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(57) Anotace:

Sklenény predmét mé kryci vrstvu ziskanou
nanasenim nejméné jednoho monoaminosila-
"hu a nejméné jednoho lepidla-jimZz je mono-
aminosilan nebo monoaminosilany obecného
vzorce I nebo jeho kvarternizovana forma
vzorce 11, kde kazdy ze symbolii R! a R?, které
jsou totoZné nebo rtizné, znamena vodik nebo
akylovou skupinu s jednim aZ ¢tyfmi atomy
uhliku, R® znamena pifimou nebo vétvenou
alkylenovou skupinu se dvéma aZ jedenacti
atomy uhliku, zvlast¢ pak se tfemi az péti,
oxyalkylenovou nebo  polyoxyalkenylovou
skupinu se dvéma az &tyfmi atomy uhliku v
alkylenovém fetézci s tim, e takova oxalkyle-
nova nebo polyoxyalkelynové skupina je vaza-
na na kfemik uhlikovym atomem, R* zname-
na alkylovou skupinu s jednim aZz_ctyimi
atomy uhliku, kaZdy ze symbold R® a R,

které mohou byt totozné nebo rizné,
znamena alkylovou skupinu s jednim a%
&tyfmi atomy uhliku nebo také skupinu

. -0-/Cn1‘12n0/.b;R4 kde R4, ma vyse uve-
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dené vyznamy, kazdy ze symbolli m a n,
které mohou byt totoZné nebo rtzné
znamena celé kladné &islo 2, 3 nebo 4,
kazdy ze symbolfi aa b, které mohou byt
toto#né nebo riizné, znamena celé klad-
né é&islo nulu, 1 nebo 2, R’ znamena
vodik nebo alkylovou skupinu s jednim
az ¢tyfmi atomy uhliku, a X znamené
anion. Zptisob spotiva v nanaSeni na
povrch skla v tepelné upravé soutasné
nebo nasledné nejméné jednoho mono-
aminosilanu a nejméné jednoho lepidla,
pfitem? monoaminosilan ¢i monoami-
nosilany odpovidaji obecnému vzorci 1
nebo II.
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Sklenéné pYedméty s ndnosem prihledné kryeci vrstvy,
vzdorujici oddru, které je mo¥no polepovaet a zpisob
jejich vyroby

Oblasyk techniky

| Vyndlez se tykd sklendnych pFedmdti, zv14sté pak du-
tjch, nacnichz je vrstva, kterd, charakterizovédna dobrou odol-

nosti v oddru, mi dobré vzezfeni (je homogenni, prisvitnd
a neviditelnd) a umoZnuje pFilnuti nalepenych Zdsti.

Dosavadni stav_techniky

| Sklenéné predméty, zv145té pak duté, mohou pri zaobchdze~
ni, plnéni, baleni a pFi pripadném myti p¥ed pouZzitim na sebe
o .XEéjemné narazit, coZ mbZe vést k oddru, zvlasSté pak gkréban-
oim & tim se §niZuje jejich mechanickd pevnost. L e

Bylo ji% popisovéno, %e 1lze upravovat povrch sklendnych
predméti s dmyslem zlepSit jejich odolnost v odéru, bez zfe-
tele na to, jsou-1i takové sklensné predmdty suché nebo mokré,
napfiklad dojde-li k jejich myti.

Tak US patentovy spis 3 438 801 popisuje dpravu skle-
nénych lakvi s imyslem zlepSit jejich odolnost v odéru za
sucha a to tak, Ze sé v prvém stupni pouZijs za teploty 150° €
vodny roztok jednoho 2z dieminosilanl, tedy 3-(2-aminoethyl)-
aminopropyltrimethoxysilanu, 14tka je zde oznalovéna zkratkou
DAMO, a ve druhém stupni za teploty 140°C vodny roztok poly-
ethylenu v kombinaci s draselnou soli kyseliny olejové.

Takové sklenéné ldave jsou obvykle urdeny k polepovdni, 8 mé
-y dGsledku toho vrstva, vzdorujici odéru, nandsend na povrch
skla také umoZnovat dobré prilnuti polepu za pouziti b&znych
adheziv, jako jevkasein a dextrin. K dosafeni takové dobré
p¥ilnavosti, Jjekoz i odpovidajici dobré odolnosti v oddru
popisuje US patentovy spis 3 873 352 upravu povrchu skla
vodnou kompozici, obsahujici polyethyleniminOprOpyltrimethoxy-
siian s mol.hmotnosti asi 1400 (nebo smés tohoto silanu s di-
aminosilanem, DAMO a polyethylenu Vv kombinaci s draselnou soli
kyseliny olejové.
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Bylo vsak saznemendno, e takové vrsivy jsou spojeny
se zakalenym vzez¥enim, tim Jsou takové sklendné pFredméty
neupot¥ebitelné, jakoZ i to, ze odolnost ¥ odéru téchto pred-
méti za vlkka je nedostadujicio, Navie ndkteré z tdchto vrstev
neumonuji, aby polep dob¥e pFilnul.

Byly zeznamendny pokusy formovat na povrchu skla kryci
vrstvy, které by mély dobré vzez¥eni, na které by dobte pri-
nuly polepy s tim, Ze by se docilila takto dobrd odolnostsv
odéru za sucha i za vlhka.

Také byl hledédn jednoduchy zpusob takové vyroby, ktery
by se dal vyuzit v primyslu, a to jek na produkénich linkéch
takovych sklenénych predméta, tak i p¥i jejich recyklovéni,
t¥eba p¥i opZtovném plnéni.

Podstata vynidlezu

- ———— . ot it

Sklenéné predméty dle tohoto vynélezﬁ,»ktéré*égnvyznaJ"“'
duji poZedovanymi vliastnostmi, maji kryei vrstvu, jez je
vysledkdm nanéSeni na sklenény povrch nejméné jednoho mdno=-
aminosilanu a nejméné jedného lepidle g tim, Ze monoaminosilan
gi monoaminosilany odpovidaji obecnému vzorck I

) 4
Q—(cmBEmp)a;R 1)
1 ; | I
R /o
~ §-R3-$1-R°
R?,/ \\\

R2

nebo vzorci odpovidajici kverternizované slouceniny obecného

vzorce Il - . on _nh
Rlu\ 0 (Cmg2mp)a R
X" R7-——N+-R3-§1-R6 (I1)
R2a/ R5

kde

ka¥dy ze symboll R* a Rz, které jsou totoZné nebo rizné,
znamend vodik nebo alkylovou skupinu 8 jednim aZ cty¥mi atomy
uhliku
R5 znamend p¥imou nebo vétvenou alkylenovou skupinu
se dvéma az jedendcti atomy uhliku, zvl1asté pak t¥emi az
péti, nebo oxyalkylenovou &i polyoxyalkylenovou skupinu
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s obsahem dvou aZ &ty¥ uhliku v elkylenovém Fetézel s tim,
%o takovy oxyalkylenové &1 polyoxyalkylenové skupina je védzdna
na k¥emik ublikovyp atomem,

R4 znemend alkylovou skupinu s jednim aZ Cty¥mi atomy
uhliku,

ke¥dy ze symboll R5 a R6, které mohou byt totoZné éi
rizné, znamend slkylovou skupinu s jednim aZz &ty¥mi atomy
uhliku, nebo také skupinu vzorce -O»(CnﬁznO)b-R4, kée R
mé zde ji% vySe uvedené vyznamy,

ka?dy ze symboll m a n, kterdé mohou byt totoZné &i rizné,

snamend celé kladné &islo 2, 3 nebo 4,
kaZd§ ze symbold a a b, které mohou byt totoZné nebo
razné, znamend celé kladné &islo O, 1 nebo 2,
R7 znamend vodik nebo alkylovou skupinu s jednim az
_$tyfmi atomy uhliku, =

X~ je anion, jako chloridovy, bromidovy, siranovy—

nebo methylsiranovy.

7v14sté pak v krycl vrstve mnozstvi suliny monoaminosilanu
%i monoaminosilani, nanesenych na povrch skla, gini mezi
10—4 mg/cm? az 'fu.lO"2 mg/cm?, s vyhodou pak mezi 610"
mg/cm? a 5.10-2 mg/cm- a sudina 8i suSiny, nanesené na povrch
skla, se pbhybuji v mnozstvi mezi 5.].0"4 mg/cm  aZ 5.10'2
mg/cm?, a s vyhodou mezi 2.10"3 mg/cm? az 10‘2 mg/cm?.

Pouzitym povrchem se mini povrch sklenéného pYedmétu,
ktery je obvykle vystaven nebezpedi odéru a ktery musi byt
prévé proto opatren ochrannou kryci vrstvou. ‘

Ve vySe uvedenych obecnych vzorcich monoaminosilani mo-
hou mit Rt a R® vyznamy totoZné ¢i riizné a s vyhodou zhamenaji
Jodik nebe methylovou skupinu,, R znamend nap¥iklad skupinu
propylenovou, butylenovou, isopropylenovou & = S vyhodou -
propylenovou, neho oxyethylenovou, oxypropylenovou, OXy=
butylenovou nebo polyoxyethylenovou, polyoxypropylenovou nebo
polyoxybutylenovou, nebo polyoxyalkylenovou skupinu, obsahujici
podet rhznych oxyalkylenovych jednotek, R gnamend s vyhodou
skupinu methylovou $i ethylovou, koZdy ze symboll R’ a R
ve viznamech totoZnyeh &i riznych znamend s vyhodou skupinu
methylovou ¢éi ethylovou nebo také skupinu vzorce
-0-(Cn32n9)b-34, m & n znamenagi s vyhodou 2 nebo 3,
aab znamengji s vyhodou nulu nebo 1, R7 znamena S vyhodou




-

vodik nebo methylovou skupinu a X~ znamend anion chloridovy,
bromidovy, siranovy nebi methylsiranovy

Jako monoaminosilany, které se zvl4std hodi p¥i tomto
vyndlezu, lze jmenovat napPiklad 3-aminopropyltrimethoxy-
silan, 3-aminopropyltriethoxysilan, A-gminobutyltrimethoxy-
silan, N-methy1—3-aminopropyltrimethoxysilan a 3~aminopro-
pyltris(2—methoxyethoxy-ethoxy)-silan.

Lepidle,., pouritelnd p¥i postupu dle tohoto vyndlezu,
mohou byt s vyhodou: kyselina olejovd, sodnd &i amonnd sl
kyseliny stearové, ndktery z alkylamin-acetdtd s dlouhym
Fetdzcem (podet atomd uhliku je vitsi ne¥ 8 nebo roven 8V,
jako je 1GJ nebo kokosovy ole], néktery polyolefin &i smés
uvedenfch produktd. Zvl4dSté pak se nodf , pFipadnd oxidovany
nebo Sdstedné oxidovany polyolefin. |

Oxidovanym nebo ¢dstednd oifaa?éﬁiﬁmﬁﬁliblefinem‘mﬁée****Q'
byt s vyhodou polyethylen, polypropylen nebo polyisobuty~-
len, s vyhodou pak polyethylen. :

Mimo¥ddns se hodi oxidovany nebo téstedné oxidovany
polyethylen s pomdrné nizkou mol.hmotnosti, napfikled v
rozmezi 1000 az 10 000,

Zpisob vyroby téchto sklenénych pfedmétﬁ zdlezi v
napndseni silanu &i siland a mazadla éf mazadel na povrch
skla s tepelnou‘ﬁpravou soudasné nebo ndsledné.

Tepelnd Uprave probihd s vyhodou za teploty v rozmezi
60° ¢ a% 160° C, s vyhodou pek v rozmezi 80° C &% 150° C.
7a teplot vy$Sich neZ je 180° C nedovoluji nsnesené vrst¥y
dobré prlnuti poleﬁu a optickd hustota nidnosu je nedostaduji-
efo T : :
Zv135td pak k dosaZeni krycich vrstev s vlastnostmi, jek
jsou ddle uvazovany, dostaduje vyn¥dt povrch skla na teplotu ’
v rozsahu, jak je uveden zde vyse, tj. v rozsahu od 60° ¢

‘do 160° C, s vyhodou od 80° C do 150° C pFed nanesenim nebo

po naneseni silanu %5 silant a mazadla Ci mazgdelo Teplotu
povrchu 1ze ovlddat a kontrolovat jakymkoli vhodnym prostred-
kem. napFiklad pouZitim infraderveného pyrometru,

Postup nandseni krycich vrstev na povrch skla, popsany
zde vjée,ISe mG%e provést v jediném stupni s tim, Ze silan
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¢i silany a lepidlo &i lepidle jsou v téZe kompozici. Je
viak také mo¥no nanést silan &i silany Vv prvém stupni a
potom lepidle &1 lepidlm Ve stupni druhém.

Kryci vrstva, jeZ vznikd na povrchu skla, se docili
nap¥iklad naneseanim vodné kompozice monoaminosilanu &i
monoaminosilant a mazadla ¢i mazadels.

Zv1ldsté pak, at ji% se nandSeni provddi v jediném
stupni nebo ve dvou stupnich mohou kompozice, pouziité pro
takové nandSeni, obsahovat od 0,005 % do 2 % hmotn., S vyhodou
od 0,01% do 1,5% hmotn. monoaminosilanu gi monoaminosilani
a od 0,10% do 2% hmotn, s vyhodou od 0,15% do 1,5% hmotn.
lepidla &1 lepldel.

Jak je to uvedeno zde jiz vyde, lepidlem Jje s vyhodou
oxidovany nebo &&stédné oxidovany polyolefin, s vyhodou pek
je ve formé neiontové &i iontové vodné emulze.

Wandseni na povrch skla lze provést jakykoli vhodnym
postupem, nap¥iklad St&tcem nebo post¥ikem, zvl48té upravuje-
1i se povrch skla za vys$si teploty, nebo post¥ikem &i ponoTe-
nim do vodného roztoku, md-li upravovany sklenény povrch teplo-
tu nizkoue.

Kompozici lze nast¥ikdvat na povrch skla jekymkoli
vhodnym zpisobem, zvldsté pak pou¥itim pneumatického roz-
sgiikovaciho za¥izeni. Tgké je moZno pouZit ultrazvukové
rozast¥ikovaci za¥izeni.

Pokud se naniSeni provddi Zt8tcem, pouZije gse Stétec,
ktery je impregnovéan kompozici nebo také sraZendnou ziskanou
sré¥enim slorek v kyselém prostiedi,

Podle jednoho z provedeni tohoto vyndlezu se nandsi
vodnd kompozice monoaminosilanu $i monoaminosiland a le=
pidla 8i lepidel V jediném stupni. Takové kompozice se mize
nandfet p¥imo na povrch skla za teploty v rozsahu, jek zde
byl jiZ uveden, tedy v rozmazi od 60° C do 160° C, s vyhodou
v rozsahu od 80° C do 150° C. Uprava teplem pak probihd sou~
casné.

Je viak také moZno nanést kompozici monoaminosilanu ¢i
monoaminosilani a lepidla &i lepidel na sklenény povrch za
teploty niZs{ ne¥ je 60° C, napiiklad za teploty mistnosti
&i jedtd niZsi. Tobje zv145té pripad, kdy takové predméty,
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Zv143tS pak léhve, jsou urleny k recyklovdni. Po naneseni
na povrch skla se slozky upravi teplem vyh¥dtim nejméné
povrchu skla na teplotu v rozsahu, jak zde byl uvedene.

Jiné provedeni postupu dls tohoto vyndlezu zdlezi v
tom, Ze se nanese na sklendny povrch Vv prvém stupni vodny
roztok muhoaminosilgnu Ci monoaminosilanll a ve druhém
stupni vodnd kompozice lepidla éi'nepiéel.'Vodnj roztok silanu.
&i silan® se mGZe nanésk p¥imo na povrch skle za teploty
v rozsahu 60° C aZ 160° C, a vodnd ksmpozice mazadla ¢i
mazadel se nanese potom z& teploty Vv témze rozmezi, Mezi
ob%ma nandsenimi miZe byt pnutné vyhPat sklenény povrch, urdeny
k upravé se zretelem na to, aby nejméné povrch skla mél
teplotu nutnou k naneseni vodné kompozice Tépidle &1 1epidel,
tedy na teplotu ve vyse uvedeném rozmezi.

Jiny postup zéle%i v nandSeni nejprve ne jprve vodného
roztoku silanu &i silanl za teploty pod 60° ¢, naptiklad za
teploty mistnosti s ndslednym vyhfééim povrchu skla ne jménd
na teplotu mezi 60°C az 160° C, s vyhodou mezi 80° C a%
150° ¢ s tim, Ze se potom nandsi vodnd kompozice s obsahem
lepidla ¢i lepldel, P¥i provadéni tohoto druhého nandseni
se dle tohoto vyndlezu musi vyh¥at nejméné povrch skla - pokud
je to t¥eba - a to pFed nebo po nandSeni této vodné kompo-
zice s obsahem lepidle &i lepldel. |

Podle jedtd delsiho provedeni postup dle tohoto vyné-
lezu se vodny roztok silanu &i silan® a vodnd suspenze le-
pidla &i lepidel nandSeji nislednd za teploty pod 60° C a
potom se nénos tepelnd zpracuje a upravi vyh¥dtim ne jméné
.. povrchu skla na teplotu mezi 60° ¢ a 160° C.

Tepelnou dpravu lze prbvédét'jak§hi51i'vhodnjm za¥i-
zenim, zvldité paek pfi vyvodu z vyh¥ivaci pece, nebo b&hem
vyroby sklenénych predmétlie. Lze to rovndZ provést ve vyh¥i-
vacim prostoru vhénénim horkého vzduchu za infraderveného
vyh¥ivani nebo mikrovlnamie.

Pokud nandfeni sloZek, tedy silanu i siland a .-
¢ ~« probéhne na povrchu skla za teploty vyssi nez je
60° C nebo s vyhodou nad 80° G, neni nutné dald{ zvydovdni
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teploty pri tepelné dpravé; v takovém pripadd naneseni
a uprava teplem probéhnou~sozéesné.

Nandgeni sloZek na povrch sklendnych predmétd za nizké
teploty maZe byt Sasto vynrodnym, zvl4Sté se zfetelem na
pFipadné recyklovdni u pFredméty, urdenych k dalsimu pouZziti.
Takové nandfeni se dd provést nap¥iklad po myti takovych
predmétl, ‘

V prikladech, které ndsleduji a vysvetluji postup,
guiz by ho jakkoli omezovaly, sé sklenéné predméty (1dhve)
unisti v rotadnim za¥izeni s 75 a? 130 otddkami za minutu
a ninos se provddi post¥ikem. ' .

Zpracované a upravené léhve se potom testuji, aby se tak
stanovila odelnost proti odéru za sucha i za vlhka, vzez¥eni
nopesené vrstvy a pPilnavost polepu.

Priklady provedeni vyndlezu

Byly provedeny tyto testy:
1. Odolnost proti odéru

Test zdlefi v tom, Ze se umist{ dvé ldhve, na kterych
dodlo k téZe upravd,ve vodorovné poloze, jedna na druhé s tim,
ye tvorici primky sviraji Ghel 30° e natladuji se na sebe
jedna na druhou s tim, Ze se ponechaji klouzat jedna po dru-
né. Zvydi-1i se tlak, dojde k oddru ve chvili, kdy je t¥eba
zvgsit pouzitou silu, aby obé léhve po sobé klouzaly. Vyna-
lo¥end sila je omezena hodnotou 400 N, protoZe vysledkem
vyssi sily by bylo prasknuti jedné ldhve &i obou.

P¥ijatednd hodnota odolnosti Vv oddru je zdvisléd na

7’

"~ pozadavcich, které jsou spojeny s pouzitim sklenéného p¥ed-

métu. Za minimdlni hodnoty se poklddaji z hlediska odéru
200 ¥ za Suche & 100 N za vlihka. Je t¥eba obecné ¥ici,
dobré hodnoty odolmosti v odéru se dosdhnou za hodnot vy
ne¥ 300 N za sucha & vySsich nesz 200 N za vlhkeo
Jen pro informaci, Vv pripadd lahvi bez upravy se odér

e

v ’

Sich

e D

zadind objevovat asi pifi 20 N.
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3, Pr¥ilnavost polepu

Pouzije se papirovéd ndlepka z& pomoci béZného lepidla,
jako je vodné lepidlo na podkladu kaseinu. Zaschnuti se po-
nechd probéhnout 3 a% 4 hodiny za b&Zné teploty nebo jinak
20 minut ze teploty 60° C.

Pro stanoveni prilnavosti nédlepky se provede pokus
o jejl odtrZzeni a povrch sklendné nadoby, jek zlstal po
nalppce, se proverl

Zastene-1i z ndlepky 100% vynédkajici pFilnavost
80% pfijatelnd p¥ilnavost
pod 80% nepfijatelnd p¥ilnavost
36 Vzez¥eni vrstvye.

Vrstve musi byt homogenni, prihlednd a nev1a1te1na.
Testovini se provede vizudlné:

vrstva neni ¥iditelnd, dobré vzezfeni hodnota O
vr_stva jako celek neni viditelnd, ale jsou
viditelné malé body,

pFijatelné vazez¥eni ' hodnote 1
vrstva je viditelnd, vzez¥eni nepiija-

telné hodnota 2
vzezbeni zakalené, nepfijatelné hodnota 3

XX XXX

v nésledﬁjicich prikledech byly pouZity tyto silany:

3-gminopropyltrimethoxysilan APTMO
3-aminopropyltriethoxysilan APTEQ
3= (2-ar1noethy1)-am1nopropyi)-trimetho-
= xysilan T » o DAMO
nebo N—methyl-3-ar1nopropy1trimethoxys1lan MAPTMO

Jako polyolefin se pouZzije oxidovany mebo &dstelné
oxidovany polyethylens :

produkt Glasskote SC100 od spolecnosti E1f Lubri-
cents North America, ktery Je dostupny ve formeé vodné
emulse s obsahem 25% pevnych podild;

produkt 06*t25 o0d spolednosti Trub Emulsion, ktery He
ve formdé vodné emulse s obsahem 25% pevnych podild,




produkt 4c1629 od spolednosti Allied Sigbal, ktery Jje
ve formé vodné emulse s obsahem 25% pevaych podill.

Prikled 1
a) Priprava vodné kompozice

Do banky objamu 250 ml s magnetickou tylinkou se vne-
se 0,60 g vodné polyethylenové emulze SC100 & 20 g vody, smés
se michd minutu, potom se objem dsplni na 100 ml vodou & vie
se opét minutu michd.

b) Zpusob nandfeni

Sklen&né 1éhve, urdené k upravé, se vyhtivaji v picce
nodinu na 140 aZ 150° C, horké se premisti do rotadniho
zarizeni a zatim co toto rotuje rychlosti 120 otddlek za
minutu, kompozic® se nast¥ikdvé po 5 sekund pomoci pneumatické-
no post¥ikového zerizeni (tlek: 2 bar)e

Lanve se potom ponechaji yychlednout na teplotu mist-
nosti, suché podily produktld jsou tyto: silan 8,2 . ZLO"3 mg/cm;,
polymer 2,5 . 10"3 mg/cm’ . |

Nédlepke se p¥ipevni pomoci vodného lepidla kaseionové~
ho typu a léhve se potom sleduji pouzitim vyse uvedenych
testl. Vysledky jsou v tabulce l.

Priklad 2

Postup je tyZ, jeko ¥ pFikladu 1; komponenty (silen a
- ~ polymer), Jjejich podil v % a visledky testd jsou v tabul=-
ce le Suché podily prod ta jsou tyto: silen 8,2 10'3 mg/cm’,
polymer 8,2 . 10"3 mg/cm™ e Co e :

Priklaed 3 : -

Postup je tyZ, Jjeko V prikladu 1, ale pouzije se vodné
emulse s obsahem pevnych podill 25%, a %o tdstedné oxidova-
ného polyethylenu (06*25 od spolelnosti Tyub Emulsion. Suché

- ’ C) . - —3
podily produktu jsou tyto: silan 8,2 . 10 mg/cmic polymer

4,1 . 207 me/cn® «
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Vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Prikled 4

Postupuje se jako V prikladu 1,

ale jeko monoamino-

silan se pouZije N-methyl-B-aminOpropyltrlmethoxysilan
(MAPTMO), SloZky (silan a polymer), jejich obsah v % a

vysledky testd jsou
mg/cm>, polymer 4,1 o 107

lan 8,2 . 107>

Prlkledv 5 az 8

tabulce 1. Suché podily produktid: si-

mg/cm .

Postupy jako v p¥iklsdu 1, sloZky (silan a polymer),
jejich obsahy v % g vysledky testd jsou uvedeny v tabulce 1.
Suché podily produktd jsou tyto:

‘ silan mg/cmi polymer mg/mél
p¥iklad 5 4,1 . 107> 2,1 . 10~
6 4,9 . 107> 2,5 , 107>
7 4,1 o 107 4,1 . 1072
8 2,5 . 107> 4,1 . 107

P¥iklad 9 (srovndvaci)

Testy, uvedené jak to bylo popsdno zde vysSe, byly pro-
vddény na ldhvich bez ndnosu.
Vysledky jsou uvedeny v tebulce l.

P¥ikled 10 (srovndveci)

Byl pouzit postup dle p¥ikledu 1, ale jako silan
byl pouzit 1} (2-am1noethyl)-amlnopropyl\-trlm@thoxysilan
(DMAO) .Suché podily -produktl jsou tyto: silan: 8,2 . 10~
mg/cma; polymer: 235 o 107 mg/cmz*

Vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Prikled 11 (srovndveci

Postup jako v p¥ikladu 1, ale kryci vrstve na léhvich
ze skla se vytvo¥i za pouziti vodné kompozice s obsahem
0,5 % DAMO (silen) a 1 % produktu ACY629 (Zdstednd oxidova-
ny polyethylen. Suché podily produkti: silan: 8,2 . 10 -3 mg/cmzi
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polymer: 1,6 o 10 mg/cm?.

S p¥ihlédnutim k vysledkim v tabulce 1 lze tici, Ze
kryci vrstvy, po¥izené za pouziti kompotice s obsahem
ethylendlamlnopropyltrimethoxys1lanu (DAMO) se vyznaluji
medostadujici odolnosti v odéru za vlhke a vzez¥eni kryci
vrstvy Jje nepfijatelné.

Tabulka 1

Jednostupnovy postup

PF¥iklad Silan Polymer Odolnost V odéru Vzez¥eni P¥ilnuti

P¥iklaed 12

A PouZity postup za
ale sklendné lahve byly

za polepu
sucha vlhke

1 APTEO  SC100 350 250 1
0,5% 0,15% 100%

2 APTMO  SC100 300 250 1
0,5% 0,5% 100%

3 - APTEO 0625 400 400 0
| 0,5% 0,25% _ 100%

4 MAPTMO 0G25 400 350 1
0,5% 0,25% 100%

5 APTEO 0G25 400 300 0
0,25% 0,125% 100%

6 APTEO 0625 400 350 )
0,3%  0,15% 100%
T APTEO 0G25 400 350 1 .
0,25% 0,25% ' 1 100%

8 APTEO 0625 400 350 1
"0,15% 0,25% 100%
(srovn) 20 20 0 100%

10 DAMO SC100 300 100 2 |

(srovn) o 59  0,15% 100%

11 DAMO AC629 400 100 3
(szovn) o5 1% 100%

stejnych podminek jako v p¥ikladu 1,

vyh¥ivédny v picce na 80 a% 90° C,
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Slozky (silan a polymer), jejich pedily v % a vysledky
testl jsou v tabulce 2, Suché podily ;roduktﬁ: silan
8,2 o 1073 mg/cm?, polymer: 3,1 » 107”7 mg/cm .

Priklad 13

Postup jako v prikladu 1, ale sklenéné ldéhve byly
vah¥{vdny v picce na 120 aZ 130° C, Slozky (silen a poly-
mer) jejich podily v % & vysledky testd jsou uvedeny v
tabulce 2. Suché podily produkti: silan 8,2 . '.LO-3 mg/cmz,
polymer 3,1 . lO-3 mg/cmz.

Priklad 14

V tomto prikladu se vodnd kompozice silanu & po}ymeru
nanddi ne povrch ldhvi za teploty mistnosti.

a) Priprava vodné kompozice

| Postup jeko v prikladu 1, byly pouZity sloZky
jak jsou uvedeny v tabulce 2 s obsahy Vv %

b) Zpisob nandSeni

Léhve za teploty mistnosti se umisti v rotad-
nim za¥izeni a za protddeni 120 otddek za minutu se nest¥i-
kévé 5 sekund kompozice pomoci pneumatického post¥ikového
za¥izeni (tlak 2 bar).

Teplota povrchu 1ldhvi se potom zvysi na 80° ¢
pouZitim infradervené picky, privod 18 kW,

Léhve se ponechaji vychladnout na teplotu
mistnosti, suché podily produkt& byly tyto: silan 8,2 , 10~
mg/cm?, polymer 4,1 . :LO"3 mg/cm2: Ndlepka byla pF¥ipevnéna
pomoci vodného lepidla keseinového typu a ldhve byly potom
" testoviny postupem, jek byl uveden vySes Vysledky Jsou za-
chyceny v tabulce 2,




Tabulka 2
Jednostupnovy postup

P¥{klad Silan Polymer Odolnost v odéru Vzez¥eni PFilauti

polepu
za sucha mokra

12 APTEO  0G25 400 200 1

0,5% 0,19% 100%
13 APTEO 0G25 400 400 1

0,5% 0,19% ' 100%
14 APTEQ 0625 400 400 1

0,5% 0,25% . 100%

Pfikladvgér(dvoustunﬁovj)

Obé dvé slofky (silan a polyethylen) se nendSeji
ve dvou stupnich. PouZitym silanem je APTEO ve vodném
roztoku o koncentraci 0,5%.

K tvorné polyethylenového nénosu se pouzije vodnd
emulse s obsahem 0,15% GlasskotetsSC100.

Sklenéné léhve se vyn¥iveji v picce hofinu na teplo-
tu 140 a¥ 150° C, umisti se v rotadnim ze¥izeni, které
pak rotuje za 120 otdlek/min. Vodny roztok silanu se na=-
gt¥{kdvd po 5 sekund za pomoci pneumatického post¥ikového
za¥izeny (tlak 2 br) a potom se nast¥ikdvé po 5 sekund
polyethylenovéd kompozice., Linve se ponechaji vychladnout
a ddle se testuji, jak to jiZ% zde bylo popsédno. Suché podily
produktl: silan 8,2 « 107> 7em", polymer 2,5 . 107> ‘mg/en’

u . Vysledky jsou shrnuty v tabulce 3.
P¥iklad 16 (avoustupnovy)

Postup: jako v p¥ikladu 15. SloZky (silane polymer)
jejich obsah v % a vysledky testh v1z tabulka 3. Suché podi-
1y produktd: silan 1,6 . 10"3 mg/cm , polymer 4,1 ., 10 =3
mg/cm® .
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Priklad 17 gdvoustugﬁovi)

V tomto p¥ikladu se vodnd silanové kompozice nanese na
povrch skla za nizké teploty (1° ¢)., Opakuje se pak postup
dle p¥ikladu 15 se sloZkami (silan e polymer) a obsshy v
%, jak je to patrné z tebulky 3.

Linve o teploté opét 1° ¢ se umistfi v rotalnim za-
¥{izeni, které rotuje za 120 otddek/min a 5 minut se.
nast¥ikdva kompozice s obsahem silanu z8 pomoci pneumetické-
ho post¥ikového za¥izeni (tlek 2 bar)

Teplota povrchu lshvi se potom zvysSi na 80°C pouZitim
infradervené picky s privodem 18 kW,

Lihve ge ponechaji vychladnout na teplotu pod 50° ¢
a stejnym postupem se nanese vodns kompozice, obsahujici
polymer, Teplota povrchu 1shvi se ddle zvySi asi na 80° ¢
pouzitim infradervené picky, privod 18 kW,

Dale se ponechaji léhve vychladnout na teplotu mist-
nosti. Suché podily produktd: silan 1,6 . 10"3 mg/cm?, po-
lymer 2,1 . lO"3 mg/cm?o

Polep se upevni pouZitim vodmého lepidla kaseionovéo
typu a lahve se potom testuji pouritim jiZ zde popsanych
testi,

Vysledky jsou uvedeny v tabulce 3.

P¥ikled 18, srovndvaci (dvou stuphovy)

V tomto prikladu se pouzije L3-(2-aminoethyl)-amino-
propyi}-trimethoxysilan (DAMO) ve formé& vodného roztoku
o koncentraci 0,5% jako silan a produkt £C629 ve formé
vodného roztoku o koncentraci 0,15% jako polyethylen, to
ve shod+ s US patentovym spisem 3 438 80l Podminky na-
ndSeni jaxo v prikladu 15. Suché podily produktd: silan
8,2 o 10"3 mg/cm2, polymer 2,5 . lO'3 mg/cm?‘

Vysledky viz tabulce 3.
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Tabulka

Dvoustupnovy postup

‘P¥{klad Stupem 1

silan
15 APTEO
0,5%
16 APTEOQ
0,1%
17 APTEO
0,1 %
18
srovn) DAMO
0,5%

Stupen 2

polymer

SC100
0,5%
0G25
0,25%
0G25
0,125%

AC629
0,15%

3
Odolnost Vgez¥eni{ PFilnutdi
v odéru polepu
za
sucha mokra _
400 400 1 100%
400 400 1 100%
250 250 2 nevhodné
pod 80%
JUDr. Petr KALZZ:
advol /5’5?
ERALESNA ADVOKATNI KANCELAR

VSETEGKA ZELeny Svondik KALENSKY

A PARTNER]
120 Op Praha 2, Halkova 2
Ceska republika
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PATENTOVE NLROKY
1, Sklen®né predmdty nasouci kryei vrstvy, jeZ

je Draktlcky prihlednd, schopnd polepu a odolnd v odéru,
s tim, Ze se tato kryci vrstva vyznaduje tim, Ze se na
povrch skla nanese nejméné jeden monoaminosilan a nejméné
gednoiﬁpidloq jim% je monoaminosilan nebo minoaminogila-
ny obecného vzorce 1

4
/p_(cm§2mp)a.a
1
R (1)
2\‘N"R3—Si-35
v
RS" \
26

nebo jeho kvarternizovand forma, vzorce IL

4
Ri\ O'(Cmﬁ2mp)a-R
x~  RI-y*=R’-Si-R’

Rz/’ \\36

(I1)

kde

ke%dy ze symboll Rl o R2 které jsou totoZné nebo rizné, zna-
mend vodik nebo alkylovou skupinu s jednim a%z Cty¥mi atomy
unliku,

__R3 znamend primou nebo votvenou alkylenovou skupinu se dvégpa
a% jedenacti atomy uhllku, zvlaste pak se t¥emi aZ péti,
oxyalkylenovou nebo polyoxyalkenylovou skupinu se dvéma az
tyfmi atomy uhliku v alkylenovém ret+zcl s tim, Ze takova
oxyalkylenova nebo polyoxyalkylenova skupina je védzéna na
k¥emik uhlikovym atomem,
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r* znamend alkylovou skupinu s jednim aZ Ety¥mi atomy uhliku,
kazdy ze symboll R5 a R°, které mohou byt totoZné nebo
razné, znamend’ alkylovou skupinu s jednim az Styrmi atomy
uhliku nebo také skupinu -O-(CnﬁznO)b-R4, kde R4 ma zde
vyse uvedené vyznamy,

ka¥dy ze symbold m a n, které mohou byt totoZné nebo rizné
znamend celé kladné &islo 2, 3 nebo 4

ka¥%dy ze symboll a a b, které mohou byt totoZné nebo rhzné,
znamend celé kladné &islo nulu, 1 nebo 2,

R7 znemend vodik nebo alkylovou skupinu 8 aednlm az cuyrmi
atomy uhliku, a

Xt znamend anion.

2. Sklenédny p¥edmét podle nérdku 1, vyznadujici se
tim, %e monoaminosilan &i monoaminosilany odpovidaji obec-
nym vzorctp I nebo II, kde symboly Rl a R2, které mohou byt
totozné &i rtzné, znamenaji vodik nebo methylovou skupinu,
R3 znamend skupinu propylenovou, butylenovou nebo isopropy-
lenovou, R4 znamend skupinu methylovou nsbo ethylovou, kazdy
ze symbolQ R’ a R6 které mahou byt totoZné nebo rizné,
znamena-? skupinu methylovou, €éthylovou nebo také skupinu
vzorce -0-(CnH2n0)b 4, m a n znamenaji celé kladné &islo
2 nebo 3, aab znamenajl celé kladné gislo nulu, 1 nebo 2,
R7 znamend vodik nebo methylovou skupinu a X~ znamend chlorido-
vy, bromidovy, siranovy nebo methylslranovy anion.

3.  Sklenény pF¥edm&t podle ndroku 2, vyznaéujiéi
se tim, éebﬁinoaminosilan nebo monoaminosilany jsou zvoleny
_ze skupiny, kterou tvorl 3-am1nopropy1tr1methoxysxlan, 3~ami~
nopropyltrlethoxy51lan, 4-am1nobutyltr1methoxysilan, N-methyl-
3-aminopropyltrimethoxysilan a 3-aminopropyl-tris-)2-metho="
xyethoxyethoxy)-silan.

4, - Sklené&ny predmét podle ndréka 1 az 3, vyznacualcl
se tim, ze lepidlo je zvoleno ze skupiny, kterou tvori kyselina
olejovd, sodnd nebo amonnd sil kyseliny stearove, octan alkyl-
aminu s dlouhym Fet&zcem, polyethylenglykol, polyolefln nebo .
smés takovych ldtek.




S5e Sklen¥nj predmét podle jednoho z ndroki 1 as &,
vyznadujici se tim, Ze se jako lepidlo pouZije pF¥ipadné
oxidovany nebo &dstelné oxidovany polyolefin.

6. Sklendny p¥edmét podle ndroku >, vyznadujici
se tim, %e se jako oxidovany nebo S4stednd oxidovany
polyolefin pouzije oxidovany nebo &dstedné oxidovany poly=-
ethylen.

To Sklendny pFredmdt podle néroku 6, vyznadujici
se tim, e pouZity polyethylen md primérnou mol.hmotnost
meti 1000 az 15 000,

8. Sklendny p¥edmdt podle nednoho z ndrokd 1 ez 7,
vyznadujici se tim, Ze mnozstvi sudiny monoaminosilanu &i
monoaminosilant na vyuZitém povrchu skla ¢ini mezi 107 -4 mg/cn?
az 5 2 10” -2 mg/cm a s vyhodou mezi 6 10 -3 mg/cm az
510 -2 mg/cm? a mnozstvi suSiny lepadla ¢i lepidel na vyuzitém
povzchu skla se pohybuje mezi 5 . 1074 mg/cm? az 5 « 107
mg/cm? a s vyhodou mezi 2 . 10 0~> mg/cm? az 10™ mg/cm?.

9. Zplsob vyroby sklendného p¥edmétu podle ndroki
1 a% 8, vyznadujici se tim, %e zdleZi v nandSeni na povrch
skla a v tepelné Upravé soudasné nebo nédsledné nejméné jedno-
ho monoaminosilanu a nejménd jednoho lepidla, pridemZ mono-
eminosilan &i monoaminosilany odpovidaji obecnému vzorce I

0-(C H2m a R4
i N-R3-31-R5

\
2 \gb
nebo odpovidajici kvarternizované formé vzorce II

4
rt 0'(Cm52mp)a"R

\ S | (11)

X~  RI-y*-R>-Si-R’

Rz./ \\R6

kde
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kazdy ze symboll R a R2, které mohou byt totoZné nebo
rtzné, znamend vodik nebo alkylovou skupinu s jednim az
Sty¥mi atomy uhliku,

R> znamend primou nebo v&tvensu alkylenovou skupinu se dvéma
a¥ jedendcti, zv1d3t8 pak t¥emi aZ pétd atomy uhliku,

nebo také skupiny oxyalkylenoovou nebo polyoxyalkylénovou,
obsahujici dva a% Sty¥i atomy uhliku v alkylenovém FYetézci,
pridem% tato oxyalkylenovou nebo polyoxyalkylenové skupina
je vézdna na k¥emik uhlikovym atomen,

R4 znamend alkylovou skupinu S jednim ez &tyrmi atomy uhliku,
ka%dy ze symbold R’ a R , které mohou byt totoZné &i razné,
znamend alkylovou skupinu s jednim aZ gty¥mi atomy uhliku,
nebo také skupinu vzorce 'o'(CnH2nO)b-R4’ kde RY g vyse
zde jiZ uvedené vyznamy,

ka?dy ze symbold m a n, to¥oZné &i rizné, znamenéd celé
Kladné dislo 2, 3 anebo 4,

ka%dy ze symboll a a b, kterd mohou byt totoZné &i rizné,
znamend celé kladné &islo nulu, 1 nebo 2

R/ znamend vodik, nebo alkylovou skupinu s jednim az Cty¥-
mi atomy uhliku, a

X~ znamend anion.

10, Zptsob podle ndroku 9, vyznadujici se tim, Ze
se tepelnd uprava provadi za teploty v rozsahu 60 az 160 c,

zv143té pak s vyhodou od 80 do 150° ¢,

11lo ZpﬁsOb podle néroku 10, vyznadujici se tim,
Ze se tepelnd uprava provédi vyh¥dtim nejméné povrchu skle-
néného predmetu na teplotu od 60 do 160o C, 8 vyhofou mezi

80 a%z 150° C.

12, ZplGsob podle jednoho z ndrokd 9 az 1ll, vyzna-
dujic{ se tim, %e se vodnd kompozice s obsahem monoaminosila=-
nu i minoeminosiland a lepidla &i lepidel nandSi na pévrch
skla v jednom stupnio

13, ZpGsob podle ndroku 12, vyznadujici se tim, ze
se kompozice nandsi na povrch skla, ktery je vyhraty na
teplotu v rozsahu 60 aZ 160° ¢, s vyhodou 80 aZ 150° ¢.

14. Zptsob podle ndroku 12, vyznadujici se tim, Ze
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se kompozice nand3i na povrch skla za teploty pod 60° ¢, a
upraVa teplem se provede potom vyh¥édtim povrchu skla na
teplotu mezi 60 aZ 160° C, s vynodou mezi 80 aZ 150° C.

15, Zpisob podle kteréhokoli z ndrokd 9 az 11,
vyznadujici se tim, Ze sev prvém stupni nanese vodny roz-
tok monoaminosilanu nebo monoaminosilan® a ve druhém stupni
vodnéd kompozice s obsahem lepidla &i lepidel.

16. Zpisob podle ndroku 15, vyznadujici se tim, Ze
se vodny roztok monoaminosilanu &i monosminosilanl nanasl
na povrch skla, vyhrateho na teplotu mezi 60 aZ 160° C, s
vyhodou mezi 80 a% 150° C, a potom se nandsi vodny roztok
lepivé 1dtky c¢i 1ep1vycn létek ze teploty mezi 60 az 160° C,
s vyhodou mezi 80 az 150 C.

17, Zptsob podle ndroku 13, vyznadujici se tim,Ze
se
a) nejprve nanese na povrch skla za teploty pod 60° C monoamino-
silan &i monoaminosilany,
" b) nejmén3 povrch skla se dédle vyhrege ne teplotu mezi 60 aZ
160° ¢, s vyhodou mezi 80 a% 150° C, a
¢) nanese se vodny FToztok lepivé ldtky ¢i lepivych léatek,
pridemZ nejméne povrch skle Je vyhraty na teplotu v rozmezi
60 a¥ 160°C, s vyhodou mezi 80 aZ 150 C, to pFed nandSenim
vodného roztoku lepivé 1ldtky ¢&i lepivych 1latek.

~18. Zplisob podle nédroku 15, vyznadujici se tim, Ye
se vodny roztok monoamlnos11anu &i monoaminosilanl &
vodnd kompozice lepivé 14tky ¢i lpplvych ldtek se nandsi
'ndsledné za teploty pod 60° C a uprava teplem se provede
potom vyhratlm pov*chu skla neamene a to na teplotu v rozsau
60 az 160° C, s vyhodou 80 aZ 150° ¢.

19, ZpUsob podle kteréhokoli z ndvrhd 9 aZ 18,
vyznadujici se tim, %Ze se uprava teplem provede pouzitim
picky, foukdnim horkého vzduchu nebo infradervenym ozaXovanim
nebo mikrovinami.




“Yepivych ldtek.
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20, Zptisob podle kteréhokoli z ndrokd 9 ez 13, 15
5¢

a 16, vyznadujici se tim, z& tepelnd upravs provddi v misté
vyvodu z vyh¥ivaci tunelové pickye. ‘

21.  ZpGsob podle kteréhokoli z ndrokd 9 aZ 20, vyzna-
dujici se tim, Ze nejméné jeden z pouzitych monoaminosiland
odpovidéd obecnym vzorcim 1 nebo II, kde Rl a R° ve vyzna-
mech totoZnych &i rdznych znamenajl vodik nebo methylovou
skupinu, R3 znamend skupinu propylenovou, butylenovou nebo
isopropylenovou, R* znamend methylovou nebo ethylovou skupinu,
kazdy ze symbold R5 a R6 toto¥nych &i rlznych, znamend
methylovou nebo ethylovou skupinu nebo také skupinu vzorce
-O-(CnH2no)b-R4’ m a n znmmenaji 2 nebo 3,8 a b gnamenaji
nulu, 1, nebo 2, R gnamend vodik nebo methylovou skupinu
a X znamend chlqridovy,.bromldovy, siranovy nebo methyl-
siranovy anion.

22, Zpisob podle ndroku 21, vyznadujici se tim, Ze
pouZity monoaminosilan je ze skupiny, kterou tvo¥i 3-asmino-
propyltrimethoxysilen, 3-aminopropyltriethoxysilan, 4-~amino-
butyltrimethoxysilan. N-methyl-B“aminopropyltrimethoxysilan,
a 3-aminopropyl-tris-(2-methoxyethoxyethoxy)-silano

23, ZpGsob bodle ndrokid 9 a¥ 22, vyznadujici se tim,
slo?ky monoaminosilan ¢i monoaminosilany & lepivé 1dtka &1
lepivé latky jsou obsaZeny ve vodné kompozici nebo vodnych
kompozicich, obsahujich hmotnostnd od 0,005 do 2 %, s vyhodou
od 0,01 do 1,5% monoeminosilanu %i monoaminosilan® a hmotnostné
od 0,10 do 2 %, s vyhodou od 0,15 do 1,5 % lepivé 1étky ¢i

24, Zpisob podle néroki 9 a? 23, vyznadujici se tim,
%e se pouZije lepivd latka ze skupiny, kterou tvo¥i kysellna
olejovd, sodnd nebo amonnd sal kyseliny stearové, sl kyseliny
octové a alkylaminu s delSim Fetézcem, polyethylenglykol, poly-
olefin nebo smds t8chto latek.

25, Zpbsob podle jednoho z ndrokl 9 az 24 vyznadujici
se tim, Ze se jako lepivd l&tka pouzije p¥ipadné oxidovany
nebo ldstednd oxidovany polyolefin.




26, Zptsob podle ndroku 25, vyznadujici se tim,
Ze se oxidovany nebo Gdstelnd oxidovany polyethylen
pouzije jeko polyolefin.

27 Zpuisob podle ndroku 26, vyznadujici se tim, Ze

se pouZije polyethylen se st¥edni mol.mmotnosti mezi 1000
az 15 000, '

28, Zphsob podle jednoho 2 ndrokd 25 e% 27, vyznadujiel
se tim, Ze se pouZije polyolefin Ve formé iontové - nebo neionto-

vé vodné emulse.

29. Zptsob podle kteréhokoli z narok® 9 aZ 28, vyzna-
gujici se tim, Ze mnoZstvi sufiny monoaminosilanu &i mono-
eminosilan®, nenesené ns vyuzity povrch skla, &ini mezi
10-4 mg/cm? ab . 10"'2 mg/cm?, g vyhodou mezi 6 . 10™3 mg/cm%
azb . 10'2 mg/cm?' 4 mno¥stvi sudiny lepivé 1létky &i lepivych
14tek, nenesené na vyuZity povrch skla, gini mezi 5 . 107
mg/cm?-a% 5 10”2 mc/cm? a s vyhodou mezi 2 , lO"'3 mg/cm?

a? :!.O"2 mg/cm?o

advoka
Vi/q
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