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La presen te invención se r e f ie r e  e  en 
te  pera 3L* ex tracción  de ene o de v a ric e  is& acrea de pcli*^ 
clorcciclohexanos de ene m ezoiae, eventnalm cntc acompaAadC! 
de o tro s  ie^aeroe de d ichos ccmpnestos y /e  de o tro s  h id ro - 
e a rtn ro s  c fe ilc o s  cloxados.

Be sabido qne la  in d n s tria  ee in te re se  principad* 
re n te  en e l  isómero gamma d e l h ere o lo r oci clchexano -hexa- 
A lerdbeneene- Qoe oonsti taya en in se c tic id a  
e n te  ra tó n , la  mayor p a rte  da le  p resen te  memoria 
t i r a  a s ta  consagrada a la  ex tracción  de ese  cuerpo p e r  ^
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p ro ce d im ie n to  de a c m rd o  con e l  in v en ta#
Vianda que d ic h a  d e e e r ip c ió n  e s ^ l o  un e jem plo  no l l m i t a t i -  
yo y ,  p o r  l o  demás, puede a p l i c a r s e  l a  in v e n c ió n  tas& iÓ n a  
l a  s e p a ra c ió n  de o t r o s  i  sóm aros de h ezac lo ro b en cen o  y  de
o t r o s  com puestos de p o l ic lo ro c ie lo h e x a n o .

Bn lo  que s ig u e , l a  a b re v ia tu ra  HCS se u t i l i z a
p a ra  l a  p a la b ra  "h ex ao le ro e ic lo h ex an o *  m ie n tra s  que l o s  
isóm eros do e s te  com puesto se d es ig nan  sim plem ente p e r  l o s
nombre* de l a s  l e t r a s  g r ie g a s  gen era lm en te  a d m itid a s  en  
quím ica p a ra  su r e p r e s e n ta c ió n .

l o s  m átodes em pleados h a s ta  ah o ra  p a ra  l a  p re p a ­
r a c ió n  d e l  gamma p ro p o rc io n an  d ich o  cuerpo  en  form a do  mez­
c l a s  con o t r o s  isóm eros da h s x a c lo ro c ic lo h e x a n o , p r in c ip a l ­
m ente l o s  isóm eros a l f a ,  b a t a ,  d e l t a ,  a p e l l e n ,  y  a lg u n as  
o t r a s  im p u rez as . G enera lm en te , se  b u sc a  e n r iq u e c e r  e s t a s  
m ezc la s  con gamma, o a i s l a r  á s t e  an  un e s ta d o  d esead o  d e  
p u re z a . La m ayor p a r te  de l o s  p roced í m ien to*  co n o c id o s , 
-em pleados a c tu a lm e n te , u t i l i z a n  l a s  d i f e r e n c ia s  d a  l a s  
s o lu b i l id a d e s  en  c i e r t o s  s o lv e n te s , que p re s e n ta n  lo a  i s ó ­
m eros y  l a s  im purezas sn  p re s e n c ia  y  s a to s  p roesd im i c u to s  
o p e ran  pues p o r  d iso lu c ió n  más o menos s e l e c t i v a  d e l  gamma 
en  un s o lv e n te  d s l  c u a l  s i  isóm ero bu scad o  a s  e x t r a íd o  en ­
s e g u id a , ya se a  p o r ev ap o rac ió n  d e l  s o lv e n te ,  ya s a a  p o r  
su  d i lu c ió n  sn  un n e -e o lv a n te .  C u a lq u ie ra  que s e a  l a  ma­
n e r a  e le g id a  y  l o s  d e t a l l e s  o p e r a to r io s ,  l o s  p ro ced im ien to s  
co n o c id o s  em pleados in d a s tr ia lm e n te  deben  co m p o rtar n e e e s a -  
r ta m e n te , p o r  l o  t a n to ,  una o p e ra c ió n  de re c u p e ra c ió n  d e l  
s o lv e n te  em picado, can e l  o b je to  de su  r e - u t i l i z a c i ó n  p a ra  
l a  d is o lu c ió n  de una nueva p o rc ió n  da m azóla da isóm eros 
# u  p a r t i d a .  B e ta  re c u p e ra c ió n  se  r e a l i z a  práqA eam ante p o r
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l a  d e a t i l a a i& t  da l a s  a o lu c io n e s  da h e z a c lo ro d c lo h e ta n o  
a  da m ezclas da s o l ta n ta  d i lu id o  con un n o -s o lv a n te ;  l a  
f a b r ic a c ió n  da lo a  p ro d u c to #  a n r iq u sa id o a  #00' -gamma o  d e  
gamma p u r i f ic a d o  ca  p u es , t r i b u t a r i a  da una d a a t i l a c ió n  
an a  aa ag reg a  a  l a a  d i f i a d t a d a s  d a l  t r a í a l o  y  ag%a*6 l a #  
g a c to a  da p ro d u c c ió n .

l a  p ra a a n ta  in v e n c ió n , a  l a  va# que eonduee a  
o b te n e r  gamma con buenos rend im ien to #  y  aa  #1 eata¡&  de 
p u rea#  d esead o , pueda p e r m i t i r  mía e im p llA n a c ió n  conoide-  

$0. r e b le  d e l a p a ra to  y d e l  t r a b a d o , su p rim iendo  e ren tu a lm en te  
l a  n e c e s id a d  de re c u p e ra r  e l  c o le a n te  en  c a ta d o  p u ro , p o r

B n tro  e t r a a ,  e l  I n t e n t e  p e rm ite  e f e c tu a r  avam- 
tu a lm en tc  to d a#  l a a  o p e ra c io n e s  a  tem p e ra tu ra #  c u f i c i e n t c -  

$5^ m ente b a je s ,  p e ra  que l a  c o r ro s ió n  de l o a  a p a ra to c  no  cea  
da te m a r.

O onaicta  en t r a t a r  can  un c o lv e n te  una m ezcla 
de  v a r io s  ieóm eroa de ECH q u e  c o n tie n a  eventuadm ente o tro #  
b id ro a a rb u ro a  e ia l i c o a  o lo rad cq  en e n f r i a r  lu e g o  l a  s e la ­

go* e iá n  o b te n id a  p a ra  p ro v o c a r l a  fo rm ación  de u n d a p ó a i to  
a r i e t a l i n o ,  l a #  re la c io n a #  e n t r a  la #  temper a t u r a s  d a  l a a  
e p e m e lo n a a  y /o  l a a  p ro p o rc io n a s  d #  lo #  p ro d u c to #  o l a #  
d u rac ió n# #  de l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  son s le g id a #  a a n v a n ic n ta -  
m an ta .

6$ .  Da ac u e rd o  con e l  i n t e n t o ,  d  t r a ta m ie n to  d i  c o l -
to n to  de d ic h a  m ezcla pueda c a r  hacho con ayuda da un a d ­
v e n to  que c o n tie n a  uno o t a r i o a  de lo e  a o n c t i  t a t i t o s  de 
l a  m ezc la  t r a t a d a ;  de acu erd o  con un modo de e je c u c ió n  ca 
u t i l i z a n  so lu c ió n e a  que - a  l a  te m p e ra tu ra  en  que ce e fec to *  

YO. l a  c r i s t a l i z a c i ó n -  e s tá n  s a tu r a d a s  o sO b re -sa tu ra d a s  en una
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o v a r io s  de d ich o s  c o n s t i t u t i v o s .
En e s te  orden de id e a s ,  l a s  so lu c io n e s  m edres 

d e l  gamma p u r i f ic a d o  pueden s e r  r e - u t i l i z a d a s  en v a r ia s  
o p e ra c io n e s  s u c e s iv a s , p a ra  l a  d iso lu o ió n  de l a  m ezcla 
o r ig in a l  y l a  c r i s t a l i z a c i ó n  d e l  gamma p u r i f ic a d o .

O tras  p a r t ic u la r id a d e s  d e l p ro ce d im ie n to , de 
aouerdo con e l  in v en to  se  pondrán en e v id e n c ia  en e l  c u r ­
so de l a  d ea o rip c ió n  que a ig u e , con jun tam ente con lo a  cua­
d ro s  anexos ( f ig u ra s  1 , 2, 3 , 4)# que re p re s e n ta n  en d ia ­
gramas a lg u n as  form as p r o f e r id a s  de l a  r e a l iz a c ió n  d e l 
in v e n to .

En lo s  cuadros o d iagram as d e l an ex o , l a s  r e f e ­
r e n c ia s  t ie n e n  l a  s ig u ie n te  s ig n i f i c a c ió n :
EN LA FIGURA 1 :

T -  p rim er c ic lo  de o p e ra c io n es
1 -  d is o lv e n te
2 -  hexaolorobenoeno  en b ru to
3 -  t r a ta m ie n to  d is o lv e n te  a  l a  tem p e ra tu ra
4 -  se p a ra c ió n  d e l  l íq u id o  y s ó l id o e
5 -  r e s id u o  In s o lu b le
6 -  e n f r ia n d o  o l l íq u id o  de te m p e ra tu ra  a
7 -  m anteniendo a l a  tem p e ra tu ra  p a ra  c r i s t a ­

l iz a c ió n
8 -  separando  e l  d e p ó s ito  de c r i s t a l e s  de gamma

de au le j ía -m a d re
9 -  c r i s t a l e s  de gamma

10 -  c a len tan d o  l a  le j ía -m a d re  a l a  te m p e ra tu ra
3 -  segundo c ic lo  de o p e ra c io n es

11 -  hexaolorobenoeno en b ru to
12 -  t r a ta m ie n to  d is o lv e n te  a l a  tem p e ra tu ra
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13 ** se p a ra c ió n
14 -  re s id u o

215 -  e n fr ia n d o  a l a  tem p e ra tu ra  T
216 -  m anteniendo l a  tem p e ra tu ra  T p a ra  c r i s t a ­

l i z a c i ó n

17 -  se p a ra c ió n
18  -  o r i s t a l e s  de gamma

19 -  o a len tando  a l a  tem p e ra tu ra  
R -  ae r e p i t e  e l  c ic lo

EN LA HGtRA 2 :
1 -  le j ía -m a d re  p ro ced en te  de un o ic ío  a n t e r io r
2 -  HCH en b ru to
3 -  tra ta m ie n to  d is o lv e n te  a l a  tem p e ra tu ra
4 -  separando e l  l íq u id o  d e  lo s  só lid o s
5 -  re s id u o  in s o lu b le
6 -  en fr ian d o  e l  l íq u id o  de l a  tem p e ra tu ra  a

2 2 T , m anteniendo a T
7 -  separando e l  l íq u id o  de l o s  só lid o s
8 -  o r i s t a l e s  de gamma
9 -  le j ía -m a d re  m antenida a  p a ra  un p e río d o

a d ic io n a l  de c r i s t a l i z a c i ó n
10 -  sep arac ió n
11 -  c r i s t a l e s  de isó m ero s , p o r e je m p lo ,d e lta
12 -  ca len tan d o  l a  le j ía -m a d re  a l a  tem p e ra tu ra

-1T
R -  se r e p i t e  e l  c i e lo  

EN LA FIGURA 3 :
1 -  le jía -m a d re  p ro ced en te  de un c ic lo  a n t e r i o r
2 -  d i so lv e n te  f r e s c o

130 3 -  HCH en bruto



4 - tra ta m ie n to  d is o lv e n te  a l a  tem p e ra tu ra
5 - sep arac ió n
6 - re s id u o  in s o lu b le
7 - 2e n fr ia n d o  a l a  tem p e ra tu ra  T

135. 8 - m anteniendo a d ic h a  tem p e ra tu ra
9 - c r i s t a l i z a c i ó n

10 - se p a ra c ió n
11 - c r i s t a l e s  de gamma
12 - l e j í a  madre

140. 13 - oa len tan d o  a l a  tem p e ra tu ra  iP*
SR - a  l a  d e s t i l a c ió n ,  d ilu y en d o  con in s o lu b le s ,  

u o tro  t r a ta m ie n to  p a ra  re o u p e ra r  a l  
d is o lv e n te

R - se r e p i t e  e l  c ic lo
145. EN LA FIGURA J L :

1 - d is o lv e n te  s e l e c t i v o
2 - HCH en b ru to
3 - d is o lu c ió n  a l a  tem p e ra tu ra  T̂ *
4 - sep a rac ió n

150. 3 - d iso lu c ió n
5 - re s id u o  in s o lu b le
6 - pe n fr ia n d o  a l a  tem p e ra tu ra  T
7 - c r i s t a l i z a c i ó n
8 - ca len tan d o  a l a  tem p e ra tu ra  Tp*

155 . 9 - sep a rac ió n
10 - c r i s t a l e s  de gamma
M. - le jía -m a d re
P M - se e lim in a  p a r te  de  l a  le j ía -m a d re
11 - e v e n tu a le s  c r i s t a l i z a c io n e s  y s e p a ra c io n e s

16o adicion ales
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Cuando se t r a t a  da l a  p re p a ra c ió n  áe HCH e n riq u e ­
c id o  con gamma o de gamma p u ra , a l  p ro ced im ien to  de ac u e rd o  
con e l  in v e n to  se e f e c tú a  da l a  m arera s ig u ie n te  (véase f i ­
gura  1 de l o s  d iag ram as):

Una m ezcla de isóm eros d e l h ex ao lo ro c ic lo h ex an o  
co n ten ien d o  gamma es t r a ta d a  a una tem p e ra tu ra  T*̂  p o r  un 
l íq u id o  que t ie n e  l a  p rop iedad  de d is o lv e r  a l  gamma y , even­
tu a lm en te  una c i e r t a  p ro p o rc ió n  de o tro s  isó m ero s , t a l a s  
p o r e jem plo , l o s  a l f a ,  b a ta ,  d e l t a ,  a to .  La o an tid ad  de l í ­
qu ido  ea e le g id a ,  p re fe re n te m e n te , de manera que b a s te  p a ra  
d is o lv e r  l a  to ta l id a d  del gamma p re s e n te  en l a  m ezela a 

t r a t a r .  La so lu c ió n  o b ten id a  es  e n f r ia d a  h a s ta  una tempe­
r a tu r a  a l a  cu a l l a  s o lu b i l id a d  d e l  gamma se to rn a  in ­
f e r i o r  a l  te n o r  de e s te  Isóm ero en l a  d is o lu c ió n  form ada.
E l gamma com ienza en to n ces a d e p o s i ta r s e  en a s ta d o  s ó l id o ,  
en ose momento l a  so lu c ió n  e s t á ,  en g e n e ra l ,  ao b re sa tu ra d a  
de gamma y da c u a lq u ie ra  o de to d os lo s  o t r o s  isóm eros que 
l e  acompañan. Sin embargo, l a  v e lo c id a d  d e  c r i s t a l i z a c i ó n  
d e l  gamma a l  s e r  mas grande que l a  de lo a  o t r o s  isó m ero s, 
se  o b tie n e  un d e p ó s ito  de más de 90% de gamma, con l a  con­
d ic ió n  de s e p a ra r lo  d e l l ic o r-m a d re  a n te a  de lo  que lo a  
o t r o a  c o n s t i tu t iv o s  comienoen a c r i s t a l i z a r .

Después oa l a  se p a ra c ió n  d e l d e p o s i to  r i c o  en 
gamma, l a  so lu c ió n  r ó s ta n te  pueda s e r  r e c a le n ta d a  a o 
a  o t r a  tem p e ra tu ra  d e l mismo orden  que y s e r  u t i l i z a d a  
a  e s t a  tem p e ra tu ra  p a ra  t r a t a r  una nueva p o rc ió n  de mazóla 
de isóm eros de h ex a c lo ro c ic lo h e x an o  i n i o i a l .  Un nuevo en­
f r ia m ie n to  a o a una tem p e ra tu ra  p o r  b a jo  de T* ,̂ d a rá  
lu g a r  a un nuevo d e p ó s ito  de c r i s t a l e s  muy r i c o s  en e s te  
ú ltim o  d e p ó s ito  que no s e p a ra rá  an te a  de que l o s  o tro a



isó m ero s comiencen a p r e c i p i t a r .  Se puede r e p e t i r  a s í  e l 
c ic lo  de re c a le n ta m le n to s , d is o lu c io n e s ,  e n f r ia m ie n to s  y 
se p a ra c io n e s  de lo s  s o l id o s  como se  ha d e s c r i to  t a n ta s  v e ­
ces como r e s u l t a  ú t i l .

1 9 5 . S in  s a l i r  d e l marco d e l  p re s e n te  in v e n to , se  puede
e f e c tu a r  d ich o  c ic lo  una s o la  o v a r ia s  v e c e s , en combina­
ción  con o p e rac io n es  u t i l i z a d a s  en lo s  p ro ced im ien to s  co­
n o c id o s .

Las tem p e ra tu ra s  em pleadas en e l  p ro ced im ien to  de 
200. acuerdo  con e l  in v en to  deban s e r  e le g id a s  de manera que la  

te m p e ra tu ra  de d iso lu c ió n  desig nad a  p o r  sea  i n f e r i o r  a l  
p u n to  de e b u l l ic ió n  da l a  so lu c ió n  b a jo  l a  p re s ió n  a  la  
c u a l ae t r a b a j a  y que l a  tem p e ra tu ra  de p r e c ip i ta c ió n  d e -

p ^sig n ada  con T sea su p e r io r  a l  punto  d e  s o l i d i f i c a c ió n  de 
205. l a  so lu c ió n  form ada.

Se e n tie n d e  b ien  que to d a  c la se  de o p e ra c io n e s  
u su a le s  en l a  té c n ic a  da l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  t a l e s  como l a  
a g i ta c ió n ,  cebam iento con górmense c r i s t a l i n o s ,  c l a r i f i c a ­
c ió n  da lo s  c r i s t a l e s  con un l íq u id o  puro  o con una a o lu -  

210. o ió n , d ao a n ta c ió n , c e n tr i fu g a c ió n , e t c . ,  pueden a p l ic a r s e  
v en ta jo sam en te  en d i f e r e n te s  f a s e s  d e l nuevo p ro ced im ien to  
d e s c r i t o .

E l p roced im ien to  es tam bién  a p l ic a b le  a l a s  m azólas 
t é c n ic a s  de h ex ac lo ro c ic lo h e x an o  o b te n id a s  p o r o lo ru ra o ió h  

215. fo to q u ím ica  d e l  benceno y a l a s  m ezclas de isó m ero s , com­
p ren d ien d o  gamma, o b te n id a s  p o r o t r a s  v ía s  o p rev iam en te  
e n r iq u e c id a s  o em pobrecidas de gamma.

Según l a  n a tu ra le z a  de lo s  c o n s t i tu y e n te s  y sus 
p ro p o rc io n es  en l a s  m ezclas de l a s  c u a le s  se t r a t a  de e x -  

220. t r a e r  e l  gamma y según l a  n a tu ra le z a  d e l s o lv e n te  u t i l i z a d o ,
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s# e l e g i r á  c o n s ig u ie n te m e n te  l a  p r o p o r c ió n  d e l  l í q u i d o  

d i s o l v e n t e ,  l a s  te m p e r a tu ra s  , T^, l a  d i f e r e n c i a  

l a s  d u r a c io n e s  de p r e c i p i t a c i ó n , e t c .

La manera de e l e g i r  y r e g u la r  e so s d iv e rs o s  f a c ­
to r e s  s e rá  i l u s t r a d a ,  p o r una p a r t e ,  p o r l o s  d e t a l l e s  ope­
r a t o r i o s  más ab a jo  m encionados r e f e r e n te s  a l  caso p a r t i c u ­
l a r  b a s ta n te  im p o rtan te  de l a  m ezcla b r u ta  o b te n id a  p o r 
c lo r u r a d á n  d e l benoeno, y , por o t r a  p a r te  con ayuda de 
e jem p lo s .

P o r c lo ru ra c ió n  fo to q u ím ica  d e l benceno , en l a s  
co n d ic io n es  co n o c id as , se o b t ie n e , a l  lad o  de lo e  isóm eros 
a l f a ,  b e ta ,  gamma, d e l t a  y e p a iló n  de h ex ac lo ro b en cen o , tam­
b ié n  h a p ta c lo ro o io lo h e x a n o s , o c to c lo ro c io lo h e x a n o s , a s í  co ­
mo d e riv a d o s  aún más c lo ra d o s  d e l c ic lo h ex an o  y tam bién  de 
lo s  d e r iv a d o s  mono y p o l ic lo ra d o s  d e l  benceno . El co n jun to  
de esos d i f e r e n te s  c u e rp o s , d i s t i n t o s  d e l  isóm ero  gamma s e r á  
denominado en lo  que sig u e  " o tro s  c o n s t i tu y e n te s " .

E s t o s  o t r o s  c o n s t i t u y e n t e s  r e p r e s e n t a n  g en era lm en te  

85 a 90 % d e l  p eso  de l a  m e z c la  en l a  que e l  gamma no e n t r a  

más que da un 10  a un 15  %. La m azóla  puede s e r  t r a t a d a  de 

acu erdo con e l  p ro c e d im ie n to  d e l  i n v e n t o  d e s c r i t o  más a r r i b a ,  

u t i l i z a n d o  un s o lv e n t e  t a l  como p o r e j a a p l o ,  e l  m e ta n o l,  e l  

e t a n o l ,  e l  i s o p r o p a n o l ,  e l  b e n c e n o , e l  t o lu e n o ,  e l  t e t r a c l o -  

ru ro  de c a r b o n o ,  e l  t e t r a c l o r o e t a n o ,  u o t r o  s o l v e n t e  o m e z c la  

de s o l v e n t e s ,  en c a n t id a d  p r e fe r e n te m e n te  l o  s u f ic ie n t e m e n t e  

j u s t a  para  d i s o l v e r  to d o  e l  gamma p r e s e n t e .  Una c i e r t a  p ro ­

p o r c ió n  de l o s  o t r o s  c o n s t i t u y e n t e s  p asa  ig u a lm e n te  en s o lu ­

c i ó n .  P re fe re n te m e n te  se e l i g e n  l o s  s o l v e n t e s  ouyo peso ne­

c e s a r i o  p a ra  t r a t a r  un k i lo g ra m o  de p r o d u c to  e s t á  com prendi­

do e n t r e  0 ,250 k g .  y  5  k g .  La te m p e ra tu ra  de d i s o l u c i ó n
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s e r á  p r e fe r e n t e m e n t e ,  i n f e r i o r  o i g u a l  a 6o*C. m ie n tra s  

que e l  e n f r ia m i e n t o  se e f e c t u a r á  p r e fe r e n te m e n te  de mane­

r a  de no d eso en d er p o r  d e b a jo  de T2 -  -  20* C . A s í ,  p o r  

e je m p lo ,  s i  se opera a T̂ * -  20* C. con m etan o l como l í q u i d o  

d i s o l v e n t e  se n e c e s i t a  de 1 ,1  k g .  a 1 ,7  k g .  de e l  p o r  k i ­

logram o de h e x a o lo r o o ic lo h e x a n o  b r u t o  c o n te n ie n d o  de 10  a 

15% de gamma; e s t o  r e s u l t a  d e l  v a l o r  de l a  s o l u b i l i d a d  d e l  

gamma en l a  s o lu c i ó n  m s t a n ó l lc a  a 20*C; s i  s e  em pleara pa­

r a  l a  d i s o l u c i ó n  una p r o p o r c ió n  d e  m etanol de l a  que acab a  

de i n d i c a r s e  todo e l  gamma c o n te n id o  en e l  p ro d u c to  a t r a ­

t a r  no s e r í a  e x t r a í d o  y  q u e d a r ía  en l o s  i n s o l u b l e s .  S in  

embargo, p o r  e n f r ia m ie n t o  de l a  s o lu c i ó n  s a t u r a d a  se o b te n ­

d r í a  s iem p re  gamma ta n  puro como s i  se  h u b ie s e  u t i l i z a d o  

de 1 ,1  a 1 ,7  k g .  de m etanol p o r  k i lo g ra m o  de h e x a c l o r o c i -  

c lo h e x a n o  b r u t o .  S i  e l  l í q u i d o  d i s o l v e n t e  h u b ie r a  s id o  

p o r e jem p lo  e l  i s o b u t a n o l  y  se  h u b ie r a  op erad o  a -  30*C. 

l a  p ro p o ro io n  de e se  d i s o l v e n t e  a em plear p r e fe r e n te m e n te  

s e r í a  de 2 .0  a  3 .3  k g .  p o r  k ilo g ra m o  de h e x a o l o r o c i c l o h e -  

xano b r u t o ;  s i  se h u b ie r a  empleado e l  t r i c l o r o e t i l e n o  a 

-  1 5 * C no se h u b ie r a  n e c e s i t a d o  más que 0 ,2 5  a 0 .3 3  k g .  

de á l .
Con l o s  d i s o l v e n t e s  u s u a l e s ,  t a l e s  come m e ta n o l,  

t e t r a c l o r u r o  de ca rb o n o , e t c . ,  l a a  te m p e r a tu r a s  y  más 

p r á c t i c a s  ca tá n  co m p ren d id as, como se ha i n d ic a d o  más a r i i b a  

a n t r e  6o*C . y  20*0 . ,  l a  d i f e r e n c i a  T1 - T 2 que r e g u l a  l a  t a s a  

da c r i s t a l i z a c i ó n  e s t á n  en g e n e r a l  com prendidas e n t r e  5* y  

5 0 * .  P or e je m p lo ,  puede f i j a r s e  v e n ta jo s a m e n te  TI y  T2 r e s ­

p e c t iv a m e n te  en 25* C. y  0 *C, 15 " C y  15 ' C o en o t r o s  v a l o ­

r e s ;  e s t a s  c i f r a s  e s tá n  dadas solam ente  a t í t u l o  de e jem p lo

280. no lim ita tiv o
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En g e n e r a l  ea p r e f e r i b l e  p a ra  l a  p u re z a  d e l  gamma 

a o b t e n e r ,  r e g u l a r  e s a s  te m p e r a tu ra s  de  manera que e l  c o e f i ­

c i e n t e  de c r i s t a l i z a c i ó n  d e l  gamma, es  d e o i r ,  e l  p o r o e n t a j e  

de gamma p r e c i p i t a d o  a T^, con r e l a c i ó n  a l a  o a n t id a d  de 

d ic h o  cu e rp o  en s o lu c ió n  a T *̂, no s o b re p a s e  a 70%.

En e f e c t o  en cu an to  se a  p o s i b l e ,  e s  n e c e s a r i o  

que l a  c r i s t a l i z a c i ó n  de todo e l  gamma e s t é  te rm in ad a  a n t e s  

de que com ience l a  de l o s  o t r o s  c o n s t i t u y e n t e s  que pueden 

e n c o n t r a r s e  en c a tad o  de s o b r e s a t u r a c i ó n  en la  misma s o lu ­

c ió n  .

P a ra  e s o ,  l a  d u r a c ió n  de l a  o r i s t a l i z a o i ó n  d a l  

gamma debe s e r  r e g u la d a  e n  c o n s e c u e n c ia .  Cuando l a s  tempe­

r a t u r a s  T I ,  T2 y  a l  s o lv e n t e  han s id o  e l e g i d o s  de manera 

de t e n e r  una t a a a  de c r i s t a l i z a c i ó n  s u p e r i o r  a  40%* ea d e  

i n t e r e s ,  p a r a  l a  p u reza  d e l  gamma, an que l o s  t i  sapos de 

c r i s t a l i z a c i ó n  sean t a n t o  mas c o r t o s  cu a n to  mas e le v a d a s  

sea n  d ic h a s  t a s a s  o c o e f i c i e n t e s .

Con c o e f i c i e n t e s  de c r i s t a l i z a c i ó n  i n f e r i o r e s  

a 40% y  s o b re  to d o ,  cuando l a s  s o lu c io n e s - m a d r e s  de c r i s ­

t a l i z a c i ó n  no e ata n  s o b r e - s a t u r a d a s  con o t r o s  c u e r p o s  que 

no sean l o s  isóm eros a l f a ,  b e t a ,  gamma, e l  p r o c e d im ie n to  

de acuerdo con e l  in v e n t o  da r e s u l t a d o s  e s p e c ia lm e n t e  b u e­

n o s ,  s in  que une l i m i t a c i ó n  muy r i g u r o s a  de l a  d u ra c ió n  de 

l a  c r i s t a l i z a c i ó n  s e ra  n e o e s a r i a .

E l  d e p ó s i t o  c r i s t a l i n o  o b te n id o  a s  separado  

de su l i c o r - m a d r e  por d e c a n t a c i ó n ,  c e n t r i f u g a c i ó n ,  f i l t r a ­

c ió n  o p o r  c u a lq u i e r  o t r o  medio a d e cu a d o . Es de i n t e r é s ,  

l a v a r  o o l a r i f i c a r  d ic h o s  c r i s t a l e s  con un poco d e  s o l v e n t e  

p u ro  o con d6ro l í q u i d o  para  e l i m i n a r  e l  l i c o r - m a d r e  que l o s  

Impregna y  que c o n t ie n e  l o s  " o t r o s  c o n s t i t u y e n t e s '* .
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Uha o p erac ió n  co n d u c id a , según lo  que ae  ha d icho  
en lo e  s i e t e  p á r ra fo s  p re c e d e n te s , puede p e r m i t i r  l a  ex­
t r a c c ió n  d e  10 a 60% de to d o  e l  gamma in ic ia lm e n te  p re s e n te  
en e l  h ex ac lo ro c io lo h ex an o  t r a ta d o ;  s in  em bargo, l a  e x tra c ­
c ió n  puede a lc a n z a r  de 8o a 9%  e i  se  p rocede  de acuerdo  
con ese  o t r o  rasg o  p a r t i c u l a r  d e l  p re s e n te  in v e n to  que con­
s i s t e  en e f e c tu a r  l a  d is o lu c ió n , no ya en un l íq u id o  p u ro , 
s in o  en una so lu o ió n  que c o n tio n e  ya e l  gamma y l o s  " o tro s  
c o n s t i tu y e n te s " ,  p re fe re n te m e n te  en s a tu r a c ió n  o s o b re -s a tu  
ra c ió n  con gamma, o even tualm en te  con isóm eros a l f a  y  b e ta .

P a ra  e f e c tu a r lo  puede p re p a ra r s e  p o r a d e lan ta d o  
una so lu o ió n  p rin c ip a lm e n te  de isóm aro  gamma en e l  l íq u id o  
d is o lv e n te ,  e le g id o  de acuerdo con l a s  c o n s id e ra c io n e s  an­
te r io rm e n te  e x p u e s ta s . E sta  so lu c ió n  s e rá  p re fe re n te m e n te

2sa tu ra d a  o so b ra -sa tu ra d a  a l a  tem p e ra tu ra  T d e f in id a  p re ­
ceden tem en te . Se puede p re p a ra r  b a s ta n te  económicamente 
una t a l  so lu c ió n  t r a ta n d o  p o r ejem plo con a l l íq u id o  e l e ­
g id o  a lg u n a  m azóla r e s id u a l  de isóm eros de h e x a o lo ro c io lo -  
hexano pobre en gamma. Pero una manara de o p e ra r  p a r t i c u ­
larm en te  co n v en ien te  c o n s is te  en  e f e c tu a r  un p rim er c ic lo  
de d is o lu c ió n  y p r e c ip i ta c ió n ,  p a r t ie n d o  d e l l íq u id o  d i s o l ­
v e n te  p u ro , oomo ha s id o  d e s c r i to  en lo s  s i e t e  p á r r a fo s  
o ita d o a  más a r r i b a ,  lu e g o , después de l a  se p a ra c ió n  d e l  
gamma d e p o s ita d o  a tem p e ra tu ra  T2, r e c a le n ta r  e l  l i c o r -  
madre a T i y s e r v i r s e  de é l  p a ra  t r a t a r  una nueva p o re iá a  
de h ex ac lo ro c io lo h ex an o  b ru to .  Nuevos c i c lo s  de  d is o lu c ió n  
y de p r e c ip i ta c ió n  pueden en tonoes r e p e t i r s e  t a n ta s  veces 
como sea n e c e s a r io ,  l a  so lu c ió n  se p a ra d a  d e l d e p o s i to  de 
gamma es r e - u t i l i z a d a  cada vez p a ra  l e  d is o lu c ió n  d e l gamma 
de una nueva po rc ió n  de h ex a c lo ro c io lo h ex a n o  b ru to  y a s í
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su cesiv am en te  ( f ig u ra  1 ) .
Una manera t a l  de o p e ra r  puede p e r m i t i r  l a  ex­

t r a c c ió n  de  80 a 95% d e l  gamma eo n ten ld o  en e l  HCH de p a r ­
t i d a ,  en forma de c r i s t a l e s  a más de 90% de e s te  isóm ero .
Es v e n ta jo s o , p a ra  e l  re n d im ie n to  de gamma, e l im in a r  p re ­
viam ente de l a  manóla de isóm eros a t r a t a r  lo a  mono y p o l i -  
c lo ro b eno eno s; e s to  puede s e r  e fe c tu a d o  p o r a r r a s t r e  con 
vapor de ag u a , por d e s t i l a c ió n  y po r c u a lq u ie r  o t ro  p ro ce ­
d im ien to  oomooido.

El gamas de mas de 90% a s í  o b te n id o , puede s e r  aún 
p u r i f ic a d o  p o r una o v a r ia s  r e - c r i s t a l i z a c i o n e s  en  un s o l ­
v e n te ; puede o b te n e rse  a s í  un p ro d u c to  que comprende p o r lo  
menos 99% de isóm ero gamma. La so lu c ió n  de r e - o r i s t a l i z a -  
c ió n , después de l a  se p a ra c ió n  de l o s  c r i s t a l e s  con mas de 
99% d* gamma puede s e r  u t i l i z a d a  como l íq u id o  d is o lv e n te  
p a ra  l a  ex trao o ló n  d e l  gamma en l a s  co n d ic io n e s  d e l  p ro ce ­
d im ie n to , de acuerdo  con e l  in v e n to . Al modo o p e ra to r io  
con r e - u t i l i z a c i ó n  d e  l a s  so lu o lo n e s  madrea que c o n s ti tu y e n  
una de l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  d e l  In v e n to , se a p l ic a n  l a s  m is 
mas r e g la s  que han  s id o  enunciadas más a r r i b a ,  a s í  e s  tam­
b ié n  p r e f e r ib l e  que e l  c o e f ic ie n te  de  c r i s t a l i z a c i ó n  en cada 
d o l o  sea  i n f e r i o r  a  70%; un p ro d u c to  con a l t o  te n o r  de gam 
ma puede o b te n e rse  cuando ese  c o e f ic ie n te  no so b rep asa  e l  
70%; s in  embargo, es p r e f e r ib le  que sea  i n f e r i o r  a  40%.

De acu erd o  con l a s  co n d ic io n es  o p e r a to r ia s  y lo a  
s o lv e n te s  e le g id o s , c i e r t o s  c o n s t i tu y e n te s  d e l  h e x a c lo ro c i-  
clohexano  t r a ta d o  pueden c o n c e n tra r s e  an lo s  l i c o r e s  madres 
en lo a  ra o le la m ie n to s  de é s to s ;  e s to s  w o n a titu y e n te a , t a l e s  
p o r  e jem p lo , e l  isom ero d e l t a ,  lo s  h e p ta c lo ro c ic lo h e x a n o s  
de pun tos de fu s ió n  de 35*, 157** 1 4 3 * 0 ., e t c . ,  pueden
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p o r  l o  t a n t o  l l e g a r  f in a lm e n t e  a l a  s a t u r a c i ó n  o e v e n t u a l ­

mente a l a  sob re  s a t u r a c i ó n  en l o s  l i c o r e s  madrea y  t e n e r  

t e n d e n c ia s  a c r i s t a l i z a r  a T2 co n ju n tam e n te  con e l  gamma.
Bn sa o s  c a s o s ,  e l  p r o c e d im ie n to  de acuerdo c o n  

e l  i n v e n t o ,  p e rm ite  o b te n e r  tam bién  gamma de p u re z a  d e a e a d a  

en c i c l o s  s u c e s i v o s  r e - u t i l i z a n d o  l o s  l i c o r e s  madres de 

c r i s t a l i z a c i ó n ,  y  b a s t a  p ara  e l l o  con e f e c t u a r  una o v a r i a s  

v e c e s  l a  o p e r a c ió n  s u p le m e n ta r ia  s i g u i e n t e .  Después de uno 

o v a r i o s  c i c l o s  de d i s o l u c i ó n  y de c r i s t a l i z a c i ó n  d e l  gamma, 

e l  l i c o r  madre separado d e l  gamma as  m an ten id o  a una tempe­

r a t u r a  i g u a l  o i n f e r i o r  a T2 d u r a n te  c i e r t o  t ie m p o  p a r a  de­

j a r  c r i s t a l i z a r  una f r a c c i ó n  r i c a  en im p u re za s;  é s t a  es s e ­

parada  a su v e z  y  as so lam en te  e n to n o es  que e l  l i o o r  madre 

a s í  re g e n e r a d o  es r e c a le n t a d o  a TI p ara  s e r  u t i l i z a d o  en 

una nueva e x t r a c c i ó n  d e  gamma d e l  p r o d u c to  i n i o i a l  ( f i g . 2 . )

La p r i n c i p a l  im pureza d e l  gamma que s e  e l im in a  

p o r d ic h a  o p e r a c ió n  s u p le m e n ta r ia ,  es  mas a menudo e l  isóm e­

ro d e l t a  d e l  h e x a o lo r o c ic lo h e x a .n o .  Se o o n s t a t a  que con c i e r ­

t o s  s o l v e n t a s ,  por e je m p lo ,  l o s  a l c o h o l e s  a l i f a t i o o e ,  un gra n  

numerp de c i c l o s  o p e r a t o r i o s  puede s e r  e f e c t u a d o ,  a n te a  de 

que s e  p ro d u zca  una a o b r e - s a t u r a o ió n  de l o s  l i c o r e s  madrea 

de c r i s t a l i z a c i ó n  en e s t e  isó m e ro  d e l t a ;  en o t r o s  s o l v e n t e s  

e l l a  puede t e n e r  l u g a r ,  y p o r  e l  o o n t r a r i o ,  a l  f i n a l  de a l ­

gunos c i c l o s ,  é s t o  s u ce d e , p o r  e je m p lo ,  cuando se emplean 
h id r o c a r b u r o s  a l i f a t i o o s  o su s  d e r i v a d o s  ln lo g e n a d o s  p a ra  

e x t r a e r  e l  gamma de l a  m e z c la  i n i c i a l .  Se comprende que en 
e s t o s  ú lt im o s  casos  so t i e n e  i n t e r é s  en r e c u r r i r  e l a  o p e r a ­

c ió n  s u p le m e n ta r ia  d e s c r i t a  más a r r i b a ,  a f i n  d e  e l im i n a r  

e l  d e l t a  en s o b r e - s a t u r a c i ó n .  Se e n t ie n d e  tam bién que en 

v i r t u d  de l o  que ha sido a p l i c a d o  s o b re  l a s  d u r a c io n e s  ds
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o r i s t a l i z a o i ó n ,  e s tá n  daban  s e r  a b re v ia d a s  en lo a  o io lo s  
en  que com ienza a  a p a re o e r  l a  sa b ré  s a t u r a d  ón en d e l t a ,  
s i  se  desea c o n tin u a r  p a ra  o b te n e r  un gamma de mayor te n o r ;  
lo s  e jem plos 7 y 10 a 12 i l u s t r a n  e s ta  m anera de p ro ce d e r, 
s in  l i m i t a r  s in  embargo a l  p ro ced im ien to  a l o s  d a to s  p a r t i ­
c u la re s  que a l l í  se e n c u e n tra n .

De f ra c c io n e s  r i c a s  en d e l t a ,  o b te n id a s  d e  e s t a  
m anera ee p o s ib le  s e p a ra r ,  p o r r e - o r i a t a l i z a o i ó n ,  ai i s ó ­
mero d e l t a  su b a tan c ia lm en te  p u ro . E l método d e s c r i to  puede, 
p o r l o  t a n t o , s e r  u t i l i z a d o  p a ra  l a  e x tra c c ió n  de d icho  o u e r-  
po de l a s  m ezclas de isóm ero^ d e l  h ex a o lo ro c ic lo h ex a n o  q te  
c o n tie n e n . P e rm ite  asimismo lu  sep arac ió n  de o t r o s  c o n s t i ­
tu y e n te s  r e í  h ex a o lo ro c ic lo h ex a n o  b ru to ,  t a l e s ,  p o r  ojemplo 
l o s  h ep tao Jo ro o ic lo h o x an o s cuando se e n c u e n tra n  en o l  p ro ­
ducto  i n i c i a l  (m ezcla ).

Um v a r ia n te  d e l  p ro ce d im ie n to , d e  acuerdo  oon  o l 
in v e n to , c o n s is te  un r e - u t i l i z a r  su oada c io lo  e l  l ic o r-m a d re
de l a  o p erac ió n  p reced en te  a d ic io n a d a  de so lv e n te  f r e s c o  ( f i ­
gura 3 ) .

O tra  c a r a c t e r í s t i c a  s u b s id ia r ia  d e l in v e n to , e s  
l a  p o s ib i l id a d  de o p e ra r  en una a u se n c ia  de todo líq u id o  
d is o lv e n te  ex tra ñ o  d i s t i n t o  de c i e r t o s  com puestos e x is te n te s  
sn l a s  masas s ó l id a s  de h ex a o lo ro c ic lo h ex a n o  b r u to ,  p ro v e­
n ie n te  de l a  c lo ru ra e ió n  fo to q u ím ica  d e l  benceno . E sas masas 
c o n tie n e n  a l  la d o  de  lo s  Í 3Ó m ero sd e l hexao loroo io lohexsm o 
d iv a rs o a  su b -p ro d u c to s c lo ra d o s  a lg u n o s  d e  lo s  o u a le s  form an 
m ezclas a c e i to s a s  de b a jo  punto  de f u ^ ó n ,  que pueden desem ­
p eñ a r e l  p a p e l de l íq u id o  d is o lv e n te ,  en e l  p roced im ien to  do  
acuerdo  con e l  in v e n to , ya se an  so lo s  o ya sean a d ic io n a d o s  
de o t r o s  l íq u id o s ,  separados d e l  h ex a c lo ro c io lo h ex a n o  b ru to ,
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p o r un medio u s u a l ,  e s t a s  m ezclas a o e i to s a s ,  tomadas en 
c a n tid a d  s u f ic ie n te  pueden s e r  u t i l i z a d a s  en e l  tra ta m ie n ­
to  d e l  p ro d u c to  b ru to  a una tem p e ra tu ra  p a ra  d e ja r  c r i s ­
t a l i z a r  en seg u id a  e l  gamma a  una tem p e ra tu ra  más b a ja  
que T^, como acaba de d e s c r ib i r s e  p a ra  o t r o s  l íq u id o s  d i ­
s o lv e n te s .

S in  embargo, l a  a p l ic a c ió n  r a c io n a l  d e l p ro ce­
d im ien to  d e l  in v en to  p e rm ite  u t i l i z a r  v en ta jo sam en te  e sa s  
m ezclas a c e i to s a s ,  su b -p ro d u c to s  d e l h e x a c lo ro c ic lo h e x a n o , 
s in  su  p re p a ra c ió n  p re v ia  a p a r t i r  d e l  p ro d uc to  b ru to  o 
po r o tro  m edio.

B asta  p a ra  e l l o  con p r a c t i c a r  e l  p ro ced im ien to , 
t a l  como ha sid o  d e s c r i to ,  comenzando oon un l íq u id o  d i s o l ­
v en te  d e l  gamma en e l  c u a l son so lu b le s  lo s  a c e i t e s  en cu es­
t ió n ;  e s te  l íq u id o  puede s e r ,  p o r e jem p lo , m e tan o l, e ta n o l ,  
t r l o l o r o e t i l e n o ,  e t o . ,  lo s  c ic lo s  o p e r a to r io s  se r e p e t i r á n  
en seg u id a  r e - u t i l i z a n d o  cada vez e l  l ic o r -m a d re  separado  
d e l  gamma que ha p r e c ip i ta d o ;  e l  volumen de e s t e  l i c o r  au­
menta en cada c ic lo  como oonaeouencia de l a  d is o lu c ió n  de 
l a a  m ezclas a c e i to s a s  m encionadas y  de lo s  o t r o s  com puestos 
s o lu b le s ;  a n te s  d e  s e r v i r s e  de e l l o s ,  en cada nueva v e z , 
p a ra  e l  t r a ta m ie n to  d e l h ex a c lo ro c ic lo h e x a n o  b r u to ,  ae  e l i ­
m inará  una p a r te  de e l3 a , de manera de t r a e r  e l  voltaaen l í ­
qu ido  u t i l i z a d o  a l  v a lo r  com patib le  con l a s  co n d ic io n e s  de 
f a b r ic a c ió n  f i j a d a s .  Después ds cada uno d e  lo s  c i c lo s  su ­
c e s iv o s  e l  l íq u id o  es más r i c o  en p ro d u c to  a c e i to s o  y mas 
pobre sn  d ia o lv e n te  i n i c i a l .  Na com prensib le  que después de 
un m inero s u f ic ie n te  de c i c l o e ,  la  p ro p o rc ió n  d e  c a te  ó ltim o  
pueda to r n a r s e  ín fim a  y que e l  l íq u id o  d ia o lv e n te  c a té  en­
to n c e s  c o n s t i tu id o  p rá c tic a m e n te  p o r l a  m azóla a c e i to s a  p ro -



v e n ía n t e  d e l  p r o p io  h e x a c l o r o c l c l o h e x a n o  b r u t o .

A s i ,  a l  in v e n t o  p e r m it e ,  e n t r e  o t r a s  oosaa no 

u t i l i z a r  l o s  l í q u i d o s  d i s o l v e n t e s  e x t r a ñ o s  mas que a t í t u ­

l o  de a u x i l i a r e s  p u e s t o s  en ju e g o  una s o la  v e z ,  en e l  p r i ­

mer c i o l o  o p e r a t o r i o  y  e l im in a d o s  e n s e g u id a  p ro g re siv a m e n ­

t e ,  h a s t a  que l a  f a b r i c a c i ó n  fu n c io n e  s i n  a l l o s .  De a l l í ,  

r e s u l t a  e v id e n te m e n te  una economía c o n s i d e r a b l e  de m a t e r i a l  

l o  que o c n s t i t u y e  una de l a s  v e n t a j a s  d e l  p r o c e d im ie n to  de 

acu erd o  con e l  i n v e n t o .

S i  e l  l í q u i d o  d i s o l v e n t e  u t i l i z a d o  p a r a  l a  p a r ­

t i d a  e s  un l í q u i d o  d e s t i l a b l e  s i n  d em a sia d as  d i f i c u l t a d e s ,  

o un l í q u i d o  m i a c l b l e  con a g u a ,  es  p o s i b l e  e l i m i n a r l o  f á c i l  

monte en o u a lq u i o r  momento d e se a d o , p o r  e je m p lo ,  deapuás da 

12  a 1 5  c i c l o s  o p e r a t o r i o s  d e s t i l á n d o l o  o b ie n  agregando 

agu a  a l  l i c o r - m a d r e ,  deapuea de una s e p a r a c i ó n  d e l  gamma. 

Tomando a t í t u l o  de e jem p lo  e l  p a s o  de un l i c o r - m a d r e  a l c o ­

h ó l i c o ,  una a d i c i ó n  de agua provo oa  su s e p a r a c i ó n  en d os 

oapaa una de l a s  o u a le s  e s t á  c o n s t i t u i d a  p o r  a l  a lo o h o l  

aouoao que puede s e r  re c u p e r a d o ,  l a  o t r a  c o n t ie n a  l o e  com­

p u e s t o s  c l o r a d o s ,  h e x a o lo r o c ic lo h e x a n o s  y  o t r o s ,  com prendi­

d os en e l l a  l a s  m e z c la s  a c e i t o s a s  de b a j o s  p u n to s  de f u s i ó n  

de que se ha  h a b la d o  más a r r i b a .  Estm segunda cmpa compren­

d ie n d o  e l  c o n ju n to  de l o s  com puestos c l o r a d o s  puede s e r  u t i  

l i z a d a  p a ra  l a  p re p a r a c ió n  d e  p r o d u c to s  i n s e c t i c i d a s ,  por 

e je m p lo ,  por  s u  i n c o r p o r a c ió n  a c a r g a s  s ó l i d a s  a b a o r b e n ta a .  

0 b i e n ,  cuando es s u f ic ie n t e m e n t e  r i c a  an com puestos que 

d i s u e l v e n  e l  gamma puede s e r  empleada en a l  c o n ju n to  d e  ope 

r a c i o n e s  que comporta e l  p r o c e d im ie n t o .

A e i  como ae ha v i s t o  p re c e d e n te m e n te ,  un gamma 

de más de 99% o b te n id o  por a l  p r o c e d im ie n t o  d e l  I n v e n to ,
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pueda s a r  p u r i f ic a d o  a más d e l 99% p o r r e - o r l s t a l i z a o ió n  
en un s o lv e n te ;  u t i l iz a n d o  a  e s te  e f e o to , p o r ejem plo a l ­
c o h o l, se  pueda re c u p e ra r  e l  so lv e n te  ag reg án d o le  tagua, 
cuando se ha to rn ad o  demasiado im puro. E sto  haoe p r e c ip i ­
t a r  l a s  im purezas que, después de l a  d e e a n ta o ió n , pueden 
s e r  ag reg ad as a l  l ic o r-m a d re  d e l ganaaa m ie n tra s  que l a  ao- 
lu o ló n  acuosa d e l a lc o h o l es  t r a ta d a  p a ra  l a  re cu p e ra c ió n  
de é s te  como se in d ic a  en e l  p á r r a fo  p re c e d e n te .

En lo  que co n c ie rn a  a l  so b ra n te  del lic o r-m a d re  
d e l  gamma que es  de tiem po en tiem po a u b s tra fd o  cuand) ae  
o p era  po r c i c lo s  r e p e t id o s  con d ich a  m azóla a c e i to a a  pueda 
a e r  u t i l i z a d o  ven ta josam ente  p a ra  p re p a ra r  in s e c t i c id a s  
em u le io n a b le s .

Una de l a s  v e n ta ja s  im p o rta n te s  d e l  p roced im ien­
to  d a l  in v e n to  y de sua d iv e r s a s  c a r i a n t e s ,  e s  l a  p o s i b i l i ­
dad que o fre o e  de o b te n e r  d ire c ta m e n te  p ro d u c to s  d e  más de 
90% de gamma o aun de gamma a u b s ta n c ia lm e n te  p u ro . N atu­
ra lm e n te , e s  aún más f á c i l  p re p a ra r  p o r e s te  miaño p ro c e d i­
m ien to  p ro d u c to s  menos co n cen trad o s  en gamma; a s í  como mez­
c la s  de h ex ao lo ro c lo lo h ex an o  e n r iq u e c id o  con gamma de t& u -  
lo  i n f e r i o r  a 90% h a s ta  po r ejem plo 15% pueden a e r  o b te n i­
dos fá c ilm e n te  e lig ie n d o  v a lo re s  cad a  vez m ayores p a ra  uno 
o v a r io s  p a rá m e tro s : T1-T2, c o e f ic ie n te s  d e  c r i s t a l i z a c i ó n ,  
d u ra c io n e s  de  c r i s t a l i z a c i ó n .  T a le s  p ro d u c to s  pueden, p o r  
e jem plo , s e r  o b ten id o s con c o e f ic ie n te s  de c r i s t a l i z a c i ó n  
que sob rep asen  e l  70%.

Es c la r o  que no se s a ld r á  del dom inio d e l  p re se n ­
t e  in v e n to  combinando e n tre  sá  d iv e rs o s  modos o p e ra to r io s  
que con p o s ib le s  por l a  a p l ic a c ió n  de lo  que acaba de d es­
c r i b i r s e  o com binándolos oon p ro ced im ien to s  ya oonoc idos.



También I03 e je m p lo s  que s ig u e n  no l i m i t e n  en  a b e o i u t o  e l  

dom inio d e l  i n v e n t o ,  a in o  que ayudan so lam en te  a i l u s t r a r  
p o r medio de a lg u n a s  a p l i c a c i o n e s  p a r t i c u l a r e s ,  no l i m i t a ­

t i v a s .

5 2 5 * EJEMPLO 1 :

Se a g i t a ,  d u ran te  4 h o r a s  20 k g .  de h e x a o l o r o o l -  

c lo h a x a n o  b r u t o  i n d u s t r i a l  que c o n t ie n e  1 1 , 5% de gamma con 

20 k g .  de t a t r a c l o r u r o  de ca rb o n o ; l a  o p e r a c ió n  se e f e c t ú a  

*  20 'C .  8 e s e p a r a  l a  s o lu c i ó n  por f i l t r a o i ó n  y se l a  e n f r f a  

5 3 0 . a  1 * 0 . r e v o l v i e n d o .  Se form an c r i s t a l e s  en e l  seno d e  l a  

s o lu c i ó n ;  se l o s  e n ju g a  y se  o b t i e n e  0 ,8  k g . de p ro d u cto  

c r i s t a l i n o .

E l  p ro d u cto  a s í  o b t e n id o ,  lu e g o  de l a  s e p a r a c ió n  

d e l  l i c o r - m a d r e  s in  p r e c a u c io n e s  e s p e c i a l e s ,  o o n t ie n e :

5 3 5 * H e x a e lo r o c io lo h a x a u o  isó m e ro  gamma . . . . . . .  9 7 *7%

H e x a c lo r o c ic lo h e x a n o  isóinaro a l f a ................  0.7%

H e x a o lo r o c ic lo h e x a n o  isóm ero d e l t a  .............. 0 . 4%

H e x a c lo r o c ic lo h e x a n o  isó m ero  b e t a ..................  0 . 1%

H e p t a c lo r o c i c lo h e x a n o  isóm ero  que fu n d e
540. a 85* c .................................................................... 0.3%

H e p t a c lo r o c ic lo h e x a n o  isóm ero  que fu n d e
a 157* C.................    0.1%

no dosado ..................................... 0 . 7%

100. %
5 4 5 . Los 0 .8 0 0  k g .  de gamma s e n s ib le m e n te  p u ro s  o b t e n i ­

d os  co rre sp o n d e n  a un r e n d im ie n t o  d e  35% con r e l a c i ó n  a l  

gamma c o n t e n id o  en l a  m ezc la  de h e x a c lo r o c i c lo h e x a n o  t r a ­

t a d o .

EJEMPLO 2 :

550 . Se r e v u e l v e ,  d u ran te  1 h o ra  a 15 * C. l8  k g .  de h e x a -
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5 7 5 .

580.

c l o r o c i c l o h e x a n o  de 12 ,5%  de gamma, con 20 k g .  de a l c o h o l  

m e t f l i c o .  Deepuéa de l a  s e p a r a c ió n  d e  l o a  i n a o l u b l e a  y  de 

su a c l a r a m l e n t o  con una pequeña c a n t id a d  d e  a lc o h o l  m e t á l i ­

c o ,  na enfpjfa  l a  s o lu c ió n  a 1 "C . d u ra n te  10  h o r a s .  Se f o r ­

ma en a l  seno d e l  l f q u i d o  c r i s t a l e s  que son s e p a r a d o s  y  

la v a d o s  con a l c o h o l .  Se o b t ie n e n  780 gramos de gamma s e n s i ­

b lem ente  p u ro ,  o sea  un r e n d im ie n to  d e  e x t r a c c i ó n  d e  54*5%* 

EJEMPLO 5 :
23 k g .  de s o lu c i ó n  m e t a n ó l i c a ,  con ten ien do l ' l  

k g .  de isó m e ro  gamma; 0*9 k g .  de a l f a  más b e t a ,  1  k g .  de 

d e l t a  y 1  k i l o  de o t r o s  p o l i c l o r o c i c l o h e x a n o e ,  p r i n c i p a l ­

mente h e p t a o l o r o c i c l o h e x a n o ,  quedando d esp u és  de l a  c r i s ­

t a l i z a c i ó n  de gamma, p re p a ra d o s  según e l  e jem p lo  2 ,  sen 

u t i l i z a d o s  p a r a  t r a t a r  a 25*0. 6 k g .  da h e x a c l o r o o l o l o h e -  

xano b r u t o  que c o n t ie n e n  1 1 . 75% de gamma. La s o lu c i ó n  s e p a ­

rad a  de l o s  i n a o l u b l e a  se  e n f r í a  y  s e  m an tien e  d u ra n te  5 

h o r a s  a 2 -C .  r e v o l v i e n d o .  Los c r i s t a l e s  a o n a t i t u í d o s  p o r  

gamma s e n s ib le m e n te  p u ro ,  aon  s e p a r a d o s  y l a  solucLÓn u t i ­

l i z a d a  de nuevo para  t r a t a r  G k g .  de h e x a o l o r o c i d o h e x a n o  

b r u t o  a 20^0. E s ta  o p e r a c ió n  c e  r e p i t e  1 1  v e c e s .

de o b t ie n e  a s f  una media de 0 .6 1 5  k g .  de 

gatrnaa por o p e r a o ió n .  Es d e c i r ,  un re n d im ie n to  medio de  87.5%  

con r e l a o i ó n  a l  gamma i n i c i a l .  El gamma a s í  a i s l a d o  c o n t i e ­

ne menos do 3% de o t r o s  c o n s t i t u y e n t e s .

La s o lu c i ó n  f i n a l  e n c i e r r a  310  gramos da i s ó ­

mero d e l t a  ce d e  1 .0 0 0  g r s . ¿a m e ta n o l.  E s tá  s a tu r a d a  a 25*C. 

de isóm ero  F -  8590. d e l  h e p t a o l o r o c i c l o h e x a n o ,  p u e s t o  que 

s e  c o n s t a t a  que e l  r e s id u o  i n a o l u b l e  de l a  undécima e x t r a c ­

c ió n  c o n t ie n e  p rá c t ic a m e n te  l a  misma c a n t id a d  de e s t e  i s ó ­

mero que a l  p ro d u cto  t r a t a d o .
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EJEMPLO A :
Después de 11 c i c lo s  o p e r a to r io s ,  t a l  como s e  

ha d e s o r i to  en e l  ejemplo 3 , e l  l ic o r-m a d re  de c r i s t a l i ­
zac ión  d e l gamma p re se n ta  l a  com posición s ig u ie n te :

H ep tao lo ro c io lo h ex an o  que funde a 85*0. . . .  9*0 p a r te s  en peso 
H ep tao lo ro o lo loh ex an o  que funde a  157*0. . .  4*95 * a a
H exac lo ro c ic loh exan o  gamma ..............................  7 .0  " " *
H exac lo ro c ic loh exan o  d e l t a  .......................  1 5 .-  * " a
H exac lo roo io lohexano  a l f a  y b e ta  ................. 4*5^ " * "
O tros com puestos d o r a d o s  ................................  9*55 " * *
A lcoho l m e t í l i c o .....................................................   5 0 .0  "  * "

100.00

Se re v u e lv en  22 k g . de e s t a  l i c o r  a  25*C. d u ran te  
5 h o ra s  con 6 k i lo s  de h e x a c lo ro c ic lo h e x a n o  b r u to  p ro v en ien ­
te  de l a  c lo ru ra c ió n  fo to q u ím ica  d e l  benceno y que c o n tie n e  
1 1 . 75% do isóm ero  gamma.

E l l i c o r  es separado  ensegu ida d e  lo a  c r i s t a l e s  
que se en ju g an . Se l e  e n f r ía  a 2"C. y se l e  m antiene a  e s ­
t a  tem p e ra tu ra  d u ran te  5 h o ra s  re v o lv ie n d o . Se forman c r i s ­
t a l e s  que son en jugados. Su paso  es de O .64O k g . y su  com­
p o s ic ió n  :

Gamma h ex a c lo ro c ic lo h e x an o  ............  97*2%
A lfa  "   1.3%
B eta "   r a a t r o s
D e lta  *   0.3%
H epta * v . . . . .  0. 4%
no dosado ................................................  0. 8%

100.00

E l ren d im ien to  en gamma o b te n id o  con r e la c ió n  a l  
gamma d e l  p ro d uc to  de p a r t id a  es  de 88%.
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EJEBüFLO 5 .

S# t r a t a ,  a 45* 0 . 14  k g .  de h e x a c lo r o o ic lo h e x a n o  

e n r iq u e c i d o  a 35% de gamma, con 1 4  k g .  de e s e n c i a  de p e t r ó ­

l e o  h i r v i e n d o  e n t r e  100  y  110* C. Por e n f r ia m i e n t o  de l a  so­

l u c i ó n  a 1 5 * C. se o b t ie n e n  1850 gramos de gamma se n s ib le m e n ­

t e  p u ro ,  e s  d e c i r ,  un r e n d im ie n to  de e x t r a c c i ó n  d e  38%. 

EJEMPLO 6 ;

6 k g .  de h e x a o lo r o c ic lo h e x a n o  b r u t o  de 1 2 . 5% 3* 

gHtman gon t r a t a d o s  a 23  ̂C. con 23 k g .  de l i c o r - m a d r e  d e l  

ga""*a o b te n id o  en e l  e jem plo 5 * La s o l u c i ó n  r e s u l t a n t e  e s  

e n f r i a d a  a 3 *C . d u ran te  5  h o r a s .  Se re c o g e n  0 .6 6 0  k g .  de 

c r i s t a l e s  de 9 %  de gamma con un re n d im ie n to  de 84%. E l  

c i c l o  de O p e r a c io n e s  e s  r e p e t id o  en l a s  mismas c o n d ic io n e s  

con una nu eva p o r c ió n  d e  6 k g .  de h e x a o lo r o c ic lo h e x a n o  

b r u t o ;  p r o p o r c io n a  0 .68o k g .  d e  c r i s t a l e s  a  96.5% de gamma 

con un re n d im ie n to  de 88%.

EJ3MPL0 7 :
E l p ro d u cto  de p a r t i d a  es  un h e x a c lo r o o ic lo h e x a n o  

e n r iq u e c id o  cuya co m posición  e s  l a  s i g u i e n t e :

H e x a c lo r o o ic lo h e x a n o  isó m e ro  a l f a  ................ 7 %

H e x a c lo r o o ic lo h e x a n o  isó m e ro  b e t a  ...............  5  %

H e x a o lo r o c ic lo h e x a n o  isó m e ro  gamma .............. 24 %

H e x a c lo r o o ic lo h e x a n o  isó m e ro  d e l t a  ... .......... 40 %

H c p t a c lo r o c io lo h e x a n o  ......................................  18  %

lndoaado  .........................................................................  6 %

100 %
Se r e v u e lv e  a 20* C. d u ra n te  3 h o r a s ,  31 k g .  d e  

é a t e  h e x a o lo r o c ic lo h e x a n o  y 62 k g .  de t e t r a o l o r u r o  de c a r ­

b on o, lu e g o  s e  sep ara  e l  i n s o l u b l e .  E s te  e s t a  c o n s t i t u id o  

e s e n c ia lm e n t e  por ai isóm ero  d e l t a  d e l  HCH, comprendiendo
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un poco da b a ta .

La so lu c ió n  s a tu ra d a  o b ten id a  ea e n f r ia d a  a 1*0. y 
r e v u e l ta  d u ran te  H  h o ra . So a í s l a  po r f i l t r a c i ó n  3*500 g ra ­
mos da c r i s t a l e s  da 93% áe gamma, 1° Que r e p r e s e n ta  un re n -  

645. d im ien to  de 41%.
La so lu c ió n  r e s u l t a n te  as m antenida da nuevo a  1*0. 

d u ran te  5 h o ra s  re v o lv ie n d o . Se a í s l a  e n to n c e s , p o r  f i l t r a ­
ción  I . 93O gramos de c r i s t a l e s  c o n s t i tu id o s  so b ra  to d o  da 
d e l t a .

630. EJEMPLO 8 :
Se revu e lv e  a  20* C. 7 k g . de h ax a e lo ro c lc lo h e x an o  

b r u to ,  oemprendiendo 1 1 . 7% da gamma, con 20 k g . de a lc o h o l 
i a o b u t i l i o o .  La so lu c ió n  o b ten id a  es em pleada a  5*C ., r e ­
v o lv ie n d o . Los c r i s t a l e s  form ados son d a i gamma s a n s ib le -  

633. monte p u ro . Pesen 330 gram os, l o  que r e p r e s e n ta  un r e n d i ­
m ien to  de 40%.
EJEMPLO 9 ;

Se t r a t a n  15 kg . de h e x a c lo ro c ic lo h e x a n o  de 12.3% 
de isóm ero  gamma con 20 k g . de t e t r a c lo r o e ta n o  a 35*C. Se 

660. sep a ra  lo  so lu c ió n  o b ten id a  d e l  re s id u o  in s o lu b le  y se  l a  
e n f r í a  a 2*0. ;  se recoge en to n ces  un d e p ó s i to  de 0.460 k g . 
de gamma de 95% áe p u re z a , con un re n d im ie n to  de 23%*

La so luc ión -m adre  de ese  d e p ó s i to  se  r a e a l l e n t a  
e n to n c e s  a 3 5 'C . y s e  re v u e lv e  con 3  k g . de h e x a o lo ro o ie lo -  

665. hexano da 12 , 5% de gamma; deapuós de au a a p a ra o ió n  d a l  r e ­
s id u o  in s o lu b le  se l a  e n f r í a  a  2*0. .  l o  que d a  lu g a r  a  un 
d e p ó s i to  da 0,510 k g .  de p ro d u c to  c r i s t a l i n o  da 96% de gamma 
con un re n d im ie n to  d a  74% en e s t e  d lt im o .

La so luc ión-m adre  que queda a s  en to n ces  u t i l i z a d a  
670. en una segunda o p erac ió n  id é n t ic a  a l a  p re c e d e n te , l o  que

-  23 -



da 0 ,490 de p ro d u cto  con 94% de gamma oon un r e n d im ie n to  

de 74%. Un t e r c e r  c i c l o  o p e r a t o r i o  i d é n t i c o  de 0 ,54 0  k g .  

de p ro d u cto  de 92% de gamma con un re n d im ie n to  d e  79%* 

KJEMFLO 10 ;
Se r e v u e l v e  d u ra n te  3  h o ra s  a 25^0 . 2 .0 0 0  gn . 

de HCH de 1 2 , 5% de gamma con 2 .0 0 0  gpi. de e s e n c i a  de p e t r ó ­

l e o  h i r v i e n d o  e n tr e  105  y  l lO ^ C .  La s o l u c i ó n  o b t e n i d a , d e s ­

p u és  de sep arad o  ai i n s o l u b l e ,  e s  e n f r i a d a  a 3 ^C. Después 

de 5 h o r a s  de c r i s t a l i z a c i ó n ,  se o b t ie n e n  77 gm- de c r i s t a ­

l e s  de 98% de gai-mia ( c o e f i c i e n t e  d e  c r i s t a l i z a c i ó n  31%)*

E l  l i t o r  madre r e s u l t a n t e  e s  u t i l i z a d o  p a r a  t r a ­

t a r  en l a s  mismas c o n d ic io n e s  600 gm. de h e x a o l o r o c i c l o h e -  

xano b r u t o  de 12 ,5%  de gamma de 97% de p u r e z a .

Igu alm e n te  se o b t i e n e  en un t e r c e r  c i o l o  60 g a .  

de gamma de 97% de p u r e z a .

Un c u a r to  c i o l o  e f e c t u a d o  en l a s  mismas c o n d i c i o ­

n es  p r o p o r c io n a  80 gn. de c r i s t a l e s  que comprenden solam en­

t e  75% de gamma (d u ra ció n  ce c r i s t a l i z a c i ó n  5 h o r a s ) .

gn una o t r a  a e r i e  de o p e r a c io n e s ,  e l  c u a r t o  c i ­

c l o  se e f e c t ú a  e n fr ia n d o  a 3*C . en l a s  c o n d i c i o n e s  s i g u i e n ­

t e s  ( f i g u r a  2 ) :

-  d u r a c ió n  d e  c r i s t a l i z a c i ó n :  una h o ra  so la m e n te .

L os c r i s t a l e s  o b te n id o s :  60 gm. c o n t ie n e n  90% de gamma en 

l u g a r  de 73% como se ha v i s t o  mas a r r i b a .

-  l a  s o lu c ió n  r e s i d u a l  se  e n f r í a  a 3 *C . y  ee m a n tie ­

ne 3 h o r a s  a e s t a  te m p e r a t u r a .  Se o b t ie n e n  25 gm. de c r i s ­

t a l e s  c o n s t i t u i d o s  s o b re  to d o  de d e l t a  -  h e x a c l o r o c i c l o h e -  

xan o; l a  s o lu c ió n  madre sep a ra d a  s i r v e  p a r a  n u evas axtra*dcma). 

EJEMPLO 11 :

Se p a r t e  d e  una m e z c la  d e  65% de d e l t a  y  10% de

- 24 - t 9 9 4 7 ''
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gamma. Se r e v u e lv e  d u ra n te  2 h o r a s  a 30*c .  350 gm. de e s a  

m ezc la  con 2.000 g e .  de e a e n o ia  de p e t r ó l e o  h i r v i e n d o  en­

t r e  105  y  1 1 0 *0 . Después de l a  s e p a r a c ió n  d e  l o s  i n a o l u b l e s ,  

se  e n f r i a  l a  a o lu o ió n  r e s u l t a n t e  a 3*C. d u ra n te  6 h o r a s .  Se 

a i a l a  e n to n c e s  por f i l t r a c i ó n  50 gm. de d e l t a  s u b a t a n o i a l -  

mente p u ro .

La a lu c i a n  r e s u l t a n t e  s e  u t i l i z a  de nuevo p a r a  

t r a t a r ,  a 3 0 *C . 100  gn . de p r o d u c to  de 65% de d e l t a .  P o r  

e n f r ia m i e n t o  de l a  s o lu o ió n  se o b t ie n e n  50 g n .  mas de d e l ­

t a  p u z o .

l a  o p e r a c ió n  puede s e r  ren o vad a  y  se  s e p a ra  d e l  

d e l t a  puro en t a n t o  que l a  s o lu c i ó n  no e s t é  s a tu r a d a  d e  

gamma.

EJEMPLO 12  *

Se t r a t a n  a  20* C . ,  1 .0 0 0  g n .  de HCH b r u t o  de 13% 

de gamma con 4 .000  gm. de  e s e n c i a  d e  p e t r ó l e o  10 5  -  1 1 0 ,  

s a tu r a d a  de gamma y  d e l t a  a menos 5 *C . ( s o lu c i ó n  p r o v e n ie n ­

t e  de t r a t a m ie n t o s  a n t e r i o r e s ) .  Después de l a  s e p a r a c ió n  de 

l o s  i n a o l u b l e s  se e n f r i a  l a  a o lu o ió n  a -  5 * C. y  se  m antiene 

6 h o r a s  a e s t a  te m p e r a tu r a .  Se aepara  lu e g o  p o r  f l l t r a o i ó n  

I4 0  gm. de c r i s t a l e s .

Z a t o s  c r i s t a l e s  son a g i t a d o s  a 6 o *C . con 300  gm. 

de a l c o h o l  m e t i l i o o ;  lu e g o  se e n f r i a  a 0 *C. y  se  a í s l a n  l o a  

c r i s t a l e s  p o r  f i l t r a c i ó n ;  ae o b t ie n e  80 gm. d s  ganma s e n s i ­

b lem en te  p u ro .

EJEMPLO 13 :

Se r e v u e lv e n  1 .2 0 0  gm. de HCH b r u t o  de 12% de 

gamma, d u ra n te  2 h o r a s  con 1 .0 0 0  g n . de una s o lu c i ó n  madre 

m e t a n ó l i c a ,  p r o v e n ie n t e  de una o p e r a c ió n  p r e c e d e n t e ,  l a  tem­

p e r a t u r a  se  m antiene a 45**C. Después de l a  s e p a r a c ió n  de
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l o s  i n s o l u b l e s ,  l a  s o lu c i ó n  r e s u l t a n t e  e s  e n f r i a d a  a  

-  10 * C. y  m antenida 15  h o r a s  a e s t a  te m p e r a t u r a .  Los c r i &  

t a l e s  form ados son s e p a r a d o s :  260 gm. de 50% de gamma. La 

s o lu c i ó n  r e s i d u a l  f i n a l  e n c i e r r a  en t o t a l  40 gm. de gamma; 

e l  c o e f i c i e n t e  de c r i s t a l i z a c i ó n  e s ,  pues de 76%.

EJEMPLO 14  :

Se a g i t a n  d u ra n te  dos h o r a s  a 2 5 ^ C .,  oon 600 g .  

de h e x a c lo r o c i c lo h e x a n o  b r u t o  que t e n g a  una p r o p o r c ió n  de 

12% de isó m e ro  gamma, 2 .350  g .  de s o l u c i ó n  m e ta n ó lio a  que 

c o n te n g a ,  en p e so :

Isóm ero gamma ........................  7% aproxim adam ente

Isóm ero a l f a  mas b e t a  . . . .  4%

Isóm ero d e l t a  ...........................15%

H e p t a o lo r o c ic lo h e x a n o  . . . .  35%

Después de l a  s e p a r a c ió n  d e l  r e s i d u o  i n s o l u b l e ,  l a  s o lu c i ó n  

s e  e n f r í a  a 2*C. y  se a g i t a  d u ra n te  5  h o ra s  a e s t a  tem p era­

t u r a .  Se forman 66 g .  de c r i s t a l e s  con un c o n te n id o  d e  96% 

de i  somero gamma. Después de l a  s e p a r a c ió n  d e l  Isóm ero gam­

ma, l a  s o l u c i ó n  se m antiene  d u ra n te  48 h o ra s  a 4 *C. Se co n ­

s ig u e n  25 g .  de c r i s t a l e s  que c o n tie n e n  80% de h e p t a c l o r o -  

o io lo h e x a n o  y  10% de isó m e ro  d e l t a  de h e x a o lo r o c i c lo h e x a n o .

En l o s  e je m p lo s  c i t a d o s ,  l a  v e l o c i d a d  d e  a g i t a ­

c i ó n  ea t a l  que lo a  c r i s t a l e s  ae forman en e l  l í q u i d o  y  

permanecen en su sp en sión  en to d a  l a  maaa de e s t e  y ,  además 

e l  e n f r ia m i e n t o  permanece uniform e en to d a  l a  s u s p e n s ió n .

La d u ra c ió n  d e l  e n f r ia m i e n t o ,  é s t o  e a ,  e l  tiem po n e o e a a r io  

p a r a  r e b a j a r  l a  te m p eratu ra  desde  a T g , e s t á  com prendido, 

en to d o s  l o s  E jem p lo s ,  e n t r e  20 y  30 m in u to s;  l o s  p e r ío d o s  

( d u r a c i o n e s )  de c r i s t a l i z a c i ó n  i n d i c a d o s ,  son a q u e l l o s  A i­

r a n t e  l o s  c u a l e s  a l  m ed io , ya  e n f r ia d o  a T2, se  a g i t a  con
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o b je to  de c o n se g u ir  l a  c r i s t a l i z a c i ó n .  B ate  modo de p ro ce ­
d e r  ae ha comprobado que r e s u l t a  e sp ec ia lm en te  v e n ta jo sa  
a l  a p l i c a r lo  en grado i n d u s t r i a r e n  p a r t i c u l a r ,  l a  a g i t a ­
c ión  adecuada da lu g a r  a una c r i s t a l i z a c i ó n  rá p id a  y más 
un ifo rm e, e im pide l a  fo rm a o ió n d e  c o s tr a s  o d e p ó s ito s  
o r i a t a l in o a  en l a s  p a red es de l a s  v a s i j a s .  S in  embargo, se  
com prenderá que es p o s ib le  a p l i c a r  v e lo c id a d e s  da e n f r i a ­
m ien to  d i s t i n t a s  y s in  a g i t a c ió n .  E l ejem plo s ig u ie n te  aa 
r e f i e r e  a  un easo  de una o p e rac ió n  en l a  que e l  en fr iam ien ­
to  ae r e a l i z ó  s in  a g i ta c ió n  y an a l  que se  ob tu v ie ra n  r e ­
s u lta d o s  s a t i s f a c t o r i o s .  E s te  ejem plo  pone tam bién  d e  r e ­
l i e v e  l a  a d ic ió n  de nuevo d is o lv e n te  a l  l íq u id o  o so lu c ió n  
m adre.
EJEMPLO 1 5  .

Se u t i l i z a n  23 k g . de una so lu c ió n  m e ta n ó lic a  
que co n tie n e  1 ,1  kg . de isóm ero  gamma, 0,9 k g . a l f a  más 
b a ta ,  1 k)g. de d e l ta  y 1 k g . de o tro a  p o lio lo ro c lo lo h e x a n o s  
-p r in o lp a lm a n te  h e p ta c lo ro o ic lo h e x a n o -  p a ra  t r a t a r  a 25*0.
1 k g . de h ex a e lo ro o ic lo h ex a n o  con una p ro p o rc ió n  da 63% de 
isóm ero  gamma (e l  r e s to  o o n s t i tu fd o , p r in c ip a lm e n te , p o r  
isóm eros a l f a  y b e t a ) .  Después de l a  s e p a r a o ió n d a  l a  Pe­
queña c a n tid a d  de p ro d u c to s in s o lu b le s  p r e s e n te s ,  l a  s o lu -  
o ió n  r e s u l t a n t e  se e n f r í a  s in  a g i ta c ió n .  El e n fr ia m ie n to  
se  co n tin ú a  d u ra n te  6 h o ra s  h a s ta  a lc a n z a r  una tem p e ra tu ra  
de 0*C. a l a  que aa m antiene l a  so lu c ió n  d u ra n te  22 h o r a s .
Se o b tie n e  0 ,580  k g . de c r i s t a l e s  con una p ro p o ro ió n d e  
97, 2% da isóm ero  gamma.

La so lu c ió n  r e s u l t a n te  se m ezola con 0,150 k g . 
de m etanol y vuelve a u sa rse  p a ra  t r a t a r  nuevam ente 1 k g . de 
h ex ao lo ro c io lo h ex an o  con un co n ten id o  de 65% de isóm ero  gamma.
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E s te  o t c l o  de a p l i o a c i ó n  se r e p i t e  ocho v e e e s  y 

cada una de e l l a s  se  o b t ie n e  de 0,520 a 0 ,640 k g . da c r i s ­

t a l e s  con una p ro p o rc ió n  d e  93 a 98,1% de isó m e ro  gamma.
De acuerdo  con o t r a  m o d if ic a c ió n  d e  e s t e  in v e n to ,  

e s  p o s ib l e  a m p lia r  l a  a p l i c a c i ó n  d e l  m étodo a que e l  mismo 
se  r e f i e r e  a l a  s e p a ra c ió n  de o t r o s  isó m e ro s  de h e x a o lo ru ro  
de ben cen o  - h e x a c lc r o c ic lo h e x a n o -  o de p o l io lo r o c io lo h e x a -  
n o s  que te n g a n  una co m p o sic ió n  a é l  s e m e ja n te ;  p e rm ite  ad e ­
m as, l l e v a r  a cabo  l a  s e p a ra c ió n  de isó m ero  p a r t i e n d o  de 
h e x a c lo r u ro  de benceno  de  c u a lq u i e r  g ra d o  de p u re z a  d e se a d o .

De a c u e rd o  con una de l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  p r i n c i ­
p a le s  de e s te  I n v e n to ,  l a  p ro p o ro ió n  d e  un com puesto dado 
en e l  d e p ó s i to  c r i s t a l i z a d o ,  se r e g u la  c o n tro la n d o  l a  r e l a ­
c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  de e s te  com p uesto . Como a n te r io r m e n ­
t e  s e  i n d i c ó ,  p o r r e l a c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  se e n t i e n d e ,  
en e s t e  c a s o , e l p o r c e n ta je  p o n d e ra l de una s u b s ta n c ia ,  
d e p o s i ta d o  a una te m p e ra tu ra  Tg. con r e s p e c to  a l  p aso  d e l  
mismo com p uesto  c o n te n id o  en l a  s o lu c ió n  a  l a  te m p e ra tu ra  T ^.

De a o u e rd o  con o t r a s  c a r a c t e r í s t i c a s  de e s t e  i n ­
v e n to ,  e l  c o n t r o l  de  l a  r e l a c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  se  l l e v a  
a  cabo  b ie n  a ju s ta n d o  l a  d i f e r e n c i a  de te m p e r a tu r a s  -  T ^, 
o b i e n  v a r ia n d o  l a  d u ra c ió n  de  l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  es d e c i r ,  
e l  p e r ío d o  de tiem po  d u ra n te  e l  c u a l  l a  s o lu c ió n  se m an tie n e  
a l a  te m p e ra tu ra  Tp, o f in a lm e n te ,  a o tu a n d o  a l a  vez  so b re  
e s to s  dos f a c t o r e s .  E s to s  c o n t r o l e s  se l l e v a n  a e f e c to  p a ra  
una v e lo c id a d  (o m aroha) dada d e l  e n f r i a m ie n to  d e s d e  a  
Tg y P a re  una forma y v e lo c id a d  dadas de a g i t a c i ó n  ( re m o c ió n ) .

Cuando una s o lu c ió n  c o n tie n e  v a r i o s  isó m e ro s  de  
h e x a e lo ro c ic lo h e x a n o  y , adem ás, e v e n ^ ta lm e n te ,  de o t r o s  p o l i -  
c lo r o c ic lo h e x a n o s  t a l  como, p o r  e je m p lo , l o s  h e p t a c lo r o c l c lo -

H CENTIMOS
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h exan o s  0 l o a  o p t o c l o r o c i c l o h e x a n o s , e t c . ,  l a  a u b s ta n o ia
a s e p a r a r ,  que ae d e p o s i t a ,  va g en era lm en te  acompañada da 

uro o más c o n s t i t u y e n t e s  d i s t i n t o s  de l a  s o l u c i ó n .

De a cu e rd o  con e s t e  i n v e n t o ,  l a  p r o p o r c ió n  de la  

s u b s t a n c i a  a s e p a r a r  en a l  d e p ó s i t o  c r i s t a l i n o ,  se aumenta 

r e d u c ie n d o  l a  r e l a c i ó n  d e  c r i s t a l i z a c i ó n ,  co n sig u ie n d o  sa  

e s t o  dism inuyendo l a  zona de te m p e r a tu ra s  -  T g ,  p o r  la  

r e d u c c ió n  d e  l e  d u rac ió n  de l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  o p o r  s a t a s  

dos m edidas s im u ltán ea m en te .

B l aumento en e l  d e p ó s i t o  d e l  c o n te n id o  de l a  su bs­

t a n c i a  a s e p a r a r ,  es  d e c i r ,  l a  p u reza  de l a  s u b s t a n c i a ,  va 

g en era lm en te  a p a r e ja d a  oon una c i e r t a  r e d u c c ió n  en e l  r e n ­

d im ie n to ,  con r e s p e c t o  a l a  c a n t id a d  de e s t a  misma s u b s ta n ­

c i a  i n i c i a l m e n t e  d is u e l t a  .

E l re n d im ie n to ,  p or o t r a  p a r t e ,  s e  aumenta e le v a n ­

do l a  r e l a c i ó n  de c r i s t a l i z a c i ó n  y ,  en g e n e r a l ,  p a ra  una r e ­

l a c i ó n  d a d a ,  am pliando e l  p e r ío d o  de c r i s t a l i z a c i ó n .

Con o b j e t o  d e  a c l a r a r  p o r  a lg u n o s  e je m p lo s  l o  qus 

a n t e s  se h a  i n d i c a d o ,  f i g u r a n  a c o n t in u a c ió n  c u a t r o  t a b l a s  

que s in  e f e c t o  l i m i t a d o r  a lg u n o ,  d e m u e stran  l a  i n f l u e n c i a  

de l o s  f a c t o r e s  a n t e s  d i s c u t i d o s  s o b r e  l a  c r i s t a l i z a c i ó n  

de s o l u c i o n e s  que c o n t ie n e n  v a r i o s  componentes de m e z c la s  

de h e x a c l o r o c i c l o h e x a n o ,  o b te n id o s  p o r  o lo r a o ió n  f o t o q u í ­

m ica d e l  b en c en o .

Cada una de e s t a s  t a b l a s  da l o a  r e s u l t a d o s  da 

o p e r a c io n e s  en l a s  que se v a r i ó  l a  d i f e r e n c i a  e n t r e  l a s  

te m p e r a tu r a s  T-̂  y  Tg, o l a  d u r a c ió n  d e  l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  

p erm an ecien d o  c o n s ta n te s  I 0 3  demás f a c t o r e s .  En e s p e c i a l ,  

l a  v e lo c i d a d  (marcha) de e n f r ia m ie n t o  fu e  t a l  que s e  p asó  

de a Tg en unos 25 m in u tos; l a s  c r i s t a l i z a c i o n e s  s e  r e a -



l i z a r o n  con una a g i t a c i ó n  c o r r e s p o n d ie n t e  a una v e lo c i d a d  

p e r i f é r i c a  de 3 a 6 m etros p o r  segundo.

E n fr ia n d o  mas r á p id a  o mas le n ta m e n te ,  o p r o c e ­

d ie n d o  con una a g i t a c i ó n  mayor o menor, o i n c l u s o  s i n  a g i -  

8 55 . t a c i ó n ,  es  p o s i b l e  o b te n e r  r e s u l t a d o s  que, en v a l o r  a b s o lu ­

t o ,  d i f i e r a n  a l g o  de l o s  in d i c a d o s  en l a s  T a b la s  1 a 4 .  P or 

t a n t o ,  se comprenderá que no s e  a p a r t a  d e l  a lc a n c e  de e s t e  

in v e n t o  e l  a p l i c a r  e l  c o n t r o l  de T-̂  -  Tg y/ o  l a  d u ra c ió n  

de c r i s t a l i z a c i ó n ,  t a l  cono ee ha d e s c r i t o ,  p a ra  o t r a s  v e l o -  

860. c id a d e s  de e n f r ia m i e n t o  y/o  v e l o c i d a d e s  de a g i t a c i ó n .

TABLA. 1 -
-  Tg v a r i a b l e

C r i s t a l i z a c i ó n  de isóm ero  gamma 

p a r t le n c b  de una s o lu c i ó n  m e ta n ó lio a  s a tu r a d a  con isó m e ro s  

6 3 . a l f a ,  b e t a  y  gamma, c o n te n ie n d o  isómera d e l t a ,  h e p t a c l o r o -

c i c lo h e x a n o s  y o t r a s  im pu rezas  d e l  h e x a c lo r u r o  de benceno 

b r u t o .

T i  -  + 30 *C .

T ,  + 10 *C . 0* - 15 * - 30 *

870. T i  -  Tg 20* 3 0 * 45* 60*

% de isóm ero  gam 
ma en e l  d e p ó s iT o  
o r i s t a l i n o 98 95 87 70

TABLA 2 -

8 7 5 . * i -  ' 2 v a r i a b l e

C r i  s t a l i  zao i  ón de isó m e ro d e l t a

de s u  s o lu c i ó n  s a tu ra d a  a 35* C. en e t e r  de p e t r ó l e o ,  con­

t e n ie n d o  isó m e ro s  gamma, y  a l f a ,  y  h e p t a c l o r o c i c l o h e -

x a n o a .



88o.

885.

890.

895.

900.

905.

T i -  t  35*c.
* 2 t  5 * c . - 5 * - 1 5 ' -25'
T i  -  T2 3 0 ' c . 40 ' 50 ' 6o*

% de isóm ero  d e l t a  
en e l  d e p o s i t o  

c r i s t a l i n o 96 92 88 65
TABLA 5 -

T i  -  Tg c o n s t a n t e :  d u ra c ió n  da c r i s t a l i z a c i ó n

_______ _________v a r i a b l a ____________________

C r i s t a l i z a c i ó n  d e  isó m ero  gamma 

p a r t i e n d o  de l a  misma s o l u c i ó n  en m etan ol que en e l  c a s o  

de l a  T a b la  1 .

T i  - t  3 0 ' C .

Tg -  8 'C .

T i  -  Tg -  3 8 'C .  que c o rre s p o n d e  a una r e l a c i ó n  t e ó r i c a

de c r i s t a l i z a c i ó n  de 66%

D u ra c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  en h o ra s  2
% de isómero gamma en al d e p ó s i t o  c r i s -  Qg 

t a l i n o

4 6 1 2 80

97 96 80 72

TABLA 4. -

T i  -  Tg o o n s t a n te :  d u r a c ió n  d e  c r i s t a l i z a c i ó n

__________________ v a r i a b l e

C r i s t a l i z a c i ó n  de isóm ero d e l t a  

p a r t i e n d o  de l a  misma s o lu c i ó n  en e t e r  de p e t r ó l e o  que en 

e l  caso d e  l a  T a b la  2 .

- *  35SC.
Tg 0*C.
T i  -  Tg <* 35* 0 . que c o rre s p o n d e  a una r e l a c i ó n  t e ó r i c a

¿e  c r i s t a l i z a c i ó n  d e l  58%.

D u ra c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  en h o r a s  2 4- 10  20
% de isó m e ro  d e l t a  en a l  d e p ó s i t o  c r i s t a l i n o  95  95  90 82

Con ayuda de v a l o r e e  t a l e s  como l o s  que f i g u r a n  en l a s
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T a b la s  a n t e r i o r a s ,  es p o s ib le  t r a z a r  g r á f ic a s  p a ra  u t i l i z a r ­
l a s  en e l  c o n tro l  de l a s  o p e ra c io n es  de f a b r ic a c ió n  d e  a c u e r­
do con e s te  in v e n to .

E l p ro ced im ien to  hace p o s ib le  e l em plear una 
gran  v a rie d a d  de d is o lv e n te s ,  in o lu so  a q u e l lo s  que no son 
su f ic ie n te m e n te  s e le c t iv o a  p a ra  p ro p o rc io n a r  isóm ero  gamma 
de b a a ta n te  p u reza  con lo s  m étodos co n o c id o s .

Como se  h a  d e s c r i to  a n te r io rm e n te , un modo d e  
p ro ced er com prende, en resu m en , l a  e x tra c c ió n  a una d e te r ­
minada tem p e ra tu ra  T ^ y  l a  c r i s t a l i z a c i ó n  p o r e n fr ia m ie n to  
a  una tem p e ra tu ra  Tg.

8a ha  comprobado que e l  uso r e p e t id o  d e  lo a  l í ­
qu idos o sduclonea m adre, en la  c a n tid a d  a n te s  in d ic a d a , 
conduce a r e s u l ta d o s  v e n ta jo s o s ,  no só lo  cuando l a  c r i s t a ­
l iz a c ió n  s e  produce p o r e l  e n fr ia m ie n to  d e  l a  so lu c ió n , 
s in o  tam bién ouando sa o b tie n e  p o r  c u a lq u ie r  o tro  m edio.

De acuerdo con una c a r a c t e r í s t i c a  de e s te  in v en ­
t o ,  e s te  uso re p e t id o  se r e a l i z a  a c o n tin u a c ió n  d e  l a  sepa­
ra c ió n  d e  lo s  c r i s t a l e s  form ados como, r e s u l ta d o  de l a  eva­
p o rac ió n  de una p a r te  d e l  d is o lv e n te ,  l le v á n d o se  l a  s o lu -  
o lón ( l íq u id o  m adre) r e s t a n te  a una tem p e ra tu ra  c o n v en ie n te , 
s e le c c io n a d a  da t a l  modo que so r e a l i c e  l a  e x tra c c ió n  de 
una nueva p ro p orc ió n  d e  isóm ero  gamma, u o t r o ,  de l a  m azóla 
a t r a t a r .  En una operación  d e  ob ten o ló n  en l a  que cada c ic lo  
fu n c io n a  o de a p lic a c ió n  ae r e a l i z a  so b re  l a s  mismas c a n t i ­
dades d e l m a te r ia l  (p ro d u c to ) , es p re c is o  que cada vez ae 
aHada a l  l í q u id o  m adre, después de l a  se p a ra c ió n  de lo e  c r i s ­
t a l e s  una p ro p orc ió n  d e  d is o lv e n te  que co rresponda a l a  que 
ae h a  evaporado .

P o r lo  qua sa  r e f i e r e  a l a  ev ap o rac ió n  d a l d i s o l ­
v e n te ,  puede r e a l i z a r s e  a  una tem p e ra tu ra  s u p e r io r ,  ig u a l  o
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9 5 0 .

9 5 5 *

96o.

965.

970.

i n f e r i o r  & la  te m p e ra tu ra  a que s e  v e r i f i c ó  l a  e x t r a c ­
c ió n .  E l p r im e r  caso  c o r re s p o n d e , p o r  e je m p lo , a  l a  d e s t i ­
l a c ió n  d e l  d i s o lv e n te  a  l a  p r e s ió n  a tm o s f é r i c a .  B1  seg u n d o , 
que o o n s t i tu y e  una o p e ra c ió n  i s o t é r m ic a ,  puede l l e v a r s e  a 
cabo d e s t i l a n d o  e l d i s o lv e n te  a una p re a ió n  r e d u c id a  a l a  
t e n s ió n  d e l  vapor a l a  te m p e ra tu ra  T ^ , p a ra  m a n te n e r lo  a 
l a  c u a l  daban  s u m in i s t r a r s e  c a l o r í a s  ( c a lo r )  a l a  s o lu c ió n .  
E l t o r c e r  o a so  e s  a q u é l  en que h a b ié n d o se  ev ap o rad o  una  
p a r t e  d o l d i s o lv e n te  p o r  l a  a p l i o a o l ó n d e  a s p i r a c i ó n  a  la  
s o lu c ió n ,  é s t a  no r e c ib e  c a l o r  o l o  r e c ib e  i n s u f i c i e n t e ­
m ente ta n  s o lo  p a ra  im p e d ir  e l  d e sc e n so  de su te m p e ra tu ra  
d e b id o  a l a  e v a p o ra c ió n . En e s te  c a s o , se  p r e s e n ta n  s im u l­
tá n e a m e n te  l a  c o n c e n tra c ió n  y e l  e n f r ia m ie n to  de  l a  s o lu ­
c ió n ,  lo  c u a l es una d o b le  c a u s a  p a ra  l a  c r i s t a l i z a c i ó n ;  
e s t e  modo d e  a c tu a r  e s  muy v e n ta jo s o ,  e s p e c ia lm e n te  d e s d e  
e l  p u n to  de v i s t a  té r m ic o .

De acuercb  con o t r a  c a r a c t e r í s t i c a  de  e s t e  i n ­
v e n to ,  l a  r e - c i r c u l a c i ó n  o n u a w  t r a t a m ie n to  d e  l o s  l í q u i ­
dos o s o lu c io n e s  m edre ce c r i s t a l i z a c i ó n ,  se  a p l i c a  cuando 
é s t a  se  l l e v a  a  cabo p o r  l a  a d ic ió n  de  un p r e c i p i t a n t e ,  
c o n s t i t u i d o  p o r  un l íq u id o  d o ta d o  de un p o d e r  d i s o lv e n te  ba­
j o ,  o que no sea  d i s o lv e n t e ,  a l a  s o lu c ió n  de  h e x a e lo ru ro  
da b e n c en o .

En o a te  c a s o ,  d e sp u é s  de l a  c r i s t a l i z a c i ó n  y 
s e p a ra c ió n  ¿ e l  p ro d u c to  d e p o s i ta d o ,  l a  s o lu c ió n  r e s i d u a l  
se  som ete a un t r a ta m ie n to  p a r a  e l im in a r  de l a  a l  ama e l  
p r e c i p i t a n t e  a ñ a d id o ; e s t e  t r a t a m i e n t o ,  según l a  n a tu r a l e z a
de l o s  l í q u id o s  p r e s e n te s  puede s e r  una o p e ra c ió n  d e  d e s t i ­
l a c i ó n ,  d a  c o n g e la c ió n , d e  a b s o r c ió n ,  o c u a lq u ie r  o t r o  p ro ­
c e d im ie n to  c o n o c id o . La s o lu c ió n  e x e n ta  de p r e c i p i t a n t e ,
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o b te n id a  de e s t e  modo, se u t i l i z a  lu e g o  p a r a  l a  e x t r a c c ió n  
de una n u eva  c a n t id a d  de  h e x a c lo r u ro  de b e n c en o , y e l  c i c lo  
da l a s  o p e ra c io n e s  d e s o r i t a s ,  puede r e p e t i r s e  muchas v e c e s .

P o r  e je m p lo , ouanda l a  e x t r a c c ió n  d e l  isó m e ro  gam­
ma - p a r t i e n d o  d e l h e x a c lo r u r o  de bencen o  b r u to -  se  ha r e a ­
l i z a d o  p o r  m edio de t r l c l o r e t i l e n o  y se  ha c o n tin u a d o  p o r  
una p r e c i p i t a c i ó n  p a r c i a l  p o r  a d ic ió n  d a  p e n a a n o , e s t e  ae 
d e s t i l a  d e sp u é s  de l a  s e p a ra c ió n  de l o e  c r i s t a l e s  d e p o s i ­
t a d o s ,  y l a  s o lu c ió n  t r i c l o r e t i l e n i o a  r e a t a n t e  s i r v a  p a ra  
l a  e x t r a c c ió n  de una nueva c a n t id a d  de  h e x a c lo r u r o  d e  b en ­
c e n o , e t c .

La p u re za  3a l o s  c r i s t a l e s ,  puede r e g u l a r s e  de 
un modo an á logo  a l  d e s c r i t o  en e l  caso  de r e a l i z a r s e  l a  
c r i s t a l i z a c i ó n  p o r e n f r i a m ie n to  de a  o s e a ,  r e g u la n ­
do l a  r e l a c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  o l a  d u ra c ió n  de  e s t a .

A l e v a p o ra r  una c a n t id a d  d e l  d i s o lv e n t e  de l a  so­
l u c i ó n ,  l a  p ro p o rc ió n  - c a n t i d a d -  ev ap o rad a  in f l u y e  en l a  
r e l a c ió n  de c r i s t a l i z a c i ó n  y ,  p o r  t a n t o ,  o o n s t l tu y e  un f a o -  
t o r  a  r e g u la r  -co n  e l  f f n  de c o n t r o l a r  l a  p u re z a  d e l  p ro d u c ­
to  a o b te n e r -  además de l o s  f a c t o r e s  de  te m p e ra tu ra  y d u ra ­
c ió n  de  c r i s t a l i z a c i ó n ,  a n te r io r m e n te  c i t a d o s .

Cuando l a  c r i s t a l i z a c i ó n  se  o b t ie n e  p o r  l a  a d i ­
c ió n  de un p r e c i p i t a n t e  l f q u i d o ,  lo a  f a c t o r e s  a d i c i o n a l e s  
s a n :  l a  p ro p o rc ió n  - c a n t i d a d -  da p r e c i p i t a n t e  a ñ a d id a ,  y ,  
desd e  lu e g o ,  su n a t u r a l e z a .

Los e je m p lo s  que f i g u r a n  a c o n t in u a c ió n  a c l a r a n  
e s t e  in v e n to ,  d e l  que in d ic a n  dos a p l i c a c io n e s  e s p e c i a l e s ,  
s i n  l i m i t a r  desde lu e g o  e l  a lc a n c e  d e l  m ism o.
LJ.MLO 16 :

Se m ezclan a 20 d u ra n te  une b o r a ,  1100 g ; de
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una s o lu c ió n  a t a n ó l i a a  que contenga 60 g .  de isóm ero gamma 

y  140  g .  de o t r o s  onmponentes i n c l u i d o s  en e l  h a x a c l o r o e i -  

c lo h e x a n o  b r u t o ,  con 340 g .  de e^te ú l t im o  cu e rp o  que con­

te n g a n  e l  1 1 , 7% de 1 somero gamma. La masa s e  somete a  f i l ­

t r a c i ó n  y a e  c a l i e n t a  para  s e p a r a r  p o r  d e s t i l a c i ó n  $00  g .  

de a l c o h o l .  A c o n t in u a c ió n  s e  e n f r í a  a  3 l * C .  Se forman 37 g .  

Ae c r i s t a l e s  que co n tien en  aproxim adam ente, 35 g .  A e  isóm e­

r o  gamma.

La s o lu c ió n  r e s u l t a n t e ,  d e sp u és  de I s  s e p a ra c ió n  
do lo e  c r i s t a l e s  ña isó m e ro  gamma, se  m e ló la  con 500 g .  á# 
a lc o h o l  e t í l i c o  y se  a g i t a  A u ran te  1 h o ra  a  20*C. oon 340 g . 
Ae h e x a c lo ro c ic lo h e x a n o  b r u to  que co n ten g an  e l  11,7% As 
isó m ero  gamma. D espués Ae s e p a r a r  l o s  c u e rp o s  in a o l u b l e s ,  
l a  s o lu c ió n  s a c a l i e n t a  h a s t a  q u e , p o r  d e s t i l a c i ó n ,  se se­

p a ren  500 g .  de a lc o h o l .  Luego se  e n f r i é  , a 52*C. Se p r o -  
Auoen 36 g .  de  c r i s t a l e s  con un 95% de is ó m e ro  gamma. 
iajg.íPL0 17  -

Se a g i t a n  a 20* C. d u ra n te  2 h o r a s ,  4500 g . de una 
so Ju o ió n  m e ta n ó lic a  que c o n te n g a  120 g .  d e  isó m e ro  gamma y 
200 g . de o t r o s  com ponentes d e l  h e x a o lo ro c lc lo h e x a n o  b r u t o ,  
con 168o g . Ae e s te  c u e rp o , con una p ro p o rc ió n  d e l  13% do 
isó m e ro  gamma. Se se p a ra  e l  p ro d u c to  i n s o l u b l e  y  l a  s o lu ­
c ió n  se  som ete a l a  a s p i r a d ó n .  A s i se s e p a ra n  p o r  d e s t i l a -  
o lón  1540 g .  de a l c o h o l ,  o a le n ta n d o  m ie n t r a s  t a n t o  e l  a p a ra ­
t o  nuevam ente pare  e v i t a r  que l a  te m p e ra tu ra  de  l a  s o lu o ió n  
d e s c ie n d e  p o r debe jo Ae 2*C. E s ta  te m p e ra tu ra  se m a n tie n e  
d u ra n te  1 h o r a ,  s in  in t e r r u m p i r  l a  a g i t a c i ó n .  Se p ro d u cen  
230 %. do c r i s t a l e s  que c o n tie n e n  218 g . de isó m e ro  gamma.

La s o lu c ió n  r e s u l t a n t e  se m ezc la  con 1600 g .  Ae 
a lc o h o l  m e tá l i c o  c a le n ta d o  a 20*C. y a g i t a d o  a e s t a  te m p e ra -
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tu * *  con l 680  g . de h e x a c lo ro c ic lo h a x an o  b ru to .  R ep itiendo  
l e a  o p e ra c io n e s  a n t e r i o r e s ,  s e  o b tie n e n  2 15  8 - de c r i s t a l e s  
con una p r o p o r c ió n  de 9 5 *5% de isó m e ro  gamma.

E l p ro c e d im ie n to  a que e s t e  i n v e n t o  se r e f i e r e  

puede a p l i c a r s e  como operació n  c o n t in u a  en fo rm a  de o io lo  
o arra d o  o p o r  s e c c i o n e s ,  de acuerda con l a s  c a r a c t e r í s t i c a s  

esqu em áticam ente  r e p r e s e n t a d a s  en al d iagram a de fu n c io n a ­

m iento  de la  f i g u r a  4 * ÜR v i s t a  de l a  d e s c r i p c i ó n  d e t a l l a d a

d e l  p r o c e d im ie n to  c o n te n id a  en l o s  p á r r a f o s  a n t e r i o r e s ,  se  

ju z g a  i n n e c e s a r i o  r e p e t i r  nuevamente l a  m a n ip u la c ió n  de un 

s is t e m a  t a l  como e l  r e p r e s e n t a d o  en l a  f i g u r a  4 .  S in  embar­

g o ,  debe i n d i c a r s e  que al d i s o l v e n t e  s e l e c t i v o  se u t i l i z a r á  

p r im e ro  p a ra  poner en marcha e l  s is te m a ;  d espu és d e l  p rim ar 

c i o l o  c o m p le to ,  e l  d i s o l v e n t e  s e l e c t i v o  a o lo  se a f ia d ira  i n ­

te r m ite n te m e n te  o de modo c o n t in u o ,  en c a n t i d a d e s  r e l a t i v a ­

mente p e q u e ñ a s ,  o no so a ñ a d ir á  en a b s o l u t o ,  de aou erd o  con 

l o  que p r e c i s e  l a  co n d ic ió n  d e l  l í q u i d o  o s o l u c i ó n  m adre. 

Además, l a  c r i s t a l i z a c i ó n  y l a s  s e p a r a c io n e s  a d i c i o n a l e s  y  

v o l u n t a r l a s  - a n t e a  de c a l e n t a r  nuevamente a T^- pueden com­

p re n d e r  e l  t r a t a m ie n t o  r e g e n e r a t i v o  d e ]  l í q u i d o  m adre, t a l  

como se d e s o r i b i ó  a l  p r i n c i p i o  de e s t a  M emoria.

- N O T A -
Habiondo ya d e s c r i t o  am pliam ente l a  n a t u r a l e z a  

d e l  i n v e n t o ,  a s í  como l a  manera de l l e v a r l o  a cabo en l a  

p r á c t i c a ,  se  h a ce  c o n s t a r  que l a s  d i s p o s i c i o n e s  a n t e r i o r ­

mente d e s c r i t a s  son s u s c e p t i b l e s  de l i g e r a s  m o d i f ic a c io n e s  

de d e t a l l e ,  s in  que p o r  e l l o  se a l t e r e  e! p r i n c i p i o  fu n d a­

m en ta l  d e l  in v e n to .T a m b ié n  s e  h ace  c o n s t a r  que d ic h o  in v e n ­

t o  ae r e f i e r e  a una l a t e n t e  p r e s e n ta d a  en F r a n c i a  con fe o h a  

8 de S ep tie m b re  de 1950  b a j o  e l  N* 5 9 6 *3 8 9 * a c o g ié n d o s e  p o r
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l o  t a n t o ,  a l o s  b e n e f i c io s  que conced en  l o a  C onvenios I n ­
t e r n a c io n a l e s  en  v i g o r ,  s ie n d o  lo  que o o n s t i tu y e  l a  e s e n c ia  
d e l  in v e n to  y  p o r  lo  que so s o l i c i t a  P a t e n te  d e  In v e n c ió n  
p o r v e in t e  a ñ o s  en E sp aña : "PiiüC LIPIDIE El 0 PARA LA SEPARACION

LO;j iEuMAiiOs DLL U¿^AELJhOOiCLOHEX.ANO"; c a r a c te r i z á n d o s e  
p o r  lo  s i g u i e n t e :

la  -  p ro c e d im ie n to  p a ra  l a  s e p a ra c ió n  de lo s  
isó m e ro s  d e l h e x a c lo ro c lc lo h e x a n o  y /o  de l o s  dem as p o l i o l o -  
ro c ic lo h e x a n o s  que c o n te n g a n  más da 6 á tom os d e  c lo r o  en su  
m o lé c u la , p a r t i e n d o  de su s  m e z c la s ,  c a r a c t e r i z a d o  p o r  some­
t e r  l a  m ezcla  a un t r a t a m ie n to  d i s o lv e n te  m e d ia n te  un l f q u l -  
do que te n g a  ya en s o lu c ió n  uno o v a r io s  de  d ic h o s  c u e rp o s , 
p o r  s e p a r a r  l a  s o lu c ió n  a s á  fo n a ad a  y p o r  h a c e r la  c r i s t a ­
l i z a r .

2* -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en l a  
r e i v in d i c a c ió n  1 , c a r a c t e r i z a d o  porque  al t r a t a m i e n t o  d i s o l ­
v e n te  áe  l l e v a  a cabo a una te m p e ra tu ra  i n f e r i o r  o ig u a l  
a l  p u n to  de e b u l l i c i ó n  de d i th o  l f q u i d o ,  y l a  c r i s t a l i z a ­
c ió n  se r e a l i z a  p o r e n f r ia m ie n to  de l a  s o l u d  ón fo rm ada , a 
una te m p e ra tu ra  s u p e r io r  a l  p u n to  d e  c o n g e la c ió n  de e s t a  
s o lu c ió n .

3* ** P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en 
l a  r e i v in d i c a c ió n  2 , c a r a c t e r i z a d o  p o rq u e  l a  p u re z a  de lo s  
c u e rp o s  a c r i s t a l i z a r  e s t á  r e g u la d a  p o r  l a  v a r i a c ió n  de  l a  
d i f e r e n c i a  de te m p e ra tu ra s  T-̂  -  Tp que s e  e l i g e  t a n t o  más 
d é b i l  c u a n to  m ayor sea  l a  p u re z a  d e se a d a .

4* -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en 
l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c t e r i z a d o  p o rq u e  l a  c r i s t a l i z a c i ó n  
se  l l e v a  a cabo en v a r i a s  e ta p a s  s u c e s iv a s ,  cad a  una de 
e l l a s  se g u id a  p o r la  f .e n a ra c ió n  de l o s  o r i  ó t a l e s  d e p o s i ta -
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dos y lo s  c r i s t a l i z a c io n e s  su c e s iv a s  se r e a l iz a n  a  l a  miaaa 
tem p e ra tu ra  o a tem p e ra tu ra s  d i f e r e n t e s .

5* -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c if ic a d o  an una 
o v a r ia s  de l a e  r e iv in d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a ra c te r iz a d o  
porque to d o  o p a r te  d e l l ic o r-m a d re  de c r i s t a l i z a c i ó n  v u e l ­
va a  u t i l i z a r s e  como l iq u id o  d is o lv e n te ,  p a ra  e l  t r a ta m ie n ­
t o  de una nueva o an tid ad  de m ezcla da isóm eros da h e x a o lo ro - 
c ic lo h ex an o  y /o  de o tro s  p o lic lo ro o ic lo h e x a n o s  de más de 6 
átomos de c lo r o  en l a  m o lécu la .

6 * -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c if ic a d o  an  l a  
r e iv in d ic a c ió n  í ,  c a ra c te r iz a d o  porque l a  c r i s t a l i z a c i ó n  
ne o b tie n e  p o r evaporación  de una p a r ta  d e l  d is o lv e n te  de  
l a  so lu o ió n  a una tem p e ra tu ra  ig u a l ,  s u p e r io r  o i n f e r i o r  
a l a  en que sa r e a l i z a  e l  t r a ta m ie n to  d i s o lv e n te ,  y b a jo  
una p re s ió n  ig u a l  o i n f e r i o r  a  l a  p re s ió n  a tm o s fé r io a .

7 * -  P ro ced im ien to , según l o  e sp e c if ic a d o  on l a  
r e iv in d ic a c ió n  6 , c a r a c te r iz a d o  porque después da l a  sepa­
ra c ió n  de l o s  c r i s t a l e s ,  a l  líq u id o -m a d re  de c r i s t a l i z a c i ó n  
aa  l e  aSade d i so lv e n te  nuevo y se  u t i l i z a  o t r a  voz oamo l í ­
qu ido  d is o lv e n te  p a ra  e l t r a ta m ie n to  de una nueva ea n tld a d  
de m ezcla I n i c i a l .

8 * -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c if ic a d o  en la  
r e iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c te r iz a d o  p o r o b te n e rse  l a  c r i s t a l i ­
zac ió n  p o r a d ic ió n  a l a  so lu c ió n  de un l íq u id o  p re c ip i ta n te < b  
tg d o  de un poder d is o lv e n te  más d é b i l  o n u lo  con re a p a c to  a 
lo a  ouerpos que han de c r i s t a l i z a r .

9* -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c if ic a d o  an l a  
r e iv in d ic a c ió n  8 , o a re o te r iz a d o  p o rq ue , d esp ués da l a  sepa** 
ra c ió n  da i o s  c r i s t a l e s ,  e l  l íq u id o  p r e c ip i t a n te  se e lim in a  
de l a  so lu c ió n  que luego  v u e lv e  a u t i l i z a r s e  para e l  t r a t a -
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a l e n t ó  d i s o lv e n te  de unu nueva  c a n t id a d  d e  m ezc la  i n i c i a l .
10^ -  P ro c e d im ie n to  p a r a  l a  s e p a r a c ió n  de lo a  

isó m e ro s  d e l  h e x a c lo r o c ic lo h e x a n o , c a r a c t e r i z a d o  p o r  s e r  
c í c l i c o  y p o r  a p l i c a r s e  t r a t a n d o  l a  m ezc la  p o r  un d i s o l ­
v e n te  s e l e c t i v o  ó a l  isó m e ro  o de l o s  isó m e ro s  que aa d a s e *  

e x t r a e r  a una te m p e ra tu ra  i g u a l  o i n f e r i o r  a l  p u n to  de ebu­
l l i c i ó n ,  se p a ra n d o  a l  r e s id u o  in s o lu b le  da l a  s o lu c ió n  f o r ­
m ada, e n f r i a n d o  e s t a  s o lu c ió n  p a ra  o b te n e r  l a  fo rm a c ió n  d e  
c r i s t a l e s  d e l  isó m ero  o isó m e ro s  d e s e a d o s , s e p a ra n d o  e l  
l íq u id o -m a d ro  de lo s  l í q u i d o s  o b te n id o s ,  c a le n tá n d o lo  y em­

p le á n d o lo  como d i s o lv e n te  p a ra  a l t r a t a m i e n t o  e x t r a c t i v o  
de una nueva c a n t id a d  d e  m esó la  da is ó m e ro s .

11" - P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en l a  
r e i v in d i c a c ió n  1 0 , c a r a c t e r i z a d o  porque  e l l íq u id o -m a d re  
c i t a d o ,  a n te g  de v o lv e r s e  a u t i l i z a r  p a ra  e l  t r a t a m ie n to  
e x t r a c t i v o  da una nueva c a n t id a d  de is ó m e ro s ,  s e  som ete a 
una o v a r i a s  c r i s t a l i z a c i o n e s  s u p le m e n ta r ia s  con o b je to  de 
s e p a r a r  d e p ó s i to s  c r i s t a l i n o s  do co m p o sic ió n  d i s t i n t a  a  le  
o b te n id a  en l a  p r im e ra  c r i s t a l i z a c i ó n .

12* -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en una 
o v a r i a s  de l a s  r e i v in d i c a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r i z a d o  
p o rq u e  l a  p u re z a  da l o s  o u e rp o s  a c r i s t a l i z a r  e s t e  r e g u la ­
da p o r  l a  v a r ia c ió n  d e l  g rad o  de c r i s t a l i z a c i ó n .

152 -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en una 
o v a r i a s  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r i z a d o  
p o rq u e  l a  p u re z a  de l o s  c u e rp o s  a  c r i s t a l i z a r  e s t a  r e g u la r  
da  p o r  l a  v a r ia c ió n  de l a  d u ra c ió n  da c r i s t a l i z a c i ó n .

142 -  P ro c e d im ie n to , según  l o  e s p e c i f i c a d o  en una 
o v a r i a s  de l a s  r e i v in d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r i z a d o  
p o rq u e  p o r  l o  menos un d e p ó s i t o  c r i s t a l i n o  se p a ra d o  e s t á
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c o n s t i t u i d o  p o r  una m ezcla  que c o n tie n e  más de 1 $% de i s ó ­
mero gamma d e l  h e x a o lo ro c ic lo h e x a n o  o , p o r  e s t e  isó m e ro  
p r á c t ic a m e n te  p u ro .

3-5* -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f ic a d o  en una 
o v a r i a s  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  a n t e r i o r e s ,  o a ra e te r iz a d o  
p o rq u e  p o r  l o  menos un d e p ó s i to  c r i s t a l i n o  se p a ra d o  e s t á  
c o n s t i t u i d o  p o r  una a tezó la  que o o n tie n e  más de 10% de i s ó ­
mero d e l t a  d e l  h e x a o lo ro c ic lo h e x a n o  o ,  p o r  e s t e  isó m ero  
p r á c t ic a m e n te  p u ro .

l 6 s -  P ro c e d im ie n to , según  l o  e s p e c i f i c a d o  en una 
o v a r i a s  de l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c t e r i z a d o  
porque  p o r  l o  menos un d e p ó s i to  c r i s t a l i n o  s e p a ra d o  e s t á  
c o n s t i t u id o  p o r  una m ezcla  que c o n t ie n e  más de 15 % de h e p -  
ta c lo r o c io lo h e x a n o ,  o p o r  h e p ta c lo r o c ic lo h e x a n o  p rá c t ic a m e n ­
t e  p u ro .

17* -  P ro c e d im ie n to , según l o  e s p e c i f i c a d o  en l a  
r e i v in d ic a c ió n  2, d e s t in a d o  s i  e n r iq u e c im ie n to  o a  l a  ex­
t r a c c ió n  d e l isó m e ro  gamma, p a r t i e n d o  d e l  h e x a c lo r o c lo lo -  
hexano  b r u to ,  c a r a c t e r i z a d o  porqu e  e l  t r a t a m i e n t o  d is o lv e n ­
t e  m encionado se  r e a l i z a  m ed ian te  un l i q u i d o  d e l  c u a l  b a s ­
t a n  de  0 ,25  k g .  a 5 k g .  p a r a  d i s o lv e r  e l  isó m e ro  gamma con­
t e n id o  en 1  k g .  de h e x a o lo ro c ic lo h e x a n o  b r u t o .

18" -  P ro c e d im ie n to , según  lo  e s p e c i f ic a d o  e n  la  
r e i v in d i c a c ió n  2 , d e s t in a d o  a l  e n r iq u e c im ie n to  o a l a  ex ­
t r a c c ió n  d e l isó m e ro  gamma, p a r t i e n d o  d e l  h e x a d o ro c io lo h e -  
xano b r u to ,  c a r a c te r i z a d o  p o rqu e  e l  t r a t a m i e n t o  d i s o lv e n te  
m encionado se  r e a l i z a  a una te m p e ra tu ra  que no exceda 
de t-6o*C. y l a  c r i s t a l i z a c i ó n  a  una te m p e r a tu r a  Tg s u p e r io r  
a -209C .

113o ig a  -  p ro c e d im ie n to ,  según l o  e s p e c i f i c a d o  en la
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r e iv in d ic a c ió n  2 , d e s tin a d o  a l  en riq u e c im ie n to  o a l a  ex­
t r a c c ió n  d e l isóm ero gamma, p a r t ie n d o  d a l  h e x a c lo ro c io lo -  
hexano b r u to ,  c a ra c te r iz a d o  porque l a  d i f e r e n c i a  en tre  l a a  
te m p e ra tu ra s  T^ y Tg s a ta  com prendida e n t r e  5 " y 50*0 .

20* -  P ro ced im ien to , según l o  e s p e c if ic a d o  an 
l a  r e iv in d ic a c ió n  2 , d e s t in a d o  a l  en r iq u e c im ie n to  o a l a  
e x tra c c ió n  d e l  isóm ero gamma, p a r t ie n d o  d e l h e x a c lo ro c l-  
clohexano b ru to  o b ten id o  p o r  c lo ru ra c ió n  fo to q u ím ic a  d a l 
benceno , c a ra c te r iz a d o  porque e l  mencionado l íq u id o  emplea­
do p a ra  e l  tra ta m ie n to  d is o lv e n te ,  e s ta  p a r c i a l  o e n te ra ­
mente c o n s t i tu id o  por una m ezcla o le a g in o sa  que c o n tie n e  
sub -p ro d u o to a  de l a  c lo ru ra c ió n  fo to q u ím ica  d e l  benceno .

21* -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c i f ic a d o  an 
una o v a r ia s  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  17 a  2 0 , c a r a c t e r i ­
zado porque l a s  tem p e ra tu ra s  y Tg ae e l ig e n  de modo 
t a l  que a l  grado da c r i s t a l i z a c i ó n  d e l  i  somero gamas d a l  
h a x a c lo ro c ic lo h e x an o  sea i n f e r i o r  a ? 0%*

22* -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c if ic a d o  an 
una o v a r ia s  de l a s  r e iv in d ic a c io n e s  17 a  20 , c a r a c te r iz a ­
do porque l a s  tem p e ra tu ra s  y Tg se  a l ig a n  de modo t a l  
que e l  grado de c r i s t a l i z a c i ó n  del isóm ero  gamma d e l h ex a - 
c lo ro c io lo h e x a n o  sea i n f e r i o r  a 40%.

25* -  P ro ced im ien to , según lo  e s p e c if ic a d o  an 
una o v a r ia s  d e  l a s  re iv in d ic a c io n e s  a n t e r i o r e s ,  c a r a c te ­
r iz a d o  porque la  so lu c ió n  se a g i ta  d u ra n te  l a  c r i s t a l i ­
z a c ió n .

24* -  P roced im ien to  p a ra  la  se p a ra c ió n  de lo a  
isóm eros d e l h ax a c lo ro c ic lo h e x an o ; t a l  y como queda su b a-
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t e n e ia lm a n ta  d e s c r i t o  en l a  p r e s e n ta  Memoria, que constm  
da c u a re n ta  y dos h o ja s  e s c r i t a s  a m áquina p o r  una s o la  
de s u s  c a r a s .

N adrM , ^ § § ^ p .  l&3t
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