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Blokkolt poliizocianat térhalositok és ezek alkalmazasa

bevonatok eléallitasara
KIVONAT

A talalmany targya blokkolt poliizocianat térhaldésité anyag,

amely oldészerben vagy oldészerkeverékben van feloldva és

tartalmaz

100 egyenérték %-ban alifas és/vagy cikloalifas
poliizocianat NCO csoportjat,

80-95 egyenérték %-ban CH-sav észter blokkol6é anya-
got,

5-20 egyenérték %-ban alifas/cikloalifas diamin NH;
csoportjat és

5-40 mol %-ban formaldehidet beépult forma-

ban.

A blokkolt poliizocianat térhalésitdé anyagot alkalmazni lehet
bevonatok készitésére mind oldoszer-tartalmu, mind vizes fa-
zisbol. Ezek kiléndsen alkalmazhatéok egykomponensi beégetd
lakként, kilénésen olddészer-tartalma, vagy talnyomoérészt viz-

alapu lagy tapintasi mianyag bevonatban.
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Blokkolt poliizocianat térhaldsitok és ezek alkalmazasa

bevonatok eldallitasara

A jelen talalmany targyai blokkolt poliizocianat térhalosito-
szerek és ezeknek alkalmazasa egykomponens(i beégeté lak-
ként, kilénésen oldészer-tartalmu, vagy talnyomorészt viz-alapu
lagy tapintast mianyag bevonatban.

A CH-savak hasznalata poliizocianatokban blokkol6 anyag-
ként az irodalomban mar régen ismert; lasd. S. Petersen Ossze-
foglald munkajat [Liebigs Ann. Chem. 562 (1949) 205]. Ezeknek
a blokkolé anyagoknak, mint példaul a dietil-malonat, vagy az
etil-acetoacetat elényiuk, hogy a bevonat készitéséhez hasznalt
keményedési hémérséklettartomany alacsony, 80 - 120 °C.
Ezért ezekbdl - mas blokkoléanyagokkal ellentétben — nem kép-
zédnek veszélyes anyagok.

Ezeknek a blokkolé6 anyagoknak a hatranyai elsdsorban a
fokozott sargulasi hajlam a kikeményitési eljaras alatt és ma-
sodsorban a blokkolt poliizocianat térhalésité anyag kristalyo-
sodasi hajlama. Példaul az 1,6-diizocianatohexan (HDI) alapu
dietil-malonattal blokkolt poliizocianat annak ellenére, hogy je-
lentds mennyiségl oldészer ellenére néhany nap alatt uvegsze-
rii keverékké szilardul meg, amely ha 6vatosan is, de Gjra meg-
olvaszthato.

Ennek megfeleléen ezeket a hatranyokat kikiisz6b616 mod-
szereket mar publikaltak a szabadalmi irodalomban. A DE-A
19 748 587-es kozzétételi iratban a dietil-malonat kizardlagos
hasznalata helyett dietil/diizopropil-malonat keverékét javasol-
tak blokkolo anyagnak. Ezuton a kristalyosodasi hajlam ellensu-

lyozhaté.
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A DE-A 19 813 352 kdézzétételi iratban ugyanebbdl a celbdl
formaldehid beépitését irjak le. Tovabba, a beépilt formaldehid
és bizonyos hidrazid és HALS amin tartalom gatolja a beégetd
lakk sargulasanak kialakulasat hémérséklet hatasara. Ugy talal-
tak, hogy a DE-A 19 813 352 moddszere szerinti bizonyos
poliizocianat nem megfelelé6 arra, hogy megakadalyozza a
homalyosodast és a kicsapodast (lasd 2. és 3. 6sszehasonlitd
példa)

A talalmanyunk célja, hogy olyan poliizocianat térhaldsito-
szert allitsunk eld, amelyet CH-sav észterekkel blokkolunk abbdl
a célbol, hogy biztositsuk, hogy a térhalésité stabil legyen a ta-
rolas alatt és a lehetdé legkisebb legyen a bevonas soran beko-
vetkezé sargulas. Ez a cél a taldalmany szerinti blokkolt
poliizocianat térhaldsitoval valt elérhetéve.

A talalmanyunk olyan blokkolt poliizocianat térhaldsito-
szerre vonatkozik, amely oldészerben (oldoszer-keverékben)
van feloldva és tartalmaz:

100 egyenérték %-ban alifas és/vagy cikloalifas

poliizocianat NCO csoportjat,

80-95 egyenérték %-ban CH-sav észter blokkol6 anya-
got,
5-20 egyenérték %-ban alifas/cikloalifas diamin NH;

csoportjat és
5-40 mol %-ban formaldehidet beépult forma-
ban.
A jelen talalmany vonatkozik a talalmany szerinti blokkolt
poliizocianat térhaldsitoszer alkalmazasara is szerves poli-

hidroxil vegyiletek kikeményitésére poliuretdn beégetd lakkok-
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ban, oldoszer tartalml vagy vizes fazisban. Ezeket példaul az
autokban lagy-tapintasi mianyag bevonatokhoz hasznaljak.

A fent emlitett, a taldlmany szempontjaboél nélkulézhetetlen
dsszetevékon kivial, a talalmany szerinti blokkolt poliizocianat
térhaldsitoszer tartalmazhat még hidrazidokat és HALS
aminokat adalékanyagként, amelyek stabilizaljak a homérseéklet
hatasara bekoévetkezd sargulassal szemben, amint azt az EP-A
829 500 vagy a DE-A 19 856 968 szam( kozzétételi iratokban
leirtak.

Ezen kival a talalmany szerinti blokkolt poliizocianat
térhalositoszer tartalmaz tovahha 5 — 50 témeg%, elény6s eset-
ben 15 — 30 témeg% oldoszert. Azok az oldészerek elényések,
amelyek hajlamosak a vizzel valé elegyedésre, ugymint példaul
az 1-metoxi-2-propil-acetat, izobutanol, butil-glikol, N-
metilpirrolidon, butil-diglikol, butil-diglikol-acetat.

A talalmany szerinti poliizocianat térhalositészerek

- nem kristalyos, tiszta termékek, amelyek stabilak a ta-

rolas koriilményei k6zott,

- térhalésitdé komponensek, amelyet énmagukkal és az

OH tartalmu 6sszetevékkel egyarant reagalnak 80 és
120 °C kozott,

- - reakciopartnerei mind a old6észer-bazisu, mind a viz-

bazisu OH tartalmua 6sszetevéknek.

A talalmany szerinti poliizocianat térhalésitéoszert a kovet-
kezéképpen lehet eldallitani:

A poliizocianat 6sszetevdt, tetszés szerint kis oldoszerrel,
mint példaul 1-metoxi-2-propil-acetattal (MPA), hozzavetéleg 50

°C-on vezetjuk be az elején; a CH-sav észtert, peéeldaul
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malonésztert mint keveréket adjuk hozza, amely 2 — 3 %-ban
tartalmazza 30 %-os Na-metilat oldatat és a reakciot 60 és 90
°C k6zo6tt jatszatjuk le addig, amig el nem érjuk a meghatarozott
NCO tartalmat. Ezutan hozzaadjuk a meghatarozott mennyiségd
diamint, mint példaul 1-amino-3,3,5-trimetil-5-amino-
metilciklohexant (IPDA) feloldva tovabbi MPA-ban és a reakciot
50 és 70 °C kozott folytatjuk, igy az NCO csoportok tobbé mar
nem észlelhetdk. Ezek utan 40 és 50 °C ko6zott paraformaldehid
tiszta oldatat - bazisként koéralbelal 10 %-ban 30 %-os Na-
metilat oldatot tartalmaz a paraformaldehid mennvyiségére vo-
natkoztatva - és izopropanolt adunk a reakciéelegyhez, melyet
ezutan 1 — 2 o6raig kevertetink 40 és 50 °C ko6zdétt, aminek
eredménye képen a formaldehid kémiailag k6tédik. Az észlelhe-
té6 szabad formaldehid mennyiség kevesebb, mint 0.1 %. A ta-
lalmany szerinti térhaldsitészer specialis megjelenése érdeké-
ben, kiléndésen a vilagos szinl bevonéanyagok esetén, ezen a
ponton stabilizatort keverhetink a reakciéelegyhez, amély meg-
akadalyozza a hémérséklet hatasara bekovetkezé sargulast.
llyenek lehetnek a fent emlitett, 2 mol propilén karbonatboél és 1
mol hidrazinbél és HALS aminbél készilt Tinuvin 770 DF® nevi
termék (Ciba Speciality). Abbo6l a célbél, hogy beallitsuk a Ki-
vant viszkozitast a < 10000 mPas-os tartomanyba, a reakcibtele-
gyet tovabbi alkohollal - mint példaul izopropanollal és/vagy
butil-glikollal - kell higitani, ami utan végal 0,5 — 2,5 % dibutil-
foszfattal kissé savas (pH 5,0 — 6,9) értékre allitjuk a pH-t.

A jelen talalmany szerinti blokkolt poliizocianat térhalési-
tészer alapjat képezd poliizocianatok poliizocianat bevono6-

anyagok, amelyek alifasan és/vagy cikloalifasan kotott izocianat
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csoportokat tartalmaznak, és az izocianat tartalmuk 7-30 to6-
meg%, elényésen 12-25 témeg%.

Eldnydsen olyan, 6nmagukban ismert lakk-poliizocianatokat
alkalmazunk, amelyek alapanyagai az 1,6-diizocianatohexan
(HDI), 1-izocianato-3,3,5-trimetil-5-izocianatometil-ciklohexan
(IPDIl) és/vagy bisz(4-izocianatociklohexil)metan (H;,MDI vagy
Desmodur W® /Bayer AG), amelyek biuret, izocianurat, uretan,
allofanat és/vagy uretdion csoportokat tartalmaznak. Az
asszimetrikusan trimerizalt poliizocianat bevonészer, amely
izocianuart csoport mellett imino-oxadiazin-dion csoportot is tar-
talmaz, és amely alapja az 1,6-diizocianatohexan, szintén hasz-
nalhaté poliizocianat komponensként, ezt példaul az EP-A 798
299-es szamu iratban irjak le.

Mas izocianat alapu poliizocianatot is lehet hasznalni, mint
példaul a diizocianatobutan-1,4, 2,4- vagy 2,6-diizocianato-1-
metilciklohexan, 2,5- és/vagy 2,6-bisz(2-izocianatoprop-2-il)ben-
zol, 1,3-diizocianatometilbenzol, 1,3- vagy 1,4-bisz(izocianato-
metil)ciklohexan alapu anyagokat.

A leginkabb elényben részesitett poliizocianat komponen-
sek az 1,6-diizocianatohexan alapl izocianurat csoport tartalmu
poliizocianatok.

Alkalmas blokkolé anyagok a CH-sav észterek, mint példaul
a dietil-malonat, vagy etil-acetoacetat és/vagy ezeknek a metil,
izopropil, izobutil, terc-butil szarmazékai. A dietil-malonat a
legelénydsebb.

A talalmany szerinti térhalésitészerben a beépilt diamin
komponens feladata, hogy enyhén reagaljon az NCO-blokkolé

reakcido utan még megmaradt NCO csoportokkal és ezaltal hoz-
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zajaruljon a molekuldak megnoéveléséhez. Ebb&l a celbol a 5 - 20
egyenérték%, elényésen 7 — 10 egyenérték% NCO-csoport rea-
gal a diamin mennyiségével és lehetéség szerint megakadalyoz-
za a kristalyosodasi hajlamot. Erre a célra alifas és cikloalifas
diaminok alkalmasak. Példaként megemlithetéek az etilén-
diamin és propilén-diamin, a 4,4’-diamino-diciklohexilmetan és
az 1,4-diaminociklohexan. A javasolt anyag a 3,3,5-trimetil-5-
aminometil-ciklohexilamin (IPDA).

A talalmany sierinti térhalésitészerben formaldehid beépi-
tésevel elsésorban' a kristalyosodasi hajlam - kuléndésen a HDI
alapu poliizocianatokban - jelentésen csokken, mint ahogy a
beégetdé lakkok sargulasa is.

A 100 egyenérték% blokkolt és diaminnal hosszabbitott
poliizocianathoz elénydsen 0,1 — 0,4 mél, azaz 10 — 40 egyeneér-
ték% paraformaldehidet adunk és reagaltatjuk a bazissal, mint
példaul Na-metilattal. Ez a mennyiség 0,5 — 5,0 tomeg% formal-
dehidet jelent, a talalmany szerinti olddszer mentes
térhalésitoszerre vonatkoztatva.

Az EP-A 0 829 500-as szamu kozzétételi iratban bemutatott
stabilizatorokat tovabbi stabilizalator komponensként lehet
hasznalni. A talalmany szerinti el6ny6s stabilizatorok a (la) kép-

letnek megfeleld hidrazid

T X i T
|
HO—HC—H,C—0—C—NH—NH—C—0O—CH,—CH—OH (la)

(molekulatémeg 236)
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ami kbnnyen megkaphato hidrazin-hidrat és 2 mél propilén-
karbonat addicidjaval és a Tinuvin 770 DF® markajelzési HALS
amin, amely a N atomon nem szubsztitualt (Ciba-Specialty).

Eldnyésen 3 — 6 tdmeg%-ban az el6szé6r megnevezett stabi-
lizatort és elény6sen 0.5 — 1.5 témeg%-ban a masodszor meg-
nevezett stabilizatort hasznaljuk a talalmany szerinti oldoszer
mentes térhaldésitészerre vonatkoztatva.

Oldoszerként, vagy oldoszer keverékként a poliuretan-
kémiabol ismert oldészerek hasznalhatéak, melyek nem reagal-
nak az NCO csoportokkal. Példaul, 1-metoxi-2-propil-acetat,
nafta 100 oldat, vagy butil-acetat, valamint példaul N-metil-
pirrolidon és butil-diglikol-acetat. Amennyiben az NCO csopor-
tok blokkoltak, akkor elényésen alkoholokat hasznalunk, mint
példaul, butanolokat, mint izobutanolt, vagy butil-glikolt, abbél a
célbol, hogy lehetévé tegyuk a blokkol6szer alkohol csoportjai-
nak atészterez6dését. Ha a talalmany szerinti poliizocianat
térhalositoszert vizes OH csoport tartalma ésszetevével egyesi-
tik, abb6l a célbol, hogy vizalapu ragasztéanyagot készitsenek,
akkor kiegészitésképen 5 - 20 témeg%-ban a poliizocianat
térhalésitészerre vonatkoztatva N-metilpirrolidont.

A talalmany szerinti poliizocianat térhalésitoszer kielégito
stabilitassal rendelkezik a tarolas alatt, azaz nincs kristalyoso-
dasi hajlama, valamint csak kismértékben sargul a hémérséklet
hatasara és j6 bevonat-tulajdonsagok érhetdk el vele.

A talalmany szerinti térhalésitészerrel kapott bevoné film-
mel tartésan |agy tapintasu feliulet hozhat6 létre, ami jol kétédik

a fellilethez (haptic quality). Ezek az anyagok ennek megfelels-
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en féleg mianyag fellletek bevonasara és lakkozasara hasznal-

hatok.

Példak

1. példa (talalmany szerinti)

Az itt leirt blokkolt poliizocianat térhalositészer 2.32 t6-

meg% IPDA-t és 2.46 tomeg% formaldehidet tartalmaz, a szi-

lardanyag tartalomra szamitva.

Osszetevék

196.0 g

(1,0 g egyenérték)

izocianurat tartalmu poliizocianat bevon6-
anyag, amelynek alapja 21,4 tomeg% NCO-
csoport tartalmd, 23 °C-on 3000 mPas visz-

kozitasu 1,6-diizocianatohexan (HD!).

162,0g (0,95 mdl) dietil-malonat

30g Na-metilat 30 %-os metanolos oldata

8,5¢g (0,10 g egyenérték)  3,3,5-trimetil-5-aminometil-ciklohexilamin
(IPDA)

90g (0,30 mal) paraformaldehid

09g Na-metilat 30 %-os metanolos oldata

40649 N-metil-pirrolidon (NMP)

40649 izobutanol (IB)

406 g butil-glikol (BG)

48g¢ dibutil-foszfat

496,0g (0.95 gegyenérték) blokkolt NCO csoport

szilardanyag tartalom: 75 tomeg%
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blokkolt NCO tartalom: 8,0 témeg%

viszkozitas 23 °C-on: hozzavetdleg
7200 mPas

homalyossagi szinindex: < 100

NCO egyenérték: 525 ¢

Eléallitas

A poliizocianatot hozzavetdleg 50 °C-on betdltjuk. Keverés
kézben hozzaadjuk a malonészter és Na-metilat keveréket
aranylag nagy adagokban. A hozzaadast kévetében a kevereést
folyamatosan 2 - 3 oraig folytatjuk, amig 0.6 — 0.8 %-os NCO
csoport tartalmat allapitunk meg; a szamitott NCO tartalom 0.6
%. Ezutan hozzaadjuk az IPDA és NMP oldatat és a keveréket
30 percig 60 °-on kevertetjuk, amig az NCO tartalom tébbé mar
nem kimutathaté. A keveréket ezutan higitjuk BG-vel és hozza-
adjuk a parafofmaldehid, Na-metilat tiszta oldatat és az IB-t és
a kevertetést hozzavetéleg 3 o6raig folytattuk 50 °C-on. A keve-
réeket ezutan lehi(tjiuk, dibutil-foszfattal savanyitjuk és taroljuk.
EzGton elkészitettiik a blokkolt poliizocianat térhalésitészer tisz-
ta oldatat, amely a taroldas soran hénapokig stabil és a megfele-

16 tulajdonsagokkal rendelkezik.

2. Példa (6sszehasonlito példa)

A térhalositéoszert az 1. példaban bemutatott médon allitjuk
el6 a kovetkezd kulénbségekkel: 0.1 egyenérték% IPDA-t el-
hagytuk és malonészterrel helyettesitettik. Ez a térhaldsitészer
homalyos lett 7 napos szobahdémérsékletli tarolas utan, de fo-

lyadék allapotban maradt.
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3. Példa (6sszehasonlité példa)

A térhalésitészert a 2. példaban bemutatott médon allitjuk
el a kévetkezd kulénbségekkel: a formaldehidet elhagytuk. Te-
hat az 1. példaval dsszehasonlitva az IPDA és formaldehid is
hianyzik.

3 napos tarolas utdn szobahdmérsékleten a térhaldsitoszer

megszilardult és tvegszerl anyag keletkezett.

4. Példa (a talalmany szerint)

Ebben a példaban az 1. példa alapjan készilt térhalosito-
szer alkalmazasat irjuk le, egykomponenst vizes fazisu lagyta-
pintast bevonat el6allitasara. Itt az a meglepé, hogy az 1. pél-
daban emlitett nagyon reaktiv oldészer tartalmu térhalositoszer
tipus homogénen elkeverheté a gyanta komponensekkel, ame-
lyeket tulnyomoérészt vizben oszlatnak el. Az is meglepd, hogy
ezek a bevonatok stabilak és feldolgozhatok legalabb 2 hétig,
ami nagyon szokatlan a vizes fazisi malonészterrel blokkolt

izocianatok esetében.

Bevonoészer 6sszetevok

Tomegrész
Bayhydrol® VP LS 2244/1 ( Bayer AG, OH- 50,0
poliészter gyanta 80% NMP-ben), a kereskedelmi
anyag OH tartalma 1,44%, OH egyenérték 1180 g)
Bayhydrol® PR 240 (Bayer AG, nem funkciés PU 100,0

40 %-os vizes diszperzioja)
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Habzasgatlo adalék, DNE (K. Obermayer, Bad 0,6
Berleburg)
Tego Wet® KL-245, 50%-0s vizes oldat 1,1

(Tegochemie, Essen)

Aquacer® 535 (Byk Chemie, Wesel) 4.5
Byk 348 (Byk Chemie, Wesel) 1.5
Sillitin® Z 86 (Hoffmann & Séhne, Neuburg) 10,6
Pergopak® M3 (Martinswerk, Bergheim) 15,8
Talkum IT Extra (Norwegian Talc, Frankfurt) 5,3
Bayferrox® 318 M 423
Teritészer OK 412 (Degussa, Frankfurt) 5,3
Desztillalt viz 71,5
Osszesen 308,5
Az 1. példa szerinti térhaldsitészer 34,3

(NCO/OH arany 1.5)

Vizes effektlakk 342,8
Ezt a bevonbéanyagot 1,4 mm-es szérofejbél 3 baros lég-

nyoméassal egy mianyag lapra (Bayblend T 65 MN) permetezzik

és 45 percig 80 °C-on majd 45 percig 100 °C-on szaritjuk.
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A bevonat értékelése
A hére keményedd (80 °C — 100 °C) matt fekete bevonatnak
kellemes, gumiszer( tapintasa lesz, ha megdoérzséljik.

Az ingaval mért keménység, az oldoszerekkel szemben ta-
nusitott ellenallas és a Crockmeter teszt j0 eredményeket adott,
amelyek Osszehasonlithatéak voltak a vizben diszpergalt
blokkolatlan poliizocianat tartalmi kétkomponens(i rendszer

altal szolgaltatott eredményekkel.

5. Példa (a talalmany szerint)

Ennek a térhalésitészernek az 6sszetétele ugyanolyan, mint
az amit az 1. példaban leirtunk. De ez tovabbi stabilizatorokat
tartalmaz, nevezetesen, a fentiekben emlitett adalékbdl, amely
2 moél propilén-karbonatb6ol és 1 madl hidrazinbdl all és a
moltomege M = 236, 11.8 g-ot (0,05 mal), tovabba 3,7 g Tinuvin
770 DF®-ot (Ciba Specialty) és 5,2 g izobutanolt.

Ez a térhalositészer a kévetkezé jellemzé tulajdonsagokkal
rendelkezik:

516,7 g (0,95 g egyenérték) blokkolt NCO csoport

Szilard anyag tartalom: 75 tomeg%

Blokkolt NCO tartalom: 7,7 tomeg%

(Blokkolt) NCO egyenérték: 545 ¢g

6. Példa (a talalmany szerint)
Az 1. és az 5. példaban leirt térhaldésitokkal szintelen lakkot
(Klarlack) allitunk el6. A tulfités okozta sargulas 6sszehasonlit-

hat6é ennek a lakknak a segitségével.
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Lakk 1 1. példa szerinti Bayhydrol® VP LS
térhalositoszer 2058"
525¢g 850 g
Lakk 2 5. példa szerinti Bayhydrol® VP LS
térhalositoszer 2058"
545 g 850 ¢

A Bayhydrol® VP LS 2058-as (Bayer AG) egy OH tar-
talmu PES - PAC diszperzi6é, amely tulnyomoérészt viz-
ben van eloszlatva egyutt egy kis butilén-glikollal. A ke-
reskedelmi forgalomban Iévé termék OH tartalma 2 %
és az OH egyenérték pedig 850 g.

A szintelen lakkot agy allithatjuk elé, hogy a
térhalositoszert és az OH gyantat 6sszekeverjiuk egymassal az
egyenérték tomegek aranyaban (NCO : OH = 1 : 1) egy Gvegbot
segitségével, ahogy azt a fentiekben Ileirtuk. Aztan egy
hozzavetdéleg 15 perces szelléztetés utan, a bevonatok
feldolgozhaték.

A szintelen lakkfilmet (a szaraz film vastagsaga 40-50 um)
uveglapon készitjuk, egy légnyomassal mikddod szoropisztollyal
(a szoérofej atmérdje 1,4 mm, a nyomas 2,5 bar), majd 3 percig
szelldztetjuk szobahdémérsékleten és 30 percig 100 °C-on
hoékezeljuk. A b értéket (a sargasag értéke) a CIELab moédszer-
rel hataroztuk meg. A viztiszta filmet ezutan tulfatottik 30 pecig
160 °C-on és a b értéket ezutan ujra meghataroztuk. A két b ér-
ték kozotti eltérés, a Ab érték, ami a bevonat talfiités ellenallo-

saganak mértéke.
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Ab értékek amelyeket a Lakk 1 Lakk 2
ClELab moédszerrel
hataroztunk meg (30 perc

100 °C és 30 perc 160 °C kozott) 2,1 0,7

Lathat6, hogy a 2. lakk, amely poéti6lagosan stabilizalt
téerhalésitéoszert tartalmaz, 0,7-es Ab értékkel rendelkezik, ami
kisebb, mint az 1. bevonat esetében, ugyanolyan tulfités ese-
tén, tehat ez a bevonat jelentésen kisebb mértékben sargul,

mint az 1. bevonat.

7. Példa (a talalmany szerinti)

Ez a példa egy Desmodur® W alapu talalmany szerinti
térhaldsitoszer eldallitasat, egy szintelen lakk formulalasat és
annak tulajdonsagait irja le.

a) Térhalésitéoszer

Kiindulasi 6sszetevdk

246,0 g (1.0 g egyenérték) részlegesen trimerizalt Desmodur®
W 80 %-os diglikol-acetatos poliizocianat ol-
dat, amely 17.1 tdmeg%-ban tartalmaz NCO
csoportot. "

160,0 g (1.0 g egyenérték)dietil-malonat (MDE)

35¢g Na-metilat 30 %-os metanolos oldatat

8.5 g (0,1 g egyenérték) 3,3,5-trimetil-5-aminometilciklohexilamin
(IPDA)

3,0 g (0,1 g enyenérték) paraformaldehid (Pafo)

3749 Tinuvin® 770 DF 2

759 hidrazin addukt ¥
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785g butil-glikol-acetat (BDGA)
39,3¢g izobutanol (IB)

393g N-metilpirrolidon (NMP)
11,79 dibutil-foszfat (DPP)

601,0 g (1.0 g egyenérték) blokkolt NCO csoport
Szamitott szilardanyg tartalom: hozzavetéleg 65 %
Viszkozitas 23°C-on: hozzavetdleg 9800 mPas
pH: hozzavetéleg 5,3
Tiszta, majdnem szintelen oldat: homalyossag 60-80

Szamitott blokkolt NCO tartalom: 7,0 tomeg%

1) 15,0 g egyenérték Desmodur® W = 1965,0 g NCO tartalom:
32,06%
5,25 g egyenérték trimerizalt 10 %-os Triton B oldattal n-butanolban

85 -95 °C-on

9,75 g egyenérték NCO csoport= 1965,0 g NCO tartalom: 20.8 % (mért)
BDGA (80%) =4913¢g

9,75g egyenérték NCO csoport =2456,3g NCO tartalom: 17,1 % (mért)
10g egyenérték résziegesen trimerizalt Desmodur® W = 246,0 g

A Desmodur® W trimeriza’ciéja’t‘ (izocianurat keletkezése) a
hagyomanyos lépésekkel hajtjuk végre: vdkuumot alkalmaz-
tunk és a feloldott CO,-ot eltavolitottuk; a keveréket kever-
tetve 80 °C-ra melegitettiilk és a katalizator oldatot csepeg-

tetve hozzaadtuk a reakcidelegyhez, amig a trimerizaciés
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reakcio exotermé valt. A reakcié hémérsékletét ezutan 85 —
95 °C-on tartottuk a katalizator oldat szabalyos idék&ézén-
kénti adagolasaval. (8-12 ml katalizator oldat fogy a fenti
reakciéban hozzavetdleg egy 5 éras idétartam alatt) Amikor
a keverék NCO tartalma eléri a kivant értéket, a keveréket
BFGA-ban feloldjuk és a reakcio6t ezaltal leallitjuk.

2) Beszerezhet$ a Ciba Specialitytél

3) 2 moél propilén-karbonatnak (102) és 1 mol hidrazin-
hidratnak (50) reakciéterméke, példaul ugy, hogy ezeket a
kiindulasi termékeket toluolban refluxaltatjuk és utana Kki-
desztillaljuk beldéle a toluolt és a vizet és egy szintelen olaj

marad, amelynek a molekulatémege 236.

Eléallitas (blokkolt izocianat eldallitasa)

A blokkolasi eljarasra részlegesen trimerizalt Desmodur®
W-t kevertetiink a dietil-malonat kétharmad részében és a keve-
réket eléfiitjlk hozzavetéleg 50 °C-ra. A dietil-malonat maradék
egyharmadat 6sszekeverjiuk 3,2 g Na-metilat oldataval, hogy el-
készitsiik a katalizator keveréket. Ezt a katalizator oldatot ada-
gokban vezetjik be, ami az el6feltétele annak, hogy a hémér-
séklet 70 — 75 °C-ra emelkedjen. Amikor a katalizator teljes
mennyiségét hozzdadtuk a keverést még 5 6ran at 70 °C-on
folytatjuk. A keveréknek ezutan még mindig van 0,3 — 0,8 %
NCO tartalma. A keveréket feloldjuk BDGA-ban és a maradék
NCO csoportok elreagalnak az IDPA-val. Ezutan az NCO cso-
portok tovabb mar nem észlelhetdk. 50 °C-on paraformaldehid,
0,3 g Na-metilat és IB tiszta oldatat adjuk a keverékhez és ezt

kovetéen még 2 6rat kevertetjok 50 °C-on.
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Ezutan Tinuvin® 770 DF-t, hidrazin adduktot és NMP-t
adunk a keverékhez és ezt kovetéen még 1 6ran at 50 °C-on ke-
vertetjik. Végul DBP-t adunk hozza és 5 é6ran at 50 °C-on ke-
vertetjik. Ez a tarolas soran stabil, nem gazkibocsaté (CO;) ol-
data a malonészterrel blokkolt poliizocianatnak a kezdetben em-

litett tulajdonsagokkal rendelkezik.

a) Szintelen lakk kialakitasa

Témegrész
46,00 (0,054 g egyenérték) Bayhydrol® VP LS 2058, 42 %-os
vizes oldata
0,27 Byk 346
0,49 ByK 380
0,17 Syrfinol® SE/F
0,17 (0,053 g egyenérték) 7a) példa szerinti térhalositészer
21,17 viz
100,0 A lakk Osszesitett 6sszetétele
A lakk dsszetétele %-ban:
kétdanyag: hozzavetbleg 40,0
viz: hozzavetéleg 49,0
szerves olddszer: hozzavetbleg 10,0
adalékok: hozzavetéleg 1,0
100,0

Ez a lakk stabil marad 5 napos 40 °C-os tarolas alatt.

A lakk tulajdonsagai:
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NCO/OH arany: 1,0
kifolyasi idé (DIN 4 pohar): hozzavetdleg 30 sec
pH: hozzavetéleg 7,5

Az elballitas és felhasznalas részletei

Az 6sszetevoket a fent emlitett sorrendben old6észerben el-
oszlatjuk, ahogy azt a 4. példaban ismertettiilk, és mianyag fe-
liletre permetezzik majd 30 percig 90 °C-on, ezutan 30 percig
100 °C-on szaritjuk.

b) A lakk tulajdonsagai .
Oldészerallosag 30 percig 90 °C-on
Egy perces behatas utan 0024

(xilol/metoxipropil-acetat/etil-acetat/aceton) 30 percig 100 °C-on

[0 = valtozatlan, 5 = a bevonat lehamiott] 0002

Konig szerinti keménység 30 percig 30 percig
90 °C-on 100 °C-on
132 156

A lakk kilsé megjelenése

(Szemrevételezéssel) O. K.

8. Példa (6sszehasonlito)
A Duranate® MF-K (Ashai/J) egy HDI trimer dietil-malonattal
blokkolva. Tartalmaz toluolt, etil-acetatot és n-butanol oldé-

szert.
Ellentétben a talalmany 1. és 7. példaja szerinti
térhaldositoszerrel a Duranate® MF-K-bol nem lehet hasonlé mé-

don vizes fazisd Ilakkot késziteni. Ezen kivial ez a
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térhalositoszer nem stabil a tarolas alatt és 40

gaz (CO,) fejlédik beldle.

ve o e® o
. " eas ¢
YY)
o 9se P

enee e .

°C-on intenziv

96319-RI/KmO

X}



ve G0 co 0o o°
L]

. .
o @ve ses ¢o
°« o .

ceves co e

Szabadalmi igénypontok

1. Blokkolt poliizocianat térhal6sité anyag, amely oldoszer-

ben vagy oldészerkeverékben van feloldva és tartalmaz

100 egyenérték %-ban

80-95 egyenérték %-ban

5-20 egyenérték %-ban

5-40 mol %-ban

alifas és/vagy cikloalifas
poliizocianat NCO csoportjat,
CH-sav észter blokkolé anya-
got,

alifas/cikloalifas diamin NH,;
csoportjat és

formaldehidet beépult forma-

ban.

2. Az 1. igénypont szerinti blokkolt poliizocianat térhalésitd

anyag alkalmazasa bevonatok készitésére mind oldészer-

tartalmud, mind vizes fazisbol.
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A meghatalmazott:

Danubia Szabadalmi és

Védjegy Iroda Kft.

Ravadits Imre

szabadalmi Ggyvivéjelolt
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