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(57) Rezumat: Inventia se referd la un
procedeu de sintezd a siloxanolatului de
benziltrimetil-amoniu, prin reactia dintre
hidroxid de benzittrimetilamoniu si amestecuri
de cicluri dimetilsiloxanice. Reactia se
conduce la 0 temperaturd ce nu depaseste
70°C, sub agitare si curent de azot uscat.

drept catalizator pentru

mare.

Revendicari: 1

Se abtine un lichid vascos, care se utilizeaza
polimerizarea
anionicd a ciclurilor siloxanice, in vederea
obtinerii de elastomeri cu masad molecudara
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Inventia se referd la un procedeu
de sintezd a siloxanolatului de benzil-
trimetilamoniu, utilizat drept catalizator in
polimerizarea anionicd, a ciclurilor
siloxanice.

Se cunoaste obtinerea siloxanola-
tului de potasiu, din hidroxid de potasiu si
hexametilciclotrisiloxan in toluen. fiind
necesare 24 h pentru indepartare apei,
iar pentru indepartarea toluenului inca
24 h. [J.Amer.Chem.Soc. 77, 1406
(1955)].

Se cunoaste deasemenea obtine-
rea siloxanolatului de tetrametilamoniu
din octametilciclotetrasiloxan si hidroxid
de tetrametilamoniu la temperatura si
vacuum sub agitare, in tub de sticld. De
asemenea, a siloxanolatului de tetra-
metilamoniu din hidroxid de tetrametil-
amoniu si octametilciclotetrasiloxan la
70°C, sub curent de azot si agitare, timp
de 2 h, precum si a siloxanolatului de
tetrametilfosfoniu, din  octametilciclo-
tetrasiloxan si hidroxid de tetrametil-
fosfoniu la temperatura camerei, sub vid.
S-au sintetizat si siloxanolatul de tetra-r-
butilfosfoniu in octametilciclotetrasiloxan
si hidroxid de tetra-nbutilfosfoniu in
vacuum la temperatura camerei, precum
si la 77°C, sub curent de azot si
echilibrarea s&ri la 100 115°C.[
J.Polymer Sci, 40,35(1959)].

Procedeele amintite au dezavan-
tajul cd durata este mare, se utilizeazs
solventi si siloxanolatii obtinuti se compor-
td diferit in procesul de polimerizare
anionica a ciclurilor siloxanice.

Problema pe care o rezolvd inven-
tia consta 1n realizarea unui siloxanolat de
benziltrimetilamoniu, care utilizat drept
catalizator de polimerizare a amestecu-
rilor de cicluri siloxanice, conduce la
polimeri (elastomeri) siloxanici cu masa
moleculard mare (aproximativ 500000).
Acesta se comports identic, atat proas-
pat preparat, cat si dupd o perioads de
stocare de peste 6 luni.

Procedeul de sintezd a siloxano-
latului de benziltrimetilamoniu, conform
inventiei, nlaturd dezavantajele de mai
sus prin aceea c& solutia metanclica de
hidroxid de benziltrimetilamoniu 40%, se
introduce intr-un reactor mentinut la
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temperatura camerei si vidat la 10 ... 20
mm Hg, timp de 10 ... 45 min, dupa
care se incalzeste la 40 ... BO°C, timp
de 10 ... 30 min, se aduce la presiune
normala si se adaugd amestecuri de
cicluri dimetilsiloxanice la 50 ... 70°C,
sub agitare si curent de azot uscat, timp
de 1 3 h, obtindndu-se un lichid
vascos.

Procedeul, conform
prezintd urmaétoarele avantaje :

- se reduce durata tehnolagics ;

- nu se utilizeaza solventi ;

- permite stocarea indelungatd a
siloxanolatului ;

- se obtine un catalizator de
polimerizare anionicad dupa un procedeu
nou ;

inventiei,

- se eliming_unele faze tehnologice
in procesul de polimerizare.

Se da, in continuare, un exemplu
de realizare, a inventiei.

Intrun  reactor de 150 ml
prevazut cu agitator, s-au introdus 5 ml
solutie metanolicd de hidroxid de
benziltrimetilamoniu 40 %, care s-a vidat
la 18 mm Hg, timp de 30 min. Dupa
aceasta s-a introdus reactorul intr-o baie
de incélzire (prevdzutd cu agitator], la
95°C, timp de 20 min, sub un vid de 20
mm Hg. S-a adus vasul de reactie la
presiune normald, s-a addugat apoi 20
ml amestecuri de cicluri dimetilsiloxanice
si sub agitare, si curent de azot uscat s-a
mentinut amestecul de reactie la 60°C,
timp de 2,5 h. Sa obtinut o solutie
vascoasa care contine 69,9 mg hidroxid
de benziltrimetilamoniu /g.solutie de
siloxanolat.

Apoi s-au polimerizat 60 ml
amestecuri de cicluri dimetilsiloxanice
(2,5 % hexametilciclotrisiloxan, 87.5 %
octametilciclotetrasiloxan si 10%
decametilciclopentansiloxan), cu 0,33 g
siloxanolat de benziltrimetilamoniu proas-
pat preparat. S-a obtinut un polimer
siloxanic cu 0 mas& moleculard medie
vascozimetricd de 523000.

Dupd sase luni de stocare a
siloxanolatului de mai sus, s-au polimeri-
zat 53 ml amestecuri de cicluri dimetil-
siloxanice (cu aceeasi compozitie) cu
0,28 g siloxanolat de benziltrimetilamoniu
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si s-a obtinut un polimer siloxanic cu O
masa moleculara medie vascozimetrica
de 517000.

Revendicare

Procedeu de sintezd a siloxano-
latului de benziltrimetilamoniu, utilizabili in
polimerizarea anionica a ciclurilor dimetil-
siloxanice, caracterizat prin aceea ca
solutia metanolica de hidroxid de benzil-

Presedintele comisiei de examinare:
Examinator:  ing. Puscas Corina
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trimetilamoniu 40%, se introduce ntr-un
reactor mentinut la temperatura camerel
si vidat la 10 ... 20 mm Hg. timp de 10
" . 45 min, dupé care se incalzeste la 40

. BO°C, timp de 10 ... 30 min, se
aduce la presiune normald si se adauga
amestecuri de cicluri dimetilsiloxanice la
50 ... 70°C, sub agitare si curent de
azot uscat, timp de 1 ... 3 h, obtindndu-

10 se un lichid vascos.

ing. Barbu Mara
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