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s4 Procedeu de obtinere a uleiurilor siliconice demulante (50+1000 cSt)

(57) Rezumat: Inventia se referd la un nou mod de
obfinere a uleiurilor siliconice demulante de
50+1000 cSt, folosind hidrolizatul din dimeti-
diclorsilan (DDS), la care se adaugi hexametil-
disiloxan (HMDS), agent de blocare a lanfului,

printr-un procedeu cu cataliza heterogeni (cationit
stiren-divinilbenzensulfonat, Vionit CS 34C) 1la
temperaturi de 90...100°C si timp de 2 h.
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Inventia se referd la un nou procedeu
de obtinere a uleiurilor siliconice, demulante
de 501000 cSt.

Este cunoscut faptul c#, la addugarea
dimetildiclorsilanului (DDS) in apd, rezultd un
amestec de polimeri ciclici §i liniari, numit
hidrolizat.

Pini in prezent, se cunosc trei moduri
de obtinere a uleiurilor siliconice, demulante,
§i anume:

- clorhidroliza dimetildiclorsilanului si
trimetilclorsilanului in solutie de acid sulfuric
50...80%;

- polimerizarea amestecului de cicluri
siloxanice inferioare si hexametildisiloxan
(HMDS) cu acid sulfuric concentrat;

- polimerizarea amestecului de cicluri
siloxanice inferioare §i hexametildisiloxan
(HDMS) cu schimbitori de ioni puternic acizi.

In conformitate cu procedeul inventiei,
hidrolizatul de dimetidiclorsilan (DDS) la care
se adaugd hexametildisiloxan (HMDS), se
supune unui proces de catalizi heterogend, in
prezentd de cationit stiren-
divinilbenzensulfonat (Vionit CS 34C), la o
temperaturd de 90...100°C, timp de
maximum 2 h.

Avantajele prezentei inventii constau
in:

- reducerea timpul necesar, pentru
obtinerea uleiului;

- micsorarea consumul de materiale §i
energie/kg ulei;

- findepirtarea etapei de distilare-
depolimerizare, pentru obtinerea ciclurilor
siloxanice.

In continuare, se dau exemple de
realizare a inventiei.

Exemplul 1. Ulei siliconic demulant
50410 ¢St Instalagia de obtinere a uleiurilor
siliconice, demulante este alcituitd dintr-un
balon de un litru, cu trei gituri, prevdzut cu
sitem de agitare, termometru de control si
refrigerent de reflux.

Balonul este introdus intr-o baie de
incdlzire, pentru un domeniu de temperaturd
de 90...100°C.

In balon, se introduc 200,55 g (210
ml) hidrolizat din DDS neutru, uscat, 12,1 g
(16 ml) HMDS si 5,5 Vionit CS 34C proaspit
uscat. Balonul se introduce in baia de
incilzire, se porneste agitarea §i se creste,
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treptat, temperatura pind 1a 90°C, cind are loc
inceperea reactiei si refluxarea unei pirti din
hidrolizat. La aceastd temperaturd, amestecul
de reactie se mentine timp de 2 h.

In final, amestecul polimer liniar -
cationit se filtreazd pentru separarea
catalizatorului de polimer, cu scopul
indepirtirii centrilor activi de polimerizare.

Polimerul (uleiul) rezultat este supus
unei distildri sub presiune redusd (5 mmHg si
250°C), in vederea eliberdrii acestuia de
fractiile volatile, existente.

Se obtin 192 g (199 ml) ulei siliconic,
ceea ce corespunde unui randament de
transformare de 90,2%.

Caracteristicile uleiului obtinut sunt:

- viscozitate, 25°C: 45 ¢St;

- indice de refractie, 25°C: 1,4013;

- densitate, 25°C: 0,965 g/cm’;

- punct inflamabilitate + 245°C;

- punct congelare: -62°C.

Exemplul 2. Ulei siliconic demulant
350+50 ¢St Pentru obtinerea acestui tip de
ulei, s-a folosit aceeasi instalatie i urmatoarele
cantititi de substante: 200,55 g (210 mi)
hidrolizat din DDS, 3,477 g (4,6 ml) HMDS
si 5,4 g Vionit CS 34C. Au rezultat 186 g
(191 ml) wulei, cu un randament de
transformare a hidrolizatului de 91%.

Caracteristicile uleiului obtinut sunt
urmitoarele:

- viscozitate, 25°C: 365 cSt;

- indice de refractie, 25°C: 1,4035;

- densitate, 25°C: 0,9745 g/cm’;

- punct inflamabilitate + 300°C;

- punct congelare: -50°C.

Exemplul 3. Ulei siliconic demulant
1000+ 100 ¢St Instalatia de sintezd si modul de
lucru sunt identice cu cele din exemplul 1.
Cantititile folosite sunt: 200,55 g (210 ml)
hidrolizat din DDS, 1,17 g (1,55 ml) HMDS
si 5,3 g Vionit CS 34C. Rezultd 182 g (185,7

ml) ulei, randament de transformare a
hidrolizatului de 90%.

Caracteristicile  fizico-chimice ale
uleiului:

- viscozitate, 25°C: 45 cSt;

- indice de refractie, 25°C: 1,4013;
- densitate, 25°C: 0,965 g/cm’;

- puinct inflamabilitate + 245°C;

- punct congelare: -62°C.
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Revendicare dimetidiclorsilan (DDS), la care se adaugi

hexametildisiloxan (HMDS), se supune unui
proces de catalizi heterogend, in prezentd de

Procedeu de obtinere a uleiurilor cationit stiren-divinilbenzensulfonat (Vionit CS
siliconice, demulante (501000 cSt) 5 340), la o temperaturd de 90...100°C, timp
caracterizat prin aceea cd hidrolizatul de de maximum 2 h.
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