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(54) Zpusob pfipravy mikropouzder

KeZeni se tyk& zplsobu p¥ipravy mikropouz-
der chemickou cestou z modoviny, melaninu a
formaldehydu, p¥ipadn& jejich p¥edkondenzitd
a vhodného anionického polyelektrolytu na
bézi kopolymert kyseliny maleinové a poly-
esteru s volnymi hydroxylovymi skupinami,
rovn&Z na b&zi kyseliny maleinové, jako sté&-
nového modifik&toru mikropouzder. Zpisob
umoZfiuje p¥{davkem vhodn& voleného polyesteru
ménit fyzik4lni a mechanické vlastnosti sté&n
mikropouzder a pouZitim anionickych polyelek-
trolytl, zejména jejich amonnych soli, se
upfednostfiuje prib&h polykondenzadnich reak-
ci{ na fdzovém rozhrani, co¥ vede k Gdinnosti
tvorby sté&n. Zpisob je vhodny zejména k zis-
kdn{ mikropouzder, obsahujicfich hydrofobni
jddrové rozpouitédlo s organickym elektron-
-donorovym leuko~barvivem, jakym je nap¥.
lakton CVL (krystalovd violet), ur&enych do '
"coated back" vrstev pfimokopirujicfch pa-
pira.
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Vyndlez se tyké& zplUsobu p¥ipravy mikropouzder chemickou cestou z mooviny, melaminu a
formaldehydu, p¥ipadn& jejich pfedkondenzédtd a vhodného anionického polyelektrolytu na bdzi
kopolymerl kyseliny maleinové a polyesteru s volnymi hydroxylovymi skupinami, rovné&Z na bézi
kyseliny maleinové, jako st&nového modifikdtoru mikropouzder.

Zpisob podle vyndlezu umoZfiuje p¥idavkem vhodné voleného polyesteru ménit fyzikdlni a
mechanické viastnosti st&n mikropouzder a pouZitim anionickych polyelektrolytd, zejména jejich
amonnych solf, se upfednostnuje pribé&h polykondenzadnich reakci na fdzovém rozhrani, coZ vede
k ﬁéinposti tvorby st&n. Zplsob je vhodny zejména k ziskdni mikropouzder, obsahujicich hydro-
fornijjédrové rozpou$t&dlo s organickym elektron-donorovym leuko-barvivem, jakym je nap¥iklad
lakton CVL (krystalovd violef), urZengch do "coated back" (ddle jen "CB"} vrstev p¥imokopiru-
jlcich papird. )

Pouziti slouXenin s aktivnim vodikovym atomem vdzanym na dusiku a aldehydd, zejména mo-
Soviny, melaminu a formaldehydu nebo jejich p¥edkonzenzéth na p¥ipravu mikropouzder, je véno-
véna zna&nd pozornost pfedeviim z ekonomickgch divodi. Jednd se o levné sloudeniny, obvykle
snadno dostupné., PY¥i tvorb& st&n mikropouzder z t&chto zdkladnich komponentidl chemickou cestou
se vieobecnd vyu¥ivd metody "in situ", tj. vSechny komponenty podilejfci se na reakéich ve~
doucfch ke vzniku st&ny mikropouzdra se nalézaj{ v jedné fézi, v té&chto p¥ipadech ve vodé&.

pfipravit mikropouzdra pouhou polykondenzaéni reakci mezi slouleninami s aktivnim vodi-
kovym atomem na dusfku a aldehydy vSak nelze. K tomu jsou t¥eba dalS{ komponenty pi¥itomné
v systému, zajisfujlc{ zejména stabilitu emulze nepolérni kapaliny, vhodné mechanické a fyzi-
k&lnf vlastnosti stén mikropouzder, katalyzdtory a latky zaji¥fujici p¥ednostni prib&h poly-

kondenzadénich, pfipadné& i jinych reakcf na fédzovém rozhrani apod.

Zplsob p¥ipravy mikropouzder je v3ak ﬁéi sloZitou koloidn& chemickou zdleZitosti. 2Z&leZf
proto nejen na volb& jednotlivych reakdnich komponentd a na dal8ich l4tk&ch zaji3tujicich
ji% zmindné vlastnosti koloidnfho systému a mikropouzder, ale téZ na zplsobu, pofadf a vhod-
ném okamZiku jejich d4vkovéni, pH systému i vhodném zplsobu michdni. Jinak dojde k agregaci
stén tvo¥fcich se mikropouzder a k vylou¥eni sraZ¥eniny a zapouzdfované hydroforni kapaliny.
Z toho divodu se provad{ p¥iprava mikropouzder v n&kolika krocich, z nichZ poldteéni je ob-
vykle emulgadni a kone&ny krok spo&iv4 v dokon&eni vytvrzeni st&n mikropouzder, jejich promy-
t{, p¥{ipadn& separaci, nebo upravé pH. '

Tyto otdzky jsou pak v literatu¥e Fedeny riznym zplsobem, s vét3fmi &i mendimi Uspéchy

a nedostatky.

Nap¥. brit. pat. 1 467 478, ktery chréni p¥fipravu mikropouzder reakci amini a epoxy-
-prysky¥ic, amint a aldehydd, molovinové, melaminové prysky¥ice a amint s formaldehydem, YeSi
pfednostni prib&h t&chto reakci na fizovém rozhrani pouZitim tzv. povrchovych promotorl (jednd
se o izokyandty, aminy, chloridy kyselin, epoxy-sloufeniny, aldehydy) p¥{tomnych v nepoldrnim
rozpou¥tddle. Brit. pat. 2 001 927 A popisuje p¥ipravu mikropouzder reakc{ mooviny a form-
aldehydu za pritomnosti anionickych polyelektrolytl jako jsou rtzné kopolymery maleinanhyd-
ridu, polymery a kopolymery kyseliny akrylové, metakrylové nebo kyseliny vinylbenzensulfonové
a amonnych sol{ n&kterych anorganickych a organickych kyselin pouZivanych jako kyselych kata-
lyzdtorl polykondenzace mo&oviny a formaldehydu. Obdobn& ke stabilizaci zdkladni emulze uvad{
pouZit{ zmin&nych polyelektrolytt britsky pat. 1 476 042. PouZ%iti kopolymeru ethylen-malein-
hydridu k podobnym G&€ellm uvad{ japonsky pat. 78 626. P¥ipravu mikropouzder v nepoldrnim roz-
poult&dle pomoci ve vod& obsaZeného molovinoformaldehydového pfedkonzenzdtu a daldiho poly~
meru zpisobujfcfho zesitovdnf, uvddl brit. pat. 1 507 739.

Brit. pat. 2 001 929 jeXt& navic pFipisuje jiZ zmin&nym anionickym polyelektrolytlm vliv
na zvé&tden{ tloudtky stén, zlepfeni tepelné a mechanické odolnosti a sniZenf propustnosti
stdn mikropouzder. Jako st&novych modifikdtord zaji¥tujicich dvoudimenziondlni ploZné sifo-
vanf p¥i kondenzaci, p¥ipadn& jingch reakcich probihajicich pfi vzniku sté&n mikropouzder, se
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dosud pouZivaji rtizné polyhydroxyfenolické 1latky jako nap¥. resorcin, katechol, pyrogallol
aj., p¥idemZ jejich ddvky se pohybujf nap¥. podle brit. pat. 2 001 929 v rozmez{ 5 a%¥ 30 %

hmotnostnich, vztaZeno na modovinu.

Nevyhoda dosavadnich postupl spodivd p¥edevdim v jiZ zmindn¥ch st&novych modifik&torech,
které nejsou schopny zajistit v dostateéné mi¥e vyhovujici fyzik&lni a mechanické vlastnosti
stén mikropouzder, zejména jejich flexibilnost p¥i dostate&né pevnosti a houZevnatosti t&chto
stén a i termostabilitu. To se pak projevuje zejména ve zna®né k¥ehkosti t&chto mikropouzder,
kterd jsou tak citlivd na tlak za dynamickych podminek, nap¥. p¥i zasouvénf p¥imokopirujicich

papirt do psacfiho stroje, p¥i vytahovdni papiru a pod hromady jinych apod.

Déle dosavadni postupy nezaji¥tuji v dostatedné mi¥e prib&h kondenzadnich reakci pouze
na fdzovém rozhrani, takZe dochdzi k zvySovdni koncentrace rozpustnych zbytkd sloudenin form-
aldehydu ve vodné f4zi, které se pak musf! z dlvodu ochrany Zivotniho prost¥ed{ odstranovat
bud promytim suspenze mikropouzder, anebo p¥idavkem sloulenin eliminujicich negativni vliv
formaldehydu a jeho lehkorozloZitelnych zplodin nap¥. p¥idavkem moloviny a resorcinu p¥i pH =
= 5,0 a zah¥ivdnim na 50 %¢ po dobu 3 hodin.

Uvedené nedostatky dosavadnich postupll &4dstednd nebo Gplné odstranuje zplsob p¥ipravy
mikropouzder chemickou cestou z modoviny, melaminu, formaldehydu, p¥ipadné jejich p¥edkonden-
z4tl podle tohoto vyndlezu. PouZiti polyesteru jako sté&nového modifikdtoru p¥ipraveného podle
AO 247 538, zlepSuje fyzikdlni a mechanické vlastnosti stén mikropouzder, zejména jejich fle-
xibilnost a termostabilitu, resp. umoZnuje Fizend tyto vlastnosti libovoln& ménit.

Dédle v prib&hu vzniku a tvorby st&n mikropouzder pisobi jako ochranny koloid, &fim¥ se
stabilizuje vznikajici suspenze mikropouzder. UZitim zejména amonnych soli anionickych poly-
elektrolytli se upfednostiuje prib&h polykondenzadnich reakci na fdzovém rozhrani, coZ vede
ke zvySeni Glinnosti tvorby st&n a k lep8imu vyuZiti reagujfcich komponent, resp. ke snifeni
ztrdt a znelisténi Zivotniho prostfedi zejména formaldehydem. Podstata zplsobu pfipravy mik-

ropouzder podle vyndlezu pak spo&ivé:

- v ptipadé zdkladni emﬁlgaéni smési sestdvajici z 0,5 aZ 21 hmotnostnich dil8 anionického
polyelektrolytu v 10 aZ 80 hmotnostnich dilech vody a z 0,5 aZ 21 hmot. dild sté&n. modifi-
kdtoru mikropouzder, kde anionicky polyelektrolyt je tvo¥en amonnou, sodnou nebo draselnou
solf kyseliny polystyrenmaleinové, polyvinylmaleinové nebo vinylmethylethermaleinové o rel.
molekuldrnfch hmotnostech 10% az 10° a jejich smé&si v suchém stavu nebo ve form& vodnych
nejméné 10% roztokl a sténovy modifikdtor je tvofen polyesterem p¥ipravenym podle AO 247 538

a obsahuje 0 aZ 1 hmot. dil resorcinu;

- ve vytvoreni emulze rozemulgovdnim ve vzniklé emulgaéni sm&si p¥i pH = 6,0 a% 12,0 5 a% 40
hmot. d{lG hydrofobni kapaliny nejlast&ji obsahujici rozpu3t&né dalsi sloiky jako v p¥ipadé
pfimokopirujicich papirt nap¥. CVL a vyh¥&ti emulze za st4dlého michdni na 20 ai 70 °c;

- v postupném naddvkovani za intenzivniho michdni 2 a% 16 hmot. d{f1¢& 35 aZ 37% formaldehydu,

¢im? se pH emulze sni?{ na hodnotu pH = 3,0 a% 6,0;

- v p¥idavku po 5 aZ 60 minutdch od za&dtku dévkovani formaldehydu 2 aZ 8 hmot. dild modoviny
rozpu8t&né v 3 a¥ 12 hmot. dilech vody nebo 2 a%¥ 10 hmot. df{1d modovino- nebo melamino-
nebo mo&ovino-melamino-formaldehydovych p¥edkondenzdtd a v dal$im pokralovéni reakce p¥i
30 a% 70 °C za intenzivnfho michani;

- naddvkovéni po uplynutl 20 a% 600 minut, 1 aZ ;30 hmot. dfld pufra&ni sm&si tvofené 0 a% 15
objemovymi dily 2 a% 5% roztokl amonnych soli od anorganickych nebo organickych kyselin
s hodnotou PK, men3{ jak 2,0 aZ 8 objem. dily 2N roztokdt t&chto kyselin a 0 aZ 10 objem.
dily formaldehydu, kde odpovidajici anorganické a organické kyseliny jsou nej&ast&ji HCL,
HZSO4, H3PO4, HN03, kys. p-toluen-sulfonovd, &imZ se pH reakdni smési qpravi na hodnotu
pH = 2,5 aZ 4,0;
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- v p¥{fpadném dotvrzenf st&n mikropouzder v okyselené reakdni sm&si po 10 aZ 2 400 minutich
reakce p¥fdavkem n&které z kyselin o pKa men$f{ jak 2 na hodnotu pH = 1,5 a% 3,0 a prodlou-
Yenim doby reakce o dal3fch 10 aZ 120 minut, v¥e neustdle p¥i intenzfvnim mich&ni suspenze;

- v zahu¥t&nf suspenze mikropouzder podle pot¥eby sedimentaci{ a odtaZenim vy&e¥ené kapaliny
nebo filtraci a upraveni pH opét podle pot¥eby bud neutralizaci b&Znymi alkdliemi, nebo
s vyhodou amonnymi solemi anionickych polyelektrolytd, nap¥. t&ch, které byly pouZity k p¥i-
pravd emulga&ni sm&si anebo promytim a ndslednou neutralizacf uvedenymi l&tkami. Uvedeny
postup lze ddle je$t& modifikovat. Zékladni emulga®ni sm&s se obohatf o 2 a%¥ 8 hmot. dflu
modoviny nebo 2 a¥ 10 hmot. df{1d mo&ovino- nebo melamino- nebo molovino-melamino-formaldehy-
dovych p¥edkondenzatl, p¥idemZ v dal¥fch krocich p¥ipravy podle vySe uvedeného postupu se
ji%Z tyto latky vice nep¥iddvajf a 0,1 a% 3,5 hmot. dfld anionick§ch nebo neionogennich ten-
2idd o HLB = 3 a¥ 20, které se p¥idaji{ bud do zdkladni emulga®ni sm¥si, nebo po p¥idavku
hydrofobni kapaliny. Dalsf modifikace pak spo&ivd v tom, %e vznikl4 emulze hydrofobn{ kapa-
liny ve vod& p¥ipravend v¢Se uvedenym zplisobem se za intenzfivniho michani a teploty 20 aiZ
70 °c okyself na pH = 1,5 a% 3,0 0,5 a% 5N roztokem anorganické nebo organické kyseliny
o pK, men3{ jak 2, nadef se postupné pfidz 2 aZ 16 hmot. dfla 35 aZ 40% formaldehydu a
reakce se po 5 aZ 120 minutdch ukondi.

Pfestofe se uvedeny postup tyké p¥ipravy mikropouzder ve vodnych systémech, ur&engch
zejména k vyrob& p¥imokopfrujicich papirl, tj. jédro je tvofeno s vodou nemisitelnymi l&tkami,
zejména kapalného skupenstvi, lze timto postupem i p¥ipravit mikropouzdra s obrécenou vnit¥nf
f4zi, tj. v nevodngych systémech. Uvedeny postup a jeho modifikace umoZfiuje zm&nou pom&ru jed-
notlivych hlavnich sloZek emulgadni sm&si, tj. anionického polyelektrolytu a polyesteru, ¥i-
zend m&nit vlastnosti stdn mikropouzder. Vy%3{ obsah polyesteru m4 za nésledek zvyZeni flexi-
bilnosti s termoplasticity st&n mikropouzder a naopak.

P¥{iklagd 1

Do 250ml t¥{hrdlé banky opatfené zp&tnym chladifem, michadlem, kombinovanou sklen&nou
elektrodou napojenou na pH-metr a umisténou v termostatu p¥i teplotd 55 °c se vnese 50 ml
vody. V nf se rozpustf{ 4 ml 30% roztoku amonné soli kys. polystyrenmaleinové a rel. M.H. =
=38 000 a 2,5 g mo¥oviny a 0,25 g resorcinu za pomalého michéni.

Po zvy¥en! ot4dfek michadla na maximum se v systému rozemulguje 25 ml vnit¥n{ féze tvoFfené

1% roztokem CVL v difenylpropanu. Nakonec se k emulzi p¥idd je%t& 30 ml dodatkové vody a 7 ml
formaldehydu. Po 2 h reakce za intenzfvniho michdni p¥i 55 °¢ se k reakénf smési p¥idd 20 ml
3% roztoku HN,Cl a v reakci se pokraduje daldf 2 h p¥i stejné teplot&. Po uplynut{i této doby

a ochlazeni na pokojovou teplotu se zfskaj{f mikropouzdra, kterd po neutralizaci 2N NaOH na

pH = 7,0 jsou zna&né velik4 (a% 80 um) a polydisperzni. Po nat¥eni na coated face® (d41e jen
"CF") vrstvu vhodného papfru praskajf ji¥ p¥i suSeni za normdln{ teploty a vyznaduj{ se znad-
nou k¥ehkosti.

P¥{iklad 2

Do mixéru se vnese 50 ml vody, pfidd 2,5 g mo&oviny a 0,25 g resorcinu. Po rozpudtén{
t&chto komponent se p¥idd 5 ml 30% roztoku amonné soli polystyrenmaleinové o rel. M.h. = 50 000
a 25 ml vnit¥ni f4ze tvo¥ené chlorovanym parafinickym olejem. VzniklA emulze se dile je3té
stabilizuje p¥fdavkem 1,25 ml tenzidu na b4zi kopolymeru metylenoxidu s propylenoxidem o HLB =
= 4,5. Po 3 minutdch dispergace p¥i maximélnich ot&%kich se postupn& naddvkuje 10 ml formal-
dehydu a pak se ot&&ky sni¥f cca na 1/3. Po 2 minutich se emulze p¥elije do banky vyh¥&té na
60 9C a zde se pokraduje v reakci asi 1,5 h. Poté se k reak®ni sm&si p¥idd iO ml 3% roztoku
NH,Cl a pokraZuje se v zah¥{fvdn{ na teplotu 60 ©c galif 2 h. Po této dob& je reakce ukondena,
smé&s ochlazena a zneutralizovéna p¥{idavkem 10% roztoku amonné soli kyseliny polystyrenmalei-
nové o rel. M.H, = 38 -000. Suspenze mikropouzder je stabilni a relativn& monodisperzni (pri-
m&rnd vélikost &astic je 6 mm). Stény mikropouzder jsou vSak velmi k¥ehké a praskaji{ ji%Z pfi
teplotd 30 °c. ‘ :
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P¥{klad 3

V mixéru se rozpusti v 25 ml vody 2,5 g moloviny, 0,25 g resorcinu a za intenzivniho
michdni se p¥idd 25 ml vnit¥n{ féze tvoFené 2% roztokem CVL v dibutylftaldtu a 20 ml emulgad-
ni sm&si tvofené 10 g 30% roztoku amonné soli kys. polystyrenmaleinové a 10 g polyesteru od
kys. maleinové a alifatickych polyhydroxy-sloudenin p¥ipraveného podle AO 247 538. Ve se
¥4dné rozdisperuje a stabilizuje 1,25 g tenzidu na bézi kopolymeru etylenoxidu s propylenoxi-
dem o HLB = 4,5. Disperze se nalije do reakdni{ nddoby opatfené vhodnym michadlem, kde se re-
akéni smé&s postupné obohatf o 10 g formaldehydu a nechd se reagovat p¥i teplot& 60 °% 1 h za
intenzivniho michdni. Po uplynuti této doby se reak®ni smé&s znovu dikladné& rozdisperguje
v mixéru a p¥id4 se 10 ml 3% roztoku NH,C1, ¢imZ pH smési poklesne z plvodnich 5,4 na 3,1.
Disperze se op&t pfevede do reak&ni nddoby, ve které se pokrafuje v reakci p¥i 60 °c da1¥t
hodinu. Po ochlazeni a odstaveni se reak&éni smés ponechd v klidu 40 h. Po této dob& je hod-
nota pH = 2,7 a smés je stabilni. Velikost mikropouzder se pohybuje okolo 6 jum, maxim&lni
velikost je 9 m.

P¥iklad 4

Do mixéru se vnese 50 g vody, p¥id4d 2,5 modoviny a 0,25 g resorcinu. Po rozpuiténi se
za mirné&jsfiho michdnf vnese do systému 5 g polyesteru a za intenzivniho michdni{ se do systé-
mu p¥idd 25 g vnit¥nf fdze tvofené dibutylftaldtem. Vznikl4 emulze se stabilizuje p¥fdavkem
1,25 g tenzidu na bdzi alkylpolyglykolétersulfdtu sodného o HLB = 17 a po pfelitf do reak®nf
nddoby vyh¥eje na 60 9¢c. zde se za intenzf{vnfho mfch4ni postupné obohat{ o 10 g formaldehydu
a nechd reagovat p¥i teploté& 60 °C 2 h. Po této dobé se reakéni smés obohati o 10 ml 3% NH4C1,
znovu dikladné& rozdisperguje v mixéru a po pfelitf do reakéni nddobky nechd reagovat p¥i
55 °C dal3{ 3 hodiny. Vytvo¥end suspenze mikropouzder Jje znadné& polydisperznf, Cdstice jsou,
tvofeny shluky menSich 8&stic o velikosti 4 a% 6 mm. VysuSenim ani p¥i 105 °c nepraskaji,
jsou znané& odolné i proti mechanickému namdhénf. Casem vSak se koagulace je5t& ddle prohlu-
buje.

P¥iklad 5

V mixéru se rozdisperguje 5 g mo&ovino-melaminoformaldehydového p¥edkondenzédtu C 12.1.1.
(Synthesia Semtin) v 25 g vody. Ndsleduje p¥fdavek 0,25 g resorcinu a 35 g emulgadni sm&si
tvofené 5,0 g amonné soli kys. polystyrenmaleinové o rel. M.h., = 50 000, 6,0 g polyesteru
p¥ipraveného podle AO 247 538 a 24 g vody. Emulze se ddle je$td stabilizuje p¥{davkenm 1,2 g
tenzidu na bdzi kopolymeru etylenoxidu s propylenoxidem o HLB = 4,5. Po pfeliti do vyh¥ivané
reak®ni n&doby se do emulze postupné& za intenzivniho mich&ni nadédvkuje 7,5 g formaldehydu,
reak®n{ sm&s se vyh¥eje na 50 °C a posléze se naddvkuje 10 ml 1% HCl. Reakce se pak za inten-
zivnfho mfch4n{ a teploty 50 °C udr¥uje 2 h. V prtbdhu reakce pH poklesne z 5,1 na hodnotu
3,2, Po skondeni reakce se smés ochladila a nechala 10 h st&t. Po této dob& se odtdhlo 7 ml
vy&efené vody, smés se znovu promichala a zneutralizovala p¥idavkem 30% roztoku amonné soli
kys. polystyrenmaleinové o rel. M.H. = 50 000. Pf¥estoife se suspenze jev{i relativn& monodis-
perzn{ o primé&rné velikosti &4stic 8 jum, mikropouzdra jsou k¥ehkd a p¥i suSen{ praskaji.

P¥iklad 6

Do 25 g 10% roztoku amonné soli kopolymeru kys. vinylmethylethermaleinové o rel. M.p. =
= 25 000 se p¥id4 2,5 g moloviny, 0,23 g resorcinu a sm&s se pFevede do mixéru, kde se za
intenzivnfho michdnf do systému vemulguje 25 ml vnit¥n{ fdze (2% roztok CVL v difenylpropanu).

Stabilita emulze se ddle jeSt& zajisti p¥{idavkem 1,2 g tenzidu na bazi oxyetylovaného
mastného alkoholu. Takto p¥ipravend emulze se p¥evede do reak&éni n&doby, kde se vyh¥eje na
65 °C a za st&lého mich&ni se k nf postupnd p¥id4 6,4 g formaldehydu. Reakéni sm&s se pak
p¥i této teploté udrZuje 1,5 h a posléze se postupn& naddvkuje 25 ml 2% NH4C1. V reakci se

_ pak pokrafuje dal&f 3 h. Po této dob& se reakén{ sm&s ochlad{ a zahust{ filtrac{ pfes modrou
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pésku. Vytvo¥end mikropouzdra jsou relativné velkd (primé&rnd velikost je 10 jum). Ze zahu§té-

nych mikropouzder se pak pFipravi z¥ed&nim vodou 30% suspenze.

P¥iklad 7

V reak&ni nddobce se postupné& rozpustf 7,5 g 30% roztoku amonné soli kyseliny polysty-
renmaleinové o rel. M.h., = 50 000 v 30 g vody. Potom se p¥idd 7,5 g polyesteru p¥ipraveného
podle A0 247 538, a% vznikne &iry roztok a nésleduje p¥idavek 1,62 g modoviny a 0,375 g resor-
cinu. Roztok se prevede do mixéru, kde se k nému za intenzfvnfho michdni p¥idd 10 ml vnit¥ni
féze (2% roztok CVL v chlorovaném parafinickém oleji) a vytvo¥end emulze se stabilizuje p¥i-
davkem tenzidu na bdzi alkylpolyglykolétersulfdtu sodného o HLB = 17 mnoZstvi 1,5 g. Takto
vytvofend emulze se pak p¥evede do reakdéni nédobky a vyh¥eje na 55 ©c. pro vyh¥4t{ se k emulzi
za intenzfvniho mfchdni za&ne p¥idévat postupn& 4 g formaldehydu a sm&s se nechd reagovat
1,5 hodiny. Po této dob& se pak pH reak®ni smé&si upravi p¥idavkem 1,5 ml 5% roztokn amonné
goli p-toluensulfonové kyseliny a po 1 h reakce jest& 1 ml 10% roztoku p-toluensulfonové ky-
seliny, &IimZ pH reakdni smési pokleslo aZ na pH = 2,7. Poté byla reakce ukon&ena, smé&s ochla-
zena a zneutralizovéna roztokem NaOH o koncentraci 4 mol/1l.

P¥{f{klad 8

V reakéni nddob& se postupné rozpusti 6,5 g 30% roztoku amonné soli kyseliny polystyren-
maleinové o rel. M.h. = 38 000 v 30 g vody a ndslednd 5,5 g polyesteru p¥ipraveného podle
AOC 247 538, aZ vznikly &iry roztok, do kterdho se ddle naddvkuje 1,62 g modoviny, 0,37 g re-
sorcinu a 1 g tenzidu na bazi arylalkylsulfondti. Po dokonalém'rozpuéténi viech vnesenych
komponent se roztok pfelije do mixéru, kde se za intenzivniho mfchén{ vnese 10 ml vnit¥n{
fédze o slofeni jako v p¥ikladu 7. Posléze se emulze p¥evede nazpd&t do reak&ni nidobky, kde se
vyh¥eje na 60 °c a za intenzivnfho michin{ se postupné nadidvkuje 5 ml HCl o koncentraci
4 mol/l, &Im¥ pH emulze poklesne z puvodnich 8,5 na pH = 2,0. Poté ndsleduje rovn&% postupn&
pffdavek 4 g formaldehydu. OkamZité& za&nou probfhat kondenza&ni reakce vedouc{ k vytvrzeni
stén mikropouzder, takZe po 30 minutdch se reakce skondi, smés se ochladf a mikropouzdra jsou
pfipravena kx dal3fmu pouZitf, p¥ipadn& je lze d4le zahustit, promyt a zneutralizovat,

P¥1L{klad 9

11 g 30% roztoku amonné soli kys. polystyrenmaleinové o rel. M.h. = 50 000 se rozmiché
v 35 g vody a pak se p¥idd jeSt& 11 g polyesteru podle AO 247 538. Sm&s se dokonale rozmichd
a prevede do mixéru, kde se k nf za intenzivniho michdni p¥id4 20 g vnit¥ni fdze (2% roztok
CVL v chlorovaném parafinickém oleji). Vznikl4 emulze se pak pfevede do reak&ni nédobky, kde
se za intenzivniho michdni vyh¥eje aZ na 60 °c, nale¥ se za&ne postupné p¥id4vat 8 g formal-
dehydu. Po uplynuti 20 minut od za&&tku dévkovani formaldehydu se k reakdni sm&si p¥id4 rovné&i
4 g moloviny rozpudt&né v 6 g vody. Od tohoto okamfiku zadne probihat vytvrzovaci reakce sté&n
mikropouzder katalyzovand sniZenym pH (4,0-4,3).. Po 60 minutdch reakce se k reakéni smési
ddle p¥idd 10 ml pufradni{ sm&si sestdvajici{ z 15 ml 3% roztoku NH,Cl, 5 ml HCl o koncentraci
2 mol/l a 4 ml formaldehydu. P¥idavek této smési se musf{ provddét postupn&, aby nedodlo ke
koagulaci mikropouzder. Timto p¥idavkem pH poklesne na 3,8 a v daldim 3hodinovém zah¥ivéni
na 60 °C se ji%Z prakticky nemé&ni. Dokonenf vytvrzeni st&n mikropouzder a tim i celé reakce
se provede dal3im okyselenim reak®ni sm&si p¥fdavkem HCl o koncentraci 2 mol/l na pH = 2,5.
Po dalSich 20 minutédch je p¥iprava v podstaté skonfena. Nédsleduje ochlazeni a zahusté&ni sus-
penze sedimentaci. Po 24 h se ze suspenze odt&hne 10 ml vyle¥ené vody a smés se zneutralizuje
p¥idavkem 30% roztoku amonné soli kyseliny polystyrenmaleinové o rel. M.h. = 38 000.

P¥fklad 10

10,5 g 30% roztoku amonné soli kys. polystyrenmaleinové o rel. M.h. = 50 000 se rozmich&
v 35 g vody a pak se p¥id4 11,5 g PES-204 (&. kyselosti = 61 mg KOH/g). Sm&s se dokonale pro-
michd, p¥evede do mix¥éru, kde se k n{ za intenzfivnfho michdni p¥id4 20 g vnit¥ni féze jako
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v pfikladu 9. Ddle se postupuje obdobné& jako v p¥ikladu 9. Dokoneni vytvrzeni st&n mikro-
pouzder se provede rovn&% obdobné jako v p¥fikladu 0, okyselenfm reak&n{ sm®si (po 20 h reak~
ce) ptidavkem HCl o koncentraci 2 mol/l na pH = 3,2, ale af po jejim ochlazeni na pokojovou
teplotu. Nédsleduje pak jiZ pouze neutralizace reakénf{ sm&€si podobn& jako v p¥ikladu 9.

Vlastnosti mikropouzder, pf¥ipravenych podle té&chto p¥fkladld, byly ddle hodnoceny tim
zptsobem, %e byly pfiddny do natérové sm&si, sklddajici se z 80 hmot. dfld mikropouzder, 26
hmot. df1d 10% roztoku polyvinylakoholu a 4 hmot. dfl8 syntetického plnidla Chemoform A a na-
neseny ve form& ndtéru na bezd¥evy tiskovy papir 60 g/m2.

Této nat¥ené vrstvé ¥ikdme CB vrstva. Jako CF vrstva, kterd se zbarvuje vyteklym obsahem
porudenych mikropouzder, pouzivdme CF list komer&n& vyrobeného p¥fmokopirujicfho papiru.
U CB vrstvy zji%fujeme nésledujfci vlastnosti:

1. Tepelné odolnost:‘na sebe priloZené archy papf{ru s CB a CF vrstvou, kde CB a CF vrstvy
se vzdjemn& dotykaji a jsou zatiZeny tlakem 0,5 MPa byly umi{st&ny po dobu 10 hodin v su$4drnd
p¥ri 105 oC; poté byl zm&¥en ¥initel odrazu zah¥4t{ CF vrstvy - R105 a nezahfdté (plvodni)

CF vrstvy - R, na reflexnim fotometru p¥i vlnové délce 560 mm.
Tepelnd odolnost (To) je definovdna jako pomér
To (%) = R105 : Ro x 100.
2. TlakovA rezistence:
Vzorek papiru, opat¥eny CB vrstvou ze zkouSenych mikropouzder, je pfiloZen k papiru opa-

t¥enému CF vrstvou tak, Ze CB vrstva je ve styku s CF vrstvou a soubor je stladen tlakem
1 MPa. Poté se zm&¥{ &initelé odrazu CF vrstvy na reflexnim fotometru se zafazenym filtrem X.

R
Tlakov4 rezistence = Rl . 100 (%),
()

kde Ry je &initel odrazu CF vrstvy po stladeni 1 MPa,
R, je &initel odrazu CF vrstvy povodni.

3. Odolnost proti od{irén{:

Na povinnou desku se poloZ{i papir s CF vrstvou nahoru. Na n&j se d4 papir s CB vrstvou
ze zkouSenych mikropouzder tak, aby byly CB a CF vrstvy v dotyku. Na CB tisk se polo%{ des-
titka, aby vytvo¥ila na soubor listd tlak 1 kPa. CB list s destilkou se pohybuji po povrchu
CF listu p¥imoda¥e ve sméru kolmém na sm&r ndnosu CB vrstvy rychlost{ 20 cm/min. Poté se zm&-
¥{ ¢initelé odrazu CF vrstvy na reflexnim fotometru. Obdobn& jako v pfipad® tlakové rezisten-

ce.

R
Odolnost proti odéru = R . 1log¢,

kde R2 je &initel odrazu CF vrstvy po zkou$ce odiré&ni,

R, je ¢initel odrazu pivodni CF vrstvy.

Vysledky z t&chto mé&¥eni jsou uvedeny v ndsledujici tabulce.
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Tabulka
Mikropouzdra Tepelnd odolnost Tlakovéd Odolnost prot
podle (%) rezistence odéru

p¥{kladu &, (%) (%)
3 62 85 77

6 54 77 68

7 61 76 75

8 65 76 67

*9 88 79 80

10 93 89 87

PREDMET VYNALEZU

1, Zpisob p¥{ipravy mikropouzder chemickou cestou z mo&oviny, melaminu, formaldehydu,
p¥ipadn& jejich p¥edkondenzAtd jakoZto zékladnich st&notvornych slo¥ek, kde j&dro mikropouz-
dra je tvofeno kapalnou sloZkou, p¥ifemZ k modifikaci vlastnosti st&ny mikropouzder se pouZi-
v4 sténovy modifikdtor a anionicky polyelektrolyt, vyznadeny tim, Ze sténovy modifikdtor je
polyester na b&zi dikarboxylovgch kyselin nebo jejich anhydridd a polyetylenglykolu a glyce-
rolu a anionicky polyelektrolyt je amonnd sil kyseliny polystyrenmaleinové nebo polyvinylma-
leinové nebo polyvinylmetylétermaleinové o relativni molekulové hmotnosti 10% az 106, pE¥L~
padné& jejich smé&s, pfifemZ sténovy modifikdtor zastoupeny 2 a%¥ 84 %, vzta¥eno na hmotnost
zdkladnich st&notvorngch sloZek, a anionicky polyelektrolyt zastoupeny 2 a% 84 %, vztaZeno
na hmotnost zékladnich st&notvornych sloZek, se pfiddvaji v emulga&nim kroku p¥ipravy mikro-
pouzder.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznaleny tim, fe amonnd sdl kyseliny polystyrenmaleinové nebo
polyvinylmaleinové nebo polyvinylmetylétermaleinové je a%Z z 90 % nahrazena sodnou nebo dra-
selnou solf.

i
3. Zpisob podle bodu 1 nebo 2, vyznadeny tim, Ze pouZity polyester md &fslo kyselosti
10 a¥ 70 mg KOH/g a obsahuje 50 aZ 70 % polyetylenglykolu o molekulové hmotnosti 106 aZ 370,
0 a%¥ 10 % glycerolu a 20 aZ 50 % dikarboxylové kyseliny.

4. Zpisob podle bodu 1 nebo 2, vyznadeny tim, Ze anionicky polyelektrolyt a st&nov§ mo-
difikdtor jsou v hmotnostnim pom&ru 1:200 a% 200:1.

5. Zptisob podle bodu 1 nebo 2, vyznaeny tim, Ze st&nov§y modifikédtor pop¥ipad& obsahuje
aZ 50 % rosorcinu.

6. 'Zplisob podle bodu 1 nebo 2, vyznaleny tim, Ze dikarboxylovd kyselina v polyesteru je

kyselina maleinovéd, p¥ipadn& jeji smé&s s kyselinou ftalovou nebo jinou dikarboxylovou kyseli-
nou.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Kés
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