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Ciagly sposéb wytwarzania seskwialkilohalogenoglinu

1

Przedmiotem wynalazku jest ciagly sposéb wy-
twarzania seskwialkilohalogenoglinu o sumarycz-
nym wzorze R3ALX; w ktérym R oznacza nizszy
rodnik alkilowy, a X atom chlorowca.

Zwigzki te znajduja zastosowamie jako katali-
zatory polimeryzacji alkendéw, katalizatory typu
Friedela Craftsa, a takze jako péiprodukty zwigz-
k6w metaloorganicznych lub organicznych, np.
przy otrzymywaniu czterometylootowiu, alkoholi
o dlugim nierozgalezionym lancuchu weglowodoro-
wym itp.

Dotychczas seskwialkilohalcgenoglin  otrzymy-
walo sie w ten spos6bb, ze w reaktorze uprzednic
przeplukanym azotem wumieszcza sie odpowiednig
ilos§¢ glinu, a nastepnie po jego zaktywowaniu
doprowadza sie halogenek alkilu. W koncowej
fazie procesu zaczynaja dominowaé, katalizowane
przez szlam poreakcyjny, reakcje rozkladu, w wy-

niku ktérych powstaja duze iloSci produktéw ga-

zowych, co uniemozliwia caltkowite przereagowanie
glinu. Wielogodzinna aktywacja powierzchni metalu
w znacznym stopniu utrudnia prowadzenie procesu
w sposOb ciggly. Znany jest takze z opisu paten-
towego NRD nr 35293 spos6b, ktéry polega na
tym, ze ciekly roztwér halogenku alkilu w seskwi-
alkilohalogenoglinje, (SAHG) jest natryskiwany w
kierunku ku dolowi na mase wiéréw glinowych,
ktére poddawane sg mieszaniu, tak, Zze na ich po-
‘wierzchni tworzy sie stosunkowo cienka , blonka
cieklego roztworu, w obrebie ktérej przebiega re-
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akcja halogenku alkilu z glinem, przy czym me-
taliczny glin nie zanurza sie w roztworze. Po-
nadto, nadmiar halogenku alkilu wystepujacy w
toku reakcji w cieklej blonie, odparowujac od-
biera powstajace ciepto, co powoduje umiarkowang
temperature, w ktérej przebiega reakcja egzoter-
miczna.

Poniewaz szybko§¢ procesu limitowana jest
szybkoscig dyfuzji, a nie szybkosciag reakecji che-
micznych, warunki procesu wedlug wynalazku u-
mozliwiaja uzyskanie wyzszej szybkos$ci procesu
niz wedlug opisu patentowego NRD nr 35293.
Jednoczesnie spos6b wedlug wynalazku zapewnia
bardzo wysokie wydajnosci a efektem nieoczeki-
wanym jest wyeliminowanie potrzeby aktywacji
glinu przed wprowadzeniem go do strefy reakcji.

Wedlug wynalazku spos6b wytwarzania seskwj-
alkilohalogenoglinu o  wzorze sumarycznym
R3Al,X; w ktébrym R oznacza nizszy rodnik alki-
lowy, a X atom chlorowca, polega na tym, ze do
reaktora w postaci pionowej rury wypeklionej
seskwialkilohalogenoglinem zaopatrzonej w dolnej
czesci w mieszadlo, doprowadza si¢ w sposéb ciag-
ly, korzystnie w ilo§ciach stechiometrycznych, od
géry glin lub jego stopy, a od dotu halogenek al-
kilu o wzorze RX, w ktéorym R i X maja wyzej
podane znaczenie. Pecherzyki halogenku alkilu
dostajac si¢ do strefy intensywnego mieszania,
gdzie znajduje sie podstawowa ilo§é glinu, nie bar-
botuja normalnie, lecz uzyskuja kontrolowany
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ruch poprzeczny, co powodujac wydatne przedilu-
zenie czasu ich kontaktu -z glinem, umozliwia
calkowite przereagowanie barbotujacego halogen-
ku alkilu.

Dzieki intensywnemu mieszaniu odl;trywa sie
nowe céntra reakcyjne i zwieksza sie w maksy-
malnym stopniu powierzchnie kontaktu halogenku
alkilu z glinem. Szybko odprowadzajac ciepto
uzyskuje sie duzg szybkoéé silnie egzotermicznego
procesu, ktéry prowadzi sie¢ w stalych warunkach
temperatury i ci$nienia, korzystnie tak, aby przy
ci$nieniu atmosferycznym temperatura nie prze-
kraczata 60°C, co nie wynika jednoznacznie z wia-
$ciwoéci skladnik6w mieszaniny reakcyjnej, gdyz
np. wzrost temperatury wywolujacy zwiekszenie
szybko$ci reakcji pocigga za soba obmnizenie roz-
puszezalnodei halogenku alkilu w masie reakeyij-
nej, a co za tym idzie obniZemie jego stezenia w
Srodowisku reakcji. -

Aby zwiekszy¢é szybko$é reakcji stosuje sie e-

wentualnie zmane katalizatory reakcji, takie jak’

- zwigzki jodu lub bromu, przy czym mozna je
wprowadzaé do Srodowiska reakeji albo wraz z
glinem lub jego stopami albo z halogenkiem alki-
lu. Powstajacy szlam poreakcyjny spelniajacy bar-
dzo niekorzystng role w procesie, jako czynnik
katalizujacy reakcje rozkladu produktu koncowe-
go, jest usuwany w spos6b ciggly wraz z produk-
tem koncowym, ktéry nastepnie oczyszcza sie
przez destylacje.

Sposéb wedlug wynalazku umozliwia osigggnie
wydajno$ci bliskiej teoretycznej przy bardzo kro6t-
kim czasie reakcji, a stosowana do tego sposobu
aparatura jest bardzo prosta. Ponadto sposéb na-
daje sie do stosowania w skali technicznej.

Przedmiot wynalazku jest blizej objasniony w
przykladach wykonania.

Przyktad 1. Do pionowego reaktora rurowego
o objetosci 500 cm? zaopatrzonego w mieszadio
$miglowe wprowadza sie 300 cm? seskwietylochlo-
roglinu. Po uzyskaniu temperatury 60°C przy jed-
noczesnym intensywnym mieszaniu rozpoczyma sie
dodawanie kréécem gérnym pytu glinowego, a dol-
nym chlorku etylu wraz z parami jodu. Glin wpro-
wadza sie do reaktora z szybkoscia 11 g/godz.,
a chlorek etylu z szybkoscia 39 g/godz. Jod doda-
je sie w ilosci 19, wagowego w stosunku do wpro-
wadzanego glinu. Seskwietylochloroglin otrzymuje
sie z szybkosciq 47 cm3/godz. Aby temperatura re-
akcji nie przekroczyla 60°C reaktor chlodzi sie
nadmuchem powietrza. Uzyskany produkt desty-
lyje sie pod cisnieniem 1 mm Hg w temperatu-
rze 70°C. Niedestylujgca powmostalo$é stanowi szlam
poreakcyjny. Wydajnosé syntezy wymnosi 98% a
produkt zawiera 54%, etylodwuchloroglinu.

Przyktad II. Do reaktora jak w przykia-
dzie I wprowadza sie glin z szybko$cia 33 g/godz.
" a chlorek etylu z szybkoscia 117 g/godz. Bromex
etylu dodaje sie w ilosci 3%, wagowych w stosun-
ku do wprowadzonego glinu. Seskwietylochloro-
glin otrzymuje sie z szybkoéciag 145 cm3/godz. Re-
aktor chiodzi sie przepomowo toluenem. Uzyska-
* ny produkt oczyszcza sie jak w przykladzie L
Wydajnosé syntezy wymosi 97%, a produkt zawie-
ra 53%,. etylodwuchloroglinu.
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Przyklad III. Do reaktora jak w przykia-
dzie I napelnionego 300 cm? seskwimetylochloro-
glinu wprowadza sie glin z'szybko$cig 11 g/godz.,
a chlorek metylu z szybkoscig 31 g/godz. Jod do-
daje sie z glinem w ilosci 19, wagowego. Seskwi-
metylochloroglin  otrzymuje sie 2z szybkoscia
40 cm'/god;z. Reaktor chlodzi sie suchym lodem.
Uzyskany produkt destyluje si¢ pod cisnieniem
atmosferycznym w temperaturze 120°C. Wydajnos$é
syntezy  wymosi 98,5%,. a < produkt zawiera
57%, metylodwuchloroglinu.

Przyklad IV. Do reaktora jak w przykla-
dzie I napelionego 300 cm3 seskwietylobromogli-
nu wprowadza sie glin z szybkoscig 11 g/godz., a
bromek etylu z szybkosécig 66 g/godz. Seskwiety-
lobromoglin otrzymuje sie z szybkoscig 74 cm’/godz.,
Reaktor chlodzi si¢ przeponowo toluenem. Uzyska--
ny produkt destyluje sie. Wydajnoéé syntezy wy- -
nosi 99%, a produkt zawiera 59% etylodwubromo-
glinu. )

Przyktad 'V. Do reaktora jak w przykladzie |
napekionego 300 cm3 seskwietylojodoglinu wprowa-
dza sie glin z szybkoscig 11 g/godz., a jodek etylu
z szybkoscig 94 g/godz. Seskwietylojodoglin otrzy-
muje sie z szybkoscig 102 cm'/godz. Reaktor chlo-
dzi si¢ suchym lodem. Wydajnosé syntezy wynosi
100%, a produkt zawiera 619, etylodwujodoglinu.

Przyklad VI. Do reaktora jak w przykla-
dzie I" napelnionego 300 cm? seskwimetylobromo-
glinu wprowadza sie glin z szybkoscig 14 gfgodz.,
a bromek metylu z szybkoscig 57,3 g/god.z Seskwi-
metylobromoglin otrzymuje sie z szybkoscig
67 cm?®/godz. Reaktor chlodzi si¢ przeponowo to-
luenem. Uzyskany produkt destyluje sie. Wydaj-
nos¢ syntezy wynosi 99%, a produkt zawiera 62%
seskwimetylobnomoglinu.

Przyktad VII Do reaktora jak w przykla-
dzie I napelniomego 300 cm? seskwimetylojodoglinu
wprowadza sie glin z szybkoécig 11 g/gdz., a jodek

- metylu z szybkoscia 85 gfgodz. Seskwimetylojodo-

glin otrzymuje sie z szybkoécig 84 cm'/godz. Re-.
aktor chlodzi sie¢ suchym lodem. Uzyskany produkt
destyluje sie. Wydajnosé syntezy wynosi 100%, a
produkt zawiera 64%, seskwimetylojodoglinu.

Zastrzezenia patentowe

1. Ciagly spos6b wytwarzania seskwialkilohaloge-
noglinu o sumarycznym wzorze RsAl,X;, w-ktérym
R o@nacza nizszy rodmik alkilowy, a X atom chlo-
rowca, na drodze reakcji glinu z halogenkami al-
kilowymi, ewentualnie wobec katalizatoréw,
znamienny tym, ze w sposéb ciagly przeciwpra-
dowy, przy ciaglym mieszaniu, poddaje sie reakeji
glin lub jego stopy, stosowane w iloéciach stechio-
metrycznych z halogenkiem alkilowym o wzorze
RX, w ktérym R i X maja wyzej podane znacze-
nie, korzystnie w temperaturze nie przekraczajacej
60°C, usuwajac jednoczeinie wraz z produktem re-
akcji w sposéb ciggly szlam poreakcyjiny. )
2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
przynajmniej jeden z produktéw reakcji wprowa-
dza si¢ pwentualnie z dodatkiem znanego kataliza-
tora reakcji. :

PZGraf. Koszalin D-1507 95 egz. A-4
Cena 45 z1



	PL106149B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


