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Stladitelné polymerni pénové materialy vhodné pro izolacCni

acely, vyrabéné polymeraci emulzi s vysokym obsahem vnitfni faze

Predmét techniky

Tento vynadlez se tyka polymernich pén s mikroskopickymi
otevrenymi dutinami, které jsou vhodné pro pouziti jako izolacni
materialy. Tento vynalez se zvlasté tyka izola¢nich pénovych
materiali, které jsou vyrabény z emulzi s vysokym obsahem
vnitrni faze a které mohou byt zna¢né stlaceny a nasledne

. expandovany na misté pouziti.

Dosavadni stav_techniky

Vyvoj 1u¢innych a cenové dostupnych izolac¢nich materiald je
piedmétem znac¢ného obchodniho =zajmu. To plati =zvlasté pro

materialy, které jsou tepelnymi izolatory, t.j. sniZuji rychlost

pfestupu tepla v jakémkoliv zafizeni, konstrukci nebo zasobniku.
Casto jsou jako izolatory pouzivany pény. Priklady publikaci, ve
kterych jsou takové vlastnosti a pouziti pén popsany, jsou
G. Oertel: "Polyurethane Handbook", Hanser Publishers, Mnichov
1985, <&ast prehledné prace "Low Density Cellular Plastics”,
editované N. Hilyardem a A. Cunninghamem, Chapman & Hall, London
1994, jejimz autorem je L.R. Glicksman, a kniha L.J. Gibsona
a M.F. Ashbyho "Cellular Slids. Strucrure and Properties"”,
Pergamonn Press, Oxford, 1988. Termin "izolator" znamena
jakykoliv material, ktery sniZuje prenos energie z jednoho mista
na druhé. Mize se jednat o energii tepelnou, akustickou a/nebo
mechanickou. Tepelna izolace je zvlasté dhlezita a primo souvisi
s tepelnou vodivosti izolac¢niho materialu.

"Dokonalym" tepelnym izolatorem je vakuum. Vytvareni
a udrzovani evakuované oblasti okolo prostoru, ktery ma byt
izolovan, maze vs$ak byt technicky nevyhodné, zvlasté jedna-1i se
o velké objemy. Problémem mize byt dosazeni takovych

mechanickych vlastnosti, které by zaruc¢ily odolani konstrukce,
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na kterou z vnéjsSku pusobi atmosféricky tlak.

Obvyklymi izolac¢nimi materialy jsou péna nebo material
s bunéd¢nou strukturou, tvorené poréznimi oblastmi, které jsou
obklopeny pevnym materialem, dodavajicim celku mechanickou
odolnost. Izolaéni vlastnosti pény jsou zpuasobeny tim, ze

zachycuje vzduch a snizZuje tepelnou vodivost. Pény jsou obvykle

charakterizovany velikosti jejich dutin, jakoz i jejich
hustotou, ktera =zavisi na poméru dutin a kompaktnich casti
Vv péne.

Tepelna vodivost jakékoliv pény zavisi na ¢tyfech faktorech:
1. konvekci uvnitf¥ dutin,

2. vodivosti plynu,

3. vodivosti polymeru a

4. prtchodu tepelného zareni sténami dutinek a napfic
dutinami.

Konvekce zptisobovana pohybem plynu v dutinach izolacniho
materialu je v pénach s dutinami o mensi velikosti nez asi 4 mm
zanedbatelna a je sniZena, je-1li velikost dutinek nizs$i nez
10 mm. VétS$ina pén ma dutiny podstatné mensi.

Tepelna vodivost plynu obvykle zplhsobuje az dvé tretiny
celkové tepelné vodivosti systému. Z +tohoto divodu je davana
prfednost pénam plnénym plyny s nizkou vodivosti, po jisté dobé
vSak dojde k vyméné plynu uvnitf dutinek s atmosférickymi plyny.
V pén s nizkou hustotou (napf. nizsi nez 0,08 g/cm3) je teplo
vedené pevnou fazi zanedbatelné.

Jedna ttretina az jedna ¢tvrtina prestupu tepla pénami mize
byt prestup zplsobovany radiaci. (viz L.R. Glickman, M. Torpey
a A. Marge, A. J. Cell. Plastics sv. 28, str. 571, 1992 a R. de
Vos, D. Rosbotham a J. Deschangt, ibid., sv. 30, str. 302,
1994). Prestup tepla radiaci je =znac¢né zavisly na velikosti
dutinek v péné a klesa s jejich velikosti (ktera je s vyhodou
= 100 um). Kodama a spolupracovnici (ibid., sv. 31, str. 24,
1995) zjistili, 2e k-faktor (mira tepelné-izolacnich vlastnosti)
se u serie polyurethanovych pén (polyurethane foums "PUFs")
s hustotou 0,052 g/cm3 zvy$Soval s postupnym poklesem primérné
velikosti jejich dutinek =z 350 na 200 pm. Doerge (P. Doerge,
ibid., sv. 28, str. 115, 1992) zjistil, Ze u pén s hustotou
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nizsi nez 0,037 g/cm”® dochazi ke zvySeni velikosti dutinek, ke
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zvy$eni tepelné vodivosti, které je Castecné zpusobeno zvySenim
priasvitnosti stén dutinek a jejich praskanim (umozZnujicim
rychlou difuzi malo tepelné vodivého plynu, kterym je péna
naplnéna). Nejlépe izolujicimi tuhymi pénami jsou tyto pény
s nizkou hustotou (polyurethanové pény s uzavrienymi dutinami
o velikosti 0,03 az 0,07 g/cm3), které maji dutiny o co nejnizsi
velikosti, pokud moZno plnéné plynem s nizkou tepelnou vodivosti
(nebo zcela bez plynu). Z toho plyne, Ze by bylo z2adouci, aby
byly vyrabény pény vyznacujici se jak nizkou hustotou, tak velmi
malou velikosti dutinek, napt. =100 pm. Takové pény zrejme
nemohou byt vyrabény dosud znamymi postupy.

V minulosti byly pény pro izolacni ucely (napr. pro
chladni¢ky nebo =zasobniky teplé vody) vyrdbény =za pouziti
chlorofluorouhlovodiki jako nadouvadel, 2zvlasté jednalo-1li se
0 pény na bazi polyurethantl a polyisokyanat. ZjisSténa
souvislost mezi vyskytem chlorofluorouhlovodikli a narusovanim
ozonové vrstvy vedla k prudkému sniZzeni jejich vyroby a ke
zvyseni potreby materiald nebo metod, které by pri vyrobeé pen
tyto laky nahradily. P¥i pouziti alternativnich nadouvadel, jako
je oxid uhlidity a pentan, vsSak vznikaji méné kvalitni izolacéni
materialy, které jsou ve srovnani s témito materialy
obsahujicimi chlorofluorouhlovodiky méné kvalitni. To je
zplisobeno skutec¢nosti, zZe je obtizné =ziskat stejné jemnou
mikrostrukturu a hustoty, jaké je mozZno docilit pri pouziti
chlorofluorouhlovodikl jako nadouvadel. Viz napriklad
S.E.Moore, J. Cell. Plastics, sv. 30, str. 494, 1994 a patent
USA ¢&. 5 034 424 (autori Vennig a kol.), vydany 23. cCervence
1991. Viz rovnéz Oertel, str. 273 a Gibson a Ashby, kap. 7,
str. 201.

Polyurethanové pény jsou pravdépodobné pro tento typ aplikaci
uzivany nej¢astéji. Chemicka povaha téchto latek vSak je zdrojem
jejich nékterych nevyhod, vcCetné jejich snizené stalosti (viz
C. Valentine, T.A. Craig, S.L. Hager, J. Cell. Plastics sv. 29,
str. 569, 1993), piitomnosti nezadoucich zbytkd chemickych latek
v pénich (viz patent USA ¢. 4 211 847, autor Kehr a kol., vydany
8. cervence 1980 a patent USA ¢&. 4 439 553, autor Guthrie

a kol., vydany 27. brezna 1984, které popisuji mozZné zpusoby




odstranéni téchto nedistot) a vznik Skodlivych plynd pri

spalovani téchto materiali, zplisobeny pritomnosti dusiku
v téchto materialech (viz G.E. Hartzel, J. Cell. Plastics,
sv. 28, str. 330, 1992). To mQZe zpusobovat problémy, zvlaste
pti nehodach vetejnych dopravnich prostfedkl jako jsou 1lodé,
automobily, vlaky nebo letadla, které mohou byt postizZeny
pozarem. Zranéni véetné smrtelnych mohou byt zpisobena pouhym
vdechovanim téchto jedovatych plyni, viz Gibson a Ashby,
8. kapitola, str. 212. Totéz plati pro ty pripady, kdy se péna
dostane do odpadu, ktery je likvidovan spalovanim.

Pro isolace ve stavebnictvi se velmi rozs$irilo pouzivani
desek z pénového polystyrenu (vedle mineralni vlny a celulodzoveé
vaty). Desky =z pénového polystyrenu jsou vyhodné tim, Ze jsou
tuhé a mohou byt pripeviiovany htebiky, jsou hydrofébni a tim
odolné proti plsobeni vody (ktera jinak znehodnocuje izolacni
u¢innost) a jsou dale pomérné levné. Viz Oertel, str. 277. Tento
materidl je dale pouzivan na poharky na napoje a na obaly na
potraviny. Velikosti dutinek v ném jsou v rozmezi 300 az
500 pm. Polystyreny s mens$imi dutinami byly vyrobeny postupen
nazvanym Termally Induced Phase Separation Process (TIPS), ktery
je popsan v Chemtech 1991, str. 290 a v patentu USA
¢. 5 128 382 (autori Elliot a kol.), vydaném 7. Cervence 1992,
ktery je zde uveden jako odkaz.

U nékterych izolac¢nich aplikaci je zadouci, aby izolacni
material byl dodavan ve formé roli, ¢imZz je usnadnéno jeho
pouziti. Cim je +takova role kompaktnéjs$i, tim snadne€ji se
pouziva, transportuje a skladuje. Vyuziti prostoru pri baleni
a snizena hmotnost rovnéz snizuji naklady vyrobce a distributora
véetné snizeného naroku na skladovaci prostor, potrebného pro
jednu roli.

Pozadavek na usporu prostoru pouzivanim tenkych isolacnich
material® je v rozporu s pozadavkem na vytvoreni tlusté vrstvy
zachyceného vzduchu, ktera je potfebna k dosazeni dobré izolace.
Jednim =ze zplUsobli, umoznujicim odstranéni tohoto dilematu, je
ptiprava materidlu dodavaného ve stlaCeném stavu, ktery po
pouziti postupné znovu expanduje. Prikladem takového materialu

je MiraflexTM, jehoz prodej pred nedavnem zahajila firma




Owens-Corning Co. a ktery transportovan a aplikovan v priblizneée
poloviéni tloustce, nez je jeho konec¢na tloustka, do které
expanduje (Chem. Mkt. Rep., 3. Ffijna, 1994, 15).

Jsou znamy pény, které jsou dodavany ve stlaCeném stavu
a expanduji az pri aplikaci. V patentu USA ¢. 5 387 207 (autori
Dyer a kol.), vydaném 7. unora 1995, jsou popsany pomérné tenké
materialy z polymerni pény, které expanduji po styku s vodnymi
télnimi tekutinami. Tyto pény vsSak neexpanduji pri zahrati nebo
pri pouziti jiného zphsobu aktivace, ktery by byl vhodny pro
izola¢ni materialy. V patentu USA ¢. 4 788 225 (autori Edwards
a kol.), vydaném 29. listopadu 1988 jsou popsany pény, které po
50% stlaceni expanduji na 90 % sveé pavodni tloustky v dobé
krats$i nez 120 sekund. Tyto pény by vsak nefungovaly zplsobem
vhodnym pro tento vynalez, protoZze by zpétné expadovaly prilis
velkou rychlosti a nezlistaly by ve stladeném stavu pri dlouheé
dobé skladovani. Tyto expandovatelné pény dale nejsou povazovany
za vhodné pro izolaéni ucely. Na rozdil od toho by stlacené pé€ny
podle tohoto vynalezu mély zstat ve stlaCeném stavu i pri
dlouhé dobé skladovani a po pouziti zpétne expandovat pomérne
velkou rychlosti a tak obnovit svoji plnou izolacéni schopnost.
Tato jejich expanze by mela byt iniciovéana napriklad teplem,
protoze ve vétsine pripadd nelze predpokléadat pritomnost vody .

Diilezitym faktorem prti vyrobe pén, které jsou z komercniho
hlediska zajimavé jako izolacni materialy, jsou vyrobni naklady.
Tyto naklady zavisi na cenéch pouzitych materiald, jakoz i na
nakladech potrebnych k jejich pfeméné na polymerni pénu.
Pozadavek na sniZzeni nakladd pri vyrobé takovychto izolacnich
pén, zvlasdté co se tyka snizeni celkového mnozstvi pouzitého
monomeru, maze zpusobit, zZe dosazeni pozadovanych izolac¢nich
a mechanickych vlastnosti se stane velmi obtiznym. Jak jiz bylo
zminéno dtfive, je jinym vyznamnym faktorem, ktery ovliviuje
celkovy naklad na izolaci, naklad na dopravu materialu.

7Z +toho co bylo uvedeno vyplyva, ze je zadouci, aby byl
pripraven polymerni material s otevienymi dutinami, ktery: 1) ma
pruznost a tuhost vhodnou pro jeho pouziti; 2) mize byt vyroben
s pomérné malym primérem dutin, aby byl omezen prestup tepla

radiaci; 3) je pfipravovan bez pouziti chlorofluorouhlovodikl




nebo jinych plyn, které maji nepfiznivé ucinky na zivotni
prosttredi; 4) mizZe byt vyrabén a dodavan ve stlac¢eném stavu, ze
kterého expanduje teprve poO pouziti; 5) neobsahuje chemicky
vazany dusik, ze kterého by ptri spalovani mohly vznikat jedovaté
plyny; a 6) miZe byt vyrabé&n za ekonomicky vyhodnych podminek,
aniz by tim byly nepfijatelnym zptisobem zhor$ovany jeho izolac¢ni

a mechanické vlastnosti.

Podstata vynalezu

Struény popis vynalezu

Tento vynadlez se tyka stlac¢itelnych polymernich pénovych
materialé, vhodnych pro pouziti jako izolace. Tyto polymerni
pény jsou pripravovany polymeraci emulzi vody v oleji, které se
vyznaduji relativné vysokym pomérem vodni faze k fazi olejové
a jsou bézné oznaCovany zkratkou HIPE (high internal phase
emulsions). Tyto polymerni pény jsou obecné tvoreny hydrofébnim,
pruznym nebo castecné pruznym neiontovym polymernim materialem,
obsahujicim dutiny, které jsou navzajem spojeny. Pény podle
tohoto vynalezu se vyznacuji témito vliastnostmi:

a) jejich specificky povrch je alesporn 0,01 m2/cm3

b) jejich hustota Vv expandovaném stavu je nizsi nez

0,05 g/cm3
c) pomér tloustky Vv expandovaném a stlaceném stavu je
alespon 3:1,

pfic¢emZ expanze této pény, stlacené na 33 % jeji plavodni

tloustky a ponechané po dobu 21 dni za teploty mistnosti

(22 °C) bez plsobeni tlaku na jeji povrch, neni vys$i nez

50 %.

Jsou-1li pény podle tohoto vynalezu zahfaty na jejich Tg
nebo na vy$si teploty, zpétne expanduji na 90 % jejich ptvodni
tloustky béhem 1 dne nebo doby krats$i nez 1 den.

Postupem podle tohoto vynalezu jsou ziskavany stlacitelné
pény pro izolacni ucely polymeraci emulzi HIPE slozZenych

z diskontinualni vodni faze a kontinualni olejové faze, pricemz




pomér voda/olej je alespori 20:1. Vodni faze obsahuje obecnée
elektrolyt a vodorozpustny iniciator. Olejova faze je obecne
slozena z monomerti nerozpustnych ve vodé, polymerizovatelnych
radikalovymi iniciatory, =z emulgatoru a pripadne =z dalSich
slozek, které jsou specifikovany v nasledujicim textu. Vybeér
monomertl je provadén =z hlediska jejich ceny a dale tak, aby
odpovidaly pozadovanym vlastnostem vyrabéné polymerni pény,
napriklad vlastnostem zarucujicim mechanickou pevnost pény
dostacdujici pro jeji pouziti. Teplota skelného prechodu (Tg)
vyrobené pény je s vyhodou 30 az 90 oc.

Tento vynalez se dale tyka zpusobu vyroby téchto
stlacitelnych pén s nizkou hustotou polymeraci specialnich
emulzi vody v oleji nebo emulzi HIPE s relativné nizkym obsahem
olejové faze a relativné vysokym obsahem vodni faze. Tento
zplisob vyroby sestava z dale uvedenych jednotlivych krokt:

A) priprava emulze vody v oleji slozZené z
1) olejové faze obsahujici:

a) 80 az 98 hmot. % monomerni slozky schopné vytvaret
polymer s hodnotou Tg 30 az 90 °C, pricemz tato
monomerni slozka je tvofena:

i) 20 az 40 hmot. % monofunkcniho monomeru
v podstaté nerozpustného ve vodé, vytvarejiciho

homopolymer s Tg 35 °C a nizsim,

ii) 20 az 50 hmot. % monofunkéniho komonomeru
v podstaté nerozpustného ve vodé, schopného
zpusobovat tuhost srovnatelnou s tuhosti

poskytovanou styrenem,

iii) 2 az 50 hmot. % prvého v podstate ve vodé
nerozpustného polyfunkéniho sitovadla, zvoleného
ze skupiny tvofené divinylbenzenem a latkami
s podobnou chemickou strukturou, a

iv) O az 15 hmot. % druhého v podstaté ve vodé
nerozpustného polyfunkéniho sitovadla, zvoleného
ze skupiny tvorené diakrylaty diold a latkami
s podobnou chemickou strukturou, a

b) 2 az 20 hmot. % emulgac¢ni slozky, rozpustné v olejove

fazi a schopné vytvaret stabilni emulze vody v oleji;




B)

2) vodni faze obsahujici 0 az 20 hmot. % vodorozpustného
elektrolytu, pricemz
3) pomér objemu ke hmotnosti vodni féze k olejové fazi se

pohybuje v rozmezi 20:1 az 250:1
polymerace monomerni slozky olejové faze emulze vody v oleji
za vzniku

polymerniho pénového materialu, vyznacCujiciho se

tim,

a)

ze

jeho specificky povrch je alespon 0,025 mz/cm3

v

b) jeho hustota v niz$i nez

0,05 g/cm3
jeho pomér tloustky v

expandovaném stavu je

c) expandovaném a stlaCeném stavu je
alespon 3:1,
pricemz expanze stlacené

této pény, na 33 % jeji

21 dni za

puvodni

tloustky a ponechané po dobu teploty 22 OC bez

piisobeni tlaku na jeji povrch, neni vyssSi nez 50 %.

Je-11i tato péna zahrfata na teplotu Tg nebo vys$si, s vyhodou

zpétné expanduje na 90 % jeji pavodni tloustky béhem 1 dne nebo

béhem doby krats$i nez nez 1 den.

Tento polymerni material mzZe byt poté opakované promyvan

a vysus$ovan, <&imZ se ziska sucha hydrofébni péna, kterou je

mozno libovolné tvarovat. Obvykle je timto tvarovanim krajeni na

ploché tvary (listy nebo platy), které mohou byt dale
stlac¢ovany, napriklad kontinualné mezi valci, a ve stlaceném
stavu navijeny na role. Tyto 1listy zGstanou v takto ziskaném

pomérné tenkém stavu az do té doby, kdy

zahfaty na jejich aktivac¢ni teplotu

jsou odvinuty, pouzity

podle potfeby a poté bud

nez T polymeru) nebo

g
dobu, napfiklad po dobu nékolika

ktera je zpravidla vysSsSi rislusného
J P y p

ponechéany po relativné dlouhou

tydnfi, mésic nebo rokd v zavislosti na okolni teploté a na

pripadné pasobicich stladujicich silach (podobnych jako jsou

sily ptsobici v zabaleném stavu).

Stru¢ny popis obrazku

Na obrazku 1 je znazornéna mikrofotografie (se 100-nasobnym

zvét$enim) fezu typické polymerni pény podle tohoto vynalezu

v jejim expandovaném stavu. Tato péna byla vyrobena z HIPE
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pripraveného pri 35 OC s pomérem voda/olej 34:1, monomerni
slozkou byla smés styrenu, technického divinylbenzenu (55 %
divinylbenzenu, 45 % ethylstyrenu) a ethylakrylatu v poméru
28:22:50 a jako emulgator bylo pouzito 12 hmot. % (vztazeno ke

o™

hmotnosti olejové faze) pripravku Span 2 (monolaurat

sorbitolu).

Podrobny popis vynalezu

I. Stladitelné polymerni pény pro pouziti jako izola¢ni material
A. Obecna charakteristika

Polymerni pény podle tohoto vynidlezu jsou pény s prevazne
otevienymi dutinami. To =znamena, ze jednotlivé dutiny v péné
jsou zcela a nerulené spojeny s dutinami sousednimi. Mezi
dutinami v této struktufe s otevienymi dutinami jsou pruchody
nebo "okénka", kterymi jsou tyto dutiny navzdjem spojeny.

Struktura téchto materialfi se spojenymi dutinami ma sitovity
charakter, ve kterém dutiny jsou navzajem spojeny a vytvareji
rozvétvenou sit. Jednotlivé hlavni vétve, obsazZené v této siti,
mohou byt nazvany "vzpérami". Priklad mikrofotografie takové
struktury pény s otevienymi dutinami je uveden na obr. 1. Pro
uc¢ely tohoto dokumentu se za "pénu s otevienymi dutinami"
povazuje material, ve kterém alespon 80 % dutinek o velikosti
1 pm a véts$i je spojeno s alespoii jednou sousedni dutinou.

Kromé& +toho, Ze tyto pény maji oteviené dutiny, jsou dale
obecné hydrofébni, coz zabrafuje prichodu vodnych tekutin pénou.
Hydrofébni vlastnosti vnitfnich povrchii pény jsou vyvolany
odstranénim nebo neutralizaci hydrofilnich povrchoveé aktivnich
latek a soli, které zGstavaji po ukonceni polymerace uvnitf
pény. Pény podle tohoto vynalezu mohou byt snadno optimalizovany
za ucelem dosazeni vlastnosti, které jsou Zadouci pro kazdou
z jejich aplikaci. Domnivame se, Ze takova snadnost rizeni rady
vlastnosti nemize byt dosazZena v dosud =znamych postupech
ptipravy pénovych izolac¢nich materiala. Tak mohou napriklad tyto

materialy obsahovat dutiny od velikosti mikrodutin (prdmér




< 10 um) az po stfedni velikost (asi 80 pm), jejich hustota se

mtiZze pohybovat od nizké (0,05 g/cm3) az po velmi nizkou
(0,005 g/cm3), mohou byt tuhé nebo pruzné (coz odpovida bud
vysoké hodnoté Tg, nebo hodnoté Tg nizsi nezZz je teplota
mistnosti), pevné nebo malo pevné. Tyto pény mohou byt vyrabény
ve forme pasti, tuhych tlustych desek, castecek o razné
velikosti, pripadné mohou mit podle potfeby specialni tvary
a podobné. Tyto pény s optimalizovanymi vlastnostmi vSak nemaji

nékteré nedostatky, zminéné v predchozim textu. Tak napriklad

neobsahuji dusik , takzZe pri jejich spalovani nevznikaji
Skodlivé plyny, neni pro jejich ptipravu treba tékavych
organickych latek (volatile organic compounds - VOC) typu CFC,

lze je snadno vyrabét s relativné nizkymi naklady ve velkych
mnozstvich ve formé& desek, roli, <déastecek a podobne. Dale je
jejich inherentni vlastnosti stabilita na svétle. Vyraznou
prednosti pén podle tohoto vynalezu je jejich schopnost byt
vyrabény, baleny a transportovany ve stladeném stavu o vysoké
hustoté a po aktivaci znovu "vyskodit", j.j. zpétné€ expandovat,
a tak snizit svoji hustotu na jeji ptvodni hodnotu. To je zvlast
vhodné pti izolaci budov, kdy je mozno zasilat role izolac¢niho
materialu na velké vzdalenosti tim zpasobem, Ze je vyuzit cely
objem vozidla, aniZz by celkovd hmotnost nakladu dosahovala
nosnost vozidla.

Skladovani pén podle tohoto vynalezu ve stavu reverzibilniho
stlacdeni je mozno dosdhnout nékolika zplsoby. Bylo zjisténo, ze
tyto pény mohou byt vyrabény tim zplUsobem, Ze vysledkem
odstranéni vody Vv poslednich stadiich vyrobniho procesu
(popsanych podrobnéji dale) je p€na stlacdena prirozenym
zptisobem, ktera mize byt snadno stacena do roli, s vyhodou poté
co byla prevrstvena na pas podlozky, kterou miZe byt napriklad
silny papir. Po wuvolnéni z tohoto stavu, ve kterém je péna
skladovana, dochazi bud k jeji pomalé expanzi na plavodni
tloustku (a izolacdni schopnost), nebo rychle expandovana
zahtatim na mirné zvysSenou teplotu. Této schopnosti expandovat
je dosazeno pouze tehdy, jsou-li ve spravném vzajemném vztahu na

jedné strané pevnost, hustota, Tg a hustota zesiténi, a na druhé

strané mikrostruktura pény. Jedine¢nou vlastnosti téchto pén je
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jejich schopnost setrvavat ve stlacdeném stavu beéhem transportu
a skladovani, (pficemz je jejich tendence k casteCné zpetné
expanzi eliminovana pevnym stazenim pri baleni roli), a posléze
se vracet do stavu, ve kterém je obnovena nejen jejich pavodni
hustota, ale rovnéZ pevnost a pruznost. Toho je mozno dosahnout
pouze u pén vyrobenych z termosetd nebo zesiténych polymert,
které pii skladovani nepodléhaji nevratnému toku. Viz patent USA
&. 3 903 232 (autori Vood a kol.), vydany 2. zari 1975, ktery je

zde uveden jako odkaz.
B. Teplota skelného prechodu

Zakladnim parametrem stlac¢itelnych pén podle tohoto vynalezu
je jejich teplota skelného pfechodu (Tg)’ Tg je teplota
odpovidajici stfedu pfechodu mezi skelnym a kauc¢ukovitym stavem
polymerti. Pény, které maji Tg vys$s$i nez teploty, pri kterych
jsou pouzivany, mohou byt velmi pevné, zaroven vsak rovnez
kirehké a nachylné k 1lomu. Takové pény budou rovnez obvykle
potfebovat dlouhy ¢&as k tomu, aby se vratily do expandovaného
stavu, poté co byly po delsi dobu skladovany ve stavu stlaceném.
Odbornikam v prislusné oblasti je zrfejmé, Ze dosaZeni 2adouci
kombinace mechanickych vlastnosti, zvlasté pevnosti a pruznosti,
bude vyzadovat vybér ze fady raznych monomertt a jejich
koncentraci.

Stlacdeny stav je udrzovan tak, Ze polymerni péna je ponechana
pri teplotach nizsich, nez je Tg prislusného polymeru. V tomto
stavu je vzajemné premistovani - teCeni - polymernich fetézcu
pomérné pomalé. SkutecCnost, zZe Vv pripadé téchto pén se jedna
o temosety (zpisobena jejich pomérné vysokym stupném zesiténi)
v§ak zpasobuje tvarovou pamét pén vzhledem k predchozimu
expandovanému stavu. Z tohoto divodu nabyvaji pény, které byly
zahtaty, nebo byly ponechany stat bez =zatiZeni, jejich ptvodni
tvar a rozméry (coZz nastava rychle v pripade zahtati na teplotu
vyrazné vyssi nez Tg)' Tyto rozméry odpovidaji nizké hustoté,
ktera je potrebna k tomu, aby byl ziskan kvalitni izolacni
material. Tato schopnost je zvlasté vyhodnad v pripade, Ze pe€na

-

méa byt transportovana, skladovana nebo pokladana na velké
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plochy, napriklad na strechu podkrovi, odvijenim =z roli.
V téchto pripadech zabira podstatné mensi objem, nez je

napfiklad objem mineralni vlny. Bé&hem pouziti nebo po ném se bud
pusobenim tepla nebo po uplynuti wurcité doby vraci objem pény
a jeji izolac¢ni schopnost na pivodni hodnoty. Je zrfejmé, ze Tg
polymerni pény je hodnotou vyrazné ovlivnujici stalost pény ve
stlaceném stavu, jejiz vysSe musi byt navic takova, aby
umoznovala navrat pény do expandovaného stavu za primérenou dobu
nebo za pouziti lehce dosazitelnych teplot. PrestozZe je konecné
pouziti pény dbalezitym faktorem, ovlivaujicim jeji Tg’ jsou
s vyhodou pouzivany pény, jejichz Tg je v rozmezi 30 az 70 °cC.
Vyhodneéjsi jsou pény s Tg v rozmezi 30 az 50 °C.

C. Hustota pény

Jinou dtlezitou vlastnosti izola¢nich pén podle tohoto
vynalezu je jejich hustota. V tomto dokumentu uvadéna "hustota
peny" (t.j. hmotnost jednoho krychlového centimetru pény
v gramech, zjistovana vazenim ve vzduchu) je hodnota, tykajici
se suché pény. Pro stanoveni hmotnosti pevné pény na jednotku
jejiho objemu je mozno pouzit jakoukoliv vhodnou gravimetrickou
metodu. Tak napriklad je jednou ze vhodnych metod stanoveni
hustoty gravimetricka metoda ASTM, ktera je podrobn€ popsana
v oddilu "Test Methods" patentu USA ¢&. 5 387 207 (autori Dyer
a kol.), vydaném 7. tnora 1995 (a zde uvedeném jako odkaz). Ve
stladeném stavu maji polymerni pény podle tohoto vynalezu, které
je mozno pouzit jako izolac¢ni materialy, hustoty v rozmezi 0,05
az 0,3 g/cm3, s vyhodou v rozmezi 0,10 az 0,15 g/cm3,
nejvyhodnéji 0,10 g/cm3. V expandovaném stavu maji polymerni
pény podle tohoto vynalezu, vhodné k pouziti jako izolacni
materialy, hustotu v suchém stavu 0,05 az 0,006 g/cm3, s vyhodou

0,04 az 0,008 g/cm3 a nejvyhodnéji 0,03 az 0,015 g/cm3.
D. Expanzni faktor

Po =zahtati nebo po uplynuti urcdité doby nabyvaji stlacené

pény podle tohoto vynalezu znovu jejich ptvodni rozméry a tvar.




To je zpasobeno skuteénosti, 2ze polymerni material pény ma

charakter termosetu. Obecné jsou pény stlateny v jednom sméru,
nazyvaném "smér z", kterym je nejmensi rozmér plochého tvaru
(listu nebo platu) pény. Po zpé&tné expanzi pény mize byt zméren
tzv. ‘"expanzni faktor", coz je pomér uvedeného nejmensiho
rozméru v expadovaném stavu k rozméru ve stavu stlaceném.
Stladené pény podle tohoto vynalezu maji expanzni faktor alespon
3X, t.j. tloustka pény v jejim expandovaném stavu je alespon
trojnasobkem jeji tloustky ve stavu stladeném. Stlacené pény
podle tohoto vyndlezu maji obvykle expanzni faktor v rozmezi 3X
az 10X. Pro srovnani uvadime, Ze dosud znamé stlacené skelné
vaty maji obvykle expanzni faktor pouze 2X.

Zptisob mé&reni expanzniho faktoru je popséan dale v oddile
"Zkusebni metody”.

Je-1i péna podle tohoto vynalezu stlacena na tloustku, ktera
je 30 % jeji ptuvodni tloustky a poté je ponechana bez pisobeni
stladujici sily na jeji povrch, dojde =za teploty mistnosti
(22 ©°C) béhem 21 dni k samovolné =zpétné expanzi, ktera je nizsi
nez 50 %. Je-1li takova péna zahtata na teplotu vy$s$i, nez je
jeji Tg’ dojde s vyhodou v prubéhu 1 dne nebo doby krats$i nez
1 den, k jeji zpétné expanzi na 90 % jeji pavodni tloustky.

E. Odpor proti stlaceni

Mechanickou vlastnosti, ktera je vyhodnocovédna u polymernich
pén pouzivanych pro izolaci, je jejich odpor proti stlaceni
(resistance to compression deflection - RTCD) . RTCD pen podle
tohoto vynalezu je funkci modulu polymerniho materialu téchto
pén, jakoz i hustoty a struktury teéchto materiald. Modul
polymerniho materialu je déale urcen a) slozenim polymeru, b)
podminkami, za kterych je péna pripravovana polymeraci, a c)
stupném plastifikace polymeru zbytky jinych latek v ném
obsazenych, kterymi jsou napfiklad emulgatory, zbyvajici v péne
po ukonéeni jejiho zpracovani. Hodnoty RTDC pén podle tohoto
vynalezu jsou r0zné v zavislosti na pozadovanych vlastnostech
téchto materiald. Obvykle se hodnoty RTDC pohybuji v rozmezi 2

az 90 %, s vyhodou v rozmezi 10 az 50 %.




F. PrOGmér dutin

Dutiny v péné a zvlasté dutiny, které Jsou vytvareny
polymeraci monomerd Vv olejové fazi, obklopujici prakticky
monomeru prosté kapidky vody, jsou priblizné kulovitého tvaru.
Velikost nebo "primér" té&chto sférickych dutin je parametrem,
obvykle pouzivanym k obecné charakterizaci pén. Protoze dutiny
ve vzorku polymerni pény nemusi byt vzdy priblizné stejné
velikosti, je ¢&asto stanovovana pramérna velikost dutiny, t.j.
pramérny prumeér dutiny.

Pro stanoveni primérné velikosti dutin je pouzivana fada
metod. Nejvhodnéjs$i metodou pro stanoveni velikosti dutin je
vsak jednoduché méreni velikosti jejich zobrazeni na
mikrofotografii ziskané pomoci rastrovaci elektronové
mikroskopie. Obr. 1 napfiklad znazornuje obvyklou strukturu peény
v expandovaném stavu, ziskané polymeraci HIPE postupem podle
tohoto vynalezu. Na mikrofotografii je zaroven znazornéna usecka
odpovidajici vzdalenosti 300 pm. Porovnanim s velikosti této
usec¢ky je mozno pomoci metod analyzy obrazu stanovit primérnou
velikost dutiny.

Zde uvedena méfeni velikosti dutin jsou méreni velikosti
dutin v pénach v expandovaném stavu, podobném jako je Znazorneén
na obr. 1. Primérna velikost dutin v pénach, které jsou vhodné
k pouziti jako izola¢ni materialy, je nizsi nez 100 pm,
s vyhodou je jejich velikost 5 az 80 pum, vyhodné€ji 10 az 50 pm.
Nejvyhodnéj$i pramér dutin, ktery =zarucuje nejlepsi izolacni
vlastnosti je 15 az 35 uym. Pény s nizs$im primérem dutin maji
tendenci po pouziti pomaleji pfechazet na své pivodni rozméry
v dasledku zbytkt vody, zadrzovanych kapildrnimi silami, které

pasobi proti expanzi.

G. TlousStka listd pény

Z pény podle tohoto vynalezu mohou byt fezany listy o raznych
tloustkach podle potreby. S vyhodou je tloustka takto
zhotovovanych 1listd nebo plath 0,2 az 8,9 cm, vyhodneéji 1 az

5 cm. U tlust$ich plochych materiald vznikaji obtize s rychlosti




jejich odvodnéni. I po odvodnéni kladou platy s velkou tloustkou
odpor pfi svinovani roli, které je potfebné pro jejich snadny
transport, uskladnéni a pouziti. V podstaté je vsak mozné
vyrabét ploché tvary o libovolné tloustce. Je vhodné, aby
vyrobky s vét$3i tlou$tkou prochazely mezi nc¢kolika dvojicemi
valcti s postupné se zmensujicimi mezerami mezi nimi, aby tak
bylo zabranéno mechanickému poskozeni vyrobku o velké tloustce

prilis rychlym jednoriazovym odvodné€nim.

H. Tepelna izolace

Tepelné-izoladni vlastnosti téchto materiald se méri
standardnimi méficimi postupy, které jsou znamy odbornikdm
v prislusné oblasti, napfiklad se jedna o postup popsany v norme
ASTM C177-85, ktery byl rovnéz pouzit pro mérfeni, jejichz

vysledky jsou uvedeny v tomto dokumentu.

1. Specificky povrch

Jinym zakladnim parametrem pén je jejich specificky povrch,
ktery je urdovan velikosti dutin pény a hustotou polymeru,
a jehoz stanoveni umoznuje zjistit, jak veliky je povrch pevné
faze v péné.

Specificky povrch se stanovuje tak, Ze se méri mnozstvi
kapaliny s nizkym povrchovym napétim (naptiklad ethanolu), ktera
je nasavana vzorkem pény o znamé hmotnosti a rozmérech. Podrobny
popis tohoto stanoveni specifického povrchu na zakladé nasavani
kapaliny zplsobovaného kapildrnimi silami je uveden v casti
"Test Methods" patentu USA ¢. S5 387 207 (autori Dyer a kol.),
vydaného 7. unora 1995, ktery je zde uveden jako odkaz. Pro
stanoveni specifického povrchu pén podle tohoto vynalezu mohou

byt pouzity jiné podobné metody.




11. Priprava polymernich pén z HIPE s vysokym pomerem voda/olej

A. Uvod

Polymerni pény podle tohoto vynalezu jsou pripravovany
polymerni emulzi typu HIPE. Relativni mnoZstvi vodni a olejové
faze pouzivané pro pripravu téchto emulzi jsou m.j. dilezita
proto, ze urdéuji strukturni, mechanické a uzitné vlastnosti
vyslednych polymernich pén. Zvlasté pomér vody k oleji v emulzi
ma vliv na hustotu, velikost dutin a specificky povrch pény a na
rozméry vzpér v péné. Emulze vhodné k prfipravé HIPE-pen podle
tohoto vynalezu maji pomér objemu k hmotnosti vodné faze
k olejové fazi v rozmezi 20:1 az 250:1, s vyhodou 25:1 az 75:1
a nejvyhodnéji 30:1 az 65:1.

1. Slozky olejové faze

Kontinualni olejova faze HIPE obsahuje monomery, jejichz
polymeraci vznika pevna péna. SlozZeni této monomerni komponenty
je voleno tak, aby vznikl kopolymer s Tg v rozmezi 40 az 90 °C,
vét$inou v rozmezi 50 az 70 ©C. (Zpfisob stanoveni Tg pomoci
dynamické mechanické analyzy (Dynamic Mechanical Analysis - DMA)
je popsan v ¢asti "Test Methods" patentu USA C. 5 387 207, ktery

je zde uveden jako odkaz.) Tato monomerni komponenta obsahuje a)

alesponn jeden monofunkcni monomer jehoz atakticky amorfni
polymer ma Tg 35 OC nebo nizs$i (viz J. Brandup, E.H. Immrgut:
Polymer Handbook, 2. vyd., Viley Intersciency, New York, NY,

1975, 111-139); b) alesponn jeden monofunkéni komonomer zvySujici
tuhost a strukturni pevnost pény; c) prvé polyfunkéni sitovadlo;
a d) druhé polyfunkéni sifovadlo, jehoz pritomnost vsak neni
podminkou. Volba jednotlivych monomert, komonomert a sitovadel
a jejich mnozstvi je dualezita z hlediska dosazZeni vhodné
kombinace struktury a mechanickych vlastnosti HIPE-pén, které je
¢ini vhodnymi pro pouziti k uceltm podle tohoto vynalezu.
Monomerni komponenta obsahuje jeden nebo vice monomerl, které
dodavaji vznikajici polymerni péné kaucukovité vlastnosti. Tyto

monomery mohou polymerovat za vzniku vysokmolekularnich




ataktickych homopolymertt (s molekulovou hmotnosti vys$s$i nez

10 000) s Tg 35 OC nebo nizs$im. Monomery tohoto typu jsou
napriklad alkylakrylaty C4-C14- jako je butylakrylat,
hexylakrylat, oktylakrylat, 2-ethylhexylakrylat, nonylakrylat,
decylakrylat, dodecyl (lauryl)akrylat, isodecylakrylat
a tetradecylkrylat; aryl a aralkylakrylaty jako je benzylakrylat
a nonylfenylakrylat; C6-C16 alkylmethakrylaty jako je
hexylmethakrylat, oktylmethakrylat, nonylmethakrylat, decyl-
methakrylat, isodecylmethakrylat, dodecyl(lauryl)methakrylat,
a tetradecylmethakrylat; akrylamidy jako je N-oktade-
cylakrylamid; C4-Cq, alkylstyreny, jako je p-n-oktylstyren
a kombinace uvedenych monomerd. Z téchto monomerl jsou nejvice
preferovany isodecylakrylat, dodecylakrylat a 2-ethylhexyl-
akrylat. Monofunké¢ni monomery tvofi 20 az 45 hmot. %, s vyhodou
25 az 40 hmot. % monomerni komponenty.

Monomerni komponenta pouzivana v olejové fazi emulzi typu
HIPE rovnéz obsahuje jeden nebo vice komonomertd udélujicich péne
priblizné stejnou tuhost, jako je tuhost polystyrenové polymerni
pény. Tuhé a houzevnaté pény jsou schopny se znac¢ne deformovat,
aniz by doslo k jejich 1lomu. Témito monofunk¢nimi komonomery
mohou byt mimo jiné styren a jeho derivaty (napriklad
ethylstyren), nebo monomery jiného typu, jako methylmethakrylat,
jehoz homopolymer je znam jako pfiklad houzZevnatého polymeru.
Preferovanym monofukné¢nim komonomerem tohoto typu je komonomer
styrenového typu, a nejvice preferovany jsou samotny styren
a ethylstyren. Obsah monofunkéniho komonomeru, zvysujiciho
houzevnatost je 10 az 70 hmot. %, s vyhodou 20 az 50 hmot. %,
nejvyhodnéji 30 az 40 hmot. %, vztazeno na celkovou hmotnost
monomerni komponenty.

V nékterych pripadech miZe monomer dodavajici tuhost rovneéz
zdrojem kaucukovitych vlastnosti konecného polymeru.
Alkylstyreny Cy4-Cqra zvlaste p-n-oktylstyren jsou priklady
takovych komonomerti. V té&chto pfipadech je pouZita koncentrace
takového komonomeru souctem koncentraci obvyklych monomert
a komonomert.

Monomerni komponenta rovnéz obsahuje prvé (a pripadné

i druhé) polyfunkéni sitovadlo. Jako v pripadé monofunkcnich




monomerd a komonomerll, je i volba uréitého typu a koncentrace

sitfovadla velmi dtlezita pro =ziskani preferované polymerni pény
se zadouci kombinaci strukturnich a mechanickych vlastnosti.
Prvé polyfunkéni sitovadlo miZe byt zvoleno =z velké skupiny
monomerd obsahujicich dvé nebo vice vinylové skupiny schopné
polymerace, jako jsou naptiklad divinylbenzeny a jejich

derivaty. Derivaty divinylbenu, které mohou byt pouzity, jsou

mimo jiné trivinylbenzeny, divinyltolueny, divinylxyleny,
divinylnaftaleny, divinylalkylnaftaleny, divinylalkylbenzeny,
divinylfenanthreny, divinylbifenyly, divinyldifenylmethany,
divinylfenylétery, divinyldifenylsulfidy, divinylfurany,

divinylsulfid, divinylsulfon a smési téchto latek. Divinylbenzen
je obvykle dodavan ve smési s ethylstyrenem v poméru asi 55:45.
Tento pom&ér mize byt zménén a tak mize byt olejova faze
obohacena jednim nebo druhym monomerem. Obecné je vyhodne
obohatit smés ethylstyrenem a zarovernl v monomerni smési snizit
obsah styrenu. Preferovany pomér divinylbenzenu k ethylstyrenu
je 30:70 az 55:45, nejvice preferovanym pomér je 35:65 az
45:55. Pouziti vy$38ich koncentraci ethylstyrenu dodava polymeru

pozadovanou tuhost, aniz by doslo ke zvySeni T, do takové miry,

g
jako v pripadé styrenu. Toto prveé sitovadlo mize byt obecne
obsazeno v olejové fazi HIPE ve mnozstvi 2 az 50 hmot. %,
s vyhodou S a2z 35 hmot. %, nejvyhodnéji Vv mnozstvi 10 az

20 hmot. %, vztazeno k celkové hmotnosti (100 %) polymerni

komponenty .
Druhé sitovadlo, jehoz ptritomnost v polymerni smesi neni
podminkou, je =zvoleno ze skupiny tvorené diakrylaty diolt

a jejich derivaty. Takovymi sitovadly jsou polyfunkéni akrylaty,
methakrylaty, akrylamidy, methakrylamidy a jejich smési.
Ptiklady takovych latek jsou di-, tri-, a tetrakryléaty, di-,
tri- a tetramethakrylaty, jakoz i di-, tri- a tetramethakryl-
amidy a jejich smési. Vhodna akrylatova a methakrylatova
sitovadla jsou latky odvozené od diolt, trioldt a tetrolq,
kterymi jsou m.j. 1,10-dekandiol, 1,8-oktandiol, 1,6-hexandiol,
1,4-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-buten-2-diol, ethylenglykol,
diethylenglykol, trimethylolpropan, pentaerythritol, hydro-
chinon, katechol, resorcin, triethylenglykol, polyethy-




lenglykol, sorbitol a podobné. (akrylamidova a methakrylamidova
sitovadla mohou byt odvozena od prislusnych diamind, triamint
a tetramina). Preferované dioly obsahuji alespon 2, s vyhodou
4 a nejvyhodnéji 6 uhlikovych atomi. Toto druhé sitovadlo mize
byt obecné soucasti olejové faze HIPE a jeho koncentrace v ni
mize byt 0 az 15 hmot. %, vztazeno na celkovou hmotnost
monomerni komponenty.

Hlavni cast olejové faze emulzi typu HIPE obsahuje shora
uvedené monomery, komonomery a sitovadla. Dllezité je, aby tyto
monomery, komonomery a sitovadla byly v podstaté nerozpustné ve
vodé&, takze jsou rozpustné v olejové fazi a nerozpustné ve vodni
fazi. Pouziti téchto v podstaté ve vodé nerozpustnych monomernu
zajistuje, ze budou pouzity emulze typu HIPE s odpovidajicimi
vlastnostmi a stabilitou. Je prirozené kladen velky diraz na to,
aby pouzité monomery, komonomery a sitovadla byly voleny tak,
aby vznikla polymerni péna byla netoxicka a aby se vyznacovala
primérenou chemickou stalosti. Tyto monomery, komonomery
a sitovadla pritomné ve velmi nizkych zbytkovych koncentracich,
vyskytujicich se p¥i zpracovani pény po polymeraci, by mély byt
bud velmi malo toxické, nebo zcela netoxické.

Jinou zakladni slozkou olejové faze HIPE je emulgacni slozka,
ktera obsahuje prinejmensim primarni emulgator. Odbornikim
v dané oblasti jsou znamy vhodné primarni emulgatory. Zvlaste
preferovanymi emulgadtory jsou Span ZOTM, Span 40TM, Span 60T
a Span 80TM. Jedna se o estery sorbitolu a kyseliny laurove,
myristové, stearové a olejoveé. Jinymi preferovanymi emulgatory
jsou diestery glycerolu s kyselinami olejovou, myristovou,
palmitovou a 1isostearovou. Preferovanym koemulgatorem je
dialkyldimethylamoniummethylsulfat s alkyly odvozenymi
z mastnych kyselin hovéziho loje. Zvlasté vhodné jsou rovnéz
smési téchto emulgatort, jakoz i tyto latky v precisténém stavu,
zvlaste estery sorbitolu, obsahujici minimalni mnozstvi
isosorbidu a polyolovych necistot.

Vedle téchto primarnich emulgatort mizZe emulgac¢ni slozZka
obsahovat i sekundarni emulgatory. Tyto sekundarni emulgatory je
mozno zakoupit nebo je mozZno je pripravit popsanymi metodami.

Preferovanymi sekundarnimi emulgdtory jsou dialkyldimethylamo-




niummethylsulfat s alkyly odvozenymi z mastnych kyselin hovéziho

loje a dialkyldimethylamoniummethylchlorid s alkyly odvozenymi
z mastnych kyselin hovéziho loje. Jsou-1li tyto sekundarni
emulgatory pritomny v emulgac¢ni sloZce, je obvykly hmotnostni
pomér mezi primarnim a sekundarnim emulgatorem 50:1 az 1:4,
s vyhodou 30:1 az 2:1.

Jak jiz bylo uvedeno, je odbornikim v dané oblasti znamo, Ze
pro pripravu pén podle tohoto vynalezu je mozno pouzit jakykoliv
vhodny emulgator (emulgatory). Viz napriklad patent USA
&. S 387 207 a patentovou prihlasku USA ¢. 08/370695, podanou
10.ledna 1995, v soucasné dobé v rizeni, autori Stone a kol.

Olejova faze emulzi typu HIPE obsahuje 80 az 98 hmot. %
monomerni komponenty a 2 az 20 hmot. % emulgac¢ni slozky.
S vyhodou obsahuje olejova faze 90 az 97 hmot. % monomerni
komponenty a 3 az 10 hmot. % emulgacni slozZky. Olejova faze mize
dale obsahovat dals$i slozky. Jednou z téchto slozek, které mohou
byt v olejové fazi pf¥itomny, je iniciator polymerace bézZného
typu, ktery je znam odbornikim v dané oblasti, jak je napriklad
popsano v patentu USA ¢. S5 290 820, autori Bass a kol., vydaném
1. btezna 1994, ktery je zde uveden jako odkaz.

Preferovanou slozkou, ktera pripadné mize byt pritomna
v olejové fazi, je antioxidant, jako jsou stabilizatory typu
Hindered Amine Light Stabilizer (HALS) , napriklad
bis-(1,2,2,5,5-pentamethylpiperidinyl)sebakat (Tinuvin—765R)
nebo stabilizatory typu Hindered Phenolic Stabilizer (HPS),

napriklad Irganox—1076R a t-butylhydrochinon. Jinou preferovanou

slozkou, ktera pripadné mize byt pritomna Vv olejové fazi, je
plnivo, které mize zvySovat tuhost polymeru a/nebo zlepSovat
tepelné-izolac¢ni vlastnosti. Prikladem takovych plniv jsou
hlinik, oxid titanicity, saze, grafit, uhlicCitan vapenaty
a podobné&. Obecné jsou preferovany castecky, které zabranuji
priichodu infracerveného zafeni materialem, jako jsou saze
a grafit. Jinymi slozkami, které piripadné mohou byt pfitomny
v olejové fazi, jsou barviva, fluorescencni latky, 1latky

snizujici prfihlednost, prenaseCe retézce a podobné.




2. Slozky vodni faze

Diskontinualni vodni vnit#ni faze emulzi typu HIPE je obecnée
tvorena vodnymi roztoky, obsahujicimi jednu nebo vice
rozpusténych latek. Jednou z dalezitych latek, rozpusténych ve
vodni fazi, je vodorozpustny elektrolyt. Tento rozpusteény
elektrolyt minimalizuje tendenci monomert, komonomerd nebo
sitovadel, které jsou v predev§im rozpustné v olejové fazi, aby
se rovnéz rozpousStély ve fazi vodni. Predpoklada se dale, ze
pritmnost elektrolytu minimalizuje tendenci polymerniho
materialu zaplfovat "okna" mezi jednotlivymi dutinami, ktera se
béhem polymerace tvori na mezifazi olej voda u kapicek vodni
faze. Predpoklada se rovnéz, ze pritomnost elektrolytu a s ni
spojena jista hodnota iontové sily vodni faze urcuji, zda a do
jaké miry budou dutiny vysledné polymerni pény navzajem spojeny.

Maze byt pouzit kterykoliv elektrolyt, schopny dodat vodni
fazi jistou hodnotu iontové sily. Preferovanymi elektrolyty jsou
anorganické soli s kationty s jednim dvéma nebo tfemi kladnymi
naboji, jako jsou vodorozpustné halogenidy, napfiklad chloridy,
dusi¢nany a sulfaty alkalickych kovi a kovlh alkalickych zemin.
Prikladem takovych latek jsou chlorid sodny, chlorid vapenaty,
siran sodny a siran horecnaty. Nejvyhodnéj$i je pro pouziti pri
postupech podle tohoto vynalezu chlorid vapenaty. BézZne se
pouzivaji koncentrace elektrolytu ve vodni fazi emulzi typu HIPE
v rozmezi 0,2 az 20 hmot. %, vztazeno na hmotnost vodni faze.
Vyhodnéji jsou tyto koncentrace 1 aZ 10 hmot. %, vztazZzeno na
hmotnost vodni faze.

Emulze typu HIPE rovnéz obvykle obsahuji u¢inné mnozstvi
polymera¢niho iniciatoru. Tento iniciator se obvykle pridava do
vodni faze téchto emulzi a miZe jim byt bézZny vodorozpustny
radikalovy iniciator. Takovymi iniciatory jsou peroxyslouceniny
jako peroxysulfaty sodny, draselny a amonny, peroxid vodiku,

peroxyoctan sodny, peroxyuhlic¢itan sodny a podobné. Mohou byt

rovnez pouzity bézné redoxiniciatory. Tyto systémy Jjsou
vytvareny kombinaci shora uvedenych peroxysloucenin
s redukujicimi ¢inidly, jako je hydrogensificitan sodny,

kyselina L-askorbova a zeleznaté soli.




Koncentrace iniciatoru mtze byt aZz 20 mol.%, vztazeno na

celkovy pocet moll polymerizovatelnych monomertt pritomnych
v olejové fazi. Vyhodné€ji je koncentrace iniciatoru 0,001 az
10 mol.%, vztazeno na celkovy pocet mold polymerizovatelnych

monomert piitomnych v olejové fazi.

3. Hydrofilizujici povrchové aktivni latky a hydratovatelné soli

Polymery, které tvofri pény pripravované z emulzi typu HIPE,
s vyhodou neobsahuji polarni funkéni skupiny. To znamena, ze
polymerni péna ma Vv podstaté hydrofébni charakter. Jsou-1i
takové pény pouzivany jako izolaéni material, je odolnost proti
vodé obecné 2zadanou vlastnosti. Po ukonceni polymerace je
obvykle tfeba odstranit zbytky emulgatortt a soli, coz se provadi

zptsobem, ktery je popsan dale.

B. Zptsob pripravy pén z emulzi typu HIPE

Priprava pén je obvykle provadéna v téchto po sobé

nasledujicich krocich: 1) Priprava stabilni emulze s vysokym

obsahem vnitfni faze typu HIPE; 2) polymerace/vytvrzovani této
stabilni emulze =za podminek vhodnych pro vytvareni pevné
polymerni pény; 3) piripadne vymyvani pevné polymerni pé€ny,
kterym se odstranuji zbytky vodni féaze, emulgatoru a soli

z polymerni pény, a 4) odvodniovani této polymerni pe€ny.

1. Priprava emulze typu HIPE

Emulze typu HIPE se pfipravuje smisenim olejové a vodni faze

v dtive uvedenych pomérech. Olejova faze obvykle obsahuje
pottebné monomery, komonomery, sitovadla a emulgatory, pripadné
i dalsi slozky jako plastifikatory, plniva, antioxidanty,

zhasedla a prenasece fetézce. Vodni faze obvykle obsahuje
elektrolyty a iniciatory polymerace.

Emulze typu HIPE mize byt pripravena ze smési olejové a vodni
faze jejim intenzivnim michanim. Intenzita a doba michani jsou

voleny tak, aby se vytvorila stabilni emulze. To je mozno




.o (X

eseecs
*e

seee
e &
LR J

L]
L]
L]
.
L Y
L d

provadét bud SarZovym postupem nebo kontinualné, obecneé za
podminek vhodnych k tomu, aby kapicky vodni faze byly rozptyleny
do té miry, ze polymerni péna, ktera z nich je déale vytvarena,
m4 pozadované strukturni vlastnosti. Emulgace smé€si olejové
a vodni faze véts$inou vyzaduje pouziti specialniho michaciho
zatizeni, jako je naptiklad turbinové kolikové michadlo.

Preferovanym zpusobem pripravy emulzi typu HIPE je
kontinualni zptsob miseni a emulgace olejové a vodni faze. Pri
tomto zplsobu se separatné vytvorené kapalné proudy, z nichz
prvy je olejova faze a a druhy vodni faze, misi ve vhodné misici
komofe v pozadovaném pomeru.

V misici zoné jsou oba proudy podrobeny intenzivnimu michani,
které je provadéno napifiklad turbinovym kolikovym michadlem
odpovidajiciho usporadani a velikosti. Je obvykle nutné na smes
olejové a vodni féaze aplikovat primétrené namahani ve strihu.
Jakmile dojde k vytvofeni emulze typu HIPE, je mozno ji z misici
komory odvést. Tento preferovany kontinualni zpisob pripravy
emulzi typu HIPE je podrobné popsan v patentu USA ¢. 5 149 720

s v 2

(autori DesMarais a kol.), vydaném 22. zar 1992, ktery je zde
uveden jako odkaz. Viz rovnéz patentovou prihlasku USA
¢. 08/370 694, autor T. DesMarais, podanou 10. ledna 1995,
v soucdasné dobe v fizeni, ve které je popsan zlepSeny

kontinualni zptisob s recirkulacni smy¢kou pro emulzi HIPE.

2. Polymerace/vytvrzovani emulzi typu HIPE

Emulze HIPE se obvykle pifivadi do vhodné reak¢éni nadoby
pripadné na misto, kde ma byt polymerovana. V jednom z provedeni
je reakéni nadobou oteviena nadoba z polyethylenu, ze které mtze
byt poté co polymerace probéhla do pozadovaného stupne,
zpolymerovany pevny material ve vhodné chvili snadno odstranén
a pouzit k dalsimu zpracovani. Vyhodné je, aby teplota, pri
které je emulze HIPE uvadéna do reak&ni nadoby byla stejna jako
teplota pri které probiha polymerace resp. vytvrzovani.
Podminky, vhodné pro provadéni polymerace, se meéni

v zavislosti na pouzitém monomeru a dalgich slozkach, tvoricich

olejovou a vodni fazi emulze (zvla$té na pouzitém emulgatoru)




a na typu a mnozstvi iniciatoru polymerace. Casto je vsak pro

dosazeni vhodnych podminek polymerace resp. vytvrzovani nutné
udrsovat emulzi HIPE pri teplotach 30 °C p¥ipadné 35 OC po dobu
2 az 64 hodin, vyhodn&ji po dobu 4 az 48 hodin. Emulze HIPE mize
byt rovnéz vytvrzovana postupné, jak je popsano v patentu USA
&. 5 189 070 (autofi Browncombe a kol.), vydaném 23. unora
1993, ktery je zde uveden jako odkaz.

Péna HIPE s otevienymi dutinami se obvykle ziskava polymeraci
v reakéni nadobé, jako je napfiklad oteviena nadoba typu kade.
Takto ziskanou pénu HIPE je moZno fezat na listy nebo platy.
Listy nebo platy zpolymerované pény HIPE je poté mozno snadné€ji
zpracovavat opakovanym vymyvanim a odstranovanim vody, kterym je
nakonec ziskana pé&éna HIPE ve stavu vhodném pro pouziti jako

izolac¢ni material. Zpolymerovana péna HIPE je obvykle rezana na

listy nebo platy o tloustce 0,08 aZz 6 cm.
3. Vymyvani pény HIPE

Zpolymerovana péna HIPE je naplnéna zbytkem vodni faze
pouzité pri jeji priprave. Tuto zbytkovou vodu (obecné vodny
roztok elektrolytu a zbytklh emulgatoru a iniciatoru polymerace)

je tfeba pred daldim zpracovanim pény nejdfive alespon zdéasti

odstranit. To se obvykle provadi stlaCenim pény, kterym se
vytlaci v ni zbyla kapalina a/nebo vymyvanim pény vodou
a vymyvacimi vodnymi roztoky. Obvykle se pouziva nékolik

vymyvacich krokd, naptfiklad se mohou pouzit 2 az 4 vymyvaci
cykly. S vyhodou se voda pouzivana pro toto vymyvani zahtiva
alesporn na teplotu blizkou Tg polymeru, aby pri vymyvani byl
material pruzny, aby vymyvani probihalo snadno a predesSlo se

poskozeni pény. Vymyvaci voda mize obsahovat asi 1 %
hydrogenuhli¢itanu sodného, kterym se pripadné pritomna mala
mnozstvi zbyvajiciho chloridu vapenatého preménuji na

nehygroskopicky uhlicitan vapenaty, ¢imz se dosahne, ze ziskana

péna je v vyrazné nehygroskopicka.




4. Odvodnovani pény

Po vymyti je péna HIPE obvykle odvodnovana. Odvodnéni je
mozno dosahnout stlacdenim pény, kterym je vytlacena v ni
obsazena voda, zahkrivanim pé&ny obsahujici vodu na 60 az
200 ©C, ptsobenim mikrovlnného zareni, odvodnovanim za snizeného
tlaku, nebo kombinaci uvedenych technik. Pény HIPE jsou obvykle
odvodriovany jejich stlacenim na priblizné& 1/3 jejich pavodniho
objemu nebo na objem mensi. S vyhodou jsou pény HIPE odvodnovany
jejich stlacenim na priblizné 20 % jejich p@ivodniho objemu nebo
na objem mensi. Stupen stlaceni, pripustny pro urcitou pénu,
zavisi na hustoté této pény v expandovaném stavu a na vztahu
jejiho Tg k teplote, pri které je provadeéno odvodnovani
stlacenim. Odvodhovani se obecné provadi tak dlouho, dokud
vlastnosti pény HIPE neumozfuji jeji pouziti a dokud neni
dosazeno takového odvodnéni, jaké ptislusny zplisob odvodiovani
umozniuje. Casto obsahuji pény odvodnéné stlacovanim nejnizsi
mnozstvi vody dosazitelné timto zplisobem, které je 1 az
15 hmot. %, s vyhodou 5 az 10 hmot. %, vztazeno k hmotnosti

suché pény.
II1. Pouziti polymernich pén
A. Obecné

Polymerni pény podle tohoto vynalezu nachizeji Siroké pouziti
jako izola¢ni materialy. Tyto pény mohou byt pouzity rovnéz jako
akustické a mechanické izolatory.

Tyto polymerni pény mohou byt ziskavany ve formé& pomé€rne
tenkych a pruznych souvislych listl, které mohou byt svinovany
do roli. Pény podle tohoto vynalezu mohou byt rovnéz
pripeviovany nebo vrstveny na podlozky, ¢imz je mozZno dosahnout
zlep$eni tuhosti, pevnosti a tepelné-izolac¢nich vlastnosti. Tak
miZze byt napriklad plat z pény pfevrstven =z jedné nebo obou
stran tenkou reflexni folii, ktera sniZuje pfestup tepla radiaci

pfes tento systém.




B. Pouziti pro izolaci

Polymerni pény podle tohoto vyndlezu jsou velmi vhodné pro
tfadu pouziti véetné pouziti v pristrojich pro domacnost
(lednicky, trouby, sporéaky, opékacCe topinek, mraznicky),
v dopravnich prostredcich (automobily, zeleznic¢ni vagény,
letadla, ¢&luny), ve stavebnictvi (izolace stén a strech)
a jinde. Pri preferovaném provedeni je pouzivan souvisly list
zminéné pény, stladeny na alespon jednu tretinu jeho plvodni
tloustky, ktery je skladovan, dopravovan a pouzivan svinuty do
roli a ktery po pouziti bud béhem uré¢ité doby, nebo plisobenim
zvys$ené teploty, expanduje na svoje puvodni rozméry a ziska tim

rovnéz své pluvodni tepelné-izolacni vlastnosti.

Polymerni pény podle tohoto vynalezu mohou byt rovnéz
pouzivany pro akustické a mechanické izolace. Jedna se
o nejriznéjs$i pouziti tohoto druhu. Pény jsou obecné velmi

vhodné pro tyto udely. Zvlasté prizniveé se pri téchto aplikacich
projevuje mozZnost presného nastaveni Tg’ hustoty, velikosti
dutinek a pevnosti pén podle tohoto vynalezu a skute¢nost, Ze
mohou byt dodavany ve stlacené formé, schopné expandovat na
ptivodni tlou$tku. Obecné informace o pouziti pén pro tyto ucely
je mozZno nalézt v drive citované priru¢ce "Polyurethane
Handbook" .

C. Jina pouziti

Pény podle tohoto vynalezu mohou byt rovnéz pouzity jako
izolatory proti akustickym a mechanickym vlivim. Je-1i uvazovano
o jejich pouziti jako izolatortti proti prenosu akustickych
a/nebo mechanickych vibraci, mohou byt tyto pény zvlasté vhodné,
protoze mohou byt pro urcité pouziti optimalné€ nastaveny jak Tg,
tak $ifka prechodu. Obecné plati, Ze je vhodné, aby Tg pény byla
volena v souladu s teplotou a se stfedni hodnotou frekvence
akustickych nebo mechanickych vibraci, které maji byt tlumeny.
Pény podle tohoto vynalezu je mozno snadno odpovidajicim
zpisobem "naladit". Je-1i napriklad tfeba tlumit pri 25 oc

neptrerusovany zvuk o frekvenci 1000 Hz, je trfeba, aby Tg peny




méfené pri 1000 Hz bylo 25 OCc. Pokud vznikaji zvuk nebo vibrace

kombinaci kmit& o raznych frekvencich (coz je obvykly ptipad),
nebo pokud je tfeba, aby tlumeni bylo provadéno v S$irSim
teplotnim intervalu, je vhodné aby teplotni oblast, ve které
dochazi u pény k prechodu ze skelného do kaucdukovitého stavu,
byla co nej$ir$i. Péna maze byt pripadné dodatedné modifikovana
jinym polymernim materialem, takZze vznikne makroskopicka
interpenetrac¢ni sit, ve které oba polymery prispivaji ke tlumeni
zvuku nebo vibraci v ri@znych oblastech teplot a frekvenci.
Blizsi popis obecného pouziti pén jako akustickych
a mechanickych izolatori je mozno nalézt v priruc¢ce J. Brandup,
E.H. Immergut: Polymer Handbook, 2. vydani, Viley-Intersciene,

New York, NY, 1975, str. 240 az 242, 210 az 216 a 286 az 325.
IV. ZkuSebni metody
A. Dynamicka mechanicka analyza (DMA)

DMA je metodou, ktera je pouzivana pro stanoveni Tg polymert
v&etné polymernich pén. Ze vzorku polymeru se narezou platky
o tloustce 3 a® S mm, které se trikrat az Cctyfikrat vymyji
destilovanou vodou, pric¢emz se po kazdém vymyti voda vypudi
priichodem materialu mezi valci. Vymyté blocky pény se ponechaji
sudit na vzduchu a vyriznou se z nich valecCky o prameru 25 cm.
Tyto valec¢ky se pouziji pro mé&feni pomoci pristroje pro
dynamickou mechanickou analyzu Rheometrics RSA-11 ve stlacCeném
stavu mezi dvéma destic¢kami o primeru 25 mm pri téchto
podminkach méreni:

+ postupné snizovani teploty po 2,5 9C v teplotnim intervalu
85 OC az -40 °cC,

+ vyrovnavaci intervaly pri zménach teploty 125 az 160 s,

+ dynamické napéti 0,1 az 1,0 % (bé&zn& 0,7 %),

+ frekvence 1,0 r/s,

+ mod dynamického namdhani pri pocétecni statické zatézi
58

Teplota skelného prechodu byla odedtena pri maximu zavislosti

ztratového uhlu na teplote.




B. Expanzni faktor

Expanzni faktor mize byt stanoven na zakladée méreni tloustky
vzorku pény ve stladeném a expandovaném stavu. Pomér tloustky
v expandovaném stavu k pocdate¢ni tloustce ve stavu stlaceném je
expanzni faktor.

Vzorek pény ve stladeném stavu se polozi na Zulovou desticku
a prilozi se na néj desticka mikrometru. Mikrometr je nastaven
tak, aby vyvijel na vzorek tlak 0,55 kPa. Je mozno pouzit
jakéhokoliv mikrometru s kruhovou kontaktni destickou o plose
alespon 6,5 cm2, umozniujici meéreni s presnosti 0,025 mm.
Priklady takovych mikrometrd jsou mikrometr Ames, typ 482
(Ames Co., Valtham MA) nebo mikrometr Ono-Sokki, typ EG-225
(Ono-Sokki Co., Japan). Zméri se pocatecni tloustka (X)) -

Vzorek s mikrometrem se poté vlozi do susarny, ve které je
nastavena teplota na hodnotu Tg + 20 °C. Po 60 min. se odecte
tloustka v expandovaném stavu.

Expanzni faktor (EF) se vypoCte ze vzorce EF = X /Xg. Je
morno rovnéZz stanovit expanzni faktor u vzorku, ktery byl
ponechan pri teploté T = Tg + 20 °C po dobu jednoho dne a tak se
presvédéit, zda bylo dosazeno uplné zpétné expanze. Obvykle se
postupuje tak, ze méfeni tloustky pri vy$s$i teploteé se provadi

tak dlouho, dokud se zpétna expanze nezastavi.
C. Stabilita ve stlaceném stavu

Pény podle tohoto vynalezu zistavaji pfi nepatrném zatizZeni
jejich povrchu po dostatec¢nou dobu ve stlaceném stavu. Tato
stabilita ve stlaceném stavu je mérena zpisobem, ktery je popsan
dale. Vzorek pény (valcovity, s kruhovymi dotykovymi plosSkami
vhodnymi svou velikosti pro mé€reni za pomoci mikrometru popsané
dale) ve stladeném stavu (t.j. o tlouStce, ktera je 33 % jenom
pivodni tloustky) se umisti na Zulovou podlozku a prilozi se na
néj destic¢ka mikrometru. Mikrometr je nastaven tak, aby vyvijel
na vzorek tlak 0,55 kPa. Je mozno pouzit jakéhokoliv mikrometru
s kruhovou kontaktni destickou o plose alesponn 6,5 cm2,

umozfiujiciho méfeni s presnosti 0,025 mm. Priklady takovych




mikrometrt jsou mikrometr Ames, typ 482 (Ames Co., Valtham MA)
nebo mikrometr Ono-Sokki, +typ EG-225 (Ono-Sokki Co., Japan).
Zméri se pocatecni tloustka (X)) . Vzorek s mikrometrem se poté
ponecha pri teplote 22 OoC po dobu 21 dni. Zméri se konecna
tloustka Xq. VypocCte se koeficient vzrastu tloustky GF (Growth
Factor). Tento koeficient nema byt vysSSi nez 1,5 (50 % samovolna

zpétna expanze) .

Prikladyv provedeni vynalezu

Nasledujici priklady ilustruji zplsob pripravy stlacenych pén
HIPE podle tohoto vynalezu.
Priklad 1
Priprava pény z emulze typu HIPE
A) Ptiprava emulze typu HIPE

Bezvody chlorid véapenaty 36,32 kg) a peroxysiran draselny
(189 g) se rozpusti v 378 litrech vody. Takto se ptipravi vodni

faze pouzivana pro kontinudlni pripravu emulze typu HIPE.

Do smé&si monomert slozené ze styrenu (2400 g), technického

divinylbenzenu 55 % (1200 g, Aldrich Chemicals),
a 2-ethylhexylakrylatu (2400 g) se pfida Span 40™ (480 g, ICI
Americas) a Tinuvin 765 (30 g, Ciba Geigy Corp.)

[bis—(1,2,2,5,5—pentamethylpiperidinyl)sebakét]. Po promichani
se roztok ponechd stat prfes noc. Vrchni vrstva se odtahne
a pouzije se pri pripravé emulzi typu HIPE jako emulgator. (Asi
20 g lepkavého zbytku se dale nepouzije.)

Olejova faze (25 °C) a vodni faze (42 az 44 OC) se oddélené
privadéji do dynamické misici aparatury. Intenzivni promichani
obou fazi v této aparature se dosahuje pomoci turbinového
kolikového michadla. Pfi tomto objemu vstupnich latek se

turbinové kolikové michadlo sklada z hitidele o délce 21,6 cm




a priméru 1,9 cm. Na této hi¥ideli jsou pripevnény <tyri fady

kolikn, 2 rfady po 17 kolicich, 2 fady po 16 kolicich. Tyto
koliky maji priomér 0,5 cm a vyénivaji z povrchu hridele v délce
1,6 cm. Turbinové michadlo je umisténo ve valcovitém pouzdru,
které s nim tvori dynamickou misici aparaturu. Vzdalenost koncl
koliktl od stény valcovitého pouzdra je 0,8 mm.

Za dynamickou misici aparaturou je umisténo statické
michadlo, kterym je vytvatfen zpétny tlak v dynamické misici
aparatufe a ktera slouzi k usnadnéni konedéné tvorby emulze. Toto
statické michadlo je 35,6 cm dlouhé a jeho vnéjsi prumér je
1,3 cm. Jedna se o michadlo vyrabéné firmou TAH Industries, typ
070-821 zkracené o 6,1 cm.

Kombinovana misici aparatura se naplni olejovou a vodni fazi
v poméru 3 dily vodni faze na 1 dil olejové faze. Aparatura je
béhem plnéni odvzdusnovana, aby bylo umoznéno jeji uplne
naplnéni. Plnéni aparatury olejovou fazi se provadi rychlosti
1,89 g/s, plnéni vodni fazi rychlosti 5,68 cm3/s.

Po naplnéni aparatury se zahaji michani dynamickou misici
aparaturou rychlosti 1800 ot/min. Béhem asi 2 minut se postupné
zvy$uje rychlost pritoku vodni faze az na 45,4 Cm3/s a snizuje
se rychlost pritoku olejové faze az na 0,82 g/s. Zpétny tlak
vyvijeny dynamickym a statickym michadlem je v tomto okamZiku
92 kPa. Rychlost turbinového michadla se potom béhem 120 s
postupné snizi na 1200 ot/min. Zpétny tlak klesne na 37 kPa.
V tomto okamZiku se rychlost turbinového michadla rychle zvysi
na 1800 ot./min. Zpé&tny tlak vzroste na 44 kPa a dale se nemeni.

Takto pfipravovana emulze typu HIPE ma pomer voda/olej 55:1.
B) Polymerizace/vytvrzovani emulze typu HIPE

Emulze typu HIPE privadéna ze statického michadla je uvadéna
do kruhové polypropylenové oteviené nadoby o priméru 43 cm
a vysce 10 cm, ve které je umisténa koncentricka vlozka z plastu
Celcon. Promér dna této vlozky je 12,7 cm a prumér horni casti
této vlozky je 17,14 cm. Z emulze typu HIPE, obsazené v nadobe,
se jejim zahfivanim na teplotu 65 °C po dobu 18 hodin ziska

polymerni péna HIPE.




C) Promyvani a odvodnéni pény

Péna HIPE se po vytvrzeni vyjme z polymeracnich nadob. V této
péné je obsazen zbytek vodni faze (obsahujici rozpusSténé
emulgiatory, elektrolyt, zbytky iniciatoru a iniciator), jehoz
hmotnost je padesatinasobkem (50X) az Sedesatinasobkem (60X)
hmotnosti zpolymerovanych monomerti. Péna se rozfeze pomoci ostré
pily na listy o tloustce 0,5 cm. Tyto listy se potom stlacuji
v mezere mezi dvéma perforovanymi valci, které jsou evakuovany
a na kterych probiha odsavani vody do té miry, ze obsah zbytkové
vodni faze v péné poklesne na asi Sestinadobek (6X) hmotnosti
zpolymerovanych monomerti. Poté jsou listy znovu nasyceny vodou
o teploté 60 ©°C a prochazeji Stérbinami mezi tfemi evakuovanymi
perforovanymi valci, ¢imz se obsah vody v péné snizi asi na 4X.
Obsah chloridu vapenatého v péné& je nizs$i nez 1 %.

Péna HIPE zGstava po priichodu posledni $térbinou stlacena na
tloustku priblizné 0,048 cm. Potom se péna su$i na vzduchu po
dobu 16 hodin. Tim se snizi obsah vody na 0 az 4 hmot. %
polymerniho materialu. Hustota pény ve stlac¢eném stavu je
priblizne 0,14 g/cm3. Po expandovani v ethanolu je hustota peény

v suchém stavu priblizneé 0,018 g/cm3 a jeji Tg je 50 °cC.

Priklady 2 az 10

V podstaté stejnym zpusobem, ktery byl popsan v prikladu 1,
pouze za pouziti jiného poméru monomert®, byly pfipraveny dalsi

pény. Vysledky jsou uvedeny v Tabulce 1




Tabulka 1

Slozeni pén a jejich Tg

monomery (%)

Pitiklady 11 az 15

priklad &. Tg (°c)*
STY DVB EHA
2 40 22 38 52
3 34 22 44 44
4 32 24 44 50
5 31 22 47 38
6 29 24 47 41
¥ 7 25 22 53 32
8 38 22 40 54
‘ 9 36 22 42 49
10 28 22 50 30
STY = styren, Aldrich Chemical Co.
DVB = divinylbenzen, pouzit technicky produkt Dow Chemical
Corp., obsahujici 55 % latky a 45 % ethylbenzenu
EHA = 2-ethylhexylakrylat, Aldrich Chemical Corp.

stanoveno pomoci dynamické mechanické analyzy pri 1,0 r/s

V podstaté stejnym zpusobem, ktery byl popsan v ptikladu 1,

byly pfipraveny dalsi

métfeny metodou popsanou V

Tabulce 2

pény. Jejich

izola¢ni vlastnosti byly

ASTM C177-85. Vysledky jsou uvedeny Vv



Tabulka 2

Izola¢ni vlastnosti pén

hustoga monomery (%) T tepelna
priklad ¢. (g.cm 7) (Oé)* Vodi¥ost**
STY DVB  EHA (mV.m 1+ K1)
11 0,011 20 40% 40 60 38
12 0,012 20 40 40 60 34
13 0,008 0 40P 60 18 37
14€ 0,015 0 33 55 23 34
15¢ 0,012 0 33 55 23 35
* méreno pomoci DMA
** yypodteno na zéakladé méfeni podle ASTM C177-895
a v . v ~
b pouzit DVB o ¢istoté 55 %
pouzit DVB o ¢istote 50 %
€ pouzito 12 % 1,6-hexandioldiakrylatu
Uvedené vysledky ukazuji vynikajici tepelné-izolacni

vlastnosti pén podle tohoto vynalezu.

Priklad 16

Z pény HIPE piipravené postupem podle prikladu 13 byl vyroben
souvisly pas o 8irce 30,5 cm a tloustce 7,6 cm. Tato péna byla
odvodnéna postupnym prichodem &térbinami o Sirkach 5,1, 2,54,
1,27 a 0,76 cm mezi odvodiiovacimi valci, vymyta roztokem
hydrogenuhlic¢itanu sodného o koncentraci 1 % a znovu odvodnéna
postupnym prichodem $térbinami o girkach 5,1, 2,54, 1,27
a 0,76 cm mezi odvodriovacimi valci. Na timto zpusobem ziskany
souvislym tenky pas pény byla potom prevrstvena hlinikova folie
o tloustce 0,025 cm, ziskana vrstvena struktura byla stlacena
prichodem $térbinou o $ifce 0,51 cm a ihned poté svinuta do role
o priméru 76 cm. Vzhledem ke svému nizkému expanznimu tlaku
z0stala tloustka této sbalené vrstvené struktury 1,3 cm. Role
byla poté zabalena do smr$tovaci plastikové folie. V tomto stavu
zGistala péna beze zmény rozmértt béhem skladovani, transportu,

prodeje a pouziti. PouZiti této folie spociva v jejim rozvinuti
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PATENTOVE NAROKY

1. Stladitelny polymerni pénovy material vhodny pro izolaéni

ucely, ktery ma tyto vlastnostmi:

a) jeho specificky povrch je alespon 0,01 m2/cm3,
b) jeho hustota Vv expandovaném stavu je nizs$i nez
0,05 g/cm>,

c) pomér jeho tloustek v expandovaném a stladeném stavu je
alespon 3:1,
pri¢emz zpé€tna expanze tohoto pé&nového materialu, stlac¢eného na
33 % jeho pivodni tlouStky a ponechaného po dobu 21 dni za
teploty 22 OC bez ptsobeni tlaku na jeho povrch, neni vy$s$i nez
50 %.

2. Stlac¢itelny polymerni pénovy material vhodny pro izolacni
ucely, ktery ma tyto vliastnosti:
a) jeho specificky povrch je alespon 0,01 m2/cm3
b) jeho hustota Vv expandovaném stavu je 0,05 g/cm3 az
0,006 g/cm>,
c) pomér jeho tlousStek v expandovaném a stladeném stavu
je alespon 3:1,
d) ma teplotu skelného prechodu (Tg) v rozmezi 30 az 90 Oc,
e) prumérna velikost jeho dutin je 5 az 80 um,
pricemz zpétna expanze tohoto pénového materialu, stlaceného na
33 % jeho pavodni tloustky a ponechaného po dobu 21 dni za
teploty 22 OC bez pusobeni tlaku na jeho povrch, neni vys$s$i nez
50 %.

3. Stlac¢itelny polymerni pénovy material podle naroku 1 nebo 2,
vyznacujici s e t i m, ze pfi jeho zahfati na Tg
nebo na teplotu vy&3i, zpétnée expanduje béhem jednoho dne nebo

béhem doby krat$i nez jeden den na 90 % své puvodni tlouStky.

4. Stlac¢itelny polymerni pénovy material podle narokd 1 nebo 2,
vyznac¢ujici s e t i m, ze tento material ma

v suchém a expandovaném stavu hustotu 0,03 az 0,015 g/cm3.



W

Stlac¢itelny polymerni pénovy material podle naroku 1,

<

yznac¢ujici s e t i m, 2e proamérna velikost dutin

v tomto materidlu je niz$i nez 100 pm.

=)

Stlac¢itelny polymerni pénovy material podle narokti 1 nebo 2,

yznac¢ujici s e t i m, ze pramérna velikost dutin

<

v tomto materialu je 10 az 50 pm, s vyhodou 15 az 35 um.

7. Stlacitelny polymerni pénovy material podle naroku 1,
vyznac¢ujici s € t i m, ze jeho Tg je v teplotnim

imtervalu 30 az 90 °C.

8. Stlac¢itelny polymerni pénovy material podle naroku 1,
vyznadc¢ujici s e t i m, ze je pripravovan
polymeraci emulze oleje ve vodé, kterad ma

1) olejovou fazi obsahujici:

a) 80 az 98 hmot. % monomerni slozky schopné vytvaret
polymer s Tg v rozmezi teplotnim rozmezi 30 az 90 oc,
pri¢emz tato monomerni slozka je tvorena:

i) 20 az 45 hmot. % monofunkéniho monomeru ktery je
v podstaté nerozpustny Ve vodé, a ze kterého

vznika polymer s Tg 35 9C a nizs$im,

ii) 20 az 50 hmot. % monofunkéniho komonomeru
v podstaté nerozpustného ve vodé, schopného
zpusobovat houzevnatost srovnatelnou

s houzevnatosti poskytovanou styrenem,

iii) 2 az 50 hmot. % prvého v podstaté ve vodé
nerozpustného polyfunkéniho sitovadla, zvoleného
ze skupiny tvorené divinylbenzenem a jeho
analogy, a

iv) 0 az 15 hmot. % druhého v podstaté ve vode
nerozpustného polyfunkéniho sitovadla, zvoleného
ze skupiny tvorené diakrylaty dioldt a jejich
analogy, a

b) 2 az 20 hmot. % emulgacni slozky, rozpustné v olejové
fazi a schopné vytvaret stabilni emulzi vody v oleji;

2) vodni fazi obsahujici 0 az 20 hmot. % vodorozpustného




elektrolytu, a

3) pomér objemu ke hmotnosti vodni faze k olejové fazi

v rozmezi 20:1 az 250:1

9. Zpusob vyroby stladitelného polymerniho pénového materialu
pouzitelného pro izolaé¢ni ucely, sestavajici z:
A) pripravy emulze vody v oleji, ktera ma
1) olejovou fazi obsahujici:
a) 80 az 98 hmot. % monomerni slozky schopné vytvaret
polymer s T v rozmezi teplot 30 az 90 Oc, pricemz

g
tato monomerni sloZka je tvorena:

? i) 20 az 45 hmot. % monofunkéniho monomeru ktery je
v podstaté nerozpustny ve vode€, a ze kterého

¢ vznika polymer s Tg 35 9C a nizsim,
ii) 20 az 50 hmot. % monofunkéniho komonomeru
v podstatée nerozpustného ve vodé, schopného
zpusobovat houzevnatost srovnatelnou

s houzevnatosti poskytovanou styrenem,

iii) 2 az 50 hmot. % prvého v podstaté ve vodé
nerozpustného polyfunkéniho sitovadla, zvoleného
ze skupiny tvorené divinylbenzenem a jeho

analogy, a

iv) 0 az 15 hmot. % druhého v podstaté ve vodé
nerozpustného polyfunkéniho sitovadla, zvoleného
ze skupiny tvorené diakrylaty diold a jejich
analogy, a

b) 2 az 20 hmot. % emulgacni slozky, rozpustné v olejové
fazi a schopné vytvaret stabilni emulzi vody v oleji;
2) vodni fazi obsahujici 0 az 20 hmot. % vodorozpustného

elektrolytu, a
3) pomér objemu ke hmotnosti vodni féze k olejové fazi

v rozmezi 20:1 az 250:1
x B) polymerace monomerni slozky olejové faze zminéné emulze
vody Vv oleji =za vzniku tohoto polymerniho pénového

materialu.

10. Izoladni material, kterym je polymerni pénovy material podle

kteréhokoliv z narokt 1 az 8, prevrstveny na podlozku.
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