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Zplsob piipravy organokfemilitgch esterd

(54)

(37) Organokiemidité estery.t,w’-dialko-
xypolydimetylsiloxani se pFipravuji reak-
ol neutrdlniho produktu hydrolyzy dimetyl-
dichlorsilenu a 2-etylhexanolu s hydro-
xidem draselnym. Reak&ni smés se vyhteje
na 140 aZ 160 OC naleZ se p¥i udrZovdni
teploty v tomto gyozmezi a soucasném azeo~
tropickém odstranovédni vody sniZuje ply-
nule tlak v reakénim prostoru v zavislos-
ti na klesajici rychlost zpétného toku do
odstrandni reskdni vody. Latky pFipravens
timto postupem jsou komponenty brzdovych,
hydraulickych a mazacich kapalin.
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Vynélezvse tykd zplUsobu pifipravy organokfemiéitych estdrd
J,w’ - dialkoxypolydimetylsiloxand.

Organokiemidité estery u” ~dialkoxypolydimetylsiloxand
jsou popisovény v &s. A,0,. 239 977, Pifipravuji se reakci neu=
trdlniho produktu hydrolyzy dimetyldichlorsilanu a jednomocnych
alkohold s hydroxidem dréseln?m pi‘i teploté 120 aZ 260 Oc. Pri
reakci je tieba odstranovat reakci vzniklou vodu. K tomu lze
pouZit pomocné rozpoudtédlo, se kterym tvo*i voda azeotropickou
smés, Je znédmo pouziti toluenu nebo xylenu. Stejnou funkci mQ-
%e mit i 2-etylhexanol, coZ lze vyhodnd poufit zejména v pfipa-
dé, kdy je tato latka reakéni komponentou, tedy pfi pFipravé
organokremi&itych esterG #&” - dialkoxypolysiloxan@, kde alko-
xyl je odvozen od 2-etylhexanolu. Po prob&hlé reakci se reakéni
smds neutralizuje oxidem uhliditym nebo kyselinou a posléze
alkalickym uhli&itanem., Po oddéleni soli se zbylé vlhkost odstra-
nuje filtraci pfes uhli&itan sodny. Takto upraveny surovy produkt
se ddle podrobi destilaci. Pfedni destiladéni podily lze vracet

do nasledujici operace.

Nyni bylo zjisténo, Ze postup pi*ipravy téchto létek lze
vyhodn& modifikovat zpldsobem, ktery je piedmdtem tohoto vyndle=
zu., Spo&ivd v tom, 2e se reakini smés, obsahu;ici neutrélni pro-
" dukt hydrolyzy dimetyldichlorsitanu, 2-etylhexanol, hydroxid
draselny a pfipadn® pomocné rozpoustédlo, jako je toluen nebo
" xylen, vyhi‘eje na teplotu 140 aZ 160 °c. Potom se piti udrzové=~
ni teploty v tomto rozmezi a piri soulasném azeotropickém odstra=-
novani reakéni vody sniZuje plynule tlak v reak&nim prostoru v
zdvislosti na klesajici rychlosti zpétného toku do oddestilovandi
reakci vzniklé vody a dosaZeni vakua v hodnot& minimdln& 8 kPa.
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Provadéni reakce za sniZeného tlaku umoZhuje pouZit
niZzgich reakénich teplot a zrychlit proces, Timto postupenm
je mo2né snadno na b&Znych zatizenich s pouZitim napi. vo-
dokruzné vyvévy podstatné zvysit kapacitu reaktoru a odsta-
nit cirkulaci velkych mnoZstvi pomocnych rozpoustédel.

Priklad 1

Do reaktoru opatifeného michédnim, topnou lézni, teplomé-
rem, azeotropickym nastavcem, vodni vyvévou s redukénim venti-
lem bylo predloZeno 814 g produktu hydrolyzy dimetyldichlorsi=-
lanu, 260 g 2~etylhexanolu a 2 g hydroxidu draselného. Reakéndi
sm&s byla za michdni rychle vyhtéts na 150 °G a na této teplo=~
té udrZovédna. Béhem 10 minut byl tlak sniZen na 44 kPa, béhem
dalsich 15 minut na 24 kPa, sniZovéni tlaku bylo provadéno podle
mnoZstvi zpdtného toku, aZ béhem 1,5 h tlak sniZen na 8 kPa
a bylo odebréano 20 ml vody. Po odpojeni vyvévy a schlazeni na
cca 50 °C byl hydroxid draselny neutralizovén piidénim 20 ml
vodniho roztoku kyseliny chlorovodikové s obsahem 0,04 molu
HCl za michani 20 minut a prebytek kyseliny byl neutralizovan
piidavkem 20 ml 20% vodného roztoku uhliéitanu sodného za mi-
chéni 20 minut. Po oddé&leni roztoku soli byl produkt zbaven vlh=-
kosti filtraci pites vrstvilku uhliditanu sodného a pfedni podi-
ly byly oddestilovény pii tlaku 1,6 kPa do teploty varu 200 .
Bylo ziskano 807 g vodojasného produktu s &. kyselosti
0,01 mg KOH/g, viskozitou pii 100 °C 4,26 mm2.s”%, pri 40 °C
101 mmz.s-l. teplotou tuhnuti ~70 °C. teplotou tvorby plynové

bubliny 330 °c.

Piiklad 2

Do reaktoru podle p¥ikladu 1 bylo pi*edloZeno stejné mnoZstvi
surovin podle pikladu 1 a piiddno 205 g destila&nich podild z
piikladu 1, Dale bylo pokralovéno stejné jako v piikladu 1, tj,
emés byls vyhtdta na 150 °C, b&hem 1,5 h sniZen tlak na 6,6 kPa
a odebréno 20 ml vody. Neutralizace a oddestilovéni bylo prove-
deno stejnd jako v piikladu l. Bylo ziskéno 850 g vodojasného
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produktu s &islem kyselosti 0,01 mg/KOH/g, s viskozitou pi
100 °c 4,35 mmz.s'l, p*i 40 % 101 mmz.s-l. teplotou tuhnuti
-70 °c, teplotou tvorby bubliny 350 °%.

Ptiklad 3

Do reaktoru podle p¥ikladu 1 bylo predloZeno stejné mnoZ-
atvi surovin pedle pfikladu 1 a piidédno 10 ml xylenu, Dale bylo
pokradovéno stejnd jako v prikladu 1, smés byla vyh*ata na
140 °c, bshem 2 h snifen tlak na 5,3 kPa a odebréno 20 ml vody.
Neutralizace a oddestilovédni bylo provedeno stejné jako v pfi=-
kladu 1. Bylo ziskédno 800 g vodojasného produktu s &islem ky-
selosti 0,01 mg KOH/g, viskozitou p#i 100 % 4,30 mmz.s-l. tep~-
lotou tuhnuti -70 OC, teplotou tvorby plynové bubliny 325 °c.

PREDMET VYNALEZU

zpOsob piipravy organokiemiditych esterd o« ~dialkoxy=
polydimetylsiloxanO reakci neutrdlniho produktu hydrolyzy
dimetyldichlorsilanu a 2-etylhexanolu s hydroxidem draselnym
za odstranovéni reak&ni vody pfi zvySené teplotd, vyznaleny
tim, Ze se reak&ni smé&s vyhf‘eje na 140 aZ 160 oC‘naéei se
pti udrZovani teploty v tomto rozmezi a soulasném azeotropic~
kém odstranovéani vody sniZfuje plynule tlak v reak&nim prosto-
ru v zévislosti na klesajici rychlosti zp&tného toku do odstra-
ndni reakdni vody a dosaZeni vakua v hodnoté min. 8 kPa.

Vytiskly Moravskeé tiskafské zdvody,
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