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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwa-
rzania tréjalkoksysilanotioli o wzorze ogélnym
(RO)sSiSH, w ktéorym R oznacza rodnik alkilo-
wy- Sa to nowe zwigzki dotychczas nie opisane
w literaturze chemiczne;j.

Dzieki stosunkowo duzej aktywnosci grupy

—SH mozna ja latwo wymieniaé na inne pod-

stawniki i otrzymywaé rézne jednofunkcyjne
monomery krzemowe z dobrymi wydajnosciami.

Sposdb otfrzymywania tréjalkoksysilanotioli
polega na dzialaniu alkoholem ma dwusiarczek
krzemu, przy czym ten ostatni moze byé pro-
duktern techmicznym, zawierajacym nawet tylko
30—75100/0 SiSe, bez rozpuszczalnika lub w roz-
puszczalniku organicznym np. w benzenie lub
eterze. Stosunek substratéw zalezy od rodzaju

.

uzytego alkoholu, miesci si¢ jednak w grani-
cach 3—4 moli alkoholu na 1 mol dwusiarczku
krzemu. Reakcje prowadzi sie w naczyniu zao-
patrzonym w mieszadlo, termometr i chlodnice
zwrotng, w temperaturze podwyizszonej, gdyz
w normalnej przebiega zbyt wolno.
Otrzymane sposobem wedlug wynalazku
zwigzki np, tréjmetoksysilanotiol, trojetoksysi-
lanotiol, {réj-n-propoksysilanotiol, tréj-n-buto-
ksysilanotiol, tréjizopropoksysilanotiol i tr6jizo-
butoksysilanotiol sg cieczami. Dwa wostatnie z
wymienionych potaczen daja sie latwo wyosob-
ni¢ w stanie zupetnie czystym na drodze desty-
lacji. Wyodrebnienie w stanie czystym pozosta-
iych zwigzk6éw natrafia nma pewne trudnosci na -
skutek bliskosci temperatur wrzenia ich i odpo-
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wiedmch czteroeﬂkuksymlanbw porwsta]qcych
w réwnolegle biegngcej reakcji ubocznej. Dla
celdw praktycznych jednakze usuwanie nie-
wielkiich ilosci czteroalkoksysilanéw z mieszani-
ny jest zbedne, gdyz zwigzki te mie posiadaja
grupy funkcyjnej, a wiec s3 o wigle mniej
aktywne i nie bedg braly udzialu w ewentual-
nych dalszych reakcjach.” S

Wszystkie otrzymywane ijaﬂodcsysﬂanoéible
sg stosunkowo trwale ma powietrzu i- destyluja
bez rozkladu zar6é6wno pod cisnieniem mnormal-
aym jak i zpmiejszonym. Tr6jizopropoksysila-
notiol jest bezbarwng cieczg.o temperaturze
wrzenia 105°/50 mm Hg i 188°C pod nomxalnym

ci$nieniem, o gestoécix d )4 QQ&O Tréu-IIrz.-
butoksysilanotiol jest bezbarwng cuecza o tem-

pelralturze ‘wrzenia 138°/35 mm Hg i |2312°C ;pod .

normalnym cisnieniem, o gestosc.l d 4 —0,9116.

Dla prlzy'klajdu podajemy sposéb syntezy tréj-
metoksysmlamotm]m i trojizobutoksysilanotiolu.

Ty ¥ y 3

Przyklad I W k|011b1e reakcyjnej umiesz-
czono 1 mol technicznego dwusianczku, krzemu
w postaci silnie rozdrobnionego produktu, o za-
wartosci 53% SiS: i uruchomiono mieszadlo.
Z wkraplacza dodawano powoli 3 mole alko-
holu metylowego. Ogélny czas trwania;regkeii
wynosil 20 minut w temperaturze pokojowej,
po czym produkt zdekantowano z nad osadu i
oddestylowano stosujgc niewielkg kolumne des-
tylacyjng. Otrzymano tné,]metoksysuamtnol o
WZOoTrze (CH:O):SzSH z w,y@ayrgoéga 73%, .obok
matej ilo$ci czterometoksysilanu. Otrzymany
zwigzek jest bezbarwng cieczs .o nieprzyjemnym
zapachu zgnilej kapusty i temperaturze wrzenia
132—134°C:

\

Przyklad II. W kolbie reakcyjnej umiesz-
czono 1 mol 70-proc- dwusiarczku krzemu. In-
tensywnie mieszajgc dodano 3,1 mola II rz.
alkoholu n-butylowego. Zawarto$é kolby ogrze-
wano godzing w temperaturze okoto 130°C.
Zdekantoqwang mieszanine poreakcyjng oddesty-
lowano pod cifnieniem 33 mm Hg otrzymujac
tréj(Ilrz.-n-butoksy)silanotiol z wydajnos$cig
84%/o.

Podobme Ja!k w przylklad.me I otrzymano

tréje’wksysulammm tréj-n-propoksysilanotiol i
tréj-n-butoksysilanotiol, przy czym dla poszcze-

Ag()lnydh zwigzk6w zmieniano nieco stosunek

substratow i czas trwania reakcji- W miare
wzrostu, rodnmka czas peakcji sie przediuza.
Tréjizopropoksysilanptiol . otrzymano podobnie
jak w przykladzie II z wydajno$cig 92% z tym,
ze reakcje prowadzono w temperaturze okolo
60°C.,

Reakcje mozna -tez prowadzi¢ w obojetnym
rozpuszczalniku, np. w benzenie. W niektprych
przypadkach, jak np. dla tréj-n-butoksysilano-
tiolu, wydajnos¢ w rozpuszczalniku jest wyzsza
niz bez rozpuszczalnika.

Zastrzezenie patentowe

- Spos6b wytwarzania tréjalkoksysilanotioli, zna-

mienny tym, ze na dwusiarczek krzemu dziala
sie alkcholem, stosujgc okoto 3 moli alkoholu
na 1 mol dwusiarczku krzemu, bez rozpuszczal-
nika lub w obecno$ci obojetnego rozpuszezal-
nika onganicznego, w temperaturze nonmalvnej
lub podeyzszonej

Wiestaw Wojnowski
Ryszard Pieko$
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