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MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente Certificado de Adicién == refiere a mejo-
rasgs lintroducidas en &l objeto de la patente principsl Ne
246.%396 por ”Procpdimiento para la preparecién de sesqui-
cloruros de alkil-aluminio.

BEn la cltada patente principel se relvindic6é un proce-
dimiento para la preparacién de sesgquicloruros de alkil-
aluminio por tranegposicién de aluminio metélico con cloru—
TOos de alkilo gaseosos a presién reducide, caracterizado
porque se completa el aluminio metdlico presente en la mez-
cle reaccional oon aluminio fresco antes de que el prime-
ro0 s2 haya consumido totalmente.

Se ha encgontrado que el citado procedimiento objeto de
le patente principal puede ser Ventajosamente desarrollado
ulteriormente activando el aluminio recién incorporado.

La activacién del aluminio metdlico tiene lugar con
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ayuda de materias oonoocides para esta finalidad, como por
ejemplo, mercurio, ocompuestos ds mercurio, bromo o yodo, v
mediante tratamiento con bromuros o yoduros de alkilo. gon
ventaja particular se utilizan dromuros y yoduros de meti;
1o y de etilo, y bromo y yodo elementales. Al efecto, eg
suficiente.aplim estas materias en cantidades de 0.001 g
1, preferentemente de 0,01 & 0,1 $# en moles, referidos a
aluminic metdlico. las cantidades reducides de'bromo 0 yodo
éue llegen esi en los sesquicloruros de slkilo—aluminio, pno
tienen importanciey por regla general, en el ampleo ulterior
de manera que no &s necesaria nns eliminacibn..

Como clorurqs de elkilo se utilizan, preferentemente,
clorure de metilo y cloruro de etilo. Como‘aluminio metéli-
co se utiliza, preferentemente, polvo de aluminio; pero tam-
bien se puede utilizaxr virutas de aluminio, granuledos de
aluminio o0 menudo de aluminid. la trangposicibn es lievada
a cabo & una temperatura entre O y 1202, preferentemente en-
tre 40 y 808, Al arrancar la reaccibn, debe ser llevada 1a
mezela a esi:a temperatura. Puesto quella reaccibn es inten~
semente ekotérxnica, se mantiene la temperature deseads meé
diente enfriamiento. Puede ser ventejoso llevar a ce2bo 1la
transposicién en presencia de un diluente inerte. Diluentes
spropiedos son, por ejemplo, hidroocarbwros alifdticos 0 oi-

cloalifdticos saturados, como hexano, ciclohexano e iso-pro-

pilciolohexanoy, que son utilizados en cantidades de un 10

el 2006, referido al sesquiocloruro de elkilo—eluminio que se
va originando. Por presién reducida se entiende, preferen—
temente, sproximadamente 1z presién atmosférica sobre poco
mas 0 menoss Al operar con un diluente que presenta un dajo

punto de ebulliocilén es conveniente una ligera sobrepresidn.
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Esta, no obstante, no debe exceder por regla general de un
méximo de 5 atmbsferas efectivas, aproximademente, También
al operax sin diluentes es conveniente un2a insignificante
sobrepresién de una 0,5 ats. efs., poeo mas o menos, para
impedir que puede penetrar aire en los aparatos. BVentual-
mente se puede Operesr un una torre reaccional con aluminio
en repogo, aunque resulta mas VentajJoso el emplec de un re-
cipiente agitador gue mueva toda la mezecla rezccionale

Una Vez puesta en marcha la trensposicién de modo en si
conocido, mediante activacibén del eluminio con mercurio, por
ejemplo, compuestos de mercurio o yodo, y tratamiento con '
bromuros de alkilo, como bromuro de metilo, bromuro de eti-
lo, & temperaturas entre O y1202, se incorporan en la mezcla
de transposicién los cloruros de alkilo en tal ocantidad que
5010 se oonsume aproximademente de un 50 a un 994, preferen-
temente de un 80 2 un 9%, del sjuminio metdlico. Se puede
emaei entonces el sesyuicloruro de alkilo—2luminio forma—
doy eventuslmente después de interrumpir la adiciédn de clo—
ruro de elkilo y después de la gedimentacién del sluminio.
Ventajosmente 8010 se extrae tanto sesgquicloruro de alkilo-
aluminio que el eluminio remenente forma con este sesquiclo—
ruro, incluso después de le adicién del aluminio fresco, to~-
davia una mezcle apta para la sgitacibne. Se adicione, junta;-
mente con el aluminio fresco, o continusmente en porciones,
el compuesto del bromo o yodo y/o bromo y/0 yodo en la canti-
ded indioade. Entonces erranca la reaccibn con la incorpora-
cién witerior de cloruros de alkilo geseosOs, tembién a tem—
peraturs s muy inferiores a 80¢, inmediatamente y sin demora
elgune, 8Se deja entoncges tranécmir ulteriormente la trans-

po dcidn, hasta que se haye consumido el aluminio recién
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inecorporzdo en la reaccién, si bien una cantidad correspon—
diente 21 sluminio primitivamente pre sente haya gquedado sin
consumir, Entonces es extraldo el sesquicloruro de a21kilo—
aluminio formado, del modo antes descrito. Estas operaciones
pueden ser repetidas potestativamente las Veces que se quiers,
con empleo de sluminio fresco.

Con el migmo buen resultado se puede también adicionar
el aluminio metélico y el compuesto del bromo o del yodo y/o
del bromo y/o del yodo, de modo totalmente continuo dqurente
la trangposicién, mientras que se extrae del mismo modo el
sesquicloruro de alkilo—sluminio formado liberéndole del alu-
minio metdlico suspendido que es entonces introducido otra
Vez en a8l procedimiento, Juntamente con el gluminio fresco.
No obstante, este modo operatério no produce generalmente Ven—
tajas particnlares, sobre todo porque la incorporacién del
eluminio metdlico en atenocién a la inflamabilided esponténea
de 10s sesguicloruros de slkilo-aluminio requiere un gasto
consglderable en aparatose

La activacibén del aluminio freseo, es decir, recién intro-
ducido, hace Posible llevar a 'cabo l2 trangposicién con olo-.
ruros de alkllo gaseosdos a temperaturas mas bajas qus las em~—
Pleadas .en el procedimiento tratedo en la patente principal.
A consecuencia d= ell0 se obtienen sesquicloruros de elkilo-
eluminio que estédn libres de impurezes molestas por compues—
tos con contenidos mas elevados en halbgenos A

EJEMPIO.,~ En una oaldera reaccional de 150 litros de ca-~
bida, bson incorporadOs bajo nitrbégeno como gas protector, 3%
kge de gesynicloruro de etilo-aluminio y 27 kge de polveo de
alumindo., $e adieionan 10 g¢ de yodo y 1 kg. de bromuro de e-

t1lo y se celienta l2 caldera cerrada bajo agitecién paulati-
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nemente a 702, Entonces, con caldsra ablerta protegida por
una inmer sién ocontra la atmbésfera, s¢ empleza con la incor-
poracibn de oloruro de etilo, menteniendo por enfriamiento
la femperatura a 80-902, Del oloruro de et3130 gque se trans _
pone totalmente son inéor;;oraQOS el 90f de la cantidad tebri-
camente necesaria para 27 kg. de eluminio, o sean 87 kg.; en-
tonces s® para la agitacibéne En la2 celdera quedan sin trans-
poner aproximademente un 106 de los 27 kg. de aluminio ingor
poradosy o sean 2,7 kge Después del enfriamiento se deja que
el aluminio se depOsi'bey" &2 separe el sesgquicloruro de etilo-
aluminio formado.

Se incorporan nuevamente en la caldera 27 kg. de aluminio,
50 g« de bromuro de etilo y 10 g. de yodo; se cslienta a 552,
se comienza oon la introducecién de cloruro de etilo y se man—
tleney) mediante enfriamiento, la temperastura a 5%¢, la resac-
cibn e inicia vivemente; se incorpora la cantida& (96,8 kg.)
de cloruro de etilo celculada parae 27 kg. de aluminic. Des—
pués del enfriemiento y de 1la ee;iimentacién del aluminio es
separado el sesquicloruro de etilo-aluminio formado, con un
rendimiento de mag del 98F (122 kge)e la transposicién puede
ser repetida con empleo de un aluminio puro, précticamente

con frecuencie potestativae.

N O T A

He cha la &escripoién del presente invento se hace constar,
que esta solicitud se 200ge a 1los beneficios de prioridsd de
la slicitud de patente alemana N¢ g 17 728 IVb/12 o0, depo-
sitada el 24 de Octubre de 1958, y que se declaran como
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Ruevag y do propia invencién las reivindicaciones siguientes:

le— lMejor s introducidas en el objeto de la pe tente prin-
cipel N® 246.396 por ”"Procedimiento para ia preparacibn de aes;-
quiclor{iros de alkil—éluminio", cuyo procedimisnto consiste en
transponer aluminio metélico ;on cloruros de alkilo g280080s &
presidén reducida, caracterizadas porque g8 activae el aluminio
recién» incorporade.

2¢~ MNejoras, segfin 1a reivindicacibn 1, caracterizadas por-
que s® lleVe a cabo lsa activacién del aluminic recién adiciona;—
do con bromuros, ¢ bien yoduros de alkilo, o bien y/o bromo o

y/o yodo, en cantidades dc un total de 0.001 @ 1 # en moles re-

feridos a gluminio metélico.

e~ Mejoras, segfin 1as reivindicacionss 1 ¥y 2y cAracleriza-
das porque se opera en presencie de un diluente inerte.

Je= Mejoras introducides en el objeto de 12 patente prin- (
cipal N2 246.596 por "Procedimiento para 2 preparacién de ses-
quicloruros de alkil-aluminio”.

Beglin =2 describe y reiviﬂdica en la presente memoria gue
consta de seis hojas foliadas y mecanografiadas por una =la ca~
ra. |

Madrid, a 17 de Fehrero de 19%%.
CHEMISOHE WERKE HULS AKTIENFE SEI1LSCHAFT.
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