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por "UN PROCEDIMIENTO PARA LA FREPARACION DE HALUROS DE ALKTI-
-ALUMINIOM, & favor de la firma itsliana MONTECATINI, Societd
Generale'per 1'Industria Minersria e Chimica, domiciliads en

MILANO (Italia), Lergoe G. Donegani 1=2.

WMEMORIA DESCRIPIIVA

Objeto de este invento es un nﬁevo nétodo- para
preparar heluros de alkil-aluminio comprendidos en 1la

férmula general

~N :
R Al X
P n
donde R es alkilo
X es haldgeno, .
D y n son cada uno un ndmero entero por valor de

1 a 3 y edeméds
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'm+n = 3 cuando p=1, mientras que mtn=6 cusndo p=2.

Tales compuestos organometdlicos de aluminio se
emplean extensamente ¢omd componentes dé los catalizadores
estereocespecificos para la polimerizacién de olefinas, y
en consecuencia se han ideado varios métodos para preparer-
los.

Hasta aqui el més provechoso de estos métodos ha sido
el que se basa en la reaccidn:

1) 2 AR, ¢ AII3 ———3 3 AIRZX

3

donde R y X tienen el significado expuesto antes.

’

Variando las proporciones entre AlR3 y A1X.,
pueden obtenerse. t0dos los haluros de alkil-aluminio.

Sin embergo, para aplicar dicho método debe
disponerse de tri-haluros de aluminio perfectamente anhi-
dros, lo cual es bastante difficil a causa de su higroscopi-
cidaed.

~ Otro método conocido para preparar haluros de
alkil-aluminio consiste en esencia en hacer reaccionar
monohidruros de diaikilfaluminio con tri-haluros de alu-

minio segdn la ecuacién:
 Smmme——
2) 3 Ry, AlH 4 AlX3 AlH; + 3 RALX

En comparacién con el precedente, este método

presenta la ventaja de emplear como material de partida
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un hidruro que es el producto intermediaric en la prepara-

¢ién de los trialkilos de aluminio, de hanera que se evita

el segundo paso de la sintesis de dichos compuestos organo-

metdlicos.

E n efecto, se sabe que cuando la reaccidn para

prepedar tri-alkilos de aluminio a base de aluminio, oleofina

e hidrégeno:
3) AL+ 30 Hyy # 3/2 Hy ——— AL(Cy Hppyy)sy

se efectda con exceso de aluminio e hidrégeno, mientras se
introduce poco a poco el etileno, se produce la sintesis

parcial
4) Al + 2 Cpll, + 3/2 Hy ————— AL(Cylly,y,),H

El monohidruro de dialkil-aluminio reacciona
consecntivamente con mis olefina, mientras se convierte en

trialkil-a2luminio segin la ecuacidn: .

.- v : .
5) Al(cnﬁéné1)2H + CyHoy ’ Al(an2n41)3

No obstante, el método 2) conocido para preparar
haluros de alkil-aluminio presenta,'reépecto al nétodo 1),

el inconveniente de que da dnicamente un mol de'haluro de
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alkilo por mol de alkil-aluminio introducldo.

\."-P-AM AL P g\

Ahora hemos descubierto un nuevo método para la prepara-
cién de los haluros de alkil-aluminio que combina las ventajas de
los métodos conocidos antes mencionados sin presenter sus incon-
venientes, ,

Dicho método consiste en esencia en hacer reaccionar mono-
hidruro de dialkil-aluminio con tri-haluro de aluminio j una

olefina, segin la ecuacidn:

6) 2 A1(CyHy . 1) H + ALKy + 2 CoHy—— 3 AL (C oy 1) X

Variando convepientemente las proporciones entre
el monohidruro y el tri-haluro de aluminio, pueden.obténerse '
todos los haluros de alkil-aluminio.

En particular‘pueden obtenerse los siguientes haluros de
alkil-aluminio, en los que los grupos alquilicos contienen de 2
a 4 &tomos de carbono: monohaluros de dietil-, dipropil-, di~n-bu-
til- y di~isobutil-aluminio; sesquihaluros de etil-, propil-,
a=-butil~ e isobutil-aluminio; y dihaluros de monoetil-, monopro-
pil-, mono;n-butil- y mono-isobutil-aluminio.

La proporcién entre el monohidruro y la clefina es siempre
constante e igual a 1:1 en moless |

Como se ha dicho antes, este procedimiento combina en si
laé-ventajas de los métodos més provechosos de la técnica conocida,
8 saﬁer: e) posibilidad de obtener a base de un mol de alkil-alu-
ninio una plﬁralidad de moles de haluro de alkil-aluminmb, y b)
posibilidad de emplear como alkil-aluminio de partida el monohi-
druro y evitar asi el segundo paso de la sintesxs de los trl-alkilos.

En el caso particular de que la olefina sea etileno, otra
ventaja del procedimiento segin este invento ha de tenerse en cuen-
ta en comparacidn con el método 1) de la técnica conocida.

En efecto, se ha observado que cuando el trialkilo

»

"
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de aluminio se prepara a base de aluminio, etileno e hidrégeno
conforme a las reacciones 3), 4) y 5), el etileno tiende &
afiadirse a los rediceles de etilo ya unidos al aluminio,
pare originar la formacién de alkilos de aluminio superio-
res.: |

Diché tendencia sumenta gradualmente, ye que, &
causea deila reaccidén entre el hidruro y el etileno, se
incrementa la cantidad presente de wietilo de aluminio.

De ahi le ventaja de interrumpir la reaccién en el momento
de la formecién del hidruro, sin proseguir la alkilacidén
hagta el trietilb de aluminio, de ﬁodo que se obtenga como
etil=aluminio .de parfida un producto fundamentalmente libre
de alkilos de aluminio superiores.

_ £1 monohidruro obtenidohsegdn la reaccién 4)
contiene, como dnice impureza, cantidades més o menos gfanr
des del corréspondienie trialkilo de aluminio; Esté com=
puesto, sin embérgo, no puede considerarse una impureza éen
relacidén con el procedimiento segin esfe'inventoz por
cuanto ‘también los propios trialkilos de aluminio reacdio-
nen, en ias condiciones de reaccién que mis adelante se
detallan, con los trihaluros de aluminio, segtn la reacdi én
1), para dar los deseados haluros de alkil-aluminio.

E] monohidruro de dialkil-aluminio preparado
segin la reacqidn 4) puede por lo tanto emplearse.bohoutal.
siﬁ tener quélsometerlo a ningdn proceso de depuracién,'que
pesariae desfavorablemente sobre la economia del procedimien-
‘0. : T e

| De fodos.los modos, es evidente que el procedimiento
objeto de éste invento puede aplicarse a cualquier monohi-

druro de dialkil-aluminio, sea cual sea el modo como se

obtenga.
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Las condiciones dptimas para efectuar la reaccién
ségﬁn este invento rrevén el mezclar el trihaluro de alu-
minio con el monohidruro de dialkil-aluminio a temperatura
ambiente, calentar la mezcla a 50¢ - 1002C, y de preferen-
cia a unos 60%C, por un tiempo qué varia segin la tempera-
tura adoptada; y afiadir la olefina bajo presidén de 1 a 20

atmésferas, todavia a 50-1002C, y de preferencia a 70 -

De acuerdo con lo gque se ha manifestado antes,
se prefiere no mesclar directamente la olefina con el hidru-
ro y el trihaluro de aluminio, para evitar que este dltimo
catalice 1la polimerizacidn catiénica de une poreién de la
olefina.

Tos ejemplos que siguen se den & tftulo de ilus-
traciGn ¥y en ningin caso deben entenderse como limitativos

del alcance del procedimiento a que se refiere este invento.

EJEMPLO 1.

En autoclave mantenida bajo atmésfera de nitrd-

geno y equipada con agitador de palas verticales, camisa

- termométrica, mandmetro, vdlvulas y camisa de circulacidn

de aceite para mantenerla en estado termostédtico, se cargan
a 1002C, bajo 200 atmésferas y actuando en exceso de alu-
minio e hidrdgeno primeramente 318 g de 31013 (2,38 moles)
y luego 435 g de un producto preparado a base de aluminio,
etileno e hidrégeno. Este producto muestra un contenido

de aluminio del 29,7% (igual a 4,8 gramos-4tomos de aluni-

nio). Por consiguiente se presenta un producto que estd

- constitufdo fundamentalmente por EteAlH (Et=02H5).

Después de mezclar ambos productos, se calients
la autoclave a 708C, agitando, y se la mantiene a esta

temperatura, bejo atmésfera de nitrégeno y siempre sgitando,
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durante 1 hore. A& continuacién se introduce por ung
vélvula etileno, de modo continuo, mientras se mantiene
en la sutoclave una presién de 1-2 atmésferas al principio
' y de 5 atmésferas despubs, en un total de 6 horas. Después
54 del enfriamiento, se descarge la autoclave y se destila
el producto en alto vaclo parz obtener 764 g de 1iquido »
destilado limpido. En el andlisis se comprueba los siguientes
componentes: aluminio, 21,7%; cloro, 28,7%; por descompo-
sicidén con alcohol 2-etilhexilico, se desprenden 363 mln/g
10.. de un gas que esté constifuido, en moles, por‘99% de
etano, 0,8% de butano y 0,2% de hidrdégeno. Por lo tanto,
se produce monocloru:o dg dietil=-aluminio (aluminio teérico:
22,4%3 cloro tedrico: 29,4%; gas desprendido teérico: 372
mln/g).

15.
EJEMPLO 2

En un metraz de vidrio de 3 chellos, inmergido en

bafio de acelte y equipado con agitador, refrigerador de

reflujo, camisa termométrica, tubo para la adpisidn de.

gas y embudo de llave, se introducen, bajo atmésfera de
20, | nitrdégeno, 40,5.3 de A1013 (0,303 moles). Del embudo de

llave se dejan caer 51,2 g de EtzAlH, preparado como

se ha descrito en el ejemplo 1, con 29,5% de aluminio- (co-

rrespondiente a 0,56 gfamos—étomos de aluminio).

Se agita durante 30 minutos; la temperatura inter-

25, ne se remonte despacio de 202 a 308C y luego vuelve &

bajar. El A1013 se disvelve ientaménte en el EtzAlH, s

se forme una mase homogénes, muy viscosa. A contimuacién’

se calienta, agitando, hasta 7090, se produce el vacio en

la instalacién y luego. se pase etileno de modo que lame

30. continuemente la superficie de la masa viscosa agitada,
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mientras se mantiene en la instalacién une sebrepresién
de etileno de 10 2 15 cm de Hg. Se actde a 702C durante
32 horas y & 852C durante 24 horas més.

Al final de la prueba, el producto gelatinoso

se ha transformado en un lfguido mévil e incoloro, que se
destila en alta vacio. Se obtienen 69 g de produo%o dea=
tilado, que presente las carccteristicas ansliticas gi-
guientes: aluminio, 24,62%; cloro, 29,23%; por descomposi~
cién con alcohol 2-etilhexilico se desprenden 336 mln/g
de un gas constituido, en moles, por 98% de etano y 2%

de butano. Por lo tanto, el producto estéd éompussto en

esencis por Et2A101,

EJEMPLO 3.

dctuando con las modalidedes que se han descrito
en el ejemplo 1, se cargan en una autoclave 110 g de
A1013 (0,825 moles) y 150 g de Et2AlH, dilufdos en 400 ce
de heptano anhidro. E1 compuesto organometélico, prepa-
rado tal como se ha expuesto en el ejemplo 1, contiene
29,45% de aluminio (o sea 1,64 gramog-étomos de’'aluminio)
y pbr descomposicidén con alcohol 2=-etilhexflico desprende
wn gas que estd constitufdo, en moles, por 33% de hidrdgeno,
2,4% de butano y el resto etano. Después de mezclar los
reactivos, se lleva lz mezcla a 602C, se la calienta con
agitacifn en medio de nitrdgeno hesta 609C durante 1 hore
v luego se la lleva a 702C y se carga etileno, mientras se
mantiene una presiéh que;varia entre 4 y 5 atﬁosferaa,
durante 6 horas. _ '

Se descarga la mezcla, se evapora el hexano y
luego se le destila en alto vaclo, pars obtener 270 g de

producto destilado, que presenta les cafacteristicas ana-



(N

102'0'

15¢

20 .

25.

30.

n
\O
L]

NG
liticas siguientes: aluminio, 21%} chrof5é§265%; por

descomposicion con alcohol 2-etilhexilico se desprenden
348 mln/g de un gas que estd constitufdo, en moles, por
98,5% de etano y 0,8% de butano. En consecuencia, el pro-

ducto consta fundamentalmente de EtzAlcl;

EJENPIO __ &

Con las modalidades que se han descrito en el ejem-
plo 1, se cargan en autoclave, bajo nitrdgeno, 302 g de
AlCl3 (2,26 moles). Se calienta a BOQC, con agitacidn,
¥y se cargan répidamente 430 g de un ﬁroducto qué contiene
28,6% de aluminio ( = 4,55 g-étomos de aluminio) y que se
ha preparado por reaccidn entre aluminio, hidrdgeno y
etileno, en defecto de este wltimo reactivo, a 1002C y

200 atmdsferas. Por descomposicidn con alcohol 2-etilhex-

" lico, este producto deéprende wn gas constituido por

30,5 de hidrégeno, 2% de butano y el resto etamo. Por

1o tanto, el producto es fundamentalmente Et,AlH, Después
de la introduccidn del producto metaloorgénico, se le agita
bajo nitrégeno durénte 15 minutos, a 602C, y luegq se pasa
etileno; se actda entre 602 y 702C durante 1 hora,.miehtras
se mantiene en la autoclave una presidn constante de
10 atmésferas; a continuacién se actla a 752C y 15 atmds-
feras durante 90 minutos mis. ‘

El producto descargado de la autoclave se desti-
la en alto vacio para obtener 770 g de un dgstilado que
presenta las caracter{sticas analfticas siguiente: alumi-
nio, 21,9%; cloro, 29,2%, por déscomposicién con alcohol 2~etil-
hexflico se desprenden 372 mlnfg de un gas constituido, en mo-
les, por 96% de etano, 1,5% de butano y 2,5% de hidrégenOf

En consecuencia, el producto consta en esencia de EtgAldl;
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EJEMPLO 5.

BEn uns auntoclave se cargan bajo aimdésfera de
nitrégeno 310 g de 41015 (2,33 moles) y 430 g de Et,ALH
con 28% de eluminio (o sea que contiene 4,67 g-étomos de
aluminio). Se calienta, con agitaciérn y en medio de nitrd-
geno, hasta 602C y se cerga etileno a 10 atmdsferas, mien-
tras se utilize el calor de le reaccibén para elevar la-
temperatura haste 75¢C. Se actda durante 1 hora a dicha
temperétura y con estas condiciones de presién'y luego
se asclende hasta 952C y se agita a esta temperatura duran-
te 4 horas mds, mientras se mantiene una presién de etile-
no de 15 atmésferas,

El producto descargado desprende, al ser descom=~
puestc con alcohol 2-etilhexilico, 347 mln/g de un ges
constitufdo, en moles, por 97% de etano, 1,7% de butano y
1,2% de hidrégeno. 4 continuacién se destila el producto,
con 10 que se obtiehen 806 g de un liquido limpido, de 1l&
composicién siganiente: eluminio = 22%, cloro = 28,7%;
por descomposicién con alcohol 2~etilhex{lico desprende
un gas que contiene 96,7% de etano y 1,4% de butano. Bstd
cbnstituido, por lo tanto, por Et,A1Cl. El rendimiento,
con relacién al aluminio y &l cloro gque se han cargado,
es de 93%. El residuo de la destilacién esté compuesto
por 63 g de un producto que, al ser descompuesto con
alcohol 2-etilhexilico, desprends 290 mln/gAde un gas

que consts, en moles, de 72% de etano, 14% de butano y

12,570 de hidrégeno.

EJEMPLO 6,

'Se cargen en sutoclave, bajo atmésfers de
nitrégeno, 345 g de AlCl, (2,6 moles) y una mezcla, pre-
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liticas siguientes: aluminio, 21%; cloro, 29,65%; por
descomposicién con alcohol 2=-etilhexilico se-:desprenden
348 mln/g de un ges que estd conétituido, en.moles, por
98,5% de etano y 0,8% de butano. En consecuencia, el pro-

ducto consta fundamentelmente de Et2A101.

EJEMPLO 4.

Con las modalidades que sehan descrito en el Ejem-

plo 1, se cargan en autoclave, bajo nitrdgeno, 302 g de
41014 (2,26 moles). Se calienta a 608C, con agitacibn,

y se cargan rdpidamente 430 g de un broducto que contiene
28,6% de aluminio ( = 4,55 g-dtomos de aluminio) y que se
ha preparado por reaccién entre aluminio, hidrdgeno y
etileno, en defecto de este dltimo reactivo, & 1002C y

200 etmésferas. Por descomposicién con aleohol z-étilhexi-
lico, este producto desprende'un gas constituido por

30,5% de hidrfgeno, 2% de butano y el resto etano. Por

lo tanfo, el producto es fundamentalmente EtyAlH. Después
de, la introduccién del producto metaloorgénico, ée le agita
bajo nitrégeno curante 15 minutos, a 602C, y luego se pasa
etileno; se actda entre 602 y 702C durante 1.hora, nientras
se mantiene en la autoclave uns ﬁresién constente de

10 atnfeferes; a continuacidén se actda a 75¢C y 15 atmbe-

- feras durante 90 minutos més.

El proaducto descargado de la autoclave se desti-
la en alto vacio pafa obtener 770 g de un destilado que
presenta las caracteristicas analiticas signientes: alumi-
nio, 21:9%5 01010,'29,2%; por descomposicién 2—etilhex111—
co se desprenden 372 mln/g de un gas constituido, en moles,
por 96% de etano, 1,5% de butano y 2,5% de hidrégeno. En

congecuencia, el producto conste en esencia de Et2A101.
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parada para este fin,bde AlEt3 y Et,AlH, constituldo por
222 g de AlEt3 ¥ 323 g de un producto, en esencia EtzAlH,
anflogo el empleado en el ejemplo 5. En la mezcla de
embos compuestos organometélicos se presentan por lo tanto
5,27 gremos-dtomos de aluminio. Se calienta la mezcla
a 602C, se la mantiene en agitacidén en atmdésfera de
nitrégeno a dicha temperatura, durante 1 hora, y luego se
carga etileno, primeramente & presién baja y aprovechando
el calor de la resccién para llegar & log 758C; esta tem=
peratura se mantiene, bajo presién constante de 15 atmbs~
feras, durante 3 horas. E1 producto descargado de la
autoclave se deétila en glto vacio, con lo que se obtie-
nen 770 g de un 1lfquido limpido, gque presenta las carac-
teristicas enaliticas siguientes: aluminio, 22%; cloro,
28,9%; por descomposicién con alcohol 2-etilhexidico se
@eSPrenden'350 mln/g de un gas compuesto, en moles, por
95,7% de etano, 2% de butano y 0,5% de hidrégeno, For lo
tento, estd constitufdo fundementalmente por Et2A101.

EJEMPLO 7.

Se cargan en autoclave, bajo nitrégeno, 170 g
de A1C1; (1,28 moles), junto con 397 g de un producto
preparado a base de aluminio, hidrdgeno e isobuteno,
mientras se actda, en defecto‘de este dltimo reactivo,

a 1202C y 200 atmésferas; este producto muestra un con-
tenido de aluminio del 17,85% ¥, a8l ser descompuesto con
alcohol 2-etilhexflico, desprende 422 mln/g de un gas
compuesto, en moles, por 33% de hidrégeno, 63% de isobu~
tano y23% de n-butano. Por lo tanto, estd 90nstituido

en esencig por monohidruro de diisobutil-eluminio, en el
que se presentan 2,62 gramos-4tomos de aluminio. Se cé-

lienta la autoclave & 602C, bajo nitrégeno y agitando,
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¥ luego se cargan‘despacio 440 g de isobuteno. Se eleva

la temperatura hasta 758C y se agita & esta temperatura
durante 3 horas. E1 producto descargadoc se destila _
paera obtener 590 g de un lfguido limpido, que presenta

las caracteristices anal{ticas siguientes: aluminio, 15%;
cloro, 20,4%; por descomposicién con alcohol 2-etilhexi-
lico, despremde 244 mln/g de un gas con le composicién
molar siguiente: isobuteno, 97%; n-butano, 0,5%; hidrégeno,
0,7%. Por lo tanto, el producto esti constitufdo en esen-
cia por monocloruro de diisobutil-sluminio (aluminio tedrico:
15,2%; cloro tedrico: 20,1%i gas desprendido en teorisa =
254 ml/g).

EJEMPLO 8.

Se cargan en.autoclgve, bajo atmdsfefa de nitré-
geno, 210 g de AlBrj (0,79 moles), junto con 150 g de un
producto constituido en esencia por EtpAlH con 28,6% de
aluminic (existen, por lo tanto, 158 gmmos-dtomos de alumi-
nio), preparado & base de aluminio, hidrégeno y etileno,
mientras se actfia, en defecto de este dltimo reactivo, a |
1008C y 200 atmdésferas. Se calienta a 602C, manteniendo
la mezcla en agitacién en medio de nitrdgeno, durante 1 hora,
a dicha temperatmura; luego Se carga etileno, primeramente
a presidén baje y dejando que la tamnperatura suba haste
758C, y despuds & 15 atmésferas..

Ls operactén complete de afiadir etileno dura
2 horas & 30 minutos: El producto descargado se destila en
alto vacio, coﬁ‘ld que se obtienen 380 g de un liguido

limpido, que presenta las caracteristicas analiticas siguien~
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tes: aluminio, 15,6%; bromo, 46,7%; por descomposicién
con alcohol 2-etilhexilico se desprenden 275 mln/g de
un gas que estd compuestio, en moles, por 08,5% de eteno,

152% de buteno y 0,3% de hidrdgeno. Por lo tento,

- el producto'esté constituido fundamentalmente por EtzAlBr

(cantidad tedrica de aluminio: 16,36%; de bromo,

48,47%)

EJEMPLO 9.

Se cargen en autoclave, bajo atmésfera de
nitrdégeno, 210 g de AlI3 (1425 moles) y 231 g de un
producto con un contenido de 28,6% de aluminio,
constituido en esencia por EtpAlH y preparado &
base de aluminio, hidrégeno y etileno, en defecto de
este dltimo reactivo; dicho producte desprende,
al ser descompuesto con alcohol 2-etilhexflice,

678 mln/g de un gas compuesto, en moles, por

30% de hifirégenc, 67% de etano y 2% de butano. En
este producto existen 2,45 gramos-dtomos de alumi-
nio. Se calienta a 602C, bajo atmbsfera de nitrégeno,
se agita & dicha temperatura durante 1 hora y luego
se carga etileno, pfimeramente & baja presién duran-
te 1 hora, mientras se eleva la temperatura haste
7592C, y luego 8 15 atmésferas; la adicién completa
del etileno dura 2 horas y 36 pinutos. E1 producto
descargado se destila en alto vacio para obtener

708 g de un 1liquido limpido, que presenta las caracteris~
ticas analiticas siguientes: aluminio, 12,55%; yodo,
5743%; por deécomposioidn con alcohol 2-~etilhexilico
se desprenden. 207 mln/g de un gas con la cbmpmeicién
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0,2%. En consecuencia, el producto estd constituido en

esencia por Et,AlI (aluminio tebrico: 12,7%; yodo tebri-
cot 59,8%).
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NOTA 2 o
285298
Descrito el objeto de la invencién, se declars

nuevas las siguientes reivindicaciones, con prioridad

‘italiana nt 3389/62 del 21 de febrero de 1962:

1. Un pocedimiento para la preparacién de ha-

luros de alkil-sluminio pertenecientes a la férmula gene-

ral
RmﬁlpZi
donde R = alkilo,
X = helégeno,
D yn. = nimero entero por velor de 1 a8 3, ¥
m+4n = 3 cuando p=1, y mén = 6 cuando p=2,

caracterizedo porque comprende el hacer reaccionar un monohi-
&ﬁdﬁode dislkil=-2luminio con trihalurd de aluminio y una

olefina.

2. Un procedimiento conforme a 10 definido en la

. reivindicacidén 1, caracterizado por el hecho de que se efectda

en dos pesos distintos: a) mezcla del monohidruro de dial-
kil-aluminio con el trihaiuro ds aluminioj b) adicibn 32 la

olefine, bajo presibn; & lz mezcls obtenide en el p&so &),

3. Un procedimiento conforme a 10 Gefinido en la
reivindicacién 1, caracterizado por el hecho de que el triha-

luro de aluminio se afiade al monohidruro de dizalkil-aiuminio
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en cantidad estequidmetrica, que varia segdn e

alkil-2luminio que se desea.

4. TUn procedimiento conforme & lo definido en las
Jreivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que el
L paso a) se efectda a 50-1002C, y de preferencia a 6090, ba;o

presién normel.

5¢ Un procedimiento conforme a lo definido en las
reivindiceciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que el
paso b) se efectda a 50-1002C, y de rreferencia a 70—8590,
10, bajo presién de 1 a 20 atmésferas.

6o Un procedimiento conforme 2 lo definido en la
reivindicacidén 1, caracterizado por el hecho de gque el mono-
hidruro de dialkil-aluminio se emplea en mezcla con el trial~-

kil-aluminio correspondiente.
1. ) ' :
' 7. Un procedimiento conforme e 1o d efinido en las
reivindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que el

paso &) se efectds en atmésfers de nitrégenc.

g, Un procedimiento conforme a lo definido en las rei-
20. ' '
vindicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que el mo-
nohidruro de dietil-aluminio se hace reaccionar con tricloruro

de aluminio y etileno.

9. Un procedimiento conforme a lo definido en lag rei-

25, v:.ndicacionee 1y 2y caracterizado por el hecho de que compren-
de el hacer reaccionar monohidruro de diisobutil—aluminio, tri-

cloruro de sluminio e isobuteno.
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10, Un procedimiento para la preparacién de haluros

de alkil-aluminio.

Segln se describe y reivindica en la presente memoria
que consta de 17 hojas, foliadas y escritas a mdquina por uns

5 sola de sug caras.

Madrid, a 20 de febrero de 1963

P2

-JAIME ISERN MIRALLES
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