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Priprava kopolyesterovych prysky¥ic pro-
bihd podle vyndlezu v pritomnosti polykon-
denzatniho katalyzatoru, kterym je kysli€-
nik antimonity nebo kyslinik germanicity,
pfitemZ se polykondenzije sloufenina typu
dikarboxylové arylové kyseliny, nasyceny
alifaticky diol, ktery obsahuje 2 8% 6 ato-
mi uhliku, tetrabromovany diol, sulfonova-
nd sloucenina a popiipadé derivat fosforuy,
ktery je piftomen v mnoZstvi aZz do 1%
hmotnostniho. Polykondenzace se provadi
dokud hodnota vnitini viskozity vysledné
smdsi nedosdhne 0,3 aZ 0,6 dl/g, mé&reno pri
20 °C ve smési fenolu a tetrachlorethanu v
hmotnostnim poméru 60/40.

Ziskané kopolyesterové pryskyfice jsou
vhodné k p¥ipravé tvarovanych predmétd, a
zv145t8 k pripravé vidken, které jsou vyso-
ce tepelnd stdlé, maji samozhéSeci vlast-
nosti a/nebo jsou nehoflaveé.
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Vynalez se tyka zpisobu pfipravy kopo-
lyesterovych smési, které odoldvaji $ifeni
ohn&, a které jsou samozhé&Seci a tepelnd
stale, priemZ se tyto latky hodi k pripra-
vé nehoflavych tvarovanych vyrobkd, a
zvlastgé k pripravé textilnich vldken. Pfi-
prava t&chto pryskyfic se provadi kopoly-
kondenzaci za ptFitomnosti polykondenzad-
niho katalyzdtoru, vybraného ze skupiny za-
hrnujici kysliénik antimonity a kysli¢énik
germanicity.

Zplisob piipravy tvarovanych vyrobkit z
kopolymerd, a zvla§ts zplisob pripravy vla-
ken, které odolavaji $ifeni ohn& a/nebo kte-
ré jsou samozhdSeci, je z dosavadniho sta-
vu techniky dostateZné dobie zndm. V tom-
to sméru je moZno uvést t¥i zpiisoby pii-
pravy tvarovanych vyrobk{, které jsou ne-
horlavé, a/mebo které jsou samozh&seci:

a) pridavani pridavnych latek do kopo-
lyesterovych smési ve vytladovaci fazi, pri-
¢emZ pomoci t&chto p¥idavnych latek se do-
sdhne vy8e uvedenych vlastnosti,

- b) pouZiti komonomerd p¥i polymeraci, p¥i-
CemZ tyto komonomery udéluji vyslednému
produktu vySe uvedené vlastnosti,

c]) aplikace hotového produktu, obsahu-
jictho piidavné ldatky pomoct kterych is
mozno dosdhnout vyZe uvedenych vlastnos-
ti, na pfedem vytvarované vyrobky.

Uvedené postupy a) a b) jsou mnohem
vice pouZivdny neZ postup c) v pfipadé vy-
roby nehoflavych a samozhéasecich kopoly-
esterovych vldken, nebot pouZiti hotového
produktu znamend velmi dobie zndmé ne-
vyhody spoc¢ivajici v tom, Ze hotovy pro-
dukt je vSeobecn& tepelné nestély a postup-
né dochdzi, v piipadé pouZiti ve formé& tex-
tilnich vyrobkil, p¥i omyvani k jeho odstra-
fovéani, ¢imZ maji textilni vyrobky pripra-
vované timto zplisobem pouze horsi jakost.
Z tohoto vySe uvedeného diivodu se pri-
myslovéd vyroba orientuje p¥i vyrob& samo-
zh&Secich tvarovanych vyrobkd, zejména pii
vyrobé textilnich vldken, na takovou meto-
du pripravy polyesterovich pryskytic, pii
které se pouZivaji smési, které samy 0 so-
b& obsahuji jedno nebo vice samozhagecich
Cinidel.

Podle uvedeného vynédlezu byl zcela ne-
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oCekdvané nalezen novy zplisob p¥ipravy te-
pelng stalych kopolyesterovych pryskyfic,
které jsou odolné k Sifeni ohng, a které jsou
samozhé$eci, pfi¢emZ tyto smési obsahuji
kromé atom@i bromu (coZ je velmi dobfe
znamé d&inidlo, kterym je mo#no ve vysled-
né smési dosdhnout samozh&afecich vlast-
nosti) i atomy siry, které zcela neofekdva-
telng& podporuji tyto uvedené vlastnosti a
vyvolavaji synergicky udinek. Déle je tFeba
uvést, Ze kopolyestery podle uvedeného vy-
ndlezu maji vyznamnou vyhodu v tom, Ze
je moZno je barvit, napiiklad i bazickymi
barvicimi prostiedky, coZ nebylo moZno v
piipad& samozhdSecich polyesterovych smé-
si podle dosavadniho stavu techniky.

Podstata zplisobu piipravy kopolyestero-
vych pryskyfFic, vhodnych k p¥ipravé tva-
rovanych predmétd,, a zvlas§té k pripravé
vldken, které jsou vysoce tepeln& stalé, ma-
ji samozhéaSeci vlastnosti a/nebo jsou ne-
hoflavé, kopolykondenzaci za p¥itomnosti
polykondenzacniho katalyzdtoru vybraného
ze skupiny zahrnujici kysliénik antimonity
a kyslicnik germanicity, spofivd podle uve-
deného vynélezu v tom, Ze se polykonden-
zuje: -

A — sloucenina typu dikarboxylové ary-
lové kyseliny vybrané ze skupiny zahrnuji-
ci kyselinu tereftalovou, kyselinu izotere-
ftalovou a kyselinu ortotereftalovou nebo
jejich diestery,

B — nasyceny alifaticky diol, ktery ob-
sahuje 2 aZ 6 atom@ uhliku, zvl4§t& nasy-
ceny alifaticky diol obecného vzorce III:

vo— terp—o0 7w
- : (111)

ve kterém znamené

‘c celé Cislo od 2 do 4, a

d je 1 nebo 2,

C — tetrabromovany diol obecného vzor-
cel:

Br cp, Br

3
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ve kterém znamena

v xz

a a b nezavisle na sob& ¢&islo 1 nebo 2,

- D — sulfonovand sloufenina obecného
vzorce II:
R'o0C COOR
SOM (1)

ve kterém znamend

R’ substituent, vybrany ze skupiny zahr-
nujici vodik, alkylové skupiny obsahujici 1
a¥ 3 atomy uhliku, a oxyalkylové skupiny
obsahujici 2 nebo 3 atomy uhlikuy, pri¢emzZ
uvedenymi alkylovymi skupinami jsou me-
thyl, ethyl nebo propyl a uvedenymi oxyal-
kylovymi skupinami jsou oxyethylovd nebo
oxypropylova skupina, a

M je atom alkalického kovu, a popiipadé

E — derivat fosforu, pfitomny v mnoZstvi
pohybujicim se v rozmezi od 0 do 1 %
hmotnostniho, prFitemZ uvedeny derivat se
vybere ze skupiny zahrnujici kyselinu fos-
foritou a kyselinu fosfore€nou, soli téchto
kyselin a jejich alifatické nebo aromatické
estery, jako komplexotvorné a stabiliza&ni
&inidlo, pFitemZ uvedend polykondenzace se
provadi s nésledujicimi molarnimi poméry
jednotlivgch sloZek: jeden mol sloZzky A, 1
az 2,5 molu slozky B, od 0,001 do 0,1 mo-
lu bromovaného diolu uvedeného jako sloZ-
ka C a od 0,005 do 0,07 molu sulfonované-
ho derivatu uvedeného jako slozka D, a uve-
dend polykondenzace se provadi dokud vnit¥-
ni viskozita vysledné sm&si nedosdhne hod-
noty v rozmezi od 0,3 do 0,6 dl/g (méfeno
pfi teploté 20 °C ve smési fenolu a tetra-
chlorethanu v hmotnostnim poméru 60/40).

Ve vyhodném provedeni podle uvedené-
ho vyndlezu je alkalickym kovem sodik ne-
bo draslik a substituentem R’ ve slouCeni-
né D je CH; nebo CHyCHyOH. RovnéZ je vy-
hodné jestliZe uvedenou dikarboxylovou ky-
selinou je kyselina tereftalovd a nasycenym
alifatickym diolem je slouenina vybrana
ze 'skupiny zahrnujici ethylenglykol a buty-
lenglykol.

Pokud se tye provadéni vySe uvedené
reakce potom je vyhodné, jestliZe se uvede-
né polykondenzace provadi dokud vnitini
viskozita neni prinejmen3im 0,40 dl/g [mé&-
feno pFi teploteé 20 °C ve smési fenolu a
tetrachlorethanu v hmotnostnim poméru
60/40).

Pokud se ty&e jednotlivych sloZek potom
je moZno souhrnné uvést, Ze podle uvede-
ného vyndlezu se:

— jako sloZka A pouZije kyselina terefta-
lovd nebo jeji methyldiester,

— ve sloudenind obecného vzorce (I)
znamend a a b Cislo 1,

— ve sloudeniné obecného vzorce (Il) zna-
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mend M sodik nebo draslik, a R’ je CHjs ne-
bo CHyCH,O0H, jak jiZ bylo uvedeno, a

— ve sloudening obecného vzorce (III)
znamend ¢ Cislo 2 a d je ¢islo 1.

Podle uvedeného vyndlezu se postup pro-
vadi tak, Ze vy3e uvedené slouceniny ozna-
¢ené jako A, B, C a D se kopolymeruji ve
vfhodném provedeni v piitomnosti sloZKy
E a v pritomnosti katalyzdtoru, vybraného
napFiklad ze skupiny kysli¢nik antimonity
a kysliénik germani¢ity, za podminek ob-
vyklych pro tento typ kopolymerace.

VySe uvedend kopolykondenzace se pro-
vadi tak dlouho, dokud se nedosdhne pfe-
dem stanovené hodnoty viskozity. VSeobec-
nd je moZno uvést, Ze se reakce zastavi v
okamZiku, kdy vnitfni viskozita vysledné
smési se pohybuje v rozmezi od 0,3 do 0,6
dl/g (mé&Feno ve smési fenolu a terachlor-
ethanu v hmotnostnim  pomé&ru 60/40 pfi
teplot& 20 °C). Ve vyhodném provedeni po-
stupu podle uvedeného vyndlezu se pouZivéd
nésledujicich moldrnich poméra:

1 mol slozky A, s vyhodou dimethylesteru
kyseliny tereftalové,

1 a7 2,5 moll sloZky B, s vyhodou ethylen-
glykolu, 0,001 aZ 0,1 molu tetrabromovaneé-
ho produktu cbecného vzorce (1), a
0,005 aZ 0,07 mold sulfonovaného derivatu
obecného vzorce (II).

.V pripadg, kdy se pouZivd derivét fosfo-
ru, potom jeho mnoZstvi nepievysuje 1 %
hmotnostni z celkového mnoZstvi, a poly-
kondenzatni katalyzatory jsou pfitomny v
mnoZstvi, které se obvykle pouZiva pro ten-
to typ reakce.

Postupem podle uvedeného vyndlezu se
pfipravi kopolyesterovd smés, vhodna k pri-
pravé tvarovanych vyrobki, a zvlasté vhod-
na k pripravé vldken, kterd je tepelné sta-
14 a dale samozhd3eci a/nebo odolava Si-
feni ohné. :

Kopolyesterova pryskyfice p¥ipravend po-
stupem podle uvedeného vyndlezu je tvo-
fena nahcdilym spojenim radikald sloZek
A, B, C, D a E (v pripads, Ze je tato sloZka
pritomna}, ve vyhodném provedeni podle
uvedeného vynéalezu jsou tyto sloZky p¥itom-
ny v mnoZstvi uvedeném vySe. Konkrétné
je moZno uvést, Ze timto Kkopolymerem je
kopolymer, jehoZ molekula je tvofena na-
hedilym spojenim radikdld arylové dikar-
boxylové kyseliny, ve vyhodném provedeni
radikdld kyseliny tereftalové, radikdlu na-
syceného alifatického diolu, ve vyhodném
provedeni radikalu ethylenglykolu nebo bu-
tylenglykolu, radikdlu tetrabromovaného dio-
lu obecného vzorce (I), ktery byl uveden
vyse, a radikdlu sulfonované slouceniny o-
becného vzorce (II), ktery byl rovnéZ uve-
den vy3e, pfinejmensim uvedené radikaly
tvori alespoii 99 % hmotnostnich moleku-
ly a zbyvajici podil, jestliZe je né&jaky, tvo-
1 radikaly derivatd fosforu, které jsou vy-
brany z uvedenych moZnosti.

V tomto bodé# je tFeba poznamenat, Ze pii
provadéni postupu podle uvedeného vyna-
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lezu je moZno v zdsad& pouZit vice neZ jed-
né z vySe uvedenych sloZek A, B, C, D a E
a odpovidajicim zplisobem m@Ze molekula
vysledného kopolyesteru obsahovat vice neZ
jeden radikédl z vySe uvedenych slo¥ek v
nahodilém spojeni.

Vnitini viskozita uvedenych kopolyeste-
rovych pryskyfic podle uvedeného vynéle-
zu dosahuje hodnoty pohybujici se v rozme-
z{ od 0,3 do 0,6 dl/g v prb&hu provadéni
kopolykondenzace, jak jiZ bylo vy3e uvede-
no, pri€emZ ovSem hodnota vnitini viskozi-
ty neni ve vyhodném provedeni postupu po-
dle uvedeného vyndlezu niZ§i ne# 0,4 dl/g,
jak jiz bylo uvedeno vy3e, a je§t& vyhod-
néji neni niZ$i nez 0,45 dl/g, mé&Feno zpi-
sobem uvedenym vy3e. Smés pFipravend po-
stupem podle uvedeného vynélezu si udr-
Zuje tuto viskozitu dokud se nepfevede na
vytvarovany vyrobek, a zvl4sts na vlak-
no, ovéem v priib&hu tohoto prechodu se
miiZe vySe uvedend hodnota vnitini visko-
zity pon&kud sniZit. PrestoZe je v§hodné,
jestliZe hodnota vnitfni viskozity pryskyii-
ce piipravované podle postupu podle uvede-
ného vynélezu je velmi blizk4 hodnotd vniti-
ni viskozity pfivodni smé&si ve formé& pras-
ku, 3t8pin nebo jinych Gdstetek, mfiZe byt
tato viskozita dokonce podstatn& sniZena,
ovSem nesmi byt niZ3i ne? s vyhodou 0,35
dl/g a jeSt& vyhodn&ji nesmi byt ni¥3i nez
0,4 dl/g, méFeno rovnéZ uvedenym zplso-
bem.

Obsah elementdrniho bromu a siry v prys-
kyfici pripravené postupem podle uvede-
ného vyndlezu se mfiZe pohybovat v rozme-
z{ od 0,1 do 12 % hmotnostnich a od 0,05
do 1 % hmotnostntho, vztaZeno na celko-
vou hmotnost pryskyfice, pfitem# obsah de-
rivatu fosforu, v piipadg, Ze jsou tyto deri-
vaty plitomny nepfevySuje 1 % hmotnostni
vy3e uvedené smési.

Sougasné pouZiti slou¢enin obecného vzor-
ce (I) a obecného vzorce (II) pfispivd ne-
jenom k tomu, Ze v§sledna Kopolyesterovd
pryskyfice méd zlepe$né viastnosti pokud se
tyCe samozh&Seci schopnosti a déle je ne-
hoflavd, ale toto pouZiti mé rovn&# zna&ny
vliv i na tepelnou stdlost vyrobku. Zlep3e-
né samozhéseci vlastnosti jsou evidentni ze
srovnévacich vysledkt, ziskanych p¥i pro-
vadéni vertikdlnfho testu podle normy USA
¢. DOC FF 3—71, pFitemZ tento test byl pro-
vadéni vertikdlniho testu podle normy USA
zu na jedné stran& a s b&Znym polyethylen-
tereftaldtem na stran& druhé.

Dalsi empiricky test, ktery je velmi dile-
Zity pfi zjiStovani synergického taéinku bro-
mu a siry, spofivd ve stanoveni po&tu zé-
Zeh(, kterych je t¥eba k tplnému spélent
pletiva, vytvofeného ze 100 spletenych vla-
ken, které méd délku 50 cm, pridemZ &m je
v8t8i pofet nutnych zdZehd, tim je vetsi
odolnost k hofeni.

V neposledni Fad& je vyhodou kopolyes-
terit podle uvedeného vynélezu to, %e mo-
hou byt barveny pomoci bazickych barvi-

cich ¢inidel, coZ nebylo moZné v piipadg
samozhéSecich polyesterti podle dosavadni-
ho stavu techniky. .

Z polyesterovych pryskyric podle uvede-
neho vyndlezu je moZno ziskat vytvarova-
né vyrobky a zvlasts vlakna, a textilni vy-
robky.

V dalSim budou uvedeny pt¥iklady prak-
tického provedeni postupu podle uvedené-
ho vynélezu, pfidemZ tyto p¥iklady podsta-
tu vynélezu nijak neomezuji. VSechny uve-
dené dily jsou hmotnostni pokud nebude
uvedeno jinak.

Vnitini viskozita je v nésledujicich pii-
kladech oznaCovéna symbolem [74] a je vy-
jadfena hodnotou dl/g, pri¢emZ hodnota je
zjistovdna pri teploté 20 °C po rozpustsni
kopolyesteru ve smési fenolu a tetrachlor-
ethanu v hmotnostnim poméru 60/40.

Priklad 1

Priprava kopolyesteru z dimethylterefta-
latu, ethylenglykolu, 2,2-bis[ 3,3-dibrom-4(2-
-hydroxyethoxy)fenyl]propanu a monosodné
soli dimethylesteru kyseliny 1-sulfobenzen-
-3,9-dikarboxylové, ktery obsahuje brom a
siru v mnoZstvi 5 %, resp. 0,35 % hmotnost-
nich.

Podle tohoto prikladu se postupuje tak, e
do autokldvu, Ktery je vybaven michadlem,
a ktery je uzpfisoben k esterové vyménné
reakce za uCelem pfipravy polyethylente-
reftaldtu z dimethyltereftaldtu a ethylen-
glykolu, se pFivddi pFi teplotd 150 °C a v
proudu dusiku 150 dild dimethyltereftalétu,
105 dild ethylenglykolu, 16,76 dilii 2,2-bis-
[3,3-dibrom-4(2-hydroxyethoxy )fenyl]pro-
pan (molarni pomér 3,4 % vzhledem k di-
methyltereftaldtu), 5,3 dild dimethylesteru
kyseliny 1-sulfobenzen-3,5-dikarboxylové
(molérni pomér 2,3 % vzhledem k dime-
thyltereftaldtu), 0,112 dil& octanu mangana-
teého, 0,6 dilt kyslitniku titanigitého a 0,019
dilt octanu draselného. Po pFivedeni t&chto
uvedenych latek do autokldvu se v tomto
autokldvu vytvoii atmosféra dusiku. Celko-
vy obsah autokldvu se potom zahiivd za mi-
chani na teplotu 220 °C, prifemZ této tep-
loty je dosaZeno b&hem 185 minut. Béhem
tohoto intervalu se oddestiluje 47,9 dild me-
thylalkoholu (96 9% teoretické hodnoty).
Tato smés, ziskand esterovou vyménnou re-
akci, se potom premisti do polykondenzaé-
niho autokldvu, do kterého se souasné pii-
da 0,06 dild kysliéniku antimonitého a 0,046
diltt dihydrofosforetnanu sodného, coZ se
provadi za michdni a p¥i teplotd 245 °C. Po-
tom se v tomto autokldvu vytvo¥i vakuum,
které se postupn& zv&t¥uje po dobu 45 mi-
nut, a béhem této ¢asové periody se odstra-
ni prebytek ethylenglykolu. V okamZiku, kdy
zbytkovy tlak v autokldvu dosahuje hod-
noty pohybujici se v rozmezi od 4 kPa do
6,7 kPa se pFida do tohoto autokldvu 0,031
dild kyseliny fosforité, kterd je dispergo-



214768

vdna v malém mnoZstvi ethylenglykolu. Po
péti aZ Sestihodinovém michdni pFi teploté
265 °C a tlaku 26,6 Pa se kopolyesterova
hmota, obsahujici derivaty bromu a siry, vy-
tlaGuje v prib&hu 30 aZ 40 minut.

Takto ziskany kopolymer mé nésledujici
charakteristiky:

[n] = 0,49 dl/g,

kyselé skupiny = 41 ekvivalentii/tunu,

obsah diethylenglykolu = 2,2 % molar-
nich,

nalezeny obsah bromu == 4,8 %,

nalezeny obsah siry = 0,33 %.

PrFiklad 2

Priprava kopolyesteru, ktery je popséan v
prikladu 1, ovSem se stanovenym obsahem
bromu a siry 3,5 %, resp. 0,3 %.

Podle tohoto provedeni se do autokldvu,
ktery je uveden v piikladu 1, vsadi ndsle-
dujici sloZky:

150 dild dimethyltereftalétu,

105 dill ethylenglykolu,

11,3 dild 2,2-bis[ 3,3-dibrom-4(2-hydroxyetho-
xy)fenyl]propanu (moldrni pomér vzhle-
dem k dimethyltereftalatu je 2,3 %),

45 dilu monosodné soli dimethylesteru ky-
seliny 1-sulfobenzen-3,5-dikarboxylové
(molarni pomér vzhledem k dimethylte-
reftalatu je 1,98 %),

0,112 dilit octanu manganatého,

0,6 dil@ kysliéniku titaniitého,

0,019 dild octanu draselného.

Esterovd vyména a polykondenzacni re-
akce se provadi stejnym zplsobem jak je
to uvedeno v pFikladu 1. Polymer, ziskany
postupem podle tohoto piikladu mé nésle-
dujici charakteristiky:

[7] = 0,52 dl/g,

kyselé skupiny = 38 ekvivalentii/tunu,
obsah diethylenglykolu == 2,5 % mol,,
nalezeny obsah bromu = 3,4 %),
nalezeny obsah siry = 0,31 %.

Priklad 3

Priprava kopolyesteru z kyseliny terefta-
lové, ethylenglykolu, 2,2-bis[3,3-dibrom-4(2-
-hydroyethoxy)fenyl]propanu a monosodné
soli 1-sulfobenzen-3,5-dikarboxylové Kyseli-
ny, jeho? stanoveny obsah bromu a siry je
6 %, resp. 0,34 %.

Podle tohoto pFikladu se do autoklavu,
ktery je popséan v piikladu 1, vsadi nésledu-
jici sloZky:

128 dilt kyseliny tereftalcvé,

105 dild ethylenglykolu,

20,5 dilu bromovaného derivatu, ktery je
uveden v piikladu 1 a 2 (molérni poms&r
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vzhledem k tereftalové kyselind je 4,2 %),
60 dilt monosodné soli kyseliny l-sulfoben-

zen-3,5-dikarboxylové (molarni pomér

vzhledem ke kyseling tereftalové je 2,4 %},
0,6 dili kyslitniku titani¢itého.

Po pridani vy$e uvedenych sloZek se tep-
lota rychle zvysi na 200 °C, pfitemZ se smeé-
si micha. P¥i této teplotd nastane esterova
vyménna reakce za souCasného odstranova-
ni vady. Poté co se odd&li 80 az 93 % teore-
t'ckého mno#stvi vody, coZ se provede hé-
hem 200 a¥ 215 minut, se hmota pfevede do
druhého autokldvu. Do tohoto autoklavu se
rovnd? pridaji slozky uvedené v pfikladu 1
ve stejném uvedeném mnozstvi. Polykonden-
zatni reakce se provede stejnym zpisobem
jak je to uvedenc v piikladu 1. Polymer,
ziskany shora uvedenym postupem, mé na-
sledujici charakteristiky:

[9] = 0,49 dV/g,

kyselé skupiny = 45 ekvivalent/tunu,
obsah diethylenglykolu = 5,9 %),
nalezeny obsah siry = 0,34 %.

Pifklad 4

Priprava tkaniny na zaclony z polyesteru,
ktery obsahuje brom a siru a provedeni ver-
tikalnfho testu ma hoflavost DOC FF 3—71.

Podle tohoto prikladu se kopolyester, pii-
praveny postupem podle pfikladu 1, mnavij
po usueni ve formé spojité piize o ¢isle 70
denier @ o 24 vlaknech. Teplota Cela je 280
stupiift Celsia, navijeci rychlost €ini 680 me-
tri/m'nutu, a pkize je protaZena v pome-
ru 1 : 3,75 (teplota nizkorychlostniho taz-
ného valce je 85 °C, teplota ohfivdku, ktery
je umist&n mezi uvedenym nizkorychlostnim
vadlcem a vysokorychlostnim védlcem, je 130
stupiift Celsia).

Charakteristiky ziskané piize jsou nésle-
dujict:

pevnost v tahu: 3,5 g/den,

pom&rné prodlouzeni: 22,3 %,

USTER (index stejnomé&rnosti Cislo piize):
1,4,

[n] = 0,47 dl/g.

Z vyse uvedené prize se pripravi zéclo-
ny ,,zdvoiového" typu (800 zdkrutli na metr),
spfedenim na Clunkovém tkalcovském sta-
V.

V daldim postupu se podrobi 5 testovacich
vzorkd vySe uvedené zdclonové tkaniny
(hmotnost 65 g/m?) a 5 testovacich vzorki
srovndvaci tkaniny, pfipravené z bé&Zného
polyethylentereftaldtu, kterd ma stejnou
hmotnost a stejné €islo, vertikdlnimu testu
POC FF 3—71, ktery byl v tomto pripadé
proveden za mnohem drsné&jSich podminek
vioZenim t¥{ sklenénych vlaken do kaZdého
testovaciho vzorku. Vysledky testll jsou uve-
deny v nésledujicich tabulkdch (tabulky &.
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1 a 2), pfitemZ je 1Feba poznamenat, ¥e Kk
tomu &by byl test splnén a vysledky byly
vyhovujici, vyZaduje se splnéni néasledujicich
poZadavkii: doba po kterou vzorek ho¥l po
cdstranéni zaZehovaciho ohné (kterd je
oznatovana jakc ,,doba dodatetného hofe-

1

ni“ a bude v dal§im textu oznafovdna jako

Tabulka 1

12

»1CY) nesmi byt del$i neZ 10 sekund pro
kazdy vzorek, prim&rna spélend délka (zde
bude oznatovdna jako ,LB") p#ti testova-
cich vzork{i nesmi byt v&t3{ neZ 17,8 cm, a
zadny vzorek nesmi dosdhnout spalené dél-
ky 25,4 cm.

Zaclonova tkanina z polyesteru se samozhéaSecimi vlastnostmi a se schopnosti re-

tardace hoteni

Cislo testovaného vzorku

LB (cm]

doba dodate€ného hoteni (s)
primérnd doba dodatetného hofeni
(priimérnd hodnota TC): 1,6 s
primérnd hodnota LB: 11,2 cm

Tabulka 2

Zaclonova tkanina z b&Zného polyethylentereftaldtu

Cislo testovaného vzorku

LB (cm)

TC (s)

primérnd hodnota TC: 17 s
primérnd hodnota LB: 19,3 cm

Z vySe uvedenych vysledkil je ziFejmé, ¥e
existuje zjevny rozdil mezi vyrobky se sa-
mozhasecimi vlastnostmi, které byly pFipra-
veny podle uvedeného vynélezu, a mezi nor-
malnimi b&Znymi vyrobky. Z v§Se uvede-
ného plyne, Ze prvnd jmenované vyrobky
jasné splituji standardni poZadavky a dru-
hé nikoliv. Z4clonova tkanina, ziskand z po-
lyesteru se samozhdSecimi vlastnostmi, kte-
ry ma retardaéni schopnosti vzhledem k
horeni, si i po 10 vyprdnich p¥i teplot& 60
stupiiti Celsia v pracce, kdy bylo k prani
pouZito detergentli, uchovala svoje vlast-
nosti, to znamend schopnost odoldvat ho-
feni, coZ bylo zjiStovdno vy3e uvedenym tes-
tem DOC FF 3—71, pFitemZ do vzorkd by-
ly vloZeny tF¥i sklengna vldkna. Vysledky
ukazuji, Ze u€inek samozhaSecich piidav-
nych latek neni ovliviiovdn pranim, jako se
to vyskytuje v pFipadé, kdy se samozhé&seci
pfidavné latky pouZiji u vyrobkd v koneé-
né fazi. Po uvedeném vyprdni se vjrobky
podrobily vySe uvedenému testu, pricemZ
priimérnd hodnota TC (dodatetnd doba ho-
feni) byla 0,2 sekundy a pramérnd hod-
nota LB (spdlend délka) byla 9,4 cm, ¢im¥
byly i v tomto p¥ipad& spln&ny poZadavky
vySe uvedeného testu. Dile uvedené vysled-
ky ukazuji, Ze samozhd3eci vlastnosti pro-
duktl podle vynélezu nejsou ovlivnény
obarvenim ziclonové tkaniny za pomoci
disperznich nebo kationtovych barvicich &i-
nidel. I v t&chto p¥ipadech byly spln&ny po-
Zadavky standardniho testu DOC FF 3—71.
5 testovacich vzorkdt vy$e uvedené zaclo-
nové tkaniny, ktera byla obarvena kation-
tovym barvivem (pouZité barvivo bylo Ba-

2 3 4 5
12,5 11 11,5 10
4 4 0 0
2 3 4 5
10 22 19,5 19,5
0 18 16 18

sacril Blue GL), vykazovalo prémérnou
hodnotu TC 2 sekundy a priimérné hodno-
ta LB byla 11,3 cm. 5 testovacich vzorki
stejné zaclonové tkaniny, kterd byla obar-
vena disperznim barvivem (pouZitym barvi-
vem byl Palanil Blu R} mélo primérnou
hodnotu TC 3 sekundy a primérnou hod-
notu LB 10,9 cm.

Déle uvedené vysledky ukazuji, e poZa-
davkim testu DOC FF 3—71 rovnéZ vyho-
vuji testovaci vzorky z tkaniny pro pundo-
chy, kterd se pfipravi z tvarované prize,
pripravené z vySe uvedené pfize o &islo
70/24 z polyesteru podle piikladu 1. Tva-
rovani bylo provddéno za nésledujicich pod-
minek:

podet otadek vietena/min 281 300
podet zdkrutli/metr 3409
teplota v tvrdici peci 150 °C
typ vietena bigalet

Pri provadéni testu DOC FF 3—71 byly
ziskény nésledujici vysledky:

pramérnd hodnota TC: 2,2 sekundy
primérnéd hodnota LB: 8 cm.

Priklad 5

Provedeni testu na hoflavost s testovaci-
mi vzorky, odpovidajicimi kopolyesterové
pFizi, ziskané postupem podle pi#ikladu 2.

Polymer, ziskany postupem podle piikla-
du 2 se navine a prodlouZi stejnym zpfiso-
bem jako je to popsdno v pFedchdzejicim
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prikladu. Vldkna maji nasledujici charak-
teristiky:

pevnost v tahu: 4,1 g/den,
pomérné prodlouzeni: 19,2 %
¢islo: 70/24.

7 tohoto materidlu se ptipravi tkanina na
puntochy a 10 testovacich vzorklt z této
tkaniny se podrobi testu DOC FF 3—71 (se
tfemi sklenénymi vidkny vloZenymi do kaz-
dého testovaciho vzorku). Pii provadéni tes-
tu se ziskaji nésledujici vysledky, které spl-
fiujf standard:

priimé&rna hodnota TC: 0 sekund
priim&rna hodnota LB: 12,3 cm.

Tyto vysledky ukazuji, Ze i pfes sniZeny
obsah bromu a siry v tomto polyesteru jsou
vlastnosti testovanych vzorkt analogickeé ja-
ko v pripad& vzorki v prikladu 4.

Piiklad 6

Tento p¥ikld uvadi synergicky ufinek bro-
mu a siry ve smésich, které projevuji sa-
mozhé&Seci vlastnosti, a které maji retar-
dadni schopnost vzhledem k hofeni, priemZ
uvedenymi smésmi jsou kopolyestery.

Test provadény v tomto piikladu spocCi-
va ve stanoveni poftu zaZeht, které jsou
potiebné k dplnému spaleni pletiva o dél-
ce 50 cm, které se pFipravi z vlaken riz-
nych kopolyestertt vEetn& kopolyesteru po-
dle uvedeného vynélezu a normdlniho b&z-
né dostupného polyethylentereftalatu. Kaz-
dé pletivo se pripravi zkroucenim 100 vléa-
ken o &islu 70/24 den (10 zdkrutl na cen-
timetr).

Podle tohoto testu byly testovdny nasle-
dujici vzorky:

vzorek A: kopolyethylentereftaldtova pii-
ze obsahujici 0,35 % siry (odvozend od mo-
nosodné soli dimethylesteru kyseliny sulfo-
benzen-1,3-dikarboxylové],
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vzorek B: b&Znd polyethylentereftalatova
prize,

vzorek C: prize z kopolyethylenterefta-
latu obsahujici 5 % bromu (odvozend od
bromované sloudeniny ve vySe uvedeném
textu oznatované jako sloZka C, ve které je
aa b oba 1J.

vzorek D: prize z kopolyethylentereftald-
tu, ziskand postupem podle prikladu 1, kte-
ré obsahuje 0,35 % siry a 5 % bromu.

Jestd pred provadsnim testu bylo pletivo
umisténo v su3arnd za ttelem Kkondiciono-
véani, pricemZ zde bylo ponechdno pfi tep-
lotd 60 °C po dobu 15 hodin. Pofet zaZehd,
pot¥ebnych k vyvoldni hofeni, je uveden v
tabulce 3, pfitemZ konetnd hodnota je pri-
mérem 5 méreni.

Tabulka 3

Vzorek Podet zaZeht
A 6
B 10
C 19
D 26

JelikoZ je zPFejmé, Ze pfitomnost pouze
sloudeniny siry (vzorek A) zpflisobuje, Ze
vlastnosti polyesteru vzhledem k hofeni jsou
hordi neZ u b&iného polyethylentereftalatu
(vzorek B), mé&l by byt vzorek D, ktery ob-
sahuje jak brom, tak siru méné odolny k
hoteni neZ vzorek C, ktery obsahuje pouze
brom, to znamend, Ze vzorek D by mél vy-
kazovat podet zdZehQ mezi 10 a 19, v pii-
pads, Ze by nebyl pfedpokladén synergicky
iéinek mezi bromem a sirou. Skutecnost, Ze
bylo zapotPebi 25 zdZehii zcela neofekava-
telnd, potvrzuje, Ze soucasnd pritomnost slo-
7ek obsahujicich brom a siru md za nasle-
dek synergicky udinek v pfipadé, Ze je po-
lyethylentereftalat modifikovany podle uve-
deného vynélezu, nebo vyrobky z ného pii-
pravené, podroben hofeni.

PREDMET VYNALEZU

1. Zpiisob pFipravy kopolyesterovych prys-
ky¥ic, vhodnych k plipravé tvarovanych
predmétl, a zvlasts k pripravé vldken, kte-
ré jsou vysoce tepelné& stalé, maji samozha-
Seci vlastnosti a/mebo jsou nehoflave, ko-
polykondenzaci za piitomnosti polykonden-
zatniho katalyzatoru vybraného ze skupiny
zahrnujici kysli¢nik antimonity a kyslig-
nik germanifity, vyznatujici se tim, Ze se
polykondenzuje:

A — sloudenina typu dikarboxylové ary-
lové kyseliny vybrané ze skupiny zahrnuji-
ci kyselinu tereftalovou, Kkyselinu izotere-
ftalovou a kyselinu orthotereftalovou nebo
jejich diestery,

B — nasyceny alifaticky diol, ktery ob-

sahuje 2 aZ 6 atom@ uhliku, zv]1aSté nasy-
ceny alifaticky diol obecného vzorce III

uo——E (CH)— O;]: H

(1)

ve kterém znamend

¢ celé Cislo od 2 do 4, a

d je 1 nebo 2,

C — tetrabromovany diol obecného vzor-
ce It
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Br cpy Br

B8 e
|
H—EO-—(C‘H );l —0 C O‘E‘CHa)z“O}H
#%a | b

18

Br CH5 Br

ve kterém znamena

a a b nezdvisle na sob& ¢islo 1 nebo 2,

D — sulfonovand sloutenina ohecného
vzorce II
Rooc COOR
SOM (1)

ve kterém znamena

R’ substituent vybrany ze skupiny zahr-
nujici vodik, alkylovou skupinu obsahujici
1 aZ 3 atomy uhliku, a oxyalkylovou skupi-
nu obsahujici 2 nebo 3 atomy uhliku, p¥i-
temZ uvedenymi alkylovymi skupinami jsou
methyl, ethyl nebo propyl a uvedenymi
oxyalkylov§mi skupinami jsou oxyethylova
nebo oxypropylova skupina, a

M je atom alkalického kovu, a popiipads

E — derivdt fosforu, p¥itomny v mnoZstvi
pohybujicim se v rozmezi a¥ do 1 % hmot-
nostniho, pfifemZ uvedeny derivat se vybe-
re ze skupiny zahrnujici Kyselinu fosforitou
a kyselinu fosforetnou, soli téchto kyselin
a jejich alifatické nebo aromatické estery,
jako komplexotvorné a stabilizaéni &inid-
lo, ptiCemZ uvedend polykondenzace se pro-
vadi s nasledujicimi moldrnimi poméry jed-
notlivgch sloZek: jeden mol sloZky A, 1 aZ

(1)

2,5 molu sloZky B, od 0,001 do 0,1 molu bro-
movaného diolu uvedeného jako slo¥ka C
a od 0,005 do 0,07 molu sulfonovaného de-
rivdtu uvedeného jako sloZka D, a uvede-
na polykondenzace se provddi dokud vnity-
ni viskozita vysledné smé&si nedosdhne hod-
noty v rozmezi od 0,3 do 0,6 dl/g, m&Feno-
pIi teplot& 20 °C ve smé&si fenolu a tetra-
chlorethanu v hmotnostnim pomd&ru 60/40.

2. Zptsob piipravy kopolyesterovych prys-
kyFic podle bodu 1, vyznacujici se tim, Ze
uvedeny alkalicky kov M je vybran ze sku-
piny zahrnujici sodik a draslik.

3. Zptsob pfipravy kopolyesterovych prys-
kyFic podle bodu 1, vyznafujici se tim, Ze
v uvedené sloutening ad D je substituent
R’ vybrén ze skupiny zahrnujici CH; a
CHyCH,0H.

4. Zpiisob pfipravy kopolyesterovych prys-
kyfic podle bodu 1, vyznatujici se tim, Ze
uvedenou dikarboxylovou kyselinou je ky-
selina tereftalovd a nasycenym alifatickym
diolem je slouenina vybrand ze skupiny
zahrnujici ethylenglykol a butylenglykol.

5. Zplisob p¥ipravy kopolyesterovych prys-
kyfic podle bodu 1, vyznacujici se tim, Ze
uvedend polykondenzace se provadi dokud
hodnota vnit¥ni viskozity neni pfinejmen-
$im 0,40 dl/g, mé&Feno pii teploté 20 °C ve
smési fenolu a tetrachlorethanu v hmot-
nostnim poméru 60/40.

Severografia, n. p., zévod 7, Most
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