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E} presente invento trata de un procedimicnto
para la preparacién de l;-cloroetiltriclorosilano, por hi-
droclorncidén de viniltriclorosilano en presencia de un ca-
talizador,

Es sabido que en la reaccidn de viniltriclorosi-
lano con 4cido clorhidrico se fozwmvf-cloroetiltriclorosi
lano, Inclusoc cunndo se utilizan dcidos de Lewis on cali-
dad de catalizadéres se¢ establece en este caso un cquili-
brio a temperaturas de reaccidn entre 120 ¥ 1502C, y como

consccuencia de cllo sdlo se obtionen pequefios rendimicntos

de ﬁ ~cloroetiltriclorcsilano., Los rendimientos mdximos. se

encuentran en valores de‘h7%. Adends de cllo resultan canti-
dades no insignificantes de tetracloruro de silicio yO{-clg

roviniltriclorosilano (Ind. & Eng. Chem, I3 (1.953), pédgi-

nas 367-37h4).

También sc intenté ya desnhlazar esta reaccidn de
equilibric en mayer pgrado en direcciénalB-wﬂnroetiltriclg
rosjilano, llevando a cabo esta renccidn entre 0 y 602C con
utilizacidn de presidn. De modo correspondiente al principio
de Le Chatcelier se pudo aumentar de este modo el rendimieon-
to hasta como mdximo 95% (DT-0S 2,242,773).

Se ha encontrado ahora un procedimienfo nara la
nrenaracidn de ﬁ;—cloroctiltricloroSilano por rcaccién de

viniltriclorosilano con dcido clorhidrico, a temperatura

elevada en presencia de dcidosde Lewis en calidad de cata-
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lizadores, cl cual estd caracterizado porque la reacecidén
se lleva a cabo én el margen de temperaturas entre 30y

652C a presidén normal, siendo empleado el catalizador en
cantidades de 1,0 a 15ﬁ en peso, referido al wviniltriclg
rosilano emplendo.

Sorprendentomente, cuando se utilizan estos pa=-
sos especificos del procedimiento se obticnen rendimicentos
casi-cuantitativos déB ~cloroetiltriclorosilanc. Este resul
tado ¢s sorprendente, toda vez que de acuerdo con el prin-
cipio de Le Chatelier se hubiera ténido que esperar que en
el caso de la reaccién de un gas (HC1L) con un compuesto do
bajo punto de ebullicidn (CP12=CP?S§I. C%)ala. presidn normal
los rendimientos tendrian que ser menores que en el caso de
utilizarse presidn,

En la reaccidn de acuerdo con el invento no resul-
ta prdcticamente ningin subproductc, si se trabaja en cl mar-
gen de temperaturas entre 30 y h5e¢s el girado delconversién
es completo con una concentracidn de catalizador superior
a 2,5%, A temperaturas mds elevadas resulta como subproducto
solamente SiClh en cantidades por debajo de 2% en peso. Bste
SiClh puede ser separado facilmente por destilacidn del clg
roetiltriclorosilanc descado,

Como presidn normal en el sentido en que lo entien-
de el inventor debe entenderse la presidn atmosférica que

reina en cada casc, pudiendo tolerarse sin ningin inconve=
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niente pasar por encima o por debajo de estos valores dentro
de unos l1limites de anroximadamente 5%,

Segin ¢l invento, la presién normal, dependiendo
de las condiciones atmosféricas reinanies puede encontrarse
por comnsiguicnte entre aproximadamente 710 y 790 rmm de Hg.

Como catalizadores se emplean dcids de Lewis:, que
también cran utilizados en.los modos de procedimiento hasta
ahora cqnocidos. Como tales entran en consideracidén entre
otros los cloruros de aluminio, hierro, fésforo, antimonio,
zinc v estafio, los broruros de aluminio, hierro y fésforo,
asdi como triflucawode boro y pentafluoruro de amtimonio, Ca- -
talizadores preferidos son clorure de aluminio y cloruro de
hierro trivalente,

Si el .catalizador se cmplea en cantidades por en-

cima de 10%, aparece en srado crecicnte, especialmente a

temperaturas por cncima de 502C, la feormacidn de Sip}p La
concentracién preferida de catalizador se encuentra cntre
2,0 y 6,0% en beso referido al viniltriclorosilano empleado.
El[3—clorootiltriclorosilano es un producto intermo
dio tdécenicamente importante, a partir del cual se pucden pre-
parar productos derivados del mismo que encuentran utiliza-
cidén en la quimica agricola-y como agentes favorecedores de
adhorencia,

Tiemplo 1 (ejemnlo comparative):

Un matraz de cuatro howas de doble envolvente, de

b
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vidrio, con 2 litros de capacidad, que estd provisto de
agitador, refrigerante de reflujo, termémetro y tubo para
inroduccidn de gases, es llenado con 830 g (5,1 moles) de
viniltriclorasilano y 20 g de AlCl3 anhidro. A través del
t%bo para introduccién de gases se introduce cloruro de hi- .
déégeno y la temperatura se mantiene en 20°C con ayuda de un
terméstato. Despuéé de que en el espacio de 3 horas se hu-
bieron introducide un total 200 g (5,5 molesj de HCl, se din-
terrumpid el ensayo y el liquido de reaccién se analizé por
cromatogralfia gaseosa. Solo 3% en peso del vinidltriclorosi
lano habia reaccionado para formar ﬁg-cloroetiltriclorosim
lano. ' !

Ejemplos 2 v 3

En el mismo sistema de ﬁparatos que en 2l ejemplol
se hicieron reaccionar las mismas cantidades de viniltriclo-~
rosilano y cloruro de hidrdgeno que en el Ejemplo 1 utilizan
do tambidén 20 g de AlC%r La realizacidn del ensayo fué la
misma que en el ejemplo 1 con la dnica excepcidn de que la

temperatura fué mantenida constante en un primer caso a 402C

v en un segundo caso a 602C, Los resultados se deducen de la

siguiente ta@la. ; Ejemplo 2 Ejemplo 3‘
Temperatura de reaccién (9C). Lo 60
Tiempo de reaccién (horas) 2 2

Contenido de/}-cloroetiltricloro-

silano en el producto final 100 98,7

- R e LR ER IR L Sl
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Ejemnlos 4 a 9

Andlogamente al ejemplo 1 se hicieron reaccionar
con cloruro de hidrégeno las cantidades alli indicadas de
viniltriclorosilano, Se hicieron variar solamente la tenpe-—
ratura de reaccidn ¥y la cantidad de catalizador. Los resul-
tados estdn recopilados en la siguiente tabla,

Ejemplo

4 5 6 7 8 9
1

La presente solicitud cue corresnonde a la presen~

tada en Repiiblica Federal Alemana, el 24 de Dicienbre de 197k

bajo el N¢ P 24 61 480,0, se acope a los henoficios del ar-

ticulo 51 del vigente Xstatuto sobre Proniedad Industrial,

REYVINDTC\CTONES

Los puntos de invoneidn nronia y nueva qne sc pre-
sentan para cue scan objeto de esta solicitud de Patonte de

Invencidn en Espaiin, nor VEINTE aiios, son los que se Tecoien

-en las reivindicacionos siguientes:

Erve,

G

o

2

Contenido de A1013 (7éem peso) 1,5 »5 5,0 35,0 10,0 10,
Tiempo de reaccidn (horas) 2,6 2,0 2,0 2,0 2,0 2,
Temperatura de reaccidén .22, L0 60 4o 60 o 6o -
Andlisis del producto finals .

.a)C10H2—0H2—81013 (% en peso)88,8 99,7 100 98,3 99,9 98,
D) Sic14 . % en peso) - 0,3 - 1,7 0,1 1,
¢) Cil,=Cii-SiCly  (fen peso) 11,2‘ - - - - -

-
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1%,~ Procedimiento para la preparacién de/g-
=cloroetiltriclorosilano por reaccién de viniltriclorosi
lano con HC1l en presencia de dcidos de Lewis a temperatu
ras elevadas, caracterizado porque la reaccién se lleva
a cabo a presidén normal, entre 30 y 652C, empledndose
los dcidos de Lewis en cantidades de 1,0 a 15% en peso,
referido al viniltriclorosilano empleado,

28 ,- Procedimiento seguin la reivindicacién 1%,
caracterizado porque en calidad de dcido de Lewis se em~
plea-AlCl3 anhidro.

34%,~ Procedimiento para la preéparacién de /3-
~cloroetiltriclorosilano,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que qé
tecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de siete hojas escritas a

miquina por una sola cara,

23 DIC. 1975

pIA.

Madrid,

Alberio do Elzuoury
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