sociisnens| POPIS VYNALEZU | 223 524
(19)

K AUTORSKEMU OSVEDGEN] | @

(61)
(23) Vystavni priorita

(2) Pinserpriotta (61) Int.C1> ¢ 08 ¢ 77/40
(21) PV 1813-e2

URAD PRO VYNALEZY o
(40) Zvefejnéno 28 01 &3
A OBJEVY (45) Vydéno, 01 05 84

(1)
Autor vyndlezu  SCHATZ MIROSLAV doc.ing.CSc., PRAHA
HRON PETR ing.CSc., PRAHA

ATSMAN MILOSLAV ing., PRAHA

(54) Zpisob pFipravy telechelickych polydiorgencsiloxant

Eelem vyndlezu je p¥iprava teleche- A .
lickych polydiorgenosiloxand. Vynélez je
zgloéen na substituci vodiku ~OH skupin,
kterymi jsou kondeny Petdzce polydiorgano-
" siloxand skupinou R1R2R351-. Substituce se
provédi pfi teplotdch 10 az 180°C, pFfpad-
né v prost¥ed{ bezvodfch nepolérnich roz-
pouStédel, pomoci silylaminu obecného
vorce R R RiSINRjR;, kde Ry, R, Ry, By
znali alkyly &1 alkenyly s 1 a¥ 8 atomy
uhliku v molekule, pFifems nejméné jeden
sgbstituent Ry, R2 nebo R3 musi byt alke-
nyl, s vyhodou vinyl. Vfhodou tohoto zpl-
sobu piipravy telechelickych polydiorgano-
siloxand je kvantitativni idinnost substi-
tuce. .
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Vynélez se tykd zplisobu pripravy telechelickych polydiorga~
nosiloxand. - C

Dosavadni zptsob p11pravy telechelickych polydlorgan031lo-
xant spotivd v ilontové polymeraci cyklickych diorganosiloxant za
pritomnosti prenasedd, obsahujicich nenasycenée. skupiny nebo je
mo¥né pouzit chlorsilant, acetoxysiland nebo alikoxysiland s nena-
sycenymi skupinami jako desa&tlvaénlch ¢inidel. Uvedené zpusoby
piipravy telechelickych polydlorgan051loxanﬁ 1ze vzdjemnd kombi- ;
novat.

ZpUsob pripravy telechellckych diorganosiloxanl podle vyné- !
lezu je zaloZen na substituci vodiku -OH skupin, kterymi jsou
ukond&eny retézce polydlorganoulloxanﬁ po skonleni polymerace
skupinou RjRpR3S1-. Substituce se provadi pomoci silylamninu obec-
ného vzorce R1R23381NR1R;, kde Rl, Ry, Rg, Rl, Ra znati alkyly
¢i alkenyly s 1-4f 8 atomy uhliku v molekule, pridemZ nejméné Jje=
den substituent !, Ry nebo R musi byt alkenyl, s vyhodou viny~
lové skupina. Silylamin reazuje s -OH skupinami polydlorﬂan081lo-;
xand podle rovnice |

1R2R381NRIRZ + HO-Si= =3 RyRyRz81-0-8i= + RpagNi,

_ Reakce probihé pti teplotéch 10 J¥180°“ Je j1 mo¥no prové-
ast i v prostredd bezvodych nepolérnich POZpOUbt del. Sllylamln
se pridavé k polydlorran0511oxanum‘v koncentraci O, 1%3 hmotﬂ
% yhodou tohoto zplsobu piipravy telechelickych polydiorgano-
siloxany je kvantitativni 4éinnost substituce a jednoduchost pro-
vedeni. Vilkanizéty z takto ptipravenych telechelickych polydi-
organosiloxani nebo z jejich smési s plnivy maji niZzsi trvalou
deformaci neZ vulkanizéaty s polvdlorgan031loxanﬁ které nejsou
kondeny nenasycenymi skupinami. '
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Vynélez bliZe objasni nasledujici p¥iklady konkrétnfho
provedeni.

Priklad 1 ' | o ,

Oktametylcyklotetrasiloxan se polymeruje 0,005 hmoty. %
KOH za pritomnosti 0,18 hmoEﬁ. % tetrametyltetravinylcyklotetra-
siloxanu a 0,04 hmotw. % dekametyltetrasiloxanu v inertni atmo-
sféfe dusfku pii teploté 150°C po dobu 2 hodin. Polymer je po
skonteni polymerace desaitivovén 0,8 hmotd. % trimetyl-N,N-di-
etylaminosilanu pii teplotéllBGFC po dobu 30 minut. Potom se
oddestiluje nezreagovany monomer, prebytek silylaminu a substi-
tuci vznikly dietylamin p¥i teplot& 150 a¥ 185FC a tlaku 1,33 kPa
po dobu 3 hodin. Takto ziskany polymer, oanaleny jako A, obsa-
huje 0,18 hmoty. % CH3,CHp=CHSiO jednotek nahodile rozmisténych
v Yetdzeci polymeru o pf&mérné‘rélativni molekulové hmotnomti
500 000. Silikonové kaudukové smds A se pripravi ze 100 hmofit .
4118 polymeru A a 30 hmotg. A{114 pyrogenniho kyslidnfku kiemi-
&itého. | ’ .

Priklad 2.

Stejnym postupem jako v prfkladu 1 se pfipravi polymer B,
prictemZ se polymeruje oktametylcyklotetrasiloxan 0,005 hmotx: %
KOH za pritomnosti 0,13 hmotpx, % tetrametyltetravinyleyilo-
tetrasiloxanu a 0,04 hmoti. % dekametyltetrasiloxanu. Po skon-
¢eni polyﬁerace Je polymer desaktivovén 0,8 hmoﬁx. % dimetyl-
vinyl-N,N-dietylaminosilanu. Polymer B po demonoumerizaci obsa-
huje 0,13 hmotp’ % CH3.CH=CES1i0 jednotek nahodile rozmistdngch
v polymernin Yetdzci a 0,06 hmotm. % /CHz/,CH=CHSi0 jednotek
Jako koncovych skupin Jednotlivych makfomOlekul o primérné re-
lativni molekulové hmotnosti 500 00C. Silikonovéd kaudukové smés
B se pripravi ze 100 hmotx. df1d polymeru B a 30 hmotm. dfld
pyrozenniho kysliéniku kiemiditého.

Priklad 3
Silikonové kaudukové smési A i B byly'zvulkanizovény'O,B
hmotx. % dikumylperoxidu. Trvalsd deformace vulkanizétd podle

CSN 62 1456 byla u smési 4 10 % a u smdsi B 5 %.
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PRXEDMET VYNALALEZU

Zplsob piipravy telechelickych polydiorganosiloxanﬁ,vyzna-
geny tim, #%e se na polydiorganosiloxan obsahujfci -0OH koncové
© skupiny ptsobi silylaminem obecného vzorce RlRZRBSiNRiRé, kde Ry,
Ry, Az, ﬁi, R) znamenaji alkyly ¢i alkenyly s 1 a% 8 uhliky v mo-
lekule, piridem¥ nejménd 1 substituent Ry, R> nebo Ry musi byt
alkenyi, s vyhodou vinylovéd skupina.
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