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{87) Vodou feditelné samozesffujfcf pojiva modifikovand
» urethanem a obsahujfcf hydroxylové skupiny se ptipravi re-
akef polyesterd,. obsahujicich hydroxylové skupiny a ne-
utralisované a nebo neutralisovatelné kyselinové - skupiny, s
podstechimetrickym mnoZstvim, vztaZeno na polet volngch
hydroxylov§ch skupin; #4stetn& blokovanfch polyisoky-
anétf. Uvedend pojiva jsou vhodné pro v{robu lakov¢ch-

filmd a jingch poviakd tohoto druhu,
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Vodou feditelné samozesitujici pojivo modifikované urethanem

a obsahujici hydroxylové skupiny a pfipravky 2z neéj

Oblast‘téchnikv‘
Vyndlez se tyka nbv?ch pojiv, modifikovanych urethano-

vymi pryskyficemi a obsahujicich hydroxylové skupiny, ktera
jsou dispergovand a/nebo rozpusténa ve vodném mediu nebo v
pfevazné vodném mediu, jakoZ i jejich pouziti, vyhodné jako

vypalovacich laki pro vyrobu lakovych f£ilmi a povlaki..

Dosavadni stav techniky

Zédkladem obvyklych vypélovacich systémi jsou casto
kombinace pojiva s odpoevidajici zesitujici komponentou. PFi.
tom mize dochdzet k nesndSenlivosti mezi témito komponenta-—
mi. U vodnych systémi dochdzi k tomu, Ze zesitovaci kompo-
nenty .se musi zpravidla snaset s vodou nebo jsou stabiliso-

vany pusobenim emulgdtoru pojiva ve vodné fazi.

Podstata vyndlezu

' . Podle predlieného vyndlezu se zabrani nesndsenlivosti
mezi zesitovadlem (padle vynélezﬁ polyisokyanaty) a poji-
(podle vyndlezu polyesterpolyol, obsahujici anionickeé
parcidlni kovalentni vazbou isokyandtovych

PP a—

vem

skupiny)
komponent na polyesterovou pryskyfici, takZe se ziskd samo-

zesitovaci jednokomponentovy vypalovaci systém.

Skladovaci stabilita prevainé ve vodé dispergovaného




pojiva podle predlozeného vyndlezu je tim podstatné vétsi,
nez je skladovaci stabilita kombinace polyesterpolyclu s od-
povidajicim zpUsobem uplné maskovanym polyisokyandtem.

—_— s e m—————

Predmétem pfedlozeného vynilezu tedy jsou vodou

feditelna, urethanem modifikovand a hydroxylové skupiny
obsahujici pojiva, ziskatelnd reakci polyesteru, obsahujici-
ho volné hydroxylové skupiny a neutralisované a/nebo neu-
tralisovatelné kyselé skupiny, s podstechiometrickym
mnozstvim, vztaieno na pocdet volnych hydroxylovych skupin,
¢dsteéné blokovaného polyisokyanatu. .

Pojiva podle predloZeného vyndlezu obsahuji vyhodné

hydroxylové skﬁpiny v mnoistvi 3 aZ 350 , obzvldsté 5 aZ

170 miliekvivalentit/100 g pojiva-pevné pryskyfice. Podil
chrédnénych isokyanatovych skupin (jako NCO) 9je vyhodné

v rozmezi 0,5 az 10 % hmotnostnich, vztaZeno na pevnou
pryskyfici a podil urethano&?ch skupin je vfhbdné v rozmezi
0,5 aZ 20 % hmotnostnich, vztaZeno na pevnou pryskyfici
(jako -NH-C(0O)0~}. '

Aby se dosahlo feditelnosti vodou, obsahuje pryskyri-
ce neutralisovatelné a/nebo neutralisované kyselé skupiny,

obvykle skupiny karboxylovych, sulfonovych nebo fosfonovych -

kyselin. Obsah téchto skupin je obvykle v rozmezi 5 a3
200, vyhodné v rozmezi 10 az 90 miliekvivalentd sulfona-
tu a/nebo karboxyldtu a/nebo fosfondtu ve 100 g poji-
va-pevﬂé pryskyrice.

‘ Polyesterpolyoly, slouZici jako vychozi materidl, se

- vyrobi béinymi zpisoby kondensaci polykarboxylovych kyselin,
- polyalkoholu a. hydroxykarboxylovych kyselin, které vsSechny
mohou popripadé obsahovat dalsi skupiny karboxylovych,

:
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sulfonovych nebo fosfonovych kyselin.

PolYkarboxylové-kyseliny mohou byt alifatickeé,
cykloalifatické, aromatické a/nebo heterocyklické povahy
a mohou by popfipadé ‘substituované napfiklad atomy halogenu.
Jako ptriklady takovychto karboxylovych kyselin a ]ejlch
derivdtl je moZno uvést ) ‘
kyselinu jantarovou, kyselinu adipovou, kyselinu korkovou,
kyselinu azeiainovou, kyselinu sebakovou, kyselinu ftalovou,
kyselinu t%L;éftalovou, kyselinu sulfotereftalovou, kyselinu
sulfoisoftalovou, kyselinu sulfoftalovou, kyselinu
isoftalbvou, kyselinu trimellitovou, kyselinu pyromellito-
vou, Kyselinu tetrahydroftalovou, kyselinu hexahydroftalo-
vou, kyselinu dichlorftalovou, kyselinu tetrachlorftalovou,
kysélinu endomethylentetrahydroftalovou a jeji hexachlorde-
rivat, kyselinu glutarovou, kyselinu maleinovou, kyselinu
fumarovou, a dimerni a trimerni mastné kyseliny. Namisto
uvedenych kyselin je moZno také pouzit jejlch anhydrldy,
pokud tyto existuji.

Jako polyalkoholy se vyhodné pouZivaji nizkomolekulir-
ni polyoly, polyhydroxy-polYethery, polylakton~-polyoly .
a'polykarbonét~po;yoly. Jako nizkomolekuldrni polyoly pri-
chazeji nap¥iklad v dvahu ethandiocl,. ruzné propandioly,.

 butandioly a hexandioly, dimethyloleyklohexan, 2,2-bis(4-

-hydroxycyklohexyl)propan, diethylenglykol, triethylengly-
kol, glycerol, trimethylolethan, trimethylolpropan,
hexantriol, pentaerythritol, dipentaerythritol nebo sorbit.
Ddle se mohou pouiit nizkomolekulirni polyoly, vyhodné
dioly, které jesté obsahuji ionickou skupinu ve formé skupi-
ny karboxylové kyseliny, sulfonové kyseliny nebo fosfonové
kyseliny. Tyto kyselinové skupiny se mohou vyskytovat
volné a/nebo ve formé soli. Priklady pro tyto skupiny
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monomerd jsou a-C,-C;,-bishydroxykarboxylove kyseliny, jako

. Jje napfiklad kyselina dihydroxypropionova, kyselina

dimethylolpropionovd, kyselina dihydroxyethylpropionova,
kyselina dimethyloimiselnd, kyselina vingd, Kyselina dihy-

droxymaleinova, steliﬁgfdihydroxybenzoové, kyselina 3-hy-
droxg-2*hydroxymethylpropansulfonové nebo kyseliny dihy-
droxybutansulfonové. ' '

Jako polyhydroxy-polyethery pfichdzeji v dvahu

"slouceniny vzorce

H-[-0- (CHR)n—]m,OH
ve kKterém

R znaci vodikévy atom nebo niZ&i alkylovou skupinu, po-
pripadé s ruznymi substituenty, ' L

n znaéi éislo 2 aZz 6 a

m znaé¢i éislo 10 az 120 .

Jako priklady je moZno uvést.poly(oxytetramethyleh)glykoly,
poly(oxyethylen)glykoly a poly(oxypropylen)glykoly. Vvhodné

- polyhydroxy-polyethery jsou poly(oxypropylen)glykoly

s molekulovou hmotnosti v rozmezi 400 a2500

Polylaktonpolyoly odvozené od laktoni se ziskaji
napriklad reakci e-kaprolaktonu s polyolem. Takovéto pro-
dukty jsou popsany napriklad v US patentovém spise ¢&.

3 169 945. '




Polylaktonpolyoly, které se ziskaji uvedenou reakci,
se vyznacujl pritomnosti koncovych hydroxylovych skupin 7
-a opakujicimi se polyesterovymi podily, které se odvozuji od
laktonu. Tyto opakujici se molekulové podily mohou
} odpovidat vzorci '

O = C - (CHR),- CH,0 -

ve kterem '
n znaéi vyhodné éislo 4 az 6 . a
R . znac1 vodikovy atom, alkylovou skupinu, cykloalkylovou

skuplnu nebo alkoxylovou skupinu, pricdemz zadny sub-
stituent neobsahuje vice neZ 12 uhlikovych atomu.

Jako vychozi materidl pouZivany lakton se miZe pouzit
libovolny lakton nebo libovolnd kombinace laktonu, pticemi
tento lakton by mél obsahovat alespoii 6 uhlikovych atomd v
kruhu, napfiklad 6 az 8 uhlikovych atomd, a pfidemi by
mély byt na uhlikovém atomu pfitomny 2 vodikové substitu-
enty, pfri¢emZ tyto uhlikové atomy jsou vazany na kyslikové
skupiny kruhu. Lakton, pouZity jako vychozi materidl, se
mﬁéeiznézornit nasledujicim obecnym vzorcem :

CH,(CR,) ,-C=0

0

ve kterém maji n a R vySe uvedeny vyznan.

Laktony, vyhodné pro pfedloZeny vynilez, jsou e-ka-
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prolaktony, u nichZ md n hodnotu 4 . Nejvyhodnéjsi
lakton je nesubstituovény e-kaprolakton, u kterého md n
hodnotu 4 a vsechny substituenty R znaci vodikové atomy.
Tentc lakton je obzvladtd vyhodny, nebot je k disposici ve ‘
velikych mrozstvich @ poskytuje povlaky s vybornymi vlast- -
nostmi. Kromé toho se mohou vyuzit rdzné jiné laktony, jéd-
notlivé nebo v kombinaci.

Jako priklady alifatickych polyoll, vhodnych pro
reakci s laktony, je moZno uvést ethylenglykel, 1,3-bro-
pandiol, 1,4-butandicl, 1,6-hexandiol, dimethylolcyklo-
hexan, trimethylolpropan a pentaerythritel.

Polykarbonat-polyoly, popiipadé polykarbondtdioly,
jsou slouceniny, které odpovidaji obecnému vzorci

HO-—:R- (0-C-0-R-),~0H
] '

0
ve. kterém zna¢i R alkylenovou skupinu. Tyto QH~-funkéni
polykarbondty se daji vyrobit reakci polyolu, jako je
nap¥iklad 1,3-propandiol, 1,4-butandiocl , 1,6-hexandiol,
diethylenglykol, triethylenglykol, 1,4-bis-hydroxymethylcy-
klohexan , 2,2-bis(4-hydroxycyklohexyl)propan ,
neopentylglykol ,trimethylolpropan anebo pentaerythritol, s
dikarbonaty, jako je napfiklad dimethylkarbonat, diethylkar-
bonat, difenylkarbonat, nebo fosgen. RovnéZ se mohou pouzit
smési takovychto polyolil.

Jako vvhodné pfiklady hydroxykarboxylovych kyselin je
moZno uvést. kyselinu salicylovou, kyselinu sulfesalicylovou




'a jejich soli.

Vyroba polyesterpclyoll se pfovédi pomoci znamych
metod vicestupriovym postupem v zdvislosti na rychlosti este-
rifikace karboxylovych kyselin. Pro vyhodny pfipad vyroby
polyesterpolyolu ze smési aromatickych a alifatickych
dikarboxylovych kyselin se nejprve esterifikuji aromatické
karboxylové kyseliny za pfitomnosti katalysatoru hydroxy-
funkénimi komponentami a potom se zavadéji alifatické reak- .
tanty, obsahujici karboxylové skupiny, nebot jak je znamo,

. rychlost esterifikace aromatickych karboxylovych kyselin,

Jako je napriklad kyselina isoftalovid, je podstatné nizsi,
neZ je u kyseliny dimethylolpropicnové a tato je opét nizsi,
nei naptriklad u kyseliny adipové.

Pro polyesterpolyoly se skupinami sulfonové kyseliny
muZe byt potfebné, pokud se ma dosdhnout pokud moZno
kvantitativni kondensace sulfomonomeru, provadét syntesu
rovnéZ ve vicestupriovém procesu. K tomu se nechaji za pfi-

tomnosti katalysatoru nejprve zreagovat vsechny hydroxyl-

funkéni komponenty se sulfomonomery a popfipadé s aromatic-

. kymi karboxylfunkénimi komponentami, takZe se pri kondensaci

ziskd 95 % mnoistvi destildtu, spodtené pro kvantitativni
pEeménu. Potom reaguji pripadné alifatické komponenty ,
karboxylovych kyselin, pficemZ kondensace se provadi az do
obsahu volnych kyselinovych skupin ni2$iho, neZ 18 megq
(COOH) /100 g . | : .

Polykondensacéni reakce pfobihé pri teploté v rozmezi
150 az 230 °c, vyhodné v rozmezi 160 a2 230 °C . Jako
katalysétory prichdzeji v dvahu obzvlasté organokovové
slouc¢eniny, vyhodné sloudeniny, obsahujici zinek, cin nebo
titan, jako je napfiklad octan zine¢naty, dibutylcinoxid
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nebo tetrabutyltitandt. Mnoistvi katalysdtoru &ini vyhodné

0,1 az 1,5 % hmotnostnich celkové vsazky.

Takto ziskané pclyesterpeclycly se potom nechaji

reagovat s castec¢né chranénym polyisokyanatem. Jako poly-
isokyanaty zde pfichdzeji v uvahu vsechny znamé slouceniny
tohoto typu, jako je napfiklad trimethylendiisokyanat,
tetramethylendiisokyanat, - pentamethylendllsokyanat hexa—
methylendiisokyandt, propylendiisckyandt, ethylendiisokya-
nat, 2,3-dimethylendiisokyandt, 1l-methyl-trimethylendi-
isokyanat, l,3—cyklopentylendiisokyanét,__1,4-cyklohexy-

lendiisokyandt, 1,2-cyklohexylendiisokyanat, 1,3-fenylen-
_ diisokyandt, 1,4-fenylendiisckyanat, 2,4~-toluylendiiso-
" kyanit, 2,6-~toluylendiisokyanat, 4,4'-bifenylendiisokyanat,

1,5-naftylendiisokyandt, 1,4-naftylendiisokyanat, - l-iso-
kyanatomethyl-5-isokyandto-1,3,3-trimethylcyklohexan,
bis-(4- 1sokyanatocyklohexyl)methan, bis-(4-isokyanidtocy-

‘klofenyl)-methan, 4,4'-diisokyanitodifenylether, 2,3-bis-

-(8-isokyanatooktyl)-4-oktyl-5-hexylcyklohexan, trimethyl-
xylylendiisokyanat nebo tetramethylxylylendiisokyanét, nebo

.smési. téchto slouéenin,

.Vedle téchto jednoduchych polyisokyanatid jsou vhodné
také takové, které obsahuji heteroatomy ve zbytku, spojeném
s. isokyanatovymi skupinami. Jako pfiklady je moZno uvést
polyisokyanaty, které maji karbodiimidoskupiny, allofonato-
vé skupiny, isokyanurdtové skupiny, uretanové skupiny{;acyf
lované modovinové skupiny nebo biuretové skupiny.

Vhodné polyisokyanity jsou konecné také takové
'v?éefunkéni isokyanaty, které se pfipravi reakci diisokya-
nédtu s polyolem (napfiklad s trimethylolpropanem nebo
pehtaérythritolem) ,. jakoZ i jejich ethoxylované a/nebo
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propoxylované derivdty se stupném alkoxylace 0,5 az 4,5
ethylenoxidu a/nebo propylenoxidu na hydroxylovou funkeci.

Jako chranici éinidlo jsou vhodné alifaticks,.
cykloalifatické nebo aromatické (jednomocné) alkoholy,
napfiklad nizsi alifatické alkoholy, jako je methylalkohol,
. ethylalkohol, rdzné propylalkocholy, butylalkoholy a hexyl-
alkoholy, heptylalkohol, oktylalkohol, nonylalkohol,
decylalkohol a podobné, didle nenasycené alkoholy, jako je
propargylalkohol nebo allylalkoholy, cykldalifatické |
élkoholy, jako je cyklopentanol nebo cyklohexanol, alkyl-
aromatické alkoholy, jako je benzylalkohol, p-methylben-
zylalkohol, . p-methoxybenzylalkohol a p-nitrobenzylalko-
hol a monoethery glykoli, jake je ethylénglykolmonoethyl—
ethexr, ethylenglykolmonobutylether a podobné. Jako dalsi
chrdnici ¢éinidla je mozno uvést fenoly, ketoximy, vyhodné se
3 aZ 20 uhlikovymi atomy, pfedeviim se 3 az 10 uhliko-
-vynmi atomy, jako je napriklad acetonoxim, methylethylketon-
oxim (butanonoxim) , hexanonoxim (jako je methyl-butyl-
ketonoxim) , heptanonoxim (jako je methyl-n-amylketon-

- oxim),.oktandnoxim'a cyklohexanonoxim, CH-acidosloudeniny,
jako je alkylester kyseliny malonové, estery kyseliny acet-
octové a estery kyseliny kyancoctové se vidy 1 ai ¢4
“uhlikovymi atomy v esterové skupiné, NH-acidoslouéeniny,
jako je kaprolaktam, a aminoalkoholy, jako je diethyl-
ethanolamin,

Polyisokyanity se nechaji reagovat pomoci o sobé
'znémYch metod s takovym mnoZstvim chraniciho prostfedku, aby
pomér volnych isokyandtovych skupin ke chrdnénym isokyana-
tovym skupindm &inil 1 : 4 az 1 : 0,5 .

Uvedené &dsteéné chranéné polyisokyandty se potom
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. pomoci znamych metod nechaji reagovat s vyse uvedenymi

polyesterpolyoly a sice v takovem hmotnostnim poméru, aby
mél koneény produkt vyse definované parametry. Eventuelne
pritomné volné. kyselinové skupiny se potom konec¢né zcela
nebo &asteéné neutralisuji. K tomu slouZi vodﬁé roztoky
alkalickych hydroxidd nebo aminu, jako je napfiklad
trimethylamin, triethylamin, dimethylanilin, diethylanilin,
trifenylamin, dimethylethanolamin, aminomethylpropancl,
dimethylisopropanolamin nebo amoniak.

" Pokud to‘pfipouétéji relativni reaktivity polyester-

- polyolu a chrénicihe ¢éinidla vuéi poly;sokyanétu; jsou mozZné

obé nasledujici moznosti postupu :

- ke chrénicimu éinidiu, ptedloZenému s polyesterpoly-
olem, se pfida, popripadé za pritomnosti katalysatoru,
- polyisokyandt a tak se miZe pri odpovidajici
selektivitéd ziskat rovnéZ poZadované pojivo ;

- polyesterpolyol se mnechd reagovat, rovnéz za
pritomnosti katalysatoru, s polyisokyandtem, dokud
jsou jestéd k disposici poZadované volné OH-ekviva-
lenty. Aby se ziskalo poZadované pojivo, prida se
kX tomuto NCO-funkénimu polymeru chranici ¢inidlo,
&imZ se mohou isokyanatové skupiny blokovat .

Vodné disperse pojiv podle predloZeného vynalezu se
mohou pouzit pro vyrobu povlakovych systémi, jako pojiva pro
vodou reditelnd lepidla nebo jako pryskytice pro tiskové
barvy.

Jsou popripadé kombinovatelné, za odpevidajici

snagenlivosti, s jinymi vodnymi dispersemi a/nebo rozto-
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ky umélych hmot, jako jsou napfiklad akrylové a/neboc me-
takrylové polymery, polyurethan, polymoéovinové pryskyrice,
polyesterové pryskytice, epoxidové pryskyrice, termoplasty -
na basi pélyvinylacetétu, polyvinylchloridu, polyvinylethe-
ru, polychleroprenu, polyakrylonitrilu nebo ethylen-buta-
dlen-styren-kopolymery '

-Pojiva_podle.pfedloiénéhb vyndlezu se daji nanddet na
nejruznéjsi substrity, jako je napfiklad keramika, d¥evo;
sklo, Beton a vyhodné na plasty, jako je napfiklad polykar-
bonat polystyren, polyvinylchlorid, polyester, polyakryldt,
polymetakrylat akrylonitril-butadien-styrenové polymery
~ a. podobné a rovnéz vyhodné na kovy a jejich slitiny, jako je
napriklad Zelezo, med hllnlk ocel, c1n, Zinek, tltan,
horéik, mosaz, bronz a podobne

Pojiva podle pfedloéeného vynalezu jsdu napriklad
vhodna pro vyrobu lakovych f£ilmi, povlakli a/nebo mezi-
vrstev pro nejruznéjsi oblasti pouziti. Po pridavku béznych
lakafskych aditiv, jako jsou naptfiklad prostfedky pro
zlepSeni rozlivu, smac¢edla a dispergaéni pomocna ¢inidla,
jJakoZ i pigmentovych pripravkia (oxid titaniéity, siran
barnaty) , jsou vhodnd predevéim jako vodné vypalovaci pl-=
nici laky, které se 6bzvléété v automobilovém primyslu nanid-
Seji jako mezivrstva mezi zakladni vrstvu a kryci lak,
PricemZ se za jinak béZnych vypalovacich podminek vypaluji,
popripadé forsirované susi, pri teploté v rozmezi 70 °c

az 200 °c , vyhodné 100 °¢ az 180 °C . Ve srovnini s
plnicimi laky, dostupnymi na trhu, vyznaduji se uvedené laky
velmi dobrou ochranou proti pusobeni &térku, dobrou oddol- - ~—
nosti proti vlhkosti za horka a velnmi dobrymi'optickYmi
vlasthostnmi (lesk, struktura povrchu) .
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A&koliv pFi sestavovani vodou feditelnych laku s
pojivy podle predloienéhc vynalezu neni vyslovné potfebny
pridavek zesitovaci komponenty, mohou se pfi uddvané snasen-
livosti pfiddvat jesté dalsi, v lakarské technice bézna
zesitovadla, jéib Eééﬁ"ﬁéﬁéiklad ve vodé rozpustné nebo ve
vodé emulgovatelné melaminové nebo benzoguanaminoveé
pryskyfice, ve vodé emulgovatelné polyisokyanaty nebo ve
vodé emulgovatelné prepolymery s koncovymi isokyanatovymi
skupinami, ve. vodé rozpustné nebc ve vode dispergovatelné
polyaziridiny a blokované polyisokyanaty. '

Vzhledem k vysokému lesku se muZe pomoci pojiv podle
predlozeného vyndlezu pfi volbé vhodnych pigmentd dosahnout
~ také dobré kvality vrchni vrstvy. Predpokladem je potom
ovSem pouziti nezloutnujicich polyisokyanatu- (napfiklad
alifatické isokyandty) . PEi kratkodobém povétrnostnim '
testu byly dosaZeny velmi dobré vysledky. |

Obzvlastni vyhoda pojiv podle pfedlozeného vyndlezu je
v jejich skladovaci stabilité (tab. 3) '

Ptiklady provedeni vynalezu

Priklad 1
Polyestery

Vyroba polyesterpolyoll se provadi ve ¢tyrlitrové
&tyrhrdlé barfice s kotvovym ﬁichadlem, privodem dusiku,
&idlem pro méfeni teploty a s ndpliovou kolonou (délka asi
20 cm, prumér 3 cm) s teplomérem v hlavé kolony a se
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vzestupnym chladidéem, pod dusikovou atmosférou.
Polyester 1

- 1241 g hexandioclu (HD) , 365 g neopentylglykolu
(NPG) , 440 g trimethylolpropanu (TMP) , 312 g sodné soli
.dimethylesteru kyseliny sulfoisoftalové (5-STP-DME-Na) a
3 g bezvodého octanu zineénatého se kondensuje pfi teplots
v rozmezi 170 °C aZz 220 °C a pfi maximdlni teplotd
.V'hiavé kolony 65 bCi, aZz se ziskd 50 g déstilétu. Reakéni
: sméS‘se'ochladi na teplotu 140 °c ﬁfida se 445 g kyseli-
ny tereftalovée (TPS) , 891 g kyseliny isoftalové (IPS)

a 2,6 g dibutylcinoxidu (DBTO) a kondehsuje se pri teploté
200 °C az se dosdhne obsahu karboxylovych skupin 26 meq
(COOH)/100 g . Potom se ochladi na teplotu 140 °C , pri-

- da'se 706 g kyseliny adipové (ADPS) a kondensuje se pri
teploté v rozmezi 165 °C aZ 220 °C (maximdlni teplota

v hlavé kolony 100 °C ) a2 do dosazeni obsahu karboxy-
lovych skupin 7 meq (COOH)/100 g .

Polyester 2

Roztavi se 665 g hexandiolu, 195 g neopentylglykolu
a 235 g trimethylolpropanu, potom se pEi teploté 100 °c
pfida 210 g kyseliny tereftalové a 1,2 g dibutylcinoxidu
a kondensuje se pfi teploté 220 °C a maximalni teploté v
hlavé kolony 100 °C., aZ se ziskd éird tavenina. Tato se
ochladi na teplotu 160 °C , pfida se 445 g kyseliny
isoftalové a dals$ich 1,2 g dibutylcinoxidu a kondensuje se,
dokud se nedosdhne cbsahu karboxylovych skupin 35 meq
(COOH)/100 g . Potom se smés ochladi na teplotu 130 °C a
prida se 910 g kyseliny adipové, jakoZ i 3505 g kyseliny
dimethylolpropionové (DMPS) a kondensuje se pfi teploté
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v rozmezi 160 °¢ az 200 9C (maximalni teplota v hlaveé
kolony 100 ©C) aZ do dosaZeni hodnoty 90 meq (COOH)/100 g.

Polyester 3

Roztavi se 500 g hexandiélu, 520 g necpentylglykolu
a 235 g trimethylélpropanu a potom se prida pri teploté
100 °¢c 300 g kyseliny'tereftalové, 450 g kyseliny iso-
ftalové a 2,5 g dibutylcinoxidu. Reakéni smés se konden-
suje pri teploté v rozmezi 190 °C ai 200 9¢ az do dosa-
3eni obsahu karboxylovych skupin 14 meq (COOH)/100 g ,
ochladi se na teplotu 140 °C , pfida se 900 g kyseliny
adipové a kondensuje se pri teploté v rozmezi 190 o¢ az
500 °c a2z do dosazeni hodnoty 133 meq (COOH)/100 g. Potom
se smés ochladi na teplotu 140 °C , prid4 se 300 g kyse-
liny dimethylolpropionové a kondensuje se pfi teploté v roz-
mezi 170 °¢ az 180 °c (maximalni teplota v hlavé kolony
100 °C ) a3 do dosaZeni obsahu karboxylovych skupin 100
meq (COOH)/100 g .

Polyester ¢

Roztavi se 500 g hexandiolu, 400 g necpentylglykolu
a . 350 g trimethylolpropanu. P#i teploté 100 °C se prida
300 g kyseliny tereftalové, 450 g kyseliny isoftalové
a 2,5 g dibutylcinoxidu a kondensuje se pfi teploté v roz-
mezi 190 °C az 200 °C aZ do dosaZeni obsahu karboxy-

" lovych skupin 7 meqg (COOH)/100 g , Reakéni smés se potom

ochladi na teplotu 140 °C , prida se 900 g kyseliny adipo-
véwa 300 g kyseliny dimethylolpropionové a kondensuje se
pEi teploté v rozmezi 160 °C az 170 °C , aZ do dosazeni
obsahu volnych karbdxylov?ch skupin 128 meq (COCH)/100 g.
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Potom se reakéni smés ochladi na teplotu 140 °Cc a plsobi
se na ni vakuem 100 mbar, dokud se nedosihne hodnoty 110
meq (COOH)/100 g (asi 30 minut) . |

Pfiklad 2

Samozesitujici pojivo modifikované urethanem (SUP)

Syntesa pojiva podle predlozeného vyndlezu se provadi
ve dvoulitrové ctyrhrdlé bance se zpétnym chladidem a &idlem
pro méreni teploty.

SUP 1

Ke 43,2 g diethylesteru kyseliny malonové, 0,8

. g methyldtu sodnéhoc a 74,0 g methylethylkeﬁonu se v prubéhu
7 minut pfidd 75,0 g difenylmethan-4,4'-diisokyandtu (MDI)
a za chlazeni se reakéni smés michd pfi teploté 45 °c , do-
kud. se nedosdhne obsahu NCO 5,5 § . Potom se prida roztok
269,5 g polyesteru 1 v 92,5 g methylethylketonu v priubéhu
2 minut, teplota se zvy3i na 50 °C a michd se a3 do
dosaZeni obsahu NCO < 0,1 % .  Po dal$im zfedéni pomoci
54,4 g smési butylglykolu a isopropylalkoholu (hmotnostni
pomér 3 : 1) se disperguije se 675'g demineralisované
vody, zahraté na teplotu 50 9C . Pfi 250 mbar a teplo-

té 60 °C. se z vodné faze oddestiluje 170 g methyl-
ethylketonu. | '

SUP 2

N

Ke 27,5 g methylethylketoximu ~(MEK~oxim) , 0,4'g .
dibutylcindilaurdtu (DBTDL) a 55,6 ¢ methylethylketonu se
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v prubéhu 2 minut prida 66,6 g isophorondiisokyanétu
“(TPDI) a reakéni smés se za chlazeni michd pri teploté

35 °C az do dosaZeni obsahu NCO 8,5 % . Potom se pridd
v prubéhu 3 minut roztok polyesteru 2 ve 110 g methyl-
ethylketonu, reakéni tépiota se zvysi na 50 °C "a michd se
do dosaZeni obsahu NCO < 0,1 ¥ . Po dalsim zfedéni pomoci
54,4 g smési butylglykolu a isopropylalkoholu (hmotnostni
pomér 3 : 1) se neutralisuje pomoci 20,0 g triethylaminu
(TEA) a potom se disperguje se 675 g demineralisované vody,
zah?até na teplotu 60 °C . PrFi 200 mbar a teploté 60 °C
se z vodné faze oddestiluje 170 g methylethylketonu.

SUpP 3

Ke 1110 g isophorondiisokyanatu a 75 g dibutylcin-
dilauratu se pridd za chlazeni pfi teploté v rozmezi 25
Oc az 30 °C v dasovém useku 75 minut 435 g methylethyl-
ketoximum potom se teplota zvysi na -40 °C a reakéni smés
se michd jesté po dobu jedné hodiny. Ziskd se takto methyl-
ethylketoximem zpoloviny chrdnény isophorondiisokyanat.

Jak je vyse popsano, michd se 55 o N—methylpyfro-
‘lidonu, 237,6 g polyesteru 3 a 186,9 g zpoleviny
chranéného isophorondiisokyanatu, pri teploté 60 9C. , dokud
se nedosdahne obsahu NCO 0,4 % . Potom se prida 21,1 g
dimethylethanoiaminu (DMEA) , micha se jesté jednu hodinu
pfi teploté 60 °C a disperguje se se 715 g demineraliso-
vané vody.

suUr 4
42,0 g N-methylpyrrolidonu, 220,0 g polyesteru 4

- a 92,0 g isophorondiisokyanatu, zpoloviny chrénéné¢ho
methylethylketoximem, se micha pfi teploté 60 °C , dokud se
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nedosahne obsahu NCO 0,1 %¥ . Potom se pfida 21,6 g dime-
thylethanolaminu, micha se jéété po dobu jedné hodiny pri
teploté "60 % a potom se disperguje se 460 ¢ deminerali-
sované vody, 2ahfété na teplotu 60 °¢ .

SUP 5

Ke 1220 g ﬁetramethylxylylendiisokyanétu (TMXDI)
a 0,75 g DBTL se za chlazeni pfi teplote v rozmezi
25 9% az '30’°C prida v casovém useku 75 minut 435 g
methylethylketoximu, potom se teplota zvysi na .40 °C a re-
akéni -smés se michd je5té po dobu jedné hodiny. 3Ziskid se
takto TMXDI zpoloviny chranény methylethylketoximem.

45,0 g N-methylpyrrblidonu, 219,6 g polyesteru 4
a 102,2 g tetramethylxylylendiisokyanatu, zpoloviny
chranéného methylethylketoximem, se michd pri teploté 60
O¢ , dokud se nedosidhne obsahu NCO 0,1 % . Potom se
pfidd 36,2 g triethanolaminu (TOLA) , michd se jesté po'
dobu jedné hodiny pri teplotd 60 °C a potom se disperguje
se 400 g demineralisované vody, zahtaté na teplotu 60 °C .

SUP &

PFi teploté v rozmezi 35 °C az 40 °C se homogenné
smisi 230,0 g polyesteru 4 , 44,0 g N-methylpyrrolidonu,
27,4 g methylethylketoximu a s 0,05 g dibutylcindilaurdtu
a k této smési se pridd 69,8 g isophorondiisokyanatu tak,
aby reakéni teplota nepfestoupila 65 °C . Reakéni smés se
michd pri teploté 65 9C , dokud se nedosdhne obsahu NCO
< 0,10 ¥ . Potom se pfi teplotd 65 °C prfida 22,6 g dime-
-thylethanolaminu, michd se dals$i hodinu a dale se disperguje
se 490 g demineralisované vody, zahraté na teplotu 65 °cC .
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Priklad 3
Srovnavaci ptfiklad

_119,0 g isophorondiisaﬁianétu, chranéného methylethyl-

ketoximem (ziskdno reakci jednoho molu isophorondiisokyana-
tu se 2 moly methylethylketoximu za pritomnosti 0,15

g dibutylcindilaurdtu) , se homogenné smisi se 42,0 g
N-methylpyrrolidonu a 220,0. g polyesteru 4 pri teploté

60 °C a tato smés se pri této teplotéd smisi se 21,6 g di-
. methylethanolaminu. Reakéni smés. se michd jesté po dobu
jedné.hodiny pti teploté 60 °¢c a potom se disperguje s
515,0 g demineralisované vody, zahfdté na teplotu. 60 % .

Priklad 4

Priklad vypalovaciho élnicihd'laku na basi SUP 4 (barva -
svétle Seda)

hmotnostni dily

SUP 4 65,7
smidceci a dispergacni pomocny prostredek

(Ragditol XL 250) | 0,3
prostfedek pro zlepseni rozlivu 0,4
-oxid titanidity - 12,0
Blanc. fixe micro | ’ _ 10,0
Talkum Naintsch E 7 2,0
FlammruB 101 | | 0,1

deionisovana voda » 9,5
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V?éledky zkousek jsou uvedeny ddle v tabulce 4
P¥iklad 5
Priklad vodou feditelného kryciho laku na basi. SUP §

hmotnostni dily

SUP 5 . | 68,6.
smidceci a dispergaéni pomocny prostifedek
(Radditol XL '250) | | 0,2
prostredek pro zlepSeni rozliwvu

(Radditol xw 390) , 25% ve vods | 0,5
ochranny prostredek proti svétlu

(Rsanduvor 3212), 50% v butylglykelu . - 1,7
oxid titanic¢ity : 23,5
deionisovanid wvoda . | o -5,5

— —— D N S ) A D D D T A ———— T A T — T S D ek ik ——

Vysledky SUB 5 v kryecim laku

Zkouska. | 20" 130 °c 20" 150 °C
Tlougtka vrstvy (pm) 31 31
lesk < 20° \ 76 % 75 %

< 60° ' 88 % 89 %
tvrdost podle Herberta
(s) - 153 144
mEfizkovy zafez na ocelovém
plechu Gt 0 Gt 0
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zkougka 20' 130°C 20' 150°¢

e ki g s SO L S S P e b D S S T W W W S kS St A S U P S S M S S e

zxouSka hloubenim podle

chu (mm) 9,9 9,9

oddolnost vﬁéihrozpouétédlﬁm .
aceton < 20 s < 20 s

xylen ' 1 min 2 min
ethanol/voda _ ' 9 min min

Zkouska v celkové stavbé (KTL* /plnici/kryci lak)

mEiikovy zarfez Gt O
zkouska hloubenim podle
Erichsena _ (mm) L . 6

* XTI = katodiclé lakovini macéenim .
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PATENTOVE NAROKSY \
' ‘ !

1. Vodou. feditelné samozesitujici pojive modifikované

urethanem a obsahujici hydroxylové skupiny, pfipravitelné
reakci polyesterd, obsahujicich hydroxylové skupiny a neu-

tralisované a/nebo neutralisovatelné kyselinové skupiny,

s podstechimetrickym mnoZstvim, vztaZeno na poéet volnych
hydroxylovych skupin, &dstedné blokovanych polyisokyanatd,

2. Pojivo podle naroku 1 ,

vyznadujici se tim, Ze obsahuje hydroxy-
lové'skuﬁiny v mnoZstvi 3 az 350 , vyhodné 5 ‘ai 100
miligramekvivalenti (OH)/100 g pevné pryskyfice..

3. Pojivo podle alespcn jednoho z predchdzejicich
ndroki, vy znaéujici s e t.im, Ze obsah

‘chranénych isckyandtovych skupin, poéitano jakoe -NCO , je

v rozmezi 0,5 aZ 15 % hmotnostnich, vztaZeno na pevnou

pryskyfici.
4. Pojivo podle alespori jednoho z predchdzejicich
naroki, vyznacé¢uijici se ~tim, Ze obsah

urethanovych skupin, po¢itano jako NH-C(0)O- , je

‘v rozmezi 0,5 aZ 20 % hmotnostnich, vztaZeno na pevnou

pryskytici. ’ |

5. Pojivo podle alespon jednoho z predchdzejicich
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néfok&, vyznacdujici se tim, Ze obsahuje
neutralisovatelné a/nebo neutralisované skupiny karboxy-
lovych kyselin a/nebo sulfonovych kyselin a/nebo fosfo-
novych kyselin. '

‘ 6. Pojivo podle naroku 5 ,

vyznaédujici. se tim, Ze mnozstvi neutrali-
sovanych skupin karboxylovych kyselin a/nebo sulfonovych
kyselin a/nebo fosfonovych kyselin je v rozmezi 5 aZ
200 , vyhodné 10 a2z 90 miliekvivalentu sulfcnatu,
karboxylatu nebo fosfondtu, pro 100 g pevné pryskyrice.

7. - Pojive podle alespon jednohb z predchdzejicich
ndroki, vyznacé¢ujici se t i m , Ze obsahuje
dal3i povlakové prostredky a/nebo dalsi pojivové

komponenty.

8. Pouziti pojiva podle alespori jednoho z predcha-

zejicich ndroku v povlakovych systémech.

9. Pouziti pojiva podle alespori jednoho z predcha-
zejicich narokl jako vypalovaciho plniciho laku pro
potahovéni automobilu.. '

10. Pouziti pojiva podle alespon jednohe z predcha-
' zejicich narokd 1 aZ 8 Jjako vypalovaciho kryciho laku.
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