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Sposób wytwarzania chlorku winylomagnezowego

i

Przedmiotem wynalazku jest sposób otrzymy¬
wania chlorku winylomagnezowego, cennego pół¬
produktu stosowanego do wielu syntez.

Chlorek winylomagnezowy otrzymywano dotych¬
czas przez reaikcję chlorku winylu z magnezem
w środowisku czystego, bezwodnego czterohydro-
furanu. Wymagało to skomplikowanego, kosztow¬
nego i niebezpiecznego, ze względu na możliwość
eksplozji nadtlenków, procesu oczyszczania i od¬
wadniania czterohydrofuranu przez kilkakrotną
destylację z nad stałego, rozdrobnionego wodo¬
rotlenku potasu i sodu metalicznego.

Do zawiesiny magnezu w oczyszczonym i od¬
wodnionym czterohydrofuranie wprowadzano nie¬
wielką ilość halogenku metylu lub etylu jako ini¬
cjatora i dopiero po zainicjowaniu w ten sposób
reakcji Grignarda i ogrzaniu mieszaniny do tem¬
peratury 50—55°C wprowadzano do niej chlorek
winylu.

Kłopotów odwadniania i oczyszczania czterohy-
drofuranu uniknięto w sposobie według wynalaz¬
ku stosując w reakcji otrzymywania chlorku wi¬
nylomagnezowego aktywator reakcji Grignarda, to
jest nasycony roztwór chlorku winylomagnezowe¬
go w czterohydrofuranie. Przebieg procesu przed¬
stawia się następująco. Do wypełnionego azotem
reaktora wprowadza się nasycony roztwór chlor¬
ku winylomagnezowego w czterohydrofuranie, przy_
gotowany w sposób tradycyjny lub z poprzedniego
procesu w ilości około 8%> masy czterohydrofu-

ranu. Następnie dodaje się wióry magnezowe
i techniczny czterohydrofuran, stabilizowany do
0,5°/o butylohydroksyanizolem lub butylohydroksy-
toluenem, zawierającym do 0,5°/owody. Po podgrza-

5 niu mieszaniny dodaje się gazowy chlorek winylu
utrzymując temperaturę do 0,5°C. Otrzymany roz¬
twór stosuje się następnie do dowolnych syntez
prowadzonych metodą Grignarda.

Przykład. W reaktorze umieszcza się około
10 0,4 kg nasyconego roztworu chlorku winylomagne¬

zowego w czterohydrofuranie dodaje 5,0 kg czte-
rohydrofuranu, stabilizowanego 0,025°/o butylohy-
droksytoluenem i zawierającego około 0,15°/o wody,
po czym wprowadza 0,75 kg wiórów magnezo-

is wych. Po podgrzaniu mieszaniny do temperatury
55—60°C wprowadza się mieszając czysty gazowy
chlorek winylu. Chlorek winylomagnezowy otrzy¬
muje się z wydajnością 6,2 mola na litr roztworu.
W tej postaci stosuje się go do syntezy dowolnych

20 związków metodą Grignarda.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania chlorku winylomagnezowe-
25 go przez reakcję chlorku winylu z magnezem

w środowisku czterohydrofuranu, w podwyższonej
temperaturze znamienny tym, że gazowy chlorek
winylu wprowadza się do zaktywowanej nasyco¬
nym roztworem chlorku winylomagnezowego w

30 czterohydrofuranie w ilości około 8°/o w stosunku
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do czterohydrofuranu zawiesiny magnezu w czte- ksytoluenu i do 0,5%> wody, w temperaturze 55—
rohydrofuranie zawierającym do 0,05%> stabiliza- 60°C.
torą typu butylohydroksyanizolu lub butylohydro-

i
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