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Zplsob zpracovani poresniho substratu ~<__

Oblast techniky

Lento vyndlez se tykd zplsobu zpracovani flexibilniho
poresniho substratu s ve vodé rozpustnym neformaldehydovym
prostiedkem a takto zpracovaného fleibilniho poresniho sub-
stratu. Podrobnéji se tento vynalez tyka zpisobu zpracovani
netkaného textilu emulsi polymerniho pojiva obsahujiciho
jisté kopolymerni ethylenicky nenasycené dikarboxylové
kyseliny nebo jejich derivaty, kde pojivo je céastelné zneu-
tralizovano fixovanou bazi.

Dosavadni stgv techniky

Flexibilni poresni substréaty se casto zpeviuji nebo se
zesiluji zpracovanim s polymernim pojivem. Takové flexibil-
ni poresni substraty, jako je napriklad papir, tkané texti-
lie a netkané textilie, se Casto zpracovavaji s roztoky ne-
bo dispersemi obsahujicimi polymerni pojiva, aby se ziskaly
zlepSené vlastnosti. Vlastnosti, jako jsou napiiklad "pam&t".
hmoty, resistence na pousténi barev, odolnost proti chemické-
mu &isténi, trvanlivost p¥i prani, pevnost proti trhani, ne-
madkavost a podobné, mohou byt zlepSeny aplikaci pojiva na
flexibilni poresni substrét, jestliZe pojiva jsou v nebo na
substratu.

V mnoha piipadech je Zadouci aplikovat vodny roztok ne-
bo dispersi obsshujici polymerni pojivo na flexibilni porea-
ni substraty. V takovych pripadech je pojivo pritomno v v pod-
staté termoplastickém nebo v v podstate nezesiftovaném stavu, ¢
takZe po uvedeni substratu do kontaktu s roztokem nebo disper=- ;
si pojiva miZe dojit k toku, pruniku, tvorbé& filmu a podob-
nym jevim. Aby se zlep$ily vlastnosti zpracovaného substra-
tu, je asto Zadouci provést zesifovéni po tom, co pojivo
dosdhlo svoje konedné misto nebo prib&Znd behem susSeni, Mno-
hé konvenini zesifovaci &inidla, jako je nap¥iklad kopolyme-
rovany N-methylol-akrylamid a pridané modovinové/formaldehy-
dové pryskyrice prirozené obsahuji nebo uvolmuji formaldehyd.
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USA patentovad pfihléadks &islo 4 405 325 popisuje hydro-
fobni netkané textilie navézané na ve vodé nerozpustné hydro-
fobni pojivo piipravené z emulze polymerd 50 aZ 80 dilu sty-
renu a 50 a? 20 dild butadienu, Teplota skelného prechodu
t8chto polymeri je v rozmezi od - 5 °c do 25 °c. Popséana Je
tzxé inkorporace malého mnoZstvi, nepPfevySujiciho asi 5 hmot-
nostnich procent hydrofilnibo komonomeru, jako je napIiklad
akrylova kyselina, methakrylovéd kyselina, itakonova kyselina
a akrylamid. Castedna neutralizace pojiva permanentni bézi
nebyla popséna. '

USA patentova prihlaska &. 3 959 552 popisuje zpusob
pr¥ipravy netkanych materi&ld odolnych p¥i ¢isténi, ktery po-
uzivé vodné disperse kopolymerd N-methylolw-akrylamidu a/nebo
N-methylol-methakrylamidu, akrylamidu a/nebo Mtha krylamidu
alfa,beta-mono-olefinicky nenasycenych dikarboxylovych a/ne-
bo trikarboxylovych kyselin, a p¥ipadn& jinych monomeri.
Tyto kopolymery obsahuji 0,5 aZ 3 hmotnosthi procenta di-
karboxylovych nebo trikarboxylovych kyselin se ¢tyrmi aZ
Sesti atomy uhliku nebo jejich smési. Témito kyselinami jsou
s vyhodou kyselina maleinové, kyselina fumarovéd, kyselina i-
takonova, kyselina citrakonovad a kyselina cis—akonitova
(1-propen-1,2,3-trikarboxylovd kyselina) nebo jejich smési.
Kopolymerované prostiedky byly béhem procesu syceni netkangch
materiald zneutralizovany kyselinou $favelovou na pH 2,5.

USA patentova prihléska &. .2 931 749 popisuje pojiva
pro netkané textilni produkty, kdy témito pojivy Jjsou vodné
disperse nebo ve vod& nerozpustné linedrni kopolymery (ne-—
bo jejich soli) monoethylenicky nenasycenych monomernich
jednotek obsahujicich 0,5 aZ 10 hmotnostnich procent jedno-
tek obsahujicich karboxylové skupiny. Tento kopolymer miZe
byt aplikovan jako volnd kyselina, jako suil alkalického ko-
vu nebo Jjako sl s ve vodd rozpustnym aminem, Jjako Jje napPiklad
methylemin, diethylamin, triethylamin, mono- di- nebo tri-
ethanolamin nebo morfolin. Disperse kopolymeru se aplikuji
pri pH alespon asi 5, s vjhodeu p¥i pH mezi 6 a 10,
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USA patentovd prihléaska &islo 4.059 665 popisuje netka-
né textilni materiadly navazané s pojivem, které obsahuje za
tepla vulkanizovany produkt ve vods nerozpustného kopolymeru,
ktery miZe obsahovat jednotky odvozené od nenasycenych alifa-
tickych karboxylovych kyselin, jako Je napiiklad kyselina ak=-
rylova, kyselina methakrylova, kyselina citrakonovéd, s vjho-
dou kyselina itakonové. MiZe se pou¥it kysely katalyzator.

USA patentovd prihlaska dislo 4 406 660 popisuje netkané
textilni materié&ly, v nichZ jsou vldkna spolu vazana emulsnim
kopolymerem, ktery obsahuje 0,5 a% 10 hmotnostncih procent ky-
seliny obsahujici alespon jednu ethylénicky nenasycenou dikar-
boxylovou kyselinu, popPipadd v kombinaci s alespon jednou e-
thylenicky nenasycenou monokarboxylovou kyselinou. Tato kyse-
linova slozka miZe obsahovat dikarboxylové kyseliny, jako je
napriklad kyselina itakonova nebo maleinové, a popripadé mono-
dikarboxylové kyseliny, jako je nap¥iklad kyselina akrylova
nebo kyselina methakrylovd. Pro zlepSeni pevnosti za mokra Je
vyhodn& kyselina itakonovd. Kyselinova (kyselinové) slozka
(sloZky) miZe (mohou) byt ve formé volné kyseliny nebo ve for-
mé soli s (nap¥iklad) alkalickym kovem, jako je napPriklad so-
dik nebo draslik, s ve vod& rozpustnymi aminy, jako je nap?i-
klad methylamin, diethylamin, triethylamin, mono-, di-~ nebo
tri-ethanolamin nebo morfolin nebo ve formé amoniové soli.

USA patentovd prihlaska Sislo 4 929 495 popisuje kombinaci
akryloveho pojiva a vldken tvoiicich netkanou textilii, Poji-
vo obsahuje kopolymerovanou alespon jednu nenasycenou dikarbo-
xylovou kyselinu se &tyifmi a% deseti atomy uhliku v mnozstvi
od asi jednoho do asi dvaceti hmotnostng@h dilt. Nebyla popséa-
na Castednéd neutralizace pojiva permanentni bézi.

USA patentovéd prihlaska 3islo 4 524 093 popisuje zlepsSeny
vodny polymerni prost¥edek, kterjy pii pouZiti jako potahové
¢inidlo textilii podstatnd sniZuje uvolnovani formaldehydu a
Vykazuje dobrou odolnost p¥i chemickém 3idt&ni a flexibilitu
za nizkych teplot. Tento prost¥edek obsehuje vodnou emulzi.
akrylatovych monomerd kopolymerovanych s akrylonitrilem, itako-
novou kyselinou a N-methylolakrylamidem, glyoxalovou vulkani-
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zaéni pryskyfici a Lewisovou kyselinou nebo orggnickou kyso~
linou jako katalyzatorem.

USA patentova pirihléaska &islo 4 563 289 a 4 702 9+ popi-

. ' suje netkané produkty p¥irodnich nebo syntetickych vldken, kte-
ré maji dobrou tepelnou stabilitu, dobrou pevnost za mokra a
nizké mnoZstvi zesifovacich dinidel, jako jsou napiiklad mo-
¢ovina-formaldehyd nebo N-methylolakrylamid. Netkané produkty
obsahuji pojivo, kbteré sestava z latexu polymeru obsehujiciho
funkdni skupinu karboxylové kyseliny, zvlaSté ethylenicky ne-
nasycené kerboxylové kyseliny se tPemi aZ deviti atomy uhliku
nebo arhydrid ethylenicky nenasycené karboxylové kyseliny se
Styfmi aZ deviti atomy uhliku. Latex obsahuje dostatené mnoZ-
stvi baze alkalického kovu, aby se dosédhlo pH od asi 5 do asi
9, s vjhodou se pouZiva latentni kyselina, Mezi vhodné acety-
lenicky nenasycené kyseliny pat¥i kyselina akrylova, metha-
krylova kyselina, fumarovad kyselina, itakonova kyselina, bu-
tenov& kyselina, pentenovad kyselina, hexenova kyselina a oOk=-
tenova kyselina.

Ka?dy z odkazi odborné literatury popisuje zpuseobzpraco-
véni flexibilnich poresnich substrati s pojivovym prostredken,
ktery piirozend obsahuje nebo uvolfuje formaldehyd. JelikoZ
formaldehyd dra%di kd%i i odi, je mutagenem a je podezfelym
karcinogenem, Jje pro zpracovani poresnich substratii potIeba
pojivo bez formaldehydu, které je schopno uskuteénit zesi-
tovéni.

Podstata vynalezu

Predmétem tohoto vyndlezu Jje ziskéni zplsobu zpracovani
flexibilnich poresnich substratd s pojivem bez formaldehydu.
Predmdtem tohoto vyndlezu je také ziskdni zlepSeného zplsobu
zpracovéani netkanych substratd s takovou emulsi polymerované-
ho pojiva; Jinym predmétem tohoto vynalezu je ziskani poly~-
merem zpracovanéhqgetkaného substréatu se zlepsSenou trvanli-
vosti pfi prani a2 p¥i chemickém Zidténi, ktery se piipravuje
zpracovanim bez formaldehydu.
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Podle prvniho aspektu tohoto vynalezu se ziskava zpuisob
zpracovani flexibilniho poresniho substréatu, vyznadujici se
tim, Ze se na substrat plsobi ve vod& rozpustnym prostiedkem
bez formaldehydu, naleZ se prostifedek vulkanizuje, pri demZ
neformaldehydovy prostiedek obsahuje alespon jedno polymerni
pojivo, pojivo obsghuje alespon jedmu kopolymerovanou ethy-
lenicky nenasycenou dikyselinu nebo jeji poloester nebo an-
hydrid v mnoZstvi od asi 0,5 hmotnostniho procenta do asi
10 hmotnostnich procent vztaZeno na hmotnost pojiva a pojivo
Jje Castelné zneutralizovano (od asi 20 procent do asi 80 %
vypoltenych ekvivalenth kyseliny kopolymerované dikyseliny
nebo jejiho poloesteru nebo anhydridu) alespon jednou fixova-
nou béazi.

Prostfedek se s vyhodou vulkanizuje zahtivanim,.

Pojivo s vyhodou obsahuje alespon jednu kopolymerovanou
etiylenicky nenasycenou dikyselinu nebo jeji poloester nebo
anhydrid v mnoZstvi od asi dvou hmotnostnich procent do asi
osmi hmotnostnich procent vztaZeno na hmotnost uvedeného po-
Jjiva,.

Alespon jedna kopolymerovand ethylenicky nenasycené
dikyselina nebo jeji poloester nebo anhydrid se pouZiva v
mnozstvi od asi &tyf hmotnostnggh procent do asi Sesti hmot-
nostnich procent vztaZeno na hmotnost uvedeného pojiva.

Fixovand baze se pouziva v mnozstvi, které je dostatel-
né pro neutralizaci od asi 40 % do asi 60 % vypoltenych ekvi-
valentl kyseliny.

prostPedek s vyhodou obsahuje také kvarterni amoniovou
sil. Kvarterni amoniova stil s vyhodou znsmenéd diallyldimethyl-
amoniumchlorid., Substratem je s vyhodou netkena textilie. Po-
lymerni pojivo je s vyhodou ve formé emulse - polymerovana
vodnéd disperse s ma velikost Castic asi 60 nm.

Podle druhého aspektu tohoto vynalezu se ziskava flexi-
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bilni poresni substrit, kterj se miZe p¥ipravit zplisobem po-
dle prvniho aspektu tohoto vynédlezu.

Pojem "neformaldehydovy" prostfedek tak, jak je zde po-
u?ivéan, znamena, e prostiedek je Upln& nebo v podstaté bez
formaldehydu a prostiedek neuvoliuje podstatnid mnoZstvi form-
aldehydu jako vysledek suSeni a/nebo vulkanizace.

Pojem "vodnj" tak, jak je zde pouZivan, znamend, Ze pro-
stfedek obsahuje vodu nebo smési sloZené v podstaté z vody. a
z s vodou misitelnych rozpoustédel. Vyhod%u je emulze - poO=
lymerované vodna disperse.

Pojem "Fixovana béze" nebo "permanentni béze" tak, jak .
je zde pouzivén, znamena jednovaznou bazi, kterd je v pod-
staté netékava za podminek zpracovéni. Priklady jsou hydro-
xid draselny, uhliéitan sodny nebo terc.butylamoniumhydro-
xid. T8kavé baze, jako jsou napiiklad amoniak nebo ni%3i al-
kylaminy, nefunguji jako fixovanad baze podle tohoto vynalezu,
ale mohou byt pouZivany vedle fixovanjch bézi bez toho, aby
prispivaly k potfebnému stupni neutralizace fixovanou bézi.
Fixované vicevazebné béze, jako je napfiklad uhliditan vépe=-
naty, mohou mit tendenci destabilizovat latex, ale mohou se
pouZivat v mglém mnoZstvi.

Pojem "vulkanizovani® tak, jak je zde pouZivan, znamena
strukturni nebo morfologickou zménu, kterd je dostatednd pro
zménu vlastnosti flexibilniho poresniho substratu, na né&jz se
aplikuje efektivni mnoZstvi polymerniho pojiva. Mezi prikla-
dy vulkanizace pati¥i kovalentni chemtkéd reakce, iontova in-
terakce nebo shlukovani, zlepSend adhese k substratu, zména
f4ze nebo inverse faze, vodikovad vazba a pod.

Zpuisob podle tohoto vyndlezu (tJj. zpracovani flexibilni-
ho poresniho substrédtu s neformaldehydovym prostiedkem) Tesi
problém souvisejici se zplsoby zném&mi z odborné literatury.
Z4dny odkaz z odborné literatury nepopisuje zpisob zpracové-
ni flexibilniho substratu s ve vodd rozpustnjm pojivem obsa-
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hujicim vybrané kopolymerované dikarboxylové kyseliny nebo
nékteré jejich derivaty, pri demZ pojivo je Céstelnd zneu- .
tralizovano permanentni béazi. ,

Je zde tedy popséan zplsob zpracovéni flexibilniho po-
resniho substratu a ve vodé rozpustnym neformaldehydovym pro- y
stPedkem obsghujicim alespon jedno polymerni pojivo, které
obsahuje od asi 0,5 hmotnostnich procent do asi 10 hmotnostnich
procent (vztaZeno na hmotnost polymerniho pojiva) alespon jed=
né ethylenicky nenasycené dikarboxylové kyseliny nebo jejiho
poloesteru nebo anhydridu, prfi demZ pojivo je Castelné zne-
utralizovano fixovanou bézi. Podle tohoto vyndlezu se také
ziskavaji takto zpracované flexibilni poresni substraty.

Flexibilni poresni substraty, jako jsou napriklad tka=-
né a netkané textilie, paspir, kiZe a podobné, se mohou zpra&
covavat s ve vodé rozpustnym neformaldehydovym prostiedkem,
aby se zvysila pevnost, vzhled a trvanlivost substratu. Po-
lymerni poJjivo ve vodé rozpustného neformaldehydového pro=
st¥edku je roztok polymerniho pojiva (polymernich pojiv) ve
vodném prost¥edi, jako je napiiklad emulse - polymerovand
disperse nebo vodna suspense.

Polymernim pojivem pouZivanym podle tohoto vynalezu
pri apliksci na substrét je termoplasticky nebo v podstaté
nezesifovany polymer. V nizkych hladinach lze zesifovani
pripustit, P¥i zah¥ivéani pojiva se pojivo vysudi. K vulka=-
nizaci dojde bud potom nebo spvulasné se suSenim.

Polymerni pojivo obsahuje alespon jednu kopolymerovanou
ethylenicky nenasycenou dikarboxylovou kyselinu nebo jeji
poloester &i anhydrid v mnoZstvi od asi 0,5 do asi 10 hmot-
nostnich procent vztaZeno na hmotnost polymérniho pojivae.
Mezi pojiva patPfi nap®iklad kyselina itakonova, kyselina
fumarové, kyselina maleinova, monomethylester itakonové ky-
seliny, monomethylester fumarové kyseliny, monobutylester
fumarové kyseliny nebo anhydrid kyseliny maleinové apod. Vy-
hodnymi jsou kyselina itakonova a kyselina fumarova v mezich
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od asi 2 hmotnostnich % do asi 8 hmotnostnggh %, vztaZeno na
bhmotnost polymerniho pojiva. Nejvyhodnéjsimi jsou kyselina
itakonovéd a kyselina fumarova v mezich od asi & hmotnostnich
procent do asi 6 hmotnostnich procent. ‘

Polymerni pojivo obsahuje také od asi 90 hmotnostnich %
do asi 99,5 hmotnostniho %, vztaZeno na hmotnost polymerniho
pojiva, alespon jednoho ethylenicky nenasyceného monomeIrue.
Mezi p¥iklady takovjch monomerd patii monomerimkyselinyakry-
lové, jako je napfiklad methylester kyseliny akrylové, ethyl—
ester kyseliny akrylové, butylester kyseliny akrylové, 2~
ethylhexylester kyseliny akrylové, decylester kyseliny ak=~
rylové, methylester methakrylové kyseliny, butylester me-
thakrylové kyseliny, hydroxyethylester akrylové kyseliny,
hydroxyethylester methakrylové kyseliny a hydroxyprqélester
methakrylové kyseliny, akrylamid nebo substituované akryl-
amidy, styren nebo substituované styreny, butadien, vinyla-
acetat nebo jiné vinylestery, akrylonitril g methakrylonitril.
V¥hodné je, prevladé-li mnozstvi ethylesteru kyseliny akrylové,

Jestli¥e je zadouci nizké predbéiné zesifovani nebo ob-
sah gelu, jeko je tomu napfiklad tehdy, kdyZz polymerni po—
jivo je ve formd $astelek, mohou se pou?it nizké hladiny ne-
nasycenych monomerd s vice ethylenickymi skupinami, Mezi
p¥iklady takovych monomerd patii allylester methakrylove ky=-
seliny, diallylester ftalové kyseliny, l,4-butylenglykol-di-
methakrylat, 1,6-hexandioldiakrylat apod.

Ethylenicky nenasycené monokarboxylové kyseliny se mo-
hou pouéivat v maljch mnoZstvich, Priklady takovych kyselin
je O a% 5 hmotnostnich procent, vztaZeno na hmotnost polymer-
niho pojiva, methakrylové kyseliny nebo akrylové kyseliny.

Teplota skelného piechodu polymerniho pojiva mé& v1iv na
rigiditu, flexibilitu a "zachazeni" se zpracovanym substra-
tem. Je vyhodné, jestliZe teplota Skelného prechodu (vypol-
tena podle Foxovy rovnice) je od asi + 40 °C qo asi - 60 °c.
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V polymeralni smési se né&kdy pro upravu molekulovjck
hmot polymerniho pojiva pouZivaji dinidla pirenaSejici Petdz-
ce, jako jsou napfiklad merkaptany, polymerkaptany a halo-
genové sloucdeniny. Obvykle se miZe pouzivat od O do asi 3
bmotnostnich procent, vztaZeno na hmotnost polymerniho po-
Jiva, alkylmerkaptanl se Styfmi aZ dvaceti atomy uhlikm, -
merkaptopropionové kyseliny nebo esterl merkaptopropionové
kyseliny. Vyhodné je vSak, jestliZe ¢inidlo pro prenos Ye-
tézce neni pPfitomno.

Pro minimalizovani obsahu formaldehydu se ve ve vod&
roZpustném prost¥edku s vyhodou pri pFipravé polymerniho po-
Jiva pouZivaji polymeradni piisady, jako jsou ngpriklad i-
nicidtory, redukéni &inidla, &inidla pro prenos Tetdzce,
biocidy,kpovrchové aktivni éinidla a podobné piisady, které
samy neobsahuji formaldehyd, netvofi formaldehyd b&hem po-
lymerace a netvo¥i ani neuvolnuji formaldehyd b&hem zpra-
covani flexibilnich poresnich materidli., Jestli¥e jsou ve
ve vodé rozpustném prostiedku piijatelmy nizké hladiny form-
aldehydu nebo jestliZe existuji dGvody pro pouZiti piised,
které generuji nebo uvolnuji formaldehyd, lze pouZivat v
podstaté neformaldehydové ve vod& rozpustné prostiedky.

JestliZe polymerni pojivo je ve form& emulse~polymero-~
vanad vodna disperse, Jje vyhodnad relativné mald velikost
c¢astic, jako je nap¥iklad 60 nm, proti relativné velké ve-
likosti Zastic, jeko je napfiklad 250 nm. JestliZe se po=
lymerni pojivo pZFipravuje ve formé'emulse-polymerované vod-
na disperse, je vyhodné, jestliZe se vedkerd dvojmocna ky-
selina pridé do reakéni nadoby tésné pfed iniciaci polyme~
racni réice, aby se zvysila jeji inkorporace do polymerni-
"~ ho pojivae.

JestliZe polymerni pojivo je ve form& emulse-polymero-
vand vodna disperse, mohou tyto Castice sestavat ze dvou ne-
bo vice fazi, jeko jsou napfiklad dastice s jadrem/slupkou,
Séstice s jadrem/slupkou, kdy slupka neiplné obaluje jadro,
Castice s jédrem/slupkou s vice jadry, Castice se vzajemné
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se pronikajici siti a podobne.

Pred zpracovanim poresniho substratu Jje potieba uvést
ve vodé rozpustny neformaldehydovy prostiedek obsahujici po-
lymerni pojivo (kde pojivo obsghuje kopolymerovanou ethyle-
nicky nenasycenou dikarboxylovou kyselinu nebo jeji poloes—
ter nebo anhydrid) do kontaktu s fixovanou bé4zi, aby se pro=-
stiedek zneutralizoval. Je potfeba, aby se fixovanou bazi
spneutralizovalo asi 20 % aZ asi 80 % skupin dikarboxylovych
kyselin (vypodteno jako ekvivalenty bazi).

JestliZe se pouZzije poloester dikarboxylové kyseliny
nebo anhydrid dikarboxylové kyseliny, ekvivalenty kyseliny
se vypodtou tak, aby odpovidaly tomu derivatu dikarboxylové
kyseliny, ktery se pouZiva. V§hodné je zneutralizovat asi
40 % a% asi 60 % skupin dikarboxylové kyseliny fixovanou
bazi, vypodteno jako ekvivalqyﬁy bazi.

Ve ve vod& rozpustném neformaldehydovém prostIedku se
mohou poufivat také konvenini sloiky, jake jsou napriklad
emulga¥ni &inidla, pigmenty, plnidla, antimigracni ¢inid-
la, vulkanizadni &inidla, shlukovaci dinidla, sméleci &i-
nidla, biocidy, zmékiovadla (plastifikéatory), protipéniva
&inidla, barviva, vosky a antioxidadni giddla. Vyhodné je
pouZivat antimigradni &inidla, jako Jje napiiklad anorgenicka
stl nebo kvarterni amoniova sil. Vyhodn&jsi je pouZivat jako
antimigraédni éinidla trimethyl(mestny zbytek)amoniumchlorid
nebo diallyldimethylamoniumchlorid ("DADMAC™). Nejvyhodnéjsi
je pouzivat DADMAC v hodnot& asi 0,5 hmotnostniho procenta
a? asi 1,0 hmotnostniho procenta, vztaZeno na suchou hmot=
nost polymerniho pojivae.

Mezi flexibilni poresni substraty zpracovang zplsobem
podle tohoto vynalezu patii papir, kiiZe, tkané nebo netkané
textilie a podobné materidly. Netkané textilie mohou obsa=
hovat prirodni vldkna, jako je napTiklad dYevénad papirovina
nebo syntetickd vlakna, jako je napriklad polyester, tkaniny
na bazi celulosy nebo sklo &i jejich sm&si. Ve vod& rozpustny
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neformaldehydovy prostfedek se miZe aplikovat konvendnimi
technikami, jako je napfiklad rozpraSovdni, af pomoci vzdu-
chu ¢i bez, impregnovani s velmi krédtkou lazni, nasyceni,
natirani, clonové natiréani nebo podobnymi.

Ve vodé rozpustny neformaldehydovy prostiedek se po ap-
likaci na flexibilni poresni substrat miZe zahiat, aby doslo
k vysueni a vulkanizaci. Doba a teplota zahiivéni bude o-
vliviaovat rychlost susSeni, zpracovatelnost, manipulovatelnost
a rozvo] vlastnosti zpracovaného substratu. Zpracovani tep=-
lem se s vyhodou provadi po dobu p& ti minut pri teploté
150 °C, pro substraty, které jsou odolné proti zpracovani,

Je ale vyhodnéjsi provadét zpracovani po dobu p&ti minut
p¥i teplotd 180 °cC.

Tento vynalez bude nyni ilustrovén pouze pomoci prikladi.

Priklady provedeni wvyndalezu

Priklad 1

Priprava ve vod& rozpustného polymerniho pojiva obsahujiciho
itakonovou kyselinu (p¥iprava vzorku 1)

Do trilitrového sklenéného reaktoru, ktery obsshoval
710 g deionizované vody (DI) a 65,6 g laurylsulfatu sodného
a ktery byl promyvan dusikem po dobu tPiceti %} ut za teplo-
ty mistnosti a potom zahiat na 57 oC, se prid =€ﬁulse mono=
meru ¢islo 1 ("ME &.1") (viz niZe) a 15 g deionizované vody.
Po dvou minutiéh se pii teplotéd 56 °C p¥idaji roztoky 5 g
0,15% vodného heptahydratu siranu Zeleznatého a 3,33 g per—
siranu amonného ve 20 g deionizované vody a 0,17 g bisulfitu
sodného ve 20 g DI vody. Béhem nésledujicich dvou minut se
teplota exothermni reakci zvysi na 61,5 °c. Nésléhje rovno=-
vazné pridavani ME &.1 a roztoku 0,88 g bisulfitu sodného
v 60gdeionizované vody. Pridavani probéhlo béhem 126 minut
za teploty v rozmezi od 56,5 °C do 61,5 °C. Na konci pridé-
vani bylo p¥idéno 30 g deionizované vody. Po 55 minutéchse
teplota reakdni smdsi sniZila z 58 °C ng 49 °¢, Pron byl pri-~




-12 =

dan roztok 1,0 g terc.butylhydroperoxidu v 10 g deinnizova-
né vody a 0,7 g sodné soli sulfoxylanu formaldehydu v 10 g
deionizované vody. Po 15 mimutéch p¥i teplotd 47 °C byly
pridény stejné roztoky. Po dalSich 15 minutach se pfi teplo-
té 44,5 Oc pridaji dalsi podily téchto dvou roztoki. Vzorek

1 m&1l obsah pevné létky 38,2 % a velikost Castic 60 nanometri.

Tabulka I-1
Emalse monomeru ¢. 1 (ME &.1) pro priklad 1
650 g deionizované vody
16,5 g laurylsulfétu sodného
950 g ethylesteru kyseliny akrylové (EA)
50 g itakonové kyseliny (IA) '

Priklad 2

Pr¥iprava ve vodé rozpustného pgjigﬁrniho pojiva obsahujiciho
fumarovou kyselinu (p¥iprava vzorku 2)

Ke 100 g deionizované vody (DI) a 5 g laurylsulfatu
sodného a 50 g kyseliny fumarové ve tPilitrovém michaném skle-
n¥ném reaktoru, ktery se promyva 30 minut dusikem, se za
teploty mistnosti zadne a déle se pri teploté 55 ¢ pridava
66 g emulse monomeru &. 2 ("ME 8. 2) (viz niZe) a 15 g de-
jonizované vody. Po dvou minutéch se pri teploté 55 Oc pri-
daji roztoky 5 g 0,15% heptahydratu siranu Zelezgitého a
3,3 g persiranu amonného ve 20 g deionizované vody a 0,17 g
bisulfitu sodného ve 20 g deionizované vody. Béhem nasledu-~
jici minuty stoupla exothermnd reakini teplota na 59 °c. Na-
sleduje rovnovainé pridévani ME &. 2 a roztoku 0,88 g bisul-
fitu sodného v 60 g deionizované vody. P¥idavani probiha
po dobu 125 minut za teploty v rozmezi od 55,5 °c do 59 °c.
Na konci Se pridd 30 g deionizované vody. Po dvaceti minu=-
tach, bshem nichZ klesne teplota z 56 °C na 49 °C, se pri=
daji roztoky 1,0 g terc.butylhydroperoxidu v 10 g deionizo-
vané vody a 0,7 g isoaskorbové kyseliny v 10 g DI vody. Po
patnacti minutéch se pri teploté 42 °¢c p¥idaji stejné roz-
toky. Vzorek 2 m&l obsah pevnych latek 39,0 % a velikost

Castic 100 nanometri.
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Tabulks II-1

Emulse monomeru &, 2 (ME ¢. 2) pro priklad 2
300 g deipnizované vody
28,3 g laurylsulfatu sodného
950 g ethylesteru kyseliny akrylové

Srovnéavaci priklad A
Priprava ve vod& rozpustného polymerniho pojiva obsahujici-
ho methakrylovou kyselinu (p?iprava srovnavaciho vzorku 4)
Do t¥ilitrového sklendpho reaktoru, ktery obsahuje
710 g deionizované vody (DI voda) a 65,6 g laurylsulfatu sod-
ného a ktery se proplachuje dusikem t¥icet minut za teploty
nistnosti, jehoZ obsah se zah¥eje na teplotu 57 oC, se prida
66 g emulse monomeru &. Al (ME &. Al) (viz niZe) a 15 g de=-
ionizované vody. Po dvou minutach se p¥i teploté 56 °¢ pri=-
daji roztoky 5 g 0,15% heptahydratu siranu sodného (ve vodé),
5433 g persiranu amonného ve 20 g DI vody a 0,17 g bisu@&itu
sodného ve 20 g deionizované vody. Bdhem nasledujici minuty
diky exothermni reakci dojde ke zvySeni teploty smési na
6l °C, naceZ se zalne pridavat rovnavainé mnoistvi ME &. Al
a roztok bisulfitu sodného (0,88 g) v deionizované vodé
(60 g). Adice se provadi po dobu 120 minut, pri demZ teplota
smési b&hem p¥idavéani se udriuje v rozmezi mezi 56 a 61 °C.
Na konci pridavani se pfidd 30 g DI vody. Po 55 minutéch,
bdhem nich¥% se teplota sni?i z 56 °C na 48 °C, se pridaji
roztoky 1,0 g terc.butylhydroperoxidu v 10 g deionizované
vody a 0,7 g sodné soli sulfoxylanu formaldehydu v 10 g DI
vody. Po 15 minutéch p¥i teplotd 46 °C se pridaji stejné
roztoky terc;butylhydroperoxidu a sodné soli sulfoxylanu
formaldehydu. Po patndcti minutach se p#i teploteé 45,: e
op€t pridaji tyto dva stejné roztoky. Srovnavaci vzorek 4
mél obsah pevnych latek 38,3 % a velikost dastic 60 nm.

Tabulka Al
Egulse monomeru ¢. A1 (ME &. Al) pro srovnaveci ucelv
Srovnavaci priklad A
650 g DI vody
16,5 g laurylsulfatu sodného
945 g ethylesteru kyseliny akrylové (EA)



- 14 -

a 55 g akrylové kyseliny (44)

Priklad 3

Neutralizace ve vodé rozpustnjch polymernich pojiv obsahuji=-

cich kyselinu

K ve vodé rozpustnym polymernim pojivim se za michéani
piid4 voda a nasledujici vodné roztoky fixovanych bazi (jak
uvedeno v tabulce III-1),

Tabulka III~1l
Formulace vgzrku 1 (vSechna mnoZstvi jsou uvedena v gramech)

vyzrek vzorek 1 DI voda 5% NaZCO

2

10% KOH 10% DADMAC

1A
1B
1C
1D
1B
1F

125
75
75

125

75
125

406,94
240,58
236,99
%88, 84
233,4
377403

5
2,35
4,71
7,84
7,06

19,61

0 0
1,24 0
2,47 0
4,12 6,14
3,71 0
10,30 0

DADNAC zde pouZivany znamend diallyldimethylamoniumchlorid.

Tabulka III-2
Formulace vzorku 2 (v3echna mnoZstvi jsou uvedena v gramech)

Vzorek vzorek 2 DI voda 5% NaOH 10% KOH 10% DADMAC
24 65 216,67 - - -
2B 65 214,58 0,87 1,22 -
2c 65 212,48 1,75 2,44 -
2D 65 209,94 1,75 2,44 2,54
2B 65 211,21 1,75 2,44 1,27
2F 65 210,39 2,62 3,66 -
2G 65 206,2 4,37 6,1 -
2H 65 211,79 - 4,88 -
21 65 213,18 3,49 -
2J 65 203,58 - 13,09 (CsOH(10%))

Zde pouZivany DADMAC znamend diallyldimethylamoniumchlorid.
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Tabulka III-3
Formulace srovnavaciho vzorku A (vSechna mnoZstvi jsou uve-
dena v gramech)

vzorek STOVRe 4 DI voda 5% NayCO, 10% KOH 10% DADMAC
AA 125 406,94 0 0 0
AB 75 240,58 2,35 1,24 0
AC 75 236,99 4,71 2,47 0
AD 125 388,84 7,84 4,12 6,14
AE 75 2334 7,06 3,71 o
AF 125 377,03 19,61 10,30 0

Zde pouZivany DADMAC znamend diallyldimethylamoniumchlorid.

Ve shora uvedenych p¥ikladech je vzorek 1 (5 hmotnostnich
procent itakonové kyseliny) a srovnavaci vzorek A (5,5 hmot-
nostniho procenta kyseliny akrylové) ekvimolarni pokud jde
© ekvivalenty kopolymerované kyseliny. Vzorek 2 obsahuje
5 hmotnostnich procent kyseliny fumarové. Fixované baze po=
uzZivané pro zneutralizovani _kopolymerované kyseliny v pri-
kladu 2 vedly k 0%, 20%, 40%, 60%, 80% a 100% neutralizaci
kopolymerovanych kyselin (p¥i pouziti stejného mno¥stvi ion-
tl sodiku a drasliku). Vedle toho éxistuje 40% neutralizace
pojiv (1D, 2D, AD), kdy k neutralizaci dochédzi z 20 % dras—
likem a z 20 % sodikem a ddle se p?idava 10 % DADNACu. Vzo-
rek 2E se neutralizuje z 20 % draslikem a z 20 % sodikem a
dale 'se pfiddva 5 % DADMACu, Vzorek 2J se neutralizuje 40 %
cesia. Fyzikdlni vlastnosti zpracovani neutralizaci jsou u-
vedeny niZe v tabulce III-4,

Tabulka III-4
Vlastnosti zpracovani neutralizaci

R
kyseliny

1A 0 3,00

1B 20 5,88

iC 40 6,76

1D 40 6,75
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Tabulka III-4 (pokradovani)
% zneutralizovaneé

vzorek kopolymerované pH
kyseliny
1B 60 7,21
1F - 00 8,01
2A 0 2,51
2B 20 4,438
2C 40 6,26
2D 40 6,40
2B 40 6,49
2F 60 6,98
2G 100 8,19
2H 40 5,97
21 40 6,41
2J 40 6,28
AA 0 2,76
AB 20 6,51
AC 40 7,06
AD 40 7,12
AE 60 7443
AF 100 | 7,86

Priklad 4

Zpracovani netkenych substrati a testovani na trvanlivost
p¥i prani a pPi chemickém ¢iSténi a na pevnost tkaniny v
tahu B

Pro testovani trvanlivost byla pouZita desand netkani
textilie vyrobenad z DACRONu 371W (dernier 1,5, délka pasku
3,5 cm o hmotnosti 0,6 kg na m?. Pro zpracovani neutraliza-
ci (podle pifikladu 3) byly pouZity 9% polymerni pevné lat-
ky. Tkanina nesen& na podkladové tkaniné ze sklenénych vla-
ken byla nasycena ve zpracovavaci lazni podle prikladu 3.
Potom Bla nechéna projit fularems Birch Bross pii 2,81.104
kg/m? PotaZend tkanina byla odebréna z podkladové tkaniny
a umist&na na draténé sito v Mathiasové peci na dobu péti
minut o¥i teplotd 150 °c,



-17 -

Pridané pojivo (kterého bylo asi 45 hmotnostnich pro-
cent vztaZeno na hmotnost tkaniny) bylo zm&reno pro kazZdou
tkaninu, Trvanlivost zpracované netkané textilie byla tes-
tovdna ve standardni chemické Sistidce a ve standardni
pralce. Pevnost tkaniny v tahu byla testovdna jak popséno
nize.

PPi chemickém EiZt&ni se tkaniny udiji na textilii z
polyesteru a bavlny (50 : 50). Tyto vzorky byly vloZeny do
komeréni chemické 3istidky SPEED QUEEN Model CD2811 spolu s
péti froté rudniky. Jako Iistici rozpoustédlo bylo pouZito
DOWPER CS. Vzorky byly 3iStény v p&ti po sobd nasledujicich
cyklech. Tyto vzorky byly pak vyhodnocovény srovnanim s Pa-
dou standardua stupnici 1 aZ 5., Stupen "5" znamena, ¥e vzorek
byl perfektini a nebyl nijak poZkozen, zatimco stupném "1"
se hodnoti vzorek, ktery m&l mnoho Zmolkd a byl znadnd Loz
trhan. Mezistupn& 2, 3 a 4 odpovidaji odpovidajicim posko-
zenim mezi stupni 1 a 5.

Trvanlivost pPi prani byla hodnocena v pradce KEN NORE
Ultra Fabric Care Heavy Duty 80/Series s p¥ibliZn& 0,15 %
(Hmotnostni procenta) roztoku detergentu PENNWALT PENNICO
PLUS ve vodé o teplotd 54,4 °c. Do pracky bylo pFidano
deset froté rudniki. Test byl opakovan dokud se tkanina ne—
roztrhala na vice neZ jeden dil.,

Pevnost tkaniny v tahu byla m&Yena v pPidném smSru na
prouzku nasycené netkané textilie Ziroké 2,5 cm. ProuZek
byl upevnén v testovacim p¥istroji Thwing=Albert Intellect II
INSTRON., Vzorky byly natahovéany do prasknuti rychlosti
30,48 cm za minutu. Maxim&lni hodnota byla zaznamenina. Vzor-
ky byly testovany po tPficetimuntovém namédeni v roztoku dis-
ticiho ¢inidla DOWFER CS nebo v horkém roztoku detergentu

(54,4 °C).



Tabulka IV-1l

Trvanlivost zpracovanych netkanych vzorki p¥i prani a &ise-
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téni za sucha
trvanlivost pri trvanlivost pri pevnost tkanlny
vzorek prani chem, 3iSt&ni v tahu cm
(pocet cykll) (hodnoceni) or .

1A 13 343 43,7 84,6
1B 39 345 139,8 214,6
1C 40 3,6 161,4 261,4
1D 51 4,0 169,3  258,3
1E 40 3,8 164,9 175,9
1F 7 3,0 114,2 44,1
24 3 3,0 47,2 759
2B 13 3,75 119,3 229,9
2C 29 4,25 154,7 222 ,4

2D vice neZ 53 5 168,9 222,8
25 44 ' 4,75 168,1 233,1
2F 32 4,5 170,1 163,4
2G 9 4,0 137,0 69,3
2H 42 4,75 183,9 245,7
21 14 3,9 157,0 203,9
2J vice nez 53 4,25 205,9 214,6
AA 2 ' 245 25,9 27,9
AB 2 2,75 57,45 49,2
AC 2 3,0 103,1 43,7
AD 4 3,45 98,8 43,3
AE 2 3,3 131,9 3,3
AF 1 3,0 102,98 26,4

vost

se srovnévaji vzorky stejného pdymeru, ktery neni zneutra-
lizovén do Z&daného stupné fixovanou bazi (vzorky 14, 1F)

Vzorky 1B, 1C, 1D a 1E podle tohoto vynalezu vykazuji
zlepSenou trvanlivost p¥i chemickém &i¥t&ni, lepsi trvanli-

p¥i prani

a vys$si pevnost v tahu za mokra, JjestliZe

a 2zv1asté pak srovnavaci vzorky, které obsahuji kyselinu a-
krylovou (AA aZz AF) bez ohledu na stupen neutralizace.
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Vzorky 2B, 2C, 2D, 2E, 2F, 2H, 2I a 2J podle tohoto vy=-
nalezu vykazuji zlepSenou trvanlivost pPi chemickém &isténi,
mnohem vy$Si p¥i prani a vy33i pevnost v tahu za mo¥ra pri
srovnédni se vzorky stejného polymeru, ktery neni zneutrali-
zovén do Zadaného stupné fixovanou bazi (vzorky 24, 2G) a
zv148té se srovnavacimi vzorky obsahujicimi kyselinu akry-
lovou (AA aZ AF) beg ohledu na stupen neutralizace. P¥idani
DADMAC, kationtové kwartergigsloucenlny, ktera miZe ovlivno-
vat resistenci béhem zpracovéni netkané textilie, poskytuje
depSené vlastnosti, zv1a$td trvanlivost pri chemickém &ig-
téni zpracovené netkané textilie.

Priklad 5

Trvanlivost polymerniho pojiva neutralizovaného fixovanou
bazi kvarterniho amoniumhydroxidu pfi prani a chemickém &ig-
téni

Vzorek 1 byl zneutralizovan tetrabutylamoniumhydroxiden
Jako v prikladu 1, potom byl aplikovan na netkanou textilii
a testovan stejnym zplsobem jako v prikladu 4 s nésledujicimi
vysledky. .

Tabulka V-1
Zpracovéni a vlastnosti netkanych textilii, JjestliZe se pro

neutralizaci jako fixovana baze pouZiva tetrabutylamonium-
hydroxid

vzorek zneutrali- pH trvanlivost pfi trvanlivost pri
zovano (%) prani chem, Cisténi .
(pocet cykld) (hodnoceni)
54 0 2,58 | iy 3 .
5B 20 4,66 18 3,4
5C 40 - 5,40 16 3,9
5D 60 6,25 16 3,6
SE 100 8,90 3 1

Vzorky 5B, 5C a 5D podle tohoto vynalezu vykazuji lepsSi
trvanlivost p?i prani a p¥i chemickém 3isténi ne? vzorky 5A
a 5B, které nejsou do Zadaného stupnéd zneutralizovany fixo-
vanou bazi,
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Priklad 6

Trvanlivost ve vodé rozpustného polymerniho pojiva obsahuji~
ciho itakonovou kyselinu zneutralizovaného do 40 % t&kavou
nebo fixovanou bazi pFi chemickém ¢isténdi

Vzorek 1 byl formulovan, potom byl aplikovén na sub-
strat, naCeZ byla vyhodnocovana trvanlivost pfi chemickém
¢isténi podle prikladd 3 a 4,

Thaulka VI-1
Zpracovani a vlastnosti textilii (netkanych), JjestliZe se
pro neutralizaci pouziva tékava a fixované béze

vzorek % neutralizace/béaze pH trvanlivost pri che-—
mickém Cisténi
(hodnoceni)
64 0% 2,9 2,9
6B 50% NH, OH 735 3425
6C 20% NaCO; + 20% KOH 6,7 4,1
6D 20% NaOH + 20% KOH 6,7 4,5

6E 40% NaOH ' 6,9 4,75

Vedle neutralizujici béze obsahovaly vzorky 6C, 6D a GE
10 % DADMACu vztaZeno na ekvivelenty kyseliny.

Vzorky 6C, 6D a 6E podle tohoto vynalezu byly zneutra-
lizovany do Zadouciho stupné neutralizaci fixovanou bazi,
Vzorek 6B, ktery byl zneutralizovén do Zadouciho stupné ne-
utralizaci tékavou bazi hydroxidu amonného, m&l mensi odol-
nost vacéi chemickému &iSténi neZ vzorek 64, ktery nebyl zne-
utralizovéan.

Priklad 7

Priprava tvrdsiho ve vodé rozpustného polymerniho pojiva obm
sahujiciho kyselinu fumarovou, neutrelizace, aplikace na sub-
strat a vyhodnoceni (pFiprava vzorku 7)

Do t¥ilitrového michaného sklenéného reaktoru, ktery ob-
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sahoval 100 g deionizované vody ("DI") a 30 g laurylsulfatu
sodnéeho spolu se 40 g kyseliny fumarévé a ktery byl prom§-
van trlcet minut dusikem za teploty mistnosti, se po zahiéa-
ti na 60 °C pridd 66 g emulse monomeru &, 7 (LE c. 7) a

15 g DI vody. Po dvou minutéch se pri teploté 60 °¢c pridaji
roztoky 5 g 0,15% vodného heptahydratu siranu Zeleznatého

a 3,2 g persiranu amonného ve 20 g deionizované vody a

0,17 g bisuflitu sodného ve 20 g deionizované vody. Béhem
nasledualcl minuty byl pozorovan exothermni vzestup teplo-
ty na 63 C naCeZ se zadne priddvat rovnovainé mnoistvi

ME &, 7 a roztok 0,88 g bisulfitu sodného v 60 g deionizo-
vané vody. P¥iddvéani probihad po dobu 124 minut s teplotou
behem pridavani v rozmezi od 63 do 65,5 °C. Na konci se
pPidd 20 g deionizované vody. Po tiriceti minutach, b&hem
nichZ teplota spadne ze 65 °C na 55 °C, se p#ida 1,0 g
terc,butylhydroperoxidu v 10 g deionizované vody a 0,7 g
kyseliny isoaskorbové v 10 g DI vody. Po dveceti minutach
se pii teplotd 48 °C prideji stejné roztoky terc.butylhydro-
peroxidu a kyseliny isoaskorbové. Po dalsich 15 minutéach

se p¥i teplots 45 °C pridaji daldi dve podily stejnjch
roztoki. Vzorek 7 m&l obsah pevnjch latek 38,7 % a veli-
kost Castic 60 nanometri.

Tabulka VII-1
Emulse monomeru &. 7 (XE &. 7) pro p¥iklad 7
300 g deionizované vody
51,6 g laurylsulfétu sodného
560 g ethylesteru kyseliny akrylové
400 g methylesteru kyseliny methakrylové

Podily vzorku 7 byly neutralizovany neutralizadnimi
¢inidly zpusobem podle pPikladu 3, Dosaené hodnoty pH jsou
uvedeny ni¥e v tabulce VII-2,



- 22 -

Tabulks VII=2 :
Vlastnosti zpracovani neutralizaci |

vzorek % zneutralizované kopolymerované kyseliny pH E
7A 0 2,53 5
7B 10 % Na2003 + 10 % KOH 4,20
7C 20 % NaZCO3 + 20 % KOH 5,07
7D 20 % Na2003 + 20 % KOH (+ 10 % DADMAC) 5,18
7E 30 % N32003 + 30 % KOH - 5,73
7F 50 % Na2003 + 50 % KOH 6,30

Vzorky 74 aZ 7F byla nasycena netkanad textilie. Tyto
vzorky byly testovany podle prikladu 4. Vysledky jsou uve-
deny v tabulce VII-3, ‘

Tabulka VII-3
Trvanlivost zpracovanych netkanych vzorkd pri prani a che-
mickém Cisténi a Jjejich pevnost v tahu

trvanlivost pri trvanlivost pri pevnost v tahu

vzorek gpoégiaggklﬁ) Chzﬁsd§$§:§2§ DOWPéi/Zii;deter;
7A 9 1 62,6 229,9
7B 11 2,5 126,8 322,0
7C 16 2425 164,9 353,1
7D 9 3,7 174,4  388,6
7B 16 3475 204,7 256,7
7F 9 M 3,6 162,2 204,3

Vzorek 7 podle tohoto vynalezu neutralizovany do Zé-
daného stupné fixovanou bazi jako v prikladech 7B az 7E
dava obvykle lepSi vysledky trvanlivosti pri prani a pii
chemickém &isténi i v pevnosti v tahu ve srovnéni se vzorky
7A a 7F, které nebyly neutralizovany do Za&daného stupné.
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Priklad 8
Priprava mékéiho ve vodé& rozpustného polymerniho pojiva ob-
sahujiciho kyselinu fumarovou, neutralizace, aplikace na sub-
strdt a vyhodnoceni (p¥iprava vzorku 8)

Do trilitrového sklendného reaktoru, ktery obsahoval
800 g deionizované vody ("DI") a 65,6 g laurylsulfatu sod—
ného se 40 g fumarové kyséliny a ktery se proplachuje t¥i-
cet minut dusikem za teploty mistnosti, se po zah¥ati na
60 °c pfid%?%ﬁﬁlse monomeru ¢, 8 ("ME &, 8) a 15 g deioni-
zované vody. Po dvou minutéch se pFi teplotd 59 °C pridaji
roztoky 5 g 0,15% vodného heptahydratu siranu Zeleznatého
se 3,5 g persiranu amonného ve 20 g DI vody a 0,17 g bisul-
fitu sodného ve 20 g DI vody. Béhem nadsledujici minuty byl
pozorovan exothermni vzestup teploty na 63 °c, Zadne se
rovnomérné pridavat ME &, 8 a roztok 0,88 g bisulfitu sodného
v 60 deionizované vody. PPidavani probiha po dobu 120 minut,
pfi Eem¥ se teplota udriuje na 62 az 65 °C. Na konci pridéa~-
vani se pridd 30 g DI vody. Po p&ti minutéch, b&hem nichz
se teplota snizi ze 62,5 °C na 60 °O, se prida 1,0 g terc.
butylhydroperoxidu v 10 g DI vody a 0,7 g isoaskoqygvé ky-
seliny v 10 g DI vody. Po patnacti minutéch se pri teploté
55 9¢ pridaji stejné roztoky terc.butylhydroperoxidu a iso-
askorbové kyseliny. Po dalSich deseti minutich se p#i teplo=-
t8 53 ¢ pPridaji dalsi dva podily stejnych roztokid. Vzorek
8 mél obsah pevnych latek 39,1 % a velikost d&stic 60 nm,

Tabulka VII-1
Emulse monomeru ¢. 8 (EM &. 8) pro piriklsd 8
500 g deionizované vody
16,5 g laurylsulfatu sodného
560 g ethylesteru kyseliny akrylové
400 g butylesteru kyseliny axrylové

Podily vzorku 8 byly neutralizovany neutralizadnimi
¢inidly zpisobem podle p¥ikladu 3 jak je to uvedeno niZe v
tabulce VIII-2, Vzorky 8A aZ 8E byly pouZity pro zpracovani
poresni netkané textilie a testovany na trvanlivost pii



chemickém ¢iSténi jak je shora popsdno v pirikladu 4. Vysled-
ky jsou uvedeny v tabulce VIII-2,

Tabulka VIII-2
Neutralizace a testovani netkanjch textilii vzorkem 8

vzorek % neutralizované kopoly- trvanlivost pri

] ) h c¢isténd
merované kyseliny °<§%5noceni)l

84 0% (+ 10 % DADMAC) ' 1
88 10 % Na,CO; + 10 % KOH (+ 10 % DADMAC) 1,8
8C 20 % NayCO; + 20 % KOH (+ 10 % DADMAC) 2
8D 20 % Na2003 + 30 % KOH (+ 10 % DADHAC) 3,5
8 50 % NajCO; + 50 % KOH (+ 20 % DADMAC) 1

Vzorky 8B, 8C a 8D podle tohoto vyndlezu neutralizované
do zadaného stupnd poskytly lepSi trvenlivost pri chemickém
¢isténi neZ vzorky 84 a 8E, které nebyly neutralizovény do
Zéddaného stupng,

Priklad 9

Priprava ve vodé& rozpustného polymerniho pojiva obsahujiciho
poloester fumarové kyseliny (monobutylester kyseliny fumaro-
vé) (pfiprava vzorku 9), neutralizace, aplikace na substrat
a vyhodnoceni

Tfilitrovy sklendny reaktor, ktery se micha a ktery obsa=-
huje 900 g delonlzovane vody a 40 g lsurylsulfétu sodného,
se zah¥eje na 80 °C, Priga se roztok 2,2 g persiranu amon-
ného ve 20 g deionizované vody. Zadne se pridavat rovnovai-
nad smés emulse monomeru &islo 9 (ME &. 9) (viz niZe) a roz-~
toku 2,2 g persiranu amonného v 75 g deionizované vody.
V pridavani se pokracuae po dobu asi 105 minut za teploty
v rozmezi od 78 do 85 ¢, Na konci pridavéni se prida 3h g
deionizované vody. Po 65 minutich, b&hem nich? se teplota
smési sniZi z 83 °C na 53 oC, se pridaji roztoky 1,0 g
terc.butylhydroperoxidu a 5 g DI vody a 0,5 g isoaskorbové
kysellny v 10 g DI vody. Po tPiceti minutach se p?i teplo-

t& 47 °c pridaji stejné roztoky terc.butylhydroperoxidu a
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isoaskorbové kyseliny. Po dalSich 15 minutach se pri teplo-
t& 44 °C pridaji dalsi dva podily stejnych roztokii. Vzorek
9 mél obsah pevnych latek 41,6 % a velikost Sastic 90 nm,

Tabulka IX-1
Emulse monomeru &, 9 (ME &, 9) pro p¥iklad 9
275 g deionizované vody
20 g laurylsulfédtu sodného
950 g ethylesteru kyseliny akrylové
50 g monobutylesteru kyseliny fumarové

Podily vzorku 9 byly zneutralizovany neutralizaSmimi
¢inidly zpisobem podle p¥ikladu 3. DosaZené hodnoty pH Jsou
uvedeny niZe v tabulce IX-2, Polet ekvivalentl dostupné ky-
seliny byl vzat tak, aby byl stejny jako podet ekvivalentd
kyseliny v ekvimolarnim mnoZstvi kyseliny fumsrové.

Tabulka IX-2
Vlastnosti zpracovani neutralizaci

vzorek % neutralizované kopolymerované kyseliny pH

OA 0 _ 2,67
9B 5 % Naac:o3 + 5 % KOH - 5,06
9C 10 % Na,C03 + 10 % KOH 5,80
9D 10 % NayCOy; + 10 % KOH (+ 10 % DADMAC) 5,86
9E 20 % Na,CO; + 20 % KOH - 7,40
9F 20 % Na,C0; + 20 % KOH (+ 10 % DADNAC) 7 454
9G 30 % Na, 005 + 30 % KOH - 8,26
OH 50 % N32003 + 50 % KOH 9,41 -

Vzorky 9A aZ 9H byla nasycena netkanid textilie, nade?
byla testovéna podle piikladu 4, Vysledky jsou uvedeny v
tabulce IX-3,
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Tabulka IX-3
Trvanlivost zpracovanych netkanych vzorkd pri prani a che-
mickém ¢isténi

* trvanlivost trvanlivost pevnost v tahu
viomer  BLpIeN g chemier —(s/om

. :Pm) J (hodnoceni) DOWPER horky deter.
SA 2 4 1 14,9 53,1
9B 3 1 28,7 99,6
oC 7 2 57,1 125,6
9D 18 2,1 80,7  134,6
9E 10 2,75 74,8 120,5 )
OF 18 3,25 93,3 125,2
9G 5 2 63,8 96,1
SH 2 1 31,1 55,45

Vzorek 9 podle tohoto vynalezu neutraslizovany do Zada—
ného stupné fixovanou b&zi jako v prikladu 9C aZ SH posky=-
tuje obecn& lepsi vysledky pri testovani trvanlivosti pii
prani a chemickém C¢iStdni a také p¥i testovéni pevnosti v
tahu ve srovnéni se vzorky 94, 9B a 9F, které nebyly neutra-
lizovany do Zadaného stupné.

Priklad 10

Vliv velikosti ¢A&stic na vlastnosti polymernich pojiv obsa-
hujicich itakonovou kyselinu a akrylovou kyselinu
Pro pXipravu analog téchto vzorkl o vét3ich velikostech

Céstic se znovu pripravi vzorek 1 a srovnavaci vzorek A tak,
- Ze se pouiije 0,25% laurylsulfat sodny misto 2,3% lauryl-
sulfatu sodného pouZivaného v prikladu 1 a ve srovnavacinm
pfikladu 1. Analog vzorku 1 s vét3i velikosti dastic je o=
znacen jako vzorek 10A. Analog srovnavaciho vzorku A s vétsi
velikosti Céstic Je oznalovén jako srovnavaci vzorek 103.
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Tabulka X-1l
Vlatnosti vzorki podle velikosti ¢astic
vzorek  sloZeni velikost ¢éstic (nanometry)
1 95 EA/S5 IA 60
10A 95 EA/5 IA 297
srov.d 4,5 E4/5,5 AA 60
srov.10B 94,5 EA/5,5 AA 257

Kazdy ze vzorkd, ktery je charakterizovan v tabulce
X-1l, byl zneutralizovén z 20 % plsobenim uhli¢itanu sodného
a z dalsSich 20 % pusobenim hydroxidu draselného. Potom se pri-
d& 10 % DADMACu (vztaZeno na ekvivalenty kyseliny) zplisobem
podle prikladu 3. Netkand textilie se zpracuje s kaZdym ne=—
utralizovanym vzorkem a testuje se zplisobey podle pFikladu
4, Vysledky jsou uvedeny v tabulce X-2,

Tabulka X-2
Trvanlivost zpracovanych netkanych vzorki p¥i prani a pfi
chemickém Cisténdi

trvanlivost pri trvanlivost pri chemic-

vzorek prani kém ¢isténi
(podet cyklld) (hodnoceni)
1 ' 30 - 4,5
104 12 3,2
STOv,.A o] 2,2
srov,10B 0 2,7

VSechny tyto vzorky byly zneutralizovdny fixovanou
badzi do Zadaného stupnd neutralizace. Prostfedky podle to=
hoto vynédlezu neutralizovené do Z4daného stupné (tJj. vzor-
ky 1 a 10A) poskytly lep3i trvenlivost pri prani a pFi che=
mickém CisSténi ve srovnéni se dvéma srovnavacimi vzorky
(srovnévaci vzorky A a 10B). IenSi velikost Céstic vzorku
podle tohoto vynalezu (tj. vzorku 1) je lepSi neZ vétsi
velikost Géastic vzorku podle tohoto vyndlezu (tj. vzorek
104).
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Prikled 11

P¥i{prava ve vodé rozpustného polymerniho pojiva obsahujici-
ho fumarovou kyselinu, zpracovani netkané textilie na bazi
celulosy a vyhodnoceni (pfiprava vzorku 1l)

Do trilitrového michaného sklenéného reaktoru, ktery
obsahoval 1000. g deionizované ("DI") vody a 2,5 g lauryl-
sulfdtu sodného spolu s 50 g fumarové kyseliny (FA) a ktery
byl proplachovén tficet minut dusikem za teploty mistnosti,
se po zahiati na teplotu 55 °¢ pridad 66 g emulse monomeru
gislo 11 ("ME &. 11") (viz niZe) a 15 g deionizované vody.
Po dvou minutéch se pri teploté 52,5 °¢c pridaji roztoky
5 g 0,15% vodného heptahydrdtu siranu Zeleznatého a 3,3 g
persiranu amonného ve 20 gramech DI vody a 0,17 g bisulfi-
tu sodného ve 20 g DI vody. BEhem nésledujici minuty doslo
k exothermickému zvySeni teploty smési na 56,5 °C. Zadne
se pridavat soudasné ME &, 11 a roztok 0,88 g bisulfitu sod-
ného v 60 g deionizované vody tak, aby se oba roztoky pri=-
davaly ve stejnych mnozstvich, V pPidavéani se pokraduje po
dobu 126 minut p#i teplotd v rozmezi od 56,5 do 57,5 °C.
Na konci pridavani se pifida DI voda (30 g). Po dvaceti minu-
téch, béhem nichZ se teplota sniZi z 57 °C na 55 °¢ se pri-
 daji roztoky 1,0 g terc.butylhydroperoxidu v 10 g deioni-
zované vody a 0,7 g isoaskorbové kyseliny v 10 g deionizova-
né vody. Po patndcti minutéch se p¥i teplotd 52,5 % prida-
ji stejné roztoky terc.butylhydroperoxidu a isdaskorbové
kyselinye.

Po daldich t¥iceti minutéch se pii teplotd 42 °C pri-
daji dalsi podily obou té&chto roztokl., Vzorek 1l m&l obsah
pevnych ldtek 39,1 % a velikost dastic 110 nanometri.

Tabulka XI-1
Emulse monomeru ¢. 11 (ME &. 11) pro priklad 11
200 g deionizované vody
20,8 g laurylsulfatu sodného
950 g ethylesteru kyseliny akrylové
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Tabulka XI=2
Vyhodnoceni vlastnosti netkené textilie na bazi celulosy
zpracované s C4stednd zneutralizovanym vzorkem 11

trvanlivost pri prani (podet cykld bez poSkozeni) vice ne% 55
trvanlivost p?i chemickém 3idténi (hodnoceni) 5
pevnost v tahu (g/cm) (DOWPER za mokra) 23

Vzorek 11 podle tohoto vyndlezu neutralizovany fixovanou
bdzi do Zadaného stupnd vykazuje vysoky stupen uzitednosti,
JestliZe jim byla nasycena netkand textilie na bazi celulosy

Priklad 12

Pr¥iprava pojiva s itakonovou kyselinou, Sastedna neutralizace,
aplikace na netkanou textilii ze sklenénych vldken a hodno~
ceni (p¥iprava vzorku 12)

Do pétilitrového sklen&ného reaktoru, ktery obsahoval
775 g deionizované vody (! Rg %’12 g laurylsulfatu sodného
(28 %) a ktery byl proplachovan 47 minut za zahPivani na
88 °C, se prida 89 g emulse monomeru &. 12 ("ME 8. 12™)
(viz niZe) a 25 g deionizované vody. Po dvou minutéach’se pri
teplotd 85 °C prida roztok 4,2 g persiranu sodného ve 42 g
deionizované vody. Béhem nasledualcl ninuty doslo k exother-
mnimu zvySeni teploty na 87 C nalez se zalne pridavat
stejné mnoZstvi ME 8. 12 a roztok 2,5 g persiranu sodného
ve 120 g deionizované vody. PPidavéni probiha po dobu 120
minut, pri ZemZ se teplota bshem piidavani udriuje na 85 °C.
Na konci pridévani se p¥idéd 30 g DI vody.

Po 35 minutéch, b&hem nichZ se teplota reakdni sm&si
sni¥i na 80 °C se pridaji roztoky 12 g heptahydratu siranu
Zeleznatého (0,1%) a 1 g persiranu sodného ve 25 g deioni-
zované vody. Po dvaceti minutach se pii teploté 63 °c pri-
daji roztoky 1,7 g terc.butylhydroperoxidu v 15 g deionizo-
vane vody a 0,85 g isoaskorbové kyseliny ve 25 g deionizo-
vané vody. Po dalSich patnacti minutéach se pPidaji tyto roz-
toky znovu, tentokrat za teploty 58 °C., Po daldich 15 minutach
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se p¥i teplotd 55 °c pridaji dalsi dva podily stejnych roz-
tokl. Vzorek 12 m&l obsah pevnych latek 44 1l %, velikost
¢astic 105 nandmetri a pH = 1 92.

Tabulka XII-l
Emulse monomeru &¢. 12 (ME &, 12) pro piiklad 12
900 g deionizované vody’
48,0 g laurylsulfatu sodného (28 %)
857 g ethylesteru kyseliny akrylové (EX)
67,2 g itakomové kyseliny (IA) ‘
7474 g methylesteru methekrylové kyseliny (MMA)
8,4 g hydroxyethylesteru methakrylové kyseliny (HENA)

Vzorek 12 byl zneutralizovan z 20 % pisobenim Na 3

z 20 % pisobenim hydroxidu draselného, kaZda neutrallzace Je
vztaZena na ekvivalenty itakonové kyseliny. Potom se prida
také 10 % (na z4dklad& ekvivalenti) DADMACu. Za mokra uhlaw=
zeny zkuSebni arch se pripravi z materiilu Owens~Corning
Fiberglass OCF 685 2,54 cm li-Glass (hmotnost 4,41 kg/9,29 u).
Arch se nasyti na hodnotu 20 % (na zakladd suché hmotnosti),
Vulkanizuje se t¥i minuty pfi teplotd 200 °C., Pevnost v tahu
za sucha byla stanovovédna testovanim na prouzku (2,54 cm x
x 10,16 cm) vyst¥i%eného z nasyceného archu. Pevhost v tahu
byla stanovovéna délkovou mirou 5,08 cm s rychlosti posunu
Celisti 5,08 cm za minutu. Pevnost v tehu za mokra byla sta-
novovéna stejnym zpisobem jako pevnost v tahu za sucha s

tou vyjimkou, Ze testovany prouZek byl mé&len deset minut pii
teploté 82,2 °C ve vods o PH = 7 pred testovénim, Pevnost v

tahu za horka byla stanovovéna stejnjm zplsobem Jako peve
nost v tahu za sucha s tim, Ze rychlost posunu Jelisti byla
2,54 cm za minutu po jednominutové prodlevé v testovaci ko-
nirce pri 176,7 ¢ pred testem.,
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Tabulkas XII-2
Testovani pevnosti v tahu zpracované netkané textilie ze
sklenéného vlékna

pevnost v tahu za sucha (kg) 12,93
pevnost v tahu za morka (kg) 6 L
pevnost v tahu za horka (kg) 1,13

Netkand textilie ze sklen&ného vlédkna s prostredkem po-
dle tohoto vynadlezu, ktery byl zneutralizovén do Zadaného
stupné fixovanou bazi, vykazuje Padu uZitecnych pevnostnich
vlastnosti.
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1. Zpusob zpracovani flexibilniho poresniho substratu, v y-

2e

2.

4,

5e

znadujici se tim, Ze se ve vodé rozpustny
neformaldehydovy prostiedek aplikuje na substrat, naéez
se prostiedek vulkanizuje, pfi CemZ neformaldehydovy pro-
stTedek obsahuje alespon jedno polymerni pojivo, toto po-
jivo obsahuje alespod jednu kopolymerovanou ethylenicky
nenasycenou dikarboxylovou kyselinu nebo jeji poloester
¢i anhydrid v mnoZstvi od asi 0,5 hmotnostniho procenta do
asi 10 hmotnostnich procenf, vztaZeno na hmotnost pojiva,
kde toto pojivo je dastednd zneutralizovéano (z asi 20 7%
a% asi 80 % vypodtenych ekvivalentl kyseliny kopolymero-
vané dikarboxylové kyseliny nebo jejiho poloesteru nebo
anhydridu) alespon jednou fixovanou bézi.

Zpasob podle bodu 1, vyznadugjici se tim,
Ye se prostiedek vulkanizuje zahPatim.

Zpisob podle bodu 1 nebo 2, vy znadugjic i s e

t im, Ze pojivo obsahuje alespon jednu kopolymerovanou
ethylenicky nenasycenou dikarboxylovou kyselinu, jeji po-
loester nebo jeji anhydrid, v mnoZstvi od asi 2 hmotnostnich
procent do asi 8 hmotnostnich %, vztaZeno na hmotnost uve=-
deného pojivae.

Zpisob podle kteréhokoliv z predchazejicich bodly, VvV y =
zona ujici se tim, Ze alespon jedna kopo-
lymerovana ethylenicky nenasycené dikarboxylova kyselina,
jeji poloester nebo anhydrid, se pouZiva v mnozstvi od asi
¢ty? hmotnostnich procent do asi Sesti hmotnostnich procent,
vztaZeno na hmotnost uvedeného pojiva.

7pisob podle kteréhokoliv z predchdzejicich bodd, Vv y -

znadéujici se tim, Ze fixovanad baze se po-
uiiva v mnozstvi, které je dostatedné pro zneutralizovani
0od asi 40 % do asi 60 % vypodtenjch ekvivalentl kyseliny.
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Zpisob podle kteréhokoliv z predchézejicich bodd,
znadujici se t1im, Ze prostfedek obsahuje

také kvarterni amoniovou sil.

Zpisob podle bodu 6, vy z n

acujici se ¢

vy-

im,

Ze se jako kvarterni amoniovd sl pouZiva diallyldimethyl-

amoniumchlorid,

Zpusob podle kteréhokoliv z piedchézejicich bodl, vy =
znadujici se tim, Ze se jako substrit po-

uziva netkand textilie.

Zpuisob podle kteréhokoliv z predchézejicich bodil,
znadujici se tim, Ze polymerni pojivo je
ve formé emulse - polymerovand vodnd disperse s velikosti

Castic asi 60 nanometri.

Flexibilni poresni substréat,

vyznadcugjici

vy -

S e

t im, Ze ho lze ziskat zplsobem podle kteréhokoliv z

predchazejicich bodu.

N

Zastupuje:
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