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Objeto cel presente invento es un procedimien-
to continuwo para la preparacidn de alcoxisilanos por
esterificacion de clorosilanos con alcoholes.

ILa esteriTicucidn de clorosilznos, en el ca-
80 de emplearse SiHC13 en calidad de clorosilano, trans-

curre segin la siguiente ecuzcidn de reaccion:

HSiCl3 +nROH — HSi(OH)nCI + n HCL.

3=-n

En esta ecuacidn R' representa un radical alcohilo de
1 a 11 dtomos de carbono y n puede adoptar velores des—
de 1y 3.

ILa realizacidn prdctica de esta reacciédn,
asi como la de reacciones andlogas, en las cuales R!'
en lugar de H representa un radical aleohilo Cy_44 sa-
turaio o inseturado, plentea dificultades ya yue el clo-
ruro de hidrdgeno wue results en este caso en gran can-—
$idad desdobla tanto el grupo alcoxi para formar alechol
y clorosiluno como también (principalmente en presencia
de alcanol) el enlace hidrdgenosilano con separacidn de
hidrégero y fornacidn de un enlace alcoxisilano y wn
enlace clorusilano. idemds de ello, el cloruro de hi-
drégeno forma con los aﬁcanoles enpleados cloroalcanos
y de modo intermedio agﬁa, Jue a su vez ataca efectuan-
do hidrdlisis & los oloéosilgnos ¥y 2 los alcoxisilanos.

Mediante esta reaccidén secunduria, si no se mantienen

.
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determinadas condiciones del procedimiento, la ma=-
yor parte de las veces se pierden totalmeate los e€s-
teres de silano buscados.

Por lo tanto, ya se han realizado varios in-
tentos de preparar del modo mds rentable gue sea pogi~
ble dichos compuestos. La debilidad de la formacidn
de condensado que estéd originalmente aparsjada con
los procedimientos discontinuos a causa de las reac-
ciones secundarias mencionadas del clorurc de hidré-
geno saliente con 1los alcoholes producidos durante la
esterificacién puede evitarse ciertunente de modo am-~
plio en el caso de utilizarse modernos métodos discone—
tinuos. Ko obstante la transferencia de los mismos al
margen de sran escala técnica tiene establecidos 1i-
mites, especialmente a causa del difieil control de las
grendes cantidades de cloruro de hidrdgeno en unidn
eventualmente con sugtancias de partida de fdcil vola-
tilidad, y de lus transiciones de calor rdpidas y ele-
vadas yue son necesarias tanio en el espacio de reac-
oién como tawbién en el gas de escape para poder reali-
zar de modo seguro la reaccion. Ya por razones de un
me jor gobierno de la temperatura ge ha de preferir por

lo tanto un procedimiento continuo.

As{, se propusieron ya procedimientos conti-

nuos, en los cuales se esterifican clorosilanos, even-
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tualmente en presencia de disolventes, en fase l1iqui-
da 0 bilen en un reactor con rabosadero, yue es toma-
do del serncillisimo procedimiento discontinuo, o0 en
varios reactores conectados entre si siguiendo el prin-
cipio de contrucorriente. Ko obatante, este procedi-
miento ofrece la desventaja de yue el cloruro ée hi-
drdzeno es eliminado demasiado lenta e incompletamente.
Esto conduce 2 retrodesdoblamientos de ;rupos éster ya
existentes y a reucciones secundarias entre los alcoho-~
les y el cloruro de hidrdgeno con una indeseable forma-
¢idén de producto hidrolizalo. Otro procedimiento des-
cribe la esterificacidn de clorosilanos con alcoholes
en fase saseosa y utiliza terperaturas yue se encuenw—
tran por encima de los puntos de ebullicidn de todas
las sustancias participantes en la reaccidn (productos
de partida y productos finales).

El procedimiento mencionado en Ultimo térmi-

no tiene sin embarzo una desventaja muy especial, ya

yue el eloruro de hidrdgeno presente en el sistema, 1*;'
a causa de la temperatura elevada, de lugar e un trans- .
curso especialmente rdpido de las feaooiones seeunda;

rias conocidas, especialmente retrodesdoblamiento,
deshidratacidn de alcohol y formacidn de producto hi-
drolizado,

La debilidad especial de todos log procedi-



ey,
)

10

15

20

25

22.4.75

’

mientos de esterificacion continuos prececdentemente
descritos es la separacion dewpasiado lenta e incom-
pleta del cloruro de hidrogeno desde la mezcla de
reaccion. Por lo tunto, ya se propuso extraer por so-
plado el cloruro de hidrdgenc haciendo pasar, por en=-
cima o a través de la mezcl: de reaceion, gases iner—
tes, por ejemplo nitrogeno, eventualmente auxiliandose
de un evaporador de pelicule en caida, no debiendose
sobrepasar wn limite superior de temperaturas. No obs-
tante, este procedimiento tiene a su vez la considera-
ble desventaja de ue se awmenta el volumen de gases
de escape yue constan de cloruro de hidrégeno; de es-
ta manera se hacen insoportablemente elevadas las pér-
didas por evaporacidén debidas & la presidn parcial de
los productos, y se excluye practicamente una nueva
utilizacidn del cloruro de hidrdégeno. Por otro lado,
mediante un tratamiento con gases inertes tampoco se
logra una completa separucidén del cloruro de hidrdge-
no desde el producto bruto.

Se¢ ha encontrado ahora un procedimiento cone
tinuo de esterificacidn pare clorosilanos, que estd ca-
racterizado por las medidas explicadas en las presentes
reivindicaciones de patente, n el cago de utilizarse
egte procedimicnto se hn mogtrado ue lag cificultades

arriba explicadss pueden ger orilladas de manera senci-
Yo,
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lla; el cloruro de hidrdgeno resultante es separado
por destilacion dw modo continuo y total, sin yue
tengan lugar rescclones secundarizs o concurrentes
dignas de mencion. Este resultado del procedimiento
no podia deducirse del estado técnico de la esteri-
ficacidn de clorosilanos con alcoholes descrito en la
amplia bibliografia especializada, sino uyue més bien
debia considerarse como improbable, especialmente da-
do gue la atencidn se dirise siempre al problema cen-
tral de las recacceiones secundarias indeseables provoca-
das por el cloruro de hidrégeno, especialmente al ca—
lentar, tal como ocurre ciertamente de modo forzoso

en la destilacidn en columnas. Por el contrario, se

ha mositrado sorprendentemente yue el procedimiento de
acuerdo con el invento proporciona de un modo elegante
los mas diferentes désteres de silanos con rendimiento
casi cuantivativo y con elevado grado de pureza. Otras
Ventajas muy especiales del procedimiento de acuerdo
con el invento son la separacidn cuuntitativa del clo-
ruro de hidrdgeno en una calidad pura, apropiada para
la nuevae utilizacidn, y la transferibilidad sin proble-
mes del procedimicnto de acuerdo con el invento a la
gran escala téenica, & diferencia de los procedimien~—
tos anteriores.

La reaccidn de esterificacidn,que la mayor

2204!’1’ - 6 b
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parte de las veces se inicia espontineamente des—

pués de la reunidn de los os componentes de reac—
cioén debe transcurrir en lo posible en el plato re-
partidor mds superior de la columna. Peyueflas canti~
dades de los participantes en la reaccidn, pero no ma-
yores de aproximadamente 155"y pueden descender a los
platos repartidores situados mds abajo y reaccionar
totalmente alli.

Las cantidades a emplear de los dos partici-
pantes en la reaccién se ajustan al producto final de-
seado. Por lo tanto, se introduccn en los platos su-
periores de lg columna al mismo tiempo las cantidades
estequiométricas correspondientes al deseado grado‘
de esterificacidén. De acuerdo con el inverto, se pue~
den tolerar peyueiins oscilaciones de esta proporecidn
molar, i bien éstas empasoran los rendimientos. Por es-
ta razon estas oscilaciones no deberén ser mayores de
alrededor de 4 1. de aproximadamente para la tolerancia
de regulacidn,

Los participantes en la reaccidn son alimen-~
tados en forma liguida y deben reaccionar entre si tam-
bién en forma liyuida. La utilizecidn conjunta de di~-
golventes se aconseja cuundo el éster de silano desea-
do posee wn punto de ebullicion superior & aproximada-

Yaw

Yoo,
mente 1802C, En este cuso el disolvente puede ser afia-
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dido a las mezclus de p2rtida; no obstante, también
s posible ulimeniar el disolveute sobre el plato

més superior de la coiwmu en wna conduceidn de apor--
tacion dispuesta por sepurado.

La utilizacidn conjunta ée disolventes sir-
ve principalmente pura realizar el procedimiento de
acuerdo con el invento también con los compuestos cu—
yos puntos de ebulliecion se ercuentran fuera del mar-
gen de wemperatuwras de 08¢ hasta 1408C, 0 que se des~
componen al llezar a su punto de ebullieidn. Por lo
tanto, es posible mantener a los ésteres de silano de-
geados en ebullicidn & una temperatura deseada en con-
diciones normales con su punto de ebullicidn meszclado
con el del disolvente, y por consiruiente orillar la
aplicacidn de vacio .ue vs posible eén principio.

En el procedimiento de acuerdo con el inven—
to se trabajas preferibl.uunte sin adiecidn de disolven~
tes, cuando el éster de siluno deseado hierve a presion
normal en el murgen entre O y 180¢C tal como ocurre,
por ejewplo, cuunjo se egterilican triclorosilanc o
tetraclorosilano con alecoholes inferiores de uno o dos
atowmos .de ecurbono., o obstante, si estos silanos se ha-
cen reaccionar con alcoholes superiores, por ejenplo
con 2-uetoxietsncl, la adieidn de un disolvente apro-

piado proporeions la ventaja de realizar a presidén nor-

o c.
)
ey




10

15

20

25

22.4.75

mal el procedimiento de est.riiicacidn de acuerdo

con el invento, 2 nesar de :ue el producto final

puro no es Jestilable & presidn normal. Como disol-
vente se prefieren para este fin lhidrocarburos clora-
dos, especinliiente los 61cloroetilenos y tricloroceti-
leno, pero también, por ejerplo, mono-, di-, i y
tetra-clorometano o diferentes hidrocarburos fluora
dos—clorados,

Conmo columnas son apropiadas en principio
todas las columnas de destilacidn conocidas, pudien-
do tener los platos también formas de realizacidn co-
nocidas, por ejemplo como platos de cempanas. La colum
na ests rellena preferiblemente con cuerpos de relleno
en si conocidos, tales como sillas de montar, anillos
0 esferas cerdnicas. Fl nlmoro de los platos ea también
susceptible de variar en un amplio margen; se prefieren
de aproximodamente 25 a 35 platos.

Una vez terminuda la reaccidn, el éster de
gilano deseado sale hacia el alambiyue de destilacion,
en donde es nantenido a la temperatwra de ebullicidn.
Dependiendo do lz aportacidn de calor a través del alam-
bigue y dependiendo del tipo de los materisles de paf—
tida, del producio de esteriiricacion y eventualmente
del disolvente, sehéjusté'en este caso en la zona supe-

rior de la columnz, en la oue tiene lusrar la reaccidn,
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unz teupersiura entre sproximudsmente O y 908C, En
este caso se serars totalrente por destilacidn el
cloruro de hiidrdgeno gue resulta curante la reaccidn;
éate ¢3 condergzdo totalmente en un reirigerante man-
tenido a terperaiurus onire aproxinadapente ~102C y
~800C, situsdo o continuscion de la parte superior de
l2 colummz y es conducido a un eventuzl tratamiento
ulterior.

4 partir del rebosadero del alambijue sale
continusmente el éster de silano obterido segin el pre-
sente procedimionto con wn grado de pureza ue yz es
suficiente pera lu moyror parte de los fines de ufili—
zacidn. Bventuzlmente, puede ser separado del disol-
vente presente por destilacidn = 0 segun oiros proce-
dimientos de separ:cidn conocidos -,

gomo sustuncics de partida en lo gue se re-
fiere a los clorosilanus, sirven prefuriblemente triclo
rosilano, tetraclorosilmho, metildiclorosilano, dimetil
diclorosilsno, irimetilcloresilanc, metiltriclorosilano,
etiltrieclorosilano, viniltriclorosilano, propiltricloro
silano, aliltriclorosilano, 3-~cloropropiltriclorosilano,
n- e isobutil—triclorosil&no. Tanbién pueden emplearse
alcohilelorosilanos con un radical alcohilo de cadena
recta o rumiricsada con mayor numero de dtomos de carbo~

no.

- 10 -
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Alcoholes apropiados gon, por ejemplo, mee
tanol, etanol, propanol, butanol, octanol, 2-metoxiets
nol, 2-etoxietanol, 2-metoxietildietilenglicoléter,
alcohol tetrahidrofurfurilico, etec.
5 De acuerdo con el invento pueden obitenerse,
por ejemplo, los siguientes productos: trimetoxisilano, .
trietoxisilano, tetraetoxisilano, tri-2~metoxietoxisilano,iiiii
 tetra~2-metoxietoxisilano, metildimetoxisilano, metildie e
toxisilano, vinilmetildietoxisileno, metiltrietoxisilano,
10 viniltrietoxisilano, vinil-tri-2-metoxietoxisilano, 3-clg ;i;ﬂf
ropropiltrietoxisilano, y otros mis. .
Un cierto numero de los compuestos de éster
de siliclo mencionados ha logrado una importancia téc-
nica creciente, Por ejemplo, algunos ortoésteres de dci-
15 do silfeico encuentren utilizacidn como aglutinantes _A
para pinturas de polvo de zinc y en la indwstria de fun-
dicidn. Otros ésterss de Organcsilano son utilizados co-
mo agentes de proteccidén de edificaciones. Un cierto ni-
mero de otros ésteres de érgenosilano y ésteres de hidrd
20 genosilano poseen importancia téenica creciente para la
sintesis de silanos drganofuncionales muy valiosos, Ade~-
mds de ello, émteres de hidrdgenosilano son tembién ine
teresantes para la quimica de los semiconductores.

Ejemplo 1,

25 Estorificngidn continua de triclorosilano con

22.4.775 -1 -
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metanol para former trimetoxisilano.

Sobre el plato repartidor superior de una
columna de reflujo {didmetro 100 mm, altura del relle-
no 3,80 metros, los cuerpos de relleno son cuerpos en
forma de sillas de montar deiporcelana de 6 x 6 mm)
con un refrigerante superior que trabaja a -482C con
una superfiéie de refrigeracién de 1,2 m?, se intro-
ducen en forma liyuida de modo continuo a aproximada-
mente 3,2 kg/hora de tricloresilano y aproximadamente
2,3 keg/hora de metanol anhidro. En la parte superior
de la columna sd™ajustan en este ouso temperaturas en=-
tre -20¢C y 4+ 25¢C, mientras que en la parte inferior
de la columna reina una temperature. de ebullicidn de
842C. La temperatura de la parte inferior de la columna
puede gobernarse por correccidn de la dosificacidn de
metanol: en el caso de un déficit de metanol disminuye
por debajo de 842C, y en el ¢aso de un exceso de meta-
nol sube por encima de dicha temperatura. A partir del
rebosadero de la parte inferior de la columna sale
continuamente trimetoxisilano (punto de ebulliecidn
842C), que contiene disuelto alrededor de 2% de tetra
metoxisilano y yue lleva consigo una acidez menor de
20 mg de equivalentes de cloruro de hidrdgeno por 1li-
tro, susceptible ds ser sctivada por hidrdlisis.

Fediante unz sencilla destilacidn de puri-

- 12 -
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ficacidn continua o discontinua se obtiene trimetoxi

gilano absoluto con un rendimiento de 96,2% - referido

a8l triclorosilenc alimentado a la columne -.
En aproximadamente 720 horas de trabajo se

prepararon de este modo 2.026 kg de trimetoxisilano.

Ademds de ello se separaron por destilacidén aproxima-

damente 1129 Im3 (Nm3 = metros cibicos en condiciones
normales) de cloruro de hidrdgeno puro (alrededor de

1,6 Nm3/hora) a través del refrigerante de la parte su-

perior de la columna, para su nueva utilizacidn.’

Ljemnlo 2.

Esterificacidn continua de triclorosilano
con etanol para formar trietoxisilano.

Sobre los platos repartidores superiores de
la columna descrita en el Ejemplo 1 se introducen con-
tinuamente en forma lfyuida aproximademente 3,7 kg/hora
de triclorosilanc y aproximadamente 3,7 kg/hora de eta-
nol anhidro. En la parte superior de la columna se ajus-—
tan en este caso temperaturas entre aproximadamente O y
+ 2892C, mientras que en la parte inferior de la c¢olumna
reina una temperatura de ebullicidn de 132,20C. La temw
peratura de la parte inferior de la columna puede ser
gobernada por correccidn de la dosificecidén de etanol:
en el caso de deficit de etanol disminuye por debajo

de 132,29C y en el caso de un exceso de etanol subse

Cewy

-13 -



por encima de dicha temperatura. A partir del rebosa-
dero de la parte inferior de la columnz sszle continua-
mente trietoxisilano (punto de ebullicidn 132,22C) que
b contiene disuelto aproximadamente 2,6% de tetraetoxisi
| 5 lano, y lleva consigo una acidez menor de 30 mg de equi-
valentes de cloruro de hidrdogeno por litre susceptible
de ser activada por hidrélisis,
Mediante una sencilla destilacidn de purifi-
cacidén continua O discontinua se obtiene trietoxisileno

10 ‘ absoluto con un rendimiento de aproximadamente 96,7% — re

ferido al trielorosilano alimentado a la coluana -,

En pproximudamente 720 horas de trabajo se
separaron de éste modo 3.029 kg de trietoxisilano. Ade—
més de ello sé separaron aproximadaments 1.260 Nm3 de

15 cloruro de hidrdgeno puro (aproximadamente 1,76*Nm3/hora)
a través del refrigerante de la parte superior de la cow
lumna, para su nueva utilizaeion.

Ejemplo 3.

Bsteriricacidn continua de triclorosilano con

20 2—metoxietanol para forrar tri-2-metoxietoxisilano. -
Sobre los platos repartidores superiores de
la columna descrita en el Ejemplo 1 se introducen én
forma lijuida de modo continuo aproximademente 2,2 kg/hora . -
de una solucidn al 50. en peso de triclorosilano en
25 trans-dicloroetileno y aproximadamente 1,85 kg/hora de

2-metoxietanol anhidro. Zn la parte superior de la co-

- 14 -
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lumna se ajustan en este caso temperaturas entre 4 10
¥y + 222C, mientras que en la parte inferior de la co=
lumne reina wna temperatura de ebullicidn de 80,5¢cC.
Andlogamente 2 los Bjemplos 1 y 2 la temperatura de la
parte inferior de la columna pusde ser ajustada por co-

rreccidn de la dosificacidn de 2-metoxletancl, A partir

del rebosaderc de la parte inferior de la columna sale
continuagmente una solueiéﬁ aproximadamente al 704 de
tri-2-metoxietoxisilanc en trans-dicloroetileno.

La destilacién en vacio a través de una co-
lumna de 4 platos, siendo recuperado el disolvente en
forma susceptivle de ser empleado de nuevo ~ proporcio-
na un rendimiento de aproximadeamente 94% - referido al
triclorosilano alimentado a la columna - de tri~2—metoxi; L
etoxisilano absoluto de punto de evbullicidn 982¢ (a 0,2
TOrr.). -

Como subproducto resulta, con un rendimiento
de aproximadamente 4., tetra~2-metuxietoxisilano de
punto de ebullicidén 134°2C (a 0,2 Torr). Ademds de ello
se separa por destilacion, para su nueva utilizacidn
a través del refriperante de la rarte superior de la
columna, cloruro de hidrdgeno (aproximadamente 0,5
Nm3/hora).

Ljemplo 4.

Esterificacidn continua de viniltriclorosilano

- 15 =
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con etanol para formar vinil trietoxisilano.

Sobre los platos repuartidores superiores de
la columna descrita en el Ejemplo 1 se introducen en
forma liquiéa de modo continuo aproximadamente 3,6
kg/hora de viniltriclorosilanc y aproximadamente 3,1
kg/hora de étanol anhidro. En la parte superior de la

colwmna se ajusfan en este caso temperaturas entre

-

+ 4 y 4+ 249C, mientras éue en la parte irferior de

la columna reina una temperatura de ebullicidn de 1522C.
Anélogamenté a log Ejemplos 1 a 3, se puede gobernar

la temperatura de la parte inferior de la columna me-
diante correccidén de la dosificacidn de etanol. A par-
tir del rebosadero de la parte inferior de la columna
sale continuamente viniltrietoxisilano (punto de ebu-
llicidn 1529C), que lleva consigo una =mcidez menor de
30 mg de equivalentes de cloruro de hidrdgeno por li-
tro susceptible de ser activada por hidrélisis y menos
de 0,1 % de etanol.

Mediante una sencilla destilacidn de purifi-~
cacidn continua o discontinua se obtiene viniltrietoxi
silano absoluto con un rendimiento de aproximadamente
99% - referido al viniltriclorosilano alimentado & la
columnag -,

A través del refriserante de la parte supe-

rior de la ¢olumna de sintesis se separan por destila-
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cidn para su nueva utilizacidn, ademis, aproximada-
mente 1,45 Na3/hora ce cloruro de hidrdgeno.

Ejenplo 5.

Teteriticacidn continua de tetraclorosilano
con etanol pars formar tetraetoxisilano,

Sobre los plztos repartidores superiores de
la columna descrita en el Ejemplo 1 se introducen eﬁ

forma 1l{quida de modo continuo aproximadamente 4,7

kg/hora de tetraclorosilano y aproximadamente 5,1 kg/hora . -

de etanol anhidro. In la parite superior de la columna
gse ajustan en este caso temperaturas entre + 18 y 4 392C,
mientras gue en la parie inferior de la columne reina
una temperatura de ebullicidn de 168,992C. Andlogamente
a log Bjemplos 1 a 4 se puede gobernar la temperatura
de la parte inferior de la columna por correccidn de
la dosificacidn de etanol., A partir del rebosadero de
la parte inferior de la columna sale de modo continuo
tetrastoxisilano (punto de ebullieidn 168,72C) que lle-
va consigo una acldez menor de 30 mg de eyuivalentes
de cloruro de hidrdgeno por litro susceptible de ser
activado por hidrdlisis y menos de 0,1 % de etanol,

Por una sencilla destilacidn de purificecidn
continua o discontinua se obilene tetraetoxisilano
absoluto con un rendimiento de aproximadamente 98,8k

- referido al tetraclorosilano alimentado a la colwuma -,
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A través del refrigerante de la parte supe-
rior de la columna de sintesis se separan por destila-
cidn para su nueva utilizacidn, ademds, aproximadamen-
te 2,5 Nm3/hora de cloruro de hidrdgeno.

En aproximadamente 7.200 horas de trabajo se

prepararon de este modo 41.220 kg de tetraectoxisilano.

Yoo

Biemplo 6. .-

Esterificacién continua de isobutiltriclorosi
lano con metanol para formar isobutildimetoxiclorcsilano,
Sobre los platos repartidores sujeriores de
la columna descritas en sl Ejemplo 1, se introducen en
forma liquida de modo continuo aproximademente 1,6 kg/hora :

de isobutiltriclorosilano y aproximadamente 0,54 kg/hora

‘de metanol anhidro. En la parte superior de la columna

gse ajustan en este caso temperaturas entre -10 y +189C,
mientras yue en la parte inferior de la colunna reina
una temperatura de ‘ebullicidn de 156,22C. iAndlogemente
& los Ejemplos 1 a 5 se puede gobernar la temperatura
de ia parte inferior de la columna por correceidn de la
dosificacidn de metanol. A partir del rebosadero de la
parte inferior de la columna sale (e modo continuo isg‘
butildime toxiclorosilano (punto de ebullicidn 156¢C),
que ademds de ello contiene isobutiltrimetoxisilanoc (6
hasta 8 %) y algo de isobutilmetoxidiclorosilano.

Mediante una sencilla destilacidn de purifi-
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cacion continue o discontinua se obtiene isobutildime
toxiclorosilano absoluto c¢on un rendimiento de aproxi
medamente 90y ~ referido al isobutiltriclorosilano
alimentado a la columna ~.

A través del refrigerante de la parte supe-
rior de la columne de sintesis se separan por desti=-
lacidn para la nueva utilizacidn, ademds, aproximada-
nente 0,4 Nm3/hora de cloruro de hidrdgeno,

Bjemplo 7,

Esteriricacidn continua de trielorosilano
con metanol pars Fformar dimetoxiclorosilano,

Sobre los platos repartidores superiores de
la columna descrifa en el Ejemplo 1 se introducen en
forme liquida de modo continuo aproximadamente 4,7
kg/hora de triclorosileno y aproximadamente 2,3 kg/hora'
de metanol anhidro. En la parte superior de la columna
se ajustan en este caso temperaturas entre -18 y + 2¢C,
mientras yue en la purte inferior de la columna reina
wne temperatura de ebullicidn de 70,20C, Andlogamente
a los Ejemplos 1 a 6 se puede gobernar la temperatura
de la parte inferior de la columna por correccidn de la
dogificacidén de metanol. A partir del rebosadero de la
parte inferior de la colwina sale de modo continuo dime
toxielorosilano (punto de ebullicidn 69,69C), que ocomo

subproductos contiene aproximadumente 45 de trimetoxisi
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lano y aproximadumente 1. de metoxidiclorosileano.

Por una sencilla destilacidn de purifica-
cidn continua o discontinua se obtiene dimetoxiclorosi
lano absgoluto con un rendimiento de aproximademente
94% - referido al triclorosilano alimantado a la co-
lumng =, |

' A través del refrigerador de la parte supe-
rior de la columne de sintesis se separan por destila=
cidn pera su nueva utilizacidn, ademds, aproximadamente
0,8 Nm3/hora de cloruro de hidrdgeno.

Yjemnlo 8.

Esterificacién continua de dimetildiclorosilg
no con etanol para formar dinetildietoxisilano.

Sobre los platos rapartidores superiores de
la columna descrita en el Ejsmplo 1 se introducen en
forma liquida de modo continuo aproximadamsnte 1,23
kg/hora de dimetildiclorosilano y aproximadamente 0,87'
kg/hora de e%anol anhidro. En la parte superior de la.
columna s ajustan temperaturas entre 2 y 292G, mien-‘
tras que en la parte inferior de la column: reina wuna
temperatura de ebullicidn de aproximadamente 11590.7‘A
Andlogamente a los Ejemplos 1 a 7, se pued:n gobernar
la temperatura de la parte inferior de la columna por
correccidn de la dosificacién de stanol. A partir del

rebosadero de la parte inferior de la coluane sale de
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modo continuo dimetildietoxisilano (punto de ebulli-

cidn 114,62C), yue lleva consigo una acidez menor de

30 mg de eynivalentes de cloruro de hidrdgeno por li-
tro susceptible de ser activada por hidrdlisis.

Mediante una sencilla destilacidén de purifi-
cacidn continua o discontinua se obticne dimetildieto
xisilano absoluto ¢on un rendimiento de aproximademente
99" - referido al triclorosilano alimentado a la colum
na -,

& traves del refrigerante de la parte supe-
rior de la columna de sintesis se separan por destila-
oién para su nueva utilizacién, ademds, aproximedamen-
te 0,4 Nm3/hora de cloruro de hidrdgeno.

Esta solicitud, yue corresponde a la presen-
tada en Republica Federul alemzna, con fecha 5 de Junio
de 1974, bajo el N2 P 24 27 085.7, se acoge & 1os bene~
ficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Pro- ;

piledad Industrial.

RUTVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que

se presentan para . ue sean objeto de esta solicitud de
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Patente de Invencidn, en bspziia, son 1los yue Se reco-
gen en las reivindiczaciones siruientes:
18.- Procedimiento continuo para la prepara-

cidn de alcoxisilznos de la formulsz general

Voo,
.

Ry_pn_pnSi(OR')p0C1 ,
en la yue R representa hidrdgeno o radicales alcohilo
de 1 a 12 dtomos de carbono saturados o insaturados,
eventualmente clorados; y R' representa radicales alco
hilo de 1 a 11 dtomos de carhono, yue eventualmente
contienen heteroitomos tales como O & S en la cadena;

m puede acdoptar valores entre Oy 3; ¥ n puede adoptar

“yalores entre 1 ¥4 yn+n debe ser £ 4, por esterifi-

cacidn directa de clorosilanos de la foérmula general
R4—n3101n’

en la yue R y n tienen los significados antes menciona-
dos, con alcoholes, caruacterizado poryue sge alimentan

los participantes en la reaccidn, eventualiente disuel-
tos en un disolvente, & través de conducciones de apor-
tacidn separalas volumétricanente entre si, de modo si~
multéneo, en forma 1{iyuida, en la proporcidén molar es-

taguiométrica necesaria para el crado de esterificacidn
deseado, por la parte superlor de un sistema de apara-

tos de destilucidn de columnus, yue consta de alambique



10

15

20

25

22.4.75

de destilacidn calentado y de una columna, con parte
de refrigeracidn a baja temperatura colocada encima,

porque el éster formado en fase liguida, eventualmente en

e
‘e,

mezcla con el disolvente, es separado por destilacidn
en la columnz, de modo continuo, del cloruro de hidré-
geno retirado a través de la parte superior de dicha
columna, y poryue el producto del alambique hirviendo
es hecho salir continuamente desde un rebosadero.

28 ,- Procedimiento segin la reivindicacidn
18, caracterizado poryue la temperaturs del éster yue
se encuentra en el alambique de destilacidn es mante-
nida constante & la temperatura de ebullicidn del éster
deseado.

38,~ Procedimiento segin la reivindicacidn
18, caracterizado porgyue en el caso de utilizarse wn .
disolvente la temperatura de la mezcla que se encuentra
en la columna de destilacién se mantiene constente em
el margen en el yue hierve la mezcla de éster deseado ¥y
de disolvente, mantenida en la proporcidén constante. -

48,- Procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1& a 38, caracterizado porque la
mezcla de 10s dos participantes en la reaceidn que han
de reaccionar se afiade dosificadamente en forme lfqui-
da a los platos superiores de la columna de destilacién.

58 .- Procedimiento continuo para la prepara-
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cién de alcoxisilanos.
Tal y como se ha descriito en la Memoria gue
antecede y para 18s fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de veinticuatro hojas

escritas a maguina por una sola cara,

Madrid, =l JUH, 1975
PJh.

Ay Bulresiy
piborio de B2
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