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(54) Bis/trialkoxysilyl/ amidoamoniové soli a sposob ich pripravy

Vynélez popisuje nové sileny, vhodné
k dprave vlékien obecného vzorca

©:cowﬂ-/czn4wx-/0f12/3sﬂ02R5/3
e’ .

CO0 H EIHZ/C oH 4NH4-/CHZ/ 3Si/ 02R5 /3
kde xje 0,1 alebo 2 & R je metyl-alebo
etyl.

Priprgvu tychto zli¥enin moZno uskutodnit
posobenim tuhého ftalanhydridu na roztoky
prislé3nych aminosilenov v molérnom pome-
re 1 : 2 pri teplote O a% 70 °C, v prost-
redi vovode rozpustnéhoorganického riedier

dla. Silany su d¥inné ako vazbové prost- .
riedky napr. pre polyemidy.
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Vynélez sa tfké novych bis/trialkoxysilyl/amidoaméniovych solfi a sposobu ich pripra
vy

S neustdlym rastom vyroby sklenenfm vldknom vystuZenych plastov a s vyvojom techno-
f?iggii vyroby'sklolamindtov je tzko spaty &j vyvoj povrchovych uprav vldkien. Lubrikécia,
ktoré sa pou¥ivé na upravu sklenenych vldkien mus{i im udelovai vlastnosti, ktoré umo¥nujd
ich zpracovenie na po¥adovany druh vystufe. Organokremilité zluileniny nedli 3iroké uplatné-
nie pri formulécii lubrikadnych kompozicii, kde plnia rozne substituované trialkoxysilany,
ktorych aplikadné pou¥itie je neustdle rozdirované pripravou novych derivétov s novymi apli-
ka&nymi vlastnostami.

Disilany $truktirného vzorca

/R/381-M-81/Ry

kde R je alkyl, alkoxyl, aryl a pod. a pod. a M je dvojvazbovd skppina sd znéme.

ds aut. osv. &. 156 986, 177 559, 171 572 a 177 563 popisuji zluleniny kde M je zby-
tok alifatickych polyemidov a R je napr. butoxyl. Priprava zludenin, v ktorych M je arylés
novy zbytok su pqpisané v ¢S aut. osv. &. 160 397, ZSSR aut. osv. &. 316 334, fluoroesroma-
ticky zbytok v USA pat. &. 3 627 801, imidovy zbytok v USA pat. &. 3 901 913. Organokremi-
gité sulfidy a polysulfidy su popisané v USA pat. &. 3 946 059,3 997 581. V§zboyy prostrie-

dok na upravu sklenenych vldkien na béze zlileniny vzorca
/HCOO/3Si/CH2/2 -O-/CH2/2Si/OOCH/3

-~¢dgypopi§any v USA pat. &. 4 028 361. Zld&eniny, kde M je alkylén = R alkyl sd popisané v
Z8SK -aptd osv. &. 598 908.
Priprava smidosilanov Struktuirného vzorca
RlCONH/CHZ/nSi/OR/3

kde Rl je alkyl, alkenyl, aryl a pod. a R je alkyl posobenim acylchloridov na prislusné
aminosilany je popisené v jap. pat. &. 76 108 022.

Vynélez popisuje nové bis/trialkoxysilyl/amidoamdniové soli obecného vzorce

CO=NH~/C,H,NH/  _/CH,/4~81/0R/4

O ) .

Coo H[?H2-/C2H4NH/X-/CH2/3-31/OR/3j

kde je x celé &fslo O,1 alebo 2 a R je metyl alebo etyl. Pripravu tychto' zlu¥enin moZno
uskutodnit posobenim tuhého ftalanhydridu na aminosileny obecného vzorce

napr.:

3-aminopropyltrietoxysilan,
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N-/Z-etyléndianinootyl/-3-amiﬁopropyltrylstoxysilan,
34/2-aminoetyl/aminopropytrinetoxysilén a

3-/2-aminoetyl/aminopropyltrietoxy81lan.

Adiciu Je nozné previdza{v prostredi vo vode rozpustného orgahického riedidla ako acetonu
dioxanu, etylalkokelu, ftalanhydrid\a am1n0311anov molérnom pomere 1:2 teplota O &% 70 .
Priebeh reakcie je znaine exotermicky, preto je vyhodné uskuteénovafgu pomalym prldévanim
anhydridu, &i u¥ v tuhej forﬁe alebo roztoku k roztoku‘aminosilanu. Z dovodu, %e voda je
nejéasiejéim riedidlom pri priprave lubrikefnych kompozicii nemé priemyselny vyznem izolé~
ciy silanov, ale ich priprava vo vode rpzpustnych riedidléch. Tymto spos&bom i.j. vo forme
roztokov je umo¥nené ich autometické dﬁvkovanieba vaZenie,

Pripravné‘zlﬁéeniny si G¢inné ako prostriedky zvy3ujice tuhosfa ostrosisklenengch
vlgkien , ktord je nevyhnutné pre ich spracbvanie sekenim, hlavne na dl?ky pod 15 mm, i u¥
ako vyﬁtui termosetov, hlavﬁg epbxidovych Zivic, alebo termoplastov, hlavne polyamidov, kde
plnia zéroven aj funciu vazbového prostriedku.

Vyhode tychto derivétov je, %e sd vo vode rozpustné, priprgvitelné z beZne dostup-
ny¥ch surovinvjednoduchym postupom, energeticky nenéroinym. | '

Vynélez je dalej objagneny formou prikladov.
Prilad 1 o

Priprave silanu vzorce

O

couu/cn251(002H5/3

N ] ’
CO0 H ERZ/CHZ/BS:L/OCE}%/;

Nésada :
14,8 g /0,1 mol/ ftelanhydridu

44,3 g /0,2 mdl/ 3-aminopropyltrietoxysilan

59,1 g dioxanu

Do banky se predlozil silean a riedidlo. Za jintenzivaiho mie3enia sa pomsly pridel tuhy an-
hydrid tek, aby teplota neprestipila 40 °C / 50 minut /. ' V
Aneljzy pre CpgH;(OoN,Si,, vel.ndl. hmotnost- 590,98/

&, kyselosti &, aminové

ng KOH/g ng KOH/g
vypoditané 94,94 94,94 9,50
stanovené 94,38 94,56 . ' 9,61

Prikled 2

Priprava silenu vzorca



- CONH/CH,/,NH/CH,/81/0CH;/ 4

o ® )
-~ CO0 H E‘HZ/CHZ/ZNH/CHZ/:’SI/OCH:B/J

Nésada :

14,8 g /0,1 mdl/ftalenhydridu

44,4 g /0,2 mdl/ 3-2-aminoetyl/sminopropyltrimetoxysilanu
59,2 g dioxanu

Postup pripravy ako v priklade l.

Analyze pre C,, H,g00N,Si, /mél. hmotnost- 592,84/

. kyselosti &. aminové Si

(e KOH/g) (ng KOH/g | (%)

215229

Priprave silanu vzorca

vypotitané 94,64 283,93 9,48
stanovené 94,73 279,86 9,54
Prikled-d 3
Priprava silsnu vzorca
<:> «cONH/CHZ/2NH/CH2/2,NH/CH2/3s1/00H3/3
P-4
| OO i N,/ Clig/ pNH/Cty/ NH/Cliy! 353/ 0CHy/

Nésada:
14,8 g /0,1 mdl/ ftalenhydridu
53,1 g /0, 2 mél/ N-/2-etyléndiaminoetyl/3-aminopropyltrimetoxysilan
k67;9.g dioxenu ' .
Postup pripravy ako v priklade 1.
Analyzy pre C,gHggOgNgSi, / mél. hmotnost- 679,0/

&. kyselosti &. eminové Si

[mg KOH/é) (mg KOH/é] {%j

!

stanovené 81,74 405,28 8,40
vypoditané 82,63 413,17 8,27
Priklad 4
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CONH/CH,/ 381/08H3 /3

6 ®

Nésada:
14,8 g /0,1 mél/ftalanhydridu
35,9 g /0,2 méL/ 3-aminopropyltrimetoxysilanu
50,7 g aceténu
Do banky sa predloZil silén, riedidlo a ponorila sa do dewarovea nédoby s ladom. Po
ochladeni na O S¢ sa pomaly zemieSenia, podla rychlosti rozpﬁétanla pr1dal tuhy ftalanhyd—

rid tak, aby teplota neprestﬁpila 25 °C /40 minut/.

Analyzaepre OH38 OgN 312 /mél. hmotnos{506,72/

g, kyselosii ¢, aminové Si

(g KOH/g] [mg KOH/&) (%)
vypoditané 110,73 110,73 11,09
stanovené 112,04 ' 111,30 10,87
Prikiad 5

Priprava silanu vzorce

‘CONH/CHZ/ZNH/CH2/3Si/OCZH5/3
- r
~7 ”'CO LE\IHZ/CH /2NH/CH2/3S1/OCZH5/%j
Nésada:
' 14,8 g /0,1 mdl/ ftalenhydridu
53,0 g /0,2 mdl 3-/2-aminoety1/aminopropyltrietoxysilanu
Do banky sa predloiila za normélnej teploty nésada. Suspenzia ftalanhydridu sa z&
mieSaniea behom 10 minut rozpustila a teplota vplyvom exotermického priebehu reakcie vysti-

pila na 60 Oc, Reakcia sa ukondila po 30 mindtdéch ochl: denim nészady.

analyza pre C3qHgoOgN,Sip /mél.hmotnosf - 677,00/

. kyslosti &. aminové Si

mg KOH/g -mg KOH/g %
vypositané 82,88 248,64 8,30
stanovené 83,20 251,18 8,19
Priklad 6

Priprava silanu vzorca

-G ONH/CH?_/ ZNH/CHz/AZ.‘IH/CHZ/ 381/0021{53 /

2 .
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Nésada:

14-,8 g /0,1 mdl/ ftalanhydridu

61,5 g /0,2 mél/N-/2=etyléndieminoetyl/ 3-aminopropyltrietoxysilanu
76,3 g dimetylformemidu

Postup pripravy sko v priklade 5. Exotermni vystup teploty na 70 °C.

Analyza pre Cq4H;n00NgS1, /mé1. hmotnost- 763,50/

&, kyslosti. é. aminové Si

‘mg KOH/g mg KOH/g v%
vypod{tené 73,49 367,45 7,36
stanové 75,02 370,14 7,29
Priklad 7

Silen podle prikladu 1 sa pouZil k priprave sklenengych vlgkien z E - skla o hrubke 13 mik-
rometrov vo forme lubrikécie s obsahom 0,25 % hmotnosti soli. Upravené vlékna sa pouzili
ako vystu# polyamidu s.obsahom 30 % hmotnosti vlékien. Podobnym sposobom sa vyhodnotil aj
0,5 % roztok 3-sminopropyltrietoxysilanu a dosiahnuté vysledky sy uvedend v tabulke, kde

Uprava &.1 je polyamid bez vldkien, ¥.2 'so silanom podla vynslezu a %.3 s 3-sminopropyltrie-

toxysilynom.

Uprava &. 1 2 3
pevnost v fahu MPa 56 113 112
farnost % 220 6,5 6,0
tvrdost podla Brinella MPa 117 146 146
pevnost v ohybe MPa 70 143 ' 139

PuZitie silanov podla vynélezu md vyznem nielen ekonomicky t.j. moZnost zni¥ovaf koncentrd-
cie promgtorov adhézie ale ich pouZitim sa zvySuje sypné hmotnost vlékien, &o sa kladne pre-

jevuje pri manipuldcii, doprave‘é spracovéni.

PREDMET VYNLKELEZU

1. Bis/trialkoxysilyl/asmidoamdniové soli obecného vzorca

O-NH-/C jH,NH/  ~/CH,/ ;-51/OR
o0
\COO H EHZ-/CZHltNH/x-/C},!Z/B-Sl/OR/Q

kde x je celé &1islo o, 1 alebo 2 a R je metyl alebo styl.

2. Sposob pripravy zlidenin podla bodu 1, vyznadujict sa tym, Ze sa posobi tuhym ftalanhy-

dridom ne aminosilany obecného vzorca
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NHa/C2H4NH{x/CH2/3Si/OR/3
v ktorom x 8 R mé rovnaky vyznam ako v bode 1, v prostredi vo vode rogpustného orgénické-
horiedidla, & molérnop pomere ftelenhydrid : aminosilan rovnajticom sa 1 : 2, pri teplote

0 a% 70 °C.
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