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,MEMORIA DESCRIPTIVA

e presente invencién se refiere a un prosedimiento para
la preperecién de gesgquicloruros de alkilaluminio.

Bs s2bldo que ge pueden obtener sesquigulfuros de alkil;
aluminio por transpzosicibn de aluminio metélieco con cloru=
ros de alkilo a presién ordinarie. Sin embargo se presenten
considerables dificultades para poner en marcha la transposi-
eién. Para esta finelidad debe ger activedo el aluminio meté-
1ic0 mezcléndolo con mercurio, compue stos de marcurio, yodo
elemental, eto.,y, y calenténdolo 2 temperaturas de unos 50 e
1002 mas traténdolo con bromuros de alkilo haste que se ini~
oiatla transpo;ioién, 10 ocual eventuzalmente terda horas. leas
materies ntnizadas para el acfivado impurificen entonces ;los
sesquicloruros de alkileluminio obtenidos, haciendo necese~
ria por 1o tanto mne purificacidén edicioneal.

También los propilos sesquicloruros de alkilaluminio deben
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sctivar guficientemente el eluminio metélico. Perc, en efecto,
la trangposiocién, inclued entonces, &l operar sin presibn, so- |
lamente se pone en marcha si se utilizan las adiscioneg antes
oitadag y si se aplicean adicionalmente bromuros de alkilo.

Se ha encontrado que se pueden preparer seaéuicloruros de
elkilejuminio por trensposicidén de eluminio metdlico ocon cio~
ruros de alkilo gaseosds & presién reducidas, de modo meg ven~

tejoso, el se completa el aluminio metélico presente en la mez-

cla reaccionel con aluminio fresco mntes de que el primero se

heya gegtado totalmente. Como cloruros de alkilo se utilizan
preferentemente cloruro de metilo ¥ cloruro de etilo.

Como aluminio metflico ge utiliza, preferentemente, menné
do de aluminio, gi bien se puede empleqr agimigno, virutas de
aluminio, granulados de aluminio, polvo de aluminio, etc. le
transposioclén es llevada a cabo a une temperatura entre 02 y
2002, preferentemente entre 60 y 1202, A1 arrancar la reac;aién
debe ser 11§v-ada lae mezola a esgta teﬁperatnra. Fue gto gus la
reacoidn es mercadamente exotérmioca, 1la temperatura entonces
desecde es mantenida mediante enfriemiento. Pucde ser ventajos
8¢ llevar a oabo la trangposicidén en presencis de un diluents,
Diluentes apropiados son, por ejemplo, hidrocarburos elifdti-
éo:s 0 cicloalifitiocos saturados, como hexeno, ciclohexano, 1so-
prwilc;olohexgme, etc., que son eplicados en cantidades de 10
a 200% referidos al aes@uiolo:nro de elkilaluminio que s8 esté
formando. Se entiende por presibén reducida aceso le presién
atmosgférica. 41 operar con un diluente que presenta un b8jo pun
to de edullicién resulta oconveniente, eventualmente, uns lige-
re sobrepresibn. Ko obstante, por regla 5enerai, no heee falta
que égta sea mayor de B atmésferes efectivas, aproximademente,

como méximo, También al operar sin diluente es convenients
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Jlna insignificante gobrepresifn hasta de unag 0,5 atm., &fe.
pera impedir que puesde entrar &ire en el equipo de aperztos.
Eventuslmente se puede operar en un2 torre reaceional con alu-
minic en reposo, &unque resulta mas ventajogo utilizar un re-
cipiente con agitador y mover tod2 le mezcle reaccional.

Une Vez puesta en marcha la trengpogicibn, de modo en si
conocido, por astivacidén del sluminio con mercurio, compusstog
de aluminio, yodo, etc., y tratamiento con bromuros de elkilo,
como bromuro de metilo, bromuro de etilo, a temperaturas entre
02 y 2002, se introduce en 12 mezocla de trahspo gcibn los clo-
ruros de alkilo en una ocentidad tel qus s0lo se gaste, sproxi-
madamente, un 50 a un 99%, preferentemente un 80 a un 9%, del
eluminio metdlico. Entonces se puede extreer el sesguiclururo
de alkilaluminio formado, evVentuslmente de spufs de 1a interrup-
cién de la alimentacibén de cloruro de alkilo y de la sedimenfa—-—
cién del aluminio, Ventajosamente se extrase solo tanto sesqul~
cloruro de a}kﬂaluniinio que el aluminio remanente forme con
este pesquicloruro, también después de la adicién del aluminio
fre sco, tedavia una mezcla agiteble., Si se ha adicionado alu~
minio fresco, convenientemente no mag que 5 & 20 Veces el elu-
minio aun presente, entonces la reaccién, al introducir ulte-
riormente sinruros de alkile. gaéedsos; VuelVe a ponerse en mar-
che inmediatamente y sin demora algunze Entonces se deja trans
ocurrir la trangposicién hegta gme el aluminio reoién introdu-
0ido en la reaceién se heya gestado, pero que une oantided co-
rrespondiente al sluminioc primitivemente pre sente éuede aun
sin gagtar. Entonces el se@uicloruro de alkilaluminio formado
es extraldo como antes se ha descrito. Estas operaciones pue-
den ger repetides con frecusnocie a voluntad con introduccién

de aluminio fresco.
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. Con el migmo €xito ge puede también adicionar el aluminio
met41ico de modo totalmente continuo durante la trenspo sioidn,
mientras que s® extras del miemo modo el sesquiclorurc de alkil~
aluminio formado, 1ibaréndolo del aluminio metdlico sugpendido
que entonoeg ge devuelve juntamente ocon el aluminio fresco otra
Vez. al procedimisnto. En general esgte modo operatorio, mo obs=
tante, no ofrece venta jas particulares, sobrgﬁodq débido a que
la inecorporeacién continue del aluminio metélico con miras a la
inflemabilidad esponténea de los sesguicloruros ¢ alkileluminio
requiere un ocongiderable gesto en aparatoss

El completar el aluminio metélico presente en la mezcla re-
accionel con eluminio fresco antes de que el primero esté com-
Pletemente gastado, ofrece la Ventaje de que la transposicién,
inclueso al operer sin presién, pugde ser mantenida.en merehe gon
perfecte seguridades Esto es de gran importancie téonica en aten-—
o0ién a los peligros particularem que egtin relacionados oon el
manejo de l0os sesquicloruros de alkilaluminio esponténesmente
inﬂamables-

m_p.w En una caldera reaccional de 150 1. de cabiaa
ge mtrodueen, bajo nitrogeno oome gas protector, 35 kgs de mep-
quiocloruro de stileluminio y 27 kg. de 2luminioi; Se adicionan
10 go de yodo ¥ nn kilo de bromuro de stilo y se caliente la cail-
déra_, cerrada hajo agitecién paulatinemente a 702, Entonces se co-
misnza con ocaldera abierta, protegida 4e 1e atmé sfera mediante
une 4nmersién, con la introduceién de cloruro de etilo, mente~
niendo por enfriamiento la temperatura de é0~99{!. Del ocloruroc 4e
otilo que ge transpone totalmente,- son mtrdduéidoé 904 de 1la
eantidad foérioaqente necesaria para 27 kg, de aluminio, 0 sean
87 kge, desconectande enitonoes la agitaeibns BEn la oaldera que~

den sin transponer un 10%, aproximadamente, dé aluminio aplim
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02408y e deoir, unos 2,7 kg., que eg dicho 10% ae 105 27 kg.
inicieless Despubs del enfrismiento se deje sedimentar el alu~
minio, sepaiando el sesquicloruro de etileluminio formado.

» 9 introducen nuevamente 27 kg. de aluminio en le caldera,
ge calienta a 702 y ge comienze con la inroduccidn ae clorurc
de etilo. Ia ma;cidn se inicia vivamente y se introduce 1la
cantided (96,8 kg.) de cloruro des etilo, celoculada para 27 kg.
de elmminio. Después de enfrismiento y sedimentacién del elumi-
nio es sapara&o el sesquicloruro de etileiuminio formado, con
un rendimiento de mag del 98F (122 kg.). Bsta trensposieién con
empleo de un aluminio puro puede sor repetide précticamente leg
Veces que se da_sea.

EJEMPEO 2¢2.« En una caldera reaccional de 150 i. de cabdida
ge oafga' béjdﬂnitrégeno oomo gas protector 17,5 kg. de gesquiclo-
ruro de etileluminio y 13,5 kg. de aluminio. Se agregan 5 g. de
yodo y 0,5 kge de bromuro de etili y se calienta 18 caldera ce—
rreda bajo agitacién paulatinamente a 702, Bntonces ge afiaden 50
kge de ciclohexano y se empieza la introducoién de cloruro de

edrilo a cuyo efeocto la temperaturz es mentenide por enfriamien~

‘%o & 70-808. Para eviter la ebullicién del ciclohexeno l1la calde-

ra estd bloqueada contra la atmé sfera por une vélvule de de scar—
ge a justade a 2 atmé sferasy efs. El cloruro ge etiio que se in-
troduce g8 transgpone totalmente giendo esta 1nfrodue016n de un
80% de la cantidad tedéricemente necesarie para 13;5 kg. de alu-
minio, 0 sean %8,7 kg.; entonces se desgconectea la agitacién.

Bn la caldera quedan sin transponer un remenente de un 20}3 de ‘
108 13,5 kg_. de aluminio, es decir, eproximadamente 2,7 kg, Des~
pués del enfriamiento se deja sedimenter el aluminio y se sepe~
ra el sesquiclururo de etileluminio formedo y le mayor parte del

ciclohexanoe
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Se carge nueveamente 13.5 kg, de sluminio y 50 kg. de cioclo-
hexano en la caldera, se celienta a 702 y se Vuslve & emp 8z&r
oon le introduccibén de cloruro de etilo. Te resceién se inicia
Vicemente y se incorpore la ocantidad de oloruro de etilo (48,4
kge) caloulada para 1%,5 kge de aluminio. Después del en_giia-
miento y sedimentecién del aluminio se sepa:ra Vel sesquicloruro
de etllaluminio formado, Juntamente con el ciclohexano, siendo
el rendimiento mag del 986 de dicho sesquicloruro. Bsta transpo-

sioidn puede ser repetida las Veoces que se desee aon empleo de

un aluminio puro.
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Hecha la de soripcién del pregente invento se hace constar,
que esta solicitud e® acoge a los beneficios de priorided de
la SOIici:tud de patente alemena N¢ ¢ 16 168 IVb/12 o, deposi~
tade el 25 de Ensro de 1958, y qué se declaran cOmo nuevas y
de propia invencién lé-s reivindicaciones siguientess

le= Frocedimiento pare la preparacién de sesquicloruros de
alkilalu;txinio, por transposicifn de aluminio met4lico con clo-
ruros de elkilo gasecsos & presifn reducide, caracterizado por-
gque el sluminio met4lico pressnte en la mezola reaccional es
completado con aluminio fresco.antes de que quede el primere~
mente pemionado totalmente gastado.

2e= Frocedimiento, segfin 1a reivindicecién 1, carac teriza~
do porque se opera en presencia de un diluente inerte.

3e= Procedimiento péra la preparacién de sesquiclorurcs de

alkileluminio.

Seglin se desoribe y reivindica en la presente memoria que



eonsta de siete hojas folladas y mecanografladas por una sola
cara,

Madridy a 8 de Enero de 19%9.

CHEMISCHE WERKE HULS AKTIBNGESELLSZHAFT.

Pe Ee

SATME ISERN MIRALLES
e g




	Bibliographic data
	Description
	Claims



