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» nombre de KONITETIZKE InDU STRIEELE MAATSCHAPFIJ VOORHEEN
WOCRY & VAN uER T.¥DE, W. V., entidad holendesa, €stablecida

en 13, Brink, Deventer, Holenda, por:

“0® PROCLLIMIE®TO PARA Ta PREPARACIOF DE
HEXACT CrOCICT OHEXRTO" , -

I

El presenpte .’mventb se refiere wu la cloracién.»por
adicion, d@® b®nceno, para producir hexeclorociclohexeno ep
estpdo relutivament® puro. Hegts shora 8¢ han hecho variasr
propuéstag pars conseguir €8ta rewccion, pero €n la mayoris

5 de 1os procesos sntériores, 86 efectia una medide importante
ae ol oracion, por sastitucicn, dendo mezclus yué Son mer of adﬁ;
Cuade® pura febricur prépursdo® insecticidus debido a 1as ‘

impurezas,
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Le préy arucior de 1.,2,3.4,5.6 hexaclorocicl ohexano
niisdiéndo cloro el bencepo bujo 1w irflnercim de radiacion,
por ejémplo por lamparss 8léctricus \v.. gr. lampers® incan-
descerteg o nltravioleta), @8 de corocimiénto genersl y se
usa con frecuer cia‘.

Sin embargo, .le irstul mcion y furcionmmiepto del:
gistemu d6 ilumirnacion rgsultm carog, y €1 funcionomiento
de eatas 1émpa,ras constif;uys an peligro de incendio y de
eéxplosion,

Bl procedimiento descrito en lu putente de 1o#
EE.(KH. £,010841, purece méno# adécuado puras 61 uso practico
€y gran GBOulu; Como consecunciu dél grun Calor dé reAa.c-
cion s diffcil evitur p€rdides de cloros, y parws restrin-
girl e 8@ npecéesita un rdispoaitivo baBturte curo y complia
cudo con €1 fir de enfriaer €1 recipiente de remccion o de
licuwr dé puevo €] clore evuporado,

Pars €vitsr 188 pérdidas de cloro y hscer seguro
vy eficaz €1 procedimiénto conocido, €8 e€sércial guitar €1
cgl or de reaccién y mantener baja la temreraturs de lu nmusg
de reaccién. Eepeciulmente 81 lu réuccion 80 realiza de
:Qanera que grundves cuntidades de benceno Be conviertun dén-
tro d8 un tiempo breve, e8 un problema muy diffcil la extrace
cion debidas, répida y eficiepte del calor d® réucoion. xo
puede efectunrs® ecoromicaménte epfriendo por fuéry los .re-
ciplentes de reuccion ni wun por meédio de serpentines refri.
geru:te8 colocudo2 dentro de dichosl\" recipiantea. Debe pba
Orvarse que con ¢8tos procedimientos® rdpidos, tiepe que

usarse equipo de hierro o acero, pero €sté equipo ests 8uje to
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a ateque y corrosion e€speciplmente 8i hey humedad, como oon-
rre ususelmep t@ epn este procedimién to, pero la eplicacion de

revestimiertoe o forros para imppdir le corrosion usuelmente

reduce lm corductibilided t€mmica del hierro o scero, ad6mas

al realizar le eloracion del benceno, une parte importente
del dssecdo producto @& cloracion, puede formar cristales en
les superficies refrigera te8 del recipiente de cloracion o
loa serrertines, y ¢stns mesa dé cristpiée detérmine una ulte.
rior redncoion de lg corductibilided te'rznica‘. ~d6mas 1o8
cristales sor & merude dificile‘s de separar de diches super-
ficieﬂl

El préscnte invento se refiere g un procedimiento
eficaz y econdmice para producir 1‘.2,3.4.5.6 hexgclorociclo-

héxeno por clorscion directa de bemcéno

H 101
2 H C1E 1Ol
. 6 01 —> l\
H H c1u HE1
/

HC1

al equipo recésario psre este procedimiento es sen-

'

cillo, ©§o se pecesitm sisteme de iluminscidn, me hay insa
tal sciones enfripdores alrededor de Jlos recipientes de resaca
cidp pi dentro de ellos'. En alguros caspe pi siquiersy se
necés.i ta ur agitedor, murque en la meycoris de ellos 1s pPIe.
sencia de éste 88 ventasjoSe como 88 vers despuée ep estg des.
cripoién;

Como no hay 8is.ama refrigérarte no se pecesitg

nartereér relativamerte grapde lg Buperiicie de 1os recipientes

- 3
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de reagccion, 10 cual 8igrifice qué puedér usurseé ghors récie.
piertes de volumeén muacho ma:;or‘. D2 pgvl gque mi Invento sea
especialmente vertajoso para clorar bencéro ép grendeé® homa-
dasl. .

Bl ﬁrocedimien te de cloracidn puede realizarse ep
mey poco tiem'po; | Se evite précticamente le szzntitucién, lo
cuel 8ignifice que e] rerdimiento del hexeclorociolochéxeno
gor respecteo al cloro que se irtroduce 8 muy slto, Loa‘.pra-
ductos obtenidos Sor moy purce y tienén gran corténido del
valioso isomero gamm-a’. adensp, le mezclae bruta de isgmeros
de hexacl orociclohéxeno qué €6 obtiene eir purificacion &s |
un producto durc que no causs dificultades de moliénde cnendo
se préeparan de estgs mézclaa productos insecticides y mete.
risles portadores adecuados de ls msmers bien corocide, al
pago qué usLglmente e pneéceésiten complicadse precanciopes
cuando 8¢ fabrican de este modo préparados insecticidas para
tiepdo de mezclud brutue de isdmeroce ae hexaclnmoiolohexam‘:'.

En elbmuevo procedimiento, €1 bepcero y €1 cloro
80 por®n junto® én presencip 46 sgue y unm Sustsncle bésica
golubleé en ella, 6r un recipiente de reaccion todo Sin Llumi-
recidn intencional, realizando®e 81 procedimiento de tsl mee
néra qué 26 eVita Virtuglmerts por compléto la cloracién por
sustitucidn y 1loe aumen to® de temperatura indeseusbles 6n o8
mate rinle 8- de reaccion, siénrdo €1 culor de €8ta neutralizado
por 8u convereidr emplis €n cal or”]artente',

Le elorecion 6 hg de reglizsr @) un réecipiente de
hierro o ucero que vertgiosanente puede tener forro de esmal tai.

Sé'é:tfr? el presénte invento, se afigder wcor lo menros 50%

de peeo dél agua totel emrlemdn en forma de hie] o.

- 4 .
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1 orden er yve 86 introducen ep 1 recipiente de
reaccion lgf diversee stetwmcied que former Juntas 18 mez.
clae de regeciop puede variar‘. Sir embargo, cturdo 8& hace
puBsar €1 cloro, d¢bep estur ya présepnied® €1 ugua 6p estgdo
1{quido ¥ 8oiido y la susBtupcig bgsica. . .1 ben cén o puede
afsdirse mgs tsrde, El cloro s combipado parcigimente por
la sustarcia basice pare formar hipoclorito, Ademdes parcce
formarse unag c'ombirt acidp sdicional de cioro vV sgug, @1 lla-
mado hidrsto ae ¢l oro..

Te carti;dad de cloro gue puede hallarse e€n 6stos
dece camiros, €& bastarte grexsde‘. Este cloro combinsado,pare.
ce tambi€n tonar parte ep la réeccidn nrincipal de ¢l eracidn .
3in embargo €1 rendimiento de hexmclorocicl ohéxsno pue de i~

men tarae grandemente 8i durerté la réaccidr se introdnce mae

~cloro, Pero ©8 mas #encillo y por tento preferido introdue

eir cloro 8610 cumrdo yu 844 presente 1 bepcéno dé mané ra
QUe 0CUTTw €nseguide lgm reaccion wdicionsl deseads,

Inmediatunénte deep:€s de introducir €1 cloro se
0bServa Uhe Calda de varios grades de 1ga temperatura'. Eoto
puede atribuirse gl W cho de yué los productos de reucei dm
de la sustupcia bésica Yy €1 cloro, e8to éa, cloruro e hipo-
clcrito, determin wn una grar depwsién del punto d® corgela-
cion del agua.

En genéral €8 mas Corvenier teé introducir 61 cloro
en estado 1fquido, smuroue 1o miBmo puede usarse cloro guseg-
so, Kl conterido de @rergla del cloro 1{quido €8 néror gue
€] gaseosd en centidud igdal al calor de evaroracion. Puede

suponerse gue tuy to €1 cloro 11’quido como €1 guedo8o, pasan
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TA2LA TIOITROTUCCION
POR LoFECTO DL uiGINAL

et

al miemo estegdo réacitivo g tee de wctugr scbre @) bencepno,
Pars €5ty Conversidn S8 nécesita mas epergis en 61 cuso del
cloro 1iyuido y €8tu Curtidud de epergia @8 soministrads por
el calor de lu resccion guimica, De agui{ yne mejore e1 en-
friemiéntc 46 lu maSe 86 18 acoion.,

Con Vistu$ wl énfriumiento interess tumbi€r ro afia~

dir 1w Sustsncls besice €pn e€5tgdo e0lido, sino en Solucion.

'Esto es de éspécial importsnciwu cuummdo 2¢ emplean sustuncias

bésics® como €1 hidréxido sddico o pot&S8ico, que tieren un
gran culor de solucion poSitiVD'.

Si se omite 1g sustancia basicu, tumbi€r tiene lu-
gar en cierta medide 1a conversion del benceno, pero 61 ren-
dinierto €2 may pobre'.

por supuesto, no hay objecidn a la Solucidn basica
afladi da que ya cortergu cl oro‘. D8 agui, v‘. gr.. que pueda
uesree ura Soiucior 4% hipoclorito 80dico o unu Solucidn yne
cortengas hidréxido sddico € hipoclorito,

El sgua o 8olucion®® acuos8s® u. siludir, no deben es-
tar con preférepcia a températurs demuSiudo altwm porque ésto
perjudicarie sl epfrigniento. &l culor d@ regccidn 1ibera
tado el clorarse o] bénceépo, €8 basturte grnde, Este calor
dé rewccion €8 consumido en gran -medide por 1s fusion del hie-
10 yu® esia presente cuendo 86 reulizw €1 procedimiento. 8i
débido & otres caiems upepart® 461 hielo @ derrite untes de
ls reaccidn principal, hay que afiedir muyor cantidud, o 1a
remccion debe interrumpiree mae pronto rorcué 1a tempe ruturs
Subirs répidaer te., |

El bepcepo se solidifica cuundo € ha puesto en conm-
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tucto con €1 wgum y €1 hielo, .8 notuble yme e1 bencero 80-
1o régceior®, 8in embsrgo, mauy rapidemente ., 51 se iptroduce
cloro én up recipiente de rewccidn €r yue yu €Stép presentes
. ep proporcicn favorasble hielo, solucidn de soBa csiBtica y
. b berceno, todo €1 procédimieénto de resccion puede lleévarse a
cabo en 10-15 minutes, Beto ignificu que s ha llégado ul .
pur:to €p yueé la abSQrcién de cloro por la réaccion, se vnela
) ve de pronto muy peyuefia, de men@ru queé no se recesity ulte-
rior introduccion y produciris 1a irdeseuble rewuccion de sus-
10 titucion., Bn 68t6 moménto el térmimetro muéstrw usualmente
Bna témperatures de 50!-4090'. Aln haey ur wamer to 46 upos 10¢
después de iﬁterrumpirsa la icterrapcion de cloro,

Puede conssguirse @mu eon_varsién de 80 % & 90 %
46 la curtided origiraris de berceno en hexgel orocicl ohexmo;

15 Pero 6p slgunos Casos €8 Vértajoso afiadir mayor cantided de
bercéno, A1 hecarlo ss{ puede obtepneree menos hexmcloroci-
clohexano sclidoe y mayor cantided de una Solucidn de =sta
gusgtanclie érn beneeno'. Reto puede ser dé interés para la
€1 aboracion postarior;

20 Pambi€n se puede afindir €1 cloro mAs l&ptamen te
pars que la reeccion se efectue v; gr;_en $0-60 minutoe;

Bn la mayorip d6 108 capo® puede iptroducirse hie.
lo en €1 recj.piepte de reaccidn en p#dazos gm.esoa’. General-
menteé los pédazos de¢ hielo puedén ser mayoree conforme lo

- &5 8¢a lg Cantided totwl d¢ lae suastarcie® que 8e popfn juntes
er el recipiente de regccion., A8f{, 81 la certidad de totel
de hielo es de upos 500 Kg'. ¢on préefererncia no deben irtro-

‘ 4

ducirse pedamzoe 48 hielo yue pesen msas de 0,5 Kg. Si1s
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produccior ds hexaclorociclehexano por €8ts in vepto 86 réglia
Z& €n péquefig escala 86rda mejor usar hielo fip mmen te tritura-
ac.

Para obténer upra distribucidn faverable de lss sus.
tancia® en el recipiente, debe cuiderse de gué el hieio y el
bercero 8011do estén preseptes ep cap a8 alternas'. rero epn
le practice todo ©1 hielo puede afediree usualménte ds upa
Vez y hac@r entrar €] berceno 1{quido, sin nivgorn inconveniena
te,

Le egitacidn puede omitiree totalmepte ep el proce-
dimierto del irvento; pero se recomiends agiter al finsl dejl
procédimiern to dé e sccidp hi coafinuar haci€ndolo dura t6 cor.

+

Yo tiéupo despuée ds suspender la introduceidn de o oro.,

Por 55t6 medio 6 cor ®igue una Corversidr aip d€ 108 dltimoe

veetigios de cloro, Entorces pnede omitiree e} PuB0 46 ung
Corriénte de mire para eensrar dichos vestigios,

Con composiciopes infreénentes de la mezole de rerac--
oidn, espe cimlmerte s1i se he afladido ura cartided proporcio.
n glmér te .pe-quei'ia d¢ bercepo, 18 cugl e ha dé clorser practia
camer te todm, puede ser deseable eémpezar 1a egitpcidn mas
pronto y agitar cor algo més de vigor;

Une vez ¢eé 1a resccidr ha llegado & sn fin, heay
hexaclorociclohezano 85iido con una captidad mayor o mer or
dé une Solucidn bercépice del wismo gcumul pdw €n la psrte
inierier dej récipiénte y hyy una Capa actosa €rn lg parte
Bupeérior, 51 se ha usado ura grar certided 8obrar te de
bercero, pueds faitar &) héxeclorociciohexano 8diido, esto

€8, qué la totglided de €ste puede estur disuelty er €] exceso
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de bencepro afisdido, L8 cantided sobrapte de ber ceno pnede
sépararse de] recipiente (o de la mezcla de bércépo y héxu.
clorocicloh®xer o, r récinierte separadoc) por destilacion e
vapor'. Fero es veptajoso user un recipiente de reaccidn
gu® pueds fraciarse por ura shertura er: el fordo, Esta aber-
turs deb® ser mayor cusnto ma® eus tencis So0lide se forme.
Corr €1 drenaje la solucior acuoss pnede® ya €r 80 mayor parte
racogefse ror Sénarado y de este modo separarse del hexmolo-
rociclohexeno, Tambi€én €8 posible separar primero la 80lue
cior wcuosa por medio de un Sif'én;

5¢ obtiepen bueno_s resultodod &l por lo meno# un
66 % de peso del ggue qué ha de estsr presepte dursnte 1la
reaccidn, se irtroduce en forma de hie:[o’. Psro 68 preferi.
ble irtrodscir cano hielo por lo mépos €1 90 % de pesp del
aStia. Loe réndimientos mas favorables se obtieren €i 100
partes de peso de hielo s® jurtan conp 1-1;3 partes de pemo
dé hidrgxido sdédico 0 1s cantided equivalepte de hidroxido
potésico (préviemerte disuelto ey 2.8 partes de peso de mgua
¥ la 8olveidr se enfrig sntes de la introduceion), 12100
psrtes de 1peso de benceno, y £6-30 partes de peso de cl oro'.
El hecho d¢ qué puede wedirse sin inconveriente unu gren can-
tidsd @obrunte de bercero, 86 hay mérciornsado ;ya; Por sunuefa
to, @1 1{mite superior no puede fijsree tan exact amente como
@1 inferior, Sin embargo, &1 li'rﬁite d¢ 100 pertes de neso
yue aqui ¢ hy dado indica buStunte bien cuar; grunde puede
Ber &) exeeso;

S8i el recipiepts tiére une abértura de drepnsje en

el fondo, lu rescciorn p.€d6 tambi€y reulizurse coptiruamepte,
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Bh €1 procedimi®nto continvue &l hexaclorociclohéxano €n estu.

do 8¢i1ido y disieitc ér bencéepno se separa regdlarmente lo mig
mo que lu captidsd sobrante ds la solucior ucuoSa, El hielo,
el bércéro y la solucion slculine concontrade £rin se afaden
regcr.lrmnente', Cor preferencle 88 interrumpe la irztroduccién ,
de cloro durerté ls carga ¥ ls evacuucion . Debe preferirse
siepre wgitar en &8te procedimiento de,propsegucion contirusa.
peve cvidarse de que 1a températura no rebase los 10-20°0,
durante todo ©1 proce dimiento'.

El irvepto pued'é ilustrerse con los a8ilguiertes ¢€jom.

pi 08, atnque rno s limite u €llos,

EJ LPL O T.

En up recipierte de geero dulce, se introdujeron
100 Lg. d¢ hiélo picado jurto con 30 l.. (26'.3’7 r.g'.} de berceno
y 26 1, d8 solucior de hidrdxido sodico al 5 %'. Durarte 16
mirutos 88 ipntredujeron 33 ng.. de cloro liqaido.. Al cabo
de troe 5 minutos m&®, cuardo ia témperatiru hubla subido a
469C; s insufld wireé comprimido al trsves del recipiente pe-
Tu S8parar €1 cloro no convartido‘. 18 cantided de cloro gue
gsi se exPulsé puede cslcularse ep detérmirecion®d aproximss
due como de 1 Kg'. Deepuce de esto, la cartided sobrunte
de bercero se sepurd &p Sn mayor parté por destilacior al
Vupor, 1a capa irfsrior yue coreistim ep hexscloroeciclohe-
Xano Copn un s pequeﬁisima cantided de berncepno yue yuede atrés,
€Stuba ul términar la destilacidr al Vapor> en €stgdo lfquidq
viscoso debido n la alta tempel?atura; Fécilmente ss guité
de1 recipiente., Después de secar se vis gue €] rerdimiento

erap 39 IIg. de hexmclorociclohexu o practicaren te puro.
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EJENPL O 1I.

&n ura wezela dé 300 Kg‘. de hielo triturado ¢rn peds-
z08 gra.des, 140 1, de berceno y 10 1. de solucidn (fris) e
hidroxido s¢dico, sl X9 %, &€ introd jéron 86 g, de cloro
1{uuido durante medis hora. 1a tempe;'z;,tura subic firalmente
5 4690; Por medio 4 wulre comprimido, 1a pegueflg cantidsd
de cl oro no corvertido se S6pmrd lo miSmo gyue ep £1 csso del
e jemplo I; 1e cepa inferior dé bepceno y héxmclorocicloh.
xeno @@ dreno, Después de enfriwur, ls maSa OriStsline fu€
ubsorbida'. resabu ur.08 68 kg, deepués de seca.‘. El filtre-

do conténis uros 45 Xg., d¢ hexuclorocicl ohexmno,

)

EJEHPL O III.

tn unsa mezcla de £8 }Ig;, de hielo, 7.5 1. de bepcepno
y 1 litro de solucion de hidrdxido scdico sl 30 %, se introdu-
Jo cloro ga2@ 080 pgiterndo o tal velocidwd que po edCup ara Cl 0~
ro. Cuando &l cubo d6 45 minuto® yu no S8 mbsorbid practi-
Caufrte cloro, 8¢ sSusperdid lsg introduceidn. Mn wquel momen-
to s habflar wbsorbido ugos 8 kg, de cloro.

La touperaturs final fué de 4590, D lu nen€la
indicada er €1 ejemplo I 1w cantidud remanente a8 bépcero se
s%aré por destilacion ul Vapor; El residuo viscoso €6 ep-
frio, sgiterdo, a uros 15¢C, se secd y se triturd, Bl rén-

i

dimiento did 10 Kg.

EyEUPL O IV,

Bn une mézcla 4@ 600 Kg. d6 hielo, 70 1, de benceno
y 100 1, de solucion (frim), de hidrdxido sédico sl 6 %, se

introdujo rapidamente cloro con VigoroSas sgitmcidn huste yue

- ll -
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Jw 6O S8 ubsorbid mas. La tempéralura finel €ru de 45:C,
Despuds de déstilar al Vapor la centided resterte de benceno
y enfrier, €1 residuo se gbsorbid, se¢ 1svo y secd (191 Kg’);
g recuperaron '7;2 litros de bencenol,

Si se omitisra la sgitacior Con e3ta centidad rela.
tiveamérté pequeilas de bencéeno, hebris irclusidn de €ste ep el
néxaclorociclohéXan o, 4 murére que se convertirim meépos
ber cen o'. |

EJEMPLI O V,

Introdocicer. do cloro @n una mezcle de 10 Kg, de
rielo firmw®rte molido y £.5 litros de solucién de hidroxidoe
ebddico sl 5 %, S& nreparo una mezcle de cloro e hidrato,
hielo y ura solucion de himelorito'. A ests mezcla coordi-
nade se afiadieron 0;7 litros de bencéno mientras se agitaba;
Una vez termirade lg reaccidn la centidsd permerer t& de ben-
ceno y ¢l egua 8¢ separaron por destiiacidn introduciéndo
Vapcr recalemado'. El hexaclorociclohéxemno se 1avo y
saco (1.1 Kg;);

EJEMPLO V‘I‘.

Brn vra cgldsra dé geero dulce de 1 m® de voluménp
interior, esmaltadg por dertro, 86 introdujeron sucesivamente
600 Kg‘. dé hielo ep pedeazos grandes 20‘1'. de soluciop de
hidréxidqsédicg al €6 % y 180 litros de bencen o; Tuego
la celdséra 88 cérrg, peéro habis un cerducto pasra dejar salir
-aiN-'. |

Por ur tubo de irtroduccion que termipsba justa-
mepte ercima del fordo de¢ lw calders y cuyos 80 cm, inferio-

res (esto s, 1m porcion de extremo) ténien ur didmstro de
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-5 em. se inyecto e gren velocidad clors 1{qeido, Para esto

6] tubo 86 corectd con dos grandes cilirdros de cloro, cayus
tomas 8@ abrieron empliamsn te'.

Durante lo@ cinco minutos primeros, lg témpérgtura
cayo & -49c;, luego Bobréevino un sumento de temperstura lento
&l prircipio y pronto baster te répido'. Despuée de 11 minue
to#, &1 tormomeiro habfa subido a 36 9(}', y ®e susperdio 1w
introduceior d@ cloro, porqué algo de geS CloTro 6mpezd a oe-

Capars® por €1 conducto d¢ selida de aire, En acuél mouen.

%o se hebrian efindido 174 Kg, de cloro, A 108 tres mirutos

mas, se 1legd 5 11 temrereture firel de 49901. Por m.edio de
tna corrier te de gire ®6 €limird €1 c¢loro no convertido, hiin]
coriter ido del recipierte s¢ prensl ep una csldera agitadora
de hierro; S¢ =181 0 hexamclorociclohéxeno por deetilacidn &l
Vapor 81 bencerno soszwlxte, ghsorbiendo por ur filtro y se.

cando en una corrierte de gire celierte., 3¢ obtavieron

266 ¥g., d6 urn belio nroducto blanco,

EJENPL O VII.

Al prinocipio el procedimierto fu€ €] mismo gus el
déscrito &n el ejeunlo VI‘. Pero, 8 mirutos despuds de 9mpe-
zar la irtroduccior de cloro, cigido 1a temperatura hubia su-
bido = 100y, s& puso ér accidn up agitador; Bl progreeo ula

tericr del procedimier to 4@ resccion ro fu€ irfluido por €s8to

’

@r gran wanera, 18 teuperatuira firgl fué de 48¢C, 1a

‘

cant.ded totul 8¢ cloro irntroducide ascendio w 176 Xeg. Poro

pudo omitirseé la introduccior d¢ sire roryué practicauerte po

habls clore 1ibre,
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Por ar orificio del fordo de@ la caldera, 88 extrsjo
€1 couter ido, Teécogién dose la Capa 8cu..88 Scrnsraduckr te en Su
msyor parne; El revte (esto es, lo que habis sido la cgra
del londo del recipierte de rémccidn) se purificd por desti-
lucidn al Vépor o¢ ghsorbid y se secd de igual modo sl desa
erito ep el ejemplo vI, her dimierto 235 Kg;

90 observuara qué ®r todo® lof €jemplo® g teriores,
mée del 90 # de toda €1 ague sv ghiade ep forma de hielo;
Bstwe hiclo al derretirse mgnti¢re le t€mpérature dé¢ 18 mesfa
d¢ I¢ sGCion o laus temperstur.® bajse irndicadse, Bl cloro
ge uveg cor preferencisa ep forms 1{guidea, lo Goul Lwubifn wuyus
do .2 mer ¥ror bajae la témperaturs, Egte detglle es de im.
portarcla para Lunedir cusglyuier certided importsa té de cl o-
racidr por sustitucidn,

Ta rorésza d° 108 vproductos 86 couprobd por val ora-
cidn cor ®0lucidr alcokolics de hidroxzido potasico. Estp
valoracior 8@ buSa 6r la formacion de triclorobeérceno de
hexaclcrocicli chéxeno, mwl ma80 gué g€ seépsrsr trées moles de
¢iomero d¢ hidrogero por mol, €1 cuul €8 Coubinado ror €l
hidréxido pOtéSiCD; A la temperatura mmbiept®, 8010 €1 iBd-
mero beta, ro sé descoupor@, heciendo a8l posible une detera
min 8cidr S€parsdu & dicho isduero. Bn o] calertgnien to
todos los isomeros se dESCOmpomen‘de nerera qué puede dete ra
minarse la castidud totsl. Epn todos lo@ cssos descritos ep
los ejempios, se combird de1 99 wl 100 % de 1u Ceptided t da
rice d¢ hidroxidc potésico, Bl contérido bSta 68taby siéme
pré ¢p un peyLelio campo slrédédor del 18 %; El contérido

> ’ 03 .
gunmy 88 €stimo &y nrimér lugar ep vista de los resultados
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e,

de 1o® expérimértos biologicos en ur 15 % aproxXinadunerte,
Bste calenlo se corfirud con lo® resultados gue Se obtuvie-
ron cor ur wétodo erioscopice, modificscior del descrito por
C. v'. powen Jy H; ~» Pogorelskin én "Anslyticul Chenistri®
de abril de 1948, pegs. %46-8'. Eataﬂ'determinacionas Con -
dujéron teubifn = Valores épn la proximidad de 15 %l.

EBeta solicitud yue cofx'QSpcr;de 2 la preseptels sn
Holenda, €1 30 de sbril de 1946, bajo @1 rumero 140.2%0, se
aCog® s 108 beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto

de propiedwud jrdustrial,

108 puntos de invencion propis ¥y pueva que 86 prea
sértun puru queé 96an objieto de esta Paternte de Invepcidn en
Esvpafia, por vEI"!wu waflos, sor lo® siguiertes;

1‘-".- Un _prooedimiento pars préparar 1.2,5,4,5,6
héxaclorocicloheéxeno por clorscior d€ bénceépno ein necesidad
de exponélr u radiaeién, ér &l cual egua, Una S:StunCis bufica
Soluble en eguw, bercéro y cloro, 8€ porén Junto® en vp recia
pierte; curucte rizudo porque por lo uepos €1 50 % de pe 80
del wugluu 86 introduce er Torma de hielo‘.

29‘.- Un procedimiérto segup 86 reivirdics en avl
punto 1¢, carscterizudo porqu® 86 istroduce cloro CLurdo @8-
ter Y }:‘Iesen tog ygu gy ©n e8tado S(Sij_do A 1{qu1do ¥ la sustan~

. ’ .
cia besica,
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Ze',o Ur rrocedimiér to segur Se reivir dica en 61
punto 1¥, eén &1 cual 8010 ura parté del cloro totel Ss€ intro-
duce €ér ls me€zcla 48 hielo; agua y sus8turcis bésicu, ivego
ge irtroduce el béercepno, y ludgo el reste del cloro,

49’.- Up rrocédimiénto segin €€ reivirdice en €1
purto 19 en e1 cual todo @1 cloro 8¢ introduce despucs de to-
das 1s8 dewmss guBturciue, lvuoclusg bénceno, |

¢,~ Un procedimiento Segﬂ'n 8¢ reivipdice €n el
purto 1¥, ©n €1 cuwsl por lo men o8 una parteé de cloro 8@ in.
troduce ey estado Liguido.

69..- ﬁn procédimien to segufp ge reivirdicyg en el

punto 1¢, en @1 cuul Se uSs ur hidroxido slcaliro como Sustena

s ’ 'y
cia basicu,

'79’.- Un procédimieér to seglr 86 reivirdicw én e}
puuto 19 caract®rizado poryu® s€ introduce hidréxi&o alcal ino
én forua 36 unwe Solucidn uCHoO‘e & temperﬁtura cO Supérior a
la ambiér te,

§¢.,~. un procedimiento seg:;'n 88 reivirdicsa en el
purto 1x, caructerizado porqu® ls Sustsncls bafice 86 reem-
plugu, por 10 ménos ér parté, por hipoclorito wlcalino,

9¢,- Un rrocedimiento segin s& reivirdica ép 61
purto 1%, caracterizudo poryve por lo ufnog 75.‘}6 de peso del
afia 8¢ introduce epn forme de hielo,

10v,.,~ Un procedimierto segir se¢ reivindicwu ep €]
punto 1+, Caract;ei'imdo poryué ‘pDI' 10 uBnos 90% de peso de}
wgtia 8¢ introduce @n forma d¢ hielo,

11¢,- Un procedimiento SEgu'n sel ré¢ivindica &p €]

purnto l¥, carectérizado porque wp «l récipierte de reaccién,
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# ponén jurtes 100 partes d¢ hielo, 1-1,% partee 4 hidroxi.
do sddico disuelted ép 2.2 partes de zgune, 1£-100 partes de
bepcepno y £6-30 de cloro‘.

129‘.-. Un procedimiérto eegin 86 reivindica en el
punte 12 caracterizaedo vnorque €l cloro 8€ irjects @n €] recia-
pisrte er estado 1iquido, en 1a mezcla de hielo, solucidn wule
calina y benpcEpo, y 8 susvpénds la introdnccion en €1 mowento
er que la proporéién d¢ absorcion del cloro he bajado congi-
derabiensnte, a1 puso que la irtroduccion s¢ realiza cor tal
rapidez que este momento s& glceanza al cabo de 10«20 minutoe..

159‘.- Up procedinmiénto de producir hexaclorociclo-
hexano qué couprénd® introducir ep urn recipieénte de‘ regceidn,
hielo, bénceéno, cloro 1{guide vy ura Solucion glcwlina, intro.
duciépndose mucho més d@ 188 tres cuartes parIﬁB' del ague Yo
tal ép fomm de hielo, d6jar que 6stos materisles reecoionén
juntos, y sgitur la wezole €r ©1 recipierte de reaccidn por
1o werios durept® la Vltime purte a6l perfodo de reaceidn, y
sonetér m devtilecion €1 contépido del 'recipieﬁtel.

149..- Un procedimiérto de producir seluciornee ben-
cériicas de¢ hexaclorociclohexeno, pers userlse epn ls fabrice.
cior de prépurad of iresecticidas, que commrendé irtroducir ep
ur récipierte de regccidn hielo, bencepo, cloro l1iquido ¥ un=
solucior slcalina, introducifndose mucho mams de tres coartas

parteés del ague total en forma de hielo, dejar que o8 mate-

‘rimles reaccioren 3 ‘agitar la mezela 8n &} recipiente de rego-

eidn 1oT lo menos darerte la dltima parte del periodo d6 1
nisme, dejer sedinentar e€n capus y Sépgrar la Cepws béncenics

de® .a gcuossa,
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159-.- Tr mrocedimiernto de rroducir €olucionés
b#ncérlces do héxaclorociclohéxXano pare usarlse p la fa-
bricacior &¢ préparados insecticides, que comprer 3¢ intro-
ducir ern vp recipiépte de rwaccion hielo, be€nceno, cloro
1:{quido vy tvea 8oluciop alcelir a, ir troducifrdose mucho mas
de l1g8 trés cuartss partes del agna totel en fo‘rma' d¢ hielo,
dé jar que dichos materisled régcciordn y agitar le mezols
@y €1 recipierte de veaccion por lo wfroe dursmte ls ulti-
ma parte del pericdo d¢ 1s wisme, dejar sedimentar en cepes
y seépsarar 18 cape berncérics d8 lp mcupSa y dé los cristasles
ds hexsclorociclohexeno 801180, habifrdose elegidb lg centi-~
dad dv beceno d&¢ twi maOra Quée Virtuwzlmérte todo &1 isdwE ro
gémma rerune zce er solucién, al reso yue grepded cg tidades
de olLros iSomeros, esre cislmente ¢} isdmerc alfa, cristeli-

e .
zan a1l €ririgree g la temreralure gmbieérie,

162.~ Ur procedim ento segin se reivirdica én
ei pinto 12, 6n &1 cuwl a8l firel de la reaccién, 1l mezcla
8¢ aggita. . s

17¢,~ Ur rrocediamionto seglir se reivindice en
€l purtc 19, &n &1 cual €1 cloro 88 introdoce ep estado

1fcuido oy ur e mezcla 8 hi€lu, sustarcia bésica diswelta
n Bgte Yy bErcéro, ¥y la irtrod uciéf_' de cloro e engpende
tar pronto como ha diSminuidq coneiderableméerte le V6] 0Cie

4

dud de mbsorcior d€l cioro.
1€¢,- Ur rrocedimiernio pera la préparacior de
hexaeclorocicl chexe o,

Tal ¥ coue €0 ha descrito &» la l®noria qué ar t€ -
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