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Objeto del presente invento es un procedimien-
to para la preparacidn de metil-clorometil=~tetracloroben
cenos y di-(clorometil)-tetraclorobencenos mediante clo-
racién de xilenos.

De acuerdo con la memoria de patente de los Es-
tados Unidos 2.412.389 es sabido clorar para-xileno en
presencis de FeCl3 en CCl4 pera formar 1,4-dimetil-2,3,5,6-
~tetraclorobenceno, y clorar z éste, después de haber eli-
minado el FeCl,, con irrediacién y calentamiento a reflu-
Jo en CCl, para formar 1,4-di-(clorometil)-2, 3,5,6-tetra
clorobenceno. e acuerdo con lz memoria de patente belga
631.170 es también sabido preparar de manera andloga, &
partir de meta-xileno o de orto-xileno, en primer término
1, 3-dimetil-2,4,5,6=-tetraclorobencenc y/o 1,2-dimetil-
-3,4,5,6-tetraclorobenceno, y luego & partir de éstos,
mediante fotoeloracidn, 1,3~-di-(clorometil)-2,4,5,6-tetra
clorobenceno o 1,2-di-(clorometil)-3,4,5,6=-tetracloroben
ceno. La memoriz de patente alemana 1.568.607 describe un
procedimiento de cloracidn de xilenos en presencia de
FeCl3 en primer término para formar tetracloroxi}enos,
¥y en una segzunda etapa de reaccidn, sin haber sliminado
el FeCl,, la cloracién ulterior bajo irradiacidén con luz
rica en energla para producir di—(clorometil)~tetraclorg
bencenos,

En comparacidén con los procedimientos segin 1la
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merxoria de patente de los Estacdos Unidos 2.412.389 y la
memorie de patente belga 631.170, segin las cuales el
xileno generado en el nicleo se aisla, se purifica y lue-
go se somete & fotocloracidén para formasr Gi-(clorometil)-
~tetraclorobencenos, el procedimiento de scuerdo con la
wemorie de patente alewana 1.568.607 parcéce constituir

un progreso téenico, ya yue en este caso el xileno clo-
rado en el nicleo no es sislado sino gue es sometido 2
fotocloracidn en formec de suspensién en CCl4 gue contie-
ne FeCl3 pera fornar di-(clorometil)-tetraclorobenceno.
Una condicidn previa parz la fotocloracidn es una concen-—
tracidn de Fecl3 lo mds pequefia gue sea posible (de ecuer-
do con le memoria de patente alemana 1.568.607 : 0,05 a
1,0 ¢ en peso de FeCl3 referido a xileno), con el fin de
mantener 1o més baja que saa posible la absorcidn de ls
luz necesariz para la activacidn de cloro.

Para la precedente cloracidn en el nucleo de

xileno de acuerdo con ls memoria de patente alemana 1.568.607

la pecuefia concentracidn de FeOl3 exige trabajar con eleva-

do grado de carga con cloro (0,4 a 1,6 partes en peso por

cada parte en peso de xileno por horz). En un ejemplo cOm=

parativo de 1l memoriz de patente alemana 1.568.607 se mues-

tra la manera tan desventajosa con yue influye en condicio-

nes por lo demds iguales la introduccidn mds lenta de cloro

sobre el rendimiento de dimetil-tetraclorobenceno. Por otro
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lado, es sabido en generzl que el aprovechamiento del
cloro es tanto mejor cuznto més lentamente se introduz-
ca el cloro en condiciones por lo demds iguales.

"El aprovechamiento del eloro en la cloraoién
en el nicleo de xileno de acuerdo con la memoria de pa-
tente alemana 1.568.607 es correspondientemente maio.

Se consume 140% de la cantidad celculada de clopo.

En la fotocloracidn de cadenas laterales para
formar di-(clorometil)-tetraclorobenceno de acuerdo con
la memoria de patente alemana numero 1.568.607 se intro-
duce cloro - evidentemente para lograr un mejor aprove—
chariento del cloro - con una velocidad alrededor de 1/3
a 2/3 menor que la necesaria para le cloracidén en el ni-
cleo, con calentamiento e irradiacidn con una lémpara
de inmersidon de UV de 80 watios.

Este modo de trabajo debe proporcionar, segin
la memoria de patente alemama 1.578.607 (Ejemplo 2) 1,4—
-d1-( clorometil)-tetraclorobenceno con un rendimiento de
98,54, lo cu=l, sin embargo, no ha podido ser confirmado.

. El tratamiento ulterior se efectuaba mantenien-
do exactamente las condiciones de cloracidén en el nicleo.
La cloracién de las cadenas laterales se efectuaba con le
mitad de le velocidad de introduceidén de cloro, introdu-
ciéndose 200% de le cantidad caleulada de cloro. (Lo me~

moria de patenie alemana 1.568.607 reivindica para la



cloracidn de cadenas laterales 1/3 hasta 2/3 de la ve-
locidad de cloracidn en el ntcleo, 1o cual en el Ejen=
plo 2, en el caso de introduccidn de cloro durante 2 a 5
horas constituye 133 hasta 2665 de la cantidad calcula-~
5 da de cloro). Resultaron 10,67 de 1,4-dimetil-tetracloro
benceno, 74,45 de 1-metil-4-clorometil-tetraclorobenceno
¥ 13,7 ¢ de 1,4-di-(clorometil)-tetraclorobenceno.
Evidentemente, cuando se trabaja de acuerdo con
la memoriz de patents alemana 1.568.607, el grado de trans-
10 formacidn y la velocidad de reaccidn de la fotocloracidn
de las cadenas laterzles son sdlo peguefios a causa de la
absoreidén de la luz rica en energia por el Fe013 presente
en la solucidn.
Se ha encontrado ahora yue puede evitarse la
15 absorcidn de luz por FeCl3, gue es desventajosa pares la
. . fotocloracidn, no introduciendo el cloro en la fase 1{~
quida que‘cbntiene Fecl3, segun la memoria de patente
alemana 1.568.607, y sometiendo a esta fase liguida a
irradiacidn mediante wna ldémpzra de inmersidn, sino con-
20 duciendo cloro bajo ligera sobrepresién (hasta de 1 at-
mésfera manométrica) sobre le solucidn de reaccidn que
contiene FeCl3 puesta en movimiento intenso mediante agi-
tacién, y sometiendo a irradiacidén la fase gaseosa que
consta de Cl2 y HCl. Objeto del invento es un procedi-

25 miento para la preparacidén de metil-clorometil-tetracloro

7-9-74’ . - 5 hd
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bencenos y di-(clorometil)-tetraclorobencenos mediante

cloracidén de xilenos en disolventes orgénicos resis-

~ tentes frente al cloro, en presencia de 1 a 2% en peso

de FeCl3, referido a xileno, caracterizado porque losA
xilenos son clorados haciendo pasar cloro sobre la so-
lucidn de reaccidén puesta en movimiento intenso medien-
te agitacidn, bajo una sobrepresidn de 0,01 a 1 atmds~
feras manométricas a una temperatura de le fase liguida
de 20 a 702C, primero con exclusgidn de la luz, para for-
mar dimetil-tetraclorobencencs, y a contipuacién ¢cloran~-
do wlteriormente con cloro activado en el espacio gaseo=
50 del recipiente de reaccidn medisnte luz rica en ener-—
gia, a wa temperatura de la fase lfguida de 50 a 802C
para formar los correspondientes metil-clorometil-tetra
clorobencenos y di-{clorometil)-tetraclorobencenos. Sor-
prendentemente, de esta manera pasan a la fase liquida,
ademds de moléewlas de Cl,, une cantidad suficiente de
dtomos de €1, para hacer iniciar la fotocloracidn y man-
tenerla en mafcha. En este caso, el grado de. transforma-
cién y la velocidad de reaccidén de la fotocloraeidén son
independientes de la concentracidn de FeCly en la fase
1{quida asi{ como de las otrazs sustancias absorbentes de
la luz. Es ventajoso gque la cloracidén en el ntecleo, que
precede a la fotocloracidén, se pueda llevar a cabo en

el presente caso, de acuerdo con el procedimiento del

~
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invento, con una concentracidn de FeCl3 ta2l gue conduce

a un aprovechamiento éptimo del cloro. 4s{, de acuerdo con
el procedimiento del invento, con un total de 130% de
cloro se obtienen rendimientos mayores de 80% de di-(clo
rometil)-tetraclorobencenos. EL método que consiste en
hacer pasar cloro a sobrepresidén por encima de la fase
1iquida ruesta en movimiento intenso se acredita en la
cloracidn en el ntcleo y en la fotocloracidn de xileno
también debido & que de este modo se evita una obstruc—
cibn de la conducecidn de’aportacién de cloro por productos
sélidos de cloracidén. Esto significe una ventaja adicio-
nal en relacidén con los procedimientos conocidos.

La cloracidn de aéuerdo con el invento se pue-
de llevar 2 cabo también en otros disolventes organicos
resistentes frenite 2l cloro, tales como, por ejemplo,
per-clorobutadieno.

La irradiacidén con luz rica en energia se efec-
tuaba mediante una lémpers de vapor de mercurio de 250
watios (ldmpara HR 1S) de la firms Radium, que estaba
colocada a una distancia de alrededor de 10 cm del reci-
piente de reaccion. Con el fin de eviter pérdidas de ra-
diacidn, la ldmpara y el recipiente de reaccidén fueron
rodeados con una hoja de aluminio. Ia generacidn de la
luz rica en energia se puede llevar a cabo también con

manantiales luminosos de otras potencias y de otra fabri-
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cacidén. Es esencial en este caso la generacidn de una
radiacidn de corte longitud de onda, por ejemplo de
una radiacidn ultravioleta.

También es posible utilizar presiones y tem~
peraturas elevadas, pero esto no es indispensablemente
necesario para llevar a cebo el procedimiento de acuer—
do con el invento. Segun el invento se pﬁeden someteyr
a cloracién orto-, meta~ y para-xilenos.

Se ha manifestado como ventajoso llevar a ca-
bo la cloracidn en el nicleo al comienzo a 20¢C, con el
fin de evitar reacciones secundarias, y en la segunda
mitad de la reaccidn dejar subir la temperatura a 409C.
La velocidad de c:l.oré.eién, dependiendo del modo de la
agitacidén, es de 0,5 & 1 partes en peso de cloro por
cada perte en peso de xileno por hora. El cloruro de
hidrdgeno que se desprende contiene oantidades menores
de cloro en comparacidn con el procedihiento de acuerdo
con la memoria de patente-alemana 1.568.607. Después de
que se hubo introducido 100% de la cantidad de ¢loro ne-
cesaria para la cloracidn en el nicleo de xileno, se in-
troduce cloro a una temperatura de la fase liquida de 40
a 802C, preferiblemente de 50 a 702C, al tiempo que se
gomete a la fase gaseosa a irradiacidn con luz rica en
energia.

Una ventaja especiel del procedimiento de acuer~
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A}

do con el invento consiste en gue la cloracién no pa-
se por la etapa de cloracién del di-(clorometil)-tetra
clorobenceno.

108 metil-clorometil-tetraclorobencencs y
di=-( clorometil)=-tetraclorobencencs preparadcs de acuer-
do con el invento son valiosos productos intermedios pa-
ra la preparacién de compuestos de elevado peso molecu—
lar y de agentes ignifugantes.

Ejemnplo comparativo correspondiente a2 la me-
moria de patente alemana'1.568.608, Ejemplo 2 3

1.000 g de para~-xilenos + 3 g de FeCl3 en
7.000 ml de CCl, fueron clorados con agitacién a 40-502C.
Se introdujeron 3.745 g ée cloro con un caudal de 1070
g/hora, Luego, calentando en bafio Maria a 63-662C se in-
trodujeron, también agitando y sometiendo a irradiacidn
la fase liquida con wna lémpara de inmersidn de UV de
80 watios, 2.675 g adicionales de cloro en el espacio de
5 horas y 15 minutos. El tiempo total de reaccidn fue de
8 horas y 45 minutos. Resultaron 1.407 g de producto cris-
talizado., Composicidn {segin cromatografia gaseosa) :

6,27 ¢ de 1,4-dimetil-tetraclorobencenos 74,5 %
de M1-metil-4~clorometil-tetraclorobencenocs 18,9 % de
1,4~di~(clorometil )=tetraclorobenceno,

El producto filtrado obtenido después de haber

filtrado con suceidn el producto eristalizado mencionado,
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Xileno.

fue lavado hasta quedar libre de Fe013 y destilado en
vacio tras haber separadoc por destilacidn CCl,. P. de
ebeyp : 184-2162C. 1.196 g, composicidn: 12,7 % de
1,4~dimetil-tetraclorobenceno; 73,4 % de 1-metil-4f-
—~clorometil-tetraclorobencenos 1%,4 % de 1,4-di~(clo
rometil)~tetraclorobencenoc.

Rendimiento total : 10,6 % de 1,4-dimetil~-
~-tetraclorobenceno; 74,4% de 1-metil-4-clorometil-tetra
clorcbenceno y 13,7 % de 1,4—di-(clorometil)-tetraclorg
benceno,

Los valores porcentuales de la composicidn,
especificados en este Ejemplo y en los Ejemplos que si-
guen, se refieren -~ a menos que se indigue lo contrario -
a las centidades de las correspondientes sustancias en
moles, los datos de rendimisnto estén referidos a los va-

lores que se pueden esperar tedricamente por reacciédn de

Ejemplo 1.
1,4-di~(clorometil)~-2, 3,5, 6~tetraclorobenceno

212 g de para-xileno en 2,000 ml de CQl4 Tueron
clorados en el nucleo en presencia de 4 g de FeCl3 hacien-
do pasar cloro sobre la solucidn de reaccidn bajo agita-
cidn a unza presidén de 0,056 atmdsferas menométricas, con
exclusién de luz. L2 primera mitad de la cantidad de clo-

ro calculada para el dimetil-tetraclorobenceno fue intro=-

.

- 10 -




ducida en el espacio gaseoso del recipiente de reaceidn
a una temperatura de la fase liguida de 20¢C, y la can-
tidad restante lo fue a 402C. El tiempo de reaccidn fue
de aproximedamente 3 horas. A continuacidn, sometiendo
5 a irradiacidn al espacio gaseoso en el recipiente de reac-
¢ién con una ldmpara de vapor de mercurio de 250 watios,
se 1levd a cabo la cloracidn en las cadenas laterales a
una temperatura de la fase ligquida de 702C. Esta estaba
terminada después de 7 horas. Consumo total de cloro: 130%
10 de la cantidad calculada, referido a xileno.

Después de enfriar la solucidn de reaccidn, el
para-di=(clorometil)=-tetraclorobenceno precipitado fue
filtrado con succidn, lavado con agua hasta quedar libre
de FeCl3 ¥y secado.

15 De esta manera se obtuvieron 528 g de para-di-
; ~{clorometil)=~tetraclorobenceno (rendimiento 84,2%) con wn
grado de pureza de 99,45%.

Ejemplo 2.
1,2-di-(clorometil)-3,4,5, 6~tetraclorobenceno,

20 212 g de orto-xileno en 2.000 ml de CCl, fueron
clorados en el nucleo en presencia de 4 g de Fecl3 hacien-
do pasar cloro sobre la solucidn de reaceidén con agitacidn
con una presion de 0,06 atmdésferas manométricas, con ex-
clusién de luz. La primera mitad de la cantidad de cloro

25 caelculada para el dimetil-tetraclorobenceno fue introdu-

709074 b 11 -



10

15

20

25

T.9.74

cida en el espacio gaseoso del recipiente de reaccidn

a una temperatura de la fase 1iguida de 202C, y la can~
tidad restante 1o fue a 409C. El tiempo de reaccidén fue
de 3 horas. A continuacidn, sometiendo & irradiacidn al
espacio gaseoso en el_recipiente de reaccion con una
lémpara de vapor de mercurio de 250 watios se llevo a
cabo la cloracidén de cadenas laterales a una temperatu-
ra de la fase liquida de T02C. '

Esta estaba terminada después de aproximada-
mente 7 horas, Consumo total de cloro: 130% de la can—
tidad caleculada, referido a xileno. .

Después de haber enfriado la solucidén de reac-
cidn, el orto-di-(clorometil)=-tetraclorobenceno precipi-
tado fue filtrado con succidn, lavado con agua hasta gue-
dar libre de FeCl3, Yy secado., Se obtuvieron 409 g de orto-
~di~(clorometil )~tetraclorobenceno bruto con un grado de
pureza de .80,6%,

A partir del producto filtrado se obtuvieron,
por destilacidn, 200 g mds de orto-di-(clofometil)-tet:g
clorobenceno con un grado de pureza de 88%. El producto,
después de recristalizar en acetona, fundia a 83-84¢C.
El rendimiento totel fue de 80%.

Ejemplo 3.

1, 3~di-(clorometil )-2,4,5,6-tetraclorobenceno

212 g de meta-xileno en 2.000 ml de CC].4 fueron

- 12 -
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clorados en el niéicleo en presenciz de 4 g de _FeCl3
haciendo pasar cloro sobre la solucidn de reaceidn

con agitacibn a una presién de 0,06 atmésferas manomé
tricas, con exclusién de luz. La primerz mited de la
cantidad de cloro calculeda para el dimetil-tetracloro
bencenp fue introducida en el esgpacio gaseoso del re-—
cipiente de reaccién 2 wna temperatura de la fese 1{-
quida de 2092C, y la cantidad restante lo fue a 402C, El
tiempo de reaccidn fue de 3 horas y 25 minutos. A con-
tinuacidn, se 1levd a cabo la cloracidn en cadenas late-
rales con irradizcidn del espacio gaseoso en el recipien-
te de reaccién con uwna ldmpsra de vapor de mercurio de
250 watios & una temperatura de la fase liquida de 702¢

y 0,06 atmdsferas manométricas de presidén. Esta estaba
terminada después de 7 horas. Consumo total de cloro:
130% de la cantidad calculada, referido = xileno. Des-
pués de haber enfriado la solucidén de reaccidn, el me-
ta-di~-(clorometil )~-tetraclorobenceno precipitado fue
filtrado con suceidn, lavado con agua hasta quedar li-
bre de FeClB, ¥y secado. Se obtuvieron 280 g de meta-~di-
-(clorometil )~-tetraclorobenceno con un grado de pureza 7
de 89,5% (rendimiento 40%). A partir del producto filtra-
do se aislaron por destilacidn 310 g mds de meta-di-(clo
rometil)=tetraclorobenceno, correspondientes a un rendi-

miento adicional de 23%. Como otros productos de la reac-

- 13 -
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cidn se formaron 1-metil-3-clorometil-2,4,5,6-tetraclo
robenceno, ventaclorotolueno, asi ecomo cloruro de pen
taclorobencilo.

E;.lemElo 4,

1-metil-3-clorometil-2,4,5,6~tetraclorobenceno,

530 g de meta-xileno en 5 litros de 0014 fue-
ron clorados en el niucleo en presencia de 10 g de PeCly
haciendo pasar cloro sobre la solucidén de reaccidn con
agitacidén 2 una presidén de 0,06 aimbésferas manométricas,
con exclusidén de luz. La primera mitad de la cantidad
de cloro calculada para el dimetil-tetraclorobenceno fue
introducida en el espacio gaseoso delrecipiente de reac-
cién a una temperetura de lz fase liguida de 202G, y la
cantidad restante lo fue a 409C. El tiempo de reazccidn
fue de aproximadsmente 3 horas. A continuacién se llevé
a cabo la cloracién en cadenas laterales con irradiacidn
del espacio gaseoso en el recipiente de reacc;én con una
lampara de.vapor de mercurio de 250 watios a una tempe-
ratura de la fase liquida de 70¢C y 0,06 atmbésferas mano-
métrices de presidn. Esta estaba terminada después de 4
horas y 30 minutos. Consumo total de cloro : 1104 de la
cantidad calculada, referido a xileno. La solucidén de reac-
cidén fue mezclada, a2gitando, con 400 g de hidrdxido de cal-
cio, con 10 cual lz solucidén se hizo neutra y quedd libre

de hierro. El hidrdxido de caleio que contenia hierro y

- 14 -



10

15

20

25

7.9.74

cloruro fue filtrzdo con succidn y la solueidn, tras
separar por destilecidn 0014, fue fraccionada a 12 Torr
en una columna con cuerpos de rellenc. La fraccién prin-
dipal destilaba a 182-1872C. Se obtuvieron 1.125 g de
1-metil-3-clorometil-2,4,5,6—tetraolorobenceno con un
grado de pureza de 95,3% (rendimiento T77%).

Después de recristalizar en isopropanol + 0014
(1:1) el producto tenie un grado de pureza de 98,4% y
fundfa a 88-89¢C,

Ejemplo B,

1-metil-2-clorometil-3,4,5,6~tetraclorobencenc

530 g de orto-xileno en 5 litros de 0014 fue-
ron clorados en el nlcleo en presencia de 10 g de Fe013
haciendo pasar cloro sobre la solucidn de reaccidn con
agitacién a una presién de 0,06 atmésferas manométrices,
con exclusidn de luz. La primera mitad de la cantidad
de cloro calculada para el dimetil-tetraclorobenceno fue
introducida en el espacio gaseoso del recipiente de reac-
cidn a una temperatura de la fase liyuida de 202C, y la
centidad restante lo fue a 402C. El tiempo de reaccibn
fue de aproximedamente 6 horas. A continuacidn se llevd
a cabo la cloracidn en cadenus latersles con irradiacidn
del espacio gaseoso en el recipiente de reaccidn con una
lémpara de vapor de mercurio de 250 watios a una tempera=

tura de la fase 1liguida de 702C y 0,06 atmdésferas manomé-

- 15 -



tricas de presidn. Esta cloracién estaba terminada des-
pués de aproximadamente 6 horas. Consumo total de cloro :
.110% de la cantidad calculada, referido a xileno. La so-
lucién de reaceidn fue mezclada, agitando, con 400 g de
5 hidréxido de calcio, con lo cual la solucidn quedd neutra
y libre de hierro. El hidrdxido de calcio que contenia
hierro y cloruro fue filirado con succidn y 1a-solucién,
después de separar por destilacidn CC14, fue fraccionada
a 12 Torr en una columna con cuerpos de relleno. La frac-
10 cibén principal destilaba a 179-1892C. Se obtuvieron 1.242
g de 1-metil-2-clorometil-3,4,5,6-tetraclorobenceno con
un grado de pureza de 88,3% (rendimiento 78,7 %).
Después de recristalizacidn en isopropanol +
1,2-dicloroetano (1:1) el producto tenia un grado de pu-
15 reza de 96,44 y fundia a 102-1039C.
Ejemplo 6.

1-metil-4-~clorometil-tetraclorobencenc

530 g de ﬁara—xileno en 5 litros de CCl4 fueron

clorados en el nicleo en presencia de 10 g de FeCl3 hacien~

20 do pasar cloro sobre la solucidn de reaccidn con agitacién
a una presidén de 0,06 atmésferas manométricas, con exclu-
sién de luz. La primera mitad de la cantidad de cloro
calculada para dimetil-tetraclorobenceno fue introducida
en el espacio gaseoso del recipiente de reaccion a una

25

temperatura de la fase liquida de 20¢C, y la cantidad res~

7.9.74 - 16 -
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tante 1o fue a 402C. El tiempo de reaccidén fue de 3 ho-
ras y 30 minutos.rﬂ continuscidn se llevd a cabo la clo-
racidn en cadenas laterzles con irradiacidén del espacio
gaseoso en el recipiente de reaccidn con una lémpera
de vapor de mercurio de 250 watios a una temperatura
de la fase ligquida de 7090 y 0,06 atmdésferas menométri-
cas de presidn. Esta cloracidn estaba terminada después
de 6 horas.

Consumo total de cloro: 1104 de la centidad
celeculada, referido a xileno, Después de haber enfria-
do la solucidén se separaron por cristalizascidn 154 g
de una sustancia yue constaba en un 75% de 1,4-di-(clo
rometil)=-2, 3,5,6-tetraclorobencenc. Después de haber fil-
trado con suecidn el producto cristelizado, se mezcld el
producto filtrado obtenido, agitando, con 400 g de hidrd-
xido de calcio.con lo cual la solucidn quedd neutra y li-
bre de hierro. El hidrdéxido de calcio que contenia hierro
y cloruro fue filtrado con succién y la solucidn, tras
gseparar por destilacién CCl,, fue fraccionada a 12 Torr
en una columna con cuerpos de relleno. La fraccién prin-
cipal destilaba a 179-1932C. Se obtuvieron 1.055 g de
1-metil-4~cloronetil-2, 3,5, 6=tetraclorobenceno con un
grado de pureza de 87,6% (rendimiento 66,7%). Después
de recristalizacidn en 1,2-dicloroetano el producto te-

nia wn grado de pureza de 98,9% y fundfa a 111-113¢eC,
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Esta solﬁcitud, gue corresponde a la presen—
tada en Republica Federszl Alemsna, con fecha 27 de No-
viembre de 1973, bajo el N2 P 23 58 949.3, se acoge a
los beneficios del articulo 51 del vigente BEsiatuto so-

bre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propiz y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencidn, en Espafia, por VEINTE afios, son 1los
que se recogen en lag reivindicaciones siguientes:

18.- Procedimiento para la preparacion de
metil-clorometil-tetraclorobencenos y di-(clorometil)-
~tetraclorobencenos por cloracién de xilenos en disol-
ventes orgdnicos resisientes frente al cloro en presen—
cia de 1 a 2% en peso de Fe013, referido a xileno, ca=-
racterizado porque 1los xilenos son clorados haciendo'
pasar cloro sobre la solucién de reaccidn puesta en ine-
tenso movimiento mediante agitacidn bajo una sobrepre-
sidén de 0,01 a 1 atmdésferasmanométrica a wna tempera~
tura de la fase 1iguida de 20 a 702C, en primer término

con exclusidén de luz, para formar dimetil-tetracloroben

- 18 -



10

15

20

7.9.74

cenos, y a continuacidn son clorados ulteriormente
con cloro activado en el espacio gaseoso del reci-
piente de reaccidén mediante luz rica en energia, a una
temperatura de la fase liyuida de 50 a 80°C para formar
los correspondientes metil-clorondtil-tetraclorobence~
nos y di-(elorometil)-tetraclorobencenos.

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque la cloracidn se efectua en pri-
mer término con exclusién de luz a una temperatura de la
fase liguida de 20 a 402C, y a continuacidn con cloro ac-
tivado en el espacio gaseoso del recipiente de reaccién
mediante luz rica en energia a una temperatura de la fa-
se 1iquida de 50 a 702C.

38,- Procedimiento segun las reivindicaciones
18 y 28, caracterizado porque se trabaja con una sobre-
presidn entre 0,01 y'0,1 atmésferas menométricas.

48,~ Procedimiento para la preparacién de
metil=cloromstil-tetraclorobencenos y di—(clorpmatil)-
~tetraclorobencenos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-~

tecede y con los fines que se han especificado.
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Esta Memoria consta de veinte hojas escritas

a méquina por una sola cara.

Yadrid, 26 NDV- 1974

P.A.
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