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1

Podstatou vyndlezu je zpfisob vyroby cyklickych trimerd a kotrimerd organickych isokyand-
td basicky katalysovanou cyklotrimerisaci.

Cyklické trimery oéganickich isokyandtd lze pF¥ipravit Fadou zpdsobd za pouXiti rdznych
. katalyséﬁorﬁ, z nichZ nejulinn&j3i jsou siln¥ basické slouleniny, jako napt. alkoholdty
alkalickych kovd, komplexnich hydridd kovl, jako nap#. horohydridu sodného nebo litnohlirnitého
dle USP 3 217 003, Tyto ldtky jsou pfi pouZiti v provozu mdlo bezpe¥né, co% je jejich znaénou
nevyhodou., Podle &s. autorskych osvidd&eni &, 169 258 a &. 191 749 je pro cyklotrimerisaci
organickych isokyandtd vyuZivdn jako katalyzdtor Synhydrid, co je dihydrido-bis-/alkoxyetho-
xy/alumindt sodny, ktery je provozn& bezpeiny a odstranuje vy3e zmin&Enou nevyhodu,
Jistou nevfhodou:pouiiti Synhydridu jako katalysdtoru je skutelnost, Ze dihydrido-bis/alkoxy~-
ethoxy/alumindt sodny obsahuje ve své molekule aktivni vodik, ktery propijuje t&mto ldtkiém
reduk&ni schopnosti. Skute&n& také dochdzi p¥i pouZiti tohoto katalysdtoru k bodnim reakcim
v disledku redukce isokyandtd, )

Tuto nevjhodu odstranuje zp&éob vyroby cyklickych trimerd a kotrimerd otganickﬁch'iso-
kyandtd podle tohoto vyndlezu, ktery spolivd v tom, Ze organicky isokyandt nebo smisi dvou
i vice organickyc¢h isokyandtd cyklotrimerisuji nebo_kocyklotrimerisuji katalytickym d&inkem

basickych sloulenin obecného vzorce -

(CH, > -

7 2-4

kde R znadi alkyl s 1-4 atomy uhliku., Katalysitor se poufivd s vfhodou v mnofstvi 0,0005~0,05
mol. na jeden mol organického isdkyanétu. Katalysdtory jsou rozpustné v organickych aprotickych
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rozpouStddlech na koncentrované roztoky, s kterymi se dd velmi snadno manipulovat. Jsou pro-
vozn& bezpefné a daji se pohodlind dévkovét, coZ je dalds vihodavpostupu dle tohoto vynélezu.’

P#i cyklotrimerisaci nedochdzi k %4dnému vyvoji vodiku a rovn&? nedochdzi k neXddoucim
vedlejdim reakcim v ddsledku redukce isokyandtd, jako tomu je u zplisobu podle ¥s. autorského
osvéd&eni ¥, 169 258. Cyklické trimery a kotrimery vznikaji ve vysokém vytdiku vice ne: 90X
a_jsou vysocé ¥isté, Hodi se proto zv14A5td dobie'pro p¥imé pouZiti jako aktivétory aniontové
polymerace laktamu a nemuseji byt pro tyto d¥ely ji¥ ddle Zist&ny. Reakce se provédi'roztoko-
"v¥ za poufiti inertnich rozpoudt¥del, jako jsou aroﬁatické, alifatické nebo cykloalifatické
uhlovodiky, itery,jako nap¥. dimethoxyethan nebo nitrily, jako je napf. acetonitril apod.
RozpouBtddla lze recyklovat, cof je dal¥i vfhoda tohoto zpﬁsobu.‘Navrienj zpdsob vyroby
cyklickych trimerd a kotrimerd organickjch isokyandtd pfedstavuje tedy technicky pokrok ve
srovinidni s dosavadnim stavem techniky. . ’

Uvedend p¥iklady zndzornuji zpdsob podle vyndlezu, anif by omezovaly nebo vymezovaly

rozsah jeho platnosti,
P¥iklad 1

K 1 000 ml toluenového roztoku katalysdtoru /2% mol dﬂhethoxyethoxykuprolaktamét)hlini-
tosodny na fenylisokyandt/, ktery byl vyhfdt na 80-90 °c, byle pEiddvéno 300 ml fenyliso- .
kyandtu za michdnf{, Rychlosti p¥iddvéni fenylisokyandtu byla teplota reak&ni smisi udrfovéna
na takové hodnoté, aby nepfestoupila 110 °c. Po pFidéni celé ddvky fenylisokyanitu bylo mi~-
chédno jeBtd 30-60 minut pfi 100-110 °c a pak ochlazeno za stdlého michdni na 20-25 %¢, Vy-
louEéni produkt byl odfiltrovdn a usulen. VytEZek 96%, b.t. 280 %¢, Filtrét byl poufit
k dal¥i ndsad&, cof bylo opakovénp desetkrdt, pfifemf vytiiky jednotlivych ndsad se pohybova-
ly od 95 7%Z-98 Z. .

P¥iklad 2

Obdobn¥ jako v pEikladu 1 byl cyklotrimerisovén p-methqufenylisokyanét d&inkem
1-2,5% mol tetrakaprolaktamdtu hlinito-sodného. Vyt&fek 95%, b. t. 261 90.

Ppr¥rfiklad 3

fenylisokyanét byl cyklotrimerisovén postupem stejnym jako v pFikladu 1, 8 tim rozdilem,
%e jako katalysdtoru bylo pouZfito 3% mol di-/methoxyethoxypyrolidonétu/hlinito-sodného se
stejnym vysledkem jako v pEikladu 1.

.

P¥iklad 4 k : .

K 500 ml n-heptanu byl p¥id4n benzenovy roztok tetrakaprolaktamdtu hlinito«sodného
/1,5% mol na isokyandt/, PFi 80 °C a za michéni byl pfidévén n-butylisokyandt takovou
rychlost{, aby reakini smés mirné& v¥ela, Po pEiddni celého mnozstvi n;butylisokjanétu bylo
michdno a refluxovéno jedtd 30 minut., Z reak¥ni sm&si bylo pak oddestilovdno rozpouSt&dlo
a zbyvajici produkt.pfedestilovdn pfi 153-154 .°C/267 Pa, Vytéiek 93% tri-n-butyl isokyanurd~

tu /oy 1,472/,

Pp¥Eiklad 5

§

K roztoku 1,97):1()-2 mol laurylisokyandtu a 1,92:("!0"2 mol fenylisokyandtu ve 200 ml
toluenu bylo p¥i 50 O¢ ptidéno 3,7 2 tetrakaprolaktamdtu hlinito-sodného ve form& benzenového
roztoku a michdno 2 hodiny. Po negativni detekei isokyandtovjch skupin pomoci infralervené
spektroskopie v oblasti 2 280 cm-1 byl z reak®ni sm¥si oddestilovdn toluen, VytéZek kvanti-
tativni; smds obsahovala 13,27 %7 mol l.3,5-tridodecylisokyanuiétu, 32,53 % mol 1,3-didodecyl-
«5-fenylisokyanurdtu, 50,77 % 1,3—difeny1-5-dodecy1isokyanurétu a 3,45 7 1,3,5-trifenyliso~
ky;nurétu. Smés téchto trimerd a kotrimerd je vhodnd bez isolace a bez dal¥iho Eist&ni pro
ni,

poufiti jako sm&snych aktivdtord pro aniontovou polymeraci laktamd. P¥i stejném provede
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ale v jinyeh moldrnich pomérech vychozich isokyanitd 1ze lzbovolne obm&novat sloZent produktuy,
jak je zndzorn&no v tabulce,

Isokyandt % mol » Isokyanurdt 2 mol

R o . R° RRR R'R"R"  RRR®  RR"R”
25 75 2,8 32,6 36,2 28,4
75 25 . 21,6 3,6 62,0 12,9

PREDMET VYNALEZU

1. Zpdsob vyroby cyklzckych trimerd a kotrimerd organickych 1sokyanétﬁ, vyznaleny tim,

Ze se trimerisace a kotrimerisace provédi roztokovE v piitomnosti katalysdtord obecného
vzorce

NaAl [ N————CO (OCH,CH,0R)y o
(CHy)

37 Jaa

kde R zna¥i alkyl s 1-4 atomy uhliku.

2, Zpldsob dle bodu 1, vyznaleny tim, Ee se katalysédtor pouilge v mnoZstvi
-0, 0005 ~0,05 mol na jeden mol isokyandtu.

3. Zplsob dle bodd 1 a 2, vyznaleny tim, Ze jako rozpouStédel se poufije aprotickych’
rozpou§téde1.

Zpﬁsob dle bodd 1 a% 3, vyznaleny tim, Ze rozpoudtédlo ziskané po odfiltrovéni pro-
'duktu se znovu.pouZije 'do dal3i nésady.

Severografia. n. p.. zévod 7. Most
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