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(54) Zpiisob viroby prostiedkii pro zpeviiovani, konzervaci a hydrofobizaci
stavebnich materialii nebe konstrukei
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Predmé&étem vyndlezu je zplsob vyroby
' prostiedkli pro zpeviiovani, konzervaci a
hydrofobizaci stavebnich materidld nebo
konstrukci z nich, tvoFenych napf. piskov-
cem, maltovinami nebo keramikou, hydro-
lyzou viodou, piipadné za prFidavku alifatic-
kého alkoholu s 1 aZ 5 atomy uhliku. K hyd-
rolyze se pouZije 20 aZ 50 % hmbot. tolueno-
vy roztok destilaénich zbytkd z rektifikace
fenylchlorsilani, pfipravenych syntézou =z
] kFemiku a chlorbenzenu, hydrolyzat se za-
hiatim na teplotu 112 aZ 120 °C zbavi chlo-
*  rovodiku vzniklého pii hydrolyze, zbytko-
va kyselost se zneutralizuje, napfiklad etha-
noldtem sodnym a neutrdlni hydrolyzat se
pred.aplikaci na stavebni material zFedi or-
ganickym rozpouStédlem, napiiklad tolue-
nem na koncentraci 5 aZ 50 9% hmot.
Vysledné produkty jsou vhodné prio kon-
zervaci stifeSni krytiny a reZného zdiva, déa-
le ke zpeviiovdni, konzervaci a hydriofobi-
zaci stavebnich materidld, tvofenych napii-
klad piskovcem, maltovinami nebo kerami-
kou. Konzervovany povrch té8chto materid-
14 m& vyborné ifyzikdln&mechanické vlast-
nosti, vfetn& odolnosti prioti vysokym tep-
lotam.
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Vynélez se tykd zplisobu zpracovéani desti-
ladnich zbytk@ z vyroby fenylchlorsilanfi na
produkty pouZitelné zvlasté ve stavebnictvi
a v ngkterych pfipadech i v elektrotechni-
ce a strojirenstvi.

P¥i zpracovani se vyuZiva driv8jSich po-
znatkd, tj. parciglni esterifikace chlorovych
atoml alkoholem, kterd zabrédni neregulo-
vatelnému pribshu hydrolyzy a tviorb& ge-
lu (viz BaZant a kol. Silikony 1954 a Cs. pat.
¢islo 94 564].

PFi vyrob& monomertt pro silikonové fi-
nélni produkty odpadd pFi rektifikaci fe-
nylchlorsilanfi asi 8 a¥ 10 % destila¢nich
zbytkfi. Polotuhd hmota na vzduchu se hyd-
rolyzujici za vzniku chlorovodiku obsahuje
trifenylchlorsilan a fenylované polysiloxa-
ny a polysilfenyleny, krom& kfemiku a meé-
di unesené s reakénimi priodukty z reakto-
ru pro vyrobu fenylchlorsilan®i pfimou syn-
tézou z kiemiku a chlorbenzenu za kataly-
zy m&di. V souCasné dobé& se destiladni zbyt-
ky vzhledem ke své konsistenci a obsahu
chloru pomé&rn& obtiZné likviduji spalova-
nim a vznikajici chlorovodik se zneSkod-
fiuje v suspenzi vdpence nebo védpna. Piitom
vSak destilaéni zbytky obsahuji cenné lat-
ky, které by bylo moZno vyuZit pro piipra-
vu uZiteénych silikonovych findlnich preo-
duktll p¥i vypracovdni technologicky schid-
ného postupu jejich pripravy a ové&feni apli-
kace v praxi.

Hlavnimi fyziké&ln8chemickymi vlastnost-
mi polyfenylsiloxanovych a polyfenyleno-
vych sloudenin je vysokd odolnost proti po-
vétrnostnim vliviim, vysokym teplotdm, a-
vSak niZ81 hydrofobita, termoplasticita a
dlouhé vytvrzovani siloxanového filmu zv1as-
té p¥i normélni teploté&.

Predmétem tohoto vyndlezu je technolo-
gicky postup zpracovéni destilaénich zbyt-
k@ z rektifikace fenylchlorsilanfi pro pii-
pravu siloxanovych pryskyfic aplikovatel-
nych ve stavebnictvi.

Zpisob vyroby prostfedkli pro zpeviiova-
ni, konzervaci a hydrofobizaci stavebnich
materidld nebo konstrukci z nich, tviofe-
ngch nap¥. piskovcem, maltovinami nebo
keramikou, hydrolyzou vodou, pfipadné& za
pFidavku alifatického alkoholu s 1 aZ 5
atomy uhliku se podle vyndlezu provadi tak,
e se k hydrolyze pouZije 20 aZ 50 hmot.
procentni toluenovy roztok destiladnich
zbytk@i z rektifikace fenylchlorsilandi, pfi-
pravenych syntézou z kiemiku a chlorben-
zenu, hydrolyzéat se zahidtim na teplotu 112
aZ 120°C zbavi chlorovodiku vzniklého pii
hydrolyze, zbytkovad kyselost se zneutrali-
zuje, napiiklad ethanoclatem sodnym a neu-
tralni hydrolyzat se pPed aplikaci na sta-
vebni materidl zfedi organickym rozpousis-
dlem, napiiklad toluenem, na koncentraci
5 aZ 50 hmot. %.

Ugelnd se do zfeddného toluenového roz-
toku destilagnich zbytk® p¥id4 5 aZ 50 hmot.
procent trifunkénich organokiiemi¢itych mo-
nomerti, napiiklad methyltrichlorsilanu,
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Rovn&Z je ufelné, kdyZ se do zFedéného
toluenového roztoku destilaénich zbytki pfi-
da 5 a7 50 hmot. % smési difunkénich a/
/nebo trifunk&nich a/nebo tetrafunkénich
monomerf,, napifiklad dimethyldichlorsilanu
a/nebo methyltrichlorsilanu a/nebo tetra-
chlorsilanu. '

Produkt vyrobeny podle vyndlezu se da
tedy pouZit ke zpevné&ni, konzervaci a hyd-
rofobizaci stavebnich materidld tvofenych
napiiklad piskovcem, maltovinami, kerami-
kou. Vyhodné je i pouZiti pro konzervaci
stfedni krytiny a reZného zdiva, v elektro-
technice a strojirenstvi jako- elektroizolac-
ni a ochranné laky zvlast8 pro vysoké tep-
loty (aZ do teplot 300°C). Vysoky pomér R/
/Si destiladnich zbytkdl se mliZe upravit pii-
davkem trifunkénich silikonovych moniome-
ri, napfiklad methyltrichlorsilanu, ¢imZ se
snizi jednak termoplasticita vzniklé prys-
kytice, jednak vytvrzovaci teplota, takZe je
moZno ziskat nelepivy film dobrych mecha-
nickych vlastnosti i p¥l normélni teplotg,
zv14§te za pridavku malého mno#Zstvi vhod-
ného katalyzatoru, napfiklad tetramethyl-
amoniumhydroxidu. Soudasné se zvysi hyd-
rofobita vytvofeného filmu. Ostatni phvod-
ni piiznivé vlastnosti pryskyfice zistanou
zachovény. .

V dal$im . uvadime piiklady zpracovani
destila¢nich zbytkdi podle vyndlezu.

Priklad 1

80 kg destila¢nich zbytkl z rektifikace
fenylchlorsilant z pifimé syntézy z kiemiku
a chlorbenzenu za pfidavku mé&di jako ka-
talyzatoru, obsahujici 22 % hmot. trifenyl-
chlorsilanu, 70 % hmot. fenylovanych po-
lysiloxanfi a polysilfenylend a 8 % hmot.
nerozpustnych podilé bylo rozpudténo v to-
luenu na koncentraci 40 % hmiot. Takto pfi-
praveny roztok byl zfiltrovdn pies filtr ze
sklengné tkaniny a tak odstranény pevneé
podily. Do zfiltrovaného roztoku bylo pfida-
no 20 kg methyltrichlorsilanu a potom byl
vpraven do smaltovaného kotle opatfeného
michadlem, pfivodem reakénich komponent
a odvodem plynnych reakcnich zplodin a
dolni vypusti. K roztoku destilatnich zbyt-
k& bylo postupné pfiddno za michéni 20 kg
ethanolu. V této woperaci uniklo podstatné
mnoZstvi chlorovodiku. Potom byla reakce
dokondena pfidanim 100 litrd vody, pfitemZ
se reakdni smées zakalila. Hydriolyzat byl
prepust®n do sklen&nych zdsobnikd opatie-
nych dolni vypusti a promyt 3X vodou, pfi-
gem? po rozdéleni f4zi byla spodni féze ob-
sahujici chlorovodik odpuSténa do neutra-
lizadni jimky. Zbytkovy chloroviodik v tolue-
novém roztoku byl neutralizovdn piidavkem
prebytetného mnoZstvi kyslitniku vépena-
tého. Potom byl toluenovy roztok oddélen
od pevnych podild a vodného roztoku chlo-
ridu vépenatého vzniklého pfi neutraliza-
ci. Odpafenim rozpoustédla ve vzorku byla
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stanovena su$ina a roztok upraven na kon-
centraci 20 % hmot. vhodnou pro aplikaci.
Do roztoku silikonové pryskyfice bylo pfi-
dano 0,1 9% hmot. tetramethylamonium hyd-
roxidu. Roztok silikonové pryskyfice po-
skytl pfi aplikaci po odpareni riozpouStédla
a vytvrzeni za normdlni teploty pruZny ne-
lepivy film hydrofobnich a elektroizola¢nich
vlastnosti, odolny proti kyselindm, zfedé-
nym zdsaddm a roztokdm soli a teploté do
250°C a vlivim povétrnostic Po napusténi
mélo pevnych stavebnich materidldl jako o-
mitky, piskovce apod., se zvySila i jejich
mechanickd pevniost. Pokud se roztok sili-
konové pryskyiice o koncentraci 20 % hmot.
naplni 30 % hmot. praskovitého hlinikuy,
dé se pouZit jako ochranny lak na vyfukiovée
potrubi motorového vozidla, kde trvale iodo-
ldva korozi.

P¥iklad 2

100 kg destilatnich zbytkd z rektifikace
fenylchlorsilani o sloZeni jakio v prikladu
1 bylg rozpuSténo v toluenu na koncentraci
30 % hmot. Vznikly tmavy roztok obsaho-
val jeSté nerozpusténé podily, které byly od-
filtrovdany pies hustou sklenéniou tkaninu.
Zfiltrovany roztok byl pak umistén do smal-
tovaného kotle s michadlem, s pfivodem re-
akénich komponent a odviodem plynnych

reakénich produkth. Roztok v kotli byl po-
stupné za michéni a chlazeni zhydriolyzovan
200 litry vody a priodukt byl po ukonfeni
hydrolyzy pfepustén do sklenénych zdsob-
nikli opatfenych spodni vypusti a promyt
3X wvodou, pfiCemZ po rozdéleni fazi byla
spodni vrstva odsahujici chlorovodik odpus-
téna do neutralizadni jimky. Mirn& zakale-
ny priodukt byl neutralizovdn bezvodym kys-
li€nikem vapenatym, priemZ do3lo i k vy-
jasnéni toluenového roztioku odvodnénim.
Po stanoveni suSiny byl vzorek upraven na
koncentraci vhodnou pro aplikaci a pridéa-
no 0,2 % hmot. (po¢itdno na susinu) dibu-
tylcindilaurdtu v 50% roztoku v polyetho-
xysiloxanu o péti siloxanovych jednotkach.
Film siloxanové pryskyfice, ktery vznikl po
odpateni rozpoustédla mél podiobné vlast-
nosti jako v pfikladu 1, jehio tepelnd odol-
nost byla vySsi (aZ 300°C), ale p#i vySSich
teplotach byl plasticky.

Zptsob zpracovani destilaénich zbytkd po-
dle vyndlezu je pouZitelny zejména ve v¥-
robé silikonovych monomerii a silikonovych
findlnich produktd. Popsanym zpisobem se
vyhodné zpracuji obtiZzné& likvidovatelné od-
pady a pfitom se plnohodnotngé vyuZiji je-
jich cenné sloZky, které lze zpracovat napf.
jako hydrofobizatni a zpeviiovaci prostred-
ky ve stavebnictvi.

PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob vyroby prostfedkdl pro zpeviio-
vani, konzervaci a hydrofobizaci stavebnich
materidld nebo kionstrukeci z nich, tvofenych
napf. piskovcem, maltovinami nebo kerami-
kou, hydrolyzou vodou, pripadné za pridav-
ku alifatického alkoholu s 1 aZ 5 atomy
uhliku, vyznaceny tim, Ze k hydrolyze se
pouZije 20 aZ 50% hmot. toluenovy roztok
destiladnich zbytk® z rektifikace fenylchlor-
siland, p¥ipravenych syntézou z kremiku a
chlorbenzenu, hydrolyzdt se zahPfatim na
teplotu 112 aZ 120°C zbavi chloroviodiku
vzniklého pri hydrolyze, zbytkovad kyselost
se zneutralizuje, napf. ethanolatem sodnym
a neutrdlni hydriolyzdt se pfed aplikaci na

stavebni materidl zfedi organickym rozpous-
t&dlem, napfikiad toluenem, na kioncentra-
ci 5 aZ 50 % hmot.

2. Zptisob podle bodu 1, vyznaeny tim,
Ze do zfedé&ného toluenového rioztoku desti-
laénich zbytkd se pifida 5 aZ 50 9% hmot.
trifunkénich organiokremicitych monomeri,
napiiklad methyltrichlorsilanu.

3. Zplsob podle bodu 1, vyznadeny tim, Ze
do zifed&ného toluenového roztoku destilac-
nich zbytka se piida 5 aZ 50 % hmot. smé-
si difunkénich a/nebo trifunk&énich a/nebo
tetrafunkénich monomerd, napfiklad dime-
thyldichlorsilanu a/nebo methyltrichlorsila-
nu a/nebo tetrachlorsilanu.
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