
I .O .I .C a a e  7169

:o:

P A T E N T E  E S P A Ñ O L A

MEMORJi
descriptiva sobre..M??.0cedimient o para a i s la r  una forma isóm era de

hexaclorobenzol». ■

P O R  1

IldPERlÁL.CH^ LIMITED

D E

Millbank,
................  Londres.

In g la x e rra .



PATENTE DE INVENCION
5=m ss= :ac :ss===í=~sir:2=-=  rsr==s=t=:Sí:

M E M O R I A  D E S C R I P T I V A  

so b re :

«procedim iento p a ra  a i s l a r  una form a isóm era de h ex a - 

" c lo r o b e n z o l" .

S o l i c i t a n t e s : IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED,

d o m iciliad o s en M illb an k , L o n d r e s ,In g la te r r a .
e s s z s s s B s e s

La p re se n te  in v e n ció n  se r e f i e r e  a p e rfecc io n a m ien to s  

en l a  o b ten ció n  de compuestos o rg án ico s , y p a rticu la rm e n te  

a l  a is la m ie n to  de gama—h ex a clo ro b e n z o l o m ezclas que contengan 
dicho isóm ero .

5* Se sabe que se puede o b ten er h ex a c lo ro b e n z o l m ediante

r e a c c ió n  de c lo ro  con b en zo l en co n d ic io n es que fav o rezcan  

l a  a d ic ió n  de c lo r o , pero no l a  s u s t i tu c ió n  de c lo ro  por 

h id rógen o; de e s te  modo, e l  c lo ro  podrá p a sa r a l  ben zol a 

l a  tem p eratura normal o más e le v a d a ,p o r  ejem plo a 50 -  60a C ., 

1 0 . m ien tras se procede a i r r a d ia r  e l  b en zo l m ediante r a d ia c ió n  

a c t ln i c a .  Después de e lim in a r  d e l producto de c lo r in a c ió n  

todo e l  b en zol in a lte r a d o , r e s u l t a  una m ezcla de h e x a c lo ro - 

b en zo les e s te r e o is o m é fic o s , en l a  que predomina e l  a l f a -  

iso m ero ,co n  un punto de fu s ió n  a 158a C *,p ero  donde tam bién 

e s tá n  p re se n te s  e l  b e ta -lso m e ro  ( p . f .  a  3 0 5 a 0 .  ) y e l  gama- 

isom ero ( p . f .  a 1 1 3 a 0 » ) . Pueden tam bién form arse durante

1 5 .
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l a  c lo r in a c ió n , pequeñas ca n tid a d e s  de h ex a e lo ro b e n z o l 
c lo r o -s u s t i tu id o  ,p o r  ejem plo e l  cuerpo de m onooloro, estando 

p re se n te s  en l a  m ezcla de isó m ero s. Tal m ezcla , en l a  que 

predomina e l  a lfa - is o m e ro , llamamos convenientem ente h e x a c lo ro - 

b en zol b ru to , Da c lo r in a c ió n  a tem p eratu ra  normal o más elevada 

puede in te rru m p irse  m ien tras se encuentran  todos lo s  isóm eros 

to d a v ía  d is u e lto s  en e l  b en zo l in a lte r a d o , p b ie n  se 

podrá c o n tin u a r la  h a s ta  que se . sep are  e l  a lfa - is o m e ro  

só lid o f en c u a lq u ie r  ca so , se re cu p e ra  convenientem ente e l  j

h ex aelo ro b en zo l b ru to , poniendo en co n ta cto  e l  producto de «
f

o lo r in a c ió n  con agua c a l i e n t e ,  por ejem plo agua a  75-80® C .,c o n  í 

o b je to  de ex p u lsa r e l  b en zo l in a lte r a d o . *

H asta ah ora, se ha obtenido e l  gamar-isomero, continuando 

l a  c lo r in a c ió n  d e l b en zo l h a s ta  form ar un b arro  de a l f a -  

h ex aelo ro b en zo l después se se p a ra  m ediante f i l t r a c i ó n  e l  »

a lfa -iso m e ro  s ó lid o , som etiendo l a  l e j i a  madre a c r i s t a l i z a -  ‘ 

pión fra c c io n a d a , p ara  re c u p e ra r  b e ta -  y gam a-isom ero. I

N aturalm ente, d ich a  l e j i a  madre e s t á  sa tu rad a  con a l f a -  !

isóm ero y , ap arte  de b e ta -  y gam a-isom ero ,contend rá can tid ad es 
menores de h ex a c lo ro b e n z o les  c lo r o - s u s t i t u id o s ,  formadas f

durante l a  c lo r in a c ió n . Durante l a  s u b s ig u ie n te  c r i s t a l i z a ^  

oiÓn fra c c io n a d a , algo de a lfa - is o m e ro  c r i s t a l i z a  con e l  

gam a-isóm ero, haciendo d i f í c i l  e l  a is la m ie n to  de é s te  y ?

complicado de r e a l i z a r  e l  método. Asimismo, lo s  h ex a c lo ro — 

b en zo les  c lo r o -s u s t i tu id o s ,  que p a re ce n  s e r  más fá c ilm e n te  

s o lu b le s  en b en zo l que e l  gama—isóm ero, pueden tam bién d i f i -  | 

c u i ta r  l a  lim p ia  se p a ra c ió n  d e l gam a-isom ero c r i s t a l i n o .  |

De acuerdo con l a  p re se n te  in v e n c ió n , e l  p roced im iento j 

p ara  t r a t a r  h ex aelo ro b en zo l b ru to  con o b je to  de o b ten er e l  

gama-isomero © un compuesto que contenga una p ro p o rció n  

aoreoentada de gama-isomero en r e la c ió n  con a lfa - is o m e ro , 

comprende l a  e x tr a c c ió n  d e l h ex a e lo ro b e n z o l b ru to  con un 

d is o lv e n te , y por ta n to  comprende por lo  menos un homologo, 

normalmente l iq u id o , de b en zo l en can tid ad  s u f ic ie n t e  para  

d is o lv e r  gam a-isomero y d e ja r  B in  d is o lv e r  una p rop orción
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s u b s ta n c ia l  de a lfa - is o m e r o . Adecuadamente se  compondrá 

e l  d is o lv e n te  de uno o v a r io s  homólogos de b e n z o l, conteniendo 

en l a  m olécu la no más de 9 átomos de carbono.

S I  a lfa - is o m e ro  m uestra una s o lu b ilid a d  menor en b en zo l 

que e l  gam a-isom ero y de e s te  m odo,los s ó lid o s  p re se n te s  en e l  

e x tr a c to  obtenido por t a l  p ro ced im ien to , t ie n e n  una p rop o rción  

aumentada de gam a-isom ero en r e la c ió n  con a lfa - is o m e ro , 

comparado con e l  m a te r ia l  de p a r tid a *  También e s ta r á n  

p re se n te s  en e l  e x t r a c t o ,  pequeñas can tid ad es de b e ta -iso m e ro , 

y cuerpos más a ltam en te  c lo r in a d o s  y p re se n te s  en e l  producto 

de c lo r in a c ió n . No hay que poner rep aro s a l a  p re s e n c ia  de 

b e ta - is o m e r o ., y tampoco lo  e s ,  p a ra  muchas a p lic a c io n e s , l a  

de m a te r ia l  de c lo r in a c ió n  más e le v a d a . S in  embargo, l a  

p re s e n c ia  de t a l  m a te r ia l  t ie n d e  a  d i f i c u l t a r  l a  term in ació n  
de l a  c r i s t a l i z a c i ó n  d e l gam a-isom ero; p a re ce  que e s tá  

también re la c io n a d o  con e l  o lo r  que posée e l  h ex a c lo ro b e n z o l 

b ru to . Por ta n to , s i  se  d esea a i s l a r  gam a-hexaclorobenzol 
c r i s t a l i n o  , o d ism in u ir e l  o lo r  d e l e x tr a c to  que co n tien e  

e l  gama, puede s e r  v en ta jo eé : e l  t r a t a r  e l  h ex aclo ro b en zo l'i ■
bruto  a n tes  de l a  e x tr a c c ió n , elim inando por lo  menos parte  

de d ich a s  m a te r ia s , t a l  como a co n tin u a c ió n  se  in d ic a .

Aunque o u a lq u ie r  t ip o  normal de homólogo líq u id o  

de b en zo l puede s e r  u t i l iz a d o  p ara  e fe c tu a r  l a  e x tr a c c ió n , 

re»u lu a  v e n ta jo so  encoger uno que no tenga uu punto ae 

e b u l l ic ió n  indebidam ente e lev ad o , p u es, a s í  r e s u lx a  más 

f á c i l  l a  su b sig u ien xe re cu p e ra c ió n  d e l h e x a c lo ro b e n z o l.

Por e s t a  ra z ó n , p re ferim o s e l e g i r  un homólogo que no 

contenga mas de 9 átomos de carbon o . T a le s  homólogos compren­

den: to lu en o , o r t o - ,  m eta- y para—x ile n o , x i le n o  co m e rc ia l,

m e s it i le n o , eumeno, y seudoeumeno, N osotros p re ferim o s 
em plear to lu en o  o x ile n o  co m e rc ia l, pues é s to s  se  pueden 

e n co n tra r  acabad os, siendo asim ism o lo s  de punto de 

e b u l l ic ió n  más b a jo  e n tre  l o s  hom ólogos. Entendemos por 

x ile n o  co m erc ia l l a  m ezcla  de isóm eros de x i le n o , obten id a 

m ediante d e s t i la c ió n  de a lq u it r á n  de h u lla ,  normalmente
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vendido b a jo  e l  nombre de « x ile n o » .

Al l l e v a r  a cabo e l  p roced im iento  o b je to  de l a  p resente 

in v e n c ió n ,r e s u lta  v e n ta jo so  r e a l i z a r  l a  e x tr a c c ió n  de t a l  manera 

que se d is u e lv a  esen cia lm en te  todo e l  gama-isomero y por lo  

menos una pequeña p rop o rción  d e l a l f a  isó m ero . Tratándose de 

to lu en o o de x i le n o s ,  se  puede em plear una can tid ad  de d is o l­

v en te  p ara  l a  e x tra c c ió n ,c o rre s p o n d ie n te  a  l a  m itad d el peso 

d e l h ex a e lo ro b e n z o l b ru to , s in  d is o lv e r  l a  menor can tid ad  subs­

t a n c ia l  de a lfa -h e x a c lo r o b e n z o l. S in  embargo, se  puede em plear 

b a s ta n te  más d is o lv e n te  dé lo  que corresponde a d ich a  can tid ad  

p r e fe r id a , s i  no 3e ponen rep a ro s a l a  p re s e n c ia  de a lgo  de 
a lfa - is o m e ro é en e l  prod ucto . También puede s e r  con ven ien te e l  

u t i l i z a r  una can tid ad  b a s ta n te  mayor de d is o lv e n te , pero 

con mucho menor capacidad d is o lv e n te . A e s te  o b je to  puede 

s e r  conven ien te u t i l i z a r  un l iq u id o  que c o n s is te  en una 

m ezcla d e l homologo de b en zo l con un liq u id o  que se puede 

m ezclar con é l ,  pero teniendo a lo  sumo una capacidad d i -  :
i

so lv e n te  red u cid a  p ara  g am a-h exaclo ro ben zolj l íq u id o s  1

adecuados a e s te  p ro p ó s ito  son m ezclas de to lu e n o , o 

un x ile n o  e n tre  10#  y 2Q# de un h id ro carb u ro  a l i f & t i c o ,  

normalmente l íq u id o , de punto de e b u l l ic ió n  b a jo ,  t a l  como 

un pentano o la s  d ife r e n te s  f r a c c io n e s  de e s e n c ia  de 
p e tr ó le o . i

l
Se puede r e a l i z a r  l a  e x tr a c c ió n  convenientem ente en ¡

f r i ó ,  es d e c i r ,  a una tem p eratu ra  no muy d if e r e n te  d e l 

am biente, La su b sig u ie n te  re cu p e ra c ió n  d e l producto d e l 

e x t r a c t o ,  se e fe c tu a r á  m ediante c r i s t a l i z a c i ó n  fra c c io n a d a , 

por ejem p lo calentand o l a  s o lu c ió n  a p re s ió n  o rd in a r ia  o 

red u cid a , p ara  ev ap orar p a rte  d e l d is o lv e n te , y perm itiendo 

que l a  s o lu c ió n  con cen trad a se e n f r ie  a  l a  tem p eratu ra  d e l 
am biente. A lte rn a tiv a m e n te ,s i  no se n e c e s i ta  o b ten er gama-

isom ero puro, se  podrá re cu p e ra r  un producto que contenga íI
todo lo  que queda de e s te  isóm ero en e l  e x t r a c t o ,  m ediante |

ev ap oración  d e l so lv e n te  v o l á t i l  en una o p e ra c ió n . |

La o b te n c ió n  d e l producto a d ic io n a l de c lo r in a c ió n  |

I
í
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se puede r e a l i z a r  en forma oonociüa. por e jem p lo , se liace 

p asar c lo r o  por b en zol a l a  tem p eratura normal o e lev ad a , mien­

t r a s  se i r r a d ia  e l  b en zo l con l a  ru d ia o io n  p roced en te de una 

lám para de arco  de m ercu rio , lu z  s o la r  u o t r a  ra d ia c ió n  a c t í -  

n ic a .  Se puede co n tin u a r con l a  in tro d u c c ió n  de c lo ro  ;
i

h a s ta  o b ten er un b a rro  de h e x a c lo ro b e n z o l, pero se co n tin u a rá  \ 
p referen tem en te m ien tras todo e l  producto quede aán en s o lu c ió n , 

pues, en e s ta  fa s e  e s ta r á  p re se n te  una p ro p o rció n  más pequeña ! 

de productos de s u s t i tu c ió n . Convenientem ente se  co n tin d a  j

l a  c lo r in a o ió n  h a s ta  que se obtenga una s o lu c ió n  con un I
i

15 -  2C$ de h ex a c lo ro b e n z o l , en p eso . ¡r

Se puede e lim in a r  e l  b en zo l de l a  so lu c ió n , o d e l f

b a r r o , m ediante co n ta cto  con agua c a l ie n t e  de 75 -  802 C. j

A ltern ativ am en te  , se puede evaporar e l  b en zo l en una c a ld e ra  
c a le n ta d a  e x te rio rm e n te  y s i  se  d esea  a  b a ja  p r e s ió n . S in  :

embargo, l a  e lim in a c ió n  d e l b en zo l m ediante agua c a l ie n t e  

re p re s e n ta  un método p a rticu la rm e n te  co n v en ien te ,p u esto  que j 

se  o b tie n e  l a  e lim in a c ió n  e f i c a z  d e l b en zo l s in  exponer f
5

e l  h ex a c lo ro b e n z o l a co n d ic io n es en la s  cu a le s  p u d iera  p ro d u cir*-1 

se una descom posición formando t r ic lo r o b e n z o l ,  y porque a s i  

se  o b tie n e  e l  producto en form a adecuada p ara  su m anejo.

Antes de p roced er a l a  e x tr a c c ió n , de acuerdo con 

l a  p re se n te  in v e n ció n , 3e puede som eter e l  h ex aclo ro b en zo l 

a s i  obtenido a un tra ta m ie n to  de d esod o ración  a n te s  c ita d o , 

m ediante e b u l l ic ió n  con ácid o  n í t r i c o  con cen trad o , t a l  como
i

se d e s c r ib e  en l a  s o l io  tud de p a te n te  in g le s a  na 3 4 3 4 /4 5 , o 

b ie n  m ediante co n ta c to  con g e l  de s í l i c e  o carbón  ab so rb en te , 

t a l  como se  d e s c r ib e  en l a s  s o l ic i t u d e s  de p a te n te s  in g le s a s  

Nos. 1 8 5 7 1 /4 4 , 3437 /45  y 3438/45»  Otro método e f e c t iv o  para 

e lim in a r  a l  menos una p ro p o rció n  s u b s ta n c ia l  de m a te r ia  
a ltam en te c lo r in a d a  c o n s is te  en la v a r  e l  h ex a c lo ro b e n z o l 
b ru to  en f r i ó  con un h id ro carb u ro  a l i f á t i c o ,  normalmente |

l íq u id o , u ti l iz a n d o  una can tid ad  in s u f ic ie n t e  p ara  d is o lv e r  f 
can tid ad es c r e c id a s  de gam a-h exaclo ro ben zol. H idrocarburos 

adecuados a  e s te  o b je to  son l o s  pentáhos y l a s  d ife r e n te s
155
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fr a c c io n e s  de h id ro carb u ro  ob ten id as en l a  in d u s t r ia  d e l 

p e tró le o  y conocidos b a jo  e l  nombre de e s e n c ia  de p e tr ó le o .

Las ca n tid ad es que se  han de em plear de e s to s  h id ro ca rb u ro s , 

corresponden aproximadamente a ca n tid a d e s  ig u a le s  en peso a l  

h ex aclo ro b en zo l b r u to , pero se pueden em plear can tid ad es 

algo m ayores, digamos, e l  doble d e l peso d e l h ex a c lo ro b e n z o l 

b ru to *

En una form a de r e a l iz a c ió n  de l a  p re se n te  in v e n ció n , 

se e fe c tú a  l a  c lo r in a c ió n  d e l b en zo l m ie n tra s  se l e  i r r a d ia  

con lu z  s o la r  o lu z  proced ente de una lám para de arco  de 

m ercu rio , haciendo p asar ta n to  c lo r o  p ara  que quede com pleta­

mente ab so rb id o . Convenientem ente se  m antiene l a  tem p eratura 

e n tre  40 y 50« . Cuando l a  so lu c ió n  a s i  formada co n tien e  

de 15 -  20j£ de h e x a c lo ro b e n z o l, se p ara  l a  c lo r in a c ió n  y se 

a d ic io n a  l a  so lu c ió n  gradualm ente a un ám plio volumen de agua, 

a g ita d a , que se m antiene a 75 -  802 C .f puede s e r  separada 
d e l agua m ediante f i l t r a c i ó n  o d e ca n ta c ió n  , secando a  30 -  

35a C. y m oliendo después. P ara  e fe c tu a r  l a  e x tr a c c ió n , se  

a g i t a  durante algún tiem po, aproximadamente durante 1 - 2  

h o ra s ,c o n  aproximadamente 0 '5  v eces su p eso , de to lu en o* l a  

so lu c ió n  r e s u lta n te  se sep ara  luego m ediante f i l t r a c i ó n .  

Convenientem ente se a d ic io n a  e l  h ex a c lo ro b e n z o l a l  d is o lv e n te  

en p o rc io n e s , agitand o dicho d is o lv e n te .

E l e x tr a c to  puede c a le n ta r s e  p a ra  ev ap orar e s e n c ia l ­

mente todo e l  to lu en o , obten iénd ose un re s id u o  que se compone 

p rin cip a lm en te  de una m ezcla  de h e x a c lo ro b e n z o l iso m é rico , 

conteniendo una p ro p o rció n  a cre ce n ta d a  de gam a-isomero en 

r e la c ió n  aon e l  a lfa - is a m e r o . En lu g a r  de e lim in a r  por evapora­

c ió n  todo e l  to lu e n o , se puede o o n cen tra r e l  e x t r a c to  ca le n ta d o , 

para ev ap orar p a rte  d e l d is o lv e n te , en frian d o  después con 
o b je to  de que pueda te n e r  lu g a r  l a  c r i s t a l i z a c i ó n  . De e s te  

modo, s i  a l  p r in c ip io  se evapora un t e r c i o  a  una m itad 
d e l to lu e n o , se  podrá ob ten er una f r a c c ió n  que s e  compone 

toda e l l a  su b stan cia lm en te  de gam a-isom ero. De e s t a  manera se  put 

den o b ten er v a r ia s  fr a c c io n e s  s ó l id a s ,  sucesivam ente» También

i

J

í
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pueden em plearse o tro s  métodos p ara  re cu p era r e l  só lid o  que 

co n tie n e  gama. Por ejemplom se puede p rov ocar que se  d ep osi­

te n  en e l  e x t r a c to  c r i s t a l e s  de h e x a c lo ro b e n z o l, r e f r ig e r á n ­

dolo a tem p eraturas más b a ja s  que l a  normal s in  p ré v ia  concen­

tr a c ió n  , o b ie n  adicionando s u f ic ie n t e  can tid ad  de un líq u id o  

s u s c e p t ib le  de m ezclarse  y que m uestre a lo  sumo una red u cid a  

s o lu b ilid a d  p ara  isóm eros de h e x a c lo ro b e n z o l, por ejem plo 

un pentano o una e s e n c ia  de p e tr ó le o .

Se pueden i u t i l i z a r , e l  g am a-h exaclo ro ben zol, e l  só lid o  

conteniendo una p ro p o rció n  a cre ce n ta d a  de gam a-isom ero, o e l  

e x tr a c to  que co n tie n e  e s te  ú ltim o  compuesto, p ara  l a  p rep ara ­

c ió n  de compuestos in s e c t i c i d a s ,  t a l e s  como se d e s c r ib e n  y 
se r e iv in d ic a n  en una form a de r e a l iz a c ió n  de l a  in v en ció n  

según l a  s o l i c i t u d  de p a te n te  in g le s a  nfi 1 0 4 5 9 /4 2 . También 
pueden o b ten erse  so lu c io n e s  in s e c t i c id a s  adecuadas p ara  s e r  

p u lv e riz a d a s , m ediante d ilu c ió n  d el e x tr a c to  con un d is o lv e n te  

s u s c e p t ib le  de s e r  m ezclado, p ara  e l  h e x a c lo ro b e n z o l, t a l  como 

p e tr ó le o , que no provoca l a  p r e c ip i ta c ió n  d e l só lid o  d is u e l to .

3 i  se d esea , se  puede u t i l i z a r  e l  a lfa -h e x a c lo ro b e n z o l 

tam bién para  o tr a s  a p l ic a c io n e s ,  como por ejem plo en l a  f a b r i ­

c a c ió n  d e l t r ic lo r o b e n z o l .

A co n tin u a c ió n  ilu s tr a r e m o s , por medio de ejem p los 

no l im i t a t iv o s  , e l  a lca n ce  d e l in v e n to , siendo tod as l a s  
p a r te s  in d ica d a s  en p eso ,

EJEMPLO 1 .

3e hace p a sa r  c lo ro  en b e n z o l, en l a  medida de 22 

p a r te s  p or h o ra  por cada 100 p a r te s  de b e n z o l, manteniendo e l  

b en zo l a  502 0 .  e ir ra d iá n d o lo  por medio de l a  ra d ia c ió n  

de una lám para de arco  de m e rcu rio , La a b so rc ió n  d e l c lo ro  

r e s u l t a  c a s i  com p leta . Al cabo de una h ora se  p ara  l a  c lo r in a -  
c ió n . La s o lu c ió n  r e s u lta n te  de h ex a c lo ro b e n z o l se a d ic io n a  

gradualm ente a un. g ran  volumen de agua m antenida a  76—7 8 * £• 

y rem ovida con un a g ix a a o r . Se f i l t r a  e l  producto p r e c ip i­

tad o , se se ca  en un secad or de b a n d e ja  y se t r i t u r a .

1000 p a r te s  de h ex a c lo ro b e n z o l t r i tu r a d o , a s í
225
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o b ten id o , se a g ita n  en f r i ó ,  durante 2 h o ra s , oon 450 p a rte s  

de x ile n o  c o m e rc ia l, se sep ara  l a  so lu c ió n  r e s u lta n te  m ediante 

f i l t r a c i ó n ,  y se  la v a  e l  m a te r ia l  r e s ta n te  n o -d is u e lto ,c o n  

100 p a r te s  d e l x i le n o , ad icion án d olo  a l a  so lu c ió n .

Elim inando e l  x i le n o  por ev ap oración  desde l a  so lu c ió n , se 

o b tie n e n  aproximadamente 300 p a r te s  de s ó lid o  que co n tien en  

su b stan cia lm en te  l a  to ta l id a d  d e l gama—isóm ero que se  h a lla b a  
en l a s  1000 p a r te s  de h ex a c lo ro b e n z o l tr itu r a d o *

EJEMPLO 2 .

1000 p a r te s  de h ex a c lo ro b e n z o l tr itu r a d o ,o b te n id o  

según e l  ejem plo 1 , se a g ita n  en  f r í o  con  425 p a r te s  de 
to lu eno durante 2 h o ra s j se se p a ra  l a  s o lu c ió n  r e s u lta n te  

por medio de f i l t r a c i ó n  y se la v a  e l  res id u o  d e l f i l t r o  con 

100 p a r te s  de to lu en o , adicionando lo s  lavad os a l a  s o lu c ió n . 

Elim inando d e l e x tr a c to  e l  to lu en o  por ev ap o ració n , se 

o b tie n e n  aproximadamente 300 p a r te s  de só lid o  que co n tien en  

su bstancialm enxe todo e i  gama—isóm ero que se h a lla b a  en e l  
m a te r ia l  t r i tu r a d o .

EJEMPLO 3 .

5 p a r te s  de e x t r a c to  de x i le n o , que co n tie n e n  2 

p a r te s  de s ó lid o  obten id o  según ejem plo 1 , se d ilu y en  con 

50 p a r te s  de un p e tró le o  l ig e r o  que h ie rv e  en e l  orden de 

lo s  198 -  2572 C. Se empleó e l  l iq u id o  con é x ito  en forma 
de p u lv e r iz a c ió n  p ara  co m b atir l a s  moscas c a s e r a s .

EJEMPLO 4 .

Un a c e i t e  l a r v ic id a  p ara  e l  tra ta m ie n to  ae agua 
estan cad a , se p rep ara mezclando 5 p a r te s  de e x tr a c to  de x ile n o  

que co n tie n e  2 p a r te s  de s ó lid o ,o b te n id o  según ejem plo 1 con 

50 p a r te s  de a c e ite  b la n co . (« A ce ite  b lan co »  es  un p e tró le o  
con un punto de e b u l l ic ió n  i n i c i a l  a 3002 C. y d e stila n d o  
a l  78*!, d e l mismo a menos de 3672 0 . ) .

EJEMPLO 5*

100 p a r te s  de h ex a c lo ro b e n z o l b ru to  se  a g ita n  a l a  

tem p eratura  d e l am biente, con 44 p a r te s  de to lu en o  durante 

una h o ra . Se f i l t r a  e l  b a rro  r e s u l t a n t e ,  obteniendo 63

260
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p a rte s  de producto f i l t r a d o .  Después de c a le n ta r  «o. i í x orado 

con o b je to  de evaporar 19 p a r te s  de to lu e n o , se d e ja  e n f r ia r  

a  l a  tem p eratura  d e l am biente, dep ositán d ose 2*5 p a r te s  

de gama-isomero su b stan cia lm en te  puro, que se a i s la n  m ediante 

f i l t r a c i ó n .

O tras can tid ad es más de s ó lid o  que co n tie n e n  gama- 

isom ero, se podrán o b ten er ad icionando 20 p a r te s  de e s e n c ia  de 

p e tr ó le o , con un punto de e b u l l ic ió n  de 8 0 ft 0 . a l a  l e j i a  

madre.

1
f
i
jt

i
:

i
Il
í
i

H 0 T A

D e s c r ita  su fic ie n te m e n te  l a  n a tu ra le z a  d e l in v e n to , I
w I:

a s í  como l a  manera de r e a l i z a r l o  en l a  p r á c t i c a ,  debe i
f

h a ce rse  c o n s ta r  que l a s  d is p o s ic io n e s  anteriorm en te in d ica d a s 

son s u s c e p t ib le s  de m o d ifica c io n e s  de d e t a l l e ,  en  cuanto no |

a l t e r e  su p r in c ip io  fundam ental. También se hace c o n s ta r  it
que d icho in v en to  corresponde a  una p a te n te  p resen tad a  en |

In g la te r r a  con fe c h a  18 de mayo de 1 9 4 4 , na 9 5 4 7 /4 4 t j

acogién d ose , por lo  ta n to , a lo s  b e n e f ic io s  que conceden |

lo s  Convenios In te r n a c io n a le s  en v ig o r  y siendo lo  que |

c o n stitu y e  l a  e s e n c ia  d e l r e f e r id o  in v en to  y por lo  que se \
f

s o l i c i t a  p a te n te  de in v e n ció n ,p o r v e in te  anos en España: i
|

«Procedim iento p ara  a i s l a r  una form a isóm era de h ex& cloro- fí
b e n z o l« j ca ra c te r iz á n d o se  p or lo  s ig u ie n te s  f

lfi.c= Proced im iento  p ara  a i s l a r  una form a isóm era de ' 

h e x a c lo ro b e n z o l, ca ra c te r iz á n d o se  porque con o b je to  de obten er 

e l  gama-isomero o un compuesto que contenga una p rop o rción  

e lev ad a  d e l mismo en r e la c ió n  con e l  a lfa - is o m e ro , se 

procede a e x t r a e r  por medio de un d is o lv e n te  p a ra  e l  h exa­
c lo ro b e n z o l b ru to , a l  menos un homologo normalmente líq u id o  

d e l b e n z o l, siendo l a  can tid ad  d e l d is o lv e n te  s u f ic ie n t e  

para d is o lv e r  e l  gam a-isom ero, dejando s in  d is o lv e r  una 1

proporoión  s u b s ta n c ia l  de a lfa - is ó m e r o . [*
2fi.=  Procedim iento según r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c t e r i -  j

zado porque e l  d is o lv e n te  se compone de uno o v a r io s  f
£

homólogos de b e n z o l, conteniendo en l a  m oléétela como laáximo I
I»
il!\
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9 átomos de carbono.

3 2 .=  Procedim iento según r e iv in d ic a c ió n  2 , c a r a c t e r i -  | 

zándose porque e l  d is o lv e n te  es  to lu en o  o x i le n o  c o m e rc ia l. fi
4a,as P roced im iento  según r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c t e r i ­

zándose porque e l  d is o lv e n te  c o n s is te  en una m ezcla de !

to lu en o  y x ile n o  co m e rc ia l, con 10 -  20jé de un penteno o una 

f r a c c ió n  de e s e n c ia  de p e tr ó le o , f

5 2 .«Procedim iento según re iv in d ic a c ió n © * , ante r i o r e s ,  

ca ra c te r iz á n d o se  porque se r e a l i z a  l a  e x tr a c c ió n  con 

s u f ic ie n te  d is o lv e n te  p ara  d is o lv e r  su b sta n cia lm en te  l a  J

to ta l id a d  d e l gam a-isom ero, s in  d is o lv e r  ninguna can tid ad  \

a p re c ia b le  d e l a lfa»-isóm ero , >

6 2.=  p roced im ien to  según r e iv in d ic a c ió n  5 , c a r a c t e r i -  j 

zándose porque se r e a l i z a  l a  e x tr a c c ió n  en f r i ó ,c o n  una f

cantid ad  de to lu en o  o x ile n o  co m e rc ia l que p esa  aproximadamente f
!

l a  mitad d e l hexacloxQbenzol b ru to *

7 2 .=  P roced im iento  según c u a lq u ie ra  de l a s  r e i v i n ­

d ica c io n e s  a n te r io r e s ,  c a ra c te r iz á n d o se  porque se  r e a l i z a  

l a  e x tr a c c ió n  agitando e l  h ex a c lo ro b e n z o l b ru to  c o n -s u f ic ie n te  
oantidad de d is o lv e n te  p ara  o b ten er un b a rro  que co n tie n e  e l  

a lfa - is o m e ro  en una fa s e  s ó l id a  y separando l a  fa s e  l íq u id a  * 
de l a  s ó l id a , I

8 a.ss Procedim iento según c u a lq u ie ra  de l a s  r e iv in d ic a -  | 

c io n es p re ce d en te s , c a ra c te r iz á n d o se  porque se a i s l a  d e l e x tr a c ­

to  una m ezcla de isóm eros que co n tie n e  una p ro p o rció n  elevad a 

de gam a-isom ero, evaporando por lo  menos p a r te  d e l d is o lv e n te  ¿
i

para que se d e p o s ite  e l  garaa-isom ero. f

9®.*= P roced im iento  según r e iv in d ic a c io n e s  1 - 7 ,  

ca ra c te r iz á n d o se  porque se a i s l a  d e l e x t r a c to  una m ezcla de 

isóm eros que co n tie n e  una p ro p o rció n  e lev ad a  de g>ama-i.somero, 

m ediante a d ic ió n  a l  e x t r a c to  , en can tid ad  s u f i c ie n t e  p ara
i

p r e c ip i t a r  d ich a  m ezcla , de un l iq u id o  que se  m ezcla  con 

e l  d is o lv e n te  y que ten g a  a  lo  sumo una capacidad  muy red u cid a  | 

para  e l  gam a-isom ero. I
í

1 02 .=  P roced im iento  según r e iv in d ic a c ió n  9 , c a r a c t e r i -  >
i
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zándose porque e l  liq u id o  ad icionad o a l  e x tr a c to  e s  un pentano 

o una fr a o c ió n  de e s e n c ia  de p e tr ó le o .

l l a . =  P roced im ien to  según c u a lq u ie ra  de l a s  r e iv in ­

d ic a c io n e s  p re ce d e n te s , c a ra c te r iz á n d o se  porque se o b tie n e  
e l  h ex a c lo ro b e n z o l b ru to  m ediante tra ta m ie n to  de b en zo l con 

c lo ro  con r a d ia c ió n  a c t ln i c a ,  parando l a  c lo r in a o ió n  m ien tras 

queda aun p re se n te  b en zo l s in  cam biar, y poniendo e l  producto 

de c lo r in a c ió n  en co n ta c to  con agua c a l i e n t e  con o b je to  de 

e lim in a r  e l  b en zo l no transform ad o.

l 2 fi.*=Procedim iento p ara  a i s l a r  una form a isóm era 

de h ex aclo ro b en zo l»  $ t a l  y como queda su b stan cia lm en te  

d e s c r i to  en l a  p re se n te  memoria, que c o n s ta  de once h o ja s  

e s c r i t a s  por una s o la  c a ra .

M adrid, 9 de mayo de 1 9 4 5 .

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.
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