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(54) ‘ Zphgob vyroby trichlor(oktyl)silanu a dichlor-
‘ (methyl) (oktyl)silanu

Vynélez se tjka zplsobu vyroby
-trichlor(oktyl)silanu a dichlor(methyl)-
(oktyl) silanu adici trichlorsilanu,
respektive methyldichlorsilanu k oktenu
za katalysy katalyzdtorem vytvofenym z
difenylsilanu a gseliny chloroplatidité,
prileni jako katalysétor je také moZné
pouZit destiladni zbytek, ziskany z pPed-
ohozi vsddky oddestilovanim vychozich
ladtek a produktld reakce.
Vzniklé oktyl-substituované chlorsilany
jeou vhodnéd modifikaéni &inidla pro upra-~
vu anorganickych létek pro fadu technic-
kych aplikaci, zejména jsou vhodnid pro
Upravu nédplni pro kapalinovou chromato-

grafii.
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vyndlez se tykd vyroby trichlor(oktyl)silanu a dichlor(met-
hyl) (oktyl)silanu adic{ trichlorsilanu nebo dichlormethylsilanu

k oktenu.

Je zndmo, ée.trichlor(oktyl)silaﬁ‘a dichlor(methyl) (oktyl)si-
lan lze pfipravit aéiéi trichlorsilanu nebo dichlormethylsilanu
k oktenu. Reakce je uskute&hovéna bud zah¥fvdnim obou'komponent
na teplotu pfevyéujici 200°C - nebo &ast&ji pfidavkem katalyzdto-
rd na bdzi pr¥echodnych kovd - obvykle p¥fdavkem kyséliny chloro-
platiéité, Tento zpisob md vSak nevyhodu v nedefinované indukéni
periodé, co¥ p¥i exothermité hydrosilylaZni reakce mnohdy vede
~ k prudkému zvySeni teploty, a tfm obtiZnému zvlddnuti prib&hu re-
akce, rovnéZ tento katalyzétor se n&kdy desaktivuje jeSté& pred
: dosazenim vysokého stupné& konverze Vysokych vjtéikﬁ lze doséh-
nout pouéltim Y-zéreni (J. Amer. Chem. Soc. 80, 1737 (1958), kte-
ré je vsak.pro vyrobni d&ely nevhodné, stejné jako katalysa cit-
livymi a obtf¥n¥ p¥fstupnymi fosfinovymi komplexy nulmocného pal-
ladia (NSR zvef. spis 1 942 798). V&t¥ina postupl rovn&%Z pouZivd
vysoky, Zasto a% trojndsobny pifebytek trichlorsilanu (J. Amer.
Chem. Soc. 79, 6536 (1977)), co¥ rovn&% komplikuje vyrobni pro-

ces.

Zpisob vyroby podle vynilezu, ktery odstranuje uvedené nevy-
hody pou%ivd katalyzdtoru vytvoreného z kyseliny chlofoplatiéité
a difehylsilanu. Reakce vyZaduje pouze maly pfebytek'trichlorsi-
lanu, nebo methyldichlorsilanu, probihd bez induk&ni periody v bez-
;lakové nddob& a bé&hem nékolika. hodin je ukanéena. Katalyzdtor je
tak stabilnf, %eé jej lze po oddestilovdni ni%evroucich l4tek po-
ufft v dalsf{ vsidce. Odstrandni vychozfch 14tek a produktd reak-
" ce viak nemus{ byt kvantitativni.

Podle vyndlezu lze vyrobu trichlor(oktyl)silanu a dichlor-
(methyl) (oktyl)silanu provést s obéma reaktanty ve stechiometric-
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kém mnoZstvi, vyhodny je mirny (10 a¥ 30 %nf) p¥ebytek silanu,
ktery je po reakci znovu ziskdn zpét a niZe byt pouZit v nédsledu-
jici vsddce v pfitomnosti smé&sného katalyzdtoru, ktery je tvofen
kyselinou chloroplatic¢itou (vihodné rozpuSténou v isopropanolu,
nebo tetrahydrofuranu) a difenylsilangm (vyhodné pfidévaného in.
subst.). Vzdjemny pomér kyseliny chloroplati&ité, l-oktenu.a di-
fenylsilanu zdvis{ na ¢istoté reakénich komponent, reak&ni teplo-
t&, poZadované dob& reakce, zplsobu p¥iddvdni a intensitd mfchéni
a chlazeni, obvykle je pouiivén_poméf platiny a oktenu 1:1.103 az
1:105
reakci lze v8ak provést i p¥i pomé&rech mimo tato rozmez{. Obvykle

a vzdjemny pomér platiny a difenylsilanu = 1:0,4 aZ 1:100,

se obé komponenty katalyzdtoru p¥iddvajf do reakéni smési soudlas-
né, tento zplisob p¥iddvdnf vSak neni podminkou.

Trichlor(oktyl)silan a dichlor(methyl) (oktyl)silan pfiprave-
né podle vyndlezu se pouZivajf{ jako modifikaénf &inidla pro upra-
vu anorganickych materidld pro fadu technickych aplikaci, zejména

jsou vhodné pro p¥ipravu ndplni pro kapalinovou chromatografii.

Ddle uvedené p¥iklady charakterizujf ldtky podle vyndlezu,
aniz by'vymezovaly nebo omezovaly. NavdZky jsou uvedeny v objemo-
vych dflech.

P¥iklad 1

Do reak&ni nddoby bylo p¥edloZeno 987 dfld l-oktenu a 1,4 di-
1% 0,1 M roztoku kyseliny chloroplatiité v tetrahydrofuranu a 1 ’
dil difenylsilanu, smés byla zah¥4ta_na 130°¢C a.bylo k ni pdstup-
né priddno 792 dild trichlorsiland. ;z)ékonéeném p¥iddvdn{ byla
smés jest& udrZovdna ve varu po 4 h,  Dle chromatografické ana-
lysy obsah nezreagovaného oktenu v reakéni smé&si nep¥esdhl 5 % a
vakuovou destilaci byl zi{skdn trichlor(oktyl)silan ve vyté&Zku 93 %.
Destiladni zbytek obsahujici katalyzdtor byl bez dprav pouZit

v prikladu 2.

P¥iklad 2

K destilaénimu zbytku po oddestilovdni{ trlchlor(oktyl)silanu
podle postupu popsaném v prikladu 1 bylo prldéno 500 di1d l-okte-
nu, sm&s byla zah¥dta na 70°C a bylo k ni postupné p¥iddno 384 di-
1t trichlorsilanu. Po skondeném p¥iddvdni byla smés udrZovéna po
4 h. v mirném varu. Vakuovou destilaci byl poté ziskdn trichlor-
(oktyl)silan ve vyté¥ku 92 $%.
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Priklad 1 byl zopakovdn s tim rozdflem, %e misto trichlorsi-
lanu byl pouZit methyldichlorsilan. Vakuovou destilaci byl ziskdn
dichlor(methyl) (oktyl)silan ve vytéZku 89 %.
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Zpisob vyroby trichlor(oktyl)silanu a dichlor(methyl) (oktyl)si-
lanu adic{ trichlorsilanu resp. methyldichlorsilanu k oktenu -
katalysovanou slou&eninami platinylvyznaéeni tfm, Ze se reakce
provddi v p¥itomnosti katalyzdtoru vytvofeného z difenylsilanu

a kyseliny chloroplatidité.

Zpisob podle bodu 1, vyzna&eny tfm, ¥e jako katalyz&tor se po-
uZije destiladni zbytek ziskany z pfedchozf vsddky oddestilo-
vénim vychozich ldtek a. produktd reakce.
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