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(64) Zpusob vyroby 2-{chlormethylfenyl)ethyltrichiorsilanu

Vyndlez se tykdé zpusobu vyroby 2-(chlor-
methylfenyl )ethyltrichlorsilanu, pri n&mZ
se chlormetylace fenylethyltrichlorsilanu
provadf v pritomnosti 1 aZ 10 % hmot. ele-
mentdrni{ siry, &é{m% se potladuji vedlejsi
reakce vznikajlcich chlormethylovanych pro-~
duktd a podstatn& sniZuje vznik neZéddoucich
polymernich sloudenin.

Predm&tem vyndlezu je tedy zplsob vyroby
2-(chlormethylfenyl )ethyltrichlorsilanu
chlormethylaci fenylethyltrichlorsilanu
chlormethylmethyletherem katalyzovanou
chloridem zineénatym, p#i n¥mZ se do reakl-
niho prostfedi pfiddvd 1 a% 10 % hmot.
elementdrni siry.
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Vynélez se t§kd zplsobu vyroby 2-(chlormethylfenyl)ethyltirichlorsilanu chlormethylact
2-fenylethyltrichlorsilanu.

Je zndmo, %e Tenylalkylchlorsilany substituované chlormethylskupinemi na aromatickém
j4d¥e lze pripravovat dvime zplisoby: adicf organokfemilitych hydridld k chlormethylstyrenu
a jeho derivétim (US pat. 3 925 434) a chlormethylac{ fenylalkylchlorsiland. (US pat.

3 413 329). Dosud popsané zplsoby vyroby chlormethylfenylalkylchlorsilanl v3ak nejsou

bez nevyhod. Tek napi. a¥koliv hydrosilylace chlormethylstyrenu a jeho derivatd probihé

s vysokou konversi vychozich ldtek, je ekonomie procesu siln¥ sniZovéna skuteénosti,. Ze
chlormethylstyren lze znémymi metodami obecn® ziskat pouze v nizkém vyt&Zku (10 a% 20 %,
US pat. 2 780 604; Brit. pat. 792 859) za pouZiti n&kolikastupfiové synthesy. Podle druhého
z uvedenych zplisobd piipravy se tyto ldtky zilskévajl chlormethylac{ fenylalkylchlorsilant
chlormethylmethyletherem za pou?itf chloridu zineénatého jako ketalyzdtoru. Podstatnou ne-
vyhodou tohoto postupu, vychézejictho ze snadno dostupnych surovin, Je skutednost, e

p¥i reskci a separaci produktl z reekdni sm¥si dochéz{ ke vzniku polymernich létek,

co¥ vede ke sniZeni celkového vytd¥ku pPipravované sloueniny.

Tuto nevyhodu lze odstranit postupem podle vyndlezu, pfi kterém se chlormethylace fe-
nylethyltrichlorsilanu provadf v pif{tomnosti elementdrni siry. Bylo zjiSté&no, e jej{ p¥i-
davek v mno¥stvi 1 a% 10 % hmotnostnich u&innd potladuje vedlejsi reakce vznikajicich
chlormethylovanych produktd a podstatn& sniZuje vznik neZédoucich polymernich sloudenin.
Pri pbipravd vyde uvedené sloufeniny se s vyhodou postupuje tak, Ze se sm&s 1 molu fehyl—
ethyltrichlorsilanu, 2 a¥ 4 mold chlormethylmethyletheru a 2 2% 3 moll thionylchloridu
zah${vé na teplotu 60 a% 80 °C po dobu 0,5 a% 1 hodiny, poté se do reakénf sm¥si vnese
3 a¥ 5 % hmotnostnich elementdrni siry & 0,01 a¥ 0,03 molu bezvodého chloridu zine&natého
a smds se zahfivd k varu do zreagovéni vychoziho fenylethyltrichlorsilanu. Po skondeni
reakce se z reakdni sm¥si odstrani sfra.s katalyzétor filtraci, zbyld reakni sm&s se
zbavi t&kavych podilld destilac{ za sniZeného tlaku a produkt se ziskd vakuovou destilaci.

2-(Chlormethylfenyl)ethyltrichlorsilan pfipraveny podle vyndélezu lze pouZit napi. jako
vjchoz{ sloudeninu pro p¥ipravu organofunknich kfemiéitych sloufenin pro modifikaci chroma-
tografickych fézi.

Déle uvedené pPfklady dokresluji postup podle vyndlezu, sni%f jej vymezuJji nebo omezuji.
Priklad 1

Do reakdni nddoby, opatPené michadlem a zp¥tnym chladilem, bylo vloZeno 24 d{1l hmotnost-
nich (ddle jen dfl4) 2-fenylethyltrichlorsilanu, 22 df1d chlormethylmethyletheru a 26 d{lé
thionylchloridu a reakdni sm&s byle udriovéna za stédlého michédni ve varu po dobu 40 minut.
Poté byla piiddna sm&s obsahujfci t dfl bezvodého chloridu zineénatého a 11 d{id chlor-
methylmethyletheru, reakini sm¥s byla zahf*ivéna na teplotu varu po dobu 30 minut a ponechéna
za teploty mistnosti po dobu 3 hodin. Po této dobd byla reakini smds zfiltrovéna a z filtrétu
byly za sni¥eného tlaku p¥i teplot& lézn& neplfevysujici 80 %¢ oddestilovdny niZevrouci podi-
ly. Analyzou zbyvajici sm&si plynovou chromatogrefii za pouZ%iti vnit¥niho standardu bylo zjis-
t&no, %e obsahuje 47 % chlormethylfenylethyltrichlorsilanu, p¥idem# konverze vychoziho
2-fenylethyltrichlorsilanu byla 96 %, Vakuovou destilac{ této sm&si byl ziskén chlormethyl-
fenylethylsilan ve vytéZku 35 % (t. v. 120 a% 125 °¢/0,53 kPa). -

Priklead 2

V resk¥ni nddobd, opatfené michadlem a zp&tnym chladilem, byla sm&s 240 4718 2-fenyl-
ethyltrichlorsilanu, 223 d{13 chlormethylmethyletheru a 262 df1lG thionylchloridu zaehiivéna
na 80 °C po dobu 60 minut. Poté bylo do reekdnf sm&si priddno 25 dfld (3 % hmotnostni)
elementdrni siry a 10 df18 bezvodého chloridu zinednatého ve 106 dilech chlormethylmethyl-
etheru. Resk¥ni sm&s byla zah¥{véna na 60 °C 1 hodinu e ddle byla 3 hodiny udrfovéna pii
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teplot¥ 80 °C. Po odstran#nf chloridu zine¥natého & siry filtracf byl filtrdt zahu3tén za
vakua pfi teplot¥ nepfevySujict 80 °C. Chromatografickou analyzou bylo zjisténo, ¥e konverse
vychoziho 2-fenylethyltrichlorsilanu ¥ini 97,5 %, pri¥em# %ddany produkt, chlormethylfenyl-
ethyltrichlorsilen, vznikd v 78% vjt8iku. Vaekuovou destilacf zahuitdného filtrdtu byla tate
létka ziskéna v 65% vytdfku. Analyza pro Si109H1OCI4 (239,6): nelezeno 37,74 % C, 3,50 % H;
vypo&teno 37,52 % C, 3,50 % H.

P¥{klad 3

V reakéni nédob¥ z p¥ikledu 1 byla smds obsahujic{ 24 dild fenylethyltrichlorsilenu,
22 d11G chlormethylmethyletheru a 26 di1t thionylchloridu zahiivéna k varu po dobu 30 minut.
Poté bylo pridéno 8 dfld (10 % hmot) priZkové siry a smds 1 dflu bezvodého chloridu zinedna-
tého v 10 dflech chlormethylmethyletheru a vyslednd sm&s zehifvéna k varu dal¥ich 30 minut,
po ochlazeni na teplotu mistnosti michdna p¥i této teplotd po dobu 3 hodin. Po odstrandni
katalyzétoru a siry filtreci a zshuit¥ni filtrdtu destilaci za sni{¥eného tlaku byl vekuovou
destilac{ ziskén chlormethylfenylethyltrichlorsilan v 62% vyt¥¥ku.

Priklad 4

Prfklad 2 byl zopekovén s tim rozdilem, %e misto 10 df1% bezvodého chloridu zine¥natého
bylo pouZito 20 df14 této sloudeniny a po zah¥ivédni vysledné sm&si na 80 °C po dobu 1 hodiny
byle sm&s mfchdna p¥i teplot# mistnosti 3 hodiny. P6 zpracovénf reaskini sm&si zplsobem
uvedenym v prfikledu 2, s tfm rozdilem, ¥e filtrace byla provedena p¥es sloupec chloridu
sodného, byl ziskén chlormethylfenylethyltrichlorsilen v 76% vyt&Zku.

PREDMET VYINLLEZU

Zpusob vyroby 2-(chlormethylfenyl)ethyltrichlorsilanu chlormethylaci fenylethyltri-
chlorsilenu chlormethylmethyletherem, katalyzovanou chloridem zinenatym, vyznaSeny tim,
%e se tato reskce provddi v p¥itomnosti 1 a% 10 % hmotnostnfch elementérnf siry.

Severografia, n. p.. zdvod 7, Most
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