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Zpiisob &isténi cyklického trimeru fenylisokyanéatu

Vyndlez se tyk& zplsobu &iiténi
cyklického trimeru fenylisokyanatu, p¥i
gemZ se ziskd produkt o vysoké distotd
98 aZ 100 %, ktery je vhodny pro pou-

Ziti jako aktivitor

pro nékteré druhy

aniontovych polymeraci E-kaprolaktamu,

zv143% citlivich na
tot. Zpusob &ist¥ni

pritomnost nedis-
Je zaloZen na odst-

ranéni nedistot nerozpustuych v chloro-
vanych uhlovodicich, napiiklad chloro-
formu a odstrandni nedistot rozpustnych

v ethanolu.
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Vyndlez se tfkd zpisobu &i&tdn{ trimeru fenylisokyandtu pro d&ely pouziti jako akti-~
vétoru aniontové polymerace kaprolaktemu.

PPi vyrob& cyklického trimeru fenylisokyendtu se pouZivé s vyhodou jako katalyzdtoru
Synhydrid [(dihydro-bis-(metoxyetoxo)elumindt sodny)] dle &s. AO 169 258 nebo Synlaktamét
[(di~eps{lon-kaeprolaktamo-bis~(metoxyetoxo)alumindt sodny)] dle &s. A0 202 899. V pribshu
cyklotrimerizece miZe dojit v malé mi¥e ke tvorbé nékterych nefsdoucich produktd, které
mohou ovlivhovat prib&h polymerace, konverzi a polymeralni stupen. Kvalita cyklického tri-
meru fenylisokyendtu jaké se dosahuje dle postupl popsanych v ¥s. A0 169 258 a AO 202 899
je ve v&t¥ind pripadd dostadujici. Av3ak kxontinudlni proces polymerace kaprolaktamu dle
%s. AO 177 763 a A0 218 359, pii n¥m? je dosahovéno postpolymeract vysoké konverze za 8sou-
%asného dosa¥eni vysoké stability viskozity taveniny, je zaloZen na vyvéienosti vedlejiich
reakci. Takovy proces je pak velice citlivy na jakékoli porudeni reakénich podminek, ze-
jména na zmdny koncentraci katalytického systému vietnd cizich ldtek (nedistot). Je proto
nezbytné, aby cyklicky trimer femylisokyendtu dosehoval pro tyto Uely konstantni a vysoké
Zistoty.

. Nedostatky v kvalitd cyklického trimeru fenylisokyandtu, vyrobeného dle &a. AO 169 258
nebo &s. A0 202 899, lze odstranit dle vynélezu tim, ¥e se technicky produkt rozpusti
v chlorovanych uhlovodicfch a odfiltruje, &im% se odstrani nerozpustné nefistoty jeko Jje
difenylmodovina a nerozpustné létky (&dstice) obsahujic{ hlinfk. Ostatni nedistoty se od~
strani z pevného zbytku po odpafeni rozpoudt¥dla 2z roztoku tek, %Ye se zbytek rozmichd s eta-
nolem na kadi, kterd se odfiltruje a usudi. Zplsobem podle vynélezu se zIské cyklicky tri-
mer fenylisokyandtu v &istotd 98 % aZ 100 % a Je proto zv143Y vhodny pro pouzitf jako akti-
vétor kontinudlni polymerace eps{lon-kaprolaktamu dle &s. A0 177 763 a A0 218 359 pro vy-
robu polykaprolaktamu s nizkym obsahem monomeru a vysokou stabilitou viskozity taveniny.
Dalsi vyhodou zpisobu ¥iZtdni cyklického trimeru fenylisokyandtu dle vyndlezu Jje Jjednodu-
chost provedeni v b&%nfch aparaturdch za pouZiti levnfch rozpoudtédel, které se daji po-
u%it opakovand.

Pri{iklad

Cyklicky trimer fenylisokyandtu, vyrobeny dle &s. AO 169 258, obsahujici dle stanove-
n{ kepalinovou chrometografif 0,14 % hmot. fenyluretanu metoxyetanolu, 1,88 % hmot. fenyl-
uretanu etanolu, 1,74 % hmot. difenylmogoviny a dvou dal3ich nedistot (0,03 a 0,1 % hmot.),
kterymi jsou pravddpodobn® odpovidejici allofandt a trifenylbiuret, byl rozpustén v deseti-
nésobném mno#stvi chloroformu (nebo trichloetylénu, perchloretylénu), pridén karborafin a-
zfiltrovéno, &im# byly odstran¥ny nerozpustné nelistoty. 2 girého filtrdtu byl chloroform
oddestilovén p¥i 100 aZ 110 9C za michéni. K suchému odparku byl piidén etanol v mnoZstvi
10 ml na 10 g odparku, rozmichdno a vznikld kaSe odfiltrovédna a usuena. Tim byly odstra-
n¥&ny uretanové a ostamtni rozpustné nedistoty. Takto prefistdny cyklicky trimer fenyliso-
kysndtu neobsahoval dle kapalinové chromatografie ji% %ddnou nedistotu.

Kvalita takto prediité&ného cyklického trimeru fenylisokyanétu pro pouZiti jako aktivé-
toru pro vyrobu poly-(epsilon-kaprolaktamu) dle &s. A0 177 763 a A0 218 359 byla srovnédna
s kvelitou vychoztho trimeru a standerdu (&istote 100 %). VSechny tFi vzorky byly pouZity
jako aktivédtory aniontové polymerace epsilon-keprolsktamu provedené za t&chto podminek:
Polymeradni smis obsshovala 0,2 % mol. sbdné soli epsilon-kaprolaktemu a 0,8 % mol aktivd-
toru. Polymera&ni sm¥si byly v inertn{ atmosféfe naplniny ampule a zataveny. Postupnd byly
temperovény 3 minuty ve vrouci vodni lézni, 3 minuty na 220 * 0,2 °C, 2 minuty na 150 * 0,2
stupnt C a 2 hodiny na 180 * 0,2 °C, stanoven polymera&ni stupen a jeho zm&na p¥i pretaveni
pti 250 °C po dobu 5 minut. U standardu a predist&ného trimeru &inila zm¥na viskozity tave-
niny pouze 0,95 % a 1,0 %, zatimco u vychoziho trimeru 7,7 % (uvedené hodnoty predstavuji
zn&nu polymera®niho stupn&).
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PREDMET VvYINALEZU

Zpisob &iSténf cyklického trimeru fenylisokyandtu, vyznadeny tim, Ze se rozpusti
v chlorovanych uhlovodicich, kterymi jsou zvl4its chloroform, trichloretylén a perchlor-
etylén, 0ddsl{ filtraci{ od nerdzpustnych nefistot s vyhodou v pi{tomnosti sorbentl, z &i-

‘rého filtrdtu odpa¥{ rozpoustddlo a zbytek rozmiché s etenolem na ka¥i, kterd se odfiltru-
Je a ususi.
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