CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(19)

URAD PRO VYNALEZY
A OBJEVY

POPIS VYNALEZU
K PATENTU

(22) Prihlageno 31 10 77
(21) (PV 6903-85)

(32) {31} (33) Pravo prednosti od 30 10 76
(26 50 120)
Né&émeck4 spolkova republika

(40) Zvetejnéno 12 06 86

(45) Vydéno 15 08 88

251100

(11) (B2)

{5

H
B

1) Int. C1.4
03 C 27/12
32B17/08

(72)
Autor vynélezu

(73)
Majitel patentu

BECKMANN ROLF dr., SIEGBURG, KNACKSTEDT WILHELM dr., HENNEF

(NSR)

DYNAMIT NOBEL AKTIENGESELLSCHAFT, TROISDORF (NSR)

(54) Zpiisob vyroby vrstvenéhe bezpetnostniho skla

1 2

Tabule z kiemiditého skla se z jedné nebo
obou stran spoji pod tlakem s f6lii z £éstec-
né& acetalizovaného polyvinylalkoholu, na-
pfiklad polyvinylbutyralu, pomoci silicium-
funkénich a/nebo siliciumgranofunkénich si-
lant rozpusténych v rozpoustédle, piipadné
spolu s lakovym pojivem, rozpoustédlo se od-
strani zah¥atim a celek se slisuje p#i teplo-

t& 120 aZ 200 °C.
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Vynélez se tyka zplisobu vyroby vrstve-
ného bezpeénostniho skla.

Pod pojmem vrstvené bezpefnostni sklo
se rozumi sklo z jedné nebo né&kolika tabu-
1i k¥emiditého skla, spojenych pruZnou f6-
lif z organické hmoty. KdyZ se tabule roz-
bije, ulpivaji tillomky skla na f6lii a nevznik-
nou volné, ostré stiepiny. Takovd skla se
pouZivaji v rznych odvétvich, napf. ve sta-
vebnictvi na okna, dvefe, piepdZky, krytiny
k ochrané& proti proraZeni, vloupéni, sti‘elbs,
a v motorovych vozidlech slouZi pfedeviim
jako &elni skla,

Jsou zndm4 vrstvend bezpe&nostni skla, v
nichZ jsou tabule k¥emifitého skla spojeny
idliemi obsahujicimi polyvinylchlorid nebo
polyvinylbutyral. P¥ilnavost félie ke sklu a
tedy kvalita vrstveného skla se zjistuje tak-
zvanou uderovou zkouSkou, popsanou v &sl.
patentu €. 211 359, kterd udédvd pFilnavost
ve stupnici od 0 do 10. K nastavovani pf¥ilna-
vosti mezi polyvinylbutyralovymi féliemi a
sklen&nou tabuli podle tdelu pouZiti vrsve-
ného skla se podle n&meckého spisu DAS
¢islo 2410153 priddvd do polyvinylbutyra-
Iu pfed nebo b&hem jeho zpracovani na f£6-
lii pfedem stanovené mnoZstvi silanu. Silan
se pfiddva v samostatném pracovnim pocho-
du a je stejnomé&rn& rozloZen v celé hmotd
plastu, takZe jeho spoti¥eba je pomd&rné& vel-
k4.

Vynédlez odstrafiuje tuto nevyhodu a jeho
pFedmétem je zplisob vyroby vrstveného bez-
petnostniho skla, p¥i kterém se alespoii jed-
na tabule kfemiéitého skla pod tlakem spo-
jl z jedné nebo z obou stran s £6lii z asted-
né acetalizovaného polyvinylalkoholu, na-
pfiklad polyvinylbutyralu, pomoci silanti p¥i
teplotd 120 aZ 200 °C. Podstata vyndlezu spo-
¢iva v tom, Ze se silany rozpusti v rozpous-
tédle, popfipad& spolu s lakovym pojivem,
roztok se nanese nejméné na jednu styénou
plochu spojovanych vrstev a pied slisové-
nim se rozpou3tédlo p¥i zvySené teploté od-
strani, pFifemZ roztok obsahuje silany v
hmotnostni koncentraci 0,0001 aZ 7 %, s v§-
hodou 0,0005 aZ 5 %.

P¥i tomto postupu se spotfeba silanu pod-
statng sniZi. Mimoto mé nan&Seni silanu v
roztoku na sty&né plochy piekvapivy uGgi-
nek, Ze totiZ obsah vody ve zmé&k&eném po-
lyvinylbutyralové i6lii ztrdci prakticky vliv
na Zddanou p¥ilnavost ke sklu. Je zndmo, Ze
lepivost polyvinylbutyralovych f61if ke sklu
je tim men3i, &im vyS3i je obsah vody. P¥i
sniZeni obsahu vody lepivost naproti tomu
vzroste. P¥i tdprav& povrechll polyvinylbuty-
ralovych f6lif roztoky silantt zvy3ujicimi p¥i-
Inavost je hodnota pfilnavosti konstantni w
Sirokém rozmezi aZ k vysokym obsahtim vo-
dy, a pFi dpravé silany sniZujicimi p¥Filna-
vost je hodnota konstantni v §irokém rozme-
zi aZ k mizkému obsahu vody.

Déle je zndmé, Ze zmé&k&ené polyvinylbu-
tyralové f6lie maji obecn& velmi vysokou
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pFilnavost ke sklu, kter4q je Zaddané ve sta-
vebnictvi, nap¥iklad pro stavebni sklo — o-
kenni tabule. U vrstvenych bezpe&nostnich
tabuli pro ¢elni skla v motorovych vozidlech
musi byt naopak prilnavost f6lie na sklo kon-
trolovang sniZena. KdyZ se totiZ tabule né-
razem rozbije, dojde pi¥i velmi vysoké p¥i-
Inavosti k proraZeni tabule ve stfedu néra-
zZu, aniZ by se odtrhlo vét$T mnoZstvi skla.
Pri velmi Spatné pfilnavosti je sice predmét,
napriklad padajici t&leso, f6lii elasticky za-
chycen, ale tFi§tivy ufinek je velmi vysoky.

Pfi nehod& s rozbitim felniho skla néra-
zem hlavy mé f6lie svou roztaZnosti jednak
pomalu odbouravat kinetickou energii a jed-
nak md roztri§téné sklo drZet na f6lii jes-
t& tak dobfe, aby nedoSlo k nebezpetnému
poranéni tlomky. Proto musi byt v t&chto
pFipadech prilnavost upravena na optimé4l-
ni definovanou hodnotu ndrazové zkousky,
kterd obecné leZi mezi 2 a 5.

Podle vynélezu lze pouZit silany nebo smé&-
si silan®i zvySujici p¥ilnavost a/nebo silany
nebo smési silant sniZujici p¥ilnavost. Obec-
n& plsobi siliciumorganofunkéni silanu zvy-
Seni pFilnavosti, zatimco siliciumfunk&ni si-
lany zpfisobi jeji sniZeni.

Pod pojmem siliciumfunkéni silany se ro-
zumé&ji takové, u nichZ funkéni skupiny, ja-
ko napfiklad halogen nebo alkoxylové sku-
piny, jsou vdzdny pfimo na atom kiemiku.
Takové skupiny jsou v3eobecné& snadno hyd-
rolyzovatelné.

Siliciumorganofunkgni silany jsou bifunké-
ni. Kromé nejméné jedné hydrolyzovatelné
skupiny, kterd mé reagovat ve spoji se skle-
nénou plochou, musi obsahovat nejméns jed-
nu funk&ni skupinu, kterd je p¥es jeden ne-
bo nékolik atom® uhliku vdzdna na kiemik
a kterd je reaktivni, napiiklad v didsledku
amino- nebo epoxyskupiny nebo dvojnych
vazeb.

Podle vynédlezu se s vyhodou pouZije sili-
ciumorganofunkénich silanti obecného vzor-
cel

Ry—S8i—A,—U
Rs-n
kde

R znal{ hydrolyzovatelny zbytek jako Cl,
OR", pfitemZ R“ je alkylovy zbytek obsahu-
jici 1 aZ 8 atom® uhliku, pop¥ipadé hetero-
atomy jako —O— nebo —S—, nebo acylo-
vy zbytek,

R' znadi alkyl s 1 a% 18 atomy uhliku,

A znamend dvojvazny alkylenovy zbytek
s 1 aZ 10 atomy uhliku, ktery mtiZe byt po-
pripadé rozvétveny a

Z znati zbytek obsahujici funk&ni skupi-
nu, pfifemZ jako funkéni skupiny p¥ichéa-
zeji v avahu napiiklad
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nebo
—C=C—

nebo halogen nebo NRZRS nebo

—N—c— gt
/

¥
HZQ\
o

N
H/
2

kde

R? znamend vodik nebo aminoalkyl obsa-
hujici 2 aZ 8 atomid uhliku v alkyly,

R je vodik nebo R% R? zna&i vodik, CHs
nebo CzHs,

njelaZ3la

p je 0 nebo 1.

Vhodné aminosilany jsou napfiklad vzor-
ce Il

NH2—(CHz),—Si—(OR)3
11

v némZ

nje2azba

R je alkyl obsahujici 1 aZ 8 atom@ uhlikuy,
rozvétveny nebo nerozvétveny a popfripadé
preru$eny atomy kysliku, jako je napfiklad

—CH2—CH2—0—CHzs.

by

HpO— CH-CHz O~

\o”

Jako epoxysilan, v n&mZ epoxyskupina je
soutasti cykloalifatického kruhu, budiZ zmi-
n&n g-3,4-epoxycyklohexyl-ethyltrimethoxy-
silan.

Z uvedenych sloudenin je jako silicium-
organofunk&ni silan zvy3ujici adhezi vyhod-
ny y-imidazolylpropyltriethoxysilan a y-gly-
cidyloxypropyltrimethoxysilan.

Siliciumorganofunkéni silany s nenasyce-
nymi vazbami —C=C—, nap¥iklad silany ob-
sahujici vinylovou, propenylovou, akrylovou
nebo methakrylovou skupinu, se podle vy-

Lze uvést napriklad y-aminopropyl- a y-
-ethyl- trialkoxysilany, u nichZ jsou atomy
vodiku aminoskupiny, popfipadé nahrazeny
amino- nebo polyaminoalkylovy zbytkem, na-
pfiklad [ —CH2— (CH2—NHCH2),CH2— |NHz2
(x = 1 aZ 8). Vhodné jsou rovné&Z $-amino-
ethyl-y-oxypropylmethyldialkoxysilany nebo
polyaminotrialkoxysilany, napfriklad
[ (CH30)3Si—(CH2]—NH—CHz—

— (CH2NHCH2),—CH2NHz (x = 1 aZ 8]).

Vhodné iminosilany jsou napfiklad vzorce
NH[CH2—CH2—CH2—Si(OR3], ve kterém R
mé stejny vyznam jako ve vzorci II.

Vyhodné jsou y-imidazolylpropyltrialkoxy-
‘silany, jak jsou popsdny napfiklad v némec-
kém spise DOS ¢&. 2420 801, zejména y-imi-
dazolylpropyltriethoxysilan.

U silant obsahujicich epoxyskupiny je e-
poxyskupina

HQC"' CH

o

vazédna bud pfres etherovou skupinu
(—CHz2—0) nebo esterovou skupinu

i
(—CH2—0—C—)

s alkylensilylovym zbytkem. Je v3ak také
moZné, aby byla pfimo nebo pfes cykloali-
faticky kruh spojena s alkylenovym zbytkem,
nebo aby byla soutéasti takového cykloalifa-
tického zbytku. Takovych siland, jejichZ vy-
roba je v ném. spise DOS €. 1061 321, se da
rovnéZ pouZit. Obzviast& vhodné silany ob-
sahujici etherové mistky jsou glycidyloxy-
propyltrimethoxy- nebo triethoxysilany. Z e-
poxysilandi obsahujici esterové miistky lze
uvést slouceninu vzorce

c, —(CHy)3-5: (OCH, )3
|
0

nélezu pouZiji spolu s 1atkou poskytujici ra-
dikély, protoZe jen tehdy plisobi zvySeni ad-
heze. Bez piidavku sloufenin tvoficich ra-
dikéaly se adheze nejen nezvysi, ale dokon-
ce nepatrné sniZi.

Jako latek tvoricich radikdly lze pouZit
sloutenin obvyklych pi#i radikdlové polyme-
raci olefinicky nenasycenych sloufenin, s
vyhodou peroxidd, nap¥iklad dikumylpero-
xidu.

Sloudeniny tvofFici radik4ly se obecné& po-
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u¥ivaji v hmotnostnim mnoZstvi 0,01 aZ 1 %,
s vyhodou 0,01 a% 0,5 %, vztaZeno na hmot-
nost rozpoustddla nebo déle uvedeného la-
ku. Priklady t&chto silanti jsou vinyltrialko-
xysilany jako napiiklad vinyltrimethoxysi-
lan, vinyltriethoxysilan, y-methakryloxypro-
pyl-trialkoxysilany, zvl4§té -trimethoxy- ne-
bo triethoxysilan, vinyl-tris-g-methoxy-etho-
xysilan, vinyl-triacetoxysilan apod.

U vrstvenych bezpetnostnich skel, u nichZ
je Z&douci velmi dobra pfFilnavost mezi kie-
mi¢itym sklem a mékkou £6lil, se podle vy-
nélezu pouZivaji pouze siliciumorganofunké-
ni silany. Téchto vrstvenych bezpe&nostnich
skel s velmi dobrou pfilnavostl vrstev lze
m. j. pouZit ve stavebnictvi, nap¥iklad jako
okennich tabuli, pancéfového skla nebo v
prvcich parapetd nebo v délicich st&n&ch.

Vrstveného skla s definovanou p#ilnavos-
ti ve stfedni oblasti stupnice adheze se po-
uZivd v dopravé, napfiklad jako zasklivaci-
ho materidlu motorovych vozidel, kolejovych
vozidel, zem&d&lskych vozidel, lodi, letadel
atd. V t8chto oblastech pouZiti se miiZe pii-
Inavost pFizplisobend telu pouZiti regulo-
vat zménou druhu a mnoZstvi silanu. P¥itom
se musi samozFejmé vzit v tvahu také pf¥i-
Inavost zmék&enych plastickych folii ne-
upravenych silanem. Kombinaci silanti zvy-
Sujicich adhezi se silany sniZujicimi adhezi
se m@Ze napiiklad nastavit zcela urditd p¥i-
Inavost.

JestliZe je pFilnavost folie neupravené si-
lanem pro urc€ity tcel pouZiti p¥ili§ vysoka,
potom se miiZe podle vynélezu pouZit k je-
ji Gpravé jako jedind takovd silanova sloZ-
ka, kterd sniZuje pfFilnavost, nap¥iklad sili-
ciumfunkéni silan nebo smés takovych si-
land.

Jako siliciumfunké&nich silanfi se podle vy-
ndlezu pouziva silanit obecného vzorce

Ry —Si—R4_n
ve kterém

R‘ znadi stejné nebo rdzné, nenasycené,
popfipad& rozvétvené alkylové zbytky, ob-
sahujici 1 aZ 18 atomii uhliku,

R znamend halogen, s vyhodou Cl nebo
stejné nebo rizné nasycené alkoxylové sku-
piny obsahujici 1 aZ 8 atomit uhliku, které
jsou popiipadé pFeruSeny heteroatomy, ja-
ko —O— nebo —S—, nebo acylovy zbytek,
ktery je s atomem k¥emiku spojen pies atom
kysliku, a

n je 1 aZ 3, s vfhodou 1.

Jako piiklady lze uvést propyltriethoxysi-
lan, propyltrimethoxysilan, isopropyldime-
thoxyethoxysilan, n-butyl nebo isobutyl-tri-
ethoxy-, pfipadn& trimethoxysilan, isobutyl-
triacetoxysilan apod.

Jak bylo uvedeno, rozpusti se silany, po-
pfipad® jejich smé&si v rozpoust&dlech a zis-
kany roztok se nand3i na sty&né plochy mé4-
tenim, nastfikdnim nebo podobnymi jedno-
duchymi metodami. Po naneseni se rozpous-
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tédlo odstrani pfed spojenim jednotlivych
vrstev.

Silany se pouZivaji v takovych rozpousté-
dlech, ve kterych jsou dob¥e rozpustné a
kterd se po upravé f6lii daji odpafit. Déle
museji rozpoustédla dobie smadet folie, aniZ
by je rozpoustéla. Takové vlastnosti maji na-
pfiklad aromatické uhlovodiky jako toluen,
xylen, lehké benziny nebo téZ niZ8i alkyles-
tery niZSich alifatickych karboxylovych ky-
selin, jako napfiklad ethyl- nebo butylace-
tat. Hmotnostni koncentrace silanfi v roz-
poustédlech &ini 0,0001 aZ 7 %, s vyhodou
0,0005 a¥ 5,0 Y%, vztaZeno na rozpougt&dlo.
Siliciumorganofunkéni silany se pouZivaji
obecné v hmotnostnim mnoZstvi 0,0001 aZ
2 % a s vyhodou 0,05 aZ 1 %.

Siliciumfunkéni silany se obyfejné pouZi-
vaji v hmotnostnim mnoZstvi 1 aZ 10 %, s
vyhodou 2 aZ 7 %.

Vyhodné se silan rozpusti nebo disperguje
v rozpouStédle spolu s lakovym pojivem. Ja-
ko laky piichdzeji v tivahu vedle sloufenin
uvedenych v &s. patentu & 211 359 také ta-
kové, které obsahuji pojivo s volnymi sku-
pinami OH— a/nebo COOH. ZlepSeny ufinek
se ukazuje obzvlasté p¥i pouZit{ silanii obsa-
hujicich epoxidové skupiny.

Jako pojivo s reaktivnimi skupinami je v
citovaném ¢s. patentu uveden ¢dstecnd zmy-
delnény kopolymer vinylchlorid-vinylacetét.
Mimoto pfichdzeji v Gvahu napfiklad tyto
kopolymery:

vinylchlorid-hydroxyalkylakrylat, vinylchlo-
rid-vinylacetdt — nenasycené karboxylové
kyseliny, napfiklad kyselina maleinovd, ak-
rylovd nebo methakrylovd, nebo vinylchlo-
rid — nenasyceny alkylester karboxylové
kyseliny — nenasycené kyseliny karboxy-
lové. ProtoZe reaktivni skupiny, zejména sku-
piny COOH ovliviiuji svételnou a teplotni
stabilitu, kombinuji se takové kopolymery s
vyhodou s jinymi inertnimi pojivy. Pfedpo-
kladem je, Ze jsou s reaktivnimi kopolyme-
ry sluditelné. Jako inertni pojiva lze uvést
napfiklad kopolymery vinylchlorid-vinylace-
tat nebo vinylchlorid alkylester kyseliny kar-
boxylové nebo chlorované piirodni nebo syn-
tetické kaufuky. Velmi vhodnym pojivem je
zm&kfeny polyvinylbutyral, odpovidajici s
vyhodou sloZeni félie.

K net8kavym sloZkam lakd obsahujicich si-
lany se poditaji vedle reaktivnich a/nebo i-
nertnich polymerd také zmék&ovadla, stabi-
lizdtory a jiné pomocné latky. Zmékcovadla
se Fidi v druhu a mnoZstvi podle zmé&ké&ené
folie z plastické hmoty. Celkovd hmotnost
netékavych sloZek laku obsahujiciho silan
gini 1 aZ 20 %, s vyhodou 2,0 aZ 15 %.

Jako netékavé sloZky v lacich prichézeji
v tvahu takovd organickd rozpousStédla ne-
bo smési rozpoustédel, v nichZ se net&kavé
sloZky rozpusti a po odpafeni zanechaji €i-
ré filmy. Podil zmé&kfovadla mtZe byt 10 aZ
65 hmot. dild na 100 hmot. dili polymeru.
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Hmotnostni koncentrace silanit v lacich
se pohybuje mezi 0,0001 a¥ 10 %, s vyho-
dou mezi 00005 aZ 5 %, vztaZeno na lako-
vy systém. Siliciumorganofunkéni silany se
pouZivaji obyfejné v hmotnostnim mnoZstvi
0,0001 az 2 %, s vyhodou 0,0005 aZ 1 %, si-
liciumfunkéni silany obvykle v mnoZstvi 0,5
az 7 %, s vyhodou 1 aZ 5 %. Pfitom silany
obsahujici epoxidové skupiny jsou v laku ob-
saZeny v hmotnostnim mnoZstvi 0,01 aZ 5 %,
s vyhodou 0,01 aZ 2 %, silany obsahujici a-
minoskupiny v mnoZstvi 0,0001 a% 2 %, s
vyhodou 0,0005 aZ 1 %,

PouZiti silanti v laku z polymerai shora u-
vedenych skupin umoZiiuje také nastavit Z4-
danou hodnotu prilnavosti ve stfedni oblas-
ti stupnice pfFilnavosti: kdyZ v pojivu nejsou
skupiny OH nebo COOH, neovliviiuje silici-
umorganofunk&ni silan obsahujici epoxysku-
piny prakticky hodnotu dderové zkousky.
Jakmile v3ak pojivo obsahuje i jen malé
mnoZstvi polymerti s hydroxylovymi nebo
karboxylovymi skupinami, zvySl organo-
funk&ni silan obsahujici epoxyskupiny a ob-
saZeny v laku hodnotu dderové zkoudky. Pri
konstantnim mnoZstvi silant v laku se mi-
Ze timto zplsobem dokonce upravit defino-
vand a Zddana prilnavost zménou poméru
inertnich a reaktivnich pojiv.

P¥i zplsobu podle vynélezu se roztoky si-
lan{i nanesou nejméné na jednu sty&nou plo-
chu jednotlivych vrstev, piicemZ f6lie zmé&k-
¢ené plastické hmoty se vede napiiklad pii-
mo z role roztokem, ve kterém je ohbsaZen
silan v dané koncentraci; potom se rozpous-
tédlo odpafi. Takto upravené félie nejsou
lepkavé a d& se s nimi zachdzet jako s ne-
upravenymi f6liemi.

Misto £6lii 1ze upravovat stejnym nebo po-
dobnym zpisobem sklenéné tabule, ovSem s
tou nevyhodou, Ze silan vytvoFi po odpafeni
rozpoustédla na sklen&ném povrchu vihky
film, ktery se miiZe popripadé vypélit vhod-
nym tepelnym zpracovanim.

S vyhodou se vSak v tomto pfipadé pouZije
silan rozpust&ny v rozpoustédle spolu s la-
kovym pojivem. Lak obsahujici silan se na-
nese v tenké vrstvé na sklenéné tabule z
jedné nebo z obou stran, napfiklad maéde-
nim, stfikanim apod., nadeZ pfi nasledujicim
sudeni laku vznikne organofilni sklen&ny po-
vrch. NanédSeni laku miiZe byt plynulé, na-
priklad néstfikem, natirdnim nebo natiSté-
nim s néslednym suSenim v priib&Zné peci.

Lak obsahujici silany se miiZze také podle
vynalezu nanélet na f6lie z plastické hmo-
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ty. NanéaSeni se mfiZze provdadét jako u sila-
nt rozpu$t&€nych v rozpoustddle, napiiklad
v mécecich laznich, nastfikovdnim nebo na-
tirdnim, potom Zdimé&nim mezi véalci a nako-
nec suSenim v prtbé&Zné peci. Po naneseni
roztokl silanu nebo laku obsahujiciho silan
na povrch jedné z lepenych vrstev a po od-
stranéni rozpousStédla se spojované folie v
Zadaném uspofadéani poloZi na sebe, popii-
padé po predb&Zném spojeni pii zvySené tep-
loté, pfitemZ se laminat tifelné odvzdusni.
Potom se provede konetné spojovéni za zvy-
Sené teploty a tlaku, napf¥iklad v autoklavu
za tlaku 1 aZ 1,5 MPa a teploté 130 aZ 150 °C.

Podle vynéalezu se vrstvend bezpeénostni
skla vyrab&ji zejména za pouZiti povrchové
zuSlechténych sklen&nych tabuli. Vhodné si-
lany se voli podle chemické struktury ho-
FejSi vrstvy na sklen&nych povrchové zu-
Slechténych tabulich s prihlédnutim k pri-
Inavostl pouZité félie a popiipadé pouZité-
ho laku, s vyhodou podle pFedb&’né zkous-
ky. Tabule z kfFemiitého skla mohou byt
tvrzené, netvrzené, rovinné, ohnuté, potis-
t&né nebo na povrchu napafené, barvens,
leptavé a povrchové tvarované a mohou pii-
padné obsahovat drdténou vloZku. Folie ze
zmé&k&eného polyvinylbutyralu miZe byt bez-
barva, barevnd, priithledn& nebo nepriihled-
nd, potiSténd a upravend zpflisobem podle
vyndlezu, a miZe obsahovat vloZené draty,
draténou sit, tkaninu nebo pFedméty, napfri-
klad soldrni ¢lanky.

K objasnéni vyndlezu slouZi nésledujici
priklady.

Priklady 1aZ19.

Zmé&k&end polyvinylbutyralova folie s vy-
sokou prilnavosti ke sklu (kvalita pro sta-
vebni sklo, hodnota tiderové zkousky 10) by-
la upravena ma¢enim v roztocich, sestdva-
jicich z toluenu jako rozpoustédla a z riiz-
nych silant v rdznych koncentracich. Potom
bylo rozpoustédlo odstran&no odpafenim pri
teplot& mistnosti. Rizné upravené foélie byly
vysuSeny na obsah vody 0,45 %, poloZeny
mezi dvé sklenéné desky a zahf¥aty natolik,
Ze na povrchu skla byla namé&fFena teplota
90 °C. Teply svazek byl k odstran&ni vzduchu
veden mezi gumovymi vélci. Vyrobeny pred-
laminat byl potom upravovdan v autokldvu
pfi tlaku 1, 2 MPa a teploté 140 °C po dobu
3 hodin, ¢imZ vzniklo bezvadné vrstvené sklo.
Prilnavost £6lii ke sklu byla urfovéana ude-
rovou zkouskou pri —20 °C.
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Piiklad Silan Uderovéd Piiklad Silan Uderova
gislo % hmot. zkouska tislo % hmot. zkouska
pii —20°C pii —20°C
1 0 10 10 0,1 MEMO 4
2 0,5 ATAO 10 11 1 MEMO 0
3 1 ATAO 10 12 5 MEMO 0
4 2 ATAO 7 13 0,1 SIFO 1
5 3 ATAO 5 14 5 SIFO 0
6 5 ATAO 3 15 0,1 GLEMO 3
7 5,5 ATAO 1 16 1 GLEMO 0
8 6 ATAO 1 17 0,1 ACTMO 3
9 7 ATAO 1 18 1 ACTMO 1
SRR SN, o U 5 ACTMO 0

ATAO = isobutyltrimethoxysilan
MEMQO =

y-methakryloxypropyltrimethoxysilan

SIFO == diethylester kyseliny 2-(triethoxysilyl)ethylfosfonové
GLEMO == 4-[methyl-3‘-(trimethoxysilyl)-propoxy}-1,3-dioxolan
ACTMO = [1-(polyethylen-propylenglycol)-3-(trimethoxysilylpropyl]-acetéat

Pr¥iklady 20 aZ27

Zmé&kcéend polyvinylbutyralovd félie s vy-
sokou pfilnavosti ke sklu {kvalita stavebni-
ho skla, hodnota tderové zkouSky 10) byla
upravena roztokem z 3,0, pfipadn& 5,5 %
hmot. isobutyltrimethoxysilanu (ATAO) v to-
luenu; po odpaieni rozpoustédla na riizné
obsahy vody byla silanem upravend fdlie
klimatizovéna.

Félie byly potom poloZeny mezi dvE& skle-
néné desky a svazek byl k odstrandni vzdu-
chu veden pfi teplot& mistnosti mezi dvoji-
ci gumovych védlcl a potom zpracovdvén 1,5
hodiny v autokldvu pfi tlaku 1, 2 MPa a tep-
lotd 170 °C, takZe vzniklo bezvadné vrstve-
né sklo. Ke srovnani bylo vyrobeno vrstvené
sklo s neupravenou polyvinylbutyralovou f6-
lif stejné kvality a stejného obsahu vody.
Vysledky jsou patrné z nésledujici tabulky.

Pfiklad &islo ATAO Obsah Hodnota zkousky pri
% hmot. vody dderové —20°C
% hmot. neupravend  upravend
folie folie
20 5,5 0,31 10 1
21 55 0,41 10 1
22 55 0,64 7 1
23 5,5 0,82 4 1
24 3,0 0,32 10 5
25 3.0 0,41 10 5
26 3.0 0,61 7 2
27 3,0 0,82 4 1

Pfiklady 28 aZ 30

Priklady 1 aZ¥ 19 byly opakovany s tim

P¥iklad €islo

rozdilem, Ze kromé& toluenu byl k p¥Fipravé

5% roztoky isobutyltrimethoxysilanu (ATAQ)

pouZit benzen a xylen.

Hodnota tiderové zkousky pii—20°C

Rozpoustédio neupraveni upravend
- folie folie
28 toluen 10 3
29 benzen 10 :.!
30 xylen 10 [}

P¥iklady 31aZ49

Analogicky k p¥ikladim 1 aZ 19 byla po-
uZita zm&k&end polyvinylbutyralovd fdlie s

kontrolovanou piilnavosti ke sklu (kvalita
pro &eln{ skla, hodnota tderové zkousky 2),
byla upravena méf€enim v roztoku silanu a
zpracovéna na vrstvené sklo:
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Priklad &islo Silan % hmot.

14

Hodnota tiderové
zkouSky pi¥i —20°C

31 0 IMEO

32 0,0005 IMEO
33 0,001 IMEO
34 0,002 IMEO
35 0,004 IMEO
36 0,006 IMEO
37 0,008 IMEO
38 0,01 IMEO
39 0,02 IMEO
40 0,03 IMEO
41 0,04 IMEO
42 0,001 AMEO
43 0,005 AMEO
44 0,01 AMEO
45 0,05 AMEO
46 0,006 GLYMO
47 0,03 GLYMO
48 0,09 GLYMO
49 0,6 GLYMO

IMEQ = y-imidazolylpropyltriethoxysilan
AMEQ = y-aminopropyltriethoxysilan
GLYMO = y-glycidyloxypropyltrimethoxysilan

Priklady 50 aZ53

Zmé&kd&end polyvinybutyralova fdlie s kon-
trolovanou pfrilnavosti ke sklu podle piikla-
dft 31 aZ 49 byla upravena roztokem 0,01 %
hmot. y-imidazolylpropyltriethoxysilanu

{IMEO} v toluenu a po odpafeni rozpousts-

dla byla klimatizovdna na rdzny obsah vo-
dy.

Vyroba vrstveného skla byla provadéna

zplisobem popsanym v piikladech 20 aZ 27.

Piikbad &islo Obsah vody Hodnota tderové zkouSky pfi —20°C
% hmot. neupravena upravend
folie félie
50 0,31 3 10
51 0,41 3 10
52 0,64 3 10
53 0,82 2 10

P¥iklady 54aZ59

K vyrobé bezpe¢nostniho skla byla pouZi-
ta zmék&end polyvinylbutyralova félie s vy-
sokou pfilnavosti ke sklu (kvalita pro sta-
vebni sklo, hodnota tderové zkoulky 10) a

skla s napaFenym kovem, prifemZ napafe-
né strany skla byly kladeny dovnitf. Poly-
vinylbutyralové fo6lie byly upraveny rozto-
kem silanu v toluenu a klimatizovdny na
obsah vody 0,45 %.



251100

15 16

Priklad Vrstva na Silan Hodnota tderové zkouSky pfi

gislo skle % hmot. —20°C
neupravend upravenéa
folie folie

54 AURESIN ® 50/36 5 AMEO 1 7

55 - AURESIN @ 58/42 5 AMEO 1 5

56 METALLIC 50/47 5 AMEO 1 2

57 AURESIN ® 50/36 5 GLYMO 1 3

58 AuREsIN ® 55/42 5 GLYMO 1 4

59 METALLIC 50/47 5 GLYMO 1 3

AMEO = y-aminopropyltriethoxysilan

GLYMO = y-glycidyloxypropyltrimethoxysilan

Pr¥iklady 60 aZ 67

K vyrob& vrstveného skla byla pouZita
zmé&k&end polyvinylbutyralovd félie s vyso-
kou prilnavosti ke sklu a povrchové povle-
¢ené sklo jako v pFikladech 54 aZ 59, ale
byl pouZit lak obsahujici silan. K tomu byl
pfipraven roztok z 2 9% hmot. zm&k&eného

polyvinylbutyralu a 1 % hmot. silanu. Jako
rozpoustédlo slouZila smé&s 1:4 dioxanu a
methylisobutylketonu. Timto lakem obhsahu-
jicim silan byly upraveny polyvinylbutyra-
lové folie (priklady 60 aZ 63), popfipads
povletené sklo (pfiklady 64 aZ 67). Pfed
spojenim byla polyvinylbutyralovd félie Kkli-
matizovdna na obsah vody 0,45 %.

Priklad Vrstva Silan Hodnota fiderové zkousky pii
¢islo na skle —20°C
neupravené upravena
félie folie
60 Calorex IMEO 6 10
61 Parelio @ IMEO 6 10
62 Calorex @ GLYMO 6 10
63 Parelio ® GLYMO 6 10
neupravené upravené sklo
sklo
64 Calorex ® IMEO 6 10
65 Parelio ® IMEO 6 10
66 Calorex ® GLYMO 6 10
67 Parelio ® GLYMO 6 10

IMEO = y-imidazolylpropyltriethoxysilan
GLYMO = y-glycidyloxypropyltrimethoxysilén
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PREDMET VYNALEZU

1. Zptsob vyroby vrstveného bezpetnost-
niho skla, pfi kterém se alespoil jedna ta-
bule kiemic¢itého skla pod tlakem spoji z
jedné nebo z obou stran s f6lii z &astetné
acetalizovaného polyvinylalkoholu, napfi-
klad polyvinylbutyralu, pomoci silani pfi
teploté 120 aZ 200°C, vyznaeny tim, Ze se
silany rozpusti v rozpou$t&dle, popripadé
spolu s lakovym pojivem, roztok se nanese
nejméné na jednu stytnou plochu spojova-
nych vrstev a pred slisovdnim se rozpoudié-
dlo p¥i zvySené teploté odstrani, pficemZ
roztok obsahuje silany v hmotnostni koncen-
traci 0,0001 aZ 7 %, s vyhodou 0,0005 aZ 5
procent.

2. Zplisob podle bodu 1, vyznaleny tim,
Ze se pouZije siliciumorganofunkénich sila-
ntt obecného vzorce I

R,—Si—A,~—Z
R‘3—n
kde

R znadi hydrolyzovatelny zbytek jako Cl,
OR", pritemZ R je alkylovy zbytek obsahu-
jici 1 aZ 8 atomti uhliku, popfipadé& hetero-
atomy jako —O— nebo —S—, nebo acylovy
zbytek,

R' znadi alkyl s 1 aZ 18 atomy uhliku,

A znamend dvojvazny alkylenovy zbytek
s 1 aZ 10 atomy uhliku, kter§y mlZe byt po-
pfipadé rozvétveny a

Z znad¢i zbytek obsahujici funk&ni skupi-
nu, pF¥icemZ jako funkéni skupiny pFichézeji
v tvahu napriklad

- CH—CH,
NI

o

nebo

—C=C—

nebo halogen nebo NRZR3 nebo

K
~N—C—R
[
N /
CH
pa

kde

R? znamen4 vodik nebo aminoalkyl obsa-
hujici 2 aZz 8 atomf uhliku v alkyluy,

R® je vodik nebo R?, R? znaci vodik, CHs
nebo C2Hs,

njelaz3a

p je 0 nebo 1.

3. Zptsob podle bodu 1, vyznadeny tim,
Ze se pouZije silanu obecného vzorce

R,—Si—A,—U
R‘3—n
ve kterém

R, RY, A, n, p maji shora uvedeny vyznam
a
Z znamend zbytek obsahujici skupinu

—C=C—

spolu s latkou poskytujici radikdly.

4. Zpisob podle bodu 1, vyznafeny tim,
Ze se pouZije siliciumfunkéniho silanu nebo
smési riiznych siliciumfunkénich siland.

5. Zptisob podle bodu 1, vyznafeny tim,
Ze lakové pojivo obsahuje reaktivni skupi-
ny OH a/neboe COOH.

6. Zptisob podle bodu 5, vyznadeny tim,
Ze mnoZstvi silandl, obsahujicich epoxidové
skupiny, v rozpou$tédle s lakovym pojivem
je 0,01 a% 5 % hmot., s vfhodou 0,01 aZ 2 %
hmotnosti.

7. Zpisob podle bodu 5, vyznadeny tim,
Ze mnoZstvi silanfi, obsahujicich aminosku-
piny, v rozpoustédle s lakovym pojivem je
0,0001 aZ 2 % hmotnosti, s vfhodou 0,0005
aZ 1 % hmotnosti.
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