el
disolvente selececionadu comprende un hidrccarburs slifético
~ clorado normelmente liguido._

415, 52.= Perfeccionanientus, segun una cuclquiera de
las reivindicaciones 1 & 3, caracterizindvse px que el
dizsolvente peleccionazdo comprende un ester de un &cido
carboxilice alifévico,

62,= Perfeccionimientos segun una cuaslguiers de
420, las relvinaic uciones 1 & 3, caracverizénaose porgue el
disolvente seleccionado e€s ciclohexano, ciclohexeno,
ciclohexanol, ciclohexanona o decahidronaftsleno,
T2.= Perfeccionzmientos segun una cuslquiers de
las reivindicaciones precedentes, caracteriszfindose porque el
425, digolvente seleccionudoe es volédtil y une wezcle de isvueros
gue contiene uns propuvreibn sumentada de ' -lgomero se
glsla del exbtracto evaporando pur 1o menos parte del
disolvente hasta hacer gue se depoaite ‘g-isomero.
32.= Perfeccionamientos segun unz cuslguiera de les

430, vreivindicacicnes precedentes, 1 a 6, caracterizindose pwrque la

ey
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de \j-hexuclorobenzol z¢ recupera del exiracto afiadiéndola
un lfquido que tiene cuwnto més un poder disolvente bajo
PETL el”g-hexaclorobenzol ¥y el cuul es miscible con el
disolvente seleccionado,

9¢.= Perfeccionzuientos segun reivindicuzeidn &,
caructerizindose porgue l: extraceisn se efectda por medio
de deido ucédtico glacisl, ¥y la mezels de isomeros se

recuvers d:l extructo resultante mezclando el Gltimo con

102.= Perfeccionamientos segun reivindicazciones

precedentes y mas purticularmente conforme = la reivindiczcién 8

carzcterizbndose porque 1= extraceidn se lleve a cabo
mediante un hidrocsrburo =z1lifédtico clorinudo, 0 ua ester
Zeido carboxilico clifédtvico y 1z mezels de isomeros es
recuperade del extructo resultante mezclando este Gltino con

un pentuno o una fruccidn de esencia de petruleo,

11l2.= Perfeccionurientos segun ung cualquieras de lus

reivindicuciones precedentes, caracterizdndose porgue el
hexaclorobenzol bruto se obtiene mediaznte clorinucibn del
benzol & temperaturs ordinuri- ¢ elevudse mientras se esté
irrzdicndo el benzol con radiceidn uctinics, interrumpiendo
la clorinucidn mientrag esté piesente el benzol no cambiwcdo,
¥y poniendo el producto exn contaecto con sguz celiente de
modo gue se evapore el benzol no cambiado.
128.= Perfececionamientos segun uns cuzlguiers
de las reivindicuciones precedentes, caracterizindose porgue
gse trats el producto zditivo de clorurzcidn del benzol
pars Obtener uns mezels de igsomeros que contienen una
progoreidn sumentada de ‘g-isomero gubstvanciszlmente como
ge ha descrito con referencis a los ejemnlog suteriores.
132.=Perfeccionanientos en la fubricucidbdn de
isomeros de hexaclorobenzol, car=zcterizfndose porgue la
conposicidn obtenida por €l procedimiento que se ®especifics

en una cuslquiers de las reivindicaciones precedentes,

L TN - Y o e
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contiene une provoreidn sumentzds de Y -isomero’en

]

relucidn con el slfu-isomero.
l4.= Perfeccionumnientos en lu fubricicion de
isoneros de nexsclorobenzoly tal y cimo gueds substanclizl-
474, mente descrito en la presente memoria, gue consta de guince

hojas escritas s50r unis s0la carsa.

Medrid, 28 de wurazo de

TLFERIAL CIEMICAL MDUS AT TED,
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