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en 13, Brink, Deventer, Holanda, por:

--CN PROC^^UdlENTO PARA l a  PHEPARaCI^ DE 

HEXACI ORO OI CIOHEXANO " .  -

El presente invento se refiere a l a  el oración, por 

adición, de tenceno, para producir hexaciorociciohexano en 

estado re i at iv orne n te paro. hasta ahora se han hecho varias 

propaestas para conseguir esta reacción, pero en l a  mayoría 

de ios procesos anteriores, a# a fecta .  on<* medida importante 

de el oración, por snstitución, dando mezclas que son mer os ade 

cu odas para fabricar preparados insecticidas debido a las

impurezas.
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i,a preparación de i .2 .3 .4 .8 .6hexaciorocio lohexano  

añadiendo cloro ai benceno bajo l a  inf luencia de radiación, 

por ejemplo por lámparas e lectrices (V. g r .  lámparas incan­

descentes o u l t rav io le ta ) ,  es de conocimiento general y se 

asa con frecuencia.

Sin embargo, . la  instalación y funcionamiento dei' 

sistema de iluminación resaltan caros, y ei funcionamiento 

de estas lámpara# constituye an peligro de incendio y de 

expi osión .

El procedimiento descrito en i *  patente de los 

EE.tny. 2.010841, parece menos adecuado para #1 aso práctico  

en gran esca la .  Como consecuencia dei gran Calor de reac­

ción es d i f í c i l  ev i ta r  perdidas de cloro#, y para re s t r in ­

g i r la#  se necesita  un disposit ivo bastante caro y compli­

cado con ei f in de e n f r ia r  ei recipiente de reacción o de 

l i c u a r  de nuevo e i  cloro evaporado.

Para ev ita r  1 as perdidas de cloro y hacer seguro 

y e f icaz  e i  procedimiento conocido, es esencial quitar ei 

cgior  de reacción y mantener baja l a  temperatura de la  masa 

de reacción. Especialmente s i  l a  reacción se r e a l i z a  de 

manera que grandes cantidades de benceno se conv ie rta  den­

tro de un tiempo breve, es un problema, muy d i f í c i l  l a  extrac­

ción debida, rápida y e f ic iente  dei calor de reacción. ao 

puede efectuarse económicamente enfriando por fuera  los re­

cipientes de reacción ni aun por medio de serpentines r e f r i ­

gerantes colocados dentro de dichos recipientes.  Debe ob­

servarse que con estos procedimiento# rápidos, tiene que 

usarse equipo de hierro o acero, pero este equipo es tá  Sujeto
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a ataque y corrosión especialBaente s i  hay humedad, como ocu­

rre uenalmente en este procedimiento, pero l a  aplicación da 

revestimientpe o forros para impedir l a  corrosión usualmente 

reduce la  corduotibilidad tármica dei h ierro  o acero, además 

al rea l iz a r  l a  cioración dei benceno, ana parte importante 

del deseado producto de cioración, puede formar c r is ta le s  en 

las  superficies re fr igera-  tas dei recipiente de cioración o 

los serpentines, y esta masa de c r is ta le s  determina una u l t e ­

r i o r  reducción de l a  conductibilidad térmica. además los  

cr is ta les  son a menudo d i f í c i l e s  de separar de dichas super­

f i c i e s  .

El presente invento se re f iere  aun  procedimiento 

ef icaz  y económioo para producir i . 2,3 .4.5.6 hexaciorocicio-  

hexano por oí oración d irecta de benceno

15
6 ül ------^
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^1 equipo necesario para este procedimiento es sen­

c i l l o .  yo se necesita  sistema de iluminación. no hay ins-  

20 tal aciones enfriadoras alrededor de los recipientes de reac­

ción n i  dentro de e l l o s .  En algunos casos ni s iqu iera  s# 

nace ni t& un agitador, aunque en la  mayoría de e l lo s  l a p r e -  

sencia de este es ventajosa como se verá después en e s ta  des­

cripción .

Como no hay sis Lana refr igerar  te no se necesita  

mantener relativamente grande l a  superf ic ie  de ios  recipientes

-  g .
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de reacción, i o cual s ign if ica  que puedan usarse ahora reci­

pientes de volumen mucho mayor. De aquí que mi invento sea 

especialmente ventajoso para clorar benceno en grandes horna­

das .

El procedimiento de el oración puede realizarse en 

muy poco tiempo. Se ev ita  prácticamente l a  sustitución, lo 

cual s ign if ica  que el rendimiento dei hexaolorooioiohexano 

con respecto al cloro que se introduce es muy alto. tos pro­

ductos obtenidos son muy puros y tienen gran cor tenido del 

valioso isómero gamma. además, l a  mezcla bruta de isómeros 

de hexaclorociclohexano que se obtiene sin purificación es 

un producto duro que no causa dificultades de molienda cuando 

se preparan de estas mezclas productos insecticidas y mate­

riales portadores adecuados de la  manera bien conocida, al 

paso que usualmente se necesitan complicadas precauciones 

cuando se fabrican de este modo preparados insecticidas par­

tiendo de mezclas brutas de isómeros de hexaclarooiciohexano.

En el  nuevo procedimiento, ei benceno y ei cloro 

se ponen juntos er, presencia de agua y una sustancia básica 

soluble én e l l a ,  en un recipiente de reacción todo sin ilumi­

nación intencional, realizándose ei procedimiento de tal ma- 

nSra que se ev ita  virtualmente por completo l a  el oración por 

sustitución y los aumentos de temperatura indeseables en los 

materiales de reacción, siendo ei calor de esta neutralizado 

por su conversión ampliaen calor latente.

La el oración se ha de realizar en; un recipiente de 

hierro o acero que ventajosamente puede tener forro de esmalte.

Segur el presente invento, se añaden -ñor lo menos 50% 

de peso dei agua tota! empleada en forma de hielo.

4
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El orden en que se introducen en ei recipiente de 

reacción i aS diversas sustaocias que forman jan tas las  mez­

clas de reacción puede v a r ia r .  Slr embargo, ouacdo se hace 

pasar ei cloro, deben estar  y& presentes el agua, en estado 

8 l iqu ido  y so l ido  y l a  sustancia basica. *.l bsncenp puede

añadirse mas tarde. El cloro es combinado parcialmente ñor 

l a  sustancia básica para formar hipocl o r i to .  Además parece 

formarse una combinación adiciona] de cloro y agua, ei l l a ­

mado hidrato de ci oro.

10 l a  cantidad de cloro que puede hallarse en estos

des oamiros, es bastante grande. Este cloro combinado,pare­

ce también tomar parte en l a  reacción .principal de el oración. 

Sin embargo si rendimiento de hexadorociciohexano puede au­

mentarse grandemente s i  durante l a  reacción se introduce más 

15 c loro .  pero es más senci l lo  y por tentó prefer ido introdu­

c i r  c loro sólo ouardo ya está  presen te e i  benceno de manera 

que ocurra,enseguid.a l a  reacción adicional deseada.

Inmediatamente des pues de introducir e,i cloro se 

observa una caída, de varios grados de l a  temperatura. Esto 

20 puede atribuirse ai hecho de que ios productos de reacción

de la  sustancia básica y ei cloro, esto es ,  cloruro e hipo­

cl orito, determina una gran depresión dei punto de congela­

ción dei agua.

En general es más conveniente introducir ei cloro  

^5 en estado l íquido, aunque lo mismo puede usarse cloro gaseo­

so. El contenido de energía del cloro l íquido  es menor que 

ei gaseoso en ent idad  igtlal al calor de evaporación. Puede 

suponerse que tanto ei cloro líquido como ei  gaseoso, pasan

5
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al mismo estado reactivo artes de actuar sobre e i  benceno. 

Para es ta  conversión se necesita  más energía, en ei caso dei 

cloro l iquido y es ta  cantidad de energía  es suministrada por 

el calor de l a  reacción química. De aquí que mejore ei en­

friamiento de l a ma s a d e  reacoión.

Con vistas al enfriamiento interesa también no aña­

d ir  l a  sustancia básica en estado só l ido ,  sino en solución.  

Esto es de especial importancia cuaado se emplean sustancias 

básicas como e l  hidróxido sódico o potásico, que tienen un 

grai Calor de solución posit ivo .

Si se omite l a  sustancia básica, también tiene lu ­

gar en c ie r ta  medida l a  conversión del benceno, pero el ren- 

d irnie r t o e s m u y p o b r e .

por supuesto, no hay objeción a l a  solución básica 

añadida que- ya contenga cloro. De aquí, v .  gr.  que pueda 

usarse una solución de hipociorito sódico o una solución que 

contenga hidróxido sódico e h ipoc ior ito .

El agua o soluciones acuosas a. añadir, no deben es­

tar con preferencia a temperatura demasiado a l t a  porque esto 

per jud icar ía  al enfriamiento. El Calor de reacción l í b e r ,  

tado al clorarse e i  benceno, es bastante grande. Este calor 

de reacción es consumido en gran-medidapor l a  fusión dei hie­

lo  que está  presente cuando se r e a l i z a  ei procedimiento. Si 

debido a otras caisas una parte dei h ie lo  se derrite anise -de 

l a  reacción principal ,  hay que añadir mayor cantidad, o l a  

reacción debe interrumpirse más pronto porque l a  temperatura 

su b irá  rápidamer. t&.

El benceno se s o l i d i f i c a  cuando se ha puesto en coa-

6
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tacto con ei agua y ei  h ie lo .  -3  notable que el benceno so­

lo reaccione, sin embargo, muy rápidamente. s i  se introduce 

cloro en en recipiente de reacción en que ya están presentes 

en proporción favorable h ie lo ,  solución de sosa cáustica y 

5 benceno, todo e i  procedimiento de reacción puede nevarse  a

cabo en 10-15 minutos. Esto s ig n i f i c a  que se ha l legado al 

punto en que l a  absorción de cloro por l a  reacción, se vuel­

ve de pronto muy pequeña, de muiera que no se necesita  u lte ­

r io r  introducción y produciría l a  indeseable reacción de sus- 

10 titución. En este momento ei termómetro muestra usualmente

Una temperatura, de 30^-40^0. Aun hay un aumento de unos lOe 

después de interrumpirse l a  interrupción de c loro.

Puede conseguirse una conversión de 80 % a 90 % 

de l a  cantidad o r ig inar ia  de benceno en hexaciorocioiohexano. 

15 pero en algunos casos es ventajoso añadir mayor cantidad de

benceno. A3 hacerlo así puede obtenerse menos hexacioroci­

oiohexano sólido y mayor cantidad de una solución de esta  

sustancia en benceno. Esto puede ser de interés pera l a  

elaboración poster ior .

20 También se puede añadir ei cloro más lentamente

para que la  reacción se efectúe v .  g r .  en 30-60 minutos.

En l a  mayoría de los casos puede introducirse hie ­

lo en e l  recipiente de reacción en pedazos gruesos. General­

mente ios pedazos de h ie lo  pueden ser mayores conforme lo  

25 sea l a  cantidad total de las  sustancias que se ponen juntas

en ei recipiente de reacción. Así,  s i  l a  cantidad de total 

de h ie lo  es de unos 500 Kg. con preferencia no deben intro­

ducirse pedazos de h ie lo  que pesen más de 0.5 Kg. Si l a

7
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producción da hexaclorociolohexano por esta i n e r t e  se r e a l i ­

za @n pequeña escala  será mejor osar h ie lo  finamente t r i tu ra ­
do.

Para obtener una distribución favorable de laa sus­

tancias &n e.i recipiente, debe cuidarse de que ei h ie lo  y el 

benceno sólido están presentes en capas alternas. pero en 

l a  práotioa todo e l  h ie lo  puede añadirse usual mente de una

vez y hacer entrar ei benceno l íquido, sin ningún inconvenien­
te .

ha agitación puede omitirse totalmente en ei proce­

dimiento dei invento; pero se recomienda agitar  al f ina l  dei 

procedimiento de reacción y continuar haciéndolo durarte cor­

to tiempo después do suspender ia  introducción de c loro.  

F o re s t e  medio se corsigue una conversión aún de ios últimos 

vestigios  da c loro .  Entonces puede omitirás e i  p„so de una 

corriente de aire para separar dichos ves t ig io s .

Con composiciones infrecuentes de la. mezcla de reac­

ción, especialmente s i  se ha añadido una cantidad proporcio- 

nalmente pequera de benceno, l a  cual se ha de c lorar  p ráct i ­

camente toda, puede ser deseable empezar la  agitación más 

urente y agitar  con algo más de v igo r .

Una vez que l a  reacción ha llegado a su f in ,  hay 

hexaciorociciohetano sólido cor, una cantidad mayor o menor 

de una solución bencsnic. dei mismo acumulada en l a  yarte 

ín i e r io r  dSl recipiente y h.y una capa acuosa en l a  parte 

superior.  Si se ha usado una gran, cantidad sob ró te  de 

bencen., puede f a l t a r  ei haxaci.rocici .hex.no sólido, esto  

* s ,  que i .  totalidad de este puede estar  d isue lta  .n ei exceso

8
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áe benceno añadido. t,a cantidad sobrahte de benceno pnede 

separarse qei recipiente (o de l a  mezcla de benceno y hexa- 

ciorooiciohexano, &n recipiente separado) por desti lación a 

vapor. pero es ventajoso asar un recipiente de reacción 

que pueda vaciarse por una abertura en ei fondo. Esta aber­

tura debe ser mayor cuanto más sustancia só l ida  se forme.

Con ei drenaje la  solución acuosa puede ya en su mayor parte 

recogerse por separado y da este modo separarse dei hexaoi o- 

rociclohexano. También es posible separar primero l a  solu­

ción acuosa por medio de un s i fón .

Se obtienen buenos resultados si  por lo menos un 

65 % de peso del agua que hade  estar  presente durante l a  

reacción, se introduce en forma da h ie lo .  pero es p re fe r i ­

ble introducir cano h ie lo  por lo menos ei 90 % de pese dei 

agua. Eos rendimientos más favorables se obtienen s i  100 

partes de peso de hielo se juntan con 1-1.3 partes de peso 

de hidrpxido sódico o l a  cantidad equivalente de hidróxido 

potásico (previamente disuelto en 2-8 partes de peso de agua 

y l a  solución se en f r ía  antes de l a  introducción), 12-100 

partes de peso de benceno, y 25-30 partes de peso de cloro.

El hecho de que pueda añadirse sin inconveniente una gran can­

tidad sobrante de benceno, se ha mencionado ya. por supues­

to, al límite superior no puede f i j a r s e  tan exactamente como 

el in fe r io r .  Sin embargo, ei límite de 100 partes de -naso 

que aquí se ha.dado indica bastante bien cu en grande puede 

ser ei exceso.

Si el recipiente tiene una abertura de drenaje en 

e-1 fondo, l a  reacción p.ede también realizarse continuamente.

9
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JBh e l  procedimiento continuo el hexaclorociclohexanoen esto- 

áo sólido y diste! te er benceno se separa regularmente lo  mis! 

tno que l a  cantidad sobrarte de l a  solución acuosa. El h ie lo ,  

ei benceno y l a  solución a lca l ina  concentrada f r í a  se añaden 

5 regularmente. Con preferencia se interrumpe l a  introducción

de cloro durante l a  carga y l a  evacuación . Debe preferirse  

siempre ag itar  en este procedimiento de< propagación continua. 

Debe cridarse de que l a  temperatura no rebase ios 10-20$0. 

durante todo ei procedimiento.

10 El invento puede i lustrarse con loa siguientes ejem­

plos, aunque no se l im ita  a o l io s .

B J E 1.1 P L O I .

En un recipiente de acero dulce, se introdujeron 

100 Kg, de h ie lo  picado junto con 30 1. (26.37 hg.i  de benceno 

15 y 25 1 . de solución de hidróxido sódico al 5 %. Durante 15

minutos se introdujeron) 33 &g. de cloro l íqu ido .  Al cabo 

de unos 5 minutos más, cuando l a  temperatura había  subido a 

46eC, se insufló aire comprimido al través dei recipiente pa­

ra separar ei cloro no convertido. ha cantidad de cloro que 

20 así se expulsó puede calcularse en determinaciones aproxima-

das como de i Kg. Después de esto ,  l a  cantidad sobrante 

L da benceno se separó en su mayor parte por destilación al

Vapor. La capa in fe r io r  que consist ía  en hexaclorooiciche-  

xano con una pequeñísima cantidad de benceno que queda atráe, 

25 estaba al terminar l a  destilación al vapor en estado líquido

viscoso debido a la  a lta  temperatura. Fácilmente se quitó 

del recipiente.  Despees de secar se vio que ei rendimiento 

eran 39 Kg. de hexaciorociclohex^oo prácticamente puro.

10 -
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En tina mezcla de 300 gg.  de h ie lo  triturado en peda­

zos g r a d e s ,  140 1. de benceno y 10 1 . de solución ( f r í a )  de 

hidroxido sódico, ai K9 se introdujeron 85 gg, de cloro  

l íquido durante media hora. 1.a temperatura subió finalntente 

a 46B0. Por medio de aire comprimido, l a  pequeña cantidaí  

de cloro no convertido se separó lo  mismo que en ei caso dei 

eje rapio I .  l a  cepa in fe r io r  de benceno y hexaclorociciohe-  

xarso se drenó. Después de en f r ia r ,  l a  masa c r i s ta l in a  fue 

absorbida. lasaba unos 68 xg. después de seca. El f i l t r a ­

do contenía uros 45 gg ,  de hexaciorocidohexano.

B J E N P  i  o i i i .

En una mezcla de R8 gg . ,  de h ie lo ,  7.5 1.  de benceno 

y 1 l i t r o  de solución de hidróxido sódico al 30 %, se introdu­

jo cloro go.se oso a g i t a d o  a tal velocidad que no escapara c lo ­

ro .  Cuando al Cabo de 45 minutos ya no se absorbió p ráct i ­

camente cloro, se suspendió l a  introducción. En aquel momen­

to se habían absorbido unos 8 gg. da c loro .

La temperatura f inal  fue de 45s j .  De l a  manera 

indicada en e i  ejemplo I  l a  cantidad remanente da benceno se 

separo por destilación al Vapor. El residuo viscoso se en­

f r i ó ,  agitando, a unos 15sc, se secó y se t r i tu ró .  El ren­

dimiento dio 10 gg.

E J B M P L  Q IV.

En una mezcla de 600 gg. de h ie lo ,  70 1, de benceno 

y 100 i ,  de solución ( f r í a ) ,  de hidróxido sódico al 6 %, se 

mt.rodujo rápidamente cloro cort v igo re s ,  agitación hasta que
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no se absorbió más. l a  temperatura, fincd e r .  de 45^0. 

Después de dest i la r  ai vapor la. cantidad restante benceno 

y en f r ia r ,  ei residuo se absorbió, se lavo y peco (191 Eg)*

8a recuperaron 7.2 l i t r o s  de benceno.

Si se omitiera la  agitación con es ta  cantidad re la ­

tivamente pequeña de benceno, habría inclusión de este en el 

hexaclorocicloh&xano, de marera que se convert ir ía  menos 

benceno.

E j E M P t O  V.

Introduciendo cloro en una mezcla de 10 Kg, de 

hie lo  finamente molido y 2.5 l i t r o s  de solución de hidróxido 

sódico al 5 %, se nreparó una mezcla de oloro e hidrato,  

hie lo  y una solución de hipoci o r i to .  A esta  mezcla coordi­

nada se añadieron 0.7 l i t r o s  de benceno mientras se agitaba.  

Una vez terminada l a  reacción l a  cantidad permanente de ben­

ceno y ei agua se sepat'aron por desti lación introduciendo 

vapor recalentado. El hexaclorocioiohexano se lavó y 

secó (1.1 K g . ) .

E J E M P L O  VI.

&  una caldera de acero dulce de i de volumen 

in ter ior ,  esmaltada por dentro, se introdujeron sucesivamente 

600 Kg. de h ie lo  en pedazos grandes 201. de. solución de 

hidróxido sódico al 28 % y 180 l i t r o s  de benceno. luego 

l a  caldera se cerró, pero había un conducto para dejar s a l i r

a i i e .

Por un tubo de introducción que terminaba justa ­

mente encima dei fondo de l a  caldera y cuyos 80 cm, in fe r io ­

res (esto es, la, porción de extremo) tenían un diámetro de

12



5 cm. se inyectó a gran velocidad c io r t  l íq a id o .  para esto  

el tubo se conectó con dos grandes cil indros de cloro, coyas 

tomas se abrieren a m p l i a d  te .

Da rauta loa cinco mine tos primeros, l a  temperatura 

5 oayo a -4ec,, luego sobrevino un auniento de temperatura lento

al pr incipio  y pronto bastarte rápido. Después de n  mina- 

toa, el termómetro había subido a 36 su. y se suspendió ig  

introducción de o loro, porque algo de gas cloro empezó a es-  

o^a rse  por e.i conduoto de sa l id a  de aire-. En aquel momen- 

10 to se habrían añadido 174 Kg. de oloro .  A loa tres minutos

mas, se l legó a la  temperatura f ina l  de 49SC. por medio de 

una corriente de aire se eliminó ei cloro no convertido. El 

contenido del recipiente se prensó en una, caldera agitadora 

de h ie rro .  Se a is ló  hexaciorociclohexano por destilación al 

15 vapor dei benceno sobrante, absorbiendo por un f i l t r o  y se­

cando en ana corriente de aire ca l iente .  Se obtuvieron 

K26 Eg. de un be l lo  r,reducto blanco.

E J E M P h  O V i l .

Al principio ei procedimiento fue ei mismo que ei 

20 descrito &n el ejemplo 71. pero, 8 mina tos despees de empe­

zar l a  irtrodticciór de cloro, cugndo i a  temperatura había sa­

bido 10eu, se puso en acción un agitador.  El progreso u l ­

te r io r  dei procedimiento de reacción no fue in f lu ido por esto 

en gran manera. La temperatura f ina l  fue de 48ec. ha 

25 cantidad total de cloro introducida ascendió a 176 Kg. pero

pudo omitirse la  introducción de aire porque prácticamente no 

había cloro l i b r e .

12 -
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por un o r i f i c i o  dei fordo de 1¿ caldera, se extrajo  

el cot,t*'rido-, recogiéndose l a  capa acuosa senaradacPn te- en so 

mayor parte. El resta (esto es, lo  qoe había sido l a  cara 

d<--l fondo d&i recipiente de reacción) se pu r i f icó  por dest i ­

lación al vapor se absorbió y se secó de igual modo al des­

c r i to  en ei ejemplo VI, hendimiento S35 Kg.

Se observará que &n todos los  ejemplos anteriores,  

más del 90 de toda ei agua se añade en forma de h ie lo .

Este h ie lo  al derretirse mantiene l a  temperatura de la ma?a 

de re acción a las temperaturas bajas indicadas. El cloro  

se usa cor. p ie fe renc iaep  forma l íqu ida ,  lo cual también aya- 

da.a mantener b a j a  l a  temperatura. Este deta l le  es de im­

portancia para impedir cualquier cantidad importante de clo- 

ración por sustitución.

l a  pureza d̂  los productos se coniprobó por valora­

ción. con solacio" alcohólica de hidróxido potásico. Esta  

valoración se basa en l a  formación de triciorobenceno de 

hexacicrociciohexano, al raso que se separan tres moles de 

cloruro de hidrógeno por mol, e l  cual es combinado por ei  

hidróxido potásico. A l a  temperatura ambiente, sólo el isó ­

mero beta, no se descompone, haciendo así posible una deter­

minación separada de dicho isómero. En ei calentamiento 

todos los isómeros se descomponen de manera que puede deter­

minarse i a  cantidad to ta l .  En todos ios casos descritos en 

los ejemplos, s. combiró dei 99 al 100 % de l a  cantidad te 

r ica  de hidróxido potásico. El contenido beta estaba siem­

pre en un pequeño Campo alrededor del 18 %. El contenido 

gamma sa estimó en primer lugar en v ista  de ios resultados
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de ios experimentos biológicos en ur 15 % aproxímete!emente . 

Este cálenlo se cô  firmó con los resaltados que se obtuvie­

ron cor un método crioscópico, modificación dei descrito por 

J. v. rowec y E. .. pogoreiskin en "Analytical Chenistri"  

de abril  de 1948, paga. &46-C. JEatas determinaciones con­

dujeron t i b í e n  a valorea en l a  proximidad de 15 %.

Esta so l ic itud  s-ue corresponde a l a  presentadas^  

Holanda, ei 30 de abril  de 1948, bajo e i  numero 140.230, se 

acoge a los beneficios dei artículo 51 dei vigente Estatuto 

de propiedad industr ia l .

-  ?i ü T a  -

ios puntos de invención propia y nueva que se pre­

sentan para que sean objeto de es ta  Patente de invención en 

España, por vEiyT-L. años, son los s iguientes;

1 - . -  Un procedimiento para preparar 1.2 .3 .4.5.6  

hexaciorociclohexano por ci oración de benceno sin necesidad 

de exponer a radiación, er el cual agua, una sustancia básica 

soluble en agua, benceno y cloro, se ponen juntos en un rec i ­

piente; caracterizado porque por lo menos ei 50 % de peso 

dei aguase introduce en form. de h ie lo .

2s . -  Un procedimiento según se re iv indica  en ei 

punto i s ,  caracterizado porque se introduce cloro cuando es­

tar- y& presentes agua en estado sólido y l íquido y l a  s u s t so -
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Se*.- ilr r roce dimiento según se re iv ir dio a en ei 

punto 1^, en s i  cual sólo una parte dei cloro total se intro­

duce en lá mezcla de h ie lo ,  agua y sustancia básica, luego 

se introduce el benceno, y luego e l  resto dei cloro.

4 s . -  Pn procedimiento según se reiv indica  en el 

panto le e¡r, e i  cual todo el cloro se introduce después de to­

das ia,s demás sustancias, incluso benceno.

53.- Pn procedimiento según se reivindica en ei  

punto ! * ,  en e i  cual por lo menos una parte de cloro se in ­

troduce en estado l íquido .

6s . -  Pn procedimiento según se re iv ind ica  en el 

punto i s ,  en ei cual se usa un hidróxido a lca l ino  como sostas-  

cia  básico..

7 " . -  Un procedimiento según se re iv ind ica  en ei 

punto le  caracterizado poique se introduce hidróxido alcalino  

en forma de una solución acuosa a temperatura no superior a

l a  ambiente.

8s. -  un procedimiento según se re iv indica  en ei 

punto I * ,  Caracterizado porque la  sustancia básica se reem­

plaza, por lo menos en parte, por hipocl or ito  a lcalino.

9 9.- Pn procedimiento según se reivindica en ei 

punto 19, caracterizado porque por lo menos 75 % de peso del 

agua se introduce en forma de h ie lo .

lO^ . -  pn procedimiento según se re iv indica  en el 

punto 19, caracterizado porque por lo menos 90 % de peso del 

agua se introduce en forma de h ie lo .

1 1 6 .-. Un procedimiento según se re iv indica  en ei 

punto 1 x, caracterizado porque ao el recipiente de r&aceión,
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as ponen juntas 100 partas ge h ie lo ,  1-1,3 partee ge hidróxi -  

áo sódico disueitc^ en 2-3 partee de agua, 12-100 partee de 

benceno y 25-30 de cloro.

I2 e . .  Un procedimiento según se reiv indica  en el 

punto 19 caracterizado oorqae e l  cloro se inyecta en el rec i ­

piente er estado l iquido, en l a  mezcla da h ie lo ,  solución a l ­

ca l ina  y benceno, y se suspende l a  introducción en ei momento 

Sr que l a  proporción de absorción dei cloro ha bajado consi­

derablemente, al paso que la  introducción se rea l iza  con tal 

rapidez que este momento se alcanza al cabo de 10-20 minutos.

I3 s . -  Un procedimiento de producir hexaciorooiolo-  

hexano que comprende introduoir en un recipiente de reacción, 

h ie lo ,  benceno, cloro líquido y una solución a l e v in a ,  intro­

duciéndose mucho más de las tres cuartas partes dai agua to­

tal en forma de h ie lo ,  dejar que estos materiales reaccionen 

juntos, y agitar  l& mezcla en e i  reoipíente de reacción por 

lo  menos durante l a  ultima porte dei período de reacción, y 

someter a desti lación ei contenido d@l recipiente.

14s.- Un procedimiento de producir soluciones b&n- 

cenicas de hexaciorociciohexanc, para usarlas en la  fabr ica ­

ción de preparados insecticidas,  que comprende introducir en 

un recipiente de reacción hie lo ,  benceno, cloro l íquido y uno 

solución a lcalina,  introduciéndose mucho más de tres cuartas 

nartes del agua total en forma de h ie io ,  dejar que ios mate­

r ia le s  reaccionen 3, agitar la  mezcla en el recipiente de reac­

ción por lo menos durarte l a u l t im a p a r t e  dei período de l a  

misma, dejar sedimentar en capas y separar l a  capa bencenioa 

de acuosa.
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15e.- Un rrocedimiento de producir Soluciones 

benc&rioas de hsxaclorociclohexaao para asarlas en l a  f a ­

bricación ¿e preparados insecticidas,  que comprende intro ­

ducir en un recipiente de reacción h ie lo ,  benceno, cloro  

l íquido y una solución a lca l ina,  i? traduciéndose mucho más 

de igs tres cuartas partee dei agua total en forma de h ie lo ,  

dejar que dichos materiales reaccionen y agitar  l a  mésela 

Sn el recipiente de r&acción por lo .eres durante l a  til t i ­

ma narte dei período de la. misma, dejar  sedimentar en capas 

y separar l a  capa ben oerica de l a  acspoSa y de los cr is ta les  

de hexaclorociclohexano sólido, habiéndose e legido  l a  canti­

dad de beesno de tal manera Que virtualmen te todo ei isóri^ro 

gamma permanezca en solución, al paso que grandes cantidades 

de otros isómeros, especialmente 6p isómero a l fa ,  c r i s t a l i ­

zan al enfr iarse a l a  temperatura ambiente.

16B.- Un procedimiento según se reivindica &n. 

s i  punto 1$, en ei cual al f ina l  de l a  reacción, l a  mezcla

se agita .

178 Un procedimiento según se reivindica en 

t'l punto 18 , en e.i cual e l  c loro se introduce en estado 

l íqu ido  en una mezcle de h^eiu, sustancia básica d isueita  

en agua, y benceno, y l a  introducción de cloro se enSpOnde 

tan nronto como ha. disminuido considerablemente l e  ve loc i ­

dad de absorción dei c loro.

16s .-  Un. procedimiento pera l a  preparación de

hexaclorociclohexsno.

Tal y come se ha descr i t o  sp l a  I.'emoria cus art¡e-
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cede y coL los f ines qae se han especif icado.

Zeta  Memoria ccesta d& diecinueve hojas escr itas  

por :r a Sota cara.

Madrid,

! ! ¡ ) ¡ I í p É p R o ñ u c 5 w \ "
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