cwosonmet| PO PIS VYNALEZU | 225043

REPUBLIKA

. . . | ap (B1)
(19) K AUTORSKEMU OSVEDCENI
51 Int. €13
(22) PrihléSeno 20 05 82 CO07TF 7/18

(21) (PV 3713-82)

(40) Zve¥ejnino 27 05 83
URAD PRO VYNALEZY | (45) yyadno 15 02 86
A OBIEVY

(75)
Autor vynslezu SASIN MIROSLAV ing., PARDUBICE

(54) Zpusob pripravy organokifemiditych ester(

1

Vynélez se tyké zplisobu piiprevy orgenokiemiditych esterd z fenyltrichlorsilenu s jed-
nomocrifch alkohold. Jedné se o slouleniny, které Jsou vhodné pro poufiti v mezaci technice.
Dosud pouZivené obdobné estery se vyrdbi pi#i niZ3ich teplotédch za pouZiti rozpoustidel,
napfiklaed toluenu a skceptord HCl, nap¥iklad pyridinu.

Priprave novych esterd Jje zsloZene ne technologickém postupu bez pouZiti rozpoutidel
2 akeeptord chlorovodiku. Ziskané estery Jsou velmi stebilni z termického i hydrolytického
hlediske. Jsou pouZitelné ve velmi ¥irokém teplotnim rozsshu. Jsou dobie misitelné se silo-
xanovymi, diesterovymi, polyolesterovymi e minerdlnimi oleji, vyborn& rozpoustéji aditiva
8 lze je pou¥it jako komponenty do hydreulickych e mazscich oleji e pro p¥fpravu plastic-
kych meziv, jako prens¥ele tepla & noside protikoroz{wnich létek.

Zpisob priprevy orgenokfemilitych esterd obecného vzorce I
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kde Ry, R, & 25 jsou stejné nebo ridzné e znedi alkyl s 8 aZ 20 estomy uhliku, reskei fenyl-

trichlorsilend vzorce II
@—— 81C1,4 (II)
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s jednomocnymi alkoholy s 8 e% 20 atomy uhlikd spodivé podle vynélezu v tom, Ee fenyliri-
chlorsilany reagujf{ s uvedenymi slkoholy pfi teplotd 15 a% 160 °C, po skondené reakei se
neché reskén{ smds{ probubldvet dusik, po ukon¥eni probublévéni se pfidé roztok hydroxidu
sodného v pouZitém elkoholu & provede se oddestilovédni té&kavych podfld.

Vi Se uvedend reskce probihd do uvedené horni teplotni hranice, z technologickfeh ddvo-
a3 je v¥ek vfhodné pracovat do 120 °C. Technologie piiprevy orgenok¥emiditych esterd podle
vynélezu je bezodpadové, nebof suchy HCl lze pouiit pri virobd silikont a destilaéni plednt
podfly, tj. prevéin¥ alkoholy, vracet do vyroby esteri. Moderni mezscf technike obsahuje
smé&si kepelin ze dZelem ziskéni optimélnich vlestnosti. N{Ze uvedené piikledy ilustrujf
provedeni podle vyndlezu.

Pr{iklad 1

Do 6 1 Kellerovy banky (¥tyrhrdlé) opatPené michadlem, teplomdrem, zpitnym chledilen,
pFipoustéci nélevkou, topnou lézni e odvodnim potrubim s menometrem, bylc predloZeno 2 604 g
2-etylhexanolu e ze michén{ s soudesného vyh¥ivéni banky bylo bdhem 1 hodiny piipusténo
1 270 g fenyltrichlorsilenu. P¥ipoustén{ bylo Fizeno podle tleku unikeJfcthe HCl a tepleta
byla zvySovéna tek, aby ke konci piipoust¥ni doséhla v bance 100 a% 120 °C. Po piipubténi
vekerého fenyltrichlorsilenu byl ke dnu beﬁky zaveden proud dusiku pomoci trubilky a zs
nichdn! a zah¥ivéni benky na 110 a% 120 ¢ byl pomoci dusiku bshem 30 ef 60 min sniZen
obsah kyselosti v bence a% do &. kyselosti 0,1 mg KOH/g. P, stenoveni obsehu bylo do banky
za michéni piidéno vypoftenéd mnoZstvi nasycendho roztoku 2-etylhexenolu & hydroxidu sodné-
ho. Pak byl obsah banky prepust¥n do vekuové destile¥ni sparstury e prebytedny alkohol od-
destilovén pii tleku 1 600 Pa do teploty varu 240 °C. Po zchladnuti byl deatiladni zbytek
pfefiltrovén e ziskéno 2 593 g &iré, bezbarvé kapaliny, s &. kyselosti 0,01 mg KOH/g, teplo-
tou vzplenuti 198 °C, n%s 1,4624, hustotou p#i 20 °C 0,909, teplotou tuhnuti pod -70 °C,
viskozitou pri 100 °C 2,52 wn? . §” , p¥ 50 °C 6,51 am? . e", p*i -40 °C 879 m? . s,

Kepaelina je termestabilni nad 350 °C, mé vynikajic{ korezivn® oxidedn{ stélesti
pri 175 oC, za pritomnesti kevd, jeke m&d, ocel, Al slitina, Mg slitina a prebublévéni
vzduchu po dobu 72 h.

Kapeline nekoroduje & netvorf udsady. Kepaline je nenavlhevé, pid 80% reletivni vlhkosti
nabere max. 0,03 % vzdu¥né vlhkosti e tento obssh se s Zasem jif nezvy¥uje.

P¥{ pisobeni na pry¥e BSR, NBR je botnatelnost pozitivni. PF¥i zkouZce mezivosti ne Etyy-
kulidkovém stroji pii 20 °C, 1 min bylo CKS 1275/1176 N/N.

Pr{kled 2

Ne aparatuie s postupem podle p¥fkledu 1 bylo predloZeno 3 320 g sm&si alkoholu o slo-
feni 85 % dekenolu a 15 % dodekanolu a pripustdno 1 270 g fenyltrichlorsilenu. Bylo ziskéno
2 706 g ¥iré bezbarvé kapsliny, &. kyselosti 0,02 mg KOH/g, n%s 1,4715, teplotou vzplenuti
222 °C, teplotou hofeni ned 250 °C, teplotou tuhnutf -40 °c. Viskozite pii 100 o¢
4,53 a2 . s~', pri 50 °C 13 mm? . s~ & pri -20 °C 336 mm? . s”!, viakezitn{ index 185.

Pisobeni ne pry# BSR je stejné jeko u motorového minerdlniho oleje. P¥i zkou3Sce mazi-
vosti ne &tyfkulikovém strojl pfd 20 °C bylo EKS 1275/1176 /N,

P#r{ikled 3

Jako v predchozich p¥fkladech bylo predloZeno 800 g sm&si salkohold podle pr¥ikledu 2
a déle | 000 g 2-etylhexenolu & piipuBtEno | 085 g fenyltrichlorsilenu e nakonec 560 g
2-etylhexenolu. Bylo ziskédno 2 788 g &iré bezbervé kapeliny &. kyselosti 0,03 mg KOH/g,
np, 5 1,4663, teploty vzplenuti 223 Oc, teploty horeni 243 °c, teploty tuhnut{ -66 °c. Visko-
zita pri 100 °C byla 3,02 m? . s~', p¥t 50 °C 8,08 mm? . s”', p#i -20 °C 187 wl . s 7,
pfi -40 °C 1 164 mn® . s”', viskozitn{ index 149.
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Prikled 4

Jeko v predchozich prikledech bylo predloZeno 1 600 g sm&si alkohold uvedenych v p¥. 2,
400 g 2-etylhexanolu e pripu¥tino 1 058 g fenyltrichlorsilanu. Nekonec byle p¥idéne 210 g
2-etylhexenolu. Bylo 2iskéno 2 230 g ¥iré, sleb® neZloutlé kapeliny s &islem kyselosti
0,03 mg KOH/g, ng 1,4647, teplotou vzplenutl 241 °C, teplotou hofeni 267 °c, teplotou
tuhnuti -52 °C, viskozitou p¥i 100 % 3,73 wal . s", pri 50 ¢ 10,73 om? . s“', pii -20 %
261 ma? . 5!, pri -40 °C 1 615 an® . s7'.

prikled 5

Bylo predloZfene 2 600 g sm¥si alkohold o slo¥eni 50 % hexadeksnolu, 30 % oktadekanolu
a 20 % elkosenolu. Déle bylo priputéno 635 g fenyltrichlorsilenu. Ziskéno bylo 2 573 g bi-
16ho esteru s ¥islem kyselosti 0,07 mg KOH/g, teplotou téni 30 °C, teplotou vzplanmuti 232 °C
o viskozitou pri 100 °C 7,93 m? . s”' & pri 50 °C 27,06 e . o).

Pprikled 6

Zpisobem jJeko v piedechozich prfkledech bylo ptedloZeno 780 g sm&si jeko v priklsdu 5,
520 g 2-etylhexsnolu, pripudténo 635 g fenyltrichlorsilsnu e nekonec 390 g 2-etylhexenolu.
Bylo ziskéno 170 g kepaliny s teplotou tuhnut{ 9 Oc, o viskozitd pii 100 °C 4,47 mm2 . s"l,
pri 50 ¢ 13,15 mm2 .8 .

PREDMET VYNALEZU
Zpisob priprevy orgenokfemilitych esterd obecného vzorce I
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kde R‘, R2 -] R3 jsou stejné nebo rizné e znedf alkyl s 8 a% 20 stomy uhlikd reskcf fenyl-
trichlorsiland vzorce II

@— SiCl3 (II)

s jednomocnymi elkoholy s poltem atom} uhlikd 8 aZ 20, vyznedeny tim, Ze fenyltrichlorsilan
resguje s uvedenymi slkoholy p¥i teplot& 15 eZ 160 °C, po skonfené reakci se nechd reakéni
smds{ probublévet dusik e po ukon¥eni probublévéni se pFidd roztok hydroxidu sodného v po-
ufitém alkoholu & provede se oddestilovdni t&kevych podild.
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