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MEMORIA DESCRIPTIVA

El presenta invento se  .r e f ie r e  a compuestos or-  

gano-alum ínicos. Mas particularm ente e l  invento se r e f ie r e  

a compuestos organo-alum ínicos, a un procedim iento para 

gt su preparación y a la s  composiciones a n titran sp iran tes que

lo s  contienen.

Los compuestos organo-alum ínicos proporciona­

dos por e l  presente invento tienen  la  fórmula general

10.

15.

20.

25.

X
( I )

Rj-Al-ORg

en donde

X representa un átomo de cloro o de bromo,

Rj_ representa un grupo de a lq u ilo  y

R2 representa un grupo de o io lo a lq u ilo ,

a lq u en iío , o ic lo a lq u en ilo , a lca n o ilo , 

alquenoilo o a r o ilo , en donde lo s  grupas de 

a lq u en iío , a lcan o ilo  y alquenoilo d esig ­

nados con R2 pueden estar  su b stitu id o s , cada 

uno, por o io lo a lq u ilo  opcionalmente a lq u il-su b s­

t itu id o , o ic lo a lq u en ilo  opcionalmente a lq u il-  

su b stitu id o , a r ilo  opcionalmente a lq u il-  y/o 

a lc o x i-su b s titu id o , a lc o x ilo , o io lo a lc o x ilo , c i -  

c lo a lq u en ilo x ilo  y/o a r i lo x llo  y lo s  grupos de 

c ic lo a lq u ilo , o ic lo a lq u en ilo , y aro ilo  de­

signados con R2 pueden estar  su b stitu id o s , cada
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ano, por alquilo i: alooxilo y/o a illo  y en donde 
dos grupos de alquilo y/o a le a d lo  adyaoentes 
presentes en un grupo fenílioo  designados oon 
Rg pueden e s ta r  también unidos entre s i  para 

5 . formar un an illo  saturado pentagonal o hexago­
nal.

los compuestos organo-aluminiooa de la  fórmula 

X tienen la  ventaja de que poseen no solo una aotividad
* - - . w

antitranspirante in io ia l muy elevada, sino también de la r -  
10 . ga duración.

Por oonsigulente e l  presente invento se refiere 
también a composiciones antitranepirantos que contienen 
en calidad de ingrediente activo esencial o ingredientes 
aotivos esenciales uno o más de los compuestos oiganó- 

15. aluminiooa de la  fórmula I  en asooiaclón oon un vehioulo 
cosmético oompatible.

» * /  *

los grupos de alquilo , alcoxilo, alquenilo, a l -  
oanoilo y alquenoilo designados oon Rg en la  fórmula X 

. pueden se r  de cadena lin e a l o ramificada y oontener, de 
20. preferencia, hasta 30 átomos de carbono, especialmente 

de 2 a 20 átomos do carbono, los grupos de alquilo  de­
signados oon R  ̂ tienen  un significado análogo a los gru­
pos alqullioos designados oon Rg, pero de preferencia oon- 

tionen de 2 a 8 átomos de oarbono ya que los oompuestos
* ’ *  4

25. restan tes , especialmente e l  oompuesto do metilo, son menos
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fácilmente accesibles* Ejemplos de grupos de alquilo de-
W  ► ,  /  *  •  <

signados oon R_ o R© son metilo, e t i lo ,  n-propilo, is o -  
propilo, n a u t i lo ,  isobu tilo , bu tilo  seoundario, butilo

, .. — • / “ - s '

te rc ia r io , n^oentilo, isopentilo , neopentilo, n*4iexilo
5 , n -oo tilo , n*-deoilo, n«undeoilo, n-dodeoilo, n-feetradeeilo

. * . . . .  • *• ■ •* *r  

n-hexadeoilo, n-ootadeoilo, n-eioosilo y n-triacontilo.
los grupos de alcoxilo tienen un significado análogo.
Ejemplos de grupos de alqusnilo designados oon R,, son
a lilo , bu t-2-onilo , penta-2, 4-d ien ilo ,

3 ,7 -d im 0 tÍl-o o ta -2 ,6 -d io n -l-ilo . lo s  grupos a loanoílicos  
»

25. designados con Rg contienen por lo menos 2 átomos de
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oarbono. Ejemplos do estos grupos aloanoilioos son aoetllo ,
# ~ * * *  /

proplonilo, n-butlitlo> isobutirilo»  p lvalo ilo , n-pexrfca-• - / - - * — • - ' ' * ~ # ,. ** '
noilo, n-kexanoilo, n-ootanoilo» n-deoanollo, n-undeoanoilo,•** ■ • ♦ ....  * *
n«dodeoanoilo, nrtotradeoanoilo, n-íbexadeoanollo, n-oota'~

4

5. decanoilo, n-eicosanoilo y nrtiiacoirbanollo. Ejemplos 
de grupos alquenoílioos designados oon Rg son aonLloilo, 

but**2««noilo (oxotonllo), penta-2, 4*-dienoilo, hexa-2,4 -d is- 
nsilo  (sozbilo), ondeo-ÍO-eaaoilo, ge rano! lo.

octadeo-9 -enoilo (o le ilo ) , ootadeca-í),12 -dienoilo ( lin a lilo )  > 

ootadeoa^,12 -:i5 ^ :d en o ilo  (lino len ilo ) y eioos-5-enoilo.

los grupos de oioloalquilo y cioloalquenilo
* '  i  *

2Q designados con Rg contienen, de preferencia, 5 o 6 átomos 
de oaafcono, (por ejemplo ciolopentilo , oiolohexilo, c ic lo -  

penteüilo y cioloboxenllo) •

E l tánaino "arilo" denota un grupo hidrccarbónioo 

aromático mononuclear o polinuclear t a l  como, por ejemplo,
25. fen ilo , n aftilo  o fenantrL lo^E l término ;,a r ilo x ilo ” o



"aro ilo 11 s ign ifica  im grupo aril-O - o a r i l lo »  respeeti-
4 *  •

vamente, en donde "arilo" tiene e l  significado antes in ­
dicado. Ejemplos ao grupos de ari.lcad.lo son fenoxilo, naf-■* ”* ” * - * *
t i lo x ilo  y fenañ trilox ilo , y ejemplos de grupos do aroilo

4 '  '  m 4
. . .  4  • —

son benzoilo, nafto ilo  y fenantrollo . I qs grupos de a illo , 
ariloxLlo y aroilo  preferíaos son los que tienen 1  o 2 nú-* 
cíeos aromáticos.

los grupos do R2 antes oitados pusaon oompor- 
t a r  opcionalamnte substituyentes adicionales. Ejemplos 

de estos grupos substituidos son los siguientes: o io lo - 
alquil-alquilo» por ajenólo oiololiexilmetilo y o io lo - 
pen tile tilo?

*  '  4

o io lo a lq u ll^ lq u en ilo , por ejemplo olelo& exllaliloj 
o io loalquil-alosnoilo , por ejemplo oiclopropilaoetilo  y
oiolobexilaoetilo5

... i * r
oioloalquil-slquenoilo por ejemplo oio lob.exiIbexa-2,4-die*« 

noilo alqusnilo substituido por cioloalquonilo a lq u il-
' ~ 4 w ’

-substitu ido , por ejemplo re tin ilo  ( ta l  como todo-trans- 
- re tin ilo :

alquonoilo substituido por oicloalquenilo a lq u il-su b stitu i­
do, por ejemplo re tino ilo  ( ta l  como todo-trans-ro tinoilo :
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5.
alquilo substituido por arilo  opoionalmente a lq u il-  y/o 
aleoxi-substituido, por ejemplo benoilo, fenetilo , n a f t i l -  
netilo i p-4;oluilmetilo, p-raetoxifeniletilo y p-metoxi-o- 
noaetil-fenilmetilo j
alquenilo substituido por arilo  opcionalmente a lq u il-  

10. y/o alcoxi-substituido, por ejemplo e s t i r i lo ,  cinamilo, 
p -m etiles tirilo  y o~metoxi-p~metilcinamilo$ 
alcanoilo substituido por a rilo  opoionalmente a lq u il-  
y/o alcoxi-substituido, por ejemplo fenacetilo , to li la o e tilo  
y p-metcocifeni lace tilo,*

15. alquenoilo substituido por arllo  opcionalmente a lq u il-  
y/o alooxi-substituido, por ejemplo cinamoilo, pnnetoxi- 
-oinamoilo y 9-(4*^nBtoxi-2,3,6-trim etilfenil)-3|7-dim etil- 
-nona-2, 4, 6, 8-te traeno ilo  (por ejemplo la  forma todo-trans:

alooxi-alquilo, por ejemplo 2-m etoxietilo, etoximetilo y 
7Hj©toxi-3,7-dimetil*ootilo;

25.. aleoxi-alquero, lo , por ejemplo 1 -metoxialilo y 7-metoxi-



“3 »7 -dim etil-oot a -2-enilo}
alooxi-aleanoilo, por ejemplo etoxiacetilo  y 3-*E©toxipropio- 
nilo?
alcoxi-alquenoilo, por ejemplo 3-metoxi~acriloilo y 6-meto- 

5 . xi-hexa-2,4-di©na31o ( 6-metoxisorbilo) j

oioloalooxi«-alquilo, por ejemplo 2-eiolohexoxi-etilo? 
arilox i-a lqu ilo , por ejemplo 2-fenoxietilo  y 6-fenoxi-n- 
«hexilo?
ariloxi-aloanoilo , por ejemplo fenoxiaeetilo?

10. a lqu il-c ic loalqu ilo , por ejemplo 4-Jaati 1 -eicloliexilo y 
pentilo?
t

a lq u il-a rilo , por ejemplo o-, m- y p -to lilo? 
a lq u il-a ro ilo , por ejemplo o-, m- y p-toluollo?

20. alcoxi-arLlo, por ejemplo o-, m- y p-metoxifenilo (an is ilo )$ 
alcoxi-aro ilo , por ejemplo o-, m- y p-motoxibenzoilo (ani­
so i  lo) 3

a r i l- a r i lo , por ojomplo 4-*-f©ni 1 -fen ilo , 
a i i l-a ro ilo , por ejemplo 4-f©nil-benzoilo.

25 • Según ee ha indicado antes, en la  fórmala I
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dos grupos do alquilo y/o alooxilo adyaoentos prosontos 
on un grupo do fQnilo designado oon Rg puedan unirse tam­
bién entro s i  para formar un anillo  pentagonal o hexago­
nal saturado. Esto proporo lona compuestos organo-alumíni- 

5 . eos do la  fórmula I  on donde Rg representa un grupo do 
indañilo, benzofuranilo, 1 , 3-benzodioxolilo, to trab id ro - 
n a ftilo , oromanilo o 1 , 4-bonzodioxanilo (enlazado con o l 

átomo de oxígeno a través dol núcleo bonoónico) que puedo 
o sta r opoionalmonto substituido on o l núcleo bonoónico 

3-0» mediante alquilo y/o alooxilo y/o on o l núoloo saturado 
por alquilo.. Un ejemplo do un grupo do esto tipo os e l  
grupo alfa-toe oforilo

Un grupo proferido do compuestos organo-alu- 
20, minicos do la  fórmula I ,  que puede u tiliza rse  como an tltran s- 

p irante, comprendo aquellos en dondo R̂  rop re sonta un gru­
po do alquilo conteniendo do 2 a 8 átomos do carbono y 
R¡5 roprosonta un grupo do alquilo o alcanoilo oontoniondo 
do 8 a 18 átomos do carbono o un grupo do oioloalquilo o 

25, oioloalquonilo substituido por alquilo.
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5.

10.

De ,6onformidad ooxl e l procedimiento proporcio­
nado por e l  presente invento los compuestos organo-alumi*- 

nicos de la  fórmula X an terio r se preparan
(a) trabando un compuesto de la  fórmula general

en donde
m y n tienen cada uno un valo r de 1  o 2 con la

oondición de que la  suma de m y n sea 3 * y
R y X tienen e l  significado antes indicado,

1
oon un compuesto que oeda e l  grupo -OR  ̂ en donde tiene 

e l  significado antes indicado; 
o bien

(b) haoiendo reaccionar un compuesto de la  

fórmula general
15. (R^-Al-ORg (XII)

oon un compuesto de la  fórmula general

R--A1«(0R ) (XV)1  2
y un compuesto de la  fórmula general

20.
A3X (V)

J
en donde

R̂ » ^ ^ tienen e l  significado antes indioedo?

o bien
(ó) haoiendo reaooionar un. oompuesto de la  

fórmula general
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(R ^ A l (VI)

oon un oompuesto de la  formule general

10.

Ai (or2)3 (v il)

y un oompuesto de la  fórmula general
A3Z3 (V)

en donde
R , r y l  tienen e l  significado antes indicado? 

o bien
(d) tratando un com p u esto  de la  fórmula gene­

ra l
(R ) A1-0R (III)

1  2 2 . . ' 
oon cloruro de hidrógeno o bromuro de hidrogeno.

E l tratamiento de un compuesto de la  fórmula 
IX con un compuesto que oeda e l  grupo -ORg t a l  como 

15. RgOH, RgO-metal alcalino , (RgOjg-metal alo aliñóte rre o o
(RgO)  ̂ Al de conformidad oon la  variante (a) del procedi­
miento y e l  tratamiento de un compuesto de la  fórmula 
I I I  oon oloruro de hidrógeno o bromuro de hidrógeno de 
conformidad oon la  variante <£d) del procedimiento se llevan 

20. a cabo, de preferencia, en un disolvente orgénioo in e r­
te . En oalidad de disolvente puede u tiliz a rse , en p a r t i­
cu lar, un hidrocarburo a lifá tico  in fe r io r  o aromátioo, 

opoionalmente halogenado, t a l  oomo n*-*hexano, n-heptano, 
cloruro de metileno, benceno, tolueno o oloro benceno, o 

25. un é te r  t a l  oomo é te r  d ie tilio o , tetrahidrofurano o d io -
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xano.

Si bien las vallan tes (b) y (c) del procedi­
miento pueden llevarse a cabo en presencia de un d iso l­
vente orgénioo in e rte  antes citado, estas variantes se 

5» llevan a cabo, de preferencia, en ausencia de disolvente.

En todas las variantes de l procedimiento (a) a 

(d) la  temperatura no es c r ít ic a ; s in  embargo ésta se en­
cuentra, de preferencia, en una gama comprendida entre a l­
rededor de la  temperatura del ambiento y 902C.

10 . Debido a la sensitividad oonocida de los com­
puestos organo-alumínicos (por ejemplo a la  h id ró lis is  
u oxidación) todas las variantes (a) a (d) del procedi­
miento se llevan a cabo, de preferencia, on un aparato seco
bajo atmósfera, de gas inerte  (por ejemplo nitrógeno, a r -

t
15. gón, e to .) .

•Para obtener un producto comprendido dentro 
de la  fórmula X no es necesario mantener las relaciones 
cuantitativas estequiométricas de los componentes de par­
tid a  con exactitud. Por e l  contrario , las relaciones ouan- 

20, t i ta t iv a s  pueden variarse sobre una amplia gama.

Sin embargo, ventajosamente, se u tilizan  la s  
cantidades estequiométricas de los materiales de p a r ti­
da mas puros debido a que procediendo de este modo se 
obtienen los productos deseados en forma analíticamente 

25. pura y resultan  innecesarios costosos prooesos de p u ri-
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fioación adicionales.

los compuestos o rgano -aluna nic o a de Xa fórmula 
I  son substancias líquidas o sólidas altamente higroscó­

picas y , por lo general, no tienen punto de fusión d e f i-  

5. nido. Son oon frecuencia substancias viscosas sim ilares 
a los compuestos organo-alumínioos que se enouentran en la 
naturaleza. la  mayoría de e llo s  tienen buena solubilidad 
on disolventes orgánicos in e rte s , t a l  como hidrocarburos 
a lifé tico s  y aromáticos (por ejemplo n-hexano, n-heptano,

■L0‘ benceno y tolueno, éteres (por ejemplo é te r  d ie tílio o , te 
trahidrofurano, dioxano, 6-acet oxi- 2, 4-dimeti 1 - 1 ,3-dioxa- 

no, o to .) y ásteres (por ejemplo acetato de e t i lo  e isopro- 
p il-m irls ta to ). ,

Para demostrar la  actividad antitranspirante 
15. de los compuestos organo-alumínioos de la  fórmula I  se 

probaron sobre voluntarios humanos oompuestos represen­

ta tiv o s .

Para esta  finalidad se u tilizó  un aparato do 
medición de humedad-temperatura combinado (ROERONIC HIGROS 

20. EOF T DE-2), que permite la  medioión de la  transpiración 
en la superficie de la  p ie l  oon la  ayuda do una sonda do 
p ie l especial ouya resis tencia  óhmLca varia  con e l  aumen­
to  de la  humedad. Durante la  medición se dispone la  sonda 

sobre la  superfloie de la  p ie l de modo que durante e l  pro-. ' * V
25. oeso de medioión de 4 minutos no pueda penetrar en la oé-
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lu la  de medición aire estreno. la  oálula sensible a la  hume­
dad trabaja  don una precisión de +2$. los valores de la  me- 
dicióii se ofrecen dualitativamente y cuantitativamente en 
porcentajes a medida que aumenta o disminuye la  humedad.

5. E l esoriLtor lin ea l asociado reg is tra  e l  valor de la  medi­
ción en forma de una curva de transpiración para oada pun­
to  de medición en e l  tiempo. las pruebas se llevan a oabo 
en estancias elimatizadas s in  circulación de aire a una 

temperatura del ambiento do 362C y una humedad d e l 50$í.

10 . M aterial de -prueba: la s  substancias activas
se prueban en una concentración del ($¡ en peso). Es­
ta s  se disuelven primero en uniTdisolvente aprótico anhi­
dro apropiado y luego se envasan en recipientes de aerosol 
convencionales. Una válvula do dosificaoión del recipiente 

15* de aerosol permite la dosificación precisa de‘40 mg de subs­
tancia por aplióaoión sobre cada 4- om2 de superficie de

p ie l. En calidad de preparación comoarativa se u ti l iz a  e l
(R) ~producto comercializado EEKQH’a' ^  (hidroxLcloru.ro de alu—' 

minio).

20. Sujotos de prueba: 15 voluntarios saludables
(mujeres y hombres), con una edad do 20 a 50 años, quie- 
nos fueron especialmente apropiados para esto experimen­
to  (pre-seleccionados).

Método: Para determinar la  actividad de los 
25. an titranspirantes locales se u til iz a  la  p ie l de la cera
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interna de ambos antebrazos. Se maroa primero oon un sello
Q

de cuatro a oinoo zonas de p ie l de un tamaño de 4 cm y se 
mide la seoreoión de sudor de estas zonas de p ie l duran­
te  un intervalo de tiempo de 4 minutos oon un higrómetro 

5. RCXDROHIC y se reg is tra  en forma de una curva higrométrioa. 
Pooo después se t r a ta  la  primera zona de prueba oon una de 
las oonoentraciones de substancia activa o preparados de 

prueba y» después de un periodo de 5-10  minutos, se efeotúa 
la  segunda medición de la  transpiración  (tiempo de medición 

10. de 4 minutos) para obtener la  aotividad inmediata áe los 
antitranspirantes o preparados. Sara determinar la  dura­
ción de la  aotividad todavía se determina un punto de tiem­
po de medición adicional» o sea 2 horas después de la  ap li­
cación de las substancias activas o los preparados de prue- 

35. ba. A continuación se tra ta n  tr e s  zonas de prueba mas oon 
3 preparados adicionales de igual modo y se determina la  
transpiraoión de la  p ie l. Una zona de prueba se deja s in  
t r a ta r  y sirve como e l  oontrol negativo. la  secuencia oon 
q.ue se aplioan los preparados en e l  grupo de voluntarios 

20. aebe se r  g ira to r ia  parabque las d iferencias regionales e
individuales en la  secreción del sudor do las oaras internas 
del antebrazo no afeóte los resultados de las pruebas.

Evaluación: En oada punto de tiempo de medición 
se determina e l  porcentaje de inhibición do la  tran sp ira - 

25. ción en oomparaoión oon la  do las zonas do oontrol s in
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t r a ta r .  A oontinuaoión a© recopilan loa Valores de medición 
individuales para las nuevas substancias activas o e l  pre­
parado estandazd (HEKOHA®), expresado en números absolu­
tos oomo la  humedad medida (en $ ) , y se evalúan no solo 

5 . en relaoión a la  potencia sino también a la  duración de la  
actividad inhibidora del sudor de los diversos preparados.

Resultados:
I) • Compuestos oigano-alumÉnioos que proporcio­

nan una inhibición dol sudor in ic ia l  de l 75-10055 y una

10 . inhibición a l oabo de 2 horas del 15-25$:
Clo ro-(hexadoo ano la to )isob utilalum inio , 
oloro(octadecanolato)isobutilalum inio,

. o lo ro (hexadecanoat o)isobutilalum inio, 
olo ro ( t et radecanoat o) isobutilalúm inio,

15» olo ro(montolat o)isobutilalum inio, 
oloro(montolato)ootilaluminio, 
olo ro(2-etiIhexanolat o)isobutilalum inio, y 
oloro (isofito lato)isobutilalum inio .

I I )  Compuestos oigano-alumínicos que propor- 

20. oionan una inhibición del sudor in ic ia l  del 50-75$ y una
inbibioión a l o abo do 2 horas de 10-15$: 
oloro(etanolato)isobutilalum inioi 
cloro (2-fenoxietanolato )isobuti laluminio t 
c lo ro (2-£ onoxiet ano la t  o) e t i  laluminio,

25. bromo (2-f  ©noxiat ano la t o) isob ut i  la lumini o,



17 -

bromo (2-dfonoxiotanólato )otilaluminio, 
bromo(etanolato)otilalum inio, 

cloro(etanolato)otilalum inio, y 

bromo (otanolato)isobutilaluminio.

5. I I I )  Gompuostos oigano-alumínioos gao propor-
cionan una inhibición dol sudor In io ia l del 3Q-5($ y una 
inhibición a l oabo do 2 horas de 5- 10$:
0 lo no (10-uná oo o no a't o) is  o b ut i  la lumi ni o, 
cío ro(fenoxt)isobutilalum inio,

10. o loro(benzoato)isob utilalum inio, 
bromo(lO-undeconoato)etilaluminiof 
b romo( 10-undoconoato)isobutilaluminio, 
olo ro (to rcibutoxi)isobutilalum inio, 
bromo (tercibutoxi)isobutilalum inio,

15. oloro(sorbato)isobutilalum inio,
cloro ( 10-undoconoato)hoxi laluminio, 

cloro(otanolatojhoxilaluminio, y 
cloro (lOHmdooonoato)otilaluminio.

W) P^m rao ión  oatanda.rd:
20. Con o l preparado comparativo (líEZOHA^-Sport)

so observó una actividad in ic ia l dol 9$ y una actividad 
a l cabo do 2 horas de 8,5$.

Ejemplos do vehículos píosontos on las com­
posiciones antitranspirentes proporcionadas por ©1 p re- 

25. sonto invento incluyen los vehículos habitúalos u t i l i -
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aados para ant i  transpirantes en cosméticos (por ejemplo 
en polvos, barras, oromas, soluciones, aerosoles, o to .) .

En calidad de disolventes pueden u tiliza rse  los disolventes 
anhidros antes citados que pueden combinarse cón los ad i- 

5 . tivos cosméticos habituales! por ejemplo, aditivos para 

aumentar e l  metabolismo de la  p ie l o la elasticidad de 
la  p ie l t a l  como pantenol o uno de sus éteres de alquilo 
in fe r io r  (por ejemplo e l  é te r  e t í l ic o ) ,  agentes bac teric i­
das (por ejemplo sales amónico ouatem arias) y/o perfume. 

10. ‘ las composiciones antitranspirantes que nos ooupan se u t i­
lizan, de preferencia, en forma de aerosoles oonteniendo 
los propulsores comunmente utilizados t a l  como aléanos 
de bajo punto de ebullioión, licuados, opoionalmente h a lo -- 
-substituidos., especialmente clorados y flucrados (por 

15. ejemplo n-propano, n-butano, isobutano, n*4iexano, dio lo-  
ro&if luoromot ano y d ic lo ro té tra f luoroetano), as í o orno sus 
mezclas. Una mezcla propulsora muy apropiada es tá  constó, 
tu ida  por porciones aproximad amente iguales de diclorodi 

fluorometano y diclorotetrafluoroetano. Jas composiciones 
20. an titransp iran tes proporcionadas por e l  presente invento 

contienen,' do preferencia, entre alrededor de 1  y 30$ en 
peso, especialmente entre alrededor do 2 y 5$ en peso, de 
ingrediente activo esencial. las presentes composiciones, 
aparte de los aditivos antes citados, pueden contener 

25. también otras substancias cosméticamente valiosas t a l  co~
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mo, por ejemplo, otros compuestos inhibidores dol sudor o 
desodorantes.

los ejomplos que siguen Ilu s tran  la pzeparaoión 
de los .compuestos o zg ano-alumínicos proporcionados' median- 

5. te  e l  presente invento. En estos ejemplos los productos se 
han caracterizado mediante mioroanalisis (determinación del 
oontenido de carbono, hidrógeno y aluminio? lím ite de e rro r 
l - $ ) .

. EJMP1 0 .J L
10. En un matraz de cuatro cuellos y 250 co, bajo a t­

mósfera de argón y a la  temperatura del ambiente, se in tro ­
ducen 10,1 g de alcohol oetílioo (1-h.oxadooanolJ en 70 oc 
de n-heptano absoluto, Con un embudo do goteo se in s t i la ,  
durante un período de meaia hora y mientras se agita, una 

15. solución de 7,35 g de cloruro de diisobutilalum inio en 30 
oc de n«4ieptano absoluto. Durante esta  adición se eleva la  
temperatura en e l matraz hasta 40*0. luego so agita la  mez­
cla  a 80&C durante 2 horas. A continuaoión se separa e l  d i­

solvente a 8020 en un vacío de chorro do agua. El conden­
so. sado que se reooge en e l  separador por enfriamiento con­

tieno 2,35 g de isobutano (98, 6$ do la  cantidad calculada). 
El cloro (hoxadeoiloxi)-isobutilaluminio que queda en e l  
matraz.se libera  de los áltlmos residuos de disolvente du­

rante un período de 2 horas a 80®C en una boiriba de aoei- 
25. te  a 1 0 Torr. EX producto analíticamente puro es un l í -
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quido oleoso incoloro. Rendimientos 15,0 g (99,8$ a© la  
te o ría ) .

Do modo análogo se preparan los compuestos organo- 
-^lumínicos siguientes:

5 . a) Cloro(octadooiloxi)isobutilaluiid.niOf' un aceite viscoso 
incoloro. Hendimiento: 97,3$ de la  teo ría .

b) Cloro(montolato)isobutilaluminio, un aceite incoloro. 
Hendimiento: 96, 3$.

o) Cloro(2*^til*-l-lh,oxiloxi)isobutilaluminio, un aceite 
10. incoloro. Hendimiento: 97$.

d) C lo ro (3 ,7 ,11 ,15-tet ramet i  l - l - 1aez:adeoen»-3-ilo x i) -  
- iso b u tila lip in io , un aoeite moderadamente viscoso y color 
amarillento.. Hendimiento: 94,6$.

EJEMPLO 2 *"

15. En. un matraz de cuatro ouellos y 500 ce, baáo
gasificación  do nitrógeno, se introducen 9 ,1  g do cloruro 
de diisobutilalum inio en 100 cc de n-hoptano a 702C. Con 
un embudo de goteo se in s t i la  en e l  matraz, durante unos 
20 minutos, una solución, mantenida a 702C, de 13,2 g de 

20. ácido palmítico en 80 oc de n-iieptano. luego se agita la  
mezola a 902C durante 3 horas y e l disolvente se separa 
en vacio (18 Eorr). E l oondensado que so recoge en e l  se­
parador por enfriamiento contiene 2,9 g de isobutano 
(96,9$ de la  cantidad caloulada). E l oloro(hoxadeoanoato)

25. isobutilaluminlo que queda en e l  matraz ee libera de los



— 21

residuos de disolronte duranto un período do 2 horas a 8020 
en una bomba d© aooit© a lO**2 lo r r .  EX producto así obtoni- 

do es analíticamente puro y un aceito muy ligeramente tu r ­
bio e incoXoro.

5. Rendimientos X8}8 g (97,3$).

IDe modo análogo se preparan ios oompuestos 
oigano-aiumínioos siguientes:

a) Cioro(tetradocanoato)isobutiiaXuminiOj un líquido 
incoXoro. Rendimiento: 92,8$.

10. b) 01oroCXO-undecenoato)isobutilaluminio, un aceite r isco ­
so y oasi incoloro. Rendimiento: 94, é$ .

o) Olorofbenzoatojisobutilaluminio, un aceite ligeramente 
turb io , incoloro y riscoso. Rendimiento: 93,7$.

d) Cloro(sorbcto)isobutilaluminio, un aceite ae color 
15. ligeramente amarillento. Rendimiento: 92,3$.

Se adiciona 1,54 g de cloruro do aluminio an­
hidro y 50 oo do n-hoptano a un matraz de cuatro cuellos 
y 250 oc bajo gasificaoión de nitrógeno. En e l  matraz se 

20. in s t i la ,  mientras so agita, una solución de 8,47 g de 
trina-ootilalum inio aisuolto en 25 co de n-hoptano y se 

ca lien ta  la mozo la hasta 5020 duranto 1 hora. Do este mo­
do se disuelro e l  oloruro de aluminio inioialmente s in  
d iso lre r. So adiciona ahora a gotas a l  matraz, duranto 

25. unos 15 minutos, una solución de 5,4  g do monto1  on 50
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cc do n-heptano y luego so calió tita la  mozo la  hasta 8oac 
durante 3 horas. So sopara a continuación o l v o lá ti l  a 
8080 ©n la  bomba do chorno do agua. E l condonsado que so 
reooge on e l  soparador por enfriamiento contieno 3,7 g 

5. do n-octano (corrospondionto a l 93,4$ do la  teo ría ). El 
oloro(montolato)octilalumlnio analíticamente puro que 
queda on a l  matraz so lib e ra  do los residuos de disolven­
te  durante un período do 3 horas on una bomba de aceite 
a 10 Eorr. El producto es un aceita ligoramonta turbio  

10. y gomoso. Rendimiento* 94» 1$.

Do modo análogo, pero variando los tre s  materia­
les de partida (alquil-alum inio, haluro do aluminio o a l -  
oohol), se preparan los compuestos siguientes:
a) 0 1oro(otanolato)isobutilalum inio, un líquido incoloro.

*  *  •  *

15 . Rendimiento: 92,3$
í

b) Cloro( 2H?enoxietanolato)isobutilalumlno, o ris ta le s  
blancos de punto do fusión 1018-1029C. Rendimiento: 9 3 ,$ .

o) C loro (2-fenosiot ano lato )etilalum inio, c r is ta le s  blancos. 
Rendimiento: 89,5$.

20. d) Bromo(2-fenoxiGtanolato)isobutilaluraLnio, c r is ta le s  

blancos. Rendimiento: 93,2$.

e) Bromo(2-fonoxietanolato)etilaluminio, o ris ta les  blan­
cos.

Rendimiento: 94,3$.

25. f )  Bromo(otanolato)otilaluminio, un líquido claro inoo-
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loro (deapuós de la  liberación de los residuos de d is o l­
vente a 30a0 y 10"’2 lo r r ) .  Hendimiento* 91,6$.

g) Oloro (etanolato)etilalum inio, un líquido incoloro
límpido (después de la  liberaoión de los residuos de disol'-

5 , vente a 30«0 y lO*"2 lo r r ) .  Rendimiento* 90,4$.
*

h) Bromo(etanolato)isobutilaluminio, un líquido incoloro. 
Hendimientos 9tf>.

i )  Oloro(fenoxi)isobutilaluminiol un aoelte incoloro 
límpido. Rendimiento: 97,3$.

10, k) Cloro(teroibutoxi)lsobutilalum inio, un líquido oleoso 
incoloro y límpido. Hendimiento; 96$.

l)  Bromo (te rcibutoxi)isobutllalUBiiniO| un líquido oleoso 
muy ligeramente amarillo. Hendimiento* 94»3$.

m) Cloro(etanolatq)bexilaluminioi oxistales blancos.
15 . Hendimiento* 92,3$.

bjempio a.

En un matraz de cuatro ouallos y 500 oc, bajo
gasificación de argón, se adioionan 1,67  g de bromuro de

aluminio anhidro y 100 cc de n*4iexano absoluto. Su e l  - ’ * #
20. matraz se in s tila n , durante 10 minutos, mientras se

agita y a la  temperatura del ambiente, 1,43  g de t r i e t i -  
laluminio disuelto en 100 cc de n-ftexano absoluto. Bu» 
rante la  reaooión que oomienza se disuelve e l  bromuro 
de aluminio. Se agita la  mezola a 50&C durante 2 horas



—  —

y luego se en fría  hasta la  temperatura del ambiente.

En un segundo matraz de ouatro cuellos, tam­
bién ba;Jo atmósfera de argón, se introducen 3,46 g de 
ácido undeoilánico en 100 oc de n-hexano absoluto. la  

5 . solución de bromuro de dietilalum inio preparada en e l  
primer matraz ( ta l  como se ha desorito en e l  párrafo pre­
cedente) se tran sfie re  con la  exclusión de aire y humedad 

a l embudo de goteo de este segundo matraz. Esta solución 
se deja ahora gotear en e l  ácido undeoilánico disuelto 

10 , durante un período de media hora y a la  temperatura del 
ambiente. Después de completada la  adioión se ag ita  la
mezcla a 5080 durante 2 horas. E l etano resultante du- » *
rante la  reaoción, as i como e l  disolvente, que se separa 
por succión en un vacío de chorro do agua a l  f in a l  de la  

15. reacción, se recogen en un separador por enfriamiento, 
que so enfria*hasta -12080 (nitrógeno líquido/pentano), 
y se determina gas-oromatográficamente. I-a oantidad reoo- 

gida de etano asciende a 0,49 g (86,9$ do la  te o iía ) . El 
residuo que queda en e l  matraz se lib e ra  do residuos de 

20. disolvente durante 2 horas a 40ftC en una bomba de aoei- 
to a 10~2 Torr. A continuación se obtiene e l  bromo(l0-un- 
deoenoato)etilaluminio en forma do una masa som icrista- 
lin a  ligeramente am arillenta. Hendimiento: 5,6 g (93,5$ 
de la  teo ría ).

25. los oompuostos siguióntos so proparan de modo
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análogo poro variando los ¿os mato r ía lo s  do partida  (a l­
quilo o haluro do aluminio)t
a) Bromo (lO-undecenoato)iSobutilálUminio,. una masa somi- 
orLstalina ligeramente am arillenta. Rendimiento: 91,4$.

5. b) Cloro(lO-undeoonoato)hexilaluminio, una masa c r is ta ­
lin a  blanca. Rendimiento: 9 3» 3$.

o) Cloro(10-undeoenoato)etilaluminio, un. polvo blanco. 
Rendimiento: 93$.

EJEMPLO 5.
10, En un matraz de tre s  cuellos y 250 cc, equipado

con agitador, termómetro y aparato para la  admisión de ar­
gón, se adioiona, bajo una atmósfera de gas in e rte , 38,3 
g de oetil-alooholato de diisobutilalum tnio, 56,7 g de d i -  
oetil-alooliolato de isobutilaluminio y 13 ,3  g de cloruro 

15 , de aluminio anhidro. Se oalien ta la  mezcla Basta 90^0 mien­
tra s  se ag ita  durante 5 horas. Durante este tiempo se fo r­

ma cuantitativamente a p a r t i r  de la  mezo la  heterogénea e l 
c loro (hexadeoilorL) isobutilaluminio oleoso e incoloro descri­
to  en e l  ejemplo 1 .

20; EJEMPLO i ¡6

Be modo análogo a l  descrito  en e l  ejemplo 5 y 
en un aparato del tipo  desorito en e l  ejemplo 5 se hace 
reaccionar entre ai 39,7 g de palmitato de d iiso b u tila lu - 

minio, 59,5 g de dipalmitato de isobutilaluminio y 13,3 
25. g de oloruro do aluminio anhidro. Bespuás de agitarse
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durante 4 horas a 8520 se forma cuantitativamente e l  olo­
ro (hexadeboro ato )isob utllaium i alo do so r ito  on é l  ejemplo 
2.

EJEMPLO 7

5. En un aparato del tipo  descrito en e l  ejemplo 5
4 • ' • •

so adicionan 19,8 g de triisobutila lum inio  y 13*3 g de 
cloruro do aluminio anhidro y so oalionta hasta 80£C mien­
tra s  so ag ita  bajo atmósfera do gas inerte  durante 2 horas* 
Luego se doja en fr ia r  la  mezcla hasta  la  temperatura del 

10 . ambiente, so adioionan 75>1 g de trico til-a lco h o la to  do 
aluminio y se oalionta la  mesóla resultante hasta 802C 
mientras so ag ita  durante 3 horas más. So obtiene cuantita­
tivamente o l oloro (hoxadooiloxi)isobutilaluminio descrito  

on o l  ejemplo 1 .

15. EJEMPLO 8 (
En un aparato del tipo  descrito  en e l  ejemplo 

5 se haoe reaooionar entre s í ,  durante un periodo de 2 

horas, a 8020 y ae modo análogo a l deaorito en e l  ejemplo 
7 , 19,8 g ae triisobutilalum inio  y 13»3 g de oloruro de a lu - 

20. minio anhidro..Luego se adiciona a la  temperatura del am­
biente 79 »3 g de tripalm itato  d e .aliaaiñio. Después de 
calentarse hasta 8020 durante 3 horas, mientras se agita, 
se obtiene cuantitativamente e l  oloro(hexadeoanoato)iso— 
butilalumlnio descrito  en e l  ejemplo 2.

25. EJEMPLO 9.
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En un matraz Se cuatro cuellos y 1 l i t ro  equi­
pado con condensador de reflu jo , agitador, tubo de admi­

sión de gas y aparato para trab a ja r  bajo atmósfera de gas 
in e rte , se introducen 38,3 g de oetil-alcoholato  de d i i -  

5. sobutilaluffiLnio ©n 500 ce de n»4ieptano. I-a solución se 
enfría hasta -1080 y durante un período de media hora so 
introduce en e l  aparato a través del tubo de admisión de 

gas y con agitaoión intensiva 3,65 g do cloruro do hidróge­
no gaseoso y seoo. So agita la  solución a -1080 durante 

10. una ..hora adioional y a oontinuaoión a 6080 durante 2 horas 
más. Después do separar los v o lá tile s  on un receptor que 

so en fría  hasta -7080, se iden tifican  5,5 g do isobutano 
(94,6$ de la  o antidad oaloulada). E l residuo en e l  aparato

i
so libera  do residuos de disolvente durante un período do

—215. 2 horas a 6080 on una bomba de aoeito a 10 lo r r .  El
cloro(h0xadeoiloxi)iaobutilaluminio se obtiene casi cuan­
titativam ente en forma de un aoeite incoloro.

EJEMP10 10
En un aparato del tipo  desorito en e l  ejemplo 

20. 9 y en forma análoga a la  descrita  en e l  ejemplo 9 , se 
haoe reacoionar 39,6 g de palmitato de diisobutilalum inio 
oon 3,65 g de oloruro de hidrógeno. E n 'el condensador se 
iden tifican  5,3 g de isobutano (91,3$ de la  oantidad oal­
oulada). El residuo en-el aparato se lib e ra  de residuos 

25. de disolvente durante un período de 2 horas en una bom-
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ba de aceite a 10 lo r r .  E l oloro(hexadeoenoato)isobuti~ 
laluminio se obtiene oasi cuantitativamente.

E l ojeadlo que sigue I lu s tra  la  producción 
de las composiciones antitranspirantes proporcionadas por 

5. este  invento en forma de soluciones o aerosoles. En ca­
lidad de mezcla de gas propulsor para los aerosoles se 
u tiliza , .una mezcla de diclorqdifluorometano a l 40$ y d i -  

clorotetrafluoroetano a l  60$.

EJEMPLO A
10 . a) 0loro (hexadecanolato)isob utilaluminio 4,0 g

T rio loro t r i f  luoroet ano 20,0 g
Perfume 0 ,1  g
IsopropiIrrniristato 0,3 S
Mezcla de gas propulsor o .s . hasta 100,0 g

15- b) 0loro(hexadec anoato)isobutilaluminio 2,0 g
n-hexano 20,0 g
E ter e t íl ic o  de pantanol 0,2 g
mezola de gas propulsor o .s . hasta 100,0 g

o) Clo no (mentolato)isobutilaluminio 5,0 g
20. n-hexano 10,0 g

Xsopar O osm etic^ :(Esso| hidrocarburo
* 9
a lifa tio o  conteniendo principalmente 
7 átomos de oarbono, u tilizado como d i­
solvente) . 0,2 g
Mezo la  de gas propulsor o.s* hasta 100,0 g25



29

a) C lo no (ia  o fit o la to )is  ob ut i  lalumi a i o 3,0 g
1  rio  lo rat x if luoroet ano 5,0 g

n-hexano 10,0  g
6-aoetoxi-2,4-dimeti 1- 1 ,3~dioxano 0,2 g

5. lazóla do gas propulsor c .s . hasta 100,0 g

e) G lo ro ( 2-tfenoxie tanolat o) isob ut i  1 aluminio 3,0 g
n-hexano 10,0 g

Isopropil-m iristato 0,3 g
Mazóla de gas propulsor c .s . hasta 100,0 g

10. f ) Bramo (2**í anoxistanolato )isobuti laluminio 3,0 g
n-haxano 10,0 g
Isopar Cosmetic® 0,2 g
Mbzola de gas propulsor 'o .s . hasta 100,0 g

g) Cloro(hexadacanolato)isobutilaluminio 1 ,2  g

15. Cloro(2-etiIhaxanolato)is  ob utilaluminio g
Clo ro(is  o f it o lato)is  ob utilaluminio 1,0  g

n-hexano 10,0 g
Perfuma 0,3 g
Mazda de gas propulsor c .s  hasta 100,0 g

20. h) C lo ro (te  t  rede c ano at o) is  o b ut i  laluminio 5,0 g
n-hexano

(b)Isopar Cosm etio^ _
10,0 g
9,0 g

Mazóla de gas propulsor o .s . hasta 100,0 g

1 ) 01oro(hexadecanolato)isobutilaluminio 2,5 g

25 ̂ Cloro(octadecanolato) isobutilaluminio 0,5 g
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n-hexano 10,0 g
Mazóla da gas propulsor o .s. hasta 100,0 g

á) Clo ro(haxadec anolato)Isob utilaluminio 1,0 g
Clo ro(ment o lato)octilalum ini o 2,0 g

5. n-hexano _ • 10,0 g
Mazóla de gas propulsor o .s. hasta 100,0 g

fc) Cloro (hexadeoano la to ) isobutilaluminio 0,8 g
Cloro(tatradecanoato)isobutilaluminio 1,2 g

Cloro(2-etilhexanolato)isobutilaluminio 1,0 g
10. n-hexano 10,0 g

Mezcla de gas propulsor o .s . hasta 100,0 g

1) C lo ro (et ano la t  o) e 11 lalumini o 3,0 g
n-hexano 10,0 g

Mezclado gas propulsor o .s . hasta 100,0 g

15. m)
. i

Bromo(10-undecenoato)etilaluminio 2,0 g

n-hexano 10,0 g
Paiíuine 0,3 g
Mezcla de gas propulsor c .s . hasta 100,0 g

n) Cloro(sorbato)Isobutilaluminio 3,0 g
20. n-hexano _ 10,0 g

Mezcla de gas propulsor o .s. hasta 100,0 g

o) Clo ro (fenoxi)isob ut ilaluminio 15,0 g
n-hexano 10,0 g
Mezcla do gas propulsor c .s . hasta 100,0 g

25. P) Clo ro (octadeoano la to )isob utilaluminio 3,0 g
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n-hexano 10,0  g

Rezóla da gas propulsor c . s .  hasta 100,0 g

El ingred iente activa  e sen c ia l o in gred ien tes  

a o tiv o s  e sen c ia le s  es/son  d isu e lto (s )  en e l d iso lven te  

5, y se introduce(n) en un rec ip ien te  de aerosol apropia­

do bajo g a s if ic a c ió n  de n itrógeno. Se adcionan lo s  adi­

t iv o s  restan tas y e l  rec ip ien te  se barre de nuevo con 

nitrógeno, fl continuación se oompleta la  mezcla hasta  

100 g con la  mezcla de gas propulsor.

10. En la s  composiciones a n ter iores e l  in gred ien te

activo  e sen c ia l o in gred ien tes a c tiv o s  e se n c ia le s  puede(n) 

s u s t itu ir s e  por o tr o (s )  in g red ién te (s) a c t iv o (s )  e se n c ia l(e s )  

d escr ito s  en lo s  ejem p ío s  1 a 10 precedentes.

15.

20.

25.

NOTA
D escrito e l objeto del presente invento se de­

claran nuevas y de propia invención la s  s ig u ie n te s  re iv in ­

d icaciones:

1 . Un procedimiento para la  preparación de com­

puestos argano-alum ínicos, de la  fórmula general I

X«
Rj-Al-OR (I)

en donde

X representa un átomo de cloro o de bromo, 

representa un grupo de a lq u ilo  y 

R2 representa un grupo de c ic lo a lq u ilo ,

alquenoilo o a r o ilo , en donde lo s  grupos 

de alqueniloy a lca n o ilo  y a lquenoilo
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5.

10.

15.

20.

25,

des ignadas  can R2  pueden e s t a r  s u b s t i t u i ­

das cada uno,  p o r  c i c l o a l q u i l o  apcionalmen^ 

t e  a l q u i l - s u b s t i t u i d o ,  c i c l o a l q u e n i l o  op­

c iona lm en te  a l q u i l - s u b s t i t u i d o ,  a r i l o  op- 

c iona lm en ta  a l q u i l -  y/o a l c o x i - s u b s t i t u i -  

do, a l c o x i l o ,  c i c l o a l c o x i l o ,  c i c l o a l q u e -  

n i l o x i l o  y/o  a r i l o x i l o  y l o s  grupos  da c i ­

c l o a l q u i l o ,  c i c l o a l q u e n i l o  y a r o i l o  de­

s ignados  con f¡ 2  pueden e s t a r  s u b s t i t u i ­

dos,  cada uno,  p o r  a l q u i l o ,  a l c o x i l o  

y /o  a r i l o  y en donde dos grupos  de a l q u i ­

lo  y/o a l c o x i l o  ad y ac en te s  p r e s e n t e s  en un 

grupo f e n x l i c o  des ignados  con R2 pueden 

e s t a r  también un idos  e n t r e  s i  p a r a  f o r -  

i mar un a r i l l o  s a tu r a d o  pen tag o n a l  o hexa- '  

gona l ,

c a r a c t e r i z a d o  porque comprende t r a t a r  un compuesto de l a  f ó r ­

mula g e n e ra l

( R ^ n f A l^  ( II)

en donde

m y n t i e n e n  cada uno un v a l o r  de 1 o 2 con l a  

cond ic ión  de que l a  suma de m y n sea  3,

y

R^ y X t i e n e n  el  s i g n i f i c a d o  a n t e s  i n d i c a d o ,  

con un compuesto que ceda e l  grupo -QR2  en donde R2 t i e ­

n e  e l  s i g n i f i c a d o  i n d i c a d o  a n t e s .

v



2*. Un procedim ientoj do conformidad con la  

reiv in d icac ión  1> caracterizado porque lo s  m ateria les do par­

t id a  se u t i l iz a n  en cantidades esteq u iom etricas,

3» Un procedim iento, dB conformidad con la  r e i­

v indicación 1 o 2, caracterizado porque m tie n e  un valor ds 

2, n tien e  un Valor de 1 y e l  compuesto que cede e l grupo 

-0R2 es un compuesto de la  fórmula R20H.

4, Un procedim iento, de conformidad con la  

reiv in d icac ión  1 , caracterizado porque, en una forma prefe­

ren te de su r ea liza c ió n , se hace reaccionar cloruro de di­

v iso  butilalum inio* en calidad  de compuesto reactivo  de la  

fórmula general ( I I ) ,  con hexadecanal, para obtener c lo ro -  

-(hexadecanolato) isob u tila lu m in io  como compuesto organo-alu- 

mínico de la  fórmula general ( i )

5, Un procedimiento para la  preparación de 

compuestos organo-alumínicos*

Según se describe y re iv in d ica  en la  pre­

sente memoria d escr ip tiv a  que consta ds Z3 páginas fo lia d a s  

y e sc r ita s  a máquina por una so la  de sus caras*

Madrid, a 10 Mayo do 1978

P»a* Jrtirvic. ISERW

Firmado: JESUS PICAZO
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