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Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania czterometylootowiu, ktéry ma zastosowanie jako czyn-
nik przeciwstukowy w paliwach ptynnych uzywanych do silnikdw spalinowych.

Dotychczas czterometylootéow wytwarzano na drodze reakcji chlorku metylu ze stonem sodowo-otowio-
wym w warunkach zwiekszonego cisnienia (okoto 30 atm). Znany jest réwniez z opisu nr 54578 sposdb otrzy-
mywania czterometylootowiu z seskwihalogenkéw metyloglinowych i halogenkéw otowiu wobec halogenkow
metali alkalicznych lub z dwumetylochloroglinu i tlenku lub siarczku otowiawego wobec lub bez halogenkéw
metali alkalicznych.

Czynione tez byty proby otrzymywania czterometylootowiu z seskwihalogenkéw metyloglinowych i nie-
ktérych soli otowiawych wobec halogenkédw metali alkalicznych. Uzyskane w tych reakcjach wydajnosci cztero-
metylootowiu byty jednak niskie.

Najtatwiej dostepnymi zwigzkami glinoorganicznymi s seskwichlorek metyloglinowy lub mieszarina dwu-
metylochloroglinu i metylodwuchloroglinu o dowolnym sktadzie. Zwiazki te otrzymuje si2 w wyniku reakcji
uiiorku metyiu z giinem metalicznym.

Czysty dwumetylochloroglin lub metylodwuchloroglin otrzymuje sie w wyniku rozdziatu seskwichlorku
metyloglinowego. Uzyskanie jednak czystego dwumetylochloroglinu lub metylodwuchloreglinu z seskwichlorku
metyloglinowego jest bardzo trudne i wymaga wielu dodatkowych operacji i procesow chemicznych, co podnosi
koszt wytwarzania tych zwigzkdw. '

Celem wynalazku jest opracowanie takiego sposobu wytwarzania czterometylootowiu, ktéry wyelimino-
watby wyZej omawiane trudnosci i przy odpowiednio niskich kosztach zapewniatby wysoka wydajnos¢ procesu.

Okazato sie, ze cel ten moze osiggnac na drodze reakcji tlenku otowiawego z seskwihalogenkiem metylogli-
nowym lub z mieszaning dwumetylochloroglinu i metylodwuchloroglinu o dowolnym sktadzie, korzystnie
wobec halogenkdw metali alkalicznych bez rozpuszczalnika lub w srodowisku niepolarnego rozpuszczalnika ta-
kiego jak benzen, toluen itp.

Sposéb wytwarzania czterometylootowiu z seskwichlorku metylog!inowego lub mieszaniny dwumetylo-
chloroglinu z metylodwuchloroglinem o dowolnym sktadzie wedtug wynalazku, polega na tym, ze na tlenek
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otowiawy dziata si¢ zwigzkiem glinoorganicznym, korzystnie wobec halogenkéw metali alkalicznych, w tempera-
turze 80-170°C w czasie 0,5—5 godzin, w srodowisku niepolarnego rozpuszczalnika zwtaszcza ksylenu lub tolue-
nu lub benzenu poczym produkt reakcji wyodrebnia sie na drodze hydrolizy i destylacji lub na drodze bezpos’red-
niej destylacji z mieszaniny poreakcyjnej, przy czym stosunki molowe reagentéw wynosza 0,25—4 moli tlenku
otowiawego na 1 mol zwigzku glinoorganicznego i ewentualnie 0,5—4 moli halogenku metalu alkalicznego.

Sposéb ten jest réwniez znamienny tym, Ze jako substrat stosuje sie mieszanine zwiazkéw glinoorganicz-
nych, w ktérej zawartos¢ dwumetylochloroglinu wynosi powyzej 30% wagowych.

Po” zakoriczeniu procesu mieszanine reakcyjng hydrolizuje sie na zimno rozciericzonym kwasem soInym
Nastepnie catosc saczy sie. A osad przemywa rozpuszczalnikiem. Po oddzieleniu warstwy organicznej od wodnej,
warstwe wodng ekstrahuje sie rozpuszczalnikiem uzywanym do reakgcji.

Z potaczonych roztworéw organicznych wyodrebnia sie przez destylacje czteiroinistylootéw. Cztero-
metylootéw mozna tez wyodrebnié nie prowadzac hydrolizy.

Mieszanine poreakcyjng saczy sie, a osad przemywa rozpuszczalnikiem takim, jaki stosowano w reai
Przesacz poddaje sie destylacji, otrzymujac czysty czterometylootéw oraz nleprzereagowany zwiazek glinoorga-
niczny i rozpuszczalnik, ktére zawraca sie do reakcji.

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony w przyktadach wykonania,. ktére jednakze nie ograniczajq
zakresu jego stosowania. :

Przyktad Il. Do tréjszyjnego przeptukanego azotem reaktora zaopatrzonego w mieszadto i chtodnice
zwrotng wprowadza sie 10,5 g tlenku otowiawego (47,1 x 10-3mola) oraz 4,6 g (47,1 x 10-3mola) chlorku pota-
sowego. Reaktor umieszcza sie w termostacie olejowym w temperaturze 135°C. Nastepnie wkrapla sie 50%
roztwor zwiazkow glinoorganicznych w ksylenie zawierajacy 8,729 (94,2 x 10° 3mola) dwumetylochloroglinu
i 78 g (15,7 x 10-3mola) metylodwuchloroglinu. Reagenty miesza sie i ogrzewa w ciggu 2 godzin. Po zakoricze-
niu reakcji zawarto$¢ ochtadza sie¢ do temperatury pokojowej i hydrolizuje rozciericzonym kwasem solnym
(1 :9). Po hydrolizie cato$¢ saczy sie przez lejek ceramiczny G—1 i przemywa ksylenem. Warstwe organiczng
przesaczu oddziela sie od warstwy wodnej, a warstwe wodna ekstrahuje ksylenem. W potaczonych warstwach
orgamcznych wydajnosé czterometylootowiu wynosi 44%.

-Przyktad Il. Postepujac analogicznie jak w przyktadzie | do reaktora wprowadza sie¢ 1,58¢g
(7,1 x 10-3mola) tlenku otowiawego oraz 0,61 g (8,2 x 10-3mola) chlorku potasowego. Reaktor umieszcza sig
w termostacie olejowym w temperaturze 135°C. Nastepnie wkrapla si¢ 50% roztwor zwiazkéw glinoorganicznych
w ksylenie zawierajacy 1,32 g (14,2 X 10~ mola) dwumetylochloroglinu i 0,149 (1,25 X 10™3 mola) metylo-

“ dwuchloroglinu. Reakcje prowadzi sie w ciagu 2 godzin. Otrzymuije si¢ czterometylootéw z wydajnoscia 32,1%.

Przyktad Ill. Postepujac analogicznie jak w przyktadziel do reaktora wprowadza si¢ 1,32¢g
{555 X 10~ ola) tlenku otowiawego oraz 0,69 g (9,2 X 10~2 mola) chlorku potasowego. Reaktor umieszcza sie
w termostacie olejowym w temperaturze 135°C. Nastepnie wkrapla sie 50% roztwér zwiazkéw glinoorganicznych
w ksylenie zawierajacy 1,03g (11,1 X 10™3 mola) dwumetylochloroglinu i 0,43 g (3,79 X 103 mola) metylo-
dwuchloroglinu. Reakcjg prowadzi sie w ciagu 2 goazin. Otrzymuje sie czterometylootéw z wydajnoscia 28,2%.

Przyktad IV, Postgpujac analogicznie jak w przyktadziel <do reaktora wprowadza si¢ 5,57 g
(25 X 10™> mola) tlenku otowiawego oraz 2,32 g (31,2 X 10~3 mola) chlorku potasowego. Reaktor umieszcza
si¢ w termostacie olejowym w temperaturze 135°C. Nastepnie wkrapla sie 50 % roztwér zwiazkéw glinoorganicz-
nych- w ksylenie zawierajacy 1,159 (12,5 X 10~3 mola) dwumetylochloroglinu i 1,41 g (12,5 X 10~3 mola) me-
tylodwuchloroglinu. Reakcje prowadzi sie wciagu 2 godzin. Otrzymuje sie czterometylootéw 2z wydaj-
noscig 15%.

Pr zy ktad V Postgpujgc analogicznie jak w przyktadzie| do reaktora wprowadza sie 5,57 g
{25 X 10™® mola) tlenku otowiawego. Reaktor umieszcza sie w termostacie olejowym w temperaturze 125°C,
Nastepnie wkrapla si¢ 50% roztwor zwigzkdw glinoorganicznych o sktadzie jak w przyktadzie |V. Reakcje pro-
wadzi si¢ w ciggu 2 godzin. Otrzymuje sie czterometylootéw z wydajnoscia 2,5%.

Przyktad VI. Postepujac analogicznie jak w przyktadziel do reaktora wprowadza si¢ 5,57 g
(25X 10‘,3 mola) tlenku otowiawego oraz 1,86 g (25 X 10~3 mola) chlorku potasowego. Reaktor umieszcza sie
termostacie olejowym w temperaturze 80°C. Nastepnie wkrapla sie¢ 50% roztwor zwiazkéw glinoorganicznych
w ksylenie o sktadzie jak w przyktadzie V. Reakcje prowadzi sie w ciagu 2 godzin. Otrzymuje sie czterometylo-
otéw z wydajnoscig 8,1%.

Przyktad VI Postepujac analogicznie jak w przyktadziel do reaktora wprowadza sie 5,67 g
(25 X 103 mola) tlenku otowiawego i 1,52 g (25 X 10”2 mola) fluorku sodowego. Reaktor umieszcza sie w ter-
mostacie olejowym w temperaturze 135°C. Nastgpnie wkrapla si¢ 50% roztwor zwigzkéw glinoorganicznych
o sktadzie jak w przyktadzie |V. Reakcje prowadzi sie w ciagu 2 godzin. Otrzymuje si¢ czterometylootéw
z wydajnoscig 7,5%.
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Przyktad VIIl. Postepujac analogicznie jak w przyktadzie VI, reakcje prowadzi sie¢ w tempera-
turze 135°C w ciagu 4 godzin. Otrzymuije sie czterometylootow z Wydajnoécia 13,1%.

Przyk+tad IX. Reakcje prowadzi sie analogicznie jak w przyktadzie 1V, zastepujac ksylen toluenem.
Otrzymuje sie czterometylootow z wydajnoscig 7,5%.
‘ Przyktad X Po_stepujac analogicznie jak w przyktadzie | reakcje prowac™ i sie bez rozpuszczalnika
w temperaturze 170°C wciagu 1 godziny. Do reaktora wprowadzono 5,57 g (25 X 1073 mola) tlenku otowia-
wego, 2,329 (31,2 X 1072 mola) chlorku potasowego, 1,15g (12,5 X 10”3 mola) dwumetylochloroglinu.
i1,41 g (12,5X1072 mola metylodwuchloroglinu. Otrzymuije sie czterometylootéw z wydajnoscia 18%. '

Za<trzezenia patentowe

1. Sposob wytwarzania czterometylootowiu z seskwichlorku metyloglinowego lub mieszaniny dwumetylo-
chloroglinu z metylodwuchloroglinem o dowolnym sktadzie zwigzku otowiawego wobec halogenkdéw metali alka-
licznych, znamienny tym, Zze na tlenek otowiawy dziata sie zwigzkiem glinoorganicznym, korzystnie
wobec halogentéw metali alkalicznych, w temperaturze 80-170°C, w czasie 0,5—5 godzin, w srodowisku niepolar-
nego rozpuszczalnika zwtaszcza ksylenu lub toluenu lub benzenu, po czym produkt reakcji wyodrebnia sie na
drodze hydrolizy idestylacji lub na drodze bezposredniej destylacji z mieszaniny poreakcyjngj, przy czym sto-
sunki molowe reagentéw wynoszg 0,25—4 moli tlenku otowiawego na 1 mol zwiazku glinoorganicznego i ewen-
tualnie 0,5—4 moli halogenku metalu alkalicznego. ‘

2. Sposdb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze jako substrat stosuje sie mieszaning zwigzkdéw
glinoorganicznych, w ktérej zawarto$sé dwumetylochloroglinu wynosi powyzej 30% wagowych.
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