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PATENTE
DE

INVENCION ’?‘GS()ES*S)

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DElRODUOTOS DE ACUMU-
LACION DE CLORO A BASE DE COMPUESTOS AROMATICOS", a favor de

la razén social suiza J.R. GEIGY A.G., domiciliada en Basilea
(suiza).- ; '

MEMORIA DESCRIPTIVA

Es conocida la acumulacién de cloro a base de compues-
tos aromédticos, por ejemplo, obteniendo del benzol una mezcla
de cuatro hexamclorociolohexsncs isémercs. La realizacién éréé-
tica de esta reacoién, sin embargo,.tropieza con di:icultades
considerables; cénbio cual, el rendimiento en,produetbs de
acumulacién de clorc resulta frecuentemente reducido. Al in-
troducir cloro tiené'ltgar, después de un tiempo relativaménte
breve, una obstrdcoién del tubo de alimehtacién, debido al
producto de reaccién que se va separando‘pbrlcristalizacidn.
Como sea que la‘reaccién tiene un transgurso exotérmico, el
contrblvde la temperatura ofrece baatantesidificultades.'

Se ha intentado obviar dichos inoonvenienteé, a base
derinterrumpir la reacoidn después de un tiempo relativamente
breve, sepsrendo el ﬁrodugto de reaceiéﬁ'que se ha segregado,

y seguidamente continuar clorando le lejia madre de nuevo,
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en caso dado despuds de- adicionar material de partido fresco.
Pero este método de trabajo resulta extraordinariamente molesto,
y no constituye ningin procedimiento racionsl. Tembién se ha

intentado efectuar la acumulacién de cloro a base de cloro

lfquido. Pero ésto requiere la realizacién de la reaccién en

recipientes de presifn y a temperatura baja, y por consiguiente,
un procedimiento esencialmente més complicado.

Se ha encontrado que. se puede llevar a cebo la acumu-
lacién de cloro a base de compuestds aromdticos, bajo adicién
de disolventes o diluyentes, de una manera extraordinariamente
fdcil y sencilla. Por el empleo de disolventes o diluyentes,
suben los rendimientos en grado considerable. Puede evitarse
con toda seguridad, la obstrucciédn de los tubos de alimenta-
cién de cloro; pudiéndose, asimismo, dominar mejor la tonali-
ded térmica de 1la reaccién.

Como disolvehteé o diluyentes entran en consideracién,
por una pertes compuestos que bajo las condiciones de reaccién,
no reaccionan con cloro, como los hidrocarburos aliféticos
o cicloalifdticos, como benéenos, querosenos, nafta, ete.,
los hidrocarburos clbrados, como’cloroformo, tgtracloruro de
carbono, tetracloruro de etano, etc., los 4Acidos, como &cido
férmico, dcido acético glaciai, etc. DPor otra parte, se
puede emplesr con frecuencié, asimismo, los disolventes o
diluyentes que de por si son aptos de acumular cloro, como
benzol, toluol, xiloies, e¢lorobenzol, diclorobenzoles, eto.

Por seleccién adecuada del disolvente o0 diluyente,
se obtiene, garte de un método de_ trebajo simplificado, dife-
rentes efectos muy adecuados. Asi, por ejemplo, resulta ﬁosible
disgreger los productos de acumulacién directamente de la mezcla

de reaccién, de forma dmplismente pura. En la preparaciém del
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hexaclorociclchexano, es posible alcanzar un enriquecimiento

o conecentracién del isémero-y, técnicamente velioso. Por
scumulacién de cloro en benzol, el cuzl estad dilufdo con
clorobenzol, se obtiene una ﬁezcla de productos de acumulacién
de cloro del benzol y clérobenzol, la cugl ge distingue, en
comparacién.cﬁn'el hexaclorociclohexano, obtenido de forma

ya conocida, por un efecto insecticida mejorado.

Como compuestos aromdticos que con cloro proporcionan
compuestos de acumulacibn, a titulo de ejemplorse'citan: el
benzol y sus homélogbs, como toluol, xiloles, cumol, cimol, as{
como los productos substitufdos en el halégeno de los mismos,
ocomo clorobenzol, diclordbenzoles, bromobenzoles, fluorbenzo-
les, clorotoluoles, eto.; ademés, también los compuestos
aromaticos condensados y polinucleares, como difenilo, dife-
nilmetano, naftalina, antraceno. ete. -

EJEMPLO.1.-

150 partes de cloro son introducidas, durante 1-1/2
horas,bajo agitacién y exposicién = la luz, en una mezcia
livbre de metal, de 30 partes de benzol y 30 partes de cloro-
benzol. Por refrigeracién ﬁedi&nte ague, se¢ mgntiene la tempe-
ratura de oloracién lc més baja posible (por debajo de 600).
De la papilla cristélima que se origina, se separa el exceso
de cloro mediante aire, expulséAndose fracciones voldtiles a
base de vapor de agua. Se recuperan 18 partes de clorobenzol.
El residuo‘es secado en el vacio a 60-700, Se obtienen 116 par-
tes de un turté (torte) que se va soiidificando en el frio,
con punto de fusién de 90-130°: contenido de cloro de 73,8 4.

El producto se distingue por su buen efecto insectici-
da. Otra elaboracién puede realizarse a base de la siguiente

menera: La papllls cristaline se separas, por absorcién, después
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de una ventilacién, y prensada. Los oristales son secados, &’
60-70°, en el vaclo. Se obtienen 70 parfes de un producto

que consiste de cristales blancos, y que funde a 115-137°.

El contenido de cloro es: un 73,4 %. La lejia madre es desti-
lede mediante vapor de agus, seffsndo y desecdndose el aceite
remanente (46 partes). La fracoién oleaginosa tiene un conteni-
do de cloro de un 74,8 % . '

EJEMPIO 2.

300 partes de cloro son introducidas,dentro o sea
durante 6 hores y a 58-67°, en una mezcla de 100 partes de
benzol y 100 partes de tetracloraro de carbono, bajé exposicién
a la luz. Después de terminada la cloraciém, se separa el
exceso de cloro mediante aeire, expulséndose el disolvente a
base de vapor de agua. Se recuperan 82 partes de disolvente.

El turté (torta) crietalinb que se va solidificando después

del enfriamiento, es desecado en el vacio a 60-70°. Se obtie-
nen 238 partes de producto de cloraciém, del punto de fusién
115-128°, y eon.uﬁ contenido de cloro de un 73,5 %. |

En lugar del benzol, se pueden emplear en los Ejemplos
anteriores, otro compuestec aromdtico, como el bromobenzol,
el fluorbenzol, la naftalina, etc., y en vez del clorobenzol,

o del tetracloruro de carbono, une o varios otros de los com~
puestos enumerados en la descripcién.

Como es naturel, quéda sobreentendido que la proteccién
que se recaba para la invencién, no queda limitada a los ejem-
plos de ejecueién préectica indicados en la descripcién, pues
la proteccién se extiende a todas aquellas formas equivalentes

de ejecucién basadas en la solucién lograda por el invento.




lc.

15.

25.

EOoCTA

Hecha la descripoidn del presente invento, se hace
constar que esta solicitud se acoge a los derechos de
prioridad de 1la batente depositada en Suiza, bajo el
Ne¢ 7466, en fecha 12 de Diciembre de 1945, y se declatan
como nuevas y de propia invencién, las siguientes reivindica-
ciones: . |

l2.- Procedimiento para la preparacién de
productos de aoﬁmnlacién'de cloro a base de compuestos
aromdticos, caracterizado esencialmente por el hecho de
tratar compuestos arométicos en presencia de disolventes
o diluyentes con clore.

28.- Procedimiento para la pfeparacién de
productos de acumulacién de cioro a base de compuestos
aromdticos, segﬁn‘la reivindicacidén 12, caracterizado
porque se emplean como disolventes o diluyentes, aquellas
combihaciones que bajo las condiciones de reaccidén, no
reaccionen con cloro.

38.- Procedimiento para la preparacién de
productos de acumulacién de cloro a base de compuestos
aromiéticos, segin le reivindicacién 1%, caracterizado
porgue se emplean como disolventes o diluyentes, compuestos
arométicos que de por sf son aptos de acumulgr cloro.

42,.~ Procedimiento para la preparacidn de
productos de acumulacién de cloro a base de compuestos

aromiticos, segin las reivindicaciones 12 y 3&, caracterizado
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porgque se trata benzol en presencia de clorobenzol con cloro.
58,- Procedimiento para la preparacién de productos

de acumulacién de cloro a base de compuestos aromdticos.
Segin se describe y reivindica en la presente memoria

descriptiva, que consta de seis hojas, foliadas y escritas a

méquina por una sola cara.

Madrid, a 11 de Diciembre de 1946.
Jd.R. GEIGY A.G.
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