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Propencwano juz wytwarza¢ zwigzki kom-
pleksowe eteru z trojalkiloglinem w taki spo-
séb, ze ma stopy Al—Mg zawierajgce okolo
15—16%/, Al dziala sie chlorowcoalkilami w cbec-
nesci eteru etylowego. Moéwiac ogdlaie, mozna
otrzymywa¢ zwigzki kompleksowe eteru z tréj-
alkiloglinem rdéwniez wtedy, jezeli podda sie
reakcji chlorek glinowy albo bromek glinowy
lub jodek glinowy z bromkiem alkilomagnezo-
wym w Srodowisku eteru. Podczas gdy pierw-
sza metoda jest malo wydajna, to druga wy-
maga duzych iloSci eteru. Wedtug innego s o-
sobu mozna wytwarza¢ zwigzki kompleksowe
eteru z tréialkiloglinem z dobrag wydajnoscia,
jezeli najpierw podda sie reakcji dokladnie
rozdrobnione stopy albo mieszaniny z magne-
zu i glinu z chilorowocoalkilem bez eteru w celu
otrzymania hologenku dwualkiloglinowego, a
produkt reakcj: nastepnie traktuje sie halogen-
kiem alkilomagnezowym w eterze w celu usu-
niecia halogenku zwigzanego z glinem. Sposdb
ten jednak jest klopotliwy, poniewaz proces

trzeba prowadzi¢ w dwéch stopniach. Doswiad-
czenia, polegajace na przeprowadzeniu sposobu
wymienionego na pierwszym miejscu w obec-
ncéci najrézmiejszych eteréw z takimi stopami
Al—Mg, w ktorym oba metale wystepujg od-
rowiednio do przebiegu reakcji w stosunku
stechiometrycznym wykazaly, ze wpréwdzie
otrzymuje sie¢ odpowiedrie produkty reakcji,
jcdnak reakcja przebiega- bardzo powoli.
Stwierdzono, ze zwigzki kompleksowe eteru
z tréjalkiloglinem otrzymuje sie bardzo ko-
krzystnie i z duzymi wydajnos$ciami w prosty
sposob, jezeli na mieszaniny metalicznego glinu
i magnezu, alby na mieszaniny ze stcpow
Al—Mg i metalicznego glinu albo magnezu
dziala sie halogenkami alkilowymi w cbecnos-
ci eterow. Reakcja przebiega nadzwyczaj zywo
7z duzym wydzielaniem ciepla tak, ze w wielu
rrzypadkach konieczne jest intensywne chilo-
dzenie. Korzystuie pracuje sig tak, azeby sto-
sunek ilosciowy obydwu metali w- mieszaninie
metali lub w mieszaninie ze stopu i metalu od-
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powiadal stechiometirycznemu stosunkowi prze-
biegu reakcji wedlug ponizszego réwnania:

2 Al 4 3Mg 4 6RX + eter —,

2 Al(R),. eter 4 3MgX:
w ktérym R moze oznaczaé dowolng reszte al-
kilowa, np. 'reszte metylowa, etylowa, propy-
lowg, butylowa albo izobutylows, a X oznacza
chlorowiec.

Obydwa metale jak téz ich stopy mozna sto-
sowaé.w postaci grysiku albo wiorkéw. Wistgp-
ne trawienie albo dodawanie np. jodu w ceiu
zapoczatkowania reakcji nie jest konieczne
przy sbosowaniu bromkéw alkilowych, ponie-
waz reakcja rozpoczyna sie natyéhmias't'i prze-
biega z duzg szybkoscia. W' zaleznosci od kaz-
dorazowego celu zastosowania zwigzkéw kom-
pleksowych eteru mozna stosowaé najroziej-
sze etery. Temperatury reakcji nalezy .okres-
llé empuryczme w zaleznosci od budowy halo-
ge-nkéw alkllowych eteru. W reakcjach z wyz-
szymi halogenkami alkilowymi albo w cbecio$-
d wysokoczasteczkowych eteréw, np. alkiloary-
loeter6w nalezy stosowaé wyzsze temperatury,
najczesciej w zakresie 60 — 140°C.

Zwiazki kompleksowe - alkiloaryloeteréw z
tréjalkiloglinem, jak mp. anizolu, fenetolu, ete-
ru i izopropylofenylowego itp. wytworzone spa-
sobem wedlug wynalazku, sg bardzo korzystny-
mi katalizatorami przy wytwarzaniu wysnko-
czastkowych poliolefin metodg niskocisnienio-
w3.

.Przyklad I Do 80 g mieszaniny sklada-
igcej sie ze stopu Al — My zawierajacego 5%
Al i 25 g czystego metalicznego glinu dodano
jednorazowo 860 cm3 eteru dwuetylowego. Mie-
szanine ogrzewano do temperatury okoto 40°C
i. chlodzac, wkroplono 550 g bromku butylowe-
go. Nastgpita gwallowna reakcja; temperatuca
wzrcsla mimo chlodzenia, przejsciowo do 70 —
00"C !

Po okolo 2 godzinach caly *netal przereagc-
wal na zwigzek kompleksowy eteru z tréjbuty-
lodwuetyloglinem i bromek butylomagnezowy.
Oddzielenie "utworzonego zwigzku komplekso-
wego od nadmiaru bromku butylomagnezowe-
go nastgpilo przez destylacje w prézni, Tem-

peratura wrzenia 110 — 120°C przy 2 mm Hg. -

Otrzymano 325 g zwiazku kompleksowego ete-
ru z tréjbutylodwuetyloglinem, to jest 85%,

Przykitad I1 50 g grysiku glinowego
i 160 g wiérkow magnezowych w obecnosci
I litra eteru izobutylowego poddano reakcji
przy wkraplaniv i mieszaniu z 880 g bromku
etylowego. Energiczna reakcja byla tak stero-
wana przez dobre chlodzenie naczynia reakcyj-
nego, ze eter wrzal lagodnie. W ciggu 3 godzin
caly metal p;zereagowa! na bromek etyloma-
gnezowy i zwiazek kompleksowy eteru z troéj-
etyloizobutyloglinem. Oddzielenie nastgpilo we-

-dlug przykladu I przez frakcjonowang destyla-

cje¢ w prdzni. Ofrzymano 250 g zwigzku kom-
pleksowego, eteru z tréjetylaizobutyloglinem,
to jest 80%, teorii.

Przykltad III Odpowiednio do stechio-
metrycznego stosunku tworzenia zwigzkéw kom-
pleksowych eteru z tréjalkiloglinem zadano
500 cm$ amizolu 54 g grvsiku glinowego i 78 g
grubych wiérkéw magnezowych. Mieszaning
te ogrzano do temperafcury 80°C i dodamo ck-to
40 g bromku etylowego Poniewaz reakma pr7e-'
biega silnie ‘egzotermicznie zastapiono ogrze-
wanie laznig chlodzacg i wkropiono szybko
dalsze 610 g bromku etylowegc. Po okoio 1 go-
dzinfe, podczas ktoérej temperatura wahala sie
miedzy 90 — 100°C " reakcja zakohczyla sie.
Wytworzony zwiazek kompleksowy eteru z troj-
etyloanizologlinem oddzielono od MgBr: otrzy-
manego z duzg czystoscia § nadmiaru anizolu
przez destylacje przy 2 mm Hg.

Oddzielenie wytworzonego katalizatora c¢d
resztek anizolu nie nastreczato trudnodci, po-
niewaz temperatury wrzenia przy tyrm <i$nie-
niu réznily sie o 50 — 60°C.

Otrzymano 400 g zwiazku kompleksowego
eteru z tréjetyloanizologlinem to jest okolo
509, teorii; temperatura wrzenia przy 2 mm Hg
wynosita 90 — 100°C. '

Przyklad IV. Do min_eszianiny, skladajgcej

‘sie z 84 g stopu Al—Mg zawierajacego 6,5%

glinu i z 49 g czystego metalicznego glinu- do-
dann mieszajgc jednorazowo 500 cm3 anizolu,
odpowiednio do - stosunku stechiometrycznego
wytwarzania zwigzku kompleksowego eteru
z tréjalkiloglinem. Mieszanine reakcyjng ogrze--
wano do temperatury 75°C. Nastepnie dodano-
40 g bromku etylu, po czym reakcja przebiega-
ta gwaltownie. Temperature utrzymywano na
poziomie 80 — 100°C. Po okoio. 2 godzirnach
przereagowal caly metal z dodanymi -jeszcze
600 g bromku etylu. Przer6bkg otrzymanego:
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produktu reakcji nastgpila jak w przykla-
dzie III.

Wydajnosé wynosila 380 g, to
teorii.

Przyktad V. Do 80 g stopu zawiei‘ajaoego
709, Al i 304 Mg dodano tyle grubych wiérkéw
magnezowych azeby stechiometryczny stosunek
tworzenia zwigzkéw kompleksowego eteru

" z tréjalkiloglinem nie zostal przekroczony. Na-
stepnie do mieszaniny tej dodano 500 cm3 fe-
netolu i okolo 40 g bromku etylu. Po 20 minu-
tach ogrzewania do temperatury 140°C wikrcp-
lono pod ci§nieniem 300 g chlorku. etylu i tem-
perature reakc)i utrzymywano na poziomie 120
+— 130°C. Po 4,5 godzinach reakcja 2zakonczyla
sie, a powstala biala brejowata mieszanina zo-

. stala przerobiona jak w przykladzie III przez
destylacje w préeni,

Otrzymano 330 g zwigzku kompleksowego
eteru z tréjetylofenetologlinem, to jest 65%
teorii. k
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Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania zwiazkéw komplekso-
wych eteru z {réjalkiloglinem, znamienny tym,
Ze mieszaniny z metalicznego glinu i magnezu,
albo mieszaniny ze stopéw Al—Mg z metalicz-
nym glinem albo magnezem poddaje sie reakcji
w obemosci eteré6w z halogenkami alkilowymi,

‘przy czym stosunki iloéciowe glinu i magnezu

w mieszaninie metali lub w mieszaninie stopu
j metalu dobiera sie korzystnie tak, ze odpo-
wiﬁ'd‘hia one stechiomqtrmhemu stosunkowi
przebiegu reakeji.

. VEB Leuna Werke
“Walter Ulbricht«

‘Zastepea: mgr Jozef Kaminski
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