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(54) Zpisew piipravy alkylhydregenpelysilexanevjch olejd

Vieebecnd je znéma piiprava alkylhydrogenpolysilexanevého deje kohydrelyzeu alkyl-
dihalegensilan a dialkyldihalegensilani pripradné trialkylhaleyeusiland rezpudténych
v erganickych rozpeustédlech jake etheru, alifatickych nebo aromatickych uhlovodicich,
acetonu, methylenchleridu aj. vedou za chlazeni, Bez pridavku pomocnéhe erganickéhe

rozpoudtédla vznikajf pri hydroelyze nepcuZitelné gelevité latky,

V piipadé pouiiti pomecnéhe rozpoustddla aromatického uhlevoediku se doporutuje
pridat do vedy pFi hydrolyze nizky alifaticky alkohel, jak je uvedenc najpiriklad v GB
patentu &. 804 168, nebo alkyldichlersilan pied hydrolyzou parcidlné esterifikevat
nizkym alkohelem, jak je popsano napriklad v US patentu &. 2 647 91l.

Tyte zpiisoby pf‘ipravy alkylhydrogengelysiloxanovjch olejd jsou nevyhodné v tom,
%e vznikly alkylhydropen,elysilexanovy olej obsahuje rozjoustédle, které v pripadé
peZadavku ¢istého hydregenpolysiloxanovéhe eleje je nutne oddestilovat. Ta;o operace
‘prodlufuje vyrobu a je spejena s nébezpeénim exploze vzhledem k horlavosti uvedenych

rozpoustédel,

Je znéma také priprava alkylhydrogenjolysilexaného cleje napiiklad z CS patentu
&, 87 260, kde alkyldichlersilan nebo jeho parcidlni ester s nizkym alifatickym alke-

holem se hydrolyzuje za chlazeni ve smési vody, cyklickych nebo linedrnich pelydialkyl-
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polysiloxani nebo jejich smési, malého mnoZstvi hexaalkyldisilexanu piipadné za pii-
davku nizkéhe alifatickéhe alkeholu. Miste hexaalkyldisilexanu je moZne peuZit trialkyl-
halogensilan nebo trialkylalkoxisilam., Tente pestup nevyZaduje oddestilevédni pomecnéhe
rozpcustédla, nebof cyklické nebo linedrni dialkylpelysiloxany se zabudujf{ do hydre-
genpelysilexanovéhe eleje. Obsah aktivniho vediku je pemérné nizky a dle uvedenych pi{-
kladh neni vys$s8{i jak 0,87 % hmot, '

Tyte vSechny zplisoby pripravy alkylhydrogenjolysiloxanovych eleji jsou energeticky
nareéné na chlazeni, nedbof proces hydrelyzy v prebytku vedy je v celém pribdhu silné

exothermni,

Nyni byl nalezen vyhodny zplseb pripravy hydrogenpolysilexanevjch elejd & vysekym
‘obsahem aktivanihe vodiku bez pouziti pomocnéhe rezpeoustédla. Energeticky neni néredny
na chlazeni, nebef pieviind &dst hydrelyzy probihd endetermné, Zplised pripravy spedivé
v tom, Ze se smés alkyldichlersilanu a hexaalkyldisilexanu nebo trialkylchlersilanu,
pritemZ alkyl je vidy methyl-_nebe ethylskupina, obsahujic{ na 1 mel alkyldichlersila-
nu alespon 0,005 mold hexaalkyldisiloxanu‘nebo 0,01 moll trialkylchlersilanu, hydrely-
zuje 10 aZ 40 % hmot. kyselinou chlerevodikevou v nmnoistvi, pii kterém na 1 mol alkyl-
dichlorsilanu pripadaji{ 1 aZ 4 mely vedy za te,loty v rozmezi -35 ai +45 °c, vyhodné

=10 aZ +2V °C. udriované ohrivanim nebo scudasnym divkovanim vody,
y

Priklad 1

Do kulaté banky obsahu 750 cm3 epatfené michadlem, odvedem chlorevodiku, 2 kapa-
cimi nalevkami a teplomérem byle predloiecne 173 g 20 % hmot. kyseliny chlerovedikevé,
Za intensivnilio michédni byla ;otem divkevdna jod hladinu smés 460 g ( 4 mell ) methyl-
dichlersilanu a 21,5 g ( 0,132 meld ) hexamethyldisiloxanu. Reakéni smés byla ﬁd;éovﬁ-
na v rozmez{ teplet -2,5 aZ 20 °c zprvu chlazenim, petem souCasnym dédvkevinim 85 g
vedy na hladinu. Didvkovani smési methyldichlorsilanu a hexamethyldisiloxanu véetné
vody trvale 1 h a byle ukonlene pri tepleté reaképi smési -2,5 °c. ia byla potem za-
hidta na 20 °C a jesté 30 mim wichéna. Pe 30 min sténi byle eddélene v délici nélevce
275 g 38 % hmot. kyseliny chlerovedikevé, olejovitd vrétva byla promyta 15 % hmet.
vodnym roztokem NaCl ( 130 ml ) a zfiltrovana papirovym filtrem., Bylo ziskéno 238 g
methylhydrggenpolysiloxanového oleje o viskozité 18 mPa.s/20 °C, obsahu 1,56 % hmet.
vediku a disle kyselosti 0,02 mg KOH/g.

Priklad 2

Do aparatury uvedené v prfikladu 1 byle vleZeno 168 g 10 % hmet., kyseliny chlere-
vodikové a za silného michdni byla dévkevéna pod hladinu smés 460 g (4 molﬁ ) methyl-
dichlorsilanu a 15,5 g { 0,095 mold ) hexamethyldisilexanu, Reakéni smés byla udrZevéna
v rozmezi teplet =5 aZ +20A°C zprvu chlazenim, potom soulasnym davkovanim 75 g vedy

na hladinu., Dévkovéni smési methyldichlorsilanu a hexamethyldisiloxanu vietnd vody trva-
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-1le 1 h a bylo ukoniene pfi teploté reakéni'smési -5 %, Ta byla potom zahfédta na

20 °C a je3té 30 min michéna. Pe 30 min sténi v délici nédlevce bylo oddélene 263 g
38 % hmot. kyseliny chlorovodikové.'Olgjovité vrstva byla promyta 15 % hmot, vodnym
roztokem NaCl (130 ml ) a zfiltrovéna papirovym filtrem, Bylo ziskdno 231 g methyl-
hydrogenpolysiloxanového oleje o viskozité .26 mPa.s/20 °C. obsahu 1,58 % hmot. vodi-

4

ku a &isle kyselosti 0,03 mg KOH/g.

Priklad 3

Do aparatury uvedené v piikladu 1 bylo.pfedleZeno 325 g 35,2 % hmot. kyseliny
phlorovodikevé a za silného michéni byla davkovéna pod hladinu smés 460 g ( 4 mold )
methyldichlorsilanﬁ a 10,8 g { 0,089 mold ) trimethylchlorsilanu. Reakéni smés byla
hdriovéna v rozmezi teplet -8 a%Z +20 o zprvu chlazenim, potom wirnym zahiivinim, D4v-
koyéni smési methyldichlorsilanu a trimethylchlorsilanu trvalo 1,5 h a bylo ukenteno
pfi teploté reakéni smési -8 °C. Ta byla jotom zahidta na 20 °% a jeété‘so min michd-
na. Po 1 h sténi v délici nédlevce byloaoddéleno 138 g 38 % hmot. kyseliny chlorovo-
dikevé, Olejovitd vrstva byla promyta 15 % hmot. vednym roztokem NaCl ( 130 ml )

'i zfiltrovana papirovym filtrem. Bylo ziskdno 221 g methylhydrogenpolysiloxanového
oleje o viskozité 95 nPa.8/20 oC, obsahu 1,6 % hmot. vediku a Cisle kysclosti 0,035
mg KOH/g.

Priklad 4

Do aparatury uvedené v pfikladé 1 bylo piedleZeno 173 g 20 % hmot. Kkyseliny crlo-
rovodikevé. Za intensivniho michéni byla d4vkovéna pod hladinu smés 516 g ( 4,0 mold )
ethyldichlorsilanu‘a 28,2 g ( 0,26 molti ) trimethylchlorsilanu., Reakéni smés byla udrZo-
védna v rozmezi teplot -8 a¥ +12 ®°C zprvu chlazenim, jotom wirnym zahfivénim. Dﬁvkové—
ni smési ethyldichlorsilanu a trimethylchlersilanu trvalo 1ha bylo ukonéeno pri tep~-
loeté reakéni smési -8 °%. Ta byla jotom zahidta na 20 °C a jeSté 30 min michana. Pe
30 min sténi v délici ndlevce bylo oddéleno 120 g 38,5 % hwot . kyseliay chlorovodikové,
Olejovit4 vrstva byla promyta 15 % hmot, vodnym roztokem KaCl ( 130 ml ) a zfiltrovéna
papirovym filtrem, Bylo ziskéno 286 g ethylhydrogenpolysiloxancvého oleje o viskozité

25 mPa.s/20 °C, obsahu 1,2 % hmot., vodiku o Zisle kyselosti 0,03 mg KOH/g.

PRXEDMET VYNALEZU

Zpiseb pripravy alkylhydrogenpolysilexanovjch oleji vyznaleny tim, ¥e se smés
alkyldichlorsilanu a hexaalkyldisiloxanh nebo trialkylchlorsilanu, kde alkyl je vZdy
methyl nebo ethyl obsahujici na 1 mol alkyldichlorsilanu alespon 0,005 molf hexaalkyl-
disiloxanu nebo 0,01 mold trialkylchlorsilanu, hydrolyzuje 10 a¥ 40 % hmet, kyselinou

chlorovodikovou v mno¥atvi, pfi kterém pfipadaji na 1 mol alkyldichlersilamu 1 aZ 4
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wely vody za teploty v rozmezi -35 aZ +1% °C, vyhedmé -10 az +20 Sc, udriované ohffvé-

nim nebo soudasnym davkovanim vody.
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V popisu vyndlezu k autorskému osvéddent &. 208 615
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