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Alkyl-beta(metylalkoxysilyl)etylbenzensulfondty a zplsob jejich

vyroby

Vynklez se tyk4 alkyl-beta(metylalkoxysilyl)etylbenzen-
sulfondtd a zpisobu jejich vyroby.
Je znbmo, Ze organofunkini sloudeniny substituované al~

kylalkoxysilylskupinami jsou vhodnymi modifikatory chromato-

grafickyoh fazi, pfidem’ zakotveni sloudeniny na povrchu no -

sife je sprostfedkovéno silylskupinami, zatimco vhodny vybir

organické funkee umoZfuje modifikovat vlastnosti fdze v poZe-

dovaném em¥ru. Slouleniny podle vyndlezu ulehduji p¥ipravu

tari typu katexu, nebof po jejich zakotveni na nosidi lze hy-

drdlysou esterové skupiny za mirnych podminek snadno uvolnit
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kyselou funkeci -SO_H.
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Predmdtem vynZlezu jsou alkyl-beta(metylalkoxysilyl)etyl-
benzensulfonaty obecného vzorce

(RO)B_n(CHB)nSi(CH2)206H4805R ’
kde R predstavuje metylskupinu nebo etylskupinu a

n je rovno O, 1 nebo 2.

Tyto nové latky lze vyrobit reakci metanolu nebo etanolu
s beta(metylohlorsilyl)substituovanymi etylbenzenchlorsulfonovy-
mi sloudeninami Q molarnim pomdru lsl a% 1:6 pPli teplotd 20 al
60°C bez rozpoustidla nebo v uhlovodikpvém rozpoustédle, vyhodns
v benzenu. K vyrobd lze s vyhodou pouzit esterifikace reakéni
sm&si po piipraved beta(metylehlorsiiyl)substituovanych etylben-
zenchlorsulfonovjch sloudenin chlorsulfonaci beta(metylchlorsilyl)-
etylbenzenu kyselinou chlorsulfonovou (US patent 2 955 128).

. Reakci lze provaddt bez rozpoustidla nebo v nepolérnim roz-
rouétédle, vyhodn& v benzenu, za normalni nebo mirn& zvjZené tep-
loty, s pou¥itim bezvodého alkoholu v ekvimolarnim mnoZstvi nebo
v nadbytku. K odstrafiovani chlorovodiku uvolfovaného p¥i reakei
1ze pouzit viech b&Zngch k tomu GZelu pouzivanych bazi, napf.
terciadrnich amind nebo s vyhodou alkoholatd alkalickjch kovi.

Dale uvedené p¥iklady charakterizuji latky podle vyndlezu,
aniZ by Jjej vymezovaly nebo omezovaly. NavdZky jsou uvadény

v hmotnostnich dilech.

Priklad 1
Do reakéni nidoby opatiené michadlem, d&lici néféfkou,
piivodem a odvodem plynu bylo'vneseno 175 dild kyseliny chlor-
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gsulfonové a 520 dilt bezvodého chloroformu. V nadob& byla po

celou cobu reakce udriovara inertni ati.osféra zavadénim ;rou-
du argonu &i dusiku. Poté byla nadcba ronoisna do ledove laz-
ng, smés vychlazena na 6°C a za michani byl pfikapavan z d&-
blici nadlevky po dobu 30 minut roztok 115 dild beta(fenyl)etyl-
tricklorsilanu ve 178 dilech bezvodého chloroformu. Teplota
reakdni smési byla piitom udriovana v rozmezi 6-10°C. B&hem
reakce se uvolnoval chlorovodik. Po pridani celého mnoiZstvi
silahu bylo michani zastaveno, reakini smés byla ponechana

1 hodinu doreagovat-a boté byla prenesena do délici ndlevky.

K roztoku bylo pfidéno 248 dild bezvodéko chloridu uhligiteho,
smés byla intensivné protfepana a ponechéna stat. Ze smési se
dasem zalala vyludovat vrstva kyseliny sirové, ktera bylé po

2 hodinich odd&lena. Organickéd vrstva byla zbavena zbytkd ky-
seliny sirové protfepdnim a 1lShodinovym sténim s 50 dily uhli-
gitanu sodnéhd. Ps odfiltrovani soli byla 2 reakéni smési od-
parena rozpoudtddla za sniZeného tlaku. Zahusténd dastelné
ztuhlé reakdni sm&s byla rozpuiténa v minimdlnim mnoZstvi ben-
zenu a z délici nalevky bylo k roztoku pFikapano 32 dila ab-
solutniho metaiuolu pri teplot& 25-30°C. B&hem esterifikace a
jesté dalsi 3 hodiﬁy byl roztok intensivné probublévan prou-
dem argonu, aby se zamezilo hromadé&ni uvolnovaného chlorovo-
diku v reakdni sm&si. Reakce byla dokonfena titraci reakéni
snési nasycenym roztokem metylatu sodného do neutrdlni reakce.
Vyloudené soli byly odfiltrovany pies vrstvu silikagelu, pro-
myty benzenem, oba filtréaty byly spojeny a zbaveny tékavych

podili odpafenim za sniZeného tlaku. Vakuovou destilaei za-
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hust¥ného podilu bylo ziskédno 62 dilh frakce s b.v. 150-8°C
/8.10"2 Pa. Pro C) oH500g8y 814 (320,4) vypodteno: 10,0 7 S,
45,0 % C, 6,3 % H; nalezeno: 10,1 %2 S, 44,9 % C, 6,2 % E. VI
té%ek metyl-beta(trimetoxysilyl)etylbenzensulfonatu (padita -
na vychozi beta(fenyl)etyltricklorsilan) byl 39 wol %.

Pfiklad 2

Priklad 1 byl zopakovan s tim rozdilem, Ze k odstraniri
zbytkh kyseliny sirové z reakéni smési po chlorsulfonaci be-
ta(fenyl)etyltrichlorsilanu bylo pouZito chloridu vapenatél-
Postupem analogickym prikladu 1l bylo esterifikaci zahusténé
reakdni smési a wvakuovou destilaci ziskéano 33,4 mol % metyl
~beta(trimetoxysilyl)etylbenzensulfonstu.

Priklad 3

P¥iklad 1 byl zopakovan s tim rozdilem, Ze k esterifiya;
¢i beta(chlorsulfonylfenyl)etyltrichlorsilanu byl pouzit ab-
solutni etanol a nasyceny roztok etylédtu sodného. Vakuovou
destilaci zphu3t¥né reakdni smési po odfiltrovani soli bylo
ziskéno 34 mol % etylbeta(trietoxysilyl)etylbenzensulfonat:
Pro Gy Hog0c8 51, (376,5) vyposteno: 8,5 % S, 51,0 % C, 7,5 .
H; nalezenos: 8,7 % S, 50,6 % G, 7,4 % H.

Priklad 4
K roztoku 175 dild kyseliny chlorsulfonové v 520 dilecr
bezvodého chloroi.  mu bylo v uspoiddani a za podminek analn

gickych pfikladu 1 prikapino 110 dild beta(fenyl)etylmetyla-
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chlorsilanu v 178 dilech bezvodého chloroformu. Daldi postur
pii zpracovani reakéni sm&si po chlorsulfonaci a pri esteri-
tikaci netanslem a metylatem sodnym byl analbgickj prikladu 1.
Vakuovou destilaci bylo ziskadno 28 mol % metyl-beta(metyldi-
metoxysilyl)etylbenzensulfonatu. Pro C,H,058,81; (304,5)
vypoétenos 10,5 % S, 47,3 % C, 6,6 % H; nalezeno: 10,3 % S,
47,5 % C, 6,6 % Hs

Priklad 5 |

K roztoku 175 dild kyseliny chlorsulfonové v 520 dilech
bezvodého chléroformu bylo v uspofadani a za podminek anale-
gickych piikladu 1 prikapano 100 dild beta(fenyl)etyldimetyl-
chlorsilanu ve 178 dilech bezvodého chloroformu. Dal&i postup
byl stejny jeko v piikladu 1 s tim rozdilem, Ze k esterifika~
ci beta(chlorsulfonylfenyl)etyldimetylchlorsilanu byl pouZit
absolutni etanol a k dokoneni reakce a vAzani dvolnéného
chlorovodiku nasyceny roztok etylatu, sodného. Po filtraci a
zahuiténi bylo vakuovou destilaci z reakéni sm&si izolovdno
37,?’mol % etyl-beta(dimetyletoxysilyl)etylbenzenaulfonéfu.
Pro C,,H,,0,8,8i; (316,5) vyposteno: 10,1 % 8, 52,1 % C,
7,6 7 H; nalezeno: 10,1 % 8, 52,8 %# C, 7,5 % H,
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Alkyl-beta(metylalkoxysilyl)etylbenzensulfonéty obecného

vzorce

| (rRO) 3_n(CH3)nSi(CH2)206H4SO5R ,

kde predstavuje

R metylskupinu nebo etylskupinu a

n je rovno O, 1 nebo 2.
Zpisob vyroby latek podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze se
k jejich vyrobd pouije reakce alkoholu s beta({metylchlor-
silyl)substitﬁovaﬁymi etylbenzenchlorsulfonovymi slouéehi-
nami v molérnim pomru 1lsl a3 136 p¥i teplot® 20 aZ 60°C
bez rozpoustédla nebo v uhlovodikovém rozpoustéddle, vy-
hodng v benzenu. ‘
Zpﬁaob vjroby latek podle bodu 1 vyznadeny tim, Ze se
k jejioh vyrob¥ pouZije reakce alkoholu se sm&si ziskanou
chlorsulfonaci beta(metylchlorsilyl)étylbenzenu v molar-
nim poméru lsl aZ l:6 pii teploté 20 az 60°C bez rozpous-
t&4la nebo v uhlovodikovém rozpouitédle, vyhodnd v benze-
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