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P A T E N T E

2463^6
I N V E N C I Ó N

goy "2R0CEDIMIEKT0 PARA LA PREPARACIÓN BE 3EBSQUICL0RUR0S DE 

ALKILALDMlÑlO"^ a  fa v o r  de l a  f irm a  alem ana CHEMISCHE WERKE 

HBLS AKTIEN GESELL SCHAFT ,  d o m ic ilia d a  en M arl (K re is  R eckling­

h a u s e n ) .-  Alemania^

.MEMORIA DESCRIPTIVA

La p re s e n te  in v en c ió n  se r e f i e r e  a  un p ro ced im ien to  p a ra  

l a  p re p a ra c ió n  de s e s q n ic lo ru ro s  de a lk i la lu m in io .

E s sabido que se pueden o b ten e r s e s q u is u l f a re s  de a l k i l -  

a ium in ie  p o r t r a n s p o s i c i ó n  de a lu m in io  m e tá lic o  con c leru¡- 

r o s  de a lk i l o  a  p re s ió n  o r d in a r ia .  S in  embargo se p re s e n ta n  

c o n s id e ra b le s  d i f i c u l t a d e s  p a ra  poner en maroha l a  tr a n s p o s i­

c ió n . p a ra  e s ta  f in a l id a d  debe se r a c tiv a d o  e l  a lum in io  metá­

l i c o  m ezclándolo con m ercu rio , com puestos de m erc u rio , yodo 

e le m e n ta l, e t c . ,  y c a le n tá n d o lo  a  te m p e ra tu ra s  de unos 50 a 

1003 mas tra tá n d o lo  con brom uros de a l k i l o  h a s ta  que se i n i ­

c ia  l a  t r a n s p o s ic ió n , l o  c u a l even tualm en te  ta r d a  h o ra s .  Las 

m a te r ia s  u t i l i z a d a s  p a ra  e l  a c tiv a d o  im p u rif ic a n  e n to n c e s  l o s  

s e s q u ie lo ru ro s  de a lk i la lu m in io  o b te n id o s , haciendo  n ecesa ­

r i a  p o r l o  ta n to  una p u r i f ic a c ió n  a d ic io n a l .

También l o s  p ro p io s  s e s q u ie lo ru ro s  de a lk ila lu m in io  deben15
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A c tiv a r  su fic ie n te m en te  e l  a lum in io  m e tá l ic o . P e ro , en e fe c to , 

l a  t r a n c o  slciÓn# In c lu so  entonces# a l  o p e ra r  s in  p re s ió n , so­

lam ente se pone en m archa s i  se  u t i l i z a n  l a s  a d ic io n e s  a n te s  

c i t a d a s  y s i  se a p lic a n  ad ic io n a lm en te  brom aros de a l k i l o .

Se ha  en co n trad o  que se pueden p re p a ra r  s e s q u ic lo ra ro s  de 

a lk i la lu m in lo  p o r t r a n c o  a lc ió n  de a lum in io  m e tá lic o  con c lo ­

r a r o s  de a lk i l o  g a seo so s  a  p re s ió n  re d u c id a , de modo mas ven­

t a jo s o ,  s i  se com pleta e l  a lum in io  m e tá lic o  p re s e n te  en l a  mez­

c la  re a o c io n a l  con a lu m in io  f r e s c o  a n te s  de que e l  prim ero se 

haya g astad o  to ta lm e n te . Como c lo r u r o s  de a lk i l o  se  u t i l i z a n  

p re fe ren te m e n te  c lo ru ro  de m e tilo  y c lo ru ro  de e t i l o .

Como a lu m in io  m e tá lic o  se  u t i l i z a #  p re fe re n te m e n te , menu­

do de alum inio# s i  b ie n  se puede em plear a s i m i l o ,  v i r u t a s  de 

a lu m in io , g ran u la d o s  de a lu m in io , p o lv o  de alum inio# e t c .  l a  

tra n s p o s ic ió n  e s  l le v a d a  a  cabo a  una tem p era tu ra  e n tr e  06 y 

2006, p re fe re n te m e n te  e n tre  60 y 1206+ d i  a r r a n c a r  l a  re a c c ió n  

debe se r  l le v a d a  l a  mazóla a  e s t a  te m p e ra tu ra . P u esto  que l a  

re a c c ió n  e s  marcadamente exo té rm ioa , l a  te m p e ra tu ra  en tonces 

deseada e s  m antenida m edian te  e n fr ia m ie n to . Puede se r  v e n ta jo ­

so l l e v a r  a  cabo l a  t r a n s p o s ic ió n  en p re s e n c ia  de un d i lu e n te .  

B i lu e n te s  ap ro p iad o s son, p o r  e jem p lo , h id ro c a rb u ro s  a l i f á t i ­

co s o c i c l o a l i f é t i o o s  sa tu rados#  como hexano, e ic le h ex a n o , i s o -  

p ro p ilc io lo h e x a n e , e t c ,  que son a p lic a d o s  en c a n tid a d e s  de 10 

a  200% r e f e r id o s  a l  s e s q u lc lc ru ro  de a lk i la lu m in io  que se e s té  

form ando. Se e n tie n d e  p o r p re s ió n  re d u c id a  acaso  l a  p re s ió n  

a tm o s fé r ic a , d i  o p e ra r  con un d ilu e n te  que p re s e n ta  un b a jo  pujo 

to  de e b u l l i c ió n  r e s u l t a  conveniente#  ev en tu a lm en te , una l i g e ­

r a  so b re p re s ió n . No o b s ta n te ,  p o r r e g la  g e n e ra l ,  no hace f a l t a  

que é s t a  sea  mayor de !5 a tm o sfe ra s  e fe c t iv a s #  aproxim adam ente, 

como máximo. También a l  o p e ra r  s in  d i lu e n te  e s  conven ien te
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.ana in s ig n if i c a n te  sc b re p re s ió n  h a s ta  de a n a s  0 ,5  atm . s f s .  

p a ra  im pedir que pueda e n t r a r  a i r e  en e l  equipo  de a p a ra to s .  

E ventualm ente se puede o p e ra r en una t o r r e  re a c o ie n a l  oon a lu -

m inio en rep o so , aunque r e s u l t a  mas v e n ta jo so  u t i l i z a r  un r e ­

c ip ie n te  con a g i ta d o r  y mover to d a  l a  m ezcla r e a e c lo n a l .

Una vez p u e s ta  en marcha l a  t r a n s p o s ic ió n ,  de modo en s i  

conocido , p o r  a c t iv a c ió n  d e l a lum in io  con m ercu rio , com puestos 

de a lu m in io , yodo, e t c . ,  y tra ta m ie n to  con brom uros de a lk i l o ,  

como bromuro de m e t i lo ,  bromuro de e t i l o ,  a  te m p e ra tu ra s  e n tr e  

0% y 2002, se in tro d u c e  en l a  m ezcla de t ra n s p o s ic ió n  l o s  c lo ­

ru ro s  de a lk i l o  en una c a n tid a d  t a l  que so lo  se g a s te ,  a p ro x i­

madamente, un 50 a  un 99%* p re fe ren te m e n te  un 80 a  un 95%, del 

a lum in io  m e tá l ic o . E n tonces se puede e x t r a e r  e l  se sq u ic lo ru ro  

de a lk i la lu m in io  form ado, even tualm ente  después de l a  in te r ru p ­

c ió n  de l a  a lim en tac ió n  de c lo ru ro  de a lk i l o  y de l a  se dimenta— 

o ión  d e l alum inio# V entajosam ente se e x tr a e  so lo  ta n to  se squi— 

c lo ru ro  de a lk i la lu m in io  que e l  a lum in io  rem anente forme eon 

e s te  s e s q u ic lo ru ro , tam bién después de l a  a d ic ió n  d e l a lum in io  

f r e s e o ,  to d a v ía  una m ezcla a g ita b le #  S i se  ha  ad ic io n ad o  alu¿- 

m inio f r e s c o , convenientem ente no mas que 5 a  20 v e ce s  e l  a lu ­

m inio aun p r e s e n te ,  e n to n c e s  l a  re a c c ió n , a l  i n t r o d u c i r  u l t e ­

rio rm en te  6& aruros de a l k i l o  gaéedsO s, vue lve  a  p o n erse  en mar­

cha inm ediatam ente y s in  demora alguna# E n to n ces se d e ja  t r a n s ­

c u r r i r  l a  tr a n s p o s ic ió n  h a s ta  que e l  a lum in io  r e c ié n  in tro d u ­

c ido  en la  re a c e ló n  se haya g a s ta d o , p e ro  que una c an tid a d  co­

r re s p o n d ie n te  a l  a lum in io  p rim itiv am en te  p re s e n te  quede aun 

s in  g a s ta r#  E n to n ces e l  se sq u ic lo ru ro  de a lk i la lu m in io  formado 

e s  e x tra íd o  como a n te s  se ha d e s c r i to .  E s ta s  o p e ra c io n e s  pue­

den se r r e p e t id a s  con f re c u e n c ia  a  v o lu n tad  con in tro d u c c ió n  

de a lum in io  f r e s c o .
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* Con e l  mismo é x i to  se  puede tam bién a d ic io n a n  e l  a lum in io  

m e tá lic o  de modo to ta lm e n te  co n tin u o  d u ran te  l a  tra n sp o  s ic ió n , 

m ie n tra s  que ^  e x tra e  d e l mismo modo e l  s e sq u ic lo ru ro  de a l k i l — 

alum in io  form ado, l ib e rá n d o lo  del a lu m in io  m e tá lic o  suspendido 

que e n to n c e s  se devuelve jun tam ente  oon e l  a lum in io  f re s c o  o t r a  

vez a l  p ro ced im ien to . En g e n e ra l e s te  modo o p e ra to r io ,  no chan­

ta n te ,  no o fre c e  v e n ta ja s  p a r t i c u l a r e s ,  s o b r i o  do debido a  que 

l a  in c o rp o ra c ió n  c o n tin u a  d e l a lum in io  m e té lio o  con m ira s  a  l a  

in f la m a b ilid a d  esp o n tán ea  de l o s  s e s q u ic lo ru ro s  de a lk i la lu m in io  

r e q u ie r e  un c o n s id e ra b le  g a s to  en a p a ra to s .

E l com pletar e l  a lum inio  m e tá lic o  p re s e n te  en l a  m ezcla r e ­

a c c io n a ! con a lu m in io  f r e s c o  a n te s  de que e l  p rim ero  e s té  oom* 

p le tam en te  g a s ta d o , o fre c e  l a  v e n ta ja  de que l a  t r a n s p o s ic ió n ,  

in e lu so  a l  o p e ra r s in  p re s ió n ,  puyde se r  m antenida en  marcha con 

p e r f e c ta  se g u rid ad . E sto  e s  de g ran  im p o rtan c ia  té c n ic a  en atenr- 

o ión  a  l o s  p e l ig r o s  p a r t i c u l a r e s  que e s tá n  re la c io n a d o s  oon e l  

m anejo de l o s  se sq u ic lo ru ro  s de a l k i l  a lum in io  espontáneam ente 

in f la m a b le s .

EJEMP10 13 . -  Bn una c a ld e ra  re a e c io n a l  de 150 1 . de c ab id a  

se in tro d u c e n , b a jo  n itró g e n o  como g a s  p r o t e c to r ,  35 kg . de see- 

q n io le ru ro  de e t i la lu m in io  y 27 kg . de a lu m in io s 3e a d ic io n a n  

10 g . de yodo y un k i lo  de bromuro de e t i l o  y se c a l i e n ta  l a  oa3- 

dera  c e rra d a  b a jo  a g i ta c ió n  p au la tin am en te  a  703. E n tonces se co­

m ienza con c a ld e ra  a b i e r t a ,  p ro te g id a  de l a  a tm ó sfe ra  m edian te  

una in m ers ió n , oon l a  in tro d u c c ió n  de c lo ru ro  de e t i l o ,  mante­

niendo p o r  en fria m ien to  l a  tem p era tu ra  de 30 -90^ . Del c lo ru re  de
3 * - '

e t i l o  que se tran sp o n e  to ta lm e n te , son in tro d u c id o s  90% de l a  

c a n tid a d  teó rica m en te  n e c e s a r ia  p a ra  27 k g . de a lu m in io , o sean 

07 k g . ,  desconectando entono e s  l a  a g ita c ió n #  Bn l a  c a ld e ra  que** 

dan s in  tra n sp o n e r  un 10%, aproxim adam ente, de a lum in io  a p i  i*.
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6*40Sy 08 d e c i r ,  anos 2 ,7  k g . ,  que e s  d icho  1Q% de l o s  27 kg. 

i n i c i a l e s .  Después d e l e n fr ia m ie n to  se d e ja  sed im en tar e l  a lu ­

m in io , separando e l  s e sq u ic lo ru ro  de e t i la ln m in io  form ado.

Se in tro d u c e n  nuevamente 27 k g . de a lum in io  en l a  c a ld e ra , 

se c a l i e n ta  a  700 y se comienza con l a  inroducciÓ n do c lo ru ro  

de e t i l o .  La re a c c ió n  se i n i c i a  vivam ente y se in tro d u c e  l a  

c a n tid a d  (9 6 ,0  k g .)  de c lo ru re  de e t i l o ,  c a lc u la d a  p a ra  27 kg . 

de a lu m in io . Después de e n fr ia m ie n to  y sed im en tac ión  d e l alum i­

n io  e s  separado e l  a e sq u lc lo ru ro  de e t i l  a lum in io  fe m a d o , con 

un rend im ien to  de mas d e l 90% (122 k g . ) .  E s ta  t r a n s p o s ic ió n  con 

empleo de un a lum in io  puro puede s e r  r e p e t id a  p rá c tic a m e n te  l a s  

v eces  que se d e see .

EJEMPLO 22 . -  En una c a ld e ra  re a c c io n a i  de 150 1 . de cab ida  

se c a rg a  b a jo  n itró g e n o  oomo g a s  p r o te c to r  17 ,5  k g . de se e q u lc lo -  

ru ro  de e t l la lu m ln lo  y 1 3 ,5  k g . de a lu m in io . Se agregan  $ g . de 

yodo y 0,5 kg . de bromuro de e t i l i  y  se  c a l i e n t a  l a  c a ld e ra  ce­

r r a d a  b a jo  a g i ta c ió n  pau la tin am en te  a  708. E n tonces se añaden 50 

kg . de c lo leh ex an o  y  se em pieza l a  in tro d u c c ió n  de c lo ru ro  de 

e s tr ilo  a  cuyo e fe c to  l a  tem p era tu ra  e s  m antenida p o r  e n fr ia m ie n ­

to  a  70-008. P a ra  e v i t a r  l a  e b u l l ic ió n  d e l c ic lo h ex an o  l a  ca lde­

r a  e s t á  b loqueada o o n tra  l a  a tm ó sfe ra  p o r  una v á lv u la  de d esca r­

ga a  ju s ta d a  a  2 a tm ó sfe ras^  e f s .  E l c lo ru ro  de e t i l o  que se in ­

tro d u ce  se tran sp o n e  to ta lm e n te  siendo e s ta  in tro d u c c ió n  de un 

80% de l a  c a n tid a d  teó ricam en te  n e c e s a r ia  p a ra  1 3 ,5  kg . de a lu ­

m in io , o sean 3 0 ,7  kg.^  e n to n c e s  se d e sco n e c ta  l a  a g i ta c ió n .

En l a  c a ld e ra  quedan s in  t r a n ^ o n e r  un rem anente de un 20% de 

l o s  1 3 ,5  kg* de a lu m in io , e s  d e c i r ,  aproximadamente 2 ,7  kg . Des­

p u é s  d e l e n fr ia m ie n to  se d e ja  sed im entar e l  a lum in io  y se sepa- 

r a  e l  s e sq u ic lo ru ro  de e t i la lu m ln lo  foimado y l a  mayor p a r te  de l i 

c ic lohexano#

í
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Se c a rg a  nuevamente 1 3 .5  kg* de a lum in io  y 50 kg . de c io lo -  

hexano en l a  c a ld e ra ,  se c a l ie n ta  a  70S y se  vuelve a  empezar 

con l a  in tro d u c c ió n  de c lo ru ro  de e t i l o ,  l a  re a c c ió n  se i n i c i a  

v icam ente y se in co rp o ra  l a  o a n tld a d  de o lo ru ro  de e t i l o  (48 ,4  

k g .)  c a io n la d a  p a ra  13y5 kg . de a lu m in io . Después d e l e n f r ia ­

m iento  y sed im entación  d e l a lum in io  se sep ara  e l  se sq u ic lo ru ro  

de e t i la lu m in io  form ado, jun tam ente  con e l  c ic lo h e x an o , siendo 

e l  rend im ien to  mas d e l 98g% de d icho s e s q u ic lo ru ro . E s ta  tra n sp o ­

s ic ió n  puede se r  r e p e t id a  l a s  v eces  que se desee con empleo de

un a lum in io  p u ro .

N O T A

Hecha l a  d e sc r ip c ió n  del p re s e n te  in v e n te  se hace c o n s ta r ,  

que e s ta  s o l ic i tu d  s* acoge a  l o s  b e n e f ic io s  de p r io r id a d  de 

l a  s o l i c i tu d  de p a te n te  alem ana Ni c 16 168 lVb/12 o , deposi­

ta d a  e l  23 de Enero de 1958, y que se d e c la ra n  como nuevas y 

de p ro p ia  in v en c ió n  l a s  r e iv in d ic a c io n e s  s ig u ien te s*

1 .  — Prooe d im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de se sq u ic lo ru ro  s de 

a lk i la lu m in io ,  p o r  t ra n s p o s ic ió n  de a lum in io  m e tá lic o  con c lo ­

ru ro s  de a l k i l c  g aseo so s  a  p re s ió n  re d u c id a , c a ra c te r iz a d o  p o r­

que e l  a l uminio  m e tá lic o  p re  ssn te  en l a  m ezcla re a c c io n a !  e s  

com pletado con a lum in io  f r e s c o .a n te s  de que quede e l p rim era­

mente mencionado to ta lm e n te  g a s ta d o .

2 . -  P ro ced im ien to , según l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c te r iz a ­

do porque se opera  en p re s e n c ia  de un d i lu e n te  i n a r t e .

3 .  — P roced im ien to  p a ra  l a  p re p a ra c ió n  de s e s q u io lo ru rc s  de 

a lk i la lu m in io .

Según se d e sc r ib e  y r e iv in d ic a  en l a  p re s e n te  memoria que



^  7

e o n s ta  de s ie te  h o ja s  f o l ia d a s  y m ecan o g rafiad as p o r  una so la  

c a r a . /

Madrid# a § de Enero de 1959*

CHEMISCHE WERKE HUIS AKIIENSESEILSSHAFT.

p* a*
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