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Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywa-
nia trzeciorzedowych alkoholi winylowych z pro-
duktéw kondensacji chlorku winylomagnezowego
z ketonami.

Trzeciorzedowe alkohole winylowe otrzymy-
wano dotychczas z produktéw kondensacji chlor-
ku winylomagnezowego z ketonami przez hydrolize
tych produktéw rozciennczonymi kwasami nieorga-
nicznymi, woda (lodem) lub roztworem chlorku
amonu w niskich temperaturach. Metody te poza
utrudnieniami szczegélnie w warunkach przemy-
slowych, w postaci koniecznosci intensywnego
chtodzenia ze wzgledu na to, ze reakcja jest silnie
egzotermiczna i korodujgcego dzialania kwas6w
nieorganicznych mialy te wade, ze wymagaly skom-
plikowanych operacji rozpuszczenia trudnorozpusz-
czalnych soli magnezowych, powstajgcych w reak-
cji hydrolizy i utrudniajacych oddzielenie pro-
duktu zemulgowanego w warstwie nieorganicznej,
zobojetniania kwasnych roztworéw i ekstrakcji
warstw nieorganicznych. Dodatkowe utrudnienie
powodowala obecno$¢ w wielu operacjach z re-
guly niskowrzacego, latwozapalnego i toksycznego
rozpuszczalnika reakcji Grignarda, np. czterohydro-
furanu. Poza tym dzialanie kwaséw powodowalo
czesto rozkiad alkoholu, badz jego izomeryzacje,
czy przejScie w chlorek lub inng pochodng.

Spos6b wedlug wynalazku polega na prowadzeniu
hydrolizy w temperaturze wrzenia rozpuszczalnika
reakcji Grignarda, i oddestylowaniu produktu
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z parg wodng, co pozwala unikngé wszystkich opi-
sanych wyzej trudno$ci i jest szczegélnie dogodne
do stosowania w warunkach przemyslowych, po-
niewaz wymaga tylko jednej operacji.

W sposobie wedlug wynalazku rozkiad konden-
satu chlorku winylomagnezowego z ketonem pro-
wadzi sie tak, ze otrzymany z reakcji roztwoér tego
kondensatu umieszcza sie w reaktorze dostosowa-
nym do destylacji z parg wodng i do§é¢ szybko
wlewa wode w ilo§ci réwnej objeto$ci roztworu.
Mieszanina reakcyjna na ogét dogrzewa sie cie-
plem reakcji do temperatury wrzenia, tylko w nie-
ktérych przypadkach konieczne jest podgrzewanie.
Nastepnie do reaktora wpuszcza sie pare wodng
i w znany spos6b oddestylowuje produkt wraz
z rozpuszczalnikiem. Oddzielenie produktu i roz-
puszczalnika od wody prowadzi sie przez wysolenie.

Produkt o wysokiej czysto§ci i z dobrag wydaj-
no$cig otrzymuje sie przez proste oddestylowanie
rozpuszczalnika.

Przyktad. Roztwér 2,5 mola czterchydrofu-
ranu zawierajagcy kondensat 1 mola chlorku wi-
nylomagnezowego z 1 molem acetonu umieszcza
sie w reaktorze dostosowanym do destylacji z pa-
ra wodng i dodaje okoto 250 ml wody. Mieszanina
dogrzewa sie cieptem reakcji do temperatury wrze-
nia czterohydrofuranu, ktéry zaczyna destylowaé.
Nastepnie przepuszcza sie pare wodna z réwno-
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czesnym podgrzewaniem reaktora. Uzyskuje sie
okolo 600 ml destylatu, do ktérego dodaje sie okoto
150 g soli kuchennej do uzyskania nasyconego roz-
tworu NaCl w warstwie wodnej. Warstwe orga-
niczng oddziela sie i destyluje. Straty czterohydro-
furanu nie przekraczajg 15% . Wydajno§¢é metylo-
butenolu 85—90%.

4
Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania trzeciorzedowych alkoholi
winylowych z produktéw kondensacji chlorku wi-
nylomagnezowego z ketonami przez hydrolize tych
produktéw woda w $rodowisku z rozpuszczalnika
reakcji Grignarda, znamienny tym, ze hydrolize
prowadzi sie woda i parg wodng w temperaturze
wrzenia rozpuszczalnika, a produkt wraz z roz-
puszczalnikiem wydziela sie z mieszaniny reakcyj-
nej przez destylacje z parg wodng i wysolenie.
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