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a-a ha bago..'* :'a ¿nríqu!.c:r dioh.  ̂ mezcla an p rin c ip io s activos

qao sQh  ̂ par 1" dcméa, m $^olublg-g qn? lo^ isdm..ras
y /?, perp es fio 11 ''sbt :in-?r eonccntrcolon-c en sup orla­

ras g 40  %.

Se intentó entonces a ta ja r  eata IgÓmaro, por e j ;a- 

p l o , ' cxtrcyón^ol^ d¿ la  idusela da hjacaclonclcloh^xanos mo— 
diente i.alvjntes a tac tiv o s; a ltab a  3e mohada de antemano 
a oaasa da la  golubllidad r.gl^tívan:nta .^lavada de la s  ieó- 
m.éráa°^y /^el jmpieo d ü  b-'inc:.nó. La seleaaldn de d lso l-  

v antea se lec tiv o s con 3u.o.̂  ai producto muy r ic a  en IT pera 
que cantl.jn? igu alm ^tá , aún ^¡abergn, osntt&tdeg variable,i 

de dtros üaém#ras# s^gáa gu g o íu b iiid a l, débil, pura inevi­
tab le  -un llóhog disolventes* Hatos otro 3 í-gómcroa sah e l i ­
minadas ntdjie - spar  cri^tr-liz^cidn freootonade#

31 i n v i t a  tiene come ob jeta p rin c ip a l l a  fab rica-  

cióm de iéamcra Y  puro p a r t í  gnda d.-i solnoiones bgaoéaioas 

de h-a jcaalar acialOhajK&o; pre^cntn le  ven tajé  de u t i l iz a ?  so- 

1 ad an es boaaéaiaas obtenidas -n r i  ourna 4e la  fabrioaaién  
de cate oospacota, por olaraeián  del bsacona, y de permi­

t i r  devolver e l a  fnbrteccldn de hcxaclaraciolohencana t& 

benceno amparada y, evantnalm^nta# la s  oolas do febrioaoldn 
del presenta praaedimienta*

La so llo ita n te  ha oasprobada a l  hecho lm pravisl* 

b le  de que, en aandioioaas qna a oantinuaaidn a s yreeisan# 
se pueda p re c ip ita r  isómero y  a p a r t ir  de soluciones sobra- 
saturadas en iaóm ero^ ,  /3 , y  , ^in que precip iten  la s  
gas prim eras a pesar de su manar so lub ilidad*

E ste s so l aciones gobreaaturadas pueden Obtenerse
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por diversos medios conocidos*
En e l caso de soluciones bencénioas, se la s  pande 

obtener tratando e l  hexaoloroaielohexano broto coa una can­

tid ad  de benceno t a l  que ge engendren salacion es saturadas 

que se separan da lo s  ladearos y /? no d isue lto s* Ss 
paeáe todavía c lo rar  benceno h asta  que e l hexaoiorooiolohe- 
reno formado comience a separarse de la  solución, después 

dn lo  cual se avapora ana p arte  del benceno y' se lle v a  di-* 
oha solución a 2<^C, por ejemplo, de manera que se c r is ta ­

licen  lo s  isómeros << y ,  que se separan* También se 
puede p a r t ir  de so l aciones obtenidas segdn la  patente b e l­
ga ndmero 460.288 de l a  so lic ita n te *

E l procedimiento segth e l  invento con sista  en eva­
porar una p arte  del benceno o otro disolvente por eb u lli­

ción de la  solución saturada, a la  temperatura ambiente, en 

isómeros .f  , /? y l f  , en e n fr ia r la  luego gradaaliyileatam an- 
t e ,  evitando una agitación excesiva, sin  l le g a r  a 1 % tem­

per atara de c r is ta liz a c ió n  del disolvente* 8e comprueba 
que a l  isómero y  p re c ip ita  sólo  en forma de c r i s t a le s  que ' 
se separan por medios conocidos, por ejemplo, por f i l t r a ­
ción o por dgosütauióa continua.

La solución empobrecida ,30. isómero y  pero sObre- 
satorada siempre en isómeros^* * /3y y  e s  aaedida a le s  

c r i s t a le s  de °<f y /? separados anteriormente en e l  moman- 
tode la  oonstitución da la  solución da p artid a  y esta  mes­
ó la , después de eliminación del disolvente, contiene le  to­
ta lid a d  de lo 3 isómeros c<f y /? da p artid a  a s i  como la  p ar­
te  da isómero y  no separada an estado puro* Esta mezcla.
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zuaquc Heno:? '-'loa en i s ó m e r o * posea todavía buenas pro^
piedades .insecticidas*

procediendo á la  evaporación da 1c solución da 

partid a  dol pregante proo:¿jlmícnto, re aumenta la  riqueza 

en igóm?ros^^' , / ?  y i f  poro so dati.anz la  operación de 
ooncantruolón antes le  Qua 3-3 llague a la  caturas ión, a la  
temperatura fiat-1 da la  c rista lizac ió n ^  an otros isómeros 
da m. nora que ge ¿v ita  l a  p recip itación  de .ó .ton a *'ídb.a 

t  aratnrn* La aelección de asti;; te ^ c r a tu r e  dqpsnda
3e-gnclaleimto do la cónccntración cu buxaoiorociolohcxano 
de le  solución ^om..tída a crl..-st aligación*

JS1 proglioi-rnto pUi.jdc 'j-;cutpr?c de forma discon­
tinua o continua* Rl fíhómcno -le o ria ta liz so ió n  se le c t i­
va del isómero Y* pu^dt¡. fnvoreocrae# .n su. coco, por siem­
bra de la  solución .con górnc-nes de isómero *̂ T*

Cuando ?'.,- perte de une --elución b^snoénice cogen3ra- 
'da por olornción c ll t iv a  del benceno s-a puodc yvid ntemant# 
t r a ta r  l a  to ta lid ad  á-e .lc  ^ciuotón^o bi:sn no t r a ta r  más 
que un = parten perú la  extracción del isómero "¡y y añadir 
la  otra parto  o la  colación resid u al obtenida después da 
c r ig ta lig ac ió n  y a loe c r i s t a le s  o( y /?  separados ant erior­
mente*

gd iav-anyo, por lo demás, no queda lim itado a l em­
pino del bsnenno como lioolvaat-ry. aun cuando la  clacalón do 

ó ats precenta vantaj-as p a rtic u la rse , e l  proocdtmiento dea— 
orino sigua o tendo ap licab le , de un modo gaaaralg s í

áLisolv.ent o o conocidos del ncj&3 olor coi clohcecan o*



3a introducen -A un fotoquímica 5.938 g r .
d^ b nc n i p u r if ic ó lo , lu^go  ̂j h^c ^  burbujear m, $1 732 g .
de c loro . Ls ablución bóncénio^ 33% obtenida coatíjn a

^ 1000 g r .d a  h^xaclcrcctcl-óh^ano.
Ente '...3 í'im..'tiáe. '' 1 :- -v^pcreción a una

tempmatura d,'.sl ordm 1- 80^3 pera extraer de é l 5*170 gr. 

de bánccaa, lu^go 3  ̂ llev e  a la  temperatura ambi:ntc*
A si 3d ab aran  655 g r . d , íaóm r c .n ^ y /^  * Dc^puée do 

.10 f i l t r a c ió n , retienen 131 g r . de solución i-iedra y quedan por 
tanto 714 gr. de e la c ió n  madre. E sta as 3om;yt:id ¡̂ do ñus-
vo a evaporación dg meló que se extraigan 32I  g r . de banoc- 

'no, luego llevada a In temperatura ambienta por capado 
de 3$ horas en un r^olpiantg no a g íta lo . Al cebo do ea- 

13 te  ti-eapo, se en eran  60 g r. éL. isómero tóenico da pun­
to  de fúgida 108^3. E st^  produjto contiena, sggóa o aé li-  

. s i s ,  p.or lo  ntrsnos 970 g r . de isómero lf  por Eg.
S i , an lugar de en fr iar  lent^&gnta lo s  393 gr* da 

solución aa nublara provocado un enfriamiento rápido con 
20 ag itación , se habri&n separado, por enfriamiento I 69 g r,

de ó r la te le s  que contienen 25 % da isómero y 75 % de i  só- 
mero f  .

Loa 333 gr* de solución bcncénioa obtenida des­
pués de r e t ir a r  60 gr. de isómero ! f  puro ge unan a loa 

25 736 gr* de c r i s t a le s  hómedos se p a ra o s  en l a  primera c r i s ­
ta liz ac ió n  y I 03 1119 gr. de suspensión a e l obtenidos eon 
arrastrad os en vapor. Se recuperan a s i  179 gr. de bence­
no y quedan 940 g r . de hcxaclorooleloheacaho bruto que pe-
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sae todavía buenas propiedades in se c tic id a s .
Loa 58/0 g r . de bcnoano recuperados en a i  curso 

de i as dos evaporaciones y de i  a r ra s tre  en vapor son in tro- 

decides de nuevo gn s i  d orad or con 268 gr# de nuevo 

3 para una operación.
Esta so lic itu d  que corresponde a ia  presentada en 

B élg ica , e l  18 de Marzo de 1947* bajo e l  número 366. 66I ,  
se  acoge a lo s  b en e fic io s,d e l a rtícu lo  51 del vigente Es­
ta tu to  de Propiedad In d u stria l.

10 - o - N O T A - o -

LOg puntea de invención propia y nueva que se  

presentan pare que sean objeto de sa ta  patente de inven -  

olón, en Espada, por VEINTE aS.03, son lo s  sigu ien tes:
1 * , -  un procedimiento para la  fabricación  de 

hexaclpraaiaiohtgxano bruto y de isómero técnicamente puro 
que im plica l a  c r is ta liz a c ió n  de goluoiónes sobrasaturadas 
en isómeros *=< # /?  #y y^por enfriamiento de dicha solución 
h asta  una temperatura gtpgrior a la  t  capar atura de c r i s t a l i ­
zación del benceno# caracterizado, porque una solución sa ­
turada * *  isómeros /3 y TT a la  temperatura ambiente# 
e s llevada a ebullición  para evaporar de e l la  una p arte

6



Í 8 2 8 5 5

5

10

15

20

25

del disolvente y porque se interrumpa dicha ebullición  
antea de l le g a r  a la  saturación , determinada, a t  aupar atura 

f in a l  de c r is ta liz a c ió n , en isómeros d is t in to s  de << * / ?  
y ^  # después de lo  cual la  solución a s i  obtenida es gra­
dual y lentamente enfriada sin  agitación excesiva de mane­
r a  que se provoque la  c r is ta liz a c ió n  dgl isómera y  exolu.- 
sivamunte, siendo separado este  isómero con preferen cia  por 
f i lt r a c ió n  o por d e ca n tao ló n /d ^ ^ q u l¿o  constitu ido por 

una solución As una mezcla da isómeros de hexaoloroelclohe- 
xano,

28,— Ih procedimiento sagón sa re iv in d ica  en e l pun­

to  18, en m e forma de ejecución caracterizada porque se 
p arte  de hexacloroclciohcxano com ercié que se  t r a ta  a 1a. 
temperatura ambiénte con benceno para obtener una solución 

saturada en ig^maroccK # y y  que ¡aa separan dé lo s  isóme­
ros y/^no d isu e lto s, deopués de lo  cual la  solución ob­

tenida se  llav e  e ebu llic ión  para evaporar de a lie  oía par­
t e  del benceno y eosntt&uir una solución sebrasaturada 
de l a  cual se p re c ip ita  por enfriamiento la  mayor parte  
de l isómero y  en estado técnicamente puro, que se separa 
mientras que la  solución, adicionada con la  cantidad de 
isómeros °< y 3 separados a l  p rin cip io , e s  evaporada para 
obtener un residuo só lido  de hexaclor ocio lohexano bruto,

38 .- Un procedimiento según se reiv in d ica en e l pun­
to  18, gn una forma de ejecución caracterizad a  porgue se 
p arte  de una solución banoénioa de hexacloroololohexano 
l a  cual, oeneentrada por ebullición  y enfriada luego h asta  
l a  temperatura ambi ente, abandona una parte  do lo s  isómg**
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ro s ^ aO s so lub les <=< y /^ q u a  separan de la  eoínción 
saturada m isómeras c< . /^ y  siendo i  usgo dicha solUh- 

oión llegada a ebullición  para separar de e l le  benoeno y 

tratad a según s i  ponto 26*
4 6 .-  procedimiento de fabricación  simultá­

nea do hexaolorociclohexano bruto y da isómero y"puro.
Tal y como 3# ha descrito  en l a  Memoria que ante­

ceda y con lo s  fin a s  que se han especificado .

Entre lin e a s  "continua" v a le .
Esta Memoria consta de ocho hojas e sc o lta s  por 

una sola cara.;'

* * * * " -  1 7 1943
P* A*
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