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* MiMoRIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE D = INVENC ION
e n
Es Pala
por V4INTE anos
a nombra de PROF. DR. DR. e.h., KARL ZI&GILER, de nacionalidag
alemana, residente en Kaiser-Wilhelm-Platz 1, Miilheim-Ruhr,

A lemanisa, por:

"UN PROCEDIMIENLIO PARA 1A OBLENCION DE ALOCHO-
Led PRIMARIOS".
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s an genaral conocido Gue ciertos compuestos
Srgaﬁo matédlicos son caprees de rasccionar muy fécilmente -
con oxigeno, =endo por ejsmplo los compusstos aleohilo y
arjlo ie los metales alecalinos, del magnesio, oinc, boro
> aluminio y algunos otros metales, auto-inflamebles sn el
''''' aire. Ve esta conocida propjedad nada pueds deducirse so-

bre 12 naturaleza que tenzan 1los primeros proiuctos de 1la

angion del oxigeno sobre estos alecohil metales. Sobre es-
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te particular puede adquirirse algin conocciimiento mds, si se
hacen reaccionar tales compuestos Organo-metdlicos en cond i-
ciones lo mds suaves posibles, es decir, por ejemplo con oxi-
geno diluido y/o en zolucionas. ILa bibliografi{a nos ha dado
a conocer toda una serie de experiencias sobre ensayos de es-
te tipo. oJe comprueba, que incluso sn %tulss condicionss sua-
ves, las reacciones de los compuestos drgano-metélicos con al
oxigeno, transcurre-n con alguna dificultad y que casi siempre
se obtianen entonces varios proiuetos de reaccidn. BEntre
ellos se encuentran frecuentemente tambidn los alcoholes co-
rresponlisntes a los compuestos Organo-metalicos. Los alcohi-

los ds litio, segin Miiller y TSpel (Berichte der Deutschen

Chemischen Gesellschaft, tomo 72 (1939), paginas 273 a 290)

se transforman con bastantes facilidad en alcoholatos inferio-
rag al ser oxidados con 6xigano, alcoholatos gue con agua pue-
den ser transformados de la manera conocida en alcoholes.
Zsta reaccion de los alcohilos de litio no tiene ningin va-
los practico, va que los compuestos orgdnicos de litio se
obtisnen regularmente da los cloruros corraspondisntes, los
cuales, a su vez, se obtienen de los alcoholes. |

Los compuestos de magnesio, por ejemplo los com-
puestbs de Grignard, no proporcionan en la auto-oxidaeidn
compuestos unitarios, de manera que la oxidacidn tiene esca-

S0 valor praparativo (veass Franz Runge "Compuastos Orgsno-

Metalicos" stuttgart 1944, pdgina 299).
Los compusestos Organicos de otro aslemento del

! »
grupo 292, del Sistems Periddico, el cinc, pProporcionan segun
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R. Demuth y V. Meyer (Berichte der Deutschen Chemischen Ge-

.sellschaft, tomo 23 (1890) pagina 936), un perdxido unilate-

ral de la férmula 02H5-Zn-o-0-02H5 al ser oxidados comn oxi-

Beno. &1 segundo radical etilo gqueda inalterado por la oxi-

dﬁcién.
Finalmente, 12 oxidacldn de los alcchilos de
boro cesa normalmente con la formacién de 4steres dialcohili-

cos de monoalcohilo del acido bdrico, incluso si se sigue

oxidando con oxigeno purc (Krause-Uross "Chemis der metag-

llorganischen Verbindungen", Berlin 1937, péAginas 199 a 200).

Con respacto a estos distintos comportamientos
de los alcohilos de litio, magnesio, cinc y boro, no podis
preverse de manera alguna, la forma en que habian de compor-

tarée lJos @ lecohilos de aluminio.

Se ha observado ahora, que los hidrocarburos de
aluminio, especisalmente loz compuestos orgénicos de aluminio
que contienen al zrupo —CHé—al (al = 1/3 Al), pueden en con-
diciones de ansayo elagidas apropiadzmente, ser oxidados con
rand imiantos exgelehtes, a menud o Pricticamsnte cuantitati-
vos, para formar los corrasvond ientes alcoholatos de alumi-
nio con la agrupacion ~CH,~0-al. De acuerdo con el invento,
se auto-oxiian hidrocarburos de aluminio, que contisenen glu-
minio ligaio al grupo -CHE—CHR'R"’ donde R' y R" significan
hidrdgeno o radicales hidrocarburos cualesquiera, descommo-
nieniose los alconolzios de aluminio obtenidos, con ague ¥/0
4cidos. Como proiucto secundario se obtilene ademds arcilla

‘en forma aspecialmente pura.
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Los alcohilos de aluminio.pueden hoy en dia ob-
tenerse con *toda comocidad y a precios bajos. Especialmen-
te ol procedimiento de las petentes nimeros 219.859, 221.203
221,293 y 221.328 ha hecho muy fAcilmente asequibla el tri-
isobutilo de aluminio, ¥V como a partir de aesta materia ae
pueden obtener por &l procedimiento de la solicitud de pa-
tentes alemana numero Z 4350 IVe/120 mediante transformacidn
con olsfinas, los hidrocarburos de aluminioc saturados corres-
pond ientas a las olefinus‘en una gran variedad, recupersndo-

se al isobuteno de acuerdo con la acuseidn siguiente:

Cyfgale Opllyy, = Oplfoy + 1-al + O,
rasulta que sl isobutilo de aluminio actda aqui pricticamen-
te como hidruro de zluminio, pud ienio considerarse la trans-
formaciodn Ge lis olafinas en sus correspondientes compuss-
tos de aluminio de los hidrocarburos saturados, sencillamen-
te como la adicion ds 1/3 AIH5 a la olefina. Tambidn los gas-
Ytos de asta transformacion se reducen ss2ncialmente gl consu-
mo del sluminio y el hidrdgeno. Pero este Ultimo es relati-
vamente muy pe. ueiio an relacion con la cantidad de olefina
transformada, especialmente cuandio sa trata de olefinas de
un pa8so molar no demasisdo bajo.

0tro proced imiento para consegulr hidrocarburos
de aluminio, es el do las patentes alemanas 917.006 y 889.229.
sn ambas patentes se describe la adicidon de etileno a por
ejemplo trietilo de @ luminio, a saber, en la patente alemana
917-056, la adicidn de relativamente poco etileno (hasta 6

moléculas) mientras ques la patente 889,229 requiere la adi-

-4 -



-~

)

10

5

20

25

cidn de mls atileno. £n los dos casos se proiucen a partir
481 trialcohilo de aluminio, por ejemplo trietilo de alumi-
nio,:y atileno, compuzstos de aluminio del tipo 02H5'(G2H4)nal’
y también 3stos puelen evidentemente ser transformados con
oxigeno por el Dproceiimisnto ie acuerdo con el invento, sn
aloohilutos o raspactivamente alcoholes. Con @llo, segin se
comprenisrd sin mas ni mas, se hacen @saguibles, por sl pro-
ced imiento de acuasrdo con sl invento, los alcoholes grasos
primarios superiorss, a partir ds etileno.

Se nuaden conseguir tambion alecoholes grasos su~
perioras de igual esﬁeeie, aprovechando el tri-isobutilo de
aluminio en calidad, como ya se hu exnlicalo, 4@ portador ¢d-
modo para el hidruro de aluminio, sometisndo por lo‘pronto
al ecracking parafinas de cadena lerga, por ejemnlo los compo-
nentes de elevaio punto de ebullicidn de la sintesis de Fis-
cherfrropach, con lo cual se obtienen productos gue contienen
un . elevid o norcantaje de K -olefinas. sstas se transformen
entoncas con 2l tri-iscbutilo de aluminio, en alcohilos de
aluminio primarios supsriores, a partir de los cuales y pa-
sanio por 15 auto—oxidaciéh, se obtienen. los alecoholatos de
aluminio y 4lecoholes.

#n tolos los métolos aqui descritos para 1 ob-
tancion de lis materias de partids del procedimiento e acuer-
do con al invento, 21 aluminio se halls 1igalo a un dtomo

i@ carbono primurio. @lioc devende ds determinadag rzzgulari-

dades, que han de ser observadas en la formacidn ds tales com-
pusstos de aluminio, y cue han sido descritas por K. Zisgler

en la Zeibschrift fiir Angewandte Chemie, Yomo 64, pigina 324,
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&s por ello por'io que segun el proced imiento de &cuerio con
el invento, se obtienen por lo gsneral muy preponderantemente
alecoholas primarjos. Unz ventaju especial del presente in-
vento ha de considerarse en sl hecho de que puede ser apli-
calo en combinacidn con las diversss formas de obteneidn pa-
ra los alcohilos de aluminio. Hssta ahora, en afaecto, no re-
sultada posible por lo gemeral, el obtener sin grénﬂes rodeos
por ajomplo med iante deposicidn de agua, alcoholss primarios
@ partir de olefinaa., Bsta deposicidn de agua en -oléfi-
nas 451 tipo R-GH&CH, con fciio, conduce siempTs como es sa-
bido, a alcoholes secundsrios de la férmula R-CHQH-C.H3 v los
etilenos disubsfituidos asimdtricamente de la f&rmula R“Gscﬂa
broporcionan, al davositar agus cem dcidos, alcoholes tercia-
rios. De acuerdo con 81 procedimiento segin el invento pue-
den ser transformados muy fdcilmente en los alcoholes prima-
rios de la formula R"CH~-CH,Ott, pasando por los correspondien-
tes compuestos de alﬁminio. Con ello se han hecho asefuibles
por al procadimiento de acusrdoc con el invento, junto con mu-
éhos aleoholes en si ya conocidos, también otras muchas ma-
tariés completamente nuevas, hasta ahora descbnocidas.

Para 1o simplificacion han sido explicadas aqui
todas las transformaciones quimiess @ base de formulas, que
contienan un squivalente de al = 1/3% Al, H#n realidad se tra-

ta simpre, por lo pronto, de trialecohiles de aluminio ds la

formula general:

#n a2l transeurso de la auto-oxidzcion, =stos compuestos se
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transforman consecutivamente en .
OR R OR
A1<ZR Alffng y A1ZZOR
\_ R R “~~0R

la recepcion de oxigeno en las d iversas fases, tiene lugar
con Ffacilidad diversa, Ilas dos primeras iranscurren con ra-
ridez extrsma, misntras que la (11tima requiere una oxidacion
Posterior mas prolongada a temperatura normal o tambieén 1li-
geramente slevada, Por lo tanto, se da convenientemente co-
mienzo a la auto-oxidacion con un gas, cue comtenga tan sdlo
poco oxigeno, por ajamplo nitrogeno mezelado con un poco de
aire, aumentand ose paulatinamsnte la concentracion de oxi-
geno en el transcurso del proceso, hasta que finélmente an
la yltima fase, sa opera con oxigeno puro. i&n todo caso,
los gases empleados pare la oxid&cion, han de estar bien se-
cos, puestovqua en caso contrario, iebido & las reacciones se-
cundarias, se desdoblan prematuramente por el aluminio radi-
cales de hidrocarburos sn formé moaxidada, con lo cual descien-
de el rendimiento. Como es natural, se pueden conducir los
gasaes en clclo durante la nuto-oxidacidn, suministrandose el
ox igeno al ciclo an un punto. ‘
sn muchos zasos, los alecoholates de aluminio for-
mados, son liguidos d9 un& viscosidad francamente baja, i&n
astos casos, puede llevarse a cabo la auto-oxiiacion eon al-
gohilo ie aluminio sin Jiluir; sntonces, empero, hay gue te-
ner especlal cuidado, al comienzo del ensayo, en la eleccidn
dal contenido ée oxigeno de la mezcla de gas oxidante. gEn

otros cé&sos resultes convenisnte operar en presencia dag disol-
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ventes. sn primsr lugar deben considerarse los hidroe2rbu-
ros alifaticos o aromaticos como disolvantes.

Para agegurar los rendimisntos més altos posi-
blés da alcoholes, hay Gue observar sn el proced imiento de
acuerdo con el invento, tambisdn lo siguiente., £f£n la proiuc-
cion ie los hidrocarburcs ds aluminio, tales como los que
sirven dé materiales de partida para al proced imiento ds
acuerdo con el invento, ocurre en ocasionss gue se forman
como proiuctos dé la reaccion, no.sclamente compuestos de
la formula general R"Al, sino también en cantidades més o
manos granies, otros de la Pormula R"AIH. Tambien estos
hidrocarburos de aluminio que contienen hidrdégeno junto al
aluminio, puedsn oxidarse de acuerdo con el invento pava
formar alrohol”%os o alternativamente alecoholes, Puedean,
por lo tanto, considerarse estos hidroc&rburos de aluminio,
que contienen un €tomo de‘hidrégeno junto al aluminio, sin
inconveniente, como ejuivalentes de los compuestos de 1la
formula general AIR"', Ahora bien, los rendimientos en al-
coholes en la oxidacion de tales compuestos, son sustencial-
mente menores que los rend imientos pbtenidos en l& auto-oxi-
dacion de compuestos de la formula AIR"'. Como es natural,
a pertir de un compuesto R*AlH, no pueden producirse funda-
mentalmente n&da més que 2 molaculas de aleochol como méximo
por cada mol 48 compussto de aluminio, pero frente a esta
cant iiad, en si ya disminuida, unicamente se obtienen ren-
dimisntos de 2lrededor de 2/3 de la cantidad_teorica. sl

tercio restante se recupera en los productos de la reacciodn,

- 8 4
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an form: de los hidrocarburos RH. .Jvidentemante, 2l primer
sroducto de la accion dal hidrdgeno sobre un compussto R" AlH,
a5 un hidroyeréxido R"A10H. i&n dste se encuentra contenido
un Atomo ds hidrdégeno mévil, que entonces libera un rad ical

R en forma de RH, d2 le parte no oxidada toduvia del compues-
to de aluminio.

Si sa uoses ewitar pédrdidas de esta fndole, ha-
pri que tener buen cuidado de cue las matsrias de partidas
para la oxidacion no contengan, a ser posible, ninsuno dé eg-
togbempuestos orgdnicos deo wluminio e hidrdgeno. £llo pue-
de conseguirse por diversss med id=s, por ajemplo overando
en la obtencidn del aluminio-alcohilo de acuerio con el pro-
ced imiento de la patente alemana (solicitud Z 4350 IVa/120,
por lo pronto con hidrocarburo en exceso, y extraysnlo des-
puds dicho @xeeso con la mayor suavidsd posible ¥y = una tem-
peratura lo més basja posible, lo cual resulta también posible
en la variante de oxidar por lo pronto tolavis en presencis
de la olefina 2n =Xceso, y separando posteriormente la gle-
fins del alcoholato de aluminio formaio por la oxidecidn,
mad iante destilacidn.

51 se dases ~ como puede ssr ante todo sl ensgo
al tr-tarse de olefinas de valor ralativamente alto - trans-
formar ol hidrocarburo empleaio lo m#s completamente posible
an el alechol corr:zsponiiente a trivds del compuesto de aly-
minio, smpleandu par« allo un exceso, entonces pusde estar
indiend o, transformar primeramente &l hidrocarburo con tri-

isobutilo de aluminio en uxceso, pars= obtener el correspon-
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ienfe compusasto d9 aluminio. dn‘tales éiréunstancias se
forman ragularmente vproductos de reaccidn, ¢ue contienen
compﬁastos del tipo R"AlH, pues*o nus seglin se ha dsescrito
en 21 procadimiento de 1& solicitud de patente alemana

Z 4269/IVe/120, el tvri-isobutilo de aluminio pierde fécil-
mente al calor un isobutileno, transformdndose en hidruro

de di-isobutilo de aluminio. En estos casos resulta conve-
niente, despues del tratamiento de la olefina con el tri-
isobﬁtilo de aluminio, segulr tratando sl proiucto de 1la
radaceion antes de 1n oxidaciodn otra vsez con una olefina.
Convéniantemente con isobutileno, a una temperatura lo mds
baja posible, con objeto de trans formar todas las uniones
Al-H contenidas en la mezcla de reaceion, 3n grupos Al-R,
especlialmente an radicales isobutilo cuando se emxﬁlea 185—
butileno. Como proiucto secundario se obtiene antonces du-
rante la oxidacion una cierta cantidad de aleohol isobuti-
lico. Zn cambio, la transformacion en aleohol, de la olefi-
na empleads, corfespondiente al producto de reaceidn desea-
do, transcurre con una facilidad sustancialmente mayor gue
sl se praescinds de este tratamiento posterior con una oiefi-
na. ‘Debe sar cdnsiderada como ventaja especial del_proca_
dimiento de acuerdo con el invento, el qua puedan tambidn
ser ampleadas sin mas nl mas mezclas de hidrocarburos, que
consistan tan sélo parci&lmante en olefinas d4e la estructura
apropiade (es decir, en olefinas que contengan el grupo =CH,),
Los proinctos de reaccion 19s3ad08 ge hallan entonces presen-

tes 41 finel de la oxidacion en forma de los gorrespondien-

- 10 -
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tes alcoholétos de =luminio, de los cuales pueden sor extraf-
10s con extraordinaria facilidad tolos los hidrocarburos inac-
tivos mazclaios con las olefinas de partida, por medio de das.
tilacion, ivdo al cuso on el vacfo. La descomposicidn ie
los #lcoholstos de wluminio dificilmsnte voldtilas, que que-
ian en al residuo, proporcion: antoncas inmed intamente con
agua, oroiuctos da reaccidn, (ue pricticuments consisten
exclusivamente aen alcoholes y ya no contienen ningdn otro
hidrocarburo. £1lo representa una ventaja ial proced imien-
to de wcusrlo con 8l invanto frante a otros métoios conoei-
do0s, que permiten igualmente transformar olefinas en compues-
tos oxigenédos, por ajemplo frente al llamado proced imiento
0xo. Este, como es sabidlo, no puede aplicarse a mezclas de
hidrocarburoé de una gran gama de punto de ebullicidn, si se
desaan obtaner productos de reacgién puros, puesto que 1la
separacion de los aldehildos formados como productos de reac.
cién de los hidrocarburos deizual punto de ebullieidn, ya
no resulta posible mediinte una simple destilacidn.
Ejemplo 1

A travas is 366 g, de aluminio tri-n-oxtilo,
obtenidos por al procsaiimiento de la solicitud de Patente
alemana Nimero Z 4350 IVe/120, y de aluminio tri-isobutilo,
se hace pasar nitrogeno a presidn en una instalacidn eicli-
ca. &n uno de los puntos se alimenta el ciclo cuidadosa-
mante~oxigeno, de molo gue el contenido de oxigeno en el
ciclo jasciende a alralasdor ie 5%; 1 aluminio tri-n-oxti-

lo se calienta, y el resctor se refrigera convenientemente

- 11 -
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jasie fuera., 4 medida que desciende el tono térmico en él
reactor, se va aumentando 21 contenido 48 oxfgeno del ciclo,
por lo pronto hasta 10 - 20%, pasdridose finalmente a oxige-
no puro. La oxidacion Trequiere, seg¥n la intensiiad de la
refrigeracién, de 3 - 8 horas, Al final aminorz fuertemen-
ts la recapciodn de oxigeno. PYor lo tanto se jispone conve-
nientsmanta la instalacion ds *tal molo, que pueda controlar-
s8 la raecancidn da oxigeno, intaerrumpisndose en =21 momento
an gue al menos en al transcurso le media a una hora, ya no
sea aceptado oxlgeno alguno. los gasss empleados han da ser
sacalos con gran cuidaio por madio 49 un buen agente seca-
dor, por sjemplo hidrdxido da potasio o parclorato de mag-
nesio, cslantados hests 4002, deshidratados y aplicados So-
bre piedra pdmsz. Durante la oxiiscidn, sl aluminio tTioe-
tilo, qua an un principio ss flufdo, se va haciendo viscoso,
si bien la Teaccidn puede llevarse a csbo sin dificultad.

#1 octilato de sluminio, fusrtemente viscoso, obtenido fi-
nalmante, se descompone mediants la adicidm de agua ¥y colen
tando. 4 continuucion se exatre 21 aleohol octilico forma-

do, por medio de una destilacion en vapor de agua. £l acei-

t2 que pasa con al dastilaio, se separa y se saca sobre car-

1 : 2 . » . .
bonato potasico. Jaspugs se dastila, convaniantemente al

| 208

V#elo. 3e obtienen 320 -350 g. del alcohol octilico prima-
rio normal, iue hierve de manera absolutamente constante a
81,52/8 mm. VY que btisne un®# cwlidad de olor axcelente.

| Como resiiuvo queda después de la destilacién

80 Vapor da agua, una pasta de hidrdxilo de aluminio, de la
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cual se sapara dste fAcilmente de lu meneTa conocida, median-
te filtracidén o centrifuiado, puiiendo 8 continuacidn ser
transformalo mediante deshiuratacidn, en una arcilla de un

grado de pursza muy slsvado.
Ejemplo 2.

Se prepara primero de acuerdo con el djemplo 3
de 12 solicitud de patente alemana Z 4350 IVe/120 una solu-
cion de aluminio tri-(fenil-etil) en hsxano, y se oxida 4s-
ta 42 1z manara descrita en el fjemplo 1. £1 tratamiento 1lle-
valo a cabo al igual que en 21 Sjemplo 1, proporciona alco-
hol fanil-etiliéo CSHS'CHE"CHQ"OH de punto de ebullicidn 98 -
101?/8 mm. o 2209 a presidn normal, tal como corresponde &
los datos de la bibliografia. Z1 rendimiento asciende a al-
redador da 704 del tedrico.

Zjemplo 3,

Se mezclan primeramente 10 kg. de un »rolueto
obteniio por cracking dae parafinas superiores Fischer-Iropsch
con un punto de ebullicidn de 180 - 2302, un contenido de ole-
fina comprobad o med iantse titulzcidn con bromo de é molag de
olafina/kg. y un contanido de of ~olafina de 5,8 moles/kg.
comprobiio aspevitroscoOpicements en 8l infra-rojo, con 3 kg.
ia aluminio tri-isobutila, transforméniose jespués da acuer-
do con el Bjemplo 5 de 1la solicitud de patente alemana
2 4350 IVe/120 a 120 - 1309 en sl vacio, en el compussto de
aluminio. ILa solucidn formadas de los c2lcohilos de aluminio
an las mataeriss concomituntes indiferentes e las o -olefi-

nas, fue hacha pasar entonces a un recipiente de hierro alto,

- 13 -
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cilinirico y provisto de refrigerucidn exterior por agua,
sienore por 1o pronto insuflado cuidadosamente aires bien seco,
y a continuacidn cada vez con mas intensidad., La reafrigera~
cidn de 14 mazela 243 1z reaceidn vy lu velocidad del gas se
régulan 19 tal moio, gue lu tsmperatura, = saer Posiblae, no
sobrapase los « 30°. Al final se aumenta la temperatura a
50° y se sigue oxidando todavi{s dursnts alrziasdor de 2 ho-
ras con oxigeno puro. Ia solucidn asi obtenida ds los com-
pusstos 42 aluminio da los = lecoholes prolucilos, se hace Da-
sar & continuacion a una caliera de Jestilacidn, purificédn-
dose medianta calentamianto‘en 21 vacio, lo mis completamen-
te vosible de los componsntass de hidroezrburos. 3i se con-
cede una importanciu especial a la ausencia absoluta de los
alcoholes a obtener con relacidn a hidrocarburos, entonces
despuds de expdlsarse los hidroe&arburos, se pueden insuflar
a traves del alcoholato i2 aluminio liquilo Testante en el
rasiluo, vapors:s reczlentados de un hidrocarburc de punto de
abullicion relativimante bajo, por ajemplo benzol, a conti-
nuacion de lo cual se expulsan los Ulbimos rastos de los hi-
drocarburos superioras, todavia adherantes al alcoholato de
aluminio liquido, o bien se sirve uno paras la expulsidn de
Los hidrocarburos, de un evaporador al vieio an capa delza-
da, gue opera con¥tinunamente con gran sfeetividi=d.

4n *¥odo caso se obtiena el aleoholato oleoso,
que d@spuds, convanisntamente, se tr:ta por descomposicidn
con agua ds =cusrdo con el Zjemplo 1. Los componentas de

punto de @ bullicidn mAs elevalo de los alcoholas obtenidos,

- 14 -
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Ejemplo %

Je manera muy similar transcurre la oxidacidn
de un -aleohilo de aluminio superior, gue se puede obtanar
calentando conjuntamente "114 5. de trietilo de aluminio
+ 420 g. de etileno, an un aubtoclave a 100 - 110¢, hasta
que desaparecs la prasion del etilsno, Como disolvente se
amplea toluol (doble volumen de lus aleohilos de aluminio).
E]l tratamiento llevado a cabo como en ¢l Ejemplo 3,‘propor_
ciona toda lz serie ds l:s alcoholes grasos primarios nor-
males; comenzando por el alcohol n-hexilico, hasta llegar a
los alcoholes con 18 - 20 Atomos de e=2rbono, observiniose un
claro maximo de la frecuencia en el alcohol n-doiecilico.
g;amglo 5.

118 g. del compuesto de aluminio gue se obtia-
ne a partir de l-vinilclelohexeno-(3), se diluyen com 200
c;c de octanc, somaetiendose a la oxidacidn de acuerdo con

sl BEjemplo 1. El tratamiento pProporcione alcohol tetrahi-

drofenilico de la,fdormula siguiente:

-

HBsta alcohol es un

Hp
,./c
// aceite incoloro de pun-
(1) N | H
GH

to de ebullicidén 105-
H €
c\\\ / 1072/15 mm. Tiene
o’

De manera similar se puaden obtener a partir

de limoneno v canfeno, los alcoholes con las férmulas

- 16 -



H-“~"§2 CH.~0QH
~C

3
B B

gjemplo 6.
Se transforman por lo nronto, de acuerdo gon el
5 Zjemplo 7 da la solicitud de patente alemana Z 4350 IVe/120,
336 g. da "doleceno dimero” (obtenido Por el proced imiento

de la patente alemana 878.560) con tri-iscobutilo de aluminio,

pars obtener el compuesto de aluminio.

- _ y sa oxida &ste con 600 c.c. de
. . toluol, se& diluye de la manera
‘ descrita en los otros sjemplos,
10 Al -CHE_ H ’
- ' y se obtienen 300 del alcohol
\GloHaLB

" C12¥%s
(5) Ho-0Hy-GH

NCyoHoy

15 . Este alcohol es un @aceits incoloro de punto de
ebullicion 164 - 166° a 10~% mm.

Zsta solieitud, que corresponde a la presentada

en Alemania, el 7 de Agosto de 1954, bajo el Nimero Z 4358

- 17 -
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15

Ivd/120, s¢bcoge a los beneficios del artiuclo 51 del vigen-
te iZgtatuto Iey sobre Propiedad Industrial.

——— ———— o — - —

Los pun‘tos de invancj_én prcpia y nueva que sa
presentan para que ssan objsto de esta Patente de Invenciodn
en wmspafa, son los siguisntes:

le, Un procediimiento parea 1la obtencidn de al-

coholes primarios, caracterizado por que se zuto-oxidan hi-

drocarburos da aluminio, que contienen aluminio enlazado al
grupo -CH,~CHR'R", donle R' y R" significan hidrégeno o ra-

dicéles de hidrocarburos cﬁalesquiera, después de lo cual se
descomponen con agua y/o acidos, los alcoholatos de aluminio

obtanidos.

29, Un procedimiento de acuardo con la reivin.
dicacion 1, caracterizado por operarse en presencia ds d isol-

ventes.

%39, Un procsdimiento de acuerdo con las rei-



10

15

20

25

vindicaciones 1 y 2, caracterizado por que la oxidacidn se
comienza con mezclas de gas, que contengan tan sdlo poco

oxigeno, aumenténdose ol contenido de dste en el transcur-
so de la oxidacidn, ¥y oxidAndose ulteriormente como final,

con oxigeno de elevado porcentaje.

42, Un procedimiento de acuerdo con las rei-

viniicaciones 1 8 3, caruacterizado por opararse a temperatu-
ras entre 0 ¥y 1002, preferentemente asntre 30 y 602,
52. Un procedimiento de acuerdo con las rei-

viniicaciones 1 a #, caracterizado por que como materia de

/

partida pars le auto-oxidacidn, se emplean hidTrocarburos de

aluminio, que contengan la msnor cantidad posible de hidruro

de aluminio.

69. Unm procedimiento de acuerdo con las reivin-
dicazciones 1 a 5, caracterizado por que al emplear materias
de partida que contengan hidruro de aluminio, dichas mate-
rigs se tratan previamenfe, antes de la oxidacidn, con una
olefina, especialmente isobutileno.

72. Un procedimiento ’de acuerdio con las rei-
vindicaciones 1 a 6, caracterizado por que &l emplear aleo-
hilos de aluminio, que contsngan sliciones destilables, se
separaﬁ‘por destilacidn las adiciones, despuds de reulizada
la auto-oxidacidn, de los alcoholatos de aluminio, siendo en-
toncas cuando dichos alcoholatos de dluminio se descomponen
con agua yv/o Acidos.

8?. Un procedimiento para la obtencidn de al-

coholes primarios.

~ 19 -



Tal v como se ha deserito en la Mesmoria que an-
tacede y para los fines que se han especificado.
&sta Memoria consta de veinte hojas escritas a

maquin# por una sola cara.

Madrid »» 5 Aea. ‘Wﬁ‘ ‘

M/L/L. - 20 -
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