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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE 5-HIDROXIMETIL- 
-(1,3-DIOXA-2-SILA-CICLOHEXANOS).

FARBENFABRIEEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad 
alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, 
República Federal Alemana.

La presente invención se relaoiona con un pro­
cedimiento para preparar nuevos compuestos cíclicos con­
teniendo hidroxllo de silioonas, de la siguiente fórmu-
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en la cual; R es un miembro del grupo consistente en hidró­
geno, alquilo, alcoxialquilo y arilo; y R^ y Rg represen­
tan, independientemente, alquilo; conteniendo cada uno de 
los radicales alquilo R, y Rg Iiaata 6 átomos de carbo­
no aproximadamente* ' .

Con preferencia, R es hidrógeno, fenilo o un ra- 
dioal alquilo, tal oomo oicloalquilo o alquilo de bajo pe­
so moleoular, por ejemplo ciclohexilo, metilo, etilo, n-pro- 
pilo, isopropilo, n-butilo, iso-butilo y similares, aunque 
puede ser un radical alcoxialquilo, tal como metoximetilo. 
Los radicales alquilo preferidos de R^ y Rg son los mismos 
citados con referencia a R*

Ejemplos de los compuestos antes indicados in­
cluyen: 2,2,5-trlmetil-5-hidroximetil-(1,3-dioxa-2-sila- 
-oiolohexano), 2,2-dimetil-5-etil-5-hidroximetil-(1,3- 
-dioxa-2-sila-ciclohexano), 2,2-dimetil-5-butil-5-hidroxi- 
metil-(1,3-dioxa-2-sila-oiclohexano), 2,5-dlmetil-2-etil- 
-5-hidroximetil-(1,3-dioxa-2-sila-oiclohexano), 2,2,5-tri- 
etil-5-hidroximetll-(1,3-dioxa-2-sila-ciclohexano), 2,2-di-
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-n-butil-5-etil-5-hidroximetil-(1,3-dloxa-2-sila-ciclohe- 
xano).

Los nuevos compuestos de silloio de fórmula gene­
ral (I) pueden ser obtenidos, por ejemplo, por las siguien­
tes reacciones:
a) Por reacción de 1,1,1-tris-(hidroximetilgaica­
nos con dihalogenodialquilsllanos, tales como, por ejemplo, 
diclorodimetilsilano, diclorodietilsilano, diclorometil- 
etilsilano o diclorodibutilsilano, en presencia de aminas 
terciarias, tales como por ejemplo, trietilamina o piridi- 
na:

T, amina terciaria

1 + 2 amina 
terciaria . HX

R* CHg-OH , X Rg

R, R̂  y Rg tienen los mismos significados que en la fórmu­
la (I) y X representa cloro, bromo o yodo.

La presencia de aminas terciarias no se absolu­
tamente necesaria. Cuando se trabaja en disolventes o di- 
luyentes que no disuelven cantidades significativas de hi- 
drohalógeno, la adioión de agentes aceptores de hidrohaló- 
geno puede asi ser omitida.
b) Los compuestos de la fórmula (I) pueden ser ob­
tenidos también por reacción de 1,1,1-tris-(hidroximetil)- 
alcanos con dialquildialcoxisilanos, tales como por ejem­
plo, di-metildimetoxisilano, di-metildietoxisilano, di- 
-etildietoxisllano o dl-butildietoxisilano, mediante di-



soelación de alcoholes:

HOCH

\/
CHgOH YO R.\ /Si

(I) + 2 YOH

R CHgOH YO Rg

R, R̂  y Rg tienen los significados definidos con referen­
cia a la fórmula (I) e Y es alquilo de bajo peso molecular, 
tal como metilo, etilo o propilo.
c) Una posibilidad ulterior de preparar los compues­
tos (I) consiste en hacer reaooionar 1,1,1-tris-(hidroxime- 
til)-alcanos con alquil-silazanos cíclicos, tales como por 
ejemplo, hexametilciolotrisllazano u ootametilciclotetra- 
silazano, mediante disociación de amoniaco:

HOCHg CHgOH (SiRg - NHl^_______^ (I) + n NH^

R ^  CHgOH +

R y Rg tienen los significados arriba indicados y n es uno 
de los números 3 y 4.

Por ejemplo, los compuestos baratos 1,1,1-tris- 
-hidroximetil)-metano, -etano, -propano o -hexano pueden 
ser utilizados como los 1,1,1-tris-(hidroximetil)-alcanos.

La conversión generalmente ocurre en las reaooiones 
de acuerdo con (a) en presencia de un disolvente. Para 
éste propóxito son apropiados principalmente los disolven­
tes que son inertes para todas las sustancias reaccionantes, 
tales como por ejemplo, benceno, tolueno, éter de petróleo
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o xileno.
La presencia de un disolvente no es necesaria 

en el caso de las reacciones (h) y (c), pero, como en la 
reacción (a), se puede trabajar en un disolvente o diluyen- 
te inerte. En el caso de la reacción (b) se recomienda la 
adición de pequeHas cantidades de sustancias que aceleren 
la disociación de alcoholes.

Por lo general, en todas las reacciones, se ca­
lienta la mezcla de reacción.

Las temperaturas recomendadas de trabajo son de 
unos 25 a 200BC, pero en algunos casos se puede sobrepasar 
o bien quedar por debajo de óste margen de temperaturas.

Las reacciones son llevadas a cabo preferiblemen­
te bajo presión normal, pero pueden aplicarse también pre­
siones reducidas o aumentadas, del orden de 0,1 atmósferas 
a 5 atmósferas aproximadamente.

Los productos de reacción son recogidos, por lo 
general, mediante procedimientos de destilación. Los nuevos 
compuestos son líquidos. Una polimerización lenta ocurre 
en el reposo a temperatura ambiente, la cual se hace no­
tar por un aumento de la viscosidad relativa. Por desti­
lación, las sustancias pueden volver a despolimerizarse.

Los compuestos de acuerdo con la invención, son 
muy útiles como agentes auxiliares de moldeo en la confor­
mación de artículos de plástico o de goma, así oomo en tra­
tamientos ulteriores de pigmentos.

Los siguientes ejemplos ilustran los compuestos 
de la invención y su producolón.
Ejemplo 1
Preparación de 2.2-dimetil-5-etil-5-hidroximetil-(1.3-
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-dioxa-2-sila-ciclohexano)

Se calientan a 70SC, con buena agitación 2.010 g 
de 1,1,1-trimetilolpropano y 1.000 mi dé benceno* Sé agre­
gan lentamente, gota a gota, 1.935 g de di-metildiclorosila- 
lano a la misma temperatura, desprendiéndose simultánea­
mente HC1. Terminada la adición del di-metildiclorosilano, 
se realiza el calentamiento bajo condiciones de reflujo, 
hasta terminar el desprendimiento de HC1. Subsiguientemen­
te, el producto de reacción se libera del benceno y se 
destila.
Rendimiento: 2440 g, g^ = 89^C, np = i,4504
Análisis: CgH^gO^Si
Calculado: C 50,5 % H 9,47, % Si 14,75 %
Encontrado: C 50,3 % H 9,65 % Si 14,30 %
Ejemplo 2

De forma similar al ejemplo 1, se prepara el 
2,2,5-trime til-5-hidroxime til-(1,3-dioxa-2-sila-ciclo- 
hexano) ¿¡jP.e.Q̂ g = 70BC, np° = 1,4512¡7, a partir de 1,1,1- 
-trimetiloletano.

C^,g0^3i
Calculado: C 47,7 % H 9,08 % Si 15,90 %
Encontrado: C 48,1 % H 9,14 % Si 16,30 %
Ejemplo 3

Se calientan, a 90-100SC 134 g de 1,1,1-tris- 
-hidroximetilpropano (1 mol) y 148 g de di-etoxidimetil- 
silano (1 mol), con 0,05 g de ácido p-toluenosulfónico. 
Durante este calentamiento, se eliminan simultáneamente 
por destilación 2 moles de etanol. Entonces, se destila 
el producto de reacción. Se obtienen 157 g de 2,2-dime- 
til-5-e til-5-hidroximetil-( 1,3*-dioxa-2-sila-ciclohexano).
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P .e .^p  = 9260, = 1,4515.

Ejemplo 4
Se calientan a 12030 3*350 g de 1,1,1-tris-hi- 

droximetiIpropano (25 moles). Entonces, se agrega, gota 
a gota, 2.117 g de hexametil-dlclotrisilazano. Se li­
beran simultáneamente 424 g de amoniaco = 25 moles.

El producto de reacción se destila. Se obtienen 
4.380 g de 2,2-dimetil-5-etil-5-hidroximetil-(1,3-dioxa- 
-2-sila-ciclohexano).
P .e .^g .  88sC, n ^  = 1,4520.

Ejemplo 5'
Se calientan a 4030, con buena agitación, 402 g 

de 1,1,1-tris-hidroximetilpropano y 606 g de trietil- 
amina asi como 1.000 mi de benceno. A esta temperatura, 
se agregan, gota a gota, 387 g de di-metildiclorosi^, 
laño y, subsiguientemente, se agita durante dos'horas.
Se separa por filtración el hidrocloruro de trietilamo- 
nio resultante. Del filtrado, se aíslan por destilación 
480 g de 2,2-dimetil-5-e til-5-hidroxime til-( 1,3**dioxa- 
-2-sila-ciclohexano).
P.e.o^ = 9030, n^° = 1,4523.
Ejemplo 6

Se calientan 176 g de 1,1,1-tris-hidroximetil- 
heptano (1 mol), a 12030, y se agregan, gota a gota,
73 g de hexametiloiolotrisilazano. Trabajando asi se 
liberan 17 g de amoniaco. El producto de reacoión se so­
mete a destilación fraccionada. Se obtienen 155,1 g de 
2,2-dime til-5-n-hexil-5 -hidroxime til-(1,3-dioxa-2-sila- 
-ciclohexano).
P.e.o^ = 10330, n^° = 1,4548.
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Análisis: C^Hg^SiOg
Calculado: C 56,8 % H 10,35 % Si 12,07 %
Encontrado: C 56,6 % H 10,6 % Si 12,30 %

La aplicación de los nuevos compuestoa queda 
ilustrada en el siguiente ejemplo:
Ejemplo 7
a) Una escoria de homo de TiOg con una estruc­
tura de rutilo, producida por el procedimiento de sulfa­
to, fue molida y cernida y sometida a un tratamiento ul­
terior inorgánico consistente en una precipitación en 
TiOg y AlgO^ acuosos. El t á n ü M  "acuoso" ss usado para 
TiOg y AlgO^ que contienen agua ligada ya sea químicamen­
te o bien físicamente, por ejemplo, Al(0H)g ó AlgO^.HgO.

Este tratamiento ulterior fuá llevado a cabo 
en una suspensión acuosa con aproximadamente un 20 % en 
peso de TiOg, a 60BC, bajo agitación vigorosa. Entonces 
se separó el fango por filtración, mediante un filtro cen­
trífugo, y se lavó. La carga del filtro centrífugo, se la­
vó nuevamente con agua y se hizo pasar por un segundo 
filtro centrífugo. La carga de filtro lavada (II) se se­
có a 140-170RC y contenía aproximadamente un 97 % de TiOg.
b) Este pigmento fué rociado con un 0,5% (calcu­
lado sobre TiOg) de 2,2-dimetil-5-etil-5-hidroximetil- 
.-(1,3-dioxa-2-sllaciclohexano) preparado como en el 
ejemplo 1, y reducido al miórotamaño en un molino de cho­
rro con vapor recalentado.

El pigmento es fácilmente humeetable en agua y 
se dispersa fácilmente en cloruro de polivinilo.
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Descrita suficientemente la naturaleza del in­
vento, así como la manera de realizarse en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anterioxmente 
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle 
en cuanto no alteren su principio fundamental. También 
se haoe constar que el invento oorrésponde a una solici­
tud de patente presentada en Alemania con el nsP2l 13 296.7 
de 19 de marzo de 1.971, acogiéndose por lo tanto a los 
beneficios que oonceden los Convenios Internacionales en 
vigor, siendo lo que constituye la esenoia del referido 
invento por lo que se solicita Patente de Invención por 
20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION 
DE 5-HIDROXIMETIL-(1,3-DIOXA-2-SILA-CICLOHEXANOS); carac­
terizándose por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la obtención de 5-hidro- 
ximetil-(l ,3*-dioxa-2-sila-oiclohexanos), de fámula ge­
neral:

O O

en la cual R es hidrógeno, alquilo, alcoxialquilo o arilo; 
y R̂  y Rg representan, independientemente, alquilo; conte­
niendo cada uno de los radicales alquilo R, R̂  y Rg hasta



6 átomos de carbono aproximadamente; caracterizado porque 
comprende hacer reaccionar un 1,1,1-tris-(hidroximetil)- 
-alcano con un compuesto de silicio del grupo consisten­
te en di-halógenodialqullsilanos, di-alquildialooxisila- 

5. nos y alquilsilanos cíclicos.
2.- Procedimiento según la reivindicación 1, 

caracterizado porque el compuesto de silicio es un di- 
-halogenodialquilsilano y la reacción se lleva a cabo en 
presencia de una amina teroiaria.

10. 3*- Procedimiento para la obtención de 5-bldro-
ximetil-(l,3-dioxa-2-sila-ciolohexanos), tal y como queda


	Bibliographic data
	Description
	Claims



