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(54) Zphsob vyroby (cyklohexenyléthyl)trichlorsilanu

zplsob vyroby (cyklohexenyletyl)tri-
chlorsilanu hydrosilylaci{ vinylcyklohexenu
katalyzovanou kyselinou chloroplatiditou
a katalytickymi systémy tvofenymi kyselinou
chloroplatiditou a terc. fosfiny, fosfity
nebo fosfinoxidy, spolivd v tom, Ze se hydro-
silylace provad{ 85- aZ 99,8% trichlorsila-
nem, obsahujicim 0,2 aZ 15 % smési dichlor-
silanu s tetrachlorsilanem.
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Vyndlez se tykd zpasobu vyroby (cyklohexenyletyl) trichlorsilanu hydrosilylaci vinyl-
cyklohexenu v p¥{tomnosti kyseliny chloroplatiité a katalytickych systémt obsahujicich
kyselinu chloroplati&itou a terc.fosfiny nebo fosfinoxidy trichlosilanem ve smési s tetra-~

chlorsilanem a dichlorsilanem.

Je zndmo, e vy¥e uvedend ldtka vznikd reakci vinylcyklohexenu s trichlorsilanem
v p¥ftomnosti ¥ady katalytickych systémi jako tfisloZkového systému tvo¥eného cheldty niklu,
molybdenu nebo vanadu, trifenylfosfinem a trietylalanem (Z. ob&&. chim. 47, 355 (1977)),
kyseliny chloroplati&ité (NSR DOS &. 2 601 913), kyseliny chlorplatidité a <y aZ Cyo
karboxylovych kyselin (&s. A.0. &. 195 549) nebo terc.fosfint, fosfitd nebo fosfinoxidld
(&s. A.O. &. 240 704).

VSechny tyto postupy vychdzeji z pouZiti trichlorsilanu zbaveného ostatnich chlor-

substituovanych k¥emi&itych sloudenin vznikajicich p¥i jeho vyrobé.

Tento nedostatek, zvyiujici vyrobni ndklady, lze odstranit postupem podle vynélezu,
v n&mZ se jako v¢chozi k¥emik obsahujici komponenty pouzije sm&si obsahujici trichlorsilan,
tetrachlorsilan a dichlorsilan. Tato smé&s vznik4 nap¥. jako odpadni frakce pii p¥ipravé
vysoce &istého trichlorsilanu pro vyrobu polovodiéového k¥emiku. Bylo nalezeno, Ze uvedené
chlorsilany dopravdzejici trichlorsilan nevykazuj{ negativnf vliv na pribé&h hydrosilacéni
reakce. Adkoliv lze reakci uskutelnit z ktergymkoliv z vySe uvedenych katalytickych systémb,
s vyhodou lze vyuZft jako katalyzdtoru kyseliny chloroplatidité a zejména systéml obsahujicich
kyselinu chloroplati&itou a terc.fosfiny, fosfity nebo fosfinoxidy, které vykazuji zvySenou
odolnost vi¥i plsobenf katalytickych jedd. Tyto sytémy katalyzuji uvedenou reakci jiZ
v mno¥stvich 1 mol kyseliny chloroplati&ité na 16° mel vinylcyklohexenu. Optimdlni pomér
je din stupném Cistoty vinylcyklohexenu a slofenim smési chlorsilanG. K dosaZeni vyhod
ve smyslu vyndlezu lze k hydrosilylaci pouzit 85 a% 99,8% trichlorsilanu, obsahujiciho

0,2 a% 15 % smdsi dichlorsilanu a tetrachlorsilanu, vyhodnd 90 a% 95% trichlorsilanu.

Hydrosilace vinylcyklohexenu trichlorsilanem vyie uvedené &istoty se s vyhodou
provad{ bez rozpousté&dla a v pfitomnosti vzduiného kysliku tak, %e se reakni smés obsahujici
vinyleyklohexen a katalyzdtor zah¥ivé za sou&asného pfiddvéni smési chlorsiland takovou
rychlosti, ahy byla reak&ni sm&s udrZovéna ve varu. Po skonteni reakce lze (cyklohexenyl-
etyl)trichlorsilan ziskat destilaci za sniZeného tlaku. Tato l4tka je vychozi slouleninou
pro p¥ipravu derivdtd vhodnych jako spojovaci prostiedky mezi anorganickymi materidly
a organickymi polYmery. Tak napfiklad (cyklohexenyletyl)trialkosilany zlepduji mechanické
vlastnosti pryZi pln&nych svétlymi plnivy, jak Je znémo z &s. autorského osvédleni &.
&. 191 093. K vyrob& t&chto sloudenin lze p¥imo vyuZit i reakéni smési po hydrosilylaci,
bez separace produktu napf. uvedenou destilaci.

Dale uvedend p¥iklady dokresluji zpisob provad&ni podle vyndlezu, aniZ by jej vymezovaly
nebo omezovaly. Pokud nenf uvedeno jinak, dily jsou min&ny objemové.

p¥r{fklad 1

Do reakénf nddoby opatfené zp&tnym chladi¥em, michadlem, teplom&rem a délici nélevkou
bylo vneseno 32,5 dil 95 % vinylcyklohexenu a 0,05 d{14 0,1 M kyseliny chloroplatidité
v isopropanolu. Sm&s byla za michdni zah¥ivdna a po dosaZeni teploty 90 °c bylo zapolato
s postupnym p¥iddvénim sm&si obsahujfci 91,8 3% trichlorsilanu, 2,6 % dichlorsilanu a
5,6 % tetrachlorsilanu tak, aby teplota reak®ni sm&si se za soufasného varu trichlorsilanu
udr¥ovala v rozmezi 105 aZ 115 ©c. Po celkovém p¥iddni 29 dild sm&si chlorsiland byla
reak®n{ smds zah¥{véna tak dlouho, a% teplota reakdn{ sm&si dostoupila 130 O¢. Uvedenym
postupem byl pti reakéni dob& 30 minut destilaci reak®ni sm&si za sniZeného tlaku ziskén
(cyklohexenyletyl)trichlorsilan v 97% vyt&fku (vztaZeno na pfedloZeny vinylcyklohexen).
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P¥iklad 2

PFiklad 1 byl zopakovdn s tim rozdilem, Ze jako katalyzdtor bylo pouZito 0,04 dilu
0,1 M roztoku kyseliny chloroplatidité v isopropanolu a 0,04 4114 0,1 M roztoku trifenyl-
fosfinu v benzenu. Reakce byla ukonlena za 20 minut. Destilaci za sni{Zeného tlaku byl

ziskdn {cyklohexenyletyl)trichlorsilan v 95 % vyté&Zku.
P¥1iklagd 3 .

P¥{klad 1 byl zopakovdn s tim rozdflem, Ze smés chlorsilan obsahovala 85,3 % trichlor-
silanu, 9,5 % tetrachlorsilanu a 5,2 % dichlorsilanu. Reakce byla ukonlena za 55 minut.

Destilaci za sniZendho tlaku byl ziskdn (cyklohexenyletyl)trichlorsilan v 90% vyté&Zku.

p¥fklad 4

p¥iklad 1 bylo zopakovén s tim rozdflem, Ze sm&s chlorsilan obsahovala 96,2 % tri-
chlorsilanu, 0,7 % dichlorsilanu a 3,9 % tetrachlorsilanu. Reakce byla ukondena za 25 mi-
nut. Destilac{ za sni¥eného tlaku byl z{skdn (cyklohexenyletyl)trichlorsilan v 96% vyt&Zku.

PREDMET VYNALEZTU

Zplsob vyroby (cyklohexenyletyl)trichlorsilanu hydrosilaci vinylcyklohexenu katalyzovanou
kyselinou chloroplatiditou a katalytickymi systémy tvoYenymi kyselinou chloroplati&itou
a terc.fosfiny, fosfity nebo fosfinoxidy, vyznadeny tim, Ze se hydrosilylace prov&di
85 a% 99,8% trichlorsilanem, obsahujicim 0,2 aZ 15 % smési dichlorsilanu s tetrachlorsilanem.
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