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Sposéb wytwarzania czystego tréjetyloglinu oraz urzadzenie do
stosowania tego sposobu

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
trojetyloglinu i urzadzenie do stosowania tego spo-
sobu. :

Znany jest spos6b wytwarzania tréjetyloglinu,
polegajacy na otrzymywaniu z glinu i chlorku etylu,
za pomocg odpowiednich inicjatoréw, seskwichlorku
glinu skladajacego sie z mieszaniny w réwnowaz-
nych ilo§ciach chlorku dwuetyloglinu i chlorku mo-
noetyloglinu i nastepnie otrzymywaniu z seskwi-
chlorku glinu tréjetyloglinu za pomoca metaliczne-
go sodu, wedlug nastepujacych réwnan:

(1)
3 Al (CoHs)Cl + 3Na_——»2 Al (C,H;); + 3NaCl + Al

(2)
3 Al (C;H;)Cl; + 6Na— > Al (C;Hy); + 6 NaCl + 2Al

Proces prowadzi si¢ w warunkach zdyspergowania
sodu w cieklym weglowodorze o wysokiej tempe-
raturze wrzenia, co pozwala na uzyskiwanie bardzo
matych czastek zdyspergowanego sodu. Nastepnie
zawiesine sodu dodaje si¢ w podwyzszonej tempe-
raturze do seskwichlorku glinu. Po zakorczeniu
reakeji tréjetyloglin wraz z weglowodorem oddesty-
lowuje sie z mieszaniny, przy czym W naczyniu
reakcyjnym pozostaje chlorek sodowy i metaliczny
glin. Tréjetyloglin oddziela si¢ od weglowodoru za
pomocg rektyfikacji.

Sposéb ten ma wiele wad. Mianowicie, wskutek
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obecno$ci w mieszaninie reakcyjnej stalych produk-
téw, takich jak chlorek sodowy i metaliczny glin,
mieszanie nastrecza trudnosci, wobec czego reakcja
zachodzi bardzo wolno. Ponadio oddzielanie tréj-
etyloglinu od weglowodoru wymaga ostroznosci
i jest ucigzliwe do przeprowadzania, a otrzymany
tr6jefylog1in nie jest calkowicie uwolniony od chlo-
ru. Poza tym tréjetyloglin powoduje izomeryzacje
weglowodoru uzytego jako rozpuszczalnik i w kon-
sekwencji tego cze§é tr6jetyloglinu ulega przealki-
lowaniu i tworzy wyzszy homolog alkiloglinowy
a cze$é tréjetyloglinu przechodzi w wodzian glino-
wy. Wskutek tego otrzymany produkt jest bardzo
zanieczyszczony tymi produktami ubocznymi.

Probowano temu zaradzié przez stosowanie nad-
miaru glinu, jednakZze powstawala nowa trudnosé
spowodowana tworzeniem sie kompleksu cztero-
etylosodowoglinowego na skutek reakcji ubocznej
pomiedzy tréjetyloglinem i sodem, co wybitnie ob-
nizalo wydajno$é procesu.

Spos6b wedlug wynalazku eliminuje niedogodno-
Sci znanego procesu wytwarzania tréjetyloglinu.

Stwierdzono, Ze pozbawiony zanieczyszczen tréj-
etyloglin uzyskuje sie z seskwichlorku glinu przez
zmieszanie tréjetyloglinu z seskwichlorkiem glinu
i dzialanie stopionym sodem na utworzony chlorek
dwuetyloglinu, jezeli obie te reakcje prowadzi sie
w nieobecno$ci rozpuszczalnika.

Obecny w seskwichlorku glinu chlorek monoety-
loglinu reaguje z tr6jetyloglinem i przeksztalca sie
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w chlorek dwuetyloglmu wedlug nastepujacego
réwnania:
Al (C,H;)Cl + Al (C,H5); — > 2 Al (C,H;),Cl (3)

W poréwnaniu z reakcja wyrazong réwnaniami
(1) i (2) oczywistym jest, ze sposobem wedlug wy-
nalazku z sodu i otrzymanego wedlug réwnania (3)
chlorku dwuetyloglinu, powstaje chlorek sodowy
i metaliczny glin w ilo$ci odpowiadajacej tylko po-
:,}ow1e ilo§ci uzytego chlorku monoetyloglinu. Fakt
. ten ]qt bardzo korzystny z punktu w1dzema wy-
twarzania produktu koncowego.

Wedlug wynalazku chlorek dwuetyloglinu mozna
dodawaé do stopionego sodu, jak tez stopiony séd
w postaci drobnych kropelek mozna dodawaé do
chlorku dwuetyloglinu. W tym przypadku substan-
cja stala znajduje sie w postaci bardzo rozdrobnio-
nej i daje sie tatwo mieszaé. Tréjetyloglin potrzeb-
ny do prowadzenia procesu sposobem wedlug wy-
nalazku dostarczany jest przez zawracanie czesci
uprzednio wytworzonego tréjetyloglinu.

Tréjetyloglin mozna réwniez wytwarzaé w spo-
s6b ciagly przez ciggle doprowadzanie reagentéw
i okresowe usuwanie stalych produktéw ubocznych
oraz ciggle usuwanie wytworzonego tréjetyloglinu.

Periodycznie wytwarza sig¢ tréjetyloglin w spo-
s6b nastepujacy: metaliczny s6d umieszcza sie
w reaktorze, stapia go przez ogrzewanie do 120 -—
130°C a nastepnie do stopionego sodu wprowadza
ostroznie, podczas mieszania, chlorek dwuetylogli-
nu, otrzymany przez zmieszanie w oddzielnym na-
czyniu seskwichlorku glinu i tréjetyloglinu. Reakcji
towarzyszy znaczne wydzielanie sie ciepla. Dalsze
dodawanie chlorku dwuetyloglinu oraz oziebianie
reaktora prowadzi sie tak, zeby temperatura. nie
przekraczata 190°C. Po dodaniu catej ilo§ci chlorku
dwuetyloglinu korzystnie jest mieszaé mieszanine
w ciggu dalszych 40 — 60 minut. Nastepnie ‘odde-
stylowuje sie otrzymany tréjetyloglin.

Proces ciggly wytwarzania tréJetyloghnu prowa-
dzi sie w sposéb nastepujacy:

Do reaktora i potgczonego z nim kanatu wprowa-
dza sie ze zbiornika tréjetyloglin. Nastepnie po
ogrzaniu do temperatury 170°C chlorku dwuetylo-
glinu, otrzymanego przez zmieszanie seskwichlorku
dwuetyloglinu i tréjetyloglinu wprowadza sie do
reaktora stopiony s6d. Przez wprowadzenie metoda
- ciagla chlorku dwuetyloglinu i  sodu powstaje tréj-
etyloglin. Temperature reakcji kontroluje sie tak,
aby nie przekraczala 190°C. Tréjetyloglin oddziela
sie w wiréwce od czeéci stalych i przeprowadza do
zbiornika.

Otrzymywanie tréjetyloglinu metodsg ciagla moz-
na przeprowadzaé w urzadzeniu wedlug wynalazku
przedstawionym schematycznie na fig. fig. 2 — 4.

TFig. 1 przedstawia schematycznie fragment urza-
dzenia wedlug wynalazku, na ktérym pokazano
uklad doprowadzajgcy do reaktora s6d metaliczny.

Fig. 2 przedstawia schemat urzgdzenia do wy-
twarzania tréjetyloglinu metodg ciggls.

Fig. 3 przedstawia przekr6j poprzeczny wzdiuz
linii C — D urzadzenia pokazanego na fig. 2.

Fig. 4 przedstawia przekréj poprzeczny wzdluz
linii A — B urzadzenia pokazanego na fig. 2.
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Urzadzenie wedlug wynalazku sklada sie z ogrze-
walnego reaktora 8, zaopatrzonego w mieszadlo, po-
laczonego z odbieralnikiem tréjetyloglinu 16 prze-
wodem rurowym 15. Pod reaktorem 8 ekscentrycz-
nie w stosunku do niego umieszczony jest metalowy
blok 9, osadzony na wale 17, w ktérym znajduja
si¢ kanaly 10, 11 i 12, usytuowane réwnolegle do
watu 17 reaktora 8. Stuzg one do odbierania statych
produktéw reakcji i usuwania ich z uktadu oraz do
wprowadzania tréjetyloglinu do ukladu. Na gérnej
i dolnej powierzchni bloku 9 umieszczone sg w sta-
lej pozycji do reaktora 8 zaopatrzone w otwory ply-
ty 18 i 19. Dwa otwory w gérnej plycie 18 i jeden
otwér w dolnej plycie 19 sg dostosowane do polo-
zenia kanatéw 10, 11 i 12, Przy obrocie walu 17 ka-
naly moga byé kolejno doprowadzane pod otwoér
reaktora. W ten spos6b dolny otwér reaktora 8 jest
zawsze zamkniety przez dolng piyte 19 bloku 9. Je-
zeli kanal 10 jest polgczony z reaktorem, zawartosé
kanalu 12 moze przechodzi¢ do umieszczonej pod
blokiem 9 wiréwki 13, stuzacej do oddzielania sta-
tych produktow reakcji po usunieciu ich z ukladu
13, podczas gdy kanat 11 moze byé napelniany tré6j-
etyloglinem poprzez przewé6d 14. Z dolng czeSciag
reaktora 8 i ze zbiornikiem 16 jest polaczona rura
15, ktérej wysoko§¢ odpowiada wymaganemu po-
ziomowi zawartoéci w reaktorze.

Na fig. 1 przedstawiono uklad doprowadzajgcy
s6d do reaktora 4. Stopiony s6d z naczynia 1 prze-
prowadza si¢ miedzianym przewodem 6 poprzez
pompe zgbata 2, regulowana za pomocg regulatora
szybkoSci 3 i rurg ci$nieniowg 7 zakoficzong glowica
rozpylajaca 5 do reaktora 4. W calym ukladzie w
czasie prowadzenia reakcji utrzymuje sie tempera-
ture 110 — 150°C. Naczynie 1 i pompe 2 ogrzewa
sie z zewnatrz, za§ wykladziny rur utrzymuje sie
w pozadanej temperaturze przez ogrzewanie oporo-
we. W naczyniu 1 kontroluje sie¢ ilo§é wprowadzo-
nego sodu za pomoca poziomowskazu.

Proces prowadzony sposobem i w urzadzeniu we-
dlug wynalazku umozliwia latwe kontrolowanie
ktéra zachodzi znacznie szybciej, niz w
przypadku znanych dotychczas proces6w. Stale sub-
stancje tworzg sie¢ w wyniku procesu wedtug wy-
nalazku w stosunkowo malej iloSci i wystepuja

‘'w postaci zdyspergowanej, co umozliwia latwe od-

destylowanie tréjetyloglinu i znacznie poprawia
wydajno$é. Tréjetyloglin otrzymuje sie bezposred-
nio w postaci stezonej tak, ze zostaje wyelimino-
wany dlugi i trudny proces oddzielenia go od roz-
szczalnika.

W przeciwienistwie do znanych, wylgcznie pe-
riodycznych proceséw, sposéb wedlug wynalazku
umozliwia otrzymywanie tréjetyloglinu réwniez
metodg ciggls.

Przyktad I. Otrzymywanie tr6jetyloglinu me-
todg periodyczng. W naczyniu o pojemnosci 25 lit-
réw, zaopatrzonym w mieszadlo miesza sie w atmo-
sferze azotu 15 kg seskwichlorku glinu i 7 kg tr6j-
etyloglinu, przy czym temperatura wzrasta od po-
kojowej do 35 — 40°C. Do reaktora o pojemnosci
50 litréw zaopatrzonego w chlodnice zwrotna,
w atmosferze azotu, wprowadza sie poczatkowo
4,2 kg rozdrobnionego sodu i ogrzewa zawartosé
reaktora za pomocg plaszcza grzejnego, przy czym
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temperatura podnosi sie¢ do 130°C. Uruchamia sie
mieszadlo i z naczynia wspomnianego na wstepie
doprowadza sie do reaktora okoto 1 litra chlorku
dwuetyloglinu otrzymanego w spos6éb wyzej opi-
sany. Temperatura natychmiast podnosi sie do
150 — 170°C, po czym dodaje si¢ porcjami, po 0,5
litra chlorku dwuetyloglinu i chlodzi, zeby tempe-
ratura mieszaniny reakcyjnej nie przekraczala
190°C. Nastepnie do reaktora przetlacza sie z od-
dzielnego, ogrzewanego, metalowego naczynia o
objeto$ci 0,5 litra, 0,2 kg stopionego sddu. S6d prze-
ttacza sie do reaktora za pomocg azotu przez rure
zakoniczong perforowanym krazkiem tak, Ze naste-
puje jego rozpylenie. Nastepnie temperature utrzy-
muje sie na poziomie 190°C i mieszanine reakcyj-
ng miesza przez 1 godzing, po czym oddestylowuje
trojetyloglin w temperaturze 220°C, pod ci$nieniem
35 mm Hg. Z 12 kg otrzymanego tréjetyloglinu 7 kg
zawraca sie do nastépnej szarzy. Produkt praktycz-
nie nie zawiera chloru.

Przyktad II. Otrzymywanie tr6jetyloglinu me-
toda periodyczng. Do reaktora 4 przedstawionego
na fig. 1 o pojemnoSci 350 litré6w zaopatrzonego
w chlodnice zwrotng i mieszadlo wprowadza sie
w atmosferze azotu 15 kg seskwichlorku glinu i 7 kg
tréjetyloglinu. Utworzony chlorek dwuetyloglinu
ogrzewa sie do temperatury 160°C, po czym wirys-
kuje sie do niego przez glowice rozpylajgca 5 rury
7 200 g stopionego sodu ze zbiornika 1.

Po wprowadzeniu sodu do reaktora 4 temperatura
podnosi sie w ciggu paru minut do 180°C, po czym
wprowadza sie dodatkowo 200 g stopionego sodu
i kontroluje temperature, zeby nie przekroczyla
190°C. Nastepnie dodaje sie s6d porcjami az do
wprowadzenia calkowitej ilosci to jest 4,3 kg (nad-
miar 5%) i mieszanine reakcyjna miesza sie dalej
przez 30 minut w temperaturze 190 — 220°C. Na-
stepnie otrzymany tréjetyloglin oddestylowuje sie
pod ci$nieniem 35 mm Hg w temperaturze 220°C.
Z otrzymanej iloSci 13 kg tréjetyloglinu 7 kg za-
wraca sie do nastepnej szarzy. Produkt jest wolny
od chloru.

Przyktad III. Proces otrzymywania tréjety-
loglinu sposobem cigglym prowadzi sie w urzadze-
niu przedstawionym na fig. 2 — 4. Do reaktora 8
o pojemnosci 50 litré6w i polgczonego z nim kanalu
10 o pojemnosci réwnej pojemnos$ci kanatéw 11 i 12
i wynoszacej 25 litréw wprowadza sie, do odpowied-
niego poziomu, tréjetyloglin ze zbiornika 16. Po
ogrzaniu do temperatury 170°C chlorku dwuetylo-
glinu, otrzymanego przez zmieszanie seskwichlorku
glinu i tréjetyloglinu, wprowadza sie do reaktora
stopiony s6d za pomocg urzgdzenia przedstawionego
na fig. 1. Przez wprowadzenie metodg cigglg 25 lit-
ré6w chlorku dwuetyloglinu i 5 litré6w sodu na go-
dzine, powstaje tréjetyloglin, kt6ry rurg 15 prze-
chodzi z reaktora 8 do zbiornika 16. S6d metalicz-
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ny i chlorek sodowy osiadajg w kanale 10. Tempe-
rature reakcji kontroluje sie tak, zeby nie przekro-
czyta 190°C.

Po godzinie blok 9 obraca sie tak, zeby kanat 10
zawierajacy glin, chlorek sodowy i matg ilo§é tréj-
etyloglinu skierowany zostal do otworu spustowego
wiréwki 13. W wiréwce oddziela sie tréjetyloglin
od czesci stalych i przeprowadza go do zbiornika 16.
W tym samym czasie kanal 11 napekliony tréjety-
loglinem obraca sie¢ tak, zeby nastgpilo polgczenie
z dolng czeScig reaktora 8 i proces powtarza sie.
W trakcie zmieniania polozenia otworéw w bloku
nie trzeba przerywaé zasilania reaktora. .

W ten spos6b mozna otrzymywaé 15 — 16 litrow
tréjetyloglinu na godzine. Produkt zawiera nie-
znaczne §lady chloru na skutek rozpuszczalno$ci
chlorku sodowego. Zanieczyszczenie to mozna jed-
nak usungé przez destylacje.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania czystego tréjetyloglinu
z seskwichlorku glinu przez zmieszanie seskwi-
chlorku glinu z tréjetyloglinem i wprowadzenie
w reakcje ze stopionym sodem tak otrzymanego
chlorku dwuetyloglinu, znamienny tym, ze obie
reakcje prowadzi sie w -nieobecno$ci rozpusz-
czalnika.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamfenny tym, ze tréj-
etyloglin doprowadza sie do reakcji z seskwi-
chlorkiem glinu przez zawracanie do ukladu cze-
§ci tréjetyloglinu stanowiacego produkt reakcji.

3. Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug zastrz.
1 i 2, znamienne tym, ze stanowi je reaktor (8)
z pokrywa zawierajacg przew6d doprowadzajacy
chlorek dwuetyloglinu i przew6d dla stopionego
sodu, otoczony plaszczem grzejnym i wyposazo-
ny w mieszadlo, zaopatrzony w boczny przewéd
(15) odprowadzajacy tréjetyloglin do zbiornika
(16) oraz zawierajacy w konicznie uksztaltowa-
nym dnie otwér, przy czym za poSrednictwem
tego otworu reaktor kontaktuje sie z metalowym
blokiem (9) osadzonym na ekscentrycznie usy-
tuowanym wzgledem reaktora wale (17) ktéry
to blok zawiera trzy wydrazone kanaly (10, 11
i 12) o Srednicy odpowiadajgcej Srednicy otworu
w dnie reaktora (8) tak, azeby otwér w dnie
reaktora pokrywat sie kclejno z kazdym z wy-
drazonych kanaléw (10, 11 i 12) ostonietych od
géry i od dotu ptytami (18) i (19) umocowanymi
na bloku (9), z ktérych gérna ptyta (18) zawiera
dwa’ otwory stuzace do kontaktowania kanatéow
(10, 11 i 12) z reaktorem i do zatadowywania
tréjetyloglinu, a dolna plyta (19) zawiera jeden
otwér do odprowadzania ubocznych produktéw
reakcji.
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