OPIS PATENTOWY

64038

POLSKA
RZEGZPOSPOLITA
LUDOWA
(li)atent dodatkowy
0 patentu
Zgloszono:
Pierwszeristwo:
URZAD
PATENTOWY -
P H I. ublikowano:

50763

15.VIII.1967

15.X11.1971

Kl. 12 o, 26/03

(P 122 192)

MKP C 07 f, 5/06

UKD

Wspéltworey wynalazku: Maria Jarzynska, Zdzistaw Bankowski

Wilasciciel patentu: Instytut Chemii Przemystowej, Warszawa (Polska)

Sposéb wytwarzania zwiazkow alkiloglinowych z a-olefin, glinu
metalicznego i wodoru

1

Przedmiotem patentu nr 50763 jest sposéb wy-
twarzania zwigzkéw alkiloglinowych z glinu, wo-
doru i a-olefiny, w ktérym synteze reagentéw pro-
wadzi sie przy cigglym mieszaniu reagentéw w
obecnosci dodatkéw o rozwinietej powierzchni i
twardoSci wiekszej od twardos$ci glinu. W sposobie
tym glin poddawano uprzednio w innej aparaturze
wielogodzinnej aktywacji w obecno$ci zwigzku al-
kiloglinowego i wymienionych dodatkéw. Nastepnie
zaktywowany. glin i pozostale reagenty poddawano
syntezie przy cigglym mieszaniu w obecnosci do-
datk6w — substancji o rozwinietej powierzchni,
zwlaszcza w obecno$ci tlenku glinowego, tlenku
magnezowego, krzemionki lub glinokrzemianéw.
Uzyskano w ten spos6b mozno$¢é prowadzenia syn-
tezy zwigzkéw alkiloglinowych pod ci$nieniem po-
nizej 10 at. ’

Stwierdzono, ze mozna' znacznie upro$cié proces
przez wyeliminowanie wstepnej aktywacji glinu,
badZz znaczne jej skrécenie, jezeli w procesie syn-
tezy oprécz dodatkéw przytoczonych w opisie pa-
tentowym nr 50763 zastosuje sie réwnocze$nie ele-
menty mechaniczne o znacznej twardo$ci i masie
zapewniajgce w czasie procesu stale mechaniczne
rozdrabnianie glinu i mieszanie reagentow.

Spos6b wedlug wynalazku prowadzi sie w rea-
ktorze o konstrukcji urzgdzenia rozdrabniajgcego,
korzystnie z wylozeniem glinowym, jak na przy-
klad w urzadzeniu zaopatrzonym w elementy roz-
drabniajgce na zasadzie sily odérodkowej lub w
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urzadzeniu typu cylindrycznego lub stozkowego
miyna kulowego posiadajgcym toczace sie i ude-
rzajgce elementy.

Sposobem tym uzyskuje sie zgadany efekt akty-
wacji glinu w trakcie prowadzenia syntezy na sku-
tek stale zachodzgcych proces6w S$cierania, zgnia-
tania, rozrywania lub lamania przez uderzanie ele-
mentéw mechanicznych przy wspb6tudziale twar-
dszych od glinu dodatk6w o rozwinietej powierz-
chni. Podczas tak prowadzonego procesu nastepuje
nie tylko wlasSciwe rozdrabnianie glinu metaliczne-
go i odstanianie §wiezej powierzchni metalu, lecz
réwniez stale wytwarzanie defektéw sieci krysta-
licznej i rozrywanie nowych wigzan Al—Al

W warunkach tych jest wiec glin specjalnie a-
ktywny, a poniewaz w reaktorze styka sie w odpo-
wiedniej temperaturze natychmiast z wodorem i
o-olefing, znacznie latwiej tworzg sie wigzania
Al-C i Al-H niz w przypadku prowadzenia akty-
wacji poza Srodowiskiem reakcji. Ponadto zderze-
nie ciezkich elementéw mechanicznych z metalicz-
nym glinem i twardymi dodatkami wywoluja pow-
stawanie miejscowych zwiekszonych cisnien rzedu
kilkudziesieciu do kilkuset atmosfer nie powodu-
jacych zwiekszenia ci$nienia w calym reaktorze,
ktore jest zalezne tylko od iloSci wprowadzonego
wodoru i temperatury reakcji.

Zalety ulepszonego sposobu prowadzenia syntezy
zwigzk6w alkiloglinowych jest znaczne uproszcze-
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nie technologii na skutek niemal caltkowitego wy-
eliminowania oddzielnego procesu aktywacji glinu.

Przyktad. W autoklawie obrotowym, zawie-
rajacym kule stalowe, dzialajagcym mna zasadzie
miyna kulowego, wypelnionym wodorem, poddano
mieszaniu przez godzine w temperaturze pokojowej
35 g glinu wobec 5 g tlenku glinowego i 60 g tréj-
-n-oktyloglinu. Nastepnie wprowadzono 300 g n-
-oktenu i wodér do ciSnienia 5 at, po czym caty
czas obracajgc autoklaw ogrzewano go do 120°C.
Temperature te utrzymywano przez caly czas rea-
kcji. Po godzinie od chwili osiggniecia tej tempe-
ratury ci$nienie w autoklawie zaczelo spadac.

Wodér w autoklawie uzupelniono kilkakrotnie
do cisnienia poczatkowego w celu doprowadzenia
potrzebnej iloSci wodoru. Z autoklawu po 8 godzi-
nach odebrano 260 g troj-n-oktyloglinu i 45 g wo-
dorodwuoktyloglinu. Koncowe ciSnienie po ostyg-
nieciu autoklawu wynosito 2,5 at.
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Zastrzezenia patentowg

1. Spos6b wytwarzania zwigzkéw alkiloglinowych
z o-olefin, glinu metalicznego i wodoru w obecno$-
ci dodatké6w o rozwinietej powierzchni, zwlaszcza
w obecno$ci tlenku glinowego, tlenku magnezowe-
go, krzemionki lub glinokrzemianéw, pod -ciSnie-
niem normalnym lub zwiekszonym, przy cigglym
mieszaniu reagentéw wedlug patentu nr 50763,
znamienny tym, Ze glin metaliczny aktywuje sie
w czasie procesu syntezy przez wprowadzenie do
mieszaniny reakcyjnej twardych elementéw me-
chanicznych, utrzymywanych w intensywnym ru-
chu i powodujgcych ciggle rozdrabnianie glinu,
odnawianie jego powierzchni i wytwarzanie w ma-
sie reakcyjnej miejscowych ciSnien rzedu kilku-
dziesieciu do kilkuset atmosfer bez zwiekszania
ogblnego ci$nienia Srodowiska reakcji.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
proces prowadzi sie w reaktorze o konstrukcji u-
rzgdzenia rozdrabniajgcego zaopatrzonego w me-
chaniczne elementy rozdrabniajace na zasadzie si-
ty odsrodkowej lub w urzadzeniu typu miyna ku-
lowego, cylindrycznego lub stozkowego.
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