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Los procedimientos susceptibles de ser realizado
de modo combtinuo, hasta ahora conocidos, para la hidrdlit
sis mediantbe agua de halogenosilanos, que consisten al

menos en 90x en peso de compuestos de organosilicio, en

5 que las valencias de silicio estdn saturadas por uno o dos
dtomos de haldgeno y al menos un radical orgdnico unido z
con 3iC, especlalmente para la hidrdlisis de dimetildlclo-
rosilano, ‘tlenen las sigulontbes desventajas:

51 se utilizan disolventes puramente orgdnicos

10 nisecibles con azua y con log organohalogenosilanos, para

facilitar el mezclado de loes organohalogenosilanos con

el agua, el gasto para la fotal separacidn de los disol—é
ventes desde los productos hidrolizados es, naturalmente}
indeseablenente grande. ©1 los organosilanos se ceuplean
15 en forma de vapor, los procedimientos hasta ahora conoc11
dos llevan aparejades grandes dificulitcdes en lz dosifii-
cacidn exacta de los participantes en la reaceidn. ILas
pérdidas por orgenosilanos no hidrolizados arrastrados
conjuntamente al separarse el halogcnuro de hidrdgeno fox=
20 mando durante la hidrdlisis, y/o las pdérdidas por insufi-
ciente condensacidén de los grupos silanol y/o silozanol
resultantes en la hidrdlisis, es decir por compuestos de

organosilicio solubles en agua, que guedan en el agua en

exceso desechada después de la hidrdlisis, podian ser has

25 ta ahora taumbién indeseablemente srandes. Hasta ahora,
alpunas veces, la viscosidad de los organopolisilozanos
obtenidos también era mayor que lo deseable. ILas bombas

s A 2 . 2 - . . P
utilizadas para la circulacion de corrientes en circuito

cerrado w otras partes mdéviles estdn sometidas eu alto

30 " grado al atague por halogenuros deo hidrdgzeno acuosos, en
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los procedimientos hasta ahora conocidos para la hidrdlisis
de organohalogenosilanos. Ln algunos casos existia también

hasta ahora la necesidad de hacer circular srandes cantida-

‘des de agua para absorber el halogenuro de hidrdgeno con

* simultdnea evacuacidn de grandes cantidades de calor, lo

cual exige, por ejemplo, un alto consumo de energia. i
nalmente, el desdoblamiento de organopolisiloxanos ofeli-
cog devueltos a la hidrdlisis no se realiza de con gufi- -
ciente rapidez para un modo de +trabajo continuo en el caso
de los procedimientos de hidrdlisis hasta ahora conocidos.
Se ha encontrado ahora de modo sorprendente que,
a temperaturas de al menos 1002C, el agua y los organohalo-
genosilanos se disuelven en los productos hidrolizados de
los organohalogenosilanos en cantidades no despreciables.
Bl procedimicnto de acuerdo con el invento, preferiblemen—
te realizado de modo continuo, hace uso de este descubri-
miento, y mediante este procedimiento se evitan o se redu~
cen grandemente todas las desventajas antes descritas. |
El objeto del invento es un procedimiento para

la hidrdlisis mediante ague de halogenosilanos, que consis-

. ten al menos en 90% en peso de compuestos de 6rganosilicid,

en que las valencias de silicio estdn saturadas por uno o
dos dtomos de haldgeno y al menos un radical orgdnico uni-
do con SiC, caracterizado porgue la hidrdélisis se realiza
a 100-1602C y porgue toda la cantidad del agua empleada en
la hidrdlisis es disuelta en productos hidrolizados de or-
ganohalogenosilanos del tipo que se ha de hidrolizar en ca-
da caso de acuerdo con el invento, antes de que esta aguaj
entre en contacto con los silanos que han de ser hidroliza-

dos de acuerdo con el invento y que deben estar disueltos



al menos parcialmente en productos hidrolizados del tipo
citado.

Bs muy sorprendente que, a las altas teuperatu=

ras wililizadas de acuerdo con el invento durante la hidrér
5 lisis, no tenga lugar en el medio presente en este caso !
ninguna condensacidn de los organosilanoles obtenidos en g
- primer lugar, para formar organopolisiloxanos con viscosi?
dad lndeseablemente alta. %
Bjemplos de compuestos de organosiliclo, en que

10 - las valencias de silicio estdn saturadas por uno o dos

dtomos de haldgeno y al menos un radical orgdnico unido

con 3iC, son especialmente organosilanos de la férmula ge-
’ -
neral R Hn(R O)P A4*mrnrp

Si v ademds organosilanos de la
, férmula'"xs:;(R2)R"Si(122)x. En estas férmulas X significa

15 en cada caso cloro, bromo o yodo ¥y, @& causa de su fdcil
~asequibilidad, proferiblemente cloros R significa un radi-

i
cal hidrocarbonado monovalente, eventualmente sustituido;

R’ tiene el mismo significado que R o es un radical acilo
monovalente eventualmente sustitufdo; R" significa un radi-

20 ~cal hidrocarbonado divalente, eventualmente sustituido;
‘mes 1, 2 6 3, al menos 1, preferiblemente 2; nypseon

en cada caso 0 § 1, yl1a suma dem+ n+ pes 2 S 3. Ejem=

plos de radicales hidrocarbonados R son radicales alcohi-

lo, tales como los radicales metilo y etilo, radicales c¢i-

25 cloalecohilo, tales como el radical ciclohexilo, radicales
alguenilo, tales coimo el radical vinilo, radicales ciclo-
alquenilo, tales como el radical ciclohexenilo, y radica-

les arilo, tales como el radical fonilo.- Ejemplos de ra-

“dicales hidrocarbonados sustitufdos R son especialmente ra

30 ‘dicales haleogenoalcohilo, tales como el radical 3,3,3-triq

6+7.69 ? -4 -
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. fluoropropilo y ademds radicales halogenocicloalcohilo y
- radicales halogenoarilo. Ijemplos de radicales acilo R’
" son los radicales acetilo y propionilo. ZXjemplos de radi-

" cales hidrocarbonados divalentes RY son los radicales ne-

tileno, etileno y fenileno.
Como las unidudes de diwciilsiloxano constituyen

la mayor parte de las unidades organosiloxano de productos obte-

. nidos, en medida tan zrande, & base de or;anopolisiloxanos,

tales como clastdmeros de orpanopolisiloxanc, y dimetilpo-

. lisilozanos blogueados terwinalmeunte por gruvos briwetil-
' siloxi, uds o menos viscosos, y coumo el cloro es el dtowuo
tde haldseno mds fdeilmente asequible, la aplicacidn mds
 lmportante del procediuiento de acuerdo con el invento es
. la hidrdélisis de dimctildiclorosilano. Sin embargo, es

| evidente sin dificultades para el técnico en la materia
fque, juntamente con el dimetildiclorosilano o en lugar de
;dimetildiclorosilano, se pueden hidrolizar tawbién otros
:compuestos de organosilicio, en que las valencias de sili-
' eio estdn saturadas por uno § dos dtowos de haldseno y al
| menos unm radical orsdnico unido com $iC, de acuerdo con el
éprocedimiento del invento, y por lo tanto evitundo o redu-
;oiendo considerableucute lasg deuventajos deseritas al co-

mienzo. ILjemplog de estos obtrog couguestos de orjuiosili-

cio gon egpecialaente vinilactildiclerosiloawo, fenil.aebil-

. diclorosilano, divinildiclorosilano,difceuildiclovosilano,

netilhidrogencdiclorosilano, triactilelorosilano y vinile

i

“dimctilelorosilano.  Bjemplos de halozcuousilanos, guo pue-
;den estbar presontes, adeads de 1os compucstos de or unogi-
“licio, on que las valencias de siliclo estdn saturadas por

: - 2 ) - ’,;'
-uno o dos dtowos de haldgeno y al mcnos un radical organico
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. de agua en los productos hidrolizados de organohalogenosis

uiido con 5iC, eon los silanos que han de ser hiarolizadosg
ée cucrdo con el invento, eun cantidades hasta de 1C. en

peso, reiferidas al pego tbotal de los hualozenosilanos, ﬁra%
téndose la amayor porie de las veces solamcubte de impure- ;
mas mds o menos inevitables o diffciluente evitables, con
tebracloruro de silicio y wetiltricloresilanc. o deberé(
estar presente mds de 10 en veso de eptos silanos, ya que
cin 6l caso contrario aparecen reticulaciones desasiado in-

tensas de los dr:ianopolisiloxancs, que pueden conducir a ob

K

trucciones de los dispositivos para la hidrdlisis.

&

ey

Por cada dtowo grawmo de haldgeno en los silanos,
!
gue han de ser hidrolizados se utilizan couvenicnbemente i

al menos 0,% moles-gremo de agua. La cantidad de agua no;

- ueberd encontrarse por debajo de la cantidad precedente-

mente indicada, ya que en el caso contrario no reaccilonan

i
[}
!
§
i
sodos los dtomos de haldzeno, y no deberd encontrarse porj
cnciaa de 4 moleg-pramo por dbomo-gramo de haldgeno en §

]

los silanos, ya que en el caso contrario se consumen canti-

. p . . . r
dades de calor indeseablemente grandes para la evaporacion

_ . i
del agua no disuelta. La utilizacidn de al menos 0,75 moT

les-gramo de asgua por atomo-gramo de haldgeno es sin eo~ |

bargo ventajose para disolver la mayor cantidad posible

lanos del tipo que ha de ser hidrolizado en cada caso de
acuerdo con el invento.

Preferiblemente, la hidrdlisis se lleva a cabo
a 110-1402C, ya que dentro de este margen de temperaturas)
oo mdxima la soluwbilidad del agua en los hidrolizados de
organohalosenosilanos del tipo que ha de ser hidrolizado
en cada casoO.
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Dado que exige el gasto mds pequeiio, la solucidn

" de agua en productos hidrolizados de orzanohzlogenosilanos

del tipo gque ha de ser hidrolizado en cada caso de acuerdo
con el invento;"es decir por ejeaplo, la solucidn de agua
en dimetilpolisiloxanos, cuando se debe hidrolizar dimetil-
diclorosilano, o en calidad de otro ejemplo, la solucidn
de agua en un co-hidrolizado de 99 moles de dimetildiclo-
rosilano y 1 mol de triuwetilelorosilano, cuando se debe
hidrolizar de acuerdo con el invento dicha nezcla de clo-
rosilanos, igual que la solucidn de orgzunohalogenosilanos
en productos hidrolizados de organohalogenosilanos del ti-
po que ha de ser hidrolizado en cada caso de acuerdo con
el invento, es decir, por ejeinplo la solucidn de diwetil-
diclorosilano en dimetilpolisiloxanos, cuando se dcebe hii-
drolizar dimebildiclorosilano, o cosic obro ejemplo, la so-

lucidn de 99 moles de dimetildiclorosilano ¥y 1 ol de tri-

~metilclorosilano en un co-hidrolisado de 99 moles de diue-

. $ildiclorosilano vy 1 mol de trimetilclorosilano, cuando

se debe hidrolizar tal mezcla de clorosilanos, es prepa-

- rada preferiblemente en uma torre de reaccidn, en la cual

" se lleva a cabo tauwbién la hidrdélisis. Sin embargo, en el

caso de que se desee, la oreparacidn de una dc lag dos so-

. lucioues precedentemente citadus o de estas dos soluciones,

puede llevarse a cabo también en uno o varios recipientes

" geparados del recipiente en el cual se lleva a cabo la hi-

drélisis.
Bl agzua y/o los organohalogenosilauos, gue se

ubilizan para la prevaracidn de eutas soluciounes, pueden

ser gaseosos o liquidos.

Una torre de reaccidn, en la cual sc realiza la

-7 -
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o con todas las sustancias introducidas en la hidrdlisis

hidrdlisis, y taubién se preparan las soluciones de agua
¥y organohalogzenosilanos en productos hidrolizados de sila%
nos del tipo que ha de ser hidrolizado en cada caso de a
cucrdo con el invenlo, contiene preferiblemente insercioJ
nes, por ejeuplo platos perforados y/o cuerpos de relleno;

por cjemplo anillos Raschig o albardillas o silletas de |

Berl, con el £in de facilitar la formacidn de las solucio;
nes, :

Convenienteucnte, una parte de los orgunopolisi;
loxanos que proceden de la hidrdlisis segin ol procedimien
o de acuerdo con el invento, cventualmenle después de E
senarar una perbse de los orgenopolisiloxenos ciclicos, eal
30 de que estos constituyen los deseados orpanopolisiloxas
nos, o ¢l :enos despuds de separar una parve de los orga-
noydisiloxanos no ciclicos, case de que seon éstos desea-
dos, o despuds de meszclar con orzanopolisiloxanos ciclicos
a partir de silanos del tipo que ha de ser hidrolizado de
acuerdo con el invenbto, es devuelta y utilizada para la
preparacidn de las soluciones antes citadas.

35i de esta manera se devuelve a log productos hi-

drolizados una porcidn o la porcidn total de los organopos
.»;
lisiloxanos ciclicos, y entra con ello de numevo en contace

y Tormadas durante esta hidrdlisis, especialmente con el

¥

halogenuro de hidrdgeno, en el margzen de temperaturas pre-
sente de acuerdo con el invento, tiene lugar un rdpido des-
doblamiento de los orzanopolisiloxanos ciclicos hasta la
fornacidn del eguilibrio conocidé»de orsanopolisiloxanos
ciclicos y no ciclicos. Bate desdoblamionto se realiza

de uaneras suficientemente rdpida para un modo de frabajo

a2
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» continuo, de m@ncra gque ya uno es nccesario el desdoblamien

- to de orzanopolisiloxanos ciclicos realiszado de umodo dig-

continuo hasta ahora, frecucntemente on dispositivos sepa-

rados del dispositivo de la hidrdlisis.

Con el fin de cvitar una viscogidoed indeseablo~

mente alta de logs organopoliciloxaenos obtenidos finalmone-

te ¥ lag obstrucclones causadas por ella de vartes del dis-

positivo, la proporcidn ponucral de los orzanonolisiloxa—

" nos no eciclicos a log organopolisiloxanos ciclicos en los

- productos hidrolizacdos devueltos, es decir coanducidos en

ciclo, se encuentra dentro del uarsen de 1:9 aly:l. Una

introduccidn de organopolisiloxanos ciclicos en este ciclo
para ajustar la descada proporcidén ponderal de los oriano-
poligiloxancs no ciclicos a log organopolisiloxanos cicli~

cos en log productos hidrolizados conducidos en ciclo, pue

' de temer lugar en el recipicnte de hidrdlisis o en cual-

quier otro lugar del ciclo. De modo convenicute se afiaden
al ciclo de los produchos hidrolizados los orsanopolisilo-
xanos efclicos en la misma medida en la que resultan en la
hidrdlisiz o en el tratamiento de los orzanopolisiloxunos
retiredos del eiclo. ilediante el ajuste de la provorcidn
de los orzanopoliglloxanos no ciclicos a los o unopolisi-
loxanos ciclicos en los productos hidrolizados conducidos

en ciclo, gue taubidn puede temer lugsar sobre todo por la

eleccidn de las proporciones cuantitativas de or_unosilano

enpleado y de azua, es vosible una rezulucidn de la visco-
sidad de los orzanopolisiloxanos no ciclicos iinalmente
obtenidos. Cuanto menor es esta proporcidn, tanto .enor
es la viscosidad de los orgsnopolisiloxanos no ciclicos

Tinalmente obtenidos.
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Caso de que se desee, los productos hidrolizado

ol

pueden ser puestos en contacto en el recipiente de hidrd-

lisis y/o en otro lugar de su ciclo con catalizadores sé-

lidos a las temperaturas prescntes en cada caso, pura la §
transposicidn de enlaces siloxanos, bales como intercanmbis

dores de catiounes en la forma H, tierras de diatomeas o 3
carbdn activo, con grupos dcidos y bdsicos, con el fin de
acelerar el ajuste del equilibrio entre organopolisiloxa-i
nos ciclicos y no ciclicos, i

Aparte de la bomba que es unecesuria cuando se
devuclve una parte de los organopoligiloxanos que proce=— !
den de la hidrélisis de acuerdo con el procedimiento del !
invento, de modo ventajoso no se necesita en el procedi-
miento sesin el invento ninguna pieza de dispositivo mévil.

Venta josamente, esta bowba, dado que ya no ha

de transportar tanta cantidad de agua como hasta ahora o

no ha de transportar nada de agua simultdneamente con el ;

hidrolizado, vuede ser tambidn esencialmente mds pequeila
¢ beq

que lag bombas de los procedimientos hasta ahora conocido

M

para la hidrdlisis de silanos, en los cuales se ubilizan

bomvas, y tampoco entra en contacto con halogenuro de hi-

drézeno acuoso, tal como ocurre cn los procedimicntos has
ta ahora conocldos.

70 a 925 en peso del halogenuro de hidrdégzeno,

que ge forma en le hidrdlisis realizada de acuerdo con el
invento, resultan en Iforina gaseosa, incluso cuando en la %i
drdélisis se emplea mds azua que la necesaria para la hidvd-
lizis de todos low dtomos de halégeno, y se puede utilizar
en esta forma muy deseable, sin medidas de purificacidn

costosas, por ejemplo para sintesis. EL resto del haloge

- 10 =~ :




muro de hidrégeno formado en la hidrdlisis con empleo de

agua en exceso, resulta ventajosaumente en forama de halore-

nuro de hidrdgono acuoso concentrado, que estd prictica~
mente libre de'éompuestos de organosilicio, o, puede ser

5 liberado fdcilmente de los compuestos de orjanosilicio.

Los rendimientos de orgounopolisiloxancg pueden

encontrarse en el procedimiento de acuwrdo con el invento

por encima de 99% en weso de la Gcoria,
Como esto exise el winimo gazto, el wrocediulcento
10 f de acuerdo con el ianvento se lleva a cabo preferiblenente

g la presién atmosfdrica, s decir a aprozimndumente TGO
a 760 ma de liz (absolutos). Caso de vue se desce, se puc-

i PR » . ’ - .
' den utilizar también iresiones wmds elevadas o ads reduci-

16 2 In el divujo auejo se reuresenia cscue.diicaucuto
“un dispositivo para una forse e realizecidn preferica del
Eprocediaiauto de acuerdo con el inventos:

A trevés do la conduceidn 1l se iutroduce aswa
C1iguida, o a travds de la conduccidn 12 agun gaseosa, y a

20 " fravés de la conduccidn 21 halogenosilano liquido o una
‘mezcla liquida de halogenosilanos, o a través de la conduc—
~cidn 22 se introduce halogenosilano gaseoso o una mezcla
‘gaseosa de halogenosilanos en una torre 9 aislada contra
pérdidas por radiacidn de calor y/o susceptible de ser ca-

25 ?1entada. (3i la torre no es suscentible de ser ealuntmda;
“ge debe procurar en la torre wedlante dispooitivos de cal-
Edeo no representados la tewporcturs exliside de acuerdo con
el invenbo para las sustancics introducidas on la torre).
La torre 9 sirve, ontre obras cosas, en calldad de roeipiente

30 de hidrdlisiz v, tal cowo se indlee on ol dilujo mediante

6¢7069 ; - ll -
i



lincas diagonales cruzadas, cstd provista con cuerpos de

relicno 91 y/o inserciones 91 para aumentar lz supcriicie

R

(Las lincos horizontales 92 significon sicupre platos perfo
rados para sostener cuernog de relleno). 4 travéds de la %
]

Ut

conducecidn 2 se imtroduce producto hidrolizado por enciima
de la conduccidn 11 dentro de la torre 9, con el £in de i
producir la solucidn de aguz. (La disolucidn de halogeno}
silano ticne lugser directamente en el producto hidroliza—
do forumado duranbe la hidrdlisis en la parte inferior de%
10 la torre). Busbe vroducto hidrolizado es trausportado por%
la Louba 10 y co una parte del fluido evacuado de colag

que sale de lz torre a través de la conduccidn 23, Ia

otra parte del fluido evacuado de colag es conducido a tra

vés de la conduccidn 3, en la cual estd monisado el tramo %

15 de conducecidn 31 curvado en forma de U hacia arriba verti;
calmentse para resular la altura o nivel de las colas en lé

i

torre 9, al tratamiento ulterior para la ubtilizacidn de é

log orsanovpolisiloxenos. A través de las conducciones 4 %
¥ 41 al menos una parte de los organopolisiloxanos cicli-

20 cos resulbtantes en este tratamlento - o sexyin lo gue se

deseo, los organopolisiloxanos no cielicos resultantes dus
rante el tratamiento -~ pucde ser mezclada con log produce-
$os hidroliszados los cuales, tal como ya se ha indicado,

4 . A !
son btrausportados por le bomba 10, y son introducldos nues

25 vanaite en esta torre a la eltura de la narte superior de
la torre 9.
Las sustancias gaseosay quo salen por la parte
suporior de la torre 9, a sabor halogemuro de hidrdgeno,
orgunopolisiloxanos de bajo punto de ebullicidn, especialse

30 mente organopolisiloxancs cielicos y eventualumente azua,

6o7.59 -12 -
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.
i

pasan a través de la conduecidn 6 al condensador 6l. L1
halogenuro de hidrdgeno gaseoso geparado en el colector
de gases 02 es evacuado a través de la counduceidn 7. Bl
condensado que sale del colector de guses G2 es liberado

en el recipiente separador 63 de de¢ido cloriuidrico concen-

trado eventualmente presente, el cual sale a travds de la

conduccién 8. Los orgenopolisilozanos que cuedun después

de esta separacidn son ajiadidos a través de lag conduccio-

nes 5 y 41 a los productos hidrolizados conducidos en ciclo.

s

Bjemplo 1.~ (Los miueros indicados a coubinua-
e e 4. . . L - ,
cion entre parcniesis corresponden @ los auicros de refe-
reucia del dibujo).
Como torre (¢) sirven dos tubos de vidrio unidos

en lea mitad dispuestos verbicaluente, que descubocan por

~abajo y por arriba en conduccioumes (23) y (8), reuvectiva-

" wmente. ILos dos tubos de vidrio tienen en total, incluido

el tramo de conexidn gue se encucuntra ontre cstos tuvos,
en el que deseuboca la conduccidn (12), una longitud de
2450 mm, y tienen un didmetro intcrno de 55 i, esidn ro-

deados por una envolvente de culdeo, y en cads caso esbin

rellenos parcialmente coi anillos Razchiy de 6 ma en cali-

dad de cuerpos de rolleno (U1) souteonidos cudi uno por un
plato periorado (92). 4 100 mi por dcbajo del eculbredo su-
perior descuvoca en esta forre la conduccidn (2), y a 100
ma por encima del extrewo inicrlor desoubocen on ewta borre

la conduccidén (£2). Lo comduceidn (23) estd unidu coun la

conduceidn (3), encontrdndose el puuto mis alto, situado dentro

de la anchura interna del trawo de conduceidn (31) en for—

ma de U curvado hecia arriba verticalacnte, 5 i por deba-

jo de la ultura de la desewbocudura de la counduccidn (22).
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Ia conduceidn (23) estd unida taubidn con la conduccidn
(41) y couduce a la bozba de membrana (10) susceptible de!
ser reguladu sin escalones, desde la que parte la conduo—E
|

cidn (2). :
La conduccibn (6) lleva a través del reirigera-

dor de vidrio muy activo (61l), al colector de gases (62) ;
conectado con la conduccidn (7) para el cloruro de hidrd-
£e00 gaseoso gue se separa; la salida mara liguido del co~
lector Ge gases deseiboca cn el recipiente separador (63) )

W . . L 4 o:
gue estd provisto con la conduccion de rchose (%) ¥ con

la conduccidn de evaocuacidn por el foudo (6). En la con-

dguceidn de evacuacidn por el fondo (&) estd inseritado, tal

cowo s¢ indica tawbién on el dibujo, un trauo de conduc- -

;
cidn cn forma de U curvedo hacia arriba, cuya altura es %
ajustable, para regular la altura del nivel de liguido eng
ol rocipiente separador (63). Ia coaduccidn de rebose (5)
cutd coucctuda con las couducciones (41) y (4).

A través do las conducciones (4), (41) vy (23)
se cargza en la torre wne .escla, exemba de deidos y de ba=~
ses, ae claetilpolisiloxanos de bajo punto de ebullicidn,
trotdudose esoncialuente de dlactilpolisiloxanocs ciclicon|

con una viscosidad de aproxiuadamente 3 ¢ 3t 258C, en una

caitidad tal que cncontrdndose en movimiento la bowbz 10
sale nada de dimetilpolisiloxano a través del tramo de con

i—
duceidn (31). ILa temperatura de la ecnvolvente de caldeo %

es ajustada a 1252C y la cantidad transportada por la bomq

] (RN -, l
ba es ajustada a 17 llnros/nora. A través de la conduc~ -

I

cidn (12) se introducen en la torre entonces 125 g/hora de

vapor de agua y simulidnczmente a través de la conduccién!

.{22) 300 g(hora de dimetildiclorosilano zaseoso, siempre



en corricntes hoaozéneas. Pocos minuios despuds de couen—
zar la introduceidn de vapor de azua y dimetildiclorogila-
no eu la torre, comicnza en el reirisceador (61) la conden-
‘ sacidn de un li&uido. Bsbe 1iquido se sovara, cn ol reci-
5 piente separador (63), en une capa inferior francparcute,
que consinte en deido clorifdwico concentrado, ¥ on una
cajpa superior lijerzacnte cnturviacda, gue conusiste on or-
sanopoligiloxanos.
Aproximadamcnte una hore decpuds del conicnzo
10 . de la introduceidn de vapor de azua ¥y dalmetildiclorosilano
en la lorre, comiecnza a salir produciho aidrolimado a tra-
“vés del traso de conduceidn en forue de U. Desde este produc
to hidrolizado, por destilaocidn mediacnte vanor de asma a
jllQQC a aproximadauwernte 720 am de iy (abuolutbos), se sepa-
15 iran por destilacidn los dimetilpolisiloxanos susceptibles
s de ser destilados bajo estas condiclones, es decir log de
“bajo punto de ebullicidn, tratindose escuciclmente de diue-
Ctilpolisiloxanos eiclicos y, después de separar la fase
‘qcuosa que pasa simultdneaucnte en esta destilacidu, se de-
20 “vuelven a la torre (9) a través de las conducciones (4) ¥
(41) y la bomba (10).

Despuds de aproximadanciute 3 dfasg se ha estable-
cido el siguiente equilibrio, es decir, en un .odo de tra-
bajo bajo las condiclomnes aplicadas de acuerdo con el in-

25 “vento, se obticnen loo gijuicntos resulitados:
; A través de lo couduceidn (3) sulen 413 g/hora
:de producto hidrolisado, gue conticne 40 ;5 de cloruro de
'hidrdgeno por cada kg, y comsta de 5% en peso, COTrrespoll-
;diente a 226 g/hora, de los dimebilpolisiloxanos de bajo

30 ‘punto de cbullicidn que pasan en la destilacidn con vapor

607369 \ e 15 -
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de agua sabos ciltada. La couwblded del dluastilpolisiloxano
10 ciclico liburado simuliancamente de deldo clorhidrico -
acdiante usta destilacidn con vanor de ajna y que (ueda -
Guspucs Ge esha destilacidn, aescionac a 170,5 g/hora. —-
psve dluetilvolisiloxane ticne una viscosidad de 201 a -
33% e896/258C ¥ coutbienc 0,8, ewn peso de jrupos hidroxilo
unidos con Si. Bl rendimiento we dimetil.,oligiloxanocs fi-
wilaeirie obtenivos aseicnde a 99¢% dc ia beoria,
Del ‘recipicnte separador (63) se rotirain 226 ——
o/hora de d2cido cloraidrico acuosc al 37 en neso.

Bjeuplo 2.- 3e utilisza el dispositivo gque se —-
descrive en el Bjemuplo 1, el cual siu cavurgo ha sido mo-
Gificudo de le sigulonte waneras

3n lucar de la conduccidn 4 12) alhora cerrada, -
una conduceidn (11) desemboca en la itorre (9) a.roxisads-
menge 29 ml wor dauvajo del woutreno superior y en lusar -
ce lu condiceidn (22) ahor. cerrada, una conduccidn (21)
desaiboca en el tvamo de unidn enire luve dos tubos de la
sorre (9).

Je trabaja como en el ejeuplo 1, con las sigulen
tes woulidicaciones:

A trevis de la conduceidn (1) se introducen en -
la toree (9) 72 g/hora de aszua liguida y no 125 g/hora de
vapor do ajzua. o a través de la conduccidn (22), sino a
trav’s de la conduceidn (21), so introducen en la forre -
(9) 260 yz/hora de di.etildiclorosilano liguido y no 300 -
g/nova de di.cotildiclorcsilano gascoso.

Despuls de aproximadamente 3 dlas se ha estable
eido ¢l sigciente eguilivrio, o5 doclr en un wodo de —-

travaje vajo lusgs condiecloncs aplicadas de acucrdo con el

607069 - 16 -
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- invento se obticnen los sicuicubes rusulitados:

A travis de la condoceidn (3) salen 259,95 z/ho-

" ra de producto hidrolizado, yuc cundiene 42 3 de cloruro

de hidrd_eno por Iz. De los 299,5 5, 102 gs/horva (41, en
2080) son Gi.ebtilpolisilonanos que pasan cn la desiila--
cidu con vapor d¢ a.ma ¥y gle S¢ acvaelven a la sorre. -
La cactidaa del di.etilpoligsilozano no ciclico quc (uuda

de ladestilaeidn con vapor de asua, ascleade a 147,2 g/@g

ra, ¥ste diaetilpolisiloxano ticie una viscosidad de OUL
. a 650 e8t/252¢ y contienc 0,5. cu peso ac _ru.os nldro--

Cxilo unidus con $i. L rendindcubo ac dinesilpolisilo.a—

Q

nos obtenides iinaliaente aseioude a 2w dz la teoria.
Bjeuplc 3 .~ Se travaja con el disgositive deg-

erivo e el ejeuplo 1 y con las oi_cicuies modillicacio-

nes, de acuerdo con el .wodo de trabajo descrito e el -

Ejeaplo 1. En priscr lu_awr, a trav s do io c.aducceidn —-
(12) wo sc introduces cir la vorve () 12% o/ hora sino —-
200 ;/uwora de vapor do asua, v a btravis do la cond.ceidn
(22) wo e iwiroduccn cu La torve {u) 30 ,/.ora gino —~-—
426 =/ hova 4o di.cbildiclorosilanc  10u050. UOSULLL o
24 a 46 horas la svreidn uo or aposolisilonaiw cu ol ei-
clo, gue vasa eu la destilacida co.. vavor do a e, lie a
o gproricadieaciive 9U; G peBo. Alora 5L dnurod.acous en la
torr: pulawentc 100 S uors d¢ cuor do aoud o 2lu o owo -
divetildtelorosilinn Lhiwu0in0, 7 desals wo Qprodiatdauic
to 3 dlas se o cotebloclde ol gl dewise couililrio:

& travis do la coand. ceddn {(3) sale wn widrolie
zado, gue consisie on 0, on wego o di.octilpolisilonge-—
nos que pasan en la destilacidn con vapor de agua y que

son devueltos a la torre. ILa cantidad del diuetilpolisi-

- 17 -
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Lloxeno no ciclico que queds de la deu tilacidn con vapor

|

de azua asciende & 115,7 z/hora. te dimebilpolisiloxa~i
.

no ‘ticne unn viscooidad de 70 a ¢l o / C y contiene 1,4,
]

¢l veso de ppwoos hidroxilo unidos con 8i. Bl rendimien—§
b0 de diametilpolisilozancs finalmente ovtenidos asciende :
a 99. de la tcoria.

La presente soliciiud que corregponde a la pre-

gsentada en iepiblica Mederal Alemana, con fecha 20 de Aso

2
i

o de 1.966, bajo ol miaero P17 95 162,5, se acoze 2 log

4

boneficios del Articulo 51 del vigente Bstatubto sobre Pros

iodad Induotrial.
B

RETVILVDICATTOIES

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que se!

i
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patens
i

te de Invencidn on Benaiia, por VBINTH aios, son los aoi-
nlcutes: '

l.= Procedimie.to para la hidrdlisis mediante
asua de halogenosilanos, que consisten al menos en 90i en

peso de compuestos de organosilicilo, en que las valeucias

de silicio estdn saturades por uno o dos dtouwos de haldge+

no ¥ al menos un radical orzdnico wunido con SiC, caracte~

rizado porcuc la hidrdlisis se realiza a L00-1802C, y por—

o

que toda la cantidad del aguwa emplcada en la hidrdlisis e

H
disuclta cn vroductos hidrolizados de drg sanohalogenosilangs
del tipo gue ha de ser hidrolismado en cada cuso, auntes de

gue egta azua cutre en contucto con log gilanos ¢ue han

O e it
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de ser hidrolizados de acuerdo con el invento y yue deben
eatar disueldos al menos parcialmente en hidrolizados del
tipo citadoe.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacion 1, ca-

- racterizado porque el aguas y log silanos que han de ser

hidrolizados son disueltos cn los productos hidrolizados

devueltos, que producen de la hidrdlisis.

3.~ Procedimiento segin las reivindicacioumes 1
¥y 2, caracterizado porque, evenbtuulmente mediante separa-
cidn de una parte de los organopolisilozanos no ciclicos
o ciclicos, la proporecidn ponderal de los orpunovoliszilo-
xanos no ciclicos a los organopolisiloxanos cfelicos se
encucntra dentro del narsen de 1:9 al9:1l en log productos
hidrolizados devuelibos.

4.~ Procedimiento sexin las reivindicaciones 1
a 3, caracterizado porque la hidrdlisis se lleva a cabo a
110-1408C.

5.- Procediuiento para la hidrélisis mediante
agua de halogenosilanos.

Tal y como se la deserito en la .euoria que an-
tecede, representado en el dibujo gue se acoupailn y opara
los fines gue se han especiilcado,

La prosente licumoria consta de diecinueve hojas

eseritas a wdquina por una sola de sus caras.

1ndrid, 8 rod. woY

P. A.
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