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Ia presente invencién se relsciona con un pro~
cedimiento pare preparar nuevos compuestos cfclicos con-
teniendo hidroxilo de siliconas, de la siguiente Pérmu-

la:
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en 1ls cuel; R es un miembro del grupo consistente en hidré-
geno, alquilo, alcoxialquilo y arilos; ¥y R1 y R2 repregen=
tan, independientemente, alquild; conteniendo cada uno de
los radicales alquilo R,'R1 YR, hastg 6 étdmos de carbo-
no aproximadamente. o

Con preferencia, R es hidrégeno, fenilo o un ra-
dical alquilo, tal como cicloalguilo o alquilo. de bajo pe-
g0 moleoular, por ejemplo ciclohexilo, metilo, etilo, n-pro-
pilo, isopropilo, n~butilo, iso-butilo y similares, sunque
puede ser un radical alooxialquilo, tal como metoximetilo.
Los radicales alquilo preferidos de R1 ¥ R2 son los mismos
citedos con referencis a R,

Ejemplos de los compuestos antes indicados in-
oluyen: 2,2,5-trimetil-5-hidroximetil=(1,3-dioxa-2~silam
-ciclohexano), 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~sile~ciclohexano), 2,5-dimetil«2-etil-
-5-hidroximetil—(1,3-dioxa-2—sila-oiclohexéno), 2,2,5=tri-
etil-5-hidroximetil-(1,3-dioxa-2~gila~ciclohexano), 2,2-di~
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-n~butil-5-etil-5~hidroximetil-(1,3-dioxa-2-sile~ciclohe-
xano) ., '

' Los nuevos compuestos de silicio de férmula gene-
ral (I) pueden ger obtenidos, por ejemplo, por las siguien~
tes reacciones: ,

a) Por reaccién de 1,1,1-tris-(hidroximetil)-alca~
nos con dlhalogenodialquilsilanos, tales cgmd, por ejemplo,
diclorodimetilsilano, diclorodietilsilano, diclorometil-—
etilegilano o diclorodiﬁutilsilano, en presencia de aminas

terciarias, tales como por ejemplo, trietilamina o piridi-

na:
HOCH, . CH~OH X g, amina teroiaria .
N N/
I + 2 ami
///q\\ /;F{\\ , te;cia:?;r?Hx
R CHy~0H | X R '

R, R, y'R2 tienen los mismos significados que en la £érmu-
la (I) y X representa cloro, bromo o yodo.

ﬁa pregencias de aminas terciarias no se absolu-
tamente.necesaria. Cuendo se trabaja en diéolventes o di-
luyentes que no disuelven cantidades significativas de hi-
drohalégeno, le adicién de agentes aceptores de hidrohalé-
geno puede as{ ser omitida. |
b) Los compuestos de la férmula (I) pueden mer ob-
tenidos también por reaccidén de 1,1,1-tris-(hidroximetil)-
alcanos con dielquildialcoxisilenos, tales como por ejem~-
plo, di-metildimetoxisilano, di-metildietoxisilano, di-
~atlldietoxisilano o di~butildietoxisilano, mediante di~
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socigcidén de alocoholes:

(I) + 2 YOH

HOCH CH20H

\c/ YQ\Si/R1
R / \cn OH Y0 / \.R

R, R1 y R2 tienen los significados definidos con referen-

—_—

cia a la férmula (I) e Y es alquilo de bajo peso moleculer,
tal como metilo, etilo o propilo.
e) Una posibilided ulterior de preparar 1os compues-—
tos (I) consiste en hacer reaccionar 1,1,1-tris-(hidroxime-
til)-alcands con alquilw-silazanos ciclicos, tales como por
ejemplo; hexametilciolotrisilezano u octaﬁétilciclotetrﬁ—
silazano,.mediante disociacién de amoniacos -
HOCH, CH,0H (SiR, - NH), 5 (I) +n NHy
N ~
R’//// \\EﬁéOH +

Ry R2 tlenen los significedos arriba indicados y n es uno
de los mimeros 3 y 4.

Por ejemplo, los compuestos baratqs 151, 1=trin-
~hidroximetil)-metano, -etano, —propanoc o {hexano—pueden
ser utilizados como los 1,1,1-tris-(hidroiiﬁntil)-alcanos.

Ia conversidén. generalmente oourre en las reacoioneé
de acuerdo con (a) en presencis de uﬁ disolvente. Para
éste propbéxito son apropiados principalmente los disolven-
tes que son inertes para todas las sustanciae reacclonantes,

tales como por ejemplo, benceno, tolueno, éter de petréleo
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. La presencia de un disolvente no es necesaria
en el caso de las reacciones (b) y (e¢), pero, como en la
reaccién (a), se puede trabajer en un disolvente o diluyen-
te inerte. En el caso de la reaccién (b) se recomienda la
adicidn de pequefias canfidades de sﬁstancias que aceleren
ls disociacién de alcoholes,

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

Las temperaturas recomendadas de trabajo son de
unos 25 a 2009C, pero en algunos cases ge puede sobrepasar
0 bien quedar por debajo de éste margen de temperaturas.

Tas reacciones son llevadas a cabo preferiblemen-~
te bajo presidén normal, pero pueden aplicarse también pre-—
siones reducidas o aumentadas, del orden de 0,1 atmisferas
a 5 atmdsferas ap;oximadamente.

Los productos de reaccién son recogidos, por lo
general, mediénte procedimientos de destilacién. los nuevos
compuestos son liquidos. Una polimerizacién lenta ocurre
en el reposo s temperatura ambiente, la dual se hace no-~
tar por un asumento de la viscosidad relativa. Por desti-
lacién, las sustancias pueden volver a despolimerizarse,

Los compuestos de acuefdo con la invencién, son
my ﬂtiles‘como agentes auxiliares de moldeo en la confor-
macidén de articulos de pléstico o de goma, asl como en tra-
tamientos ulteriores de pigmentos.

Los siguientes ejemplos ilustran los compuestos
de la invencién y su producoidn.

Ejemplo 1
Preparacidén de 2,2-dimetil-5-etil-S~hidroximetil-(1,3~




-dioxa-2-sila—~ciclohexano)

Se calientan a 700C, con buenalagitaoién 2.010 g
de 1,1,1-trimetilolpropano y 1.000 ml d& benceno. Se agre-
gan lentamente, gota a gota, 1.935 g de di-metildiclorosila-

5, lano a 1Q misma temperatura, desprendiéndose simultanea-

' mente HCl. Terminada la adicién del di-metildiclorosilano,
se realiza el calentamiento bajo condiciones de reflujo,

hasta terminar el desprendimiento de HCl. Subsiguientemen-

te, el producto de reaccidén se liberas del benceno‘ ¥y se

10. destila.
. Rendimiento: 2440 g, P'e‘0,65 = 89e¢C, n20 = 1,4504

D
Anélisis: 68H1803Si _
Caleulado: € 50,5 % H 9,47 % Si 14,75 %
Edcontredos € 50,3 % H 9,65 % S5i 14,30 %
15, Ejemplo 2 ,
De forma sinmilar sl ejemplo 1, se prepars el
2,2,5~trime ti1~5-hidroximetil~(1, 3-dioxn-2-gila-ciclo~
hexsno) Z§'°'0;6 = 700, n%o = 1,45127, & partir de 1,1,1-
~trimetiloletano.
20, Andlisis: CoHl, 60451
Caleulado: C 47,7 % K 9,08 % 81 15,90 %
Encontredo: C 48,1 % H 9,14 % Si 16,30 %
' Ejemplo 3 _
- Se calientan, a 90-1002C 134 g de 1,1, 1~trig~
25, -hidroximetilpropano (1 mol) y 148 g de di-etoxidimetil-
| silano (1 mol), con 0,05 g de écido-p—tolﬁenosulfénico.
Durante este calentamiento, se eliminan simulteneamente
por destilacién 2 moles de etanol. Eéfonoes, so destila
el producto de reaccidn. Se obtienen 157 g de 2,2-dime~
30, til—s¥et11-54hidroximet11~(1,3-dioxa—2—sila-ciclohexano).
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Se calientan & 1208C 3.350 g de 1,1,1-tris<hi-

droximetilpropano (25 moles). Entonces, se agrege, gota
8 gota, 2.117 g de hexametil-diclotrisilazano, Sellif
beran gimulteneamente 424 g de amoniaco = 25 moles.

Bl producto de reaceién se destila., Se obtienen
4,380 g de 2,2-dimetil-5~etil-5-hidroximetil~(1,3-dioxa~
~2-gila~ciclohexano).

20

Poeoo 5 = 8890, 1’45200

Ejemplo §

Se calientan a 402C, con buens agitaoién, 402 g
de 1,1 1—trnSwhidroximetilpropano y 606 g de trietil- '
amina as{ como 1.000 ml de benceno. A esta temperatura,
ge- agregan, gota e gota, 387 g de di-metildiolorosi—u

Yeno y, subsiguientemente, se agite durente dos hores.

' Se separe por filtracién el hidrocloruro de trietilamo-

nio resultante. Del filtrado, se aislen por destileeidn
480 g de 2,2-dimetil~5-etil-5-hidroximetil-(1,3~dioxa~
~2—sila~cic1dhexano). ‘
Pe.q p = 9026, D = 1,4523.
Ejemplo 6

Se calienfen 176 g de 1,1, 1-tris—h1drox1metil—
heptano (1 mol), a 12090, ¥ se agregen, gota a gota,
73 & de hexametiloiolotrisilazano. Trabajando asi se
liveran 17 g de emoniaco. EL producto de reacolén se so-
mete a destilacién fraccionada. Se obtienen 155,1 g de
2,g—dimetil~5enehéx11~5éhidroximetil—(1,37dioxa—2—sila~A
-ciclohexano),

Poeoo’3 = 103ch n]Z)o = 1’454‘80
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Anélisis: C,5H,,510, =3

Calculado: € 56,8 % H 10,35 % Si 12,07 %
BEncontrado: C 56,6 4 H 10,6 % Si 12,30 % -

Ia aplicecién de los nuevos campuestol gueds
ilustrada en el sigulente ejemplo:
Ejemplo 7 '
2) Una escoria de horno de Ti0, con una estrue-
tura de rutilo, producida por el procedimiento de sulfa-
t0, fue molida y cernida y sometida a un tratamiénto-ul—
terior inorgénico consistente en una precipitaciﬁn en
TiO2 ¥y A1203 acuogos, Bl término "acuoso".gs usado para
710, ¥ A1203 que contienen aguas ligade ye seavqpimioamene
te 0 bien fisicamente, por ejemplo, Al(OH)3 é A1203,H20.

 Bste tratemiento ulterior fué llevado a cabo

en une suspensibén acuose con éproximadamsnte'un 20 % enr
peso de Tioz, & 602C, bajo agitacién vigorosa. Entonces
se pepard el fango por filtracién, mediente un filtro cen-
trifugo, y se lavé. Ia carga del filtro centrifugo, se la-
vé nuevamente con agus y se hizo pasar por un segundo
filtro centrifugo. La carga de filtro lavada (II) se se-
c6 & 140-1702C y contenia aproximademente un 97 % de TiO,.
b) Este pigmento fué rociado con un 6,5.% (caloﬁ-
lado sobre Tioa) de 2,2-dimetil-5-e+til-5-hidroximetil~
~(1, 3-dioxa-2~silaciclohexano) preperado como en el
ejamplo 1, ¥ reducidb el miocrotamafio en uﬁ molino de cho=
rro ¢on vapor recalentado.

El pigmento es facilmente hnmeotable en agua Yy
ge dlspersa facilmente en cloruro de-polivinilb.

ST T LRI



Deserita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asl como 1s maners de realizarsé en la prédctica,
debe hacerse constar que -las disposiclones anteriormente

5 indicadas son susceptibles de modificaciones -de detalle
en cuanto no alteren su prineipio fundamental. Tembién
se hace constar que el invenfo corresponde & una golici-
tud de patente pres.en“se.da en Alemenia con el ne P21 13206.7
de 19 de marzo de 1.971, acogiéndose por lo tento a los
10. | beneficios que conceden los Convenios Internacionales en
vigor, siendo lo que constituye la esencia del referido
invento por lo que se solici'ba Patente de Invencién_por
20 aflos en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA IA OBTENCION
DE 5-HIDROXTMEPTL~( 1, 3-DIOXA~2-SITA-CICIOHEXANOS); carac—
15. terizéndose por 1o siguiente:
1+~ Procedimiento para la obtenoién de 5-hidro-~
ximetil-(’l,3—dioxa-2-sila—oiclohexanos); de férmulae ge-

neral:

20, en la cual R es hidrégeno, alquilo, alcoxialquilo o arilos
y R1 y Fc2 representan, independientemente, alquilo; conte-

Q; niendo cade uno de los radicaeles alquilo R, Ry y R, hasta

d
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6 4tomos de carbono aproximadamente; caracterizado porque
c'omprende hacer reaccionar un 1,1,1-tris-(hidroximetil)=-
-alcane con un compuesto de silicio del grupo consisten-~
‘te en di-haldgenodialquileilenos, di-alquildialcoxisila-
nos y alquilsilenos eiclicos.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porgue el compuesto de silicio es un di-
-halogenodialquilgilano y la reaccidén se lleva a cabo en
presencia de una amina terciaria.

3.~ Procedimiento pars la ob’semién ‘de 5-hidro-
ximetil~(1,3~-dioxa-2-sila~ciclohexenos), tel y como queda
sustencialmente descrito en la presente Memoria.

E_sta Merforia wonsta de 10 hojaé*escri'basr ) ma.-

f.

[ IENGESELI.SCHAFT,

ACEBO Y MODI
Eimadot F. Hornadex Rile
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