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por "MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE DA PATENTE PRIN­

CIPAD N% 246+396", por "Procedim iento p a ra  l a  p reparación  

dé ss sq n i  c loru ro  s  de a lk i l- a lu m in io " , a  fa v o r  de l a  firm a 

alemana CHEMISCBE WERKB HUIS AKTIENIESSLL^CHAFT, d o m ic ilia ­

da en Mari (K re isR e c k lin g h a u se n ).-  Alemania#

MEMORIA DESCRIPTIVA

E l p re se n te  C e rtific ad o  de Adioión se r e f i e r e  a  mejo­

r a s  in tro d u c id a s  en e l o b je to  de l a  p a ten te  p r in c ip a l  N* 

246.396 por "Procedim iento p a ra  l a  p rep arac ió n  de sesquir- 

c lo ru ro  s  de a lk il-a lu m in io .

En l a  c ita d a  p a ten te  p r in c ip a l  se re iv in d ic ó  un proce­

dim iento p a ra  l a  p rep arac ión  de se sq u lo lo ru ro s  de a l k i l -  

alum inio por t r a n p o s ic ió n  de alum inio m etálico  con c lon a­

r o s  de a l k i l  o g a se o so s  a  p re sió n  red u c id a , ca rac terizad o  

porque se completa é l alum inio m etálico  p re se n te  en l a  mez­

c la  re a c c io n a l con alum inio fr e sc o  a n te s  de que el prime­

ro  se haya consumido totalm ente#

Se ha encontrado que el c itad o  procedim iento ob je to  de 

l a  p a te n te  p r in c ip a l  puede ser ventajosam ente d e sa rro lla d o  

u lterio rm en te  activando el alum inio re c ié n  incorporado.

La a c tiv a c ió n  del alum inio m etálico  t ie n e  lu g a r  con



5.

10.

15.

2 0.

25.

50.

ayuda de m ate r ia s  conocidas p a ra  e s t a  f in a l id a d , como por 

ejem plo, m ercurio, compuestos de m ercurio , bromo o yodo, y 

mediante tratam ien to  con bromuros o yoduros de a lk i lo .  con 

v e n ta ja  p a r t ic u la r  se u t i l i z a n  bromuros y yoduros de meti­

lo  y de e t i l o ,  y bromo y yodo e lem en ta le s. Al e fe c to , e s  

su f ic ie n te  a p lic a r  e s t a s  m ate r ia s  en can tid ad es de 0 .001 a  

1, preferentem ente de 0.01 a  0 ,1  % en m oles, r e fe r id o s  a 

alum inio m e tá lico , l a s  can tid ad es red u c id as de bromo o yodo 

que l le g a n  a s i  en l o s  se sq n ic lo ru ro s  de a lk ilo -a lu m in io , no 

tien en  im portan cia , por r e g la  g e n e ra l, en el empleo u l te r io r  

da manera que no e s  n e c e sa r ia  una elim inación .-

Como c lo ru ro s  de a lk i lo  se u t i l i z a n ,  preferentem ente, 

c loru ro  de m etilo  y c loru ro  de e t i l o .  Gomo alum inio m etá li­

co se u t i l i z a ,  preferen tem en te, polvo de alum inio; pero tam­

b ién  se puede u t i l i z a r  v i r u t a s  de alum in io , gran u lados de 

alum inio o menudo de alum in io . La tra n sp o s ic ió n  e s l le v a d a  

a  cabo a una tem peratura en tre 0 y 1202, preferentem ente en­

t r e  40 y 802. Al a rran car l a  reacc ió n , debe ser l le v a d a  l a  

m ezcla a  e s ta  tem peratura. P uesto  que l a  reacc ió n  e s  in ten­

samente exotérm ica, se mantiene l a  tem peratura deseada me­

d ien te  en friam ien to . Puede ser v en ta jo so  l le v a r  a cabo l a  

tran sp o s ic ió n  en p re se n c ia  de un d ilu en te  in e r te . D iluen tes 

aprop iados son, p o r ej emplo, h id rocarbu ros a l i f á t i c o s  o o i-  

c l o a l i f  á t ic o  s sa tu rad o s, como hexano, c i d  oh exano e is o —pro— 

p ilo io lo h e x a n o , que son u t i l i z a d o s  en can tid ad es de un 10 

a l  20Q%, re fe r id o  a l  se sq u id o ru ro  de a lk ilo -a lu m in io  que se 

va orig in an do . Por p re s ió n  reducida se en tien de, p referen ­

tem ente, aproximadamente 3a p re sió n  a tm o sfér ica  sobre poco 

mas o menos. Al operar con un d ilu en te  qne p re se n ta  un b a jo  

punto de e b u llic ió n  e s  conveniente una l i g e r a  sob rep resión .
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E g ta , no o b stan te) no debe exceder por reg la  general de un 

máximo de 5 a tm ósferas e fe c t iv a s ,  aproximadamente. También 

a l  operar sin  d llu e n te s  e s  conveniente una in s ig n if ic a n te  

sobrepresión  de una 0 ,5  a t s .  e f s . , poco mas o menos, p ara  

im pedir que pueda p en etrar  a i r e  en l o s  a p a ra to s . Eventual*- 

mente se puede operar un una to r re  re acc io n a ! con alum inio 

en rep oso , aunque r e s u l t a  mas v en ta jo so  e l empleo de un re ­

c ip ie n te  a g ita d o r  que mueva toda l a  mezcla r e a c c io n a !.

Una vez p u e s ta  en marcha l a  tra n sp o s ic ió n  de modo en s i  

conocido, mediante a c t iv a c ió n  d el alum inio con m ercurio, por 

ejem plo, compuestos de m ercurio o yodo, y tratam ien to  con 

bromuros de a lk i lo ,  como bromuro de m e tilo , bromuro de e t i ­

lo ,  a tem peraturas entre O y*l202, se incorporan  en l a  mezcla 

de tra n sp o s ic ió n  l o s  c lo ru ro s de a lk i lo  en t a l  can tidad  que 

solo se consume aproximadamente de un 50 a  un 99%, p re feren ­

temente de un 80 a  un 95% # d e l  alum inio m etá lico . Se puede 

e x tra e r  entonces e l  se sq u ic lo ru ro  de a lk ilo -a lu m in io  formar- 

do, eventualmente después de in terrum pir l a  ad ic ió n  de clo­

ruro de a lk i lo  y después de l a  sedim entación del alum inio. 

Ventajosam ente so lo  se ex trae  tan to  se  squ i cloruro  de a lk i lo -  

alum inio que el alum inio remanente forma con e s te  s e sq u id o -  

ru ro , in c lu so  después de l a  ad ic ió n  d e l alum inio f r e s c o , to ­

davía una mezcla ap ta  p a ra  l a  a g ita c ió n . ¡Se a d ic io n a , ju n ta­

mente con e l alum inio f r e sc o , o continuamente en p o rc io n es, 

e l compuesto del bromo o yodo y /o  bromo y /o  yodo en l a  can ti­

dad in d icad a . Entonces arran ca l a  reacc ió n  con l a  incorpora­

ción u l t e r io r  de c lo ru ro s  de a lk i lo  g a se o so s , también a tem­

p era tu ra  s  muy in f e r io r e s  a  80@, inmediatamente y sin  demora 

a lgu n a, Se d e ja  en tonces t r a n sc u r r ir  u lterio rm en te  l a  tra n s-  

p o g íc ió n , h a s ta  que se haya consumido e l alum inio rec ié n
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5- ota ̂ 47297incorporado en l a  reacción ? s i  b ien  una cantidad  correspon­

d ien te  a l  alum inio prim itivam ente p re se n te  haya quedado sin  

consumir. Entonces e s  ex tra íd o  él se sq u id o ru ro  de a lk i io -  

alum inio fem ado? del modo a n te s  d e sc r ito . E s t a s  operacion es 

pueden ser r e p e t id a s  p o te sta tiv am en te  l a s  Veces que se q u iera , 

con empleo de alum inio f r e s c o .

Con e l  mismo buen re su lta d o  se  puede también ad ic ion ar 

e l  alum inio m etá lico  y e l compuesto del bromo o del yodo y /o  

del bromo y /o  del yodo? de modo totalm en te continuo durante 

l a  tra n sp o sic ió n ?  m ien tras que se ex trae  del mismo modo e l  

se sq u id o ru ro  de a lk ilo -a lu m in io  formado lib e rán d o lo  dél a lu ­

minio m etá lico  suspendido que e s  entonces in troducido  o tra  

vez en e l  procedim iento? juntamente con e l  alum inio f r e s c o .

No obstan te? e s te  modo o p era to rio  no produce generalm ente ven­

t a j a s  p a r t ic u la r e s ?  sobre todo porque l a  in corporación  d e l 

aluminio m etá lico  en aten ción  a l a  in flam ab ilid ad  espontánea 

de l o s  a e sq u ic lo ru ro s  de a lk ilo -a lu m in io  req u iere  un g a sto  

con sid erab le  en ap arato s#

l a  a c t iv a c ió n  del alum inio fre sc o ?  e s  d ec ir?  re c ié n  in tro ­

ducido? hace p o s ib le  l le v a r  a cabo 3a tra n sp o s ic ió n  con clo­

ru ro s  de a lk i lo  g a se o so s  a  tem peraturas mas b a ja s  que l a s  em­

p le a d a s  en el procedim iento tra ta d o  en l a  p a ten te  p r in c ip a l .

A consecuencia de e l lo  se obtienen s e s q u id o r u r o s  de a lk i lo -  

alum inio que están  l i b r e s  de im purezas m o le sta s  por compues­

t o s  con contenidos mas elevados en halógeno.

EJEMPLO. -  En una cald era  re a c c io n a l de 150 l i t r o s  de ca­

b id a , son in corporados bajo  n itrógen o  como g a s  p ro te c to r , 3 5 

kg+ de se sq u id o ru ro  de e tilo -a lu m in io  y 27 k g . de polvo  de 

alum in io . -Se ad icion an  10 g . de yodo y 1 k g . de bromuro de e- 

t i l o  y se c a l ie n ta  l a  ca ld era  cerrada b a jo  a g ita c ió n  p a u la t i-
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namente a 70§, En ton ces, con ca ld era  a b ie r ta  p ro te g id a  por 

una inm ersión contra l a  a tm ósfera , se empieza con l a  incor­

poración  de c loru ro  de e t i l o ,  manteniendo p o r enfriam iento 

l a  tem peratura a  80-902. Del oloruro  de e t i lo  que se tran a- 

pone totalm en te son in corporados e l 99% de l a  cantidad t e ó r i ­

camente n e c e sa r ia  p a ra  27 kg . de alum in io , o sean 87 k g . ; en­

to n ces se p a ra  l a  ag itac ió n #  En l a  ca ld era  quedan si n tr a n s­

poner aproximadamente un 19% de l o s  27 kg . de alum inio in co r­

p orad os, o sean 2 ,7  kg# Después del en friam iento  se d e ja  que 

el alum inio se d e p o site  y se separa el se sq u ic lo ru ro  de e t i lo -  
alum inio formado#

Se Incorporan nuevamente en l a  ca ld era  27 kg. de alum inio, 

50 g . de bromuro de e t i lo  y 10 g . de yodo; se c a lie n ta  a  55S, 

se comienza con l a  in trod u cción  de c loru ro  de e t i lo  y se man­

t ie n e , mediante en friam ien to , l a  tem peratura a  5$ s . l a  r e a c ­

ción se in i c i a  vivam ente; se in corpora l a  cantidad (9 6 ,8  k g .)  

de cloruro  de e t i lo  ca lcu lad a  p a ra  27 kg . de alum inio. Des­

p u és del enfriam iento y de l a  sedim entación del alum inio e s  

separado e l  se sq u ic lo ru ro  de e t ilo -a lu m in io  formado, con un 

rendim iento de mas del 98% (122 k g # ). l a  tra n sp o s ic ió n  puede 

sea? re p e t id a  con enpleo de un alum inio pu ro , prácticam ente 

con frecu en c ia  p o te s ta t iv a #

N O T A

Hecha l a  d escrip c ió n  d el p re se n te  invento se hace con star, 

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

l a  so l ic i tu d  de p a ten te  alemana N2 g? 17 728 lVb/12 o , depo­

s ita d a  e l 24 de Octubre de 1958, y que se d eclaran  como
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su e c a s  y de p ro p ia  invención l a s  r e iv in d ic a c io n e s  s ig u ie n te s *

1 .  -  M ejoras in tro d u c id a s  en e l  o b je to  de l a  p a ten te  p rin ­

c ip a l  N2 246.396 por "Procedim iento paya l a  p rep arac ión  de se s-  

q u ic lo ru ro s de a lk i l - a lu m in i^ ,  cuyo procedim iento c o n s is te  en

5. transponer alum inio m etá lico  con c lo ru ro s  de a l  k i lo  g a seo so s a

p re s ió n  red u c id a , c a ra c te r iz a d a s  porque se a c t iv a  e l  alum inio 
re c ié n  incorporado.

2 .  -  M ejoras, según l a  re iv in d ic a c ió n  1 , c a ra c te r iz a d a s  por­

que so l l e v a  a cabo l a  a c t iv a c ió n  del alum inio re c ié n  ad ición a­

lo .  do con bromuros, o b ien  yoduros de a l k i lo ,  o b ien  y /o  bromo o

y /o  yodo, en e n t id a d e s  de un t o t a l  de 0 .001 a 1 % en m oles re­

fe r id o s  a  ¡aluminio m etá lico .

3 .  -  M ejoras, según l a s  re iv in d ic a c io n e s  1 y 2, c a ra c te r iz a ­

das porque se opera en p re se n c ia  de un d ilu e n te  in e r te .

15. 3."- M ejoras in tro d u c id a s  en e l o b je to  de l a  p a ten te  p rin ­

c ip a l  NB 246.396 por "Procedim iento p ara  Ta p rep aración  de se s-  

# q u ic lo ru ro s  de a lk i l- a lu m ln io " .

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

con sta  de s e i s  h o ja s  f o l ia d a s  y m ecan ografiadas p o r  una so la  ca­
r a .

Madrid, a  17 de Febrero de 1959.

CHBMIS2HE WEREB HB&á AKTIENFESB1&S0HAFT.

p . a .
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