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Sposéb wytwarzania mieszanin zwigzk6w metyloetylootowiowych

Przeémiotem wynalazku jest sposob wytwarzania mieszanin zwigzkéw metyloetylootowiowych zawieraja-
cych wszystkie mozliwe zwigzki o ogélnym wzorze /CH;/4.,Pb/C,Hs/p, gdzie n oznacza O lub liczbe catkowity
1, 2, 3 lub 4. Zwigzki te s3 wykorzystywane w przemysle motoryzacyjnym jako skuteczne $rodki antydetonacyj-
ne lepsze, anizeli stosowane dotychczas czterometylootdw i czteroetylootéw badz tez ich mieszaniny.

W dotychczasowej praktyce zwigzki metyloetylootowiowe wytwarza si¢ z mieszaniny czterometylootowiu
i c2teroetylootowiu. Sposéb ten jest sposobem wieloetapowym, wymaga bowiem otrzymania najpierw czterome-
tylo-- i czteroetylootowiu, na przyktad wedtug opiséw patentowych nr nr 54578, 66244 i nastgpnie prowadze-
nia reakcji w obecnosci chlorku glinowego, fluorku borowego lub komplekséw soli otowiu z metylodwuchlorogli-
nem jako katalizatorow.

Wedlug wynalazku mieszaniny zwigzkow metyloetylootowiowych zawierajacych wszystkie mozliwe zwm-
zki o ogolnym wzorze /CH3/4.,Pb/C,Hs/,, gdzie n ma wyZej podane znaczenie, otrzymuje si¢ na drodze reakcji
zwigzku olowiawego o ogélnym wzorze PbX, w ktérym X oznacza atom tlenu, atom siarki lub dwa atomy chloru
z dwumetylochloroglinem i dwuetylochloroglinem, szczegdlnie korzystnie w obecnosci dodatkéw zwigkszajacych
wydajnosé reakcji, takich jak chlorku potasowego, anizolu lub benzonitrylu, ewentualnie w srodowisku rozpusz- :
czalnika organicznego.

Sposéb wytwarzania mieszanin zw141.kow metyloetyloolowwwych wedtug wynalazku polega na dodamu ‘
do zwigzku o wzorze PbX, w ktérym X ma wyzej podane znaczenie, ewentualnie zawieszonego w rozpuszczalni-
kach organicznych, zwlaszcza takich jak benzen, toluen, ksylen lub ich mieszaniny, chlorku potasowego lub
anizolu lub benzenitrylu i nastgpnie wprowadzeniu w atmosferze gazu obojetnego argonu lub azotu, najpierw
dwumetylochloroglinu, a nastgpnie dwuetylochloroglinu lub najpierw dwuetylochloroglinu, a nastepnie dwume-
tylochloroglinu, badZ mieszaning zawierajaca dwumetylochloroglin i dwuetylochioroglin w stosunku molowym -
jak 0,25—4. Stosunki molowe zwigzku PbX, w ktérym X ma wyzej podane znatzenie do -sumarycznej flosci
dwumetylochloroglinu i dwuetylochloroglinu wynosza 0,25—4, a do chlorku potasowego lub gnizolu lub benzo-
nitrylu wynosza tez 0,25—4. Reakcj¢ prowadzi si¢ wciggu 0,1—140 godzin, w temperaturze 25-140°C. Po
ukoriczeniu reakcji mieszaning poreakcyjna chtodzi si¢ do temperatury ponizej 0°C, hydrolizuje rozcieficzonym
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kwasem solnym i z warstwy organicznej wydziela czyste produkty przez destylacje pod zmniejszonym lub atmo-
sferycznym cisnieniem.

Wedtug wynalazku mieszaning zwigzkéw metyloetylootowiowych o dowolnym stopniu czystosci otrzymu-
je si¢ bezposrednio w jednoetapowym procesie.

Przedmiot wynalazku jest blizej wyjasniony w przyktadach wykonania, ktore Jednakze nie ograniczajg jego

zakresu.

Przyktad 1. Do zawiesiny 2,0 g (0,00896 mola) tlenku otowiawego i 0,67 g (0,00896 mola) chlorku
potasowego w 2,1 ml benzenu dodaje si¢ w temperaturze 25°C 0,83 g (0,00896 mola) dwumetylochloroglinu
1,08 g (0,00896 mola) dwuetylochloroglinu i utrzymuje te temperature przy jednoczesnym mieszaniu przez
140 godzin. Nastgpnie mieszaning poreakcyjng chiodzi si¢ do temperatury —5°C i hydrolizuje rozcieficzonym
kwasem solnym 1:9. Warstwe organiczng destyluje si¢ pod zmniejszonym cisnieniem p = 20 mm Hg. Otrzymuje
si¢ 0,05 g czterometylootowiu, 0,09 g tréjmetyloetylootowiu, 0,12 dwumetylodwuetylootowiu, 0,15 g metylo-
tréjetylootowiu i 0,07 g czteroetylootowiu.

Prz y ktad II Postgpuje sig analogicznie jak w przyktadzie I, z tym, Ze reakcje prowadz1 sie w tempe-
raturze 135°C przez 0,1 godziny. Otrzymuje si¢ 0,10 g czterometylootowiu, 0,19 g tlojmetyloetylootowm,
0,32 g dwumetylodwuetylootowiu, 0,18 g metylotrdjetylootowiu i 0,11 g czteroetylootowiu.

Przyktad IIL Postepuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I z tym, ze zamiast tlenku otowiawego
dodaje sie siarczek otowiawy w iloci 2,14 g (0,00896 mola) i reakcje prowadzi si¢' temperaturze 80°C przez 5
godzin. Otrzymuje si¢ 0,07 g czterometylootowiu, 0,11 g tréjmetyloetylootowiu i 0,06 g czteroetylootowiu.

Przyktad IV.Postgpuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I, z tym, ze dodaje si¢ 4,0 g (0,01792
mola) tlenku otowiawego w 2,2 ml p-ksylenu i utrzymuje temperaturg 135°C przez 0,5 godzin. Otrzymuje sig
0,10 g czterometylootowiu, 0,17 g tréjmetyloetylootowiu, 0,32 g dwumetylodwuetylootowiu, 0,20 g metylo-
tréjetylootowiu, 0,13 g czteroetylootowiu.

Przyktad V.Postgpuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I, z tym, ze zamiast chlorku potasowego
dodaje si¢ 0,92 g (0,00896 mola) benzonitrylu i utrzymuje w temperaturze 80°C przez 0,5 godziny. Otrzymuje
si¢ 0,08 g czterometylootowiu, 0,14 g lro;metyloetvloolownu, 0,21¢g dwumctylodwuetylootowxu 0,16 g mety-
lotréjetylootowiu i 0,10 g czteroetylootowiu.

Przyktad VI Postgpuje si¢ analogicznie Jak w przykiadzie 1 z tym, Ze zamiast tlenku olow1awego
dodaje si¢ 2,49 g (0,00896 mola) chlorku otowiawego i utrzymuje temperature 135°C przez 2 godziny. Otrzy-
muje si¢ 0,04 g czterometylootowiu, 0,09 g tréjmetyloetylootowiu, 0,19 g dwumetylodwuetylootowiu, 0,11 g
metylotréjetylootowiu i 0,06 g czteroetylootowiu. '

Przyktad VII Postgpuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie | z tym, Ze zamiast benzenu stosuje sig
2,2 ml toluenu i reakcje¢ prowadzi si¢ w temperaturze 110 ”C przez 1 godzing. Otrzymuje si¢ 0,09 g czterometylo-
otowiu, -0,16 ¢ tlojmetyloetyloo}omu 0,26 g dwuetylodwumetylootow:u, 0,17g metylotroletylootowm
i0,11 g czteroetylootowiu.

~Przyktad VIIL Postepuje si¢ analogiczni¢ jak w przyktadzie I z tym, ze dodaje si¢ 1,66 g (0, 01707
mola) dwumetylochloroglinu i i 2,16 g (0,01792 mola) dwuetylochloroglinu i utrzymuije si¢ temperaturg 80°C
przez 6 gadzin. Otrzymuje si¢ 0,03 g czterometylootowiu, 0,10 g tréjmetyloetylootowiu, 0,17 g dwumetylodwu-
etylootowiu, 0,11 g metylotrdjetylootowiu, 0,05 g czteroetylootowiu.

Przyktad IX Postgpuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I z tym, Ze zamiast chlorku potasowego
dodaje si¢ 0,97 g (0,00896 mola) eteru metylowofenylowego i utrzymuje temperaturg 80°C przez 3 godziny.
Otrzymuje sig¢ 0,03 g czterometylootowiu, 0,11 g tréjmetyloetylootowiu, 0,18 g dwumetylodwuetylootowiu,
0,12 g metylotréjetylootowiu i 0,06 g czteroetylootowiu.

Przyktad X Postgpuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I z tym, ze dodaje si¢ 0,41 g (0,00498

" mola) dwumetylochloroglinu, 0,27 g (0,00244mola) dwuetylochloroglinu i utrzymuje temperaturg 80°C przez 2
godziny. Otrzymuje si¢' 0,09 g czterometylootowiu, 0,24 g tréjmetyloetylootowiu, 0,20 g dwumetylodwuetylo-
otowiu, 0;14 g metylotréjetylootowiu i 0,01 g czteroetylootowiu.

Przyktad XI.Postepuje si¢ analogicznie jak w przyktadzie I z tym, ze dodaje si¢ 0,21 g (0 00244
mola) dwumetylochloroglinu, 0,54 g (0,00498 mola) dwuetylochloroglinu, a zamiast benzenu dodaje si¢ 2,2 ml
ksylenu i utrzymuje temperature 135°C. Otrzymuje si¢ 0,02 g czterometylootowiu, 0,03 g tréjmetyloetylooto-
wiu, 0,13 g dwumetylodwuetylootowiu, 0,21 g metylotréjetylootowiu i 0,20 g czteroetylootowiu.
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposob  wytwarzania  mieszanin  zwigzkéw  metyloetylootowiowych o ogélnym  wzorze
/CH3/4.,Pb/CyHs/,,, wktérym n oznacza O lub liczbe catkowita I, 2, 3 lub 4, znamienny tym, Ze
zwigzek o wzorze PbX, w ktérym X oznacza atom tlenu, siarki lub dwa atomy chloru poddaje sie reakcji
w obecnosci chlorku potasowego lub anizolu lub benzonitrylu, ewentualnie w §rodowisku rozpuszczalnika orga-
nicznego, najpierw z dwumetylochloroglinem, a nast¢pnie z dwuetylochloroglinem lub najpierw z dwuetylochlo-
roglinem i nastgpnie z dwumetylochloroglinem lub z mieszaning dwumetylochloroglinu z dwuetylochloroglinem
w stosunku molowym 0,25—4, w ciagu 0,1—-140 godzin, w temperaturze 25—140°C, przy czym stosunki molowe
zwigzku o wzorze PbX, w ktérym X ma wyzej podane znaczenie do chlorku potasowego, anizolu lub benzonitry-
lu wynosza 0,254, do mieszaniny dwumetylochloroglinu i dwuetylochloroglinu wynoszz 0,25—4, po czynt
mieszaning poreakcyjna chtodzi si¢ ponizej 0°C, a nastgpnie hydrolizuje rozciericzonym kwasem solnym i z war-
stwy organicznej wydziela czyste produkty przez destylacj¢, ewentualnie pod zmniejszonym ci$nieniem.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze jako rozpuszczalniki organiczne stosuje si¢ benzen,
toluen, ksylen i/lub ich mieszaniny.
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