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(54) _ Zplsob vyroby trichlor (oktadecyl )silanu a dibhior(methyl)(oktadecyl)silanu
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Vynélez se tykd zplscbu vyroby trichlor(oktadecyl)silanu a gichlor(methyl}(oktadecyl)—
silanu adicf trichlorsilanu, p¥ip. dichlor(methyl)silanu k oktadecenu. _

" Je zndmo, %e trichlor(oktadécyl)silan a dichlor(meﬁhyl)oktadécylsilan lze ptipravit re-
- akcf oktadecylmagnesiumbromidu s tetrachlorsildnem a trichlor(methyl)silanem. Tato reakce je
nevfhodnd v tom, ¥e vyfaduje prdci s velkym mnoZstvim diethylethefu a zdibuhavou extrakei
vzniklych anorganickych solf. Vzhledem k obtf¥nd pifpravé a nfzké reaktivitd oktadecylmagne-
siumbrqmidu vyté¥ky ‘jen milokdy p¥esahujf 50 % a v reak&nfch produktech jéou pfitomﬁy okta~
dekan a oktadecylbromid které vzhledem k jejich vysoké teplot& varu lze velmi obtiﬁné oddg-~
lit od Eédanich produktd. _

Vyhodn&j%{ je pfiprava'oktadecylsubstituovanich’silanﬁ hydrosilylac{ oktadecenu v p¥i-
tomnosti komplexG pYfechodnych kovd, obvykle kyseliny chloroplatlclté, ale i v tomto pripade
- zvléété p¥i pozadavku vysoké konverse -~ je reakce zdlouhav4.

Tak adice chlor(methyl)siland k oktadecenu v p¥{tomnosti kyseliny chloroplatiéité trvd
a% dva tydny (US pat. &. 3 567 754) a v nep¥{tomnosti katalyzdtoru vy¥aduje zéhfivéni na
300°C za tlaku 2,5 MPa (J. Amer. Chem. Soc. 69, 2916 (1947)).

Zpusob vyroby podle vyndlezu odstranuje uvedend nevyhody v tom, ¥e reakce probihd za
teplot do 130°C, nent zapot¥eb{ bracovat v tlakovych nddobdch, reak&ni doba nep¥esahuje dvé
smény- a je dosahovdno témd¥ 100 %$nf konverse oktadecenu. Vysokd konverse je velkou vyhodou

pro dosaZeni vysoké &istoty produktu, nebo¥ nezreagovany vysokovrouc{ oktadecen (teplota va-
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ru 3149C) se déstilaci jen velmi obtiﬁné\odstraﬁﬁjé od produktu o je¥té vyZi3{ teplotu varu.
Podle vyndlezu lze.vfrobu‘ﬁrichlor(dktadécyL)silanu a dichlor(methyl)oktadecylsilanu re-
akc£ oktadecenu s trichlorsilanem‘resp. dichlor(methyl)silanem pxqvést s ob&ma' reaktanty ve

stechiometrickfch poméréch (vfhodny jeé mfrny, 10-50 $n{ bfebytek silanu,  ktery nezreagovﬁni

'.je po reakci ziskén zpét) v pritomnosti katalyzétoru sestdvajfctho z kyseliny chloroplati&i-

té (vyhodn¥& rozpult&né v isopropanolu na 0,1 N roztok) a difenylsilanu (vyhodné p¥iddvaného”
in subst.). Vzdjemny pomdr kyseliny chloroplatiéité, oktadecenu a difenylsilanu z4vis{ na
reaké&n{ teplot&, zplsobu p¥iddvdni, mnoZstvi reak&nich komponént, éistoté reaktantd a inten-
sit®& mfchdnd a chlazenf. Obvykle je pouZivdn moldrni pomé&r Pt : CiglH3g = 1: 103 é% 1: 165
a'Pt.: SiC12H12.- 1l : 0,5 a% 1l : 100, reakcli lze v8ak .provést 1 pfi poméreéh mimo toto roz-
nezi. Je rovpéi.moiné postupovat tak, Je v poééteénim staaiu reakce je p¥iddvédna pouze kyse-
'lina chloroplati¥itd a teprve p¥i poklesu rychlosti reakce se pou¥ije pfidavku kokatalyzdto~
ru. _ ‘
Trichlor(oktadecyl)silan a dichlor(methylj(oktadecyl)silan pfipravené podle vyndlezu sé
poufivajf jako modifikadni éinidla pro ﬁpravu nogidd v kapalinové chromatografii 1 pro modi-

fikaci vlastnost{ anorganickych materidld pro Jiné technické aplikace..

P¥fklad 1
Do reak&ni nédoby bylé p¥edloZeno 1035 ml oktadecenu a 2,5 ml 0,1 M roztoku kyseliny

chloroplati&ité v isopropanolu. K této smé&si bylo p¥i 100°C p¥ikapdvdno 395 ml dichlor(met-
hyl)silanu. Reakce sice zpoddtku probfhala prudce, jejf rychlost v3ak rychle kleéala a érptg
byla po 250 a 330 ml dichlor(methyl)silanu do roztoku p¥iddna 'sm¥s 1,2 ml 0,1 M roztoku kyse-
liny -chloroplati&ité a 0,3 ml difénylsilanu, po ﬁejimi p¥iddni se reakce znovu rozb&hla. Po
skon&eném p¥iddvénf byla sm@s zah¥fivdna jest& 14 h na teplotu 100°%¢. Dle chromatografické
analysy mnoZfstvf nezréagovaného oktadecenu.nepfeséhlo 4 %, Vakuovou destilact bylo z{skéno
990 g (83 %) éistého'dichlof(methyl)oktadecylsilanu. ‘
P¥fklad 2

V Do 2,5 1 sulfona&ni banky bylo pfedloienq‘lolo ml l-oktadecenu a 2,5 ml 0,1 M roztgku
kyséliny chloroplatiéité v isopropano;u. Smés byla zah¥{vdna na 100°C a by;d pfikap&véno
380 ml trichlorsilanu, po p¥idédn{ 250 ml trichlorsilanu byla je%t& p¥iddna smés 0,9 ml d,l‘M

H,PtCl, v isopropanolu a 0,25 ml difenylsilanu. Poté byla smés zah¥ivdna na 110°%¢ po 12 ho-

2
din. Vakuovou destilacfi bylo ziskdno 1030 g (84 %) &istého trichlor(oktadecyl)silanu.

PREDMET 'VYNALEGZU

Zpﬁsob viroby'frichlor(oktadecyl)silanu a dichlor(methyl)(oktadecyl)silanu adici tri-
chlorsilanu prip. dichlor(methyl)silanu k oktadecenu katalysovanou sloudeninati platiny vy-
znaéeny tfm, %e se reakce provédi v pritomnosti katalyzdtoru vytvoreného z difenylsilanu a-

kyseliny chloroplati&ité.
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