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{64) Zpiisob vyroby (chiormethylifenyl)alkylalkoxysilanii

Vyndlez se tykd zplsobu vyroby (chlor-
methylfenyl )alkylalkoxysiland substituovae-
nych chlormethylskupinami na benzenovém
jédre.

’ Vy%e uvedeny typ orgsnokfemilitych slou-
Cenin lze ziskat esterifikacf pifsludnych
chlormethylsubstituovanych fenylalkylchlor-
siland alkoholy za soudasného odvéd&ni plyn-
ného chlorovodiku nebo v p¥{tomnosti akcep-
tord chlorovodiku, napf. pyridinu. Nevyho~
dou v3ak je nizké tepelnd stdlost zfskanych
sloudenin.

Podle vyndlezu se (chlormethylfenyl)-
alkylalkoxysilany obecného vzorce ClCHqce-

Hy(CHy) (CH(RT)S1(CH3) (0R2),__, kde znaif

R' vodfk nebo methylskupinu, R® methylsku-
pinu nebo ethylskupinu, n se rovnd 0, 1 nebo
2 am se rovnd 0 nebo 1, vyrdbdj{ esterifi-
kaci prisludnych chlorsileni alkoholy za
soutasného odvadidni vznikajfctho echloro-
vodiku nebo v pFftomnosti akceptord chloro-
vodiku tak, Ze se jako vychozi suroviny
pro esterifikaci pouZije reakdni smdsi
vznikajfe! p¥i pfipravé (chlormethylfenyl)-
~alkylchlorsilant hydrosilylaci chlormethyl-
styrend a jeho derivdtd nebo chlormethylact
fenylalkylchlorsilanu a jeho derivatd.
Z1{skané organok¥emidité estery slouZ{
Jako vychozi sloufeniny k dalsf vyrobd
chromatografickych fézi s vlastnostmi
iontomé&nidgd.
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Vyndlez se tyké zpisobu vyroby fenylelkylalkoxysilani substituovanych chlormethylsku-
pinami na benzenovém jédfe. ’

Je znémo, e vySe uvedeny typ organokfemiZitych sloulenin lze zi{skat esterifikaci
pFisludnych chlormethylsubstituovangch fenylalkylchlorsiland alkoholy za soudasného odvodu
vznikajiciho plynného chlorovodfku nebo v p¥{tomnosti dusikatych létek, neaéastéal pyridinu
a tercidrnich emind, jsko akceptord chlorovodiku. Tento postup umo¥nuje ziskat p¥isludné
alkoxysilany obecnd ve vysokém vyt&¥ku 80 aZ 90 %. Jeho nevyhodou je v3ak skutenost, Ze
vychozimi 1ldtkemi pro esterifikaci jsou pfislusné &isté chlormethylfenylalkylchlorsilany
isolované z reakini sm¥si destilacf, kterd i pfi pouZitf nfzkého tlaku vede vzhledem k nizké
tepelné stélosti tdchto sloudenin k jejich pfem&n¥ vedlejdimi reakcemi a tek ke sniZeni
jejich celkového vyt¥Zku (US patent 3 413 329).

Tuto nevyhodu lze odstrenit zpisobem podle vyndlezu, ktery spodivé v tom, Ze se Jjako
vychozi suroviny pfi esterifikaci pouZije smé&si chlormethylfenylalkylchlorsilan vznikajicd
pPi jejich piiprav¥ hydrosilylaci chlormethylstyrenu a jeho deriv4dtd (US patent 3 925 434)
nebo vyhodn¥ sm¥si chlormethylovanych orgenokiemi¥itych sloudenin tvorenych chlormethylaci
fenylalkylchlorsilant (US patent 3 413 329). Bylo zjiSt&no, e tento postup lze podle
vyndlezu pouZit pii pripravé alkoxysiland obecného vzorce

ClCHZC6H4(CH

fyas 2
CH(R )Sl(CH3)m(OR

2)n )3—m

kde znali

R1 vodik nebo methylskupinu, -
R2
n gJe rovné 0, 1 nebo 2 a

methylskupinu nebo ethylskupinu,

m se rovnd 0 nebo 1,
pridem# lze esterifikaci provést bdinym zplisobem.

Ziskané organoktemilité estery slouZf jako vychozi sloudeniny pro vyrobu deldich orga-
nofunkdnich derivétd, z nich# se napf¥. (aminomethyl)fenylalkylalkoxysilany vyuZivaji pPi p¥{-
pravé chromatografickych fézi s vliastnostmi iontomé&nigd.

Déle uvedend priklady dokreslujf zplsob podle vyndlezu, ani¥ jej omezuji nebo vymezujf.
Viechny navé¥ky jednotlivych sloudenin uvedené v pPikladech jsou v dilech hmotnostnich.

Priklad 1

Pro p¥ipravu 2-(chlormethylfenyl)ethyltrimethoxysilenu byla pou¥ite reakdni sm&s po chlor-
methylaci 2-fenylethyltrichlorsilanu chlormethylmethyletherem, kterd byla ziskdna nésledu-
jicim zplsobem: do resk¥ni nddoby, opatfené michadlem a zp&tnym chladilem, bylo vneseno
96 df14 (2-fenylethyl)trichlorsilanu, 89 d{1d chlormethylmethyletheru a 105 df1t thionyl-
chloridu a za michédni byla sm&s zah¥ivéna k varu po dobu 45 minut. Poté byly p¥idény 4 dfly
elementdrni siry a 4 dfly bezvodého chloridu zinednatého ve 42 dilech chlormethylmethyl-

_etheru a reakdni smds udrZovéna za stédlého michdni ve varu po dobu 5 hodin. Chromatogra-
fickou asnalyzou reskdni sm¥si bylo zjiSt¥no, Ze vychozi chlorsilan zreagoval z 92 % za
vzniku 2-(chlormethylfenyl)ethyltrichlorsilanu v 80% vyt&Zku. Po odstransni siry a chlori-
du zineénatého filtraci a zahu3tdni resk®ni smdsi odstrandnim t¥kavych podild destilaci
za snifeného tlaku p#i teplotd lézn¥ nepievydujici 80 % byla zbyld smé&s podrobena esteri-
fikaci: po pFiddni 50 4110 hexanu bylo do sm¥si za stélého uvéd&ni proudu dusiku pod hladi--
nu smdsi prikapdno b&hem 50 minut 46 dild absolutniho methenolu, reakéni smé&s ponechéna
zchladnout na teplotu mIstnosti a pfi této teplotd udrZovéna dal3fch 30 minut. Zbyly uvol~
n&ny chlorovodik a nezreagované podily obsahujici vazbu k¥emik-chlor byly odstren&ny pridav-
kem 96 4114 triethylaminu v $6 dilech hexanu.

Z neutrdlni sm&si byl poté odfiltirovén hydrochlorid eminu a promyt dvekrdt 50 diiy he-
xanu. Po odstranéni rozpoult&dla z filtrdtu za sniZeného tlaku byl vakuovou destilaci ziskdn
2~ (chlormethylfenyl )ethyltrimethoxysilan v 63% vyté¥ku vzhledem k vychozimu 2-fenylethyl-
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trichlorsilanu. T. v. 105 a% 108 °C/0,7 Pa. Analjza pro C12H1901103Si1 (274,8): vypo&teno
52,44 % C, 6,97 % H, 12,90 % C1; nalezeno 52,04 % C, 6,92 % H, 13,37 % Cl.

Pr{L{klady 2a%5
Pr{klad 1 byl zopakovén s tim rozdflem, %e misto 2-fenylethyltrichlorsilanu byly k pri-

pravé vychozl reekini sm¥si pro esterifikaci pou¥ity dalsf derivdty, jejichZ piehled spolu
se ziskenymi produkty a vyt&¥ky je uveden v tabulce,

Pr{klaed Vychozi sloudenina Produkt (vytiek, %)2

2 06H5CH281013 ClCH2C6H4CH23i(0CH3)3 (68)
3 06H5(CH3)81013 ClCH206H4CH(CH3)Si(OCEH5)3 (71)
4 C6H5(CH2)3S:T.C].3 ClCH2C6H4(CHZ)3Si(OCH3)3 (62)
5 06H5(0H2)231(CH3)012 ?10H206H4(CH2)251CH3(OCH3)2(65)

8 vzta¥eno na vychozi sloudeninu.

PREDMET VYNLALEGZU

Zplsob vyroby(chlormethylfenyl )alkylalkoxysilani obecného vzorce ClCH206H4(CH2)nCH-
(R’)Si(CH3)m(ORZ)3_m, kde zna&i R' vodik nebo methylskupinu, R? methylskupinu nebo ethyl-
skupinu, n je rovné 0, 1 nebo 2 & m se rovnd 0 nebo 1, esterifikact piisludngch chlorsilent
alkoholy za sou¥asného odvdddni vaznikajiciho chlorovodiku nebo v piitomnosti akeeptorid
chlorovodfiku, vyznafeny tim, ¥e se jeko vychozl suroviny pro esterifikaci pouZiji reakdni
sm&si vznikajici pFi p¥ipravé chlormethylfenylalkylchlorsiland hydrosilylaci chlormethyl-
styrenu a jeho derivdtl nebo chlormethylaci fenylalkylchlorsilanu a jeho derivatd.

Severografia, n. p., zévod 7. Most”
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