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Zpiisob vyroby vodného potahovaciho prostfedku pro vypalované natéry

Oblast techniky

Vynélez se tykd zpisobu vyroby vodného potahovaciho prostiedku, tvofeného polyoly s hydro-
xylovymi skupinami a blokovanymi polyizokyanatovymi zesit'ovacimi ¢inidly, ktery na potaho-
vaném povrchu vyhodné zasychd praskove a po vypéleni vytvafi laky s vysokou odolnosti viigi
vodé, chemikaliim a rozpoustédltim, zejména na kovovych substratech.

Dosavadni stav techniky

Vodné disperze polyurethanu jsou zndmé (viz napiiklad houben—Weyl, Methoden der orga-
nischen Chemie, 4. Auflage, Band E20, s. 1659). Pti vysokych narocich, jaké jsou naptiklad pti
lakovani automobilt, ale nereaktivni polyurethany vykazuji rizné nedostatky. Diivodem je
chybéjici zesiténi mezi makromolekulami, vytvafejicimi film, které se projevuje oslabenou
odolnosti vii¢i vodé, chemikaliim a rozpoustédlim, jakoz i hor§imi mechanickymi vlastnostmi.
Lep3i vlastnosti davaji novéjsi dodatetné zesitované systémy potahovani, které se naptiklad zis-
kavaji kombinaci izokyanatovych reaktivnich pryskyfic blokovanymi polyizokyanatovymi zesi-
tovacimi prostiedky (viz J. W. Rosthauser, K. Nachtkamp, Advances in Urethane Science and
Technology, K. C, Fritisch and D. Klempner, Editors, Vol. 10, s. 121-168 (1987)).

Jako pryskyfice se pouzivaji pryskyfice polyurethanové, pryskyfice polyepoxidové, pryskyfice
polyesterové nebo pryskyftice polyakrylatové, pfipadné jejich disperze, které jsou zesitovatelné
prostfednictvim hydroxylovych skupin. Zesitovacimi &inidly jsou blokované polyizokyanéty,
které jsou ptipadné hydrofilné¢ modifikovany. Takové systémy jsou znamy napiiklad z DE-A
4213 527, EP-A 581 211, EP-A 427 028, US 4 543 144, DE-A 3 345 448 a DE-A 2 829 643.

Systémy, pfichazejici v ivahu pro lakové a potahovaci pouZiti, maji vlastnost vykazovat jiz pfi
teploté mistnosti dobré filmotvorné vlastnosti. Pokud tato vlastnost neni vznikaji filmy s celkové
nizkou arovni kvality. Zde je tieba uvést $patny rozliv laku a nizsi lesk. Caste&né se tvorba filmu
podporuje piidavkem rozpoustédel a koalescenénich prostredkii.

NanéSeni praSkovych lakd zvodné faze je napiiklad popsano v DE-A 19523 084, DE-A
19 540 977, EP-A 652 264, EP-A 714 958 a WO 96/375612. Je nevyhodné, Ze na extrusi pojiva
pfi vyrob& navazuje pochod mleti, ktery je nakladny a spojeny s vysokymi cenami. Kromé toho
Je jemnost Casteek prasku pfi pochodu mleti omezena, coz se asto projevuje nedostate&nou
stabilitou proti sedimentaci takto vyrobenych suspenzi praski.

V EP-A 0 805 171 je popsan zplsob vyroby vodnych dispersi, které obsahuji kombinaci polyold,
majicich hydroxylové skupiny s blokovanymi polyizokyanatovymi zesitovadly. P¥i tom se pouZi-
vé pracovni tlak paprskovitého dispergatoru 2 MPa (viz pf. 3), coz odpovida vykonu, vztazenému
na objem 136 000 w/cm’.

Podstata vynalezu

Jak bylo nyni piekvapivé zjisténo, podafilo se vyrobit hodnotné bezrozpoustédlové, praskove
zasychajici, teplem vytvrzovatelné lakové disperze na bazi vybranych polyhydroxylovych slozek
a blokovanych polyizokyanatit hospodarnym zptisobem. P¥i tom vznikajici produkty pfedstavuji
hodnotné jednoslozkové zpracovavané potahovaci prostiedky a umoZiiuji vyrobu povlaki se
zv1a§t€ cennymi vlastnostmi. Je nutné vyzdvihnout, Ze v systému potahovani nejsou zadna orga-
nické spolurozpoustédla, nebo jsou jen ve velmi malém mnoZstvi, a Ze se ziskdvaji velmi dobie
rozlité, vysoce lesklé lakové filmy s velmi dobrou odolnosti proti vodé, rozpoustédlim a
chemikaliim.
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Déle je vyhodné, Ze se mohou laky, vyrobené podle piedlozeného vynalezu, zpracovavat na sta-
vajicich lakovacich zafizenich pro lakovéni za mokra, pfestoZe jde o praskové zasychajici pojiva.
Ziskavaji se slabsi vrstvy s dobrym rozlivem, neZ pii dosavadnim praskovém lakovani, a &istici
pochody sou ve srovnini s praskovym lakovanim zjednoduseny vystiikdvanim piistroji a kabin.
Teéz ve srovnani s rozpouStédlovym lakovénim je néklad na &i$téni mensi, protoZe pii teplotd
mistnosti nedochazi k Zadné tvorbé filmu, pfipadné ve srovnani s dvouslozkovymi laky k zadné-
mu zesiténi.

Dosavadni zndmé systémy laki na bézi vody, které jsou jiZ pfi teploté mistnosti filmotvorné,
potfebuji ke své vyrobé bud’ znatna mnoZzstvi neiontovych emulgatorii, nebo vykazuji vysoky
obsah karboxylovych skupin, které jsou neutralizovany &pavkem, nebo aminy (iontové emulgato-
ry). To &asto vede k tvorbé mikrobublinek pfi vyrobg a aplikaci lakd a kromé& toho je té% divo-
dem pro Casto Spatnou odolnost odpovidajicich lakovych filmu proti vod€. Kromé toho maji tyto
lakové systémy casto jen izké rozmezi aplikace (oblast teplot a relativni vlhkosti vzduchu pii
pouZivéani) a vykazuji zietelny sklon k tvorbé bublinek (vafeni). Toto je u vyhodn& pragkové
zasychavajicich pojiv znaéné piiznivéjsi. Povrchové vlastnosti jsou méné zavislé na klimatickych
podminkach (teplota, relativni vihkost vzduchu) pii aplikaci. Dle se mohou docilit vétsi tloustky
vrstev bez vzniku vareni, vyvolaném odpafovanim vody.

Pfedmétem piedloZeného vynalezu tedy je zpisob vyroby potahovaciho prostfedku, jehoz pod-
stata spoc¢iva v tom, Ze se navzajem kombinuji

A) polyolové slozky na bézi polyesterpolyolt, polyakrylatpolyold a/nebo polyesterpolyakrylat-
polyolii s obsahem hydroxylovych skupin od 1,0 do 6,0 % hmotnostnich, s obsahem karbo-
xylovych skupin od 0 do 1,5 % hmotnostnich, se sttedni molekulovou hmotnosti od 2000 do
50 000 a s teplotou skelného prechodu > 30 °C,

B) polyizokyanatové slozky s blokovanymi polyizokyanatovymi skupinami na bazi (cykloalifa-
tickych) polyizokyanatii s obsahem blokovanych izokyanatovych skupin od 10,0 do 25,0 %
hmotnostnich, '

C) pripadné dalsi polyfunkéni polyoly,

D) ptipadné dalsi zesitovaci ¢inidla,

E) pfipadné externi emulgatory a

F) ptipadné obvyklé piisady, jako jsou napiiklad neutralizadni prostfedky, katalyzatory,
pomocné latky a/nebo pfisady, jako jsou odplyniovaci prostfedky, prostfedky pro rozliv,
radikalové akceptory, antioxidanty a/nebo latky, absorbujici UV zafeni, zahustovadla, malé
podily rozpoustédel a biocidi,

ve vodné disperzi bud’ postupem piimého dispergovani, nebo postupem ptemény fazi pomoci

dispergacniho  zafizeni s disperganim vykonem, vztazenym kobjemu 1x10 az
9,8 x 10 000 W/cm’.

Pojiva, vyrobend podle vyndlezu, maji v disperzi stfedni velikost ¢asteSek od 0,05 do 10 um,
vyhodné od 0,1 do 5 um, vyhodnéji od 0,15 do 2,5 um a nejvyhodnéji od 0,2 do 1,5 pum.

Pro vyrobu takovychto disperzi, vyhodné praskové zasychavajici disperzi, dispergaénimi proce-
sy, se pouZzivaji obvykle dispergacni zafizeni s vysokym dispergaénim vykonem, vztaZenym
k objemu, naptiklad homogeniza¢ni trysky s uvolnénim tlaku.

Dispergaéni stroje jsou znamy napiiklad z publikéce Formation of Emulsions v P. Beche, Ency-
klopedia of Emulsions Technology, Vol. 1, New Yourk, Basel, Decker 1983, dokud se vSak pro
vyrobu praSkové zasychajicich vodnych disperzi nepouzily. Oblast vykonnosti dispergaénich
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strojd €ini podle vynélezu 1 x 10 aZ 9,8 x 10 000 W/cm’®, vyhodné 1 x 10 az 1 x 10 000 W/cm’,
obzvldsté vyhodné 1 x 10 az 1 x 1000 W/em’.

Disperga¢ni stroje se voli podle velikosti vykonu, vztazeného na objem. Pro vyrobu jemnozrn-
nych disperzi (primér Castecek asi 1 pm) jsou potiebné dispergaéni stroje s vysokymi vykony,
vztazenymi na objem, napiiklad vysokotlaké homogenizatory. Pomoci strojii s rotorem a stato-
rem se jiz tak jemnozrnné disperze nedaji dobie vyrobit. U proudového dispergatoru, popsaného
v EP-A 0 101 007, se jedna o specialni trysku s uvolnénim tlaku, kterd m4 podstatné vyssi stuperi
G¢inku nez vysokotlaké homogenizatory. Jiz pfi homogenizaénim tlaku 5,0 MPa se pomoci
proudového dispergatoru docili rozdéleni velikosti Géstic, pro které by byl zapotiebi vysokotlaky
homogenizator s tlakem 20,0 MPa.

Pomoci proudového dispergétoru jako disperga¢niho zafizeni se mohou zv145t& vyhodng vyrabét
Jjemnozrnné disperze, a to jak kontinualné, tak i diskontinualng.

Podle ptedloZeného vynalezu se rovnéZ mize vodna disperze pievést pfeménou fézi z emulze
voda—v-oleji na emulzi olej—ve—vods.

Potahovaci prostfedky, vyrobené podle vynalezu a vynalezu odpovidajici, se mohou pouzit
k vypalovacimu lakovani na libovolnych substratech, odolnych proti horku, nap¥iklad jako &iry
lak nebo jako pigmentovany lak k vyrob& jednovrstvych a vicevrstvych natéri, napitiklad
v oblasti motorovych vozidel.

Polyolova sloZka A) potahovaciho prostfedku podle vynalezu je tvorena

a) 0 az 100 hmotnostnimi dily polyesterové slozky, sestavajici z nejméné jednoho polyester-
polyolu s hydroxylovym ¢&islem od 20 az 240 mg KOH/g pfi &isle kyselosti < 12 mg KOH/g
a s teplotou skelného ptechodu do —40 do +100 °C,

b) 0 aZ 15 hmotnostnimi dily olefinicky nenasycené esterové slozky, sestavajici z alespont
jednoho (cyklo) alkylesteru kyseliny maleinové s 1 az 12 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém
zbytku,

¢) 0 az 70 hmotnostnimi dily (cyklo)alkylesteru kyseliny akrylové a/nebo methakrylové s 1 az
18 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém zbytku,

d) 0 aZ 50 hmotnostnimi dily aromatického, olefinicky nenasyceného monomeru,

¢) 0 az 50 hmotnostnimi dily hydroxyalkylesteru kyseliny akrylové a/mebo methakrylové se 2
aZz 6 atomy uhliku v hydroxyalkylovém zbytku a/nebo produkti jejich reakce s epsilon—
kaprolaktonem o maximélni molekulové hmotnosti 500, jakoZ i adi¢nimi produkty kyseliny
akrylové a/nebo methakrylové a monoepoxidovymi sloudeninami, které mohou také vznikat
in situ béhem radikalové polymerace,

f)  0az 5 hmotnostnimi dily olefinicky nenasycenych karboxylovych kyselin a

g) 0 aZz 30 hmotnostnimi dily dal3ich kopolymerizovatelnych, olefinicky nenasycenych slouge-
nin,

pfiemZ soucet vSech hmotnostnich dild slozek a) aZ g) dava 10.

Polyolova slozka A) ma obsah hydroxylovych skupin od 1 do 6 % hmotnostnich, vyhodng od 1,5
do 5,5 % hmotnostnich a obzvlasté vyhodn& od 2 do 5 % hmotnostnich. Obsah karboxylovych
skupin ¢inf 0 az 1,5 % hmotnostnich, vyhodné 0,1 aZ 1,4 % hmotnostnich a obzvIasté vyhodné
0,2 az 1,3 % hmotnostnich. Stfedni molekulova hmotnost stavitelnd pomoci gelové permea&ni
chromatografie (hmotnostni stfed, standard polystyren) &ini 2000 az 50 000, vyhodn& 2500 ay
40 000 a obzvlasté vyhodng 3000 az 35 000. Teplota skelného piechodu dle diferencialni
termoanalyzy (DTA) ¢ini > 30 °C, vyhodng& od 30 do 100 °C a obzvla§té vyhodné od 30 do
80 °C.




15

20

25

30

35

40

45

CZ 296201 B6

Polyolova slozka A) je vyhodné tvoiena

a) 0 aZ 60 dily hmotnostnimi polyesterové slozky, sestivajici z nejméng jednoho polyester-
polyolu s hydroxylovym ¢&islem od 30 do 200 mg KOH/g pfi &isle kyselosti < 10 mg KOH/g
a s teplotou skelného ptechodu od 30 do +70 ;C,

b) 0 az 12,5 hmotnostnimi dily olefinicky nenasycené esterové slozky, tvotené alespoti jednim
(cyklo)alkylesterem kyseliny maleinové s 1 az 6 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém zbytku,

¢) 5 az 65 hmotnostnimi dily (cyklo)alkylesteru kyseliny akrylové a/nebo methakrylové s 1 aZ
12 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém zbytku,

d) 0 az 45 hmotnostnimi dily styrenu, alfa-methylstyrenu a/nebo vinyltoluenu,

e) 5 az 45 hmotnostnimi dily hydroxyalkylesteru kyseliny akrylové a/nebo methakrylové se 2
aZ 4 atomy uhliku v hydroxyalkylovém zbytku a/nebo produkty jejich reakce s epsilon—
kaprolaktonem o maximalni molekulové hmotnosti 500, jakoZ i adi¢nimi produkty kyseliny
akrylové a/nebo methakrylové s monoepoxidovymi slou¢eninami, které mohou vznikat také
in situ béhem radikalové polymerace,

f) 0 az 4 hmotnostnimi dily kyseliny akrylové, kyseliny methakrylové, kyseliny maleinové,
kyseliny fumarové a/nebo polyesteru kyseliny maleinové, ptipadné kyseliny fumarové s 1 az
8 atomy uhliku v alkoholovém zbytku a

g) 0az25hmotnostnimi dily dalsich kopolymerizovatelnych olefinicky nenasycenych slougenin,

pfiCemZ soucet viech hmotnostnich dild sloZek a) aZ g) dava 100.

Obzvlasté vyhodné je slozka A) tvofena

a) 0 aZ 40 hmotnostnimi dily polyesterové slozky, sestavajici z nejméné jednoho polyester-
polyolu s hydroxylovym ¢islem od 40 aZ 160 mg KOH/g pfi &isle kyselosti < 8 mg KOH/g a
s teplotou skelného prechodu od ~30 do +60 °C,

b) 1 az 10 hmotnostnimi dily dimethylesteru kyseliny maleinové, diethylesteru kyseliny
maleinové, dibutylesteru kyseliny maleinové nebo smési téchto monomerd,

¢) 10 az 60 hmotnostnimi dily (cyklo)alkylesteru kyseliny akrylové a/nebo methakrylové s 1 az
9 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém zbytku,

d) 5 az46 hmotnostnimi dily styrenu,

e) 10 az 42,5 hmotnostnimi dily hydroxyethylakrylatu, hydroxyethylmethakrylatu, hydroxypro-
pylakrylatu, hydroxypropylmethakryltu, hydroxybutylakrylatu a/mebo hydroxybutylmeth-
akrylatu a

f) 0,5 az 4 hmotnostnimi dily kyseliny akrylové a/nebo methakrylové,

pfi¢emz soucet vSech hmotnostnich dild sloZek a) az f) dava 100.

U polyesterové slozky a) se jedna o nejméné jeden hydroxyfunéni polyester s hydroxylovym
¢islem od 20 do 240 mg KOH/g, vyhodné od 30 do 200 mg KOH/g a obzvla§té vyhodné od 40 do
160 mg KOH/g. Cislo kyselosti je pod 12 mg KOH/g, vyhodng pod 100 mg KOH/g a obzvlasté
vyhodné pod 8 mg KOH/g. Teplota skelného p¥echodu polyesterové slozky a) &ini od —40 do
+100 °C, vyhodné od 30 do +80 °C a obzvlasté vyhodné od ~30 do +60 °C. Za stechiometrie
pouzitych vychozich latek vypocitatelna molekulova hmotnost polyesterpolyoli &ini od asi 460
do 11 300 g/mol, vyhodné od asi 570 do 7500 g/mol a obzvlasté vyhodné od asi 700 do
5700 g/mol. Pfi vyrobé hydroxyfunkéniho polyesteru se miZe pouzit celkem 6 skupin mono-
mernich slozek:

1)  Cykloalkandioly (to znamend dvojmocné alkoholy s (cyklo)alifaticky vazanymi hydroxylo-
vymi skupinami) s oblasti molekulovych hmotnosti 62 aZ 286, jako je naptiklad ethandiol,
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1,2-propandiol a 1,3-propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol,
1,6-hexandiol, neopentylglykol, cyklohexan—1,4-dimethanol, 1,2-cyklohexandiol, 14-cyklo-
hexandiol, 2-ethyl-2—butylpropandiol, dioly, obsahujici etherovy kyslik, jako jsou naptiklad
ethylenglykol, triethylenglykol, tetraethylenglykol, dipropylenglykol, tripropylenglykol,
polyethylenglykol, polypropylenglykol nebo polybutylenglykol s maximalni molekulovou
hmotnosti asi 2000, vyhodné asi 1000 a obzvlasté vyhodng asi 500. Produkty reakce vyse
uvedenych diolii s epsilon—kaprolaktonem se rovnéz mohou pouzit jako dioly.

2) trojmocné a vySemocné alkoholy s oblasti molekulovych hmotnosti 92 az 254, jako jsou
napfiklad glycerol, trimethylolpropan, pentaerythritol, dipentaerythritol a sorbit, produkty
reakce téchto alkoholt s ethylenoxidem a/nebo propylenoxidem, piipadné s epsilon—kapro-
laktonem aZ do molekulové hmotnosti asi 2000, vyhodné do asi 1000.

3) monoalkoholy, jako je naptiklad ethanol, 1-propanol a 2—propanol, 1-butanol a 2-butanol,
1-hexanol, cyklohexanol a benzylalkohol, produkty reakce téchto alkoholt s ethylenoxidem
a/nebo propylenoxidem, pfipadné s epsilon—kaprolaktonem aZ do molekulové hmotnosti asi
2000, vyhodné do asi 1000, obzvlasté vyhodné do asi 500.

4) dikarboxylové kyseliny o molekulové hmotnosti 116 az do asi 600 a/nebo jejich anhydridy,
jako je napfiklad kyselina ftalova, anhydrid kyseliny ftalové, kyselina izoftalov4, kyselina
tetrahydroftalova, anhydrid kyseliny tetrahydroftalové, kyselina hexahydroftalov4, anhydrid
kyseliny hexahydroftalové, anhydrid kyseliny maleinové, kyselina fumarova, kyselina janta-
rova, anhydrid kyseliny jantarové, kyselina adipova, dikyselina dodekanova a hydrogeno-
vané dimerni mastné kyseliny.

5) vySefunk¢ni karboxylové kyseliny, pfipadné jejich anhydridy, jako je naptiklad kyselina
trimellitova a anhydrid kyseliny trimellitové a

6) monokarboxylové kyseliny, jako je napfiklad kyselina benzoova, kyselina cyklohexankarbo-
xylova, kyselina 2-ethylhexanova, kyselina kapronova, kyselina kaprylova, kyselina kapri-
nova, kyselina laurova a pfirodni a syntetické mastné kyseliny.

Pfi vyrobé polyesterli a) se mohou pouzit vzdy libovolné smési monomernich slozek 1) aZ 6)
s tim, Ze volba probiha tak, aby vysledné polyestery mély jak hydroxylova &isla v oblasti od 20
do 240 mg KOH/g pfi Cislech kyselosti <12 mg KOH/g, tak i teploty skelného pfechodu od
~40 do +100 °C.

Tato podminka je splnéna tehdy, kdyZ se pti vyrobé polyesteru pouzije vhodny pomér ,,zmék&u-
Jjicich® monomernich slozek, které vedou ke snizeni teploty skelného pfechodu polyesteru,
k ,,tvrdicim® monomertm které vedou ke zvyseni teploty skelného piechodu.

»Zmékc¢ujici monomerni slozky jsou napriklad alifatické dioly, jako je napiiklad 1,4-butandiol,
1,5—pentandiol nebo alifatické dikarboxylové kyseliny, jako je napiiklad kyselina adipova nebo
dikyselina dodekanova.

»Tvrdici® monomerni slozky jsou napfiklad cyklické aromatické dikarboxylové kyseliny, jako je
napiiklad kyselina ftalovy, kyselina izoftalové a kyselina tereftalova, nebo dioly, jako je napii-
klad 1,4—cyklohexandiol, cyklohexan—1,4—dimethanol nebo neopentylglykol.

Vyroba polyesteru a) probihd o sobé zndmym zpisobem podle method, které jsou podrobné
popsany naptiklad v ,, Ullmanns Encyklopddie der technischen Chemie*, Verlag Chemie
Weinheim, 4. Auflage (1980), Band 19, s5.61 a dalsi, nebo v H Wagner a HF. Sarx
v ,,Lackkunstherze*, Carl Hansen Verlag, Miinchen (1971), s. 86 az 152. Esterifikace probiha
ptipadné v pfitomnosti katalytického mnozstvi obvyklych esterifikaénich katalyzéatord, jako jsou
napiiklad kyseliny, jako kyselina p—toluensulfonova, zasady jako je hydroxid lithny, nebo slou-
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¢eniny pfechodovych kovi, jako je tetrabutylat titanu, pfi asi 80 aZ 260 °C, vyhodn& od 100 do
240 °C.

Esterifika¢ni reakce se provadi tak dlouho, az se doséhne poZadované hodnoty hydroxylového
Cisla a &isla kyselosti. Molekulova hmotnost polyesterpolyol se mize vypoéitat ze stechiometrie
vychozich latek (s pfihlédnutim k vyslednym hydroxylovym &islim a &islim kyselosti).

Slozka b) je tvotena nejméné jednim (cyklo)alkylesterem kyseliny maleinové s 1 az 12, vyhodné
s 1 az 8, obzvlasté vyhodné s 1 aZ 4 atomy uhliku v (cyklo)akrylovém zbytku. Vhodné jsou
napiiklad dimethylester kyseliny maleinové, diethylester kyseliny maleinové, di-n-butylester
kyseliny maleinové, 2—-ethylhexylester kyseliny maleinové, di-n—decylester kyseliny maleinové,
di-n—dodecylester kyseliny maleinové a dicyklohexylester kyseliny maleinové.

Slozka c) je tvofena nejméné jednim (cyklo)alkylesterem kyseliny akrylové a/nebo kyseliny
methakrylové s 1 az 18, vyhodné s 1 az 12 a obzvla§té vyhodné s 1 az 9 atomy uhliku v (cyklo)-
alkylovém zbytku, jako je napfiklad methyl(meth)akrylat, ethyl(meth)akrylat, propyl(meth)akry-
lat, izopropyl(meth)akrylat, n—butyl(meth)akrylat, izobutyl(meth)akrylat, terc-butyl(meth)akry-
lat, cyklohexyl(meth)akrylat, 2—ethylhexyl(meth)akrylat, cyklohexyl(meth)akrylat, 2—ethylhe-
xyl(meth)akrylat, izobornyl(meth)akrylat, 3,3,5-trimethylcyklohexyl(meth)akrylat, —stearyl-
(meth)akrylat a benzyl(meth)akrylat.

Slozka d) je tvofen nejméné jednim aromatickym, olefinicky nenasycenym monomerem, jako je
napiiklad styren, alfamethylstyren a vinyltoluen. Vyhodny je styren.

SlozZka e) je tvofen nejméné jednim hydroxyalkylesterem kyseliny akrylové a/nebo methakrylové
se 2 aZ 6 atomy uhliku v hydroxyalkylovém zbytku a/nebo jejich produkty reakce s epsilon—
kaprolaktonem s maximalni molekulovou hmotnosti 500, jakoZ i produkty adice kyseliny
akrylové a/nebo kyseliny methakrylové s monoepoxidovymi sloudeninami, které se mohou
vytvofit téZ in situ béhem radikalové polymerace. Mohou se pouzit naptiklad hydroxyethyl-
(meth)akrylat, hydroxypropyl(meth)akrylat (smés izomerG vznikajici vazbou propylenoxidu na
kyselinu (meth)akrylovou), hydroxybutyl(meth)akrylat, produkty adice t&chto monomerd
s epsilon—kaprolaktonem aZ do maximalni molekulové hmotnosti 500. Pojem ,hydroxyalkyl-
ester pfi tom ma zahrnovat téz zbytky, vykazujici esterové skupiny, které vznikaji adici epsilon-
kaprolakton na jednoduché hydroxyalkylestery. Dale je tieba pohliZet jako na ,hydroxyalkyl-
estery kyseliny (meth)akrylové)* téZ na produkty reakce kyseliny akrylové a/nebo methakrylové
s monoepoxidovymi slou¢eninami, které mohou navic nést jesté skupiny OH, a které jsou proto
vhodné jako monomery e¢). Pfikladem vhodnych monoepoxidii jsou “Cardura E10 (Shell),
2—-ethylhexylglycidylether a glycidol—(1,2—epoxy—3—propanol). Tyto reakéni produkty se mohou
vyrobit t€Z in situ za reakéni podminek radikalové polymerace.

Slozka f) je tvofena nejméné jednou olefinicky nenasycenou karboxylovou kyselinou, jako je
napiiklad kyselina akrylova, kyselina methakrylova, kyselina maleinova, kyselina fumarova,
polyester kyseliny maleinové a/nebo kyseliny fumarové s 1 az 18 atomy uhliku v alkoholovém
zbytku, vyhodna je kyselina akrylova a kyselina methakrylova.

SloZka g) je tvofena kopolymerizovatelnymi olefinicky nenasycenym sloudeninami, které se lisi
od tfidy sloudenin a) az f), jako jsou napiiklad alfa-olefiny, jako je 1-okten nebo 1-decen;
vinylestery, jako je naptiklad vinylacetat, vinylpropionat, vinylbutyrat, *VeoVa9 a *VeoVal0 od
fy. Shell; jiné vinylové slouceniny, jako je napiiklad N—vinyl-pyrrolidon, N~vinylkaprolaktam a
N-vinylkarbazol.

Vyroba polyolové slozky A) probiha radikdlovou polymeraci slozek b) az g) bud’ v inertnim
organickém rozpoustédle, nebo bez rozpoustédel v substanci. Slozka a) se podle potfeby tGcelné
predklada, ale mize se téZ pouzit jako smés s monomernimi slozkami b) az g) pfi radikalové
polymeraci. Je viak téZ mozné slozku a) pfimisit k vzniklému hotovému polymeru po polymeraci
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sloZek b) az g). Pfi vyrobé polyolové slozky A) se mohou jako vychozi latky a) aZ g) pouit
v mezich mnoZstevnich podilii libovolné smési s tim, Ze se tento vybér provede tak, aby vysledna
polyolova pojiva vykazovala hydroxylové ¢islo a teploty skelného piechodu ve vyie uvedenych
mezich.

Tyto podstatné podminky pro pouzitelnost polyoli podle vynalezu jsou splnény tehdy, kdyz se
pii vyrob€ kopolymeri pouZije vhodny pomér ,,zmékéujicich monomerti, které vedou ke sniZeni
teploty skleného prechodu, k ,,tvrdicim® monomerim, které vedou ke zvysenti teploty skelného
ptechodu.

»Zmékeujicimi“ monomery jsou napfiklad alkylestery kyseliny akrylové, napfiklad ethylakrylat,
n-butylakrylat, izobutylakrylat a 2—ethylhexylakrylat.

»1vrdicimi monomery jsou napiiklad (cyklo)alkylestery kyseliny methakrylové s kratkym
fet€zcem, jako napiiklad methylmethakrylat, ethylmethakrylat, izopropylmethakrylat, izobutyl-
methakrylat, ferc-butylmethakrylat, cyklohexylmethakrylat, neopentylmethakrylat, izobornyl-
methakryldt a 3,3,5-trimethylcyklohexylmethakrylat; vinylaromaty, jako je napiiklad styren,
vinyltoluen a alfa-methylstyren.

Vhodnymi inicidtory k provadéni radikalové polymerace jsou obvyklé radikalové iniciatory, jako
Jjsou napfiklad alifatické azoslouceniny, jako nitril kyseliny azodiizomaselné, azo—bis—2-methyl-
valeronitril, 1,1-azo-bis-1-cyklohexanitril, a alkylester kyseliny 2,2-azo-bis—izomaselné;
symetrické diacylperoxidy, jako napfiklad acetylperoxid, propionylperoxid nebo butyrylperoxid,
benzoxylperoxidy, substituované bromem, nitroskupinou, methylovou skupinou nebo methoxy-
skupinou; laurylperoxidy; symetrické peroxydikarbonaty, napiiklad diethylperoxydikarbonat,
diizopropylperoxydikarbonat, dicyklohexylperoxydikarbonat, jakoZ i dibenzoylperoxydikarbonat;
terc-butylperoxy—2—ethylhexanoat, terc-butylperbenzoat; hydroperoxidy, jako napfiiklad terc—
butylhydroperoxid, kumylhydroperoxid; dialkylperoxidy, jako je dikumylperoxid, terc-butyl-
kumylperoxid, di—terc-butylperoxid nebo di~terc—amylperoxid.

Vhodnymi rozpoustédly pro vyrobu polyolové slozky A) jsou napiiklad takova rozpoustédia,
kterd se po kroku emulgovani mohou zvodné faze disperze odstranit vakuovou destilaci a
vyhodné€ jsou inertni vii€i izokyandtové skuping. Jako pfiklad se uvadgji ketony, jako je aceton,
methylethylketon a estery, jako je ethylacetat a butylacetat.

Pti vyrobé polyolového pojiva A) se do polymera¢niho reaktoru predloZi reakéni prosttedi pro
radikdlovou polymeraci a zahieje se na poZadovanou teplotu polymerace. Za polymera&ni pro-
sttedi mize slouZit rozpoustédlo, pfipadn€ smés vyse uvedenych rozpoustédel, pokud se ma pou-
zit, je to polyesterova sloZka nebo téZ slozka b). Rovnéz je mozné jako reakéni prostedi pouZit
libovolnou kombinaci z rozpoustédel a slozek a) a/nebo b). Po dosaZeni pozadované polymeraéni
teploty se do reakéniho prostfedi zaéne, vyhodné se souasnym zacatkem, ptiddvat smés mono-
mert, tvofena slozkami c) az g) a piipadné a) a/nebo b), jakoZ o radikalovy inicidtor. Pfi tom se
olefinicky nenasycené soucésti smési monomeri radikalové kopolymeruji, pfi¢emz se piipadné
pouZzity polyester a) mlZe s kopolymerem chemicky vazat roubovacimi reakcemi, ke kterym
miZe za reak¢nich podminek vice nebo méné dochazet. Polyesterova slozka a) vyhodné nevyka-
zuje Z4dné nenasycené dvojné vazby. Aby se vak docilily specilni vlastnosti produktu, mize se
ale téz ukazat potfebné pouZiti polyesterti, které maji polymerovatelné dvojné vazby a mohou
tedy podstoupit polymeraéni reakce, nebo reakce roubovaci.

Polymeraéni teplota se pohybuje od 80 az do 220 °C, vyhodné od 90 do 200 °C a obzvlasts
vyhodné od 120 d 180 °C.

Pro regulaci molekulové hmotnosti polyolového pojiva se mohou pii provadéni polymerace pou-
zit obvyklé modifikatory. Napfiklad se jako modifikatory mohou uvést terc—dodecylmerkaptan,
n—dodecylmerkaptan a merkaptoethan.
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Polymerace se obecné provadi, zejména pfi pouziti rozpou$tédel vySe uvedeného druhu,
v uzavieném tlakovém polymeracnim reaktoru, s automatickou regulaci teploty za tlaku az do
2,0 mPa. U bezrozpoustédlového postupu se za pouZiti vySevroucich monomernich soudasti,
které za zvolenych polymeracnich teplot nevyvolavaji reflux, se miZe polymerace provadét téz
za atmosférického tlaku.

Polyolové slozky A), ziskané popsanym polymeraénim postupem, pfedstavuji cenné pojivé sloz-
ky pro vyrobu vodnych suspenzi prask podle vynalezu a tvofi podstatnou polyolovou soudast,
piipadné vedle dalSich slozek, obsahujicich hydroxylové skupiny, jako jsou naptiklad dalsi poly-
estery, polyethery, polyakrylaty, polykarbonaty a/nebo polyurethany, které se podle potieby
mohou vedle polyolové slozky A) pouzit v podfadnych podilech.

U slozky B) jde hlavné o polyizokyanaty, obsahujici blokové (cyklo)alifatické izokyanatové sku-
piny a pfipadné skupiny iminooxadiazidionové a/nebo skupiny biuretové, jakoz i piipadné skupi-
ny urethanové a/nebo skupiny allofanatové. K vyrobé polyiozokyanatu se mohou pouzit znimé
(cyklo)alifatické diizokyanaty. Vyhodné se pouZzivaji 1,6—diizokyanatohexan (HDI), 1-izokyana-
to-3,3,5-trimethyl-5-izokyanatomethylcyklohexan (izoforondiizokyanat, IPDI), 2,4-diizokyana-
to—1-methylcyklohexan a/nebo 2,6-diizokyanato—1-methylcyklohexan a 4,4-diizokyanatodi-
cyklohexylmethan (“"Desmodur Q, Bayer AG). Obzvlasté vyhodné se k vyrobs slozky B) pouzi-
vaji polyizokyanaty, majici izokyanuratové skupiny, ptipadné skupiny izokanuritové a imino-
oxadiazindionové, na bazi 1,6-hexamethylemdiizokyanétu, izoforondiizokyanétu a "Desmodur W.

Jako dalsi vySefunkéni polyizokyanat, ktery vedle izokyanatovych skupin nevykazuje Z4dné
funkéni skupiny, se pro vyrobu slozky B) miize pouzit 4-izokyanatomethyloktan—1,8—diikyanat.

Pro vyrobu polyizokyanatové slozky B) se vyse uvedené polyizokyanaty o sob& zndmou bloko-
vaci reakci blokuji obvyklymi prostfedky a pfipadné se hydrofilné modifikuji.

Jako blokovaci prostfedky se pouzivaji znamé monofunkéni blokovaci prostiedky, jako je napfi-
klad diethylester kyseliny malonové, ester kyseliny octové, epsilon—kaprolaktam, butanonoxim,
cyklohexanonoxim, 1,2,4-triazol, dimethyl-1,2,4-triazol, 3,5—-dimethylpyrazol nebo imidazol.
Vyhodné se pouzivaji blokovaci prostiedky, které se §té€pi v rozmezi teplot do 160 °C, obzvlasté
vyhodné do 150 °C. Vyhodné jsou butanonoxim, cyklohexanonoxim a 3,5-dimethylpyrazol,
obzvlasté vyhodné 3,5-dimethylpyrazol.

Pokud se polyizokyanatova slozka hydrofilné modifikuje, provadi se to o sob& zndAmymi meto-
dami tak, Ze Cast izokyanatovych skupin reaguje s hydroxykarbonovymi kyselinami, naptiklad
s kyselinou 2,2-dimethylpropionovou nebo 3-hydroxy-2,2—dimethylpropanovou (kyselina hyd-
roxypivalinova) a/nebo s monofunkénimi polyethery s obsahem ethylenoxidu nejméng 70 %
hmotnostnich.

Pro vyrobu zesitovaci slozky B) reaguje polyizokyanat postupné v libovolném poiadi nebo sou-
casné s blokovacim prostfedkem a/nebo s kyselinou hydroxykarboxylovou a/nebo s polyetherem.
Vyhodné se polyizokyanaty nehydrofilizuji, ale jen blokuji. Pfi tom se miZe pouZzit jako mirny
piebytek, tak i mirny nedostatek blokovaciho €inidla. Je vSak téZ mozné pokralovat dale, kdyz
jsou v reakéni smési jest€ malé podily nezreagovanych izokyanatovych skupin. Reakce probihaji
pii 0 az 120 °C, vyhodné pfi 20 az 120 °C, pfiCemz se zejména reakce s hydroxykarboxylovymi
kyselinami provadéji za mirnych podminek, aby se zabréanilo tomu, Ze s izokyanatovymi skupi-
nami bude reagovat téz karboxylova skupina.

Reakce se mohou provadét bez rozpoustédel nebo v inertnim rozpoustédle. Vyhodna je reakce
v inertnim rozpoustédle, pfi¢emz se vyhodné pouzivaji vySe uvedena rozpoustédla, zejména
ethylacetat, aceton a methylethylketon.




20

25

30

35

40

45

50

55

CZ 296201 B6

Po ukonceni reakci v piipadé, Ze doslo k hydrofilizaci karboxylovou kyselinou, nasleduje alespofi
Castecna neutralizace vestavénych karboxylovych skupin neutralizaénim prostiedkem. Vhodnymi
neutralizalnimi prostfedky jsou hydroxidy alkalickych kovii nebo kovi alkalickych zemin,
vyhodné vSak amoniak a aminy, jako je naptiklad triethylamin, triethanolamin, n—methylmorfo-
lin, triethanolamin a obzv14sté vyhodné N,N-dimethylethanolamin. Obecné se pripadné p¥itomné
karboxylové skupiny neutralizuji nejméné na 50 %, pfiSemz se pfipadné miize pouZit téz pieby-
tek neutraliza¢niho prostiedku.

U pfipadné pouZivanych dalSich polyoli C) jde o sloudeniny s nejméné jednou hydroxylovou
skupinou, jako napfiklad o nizkomolekuldrni alkoholy, jiz dfive popsané u vyroby polyester-
polyold, dale o polyetheralkoholy s 1 az 6 hydroxylovymi koncovymi skupinami, polyurethan-
polyoly snejméné jednou hydroxylovou koncovou skupinou, epsilon-kaprolaktonpolyester
s negjméné jednou koncovou hydroxylovou skupinou a/nebo polyoly s karbonatovymi skupinami
a s nejméné jednou koncovou hydroxylovou skupinou.

U piipadné pouzitych dodatkovych zesitovacich prostfedki D) jde o latky, které, podobné jako
zesitovaci latky B), vedou diky chemické reakci s hydroxylovymi skupinami slozky A) k vytvr-
zeni povlakil podle vynalezu. Naptiklad Ize uvést, aminoplastové pryskyfice, napiiklad odpovida-
Jici derivaty melaminu, jako jsou alkyoxylované melaminové pryskyfice nebo kondenzaéni pro-
dukty melaminu s formaldehydem (napiiklad FR-A 943 411, The Chemistry of Organic
Filmformers, s. 235-240, John Wiley & Sons Inc., New York 1974) a obvykla zesitovaci &inidla,
napfiklad epoxidy, schopné reakce s alkoholickymi hydroxylovymi skupinami, fenoplastové
pryskyfice, resolové pryskyfice, moCovinové pryskyfice nebo guanidinové pryskyftice, piipadné
jejich smési.

Pro vyrobu potahovych prostredkii podle vynalezu se popsané slozky A), B) a piipadné C) aZz F)
vzijemné smisi, vyhodné v rozpoustédlech, ktera se mohou odstranit z vodné faze disperze vaku-
ovou destilaci. Naptiklad lze uvést ketony, jako je aceton a methylethylketon, a estery, jako je
ethylacetdt a butylacetat, obzvlasté vyhodny je methylethylketon. Samoziejm& se mohou té%
slozky A) a B) piimo vyrobit v roztoku a pak se tyto roztoky mohou smisit. Obzvlasté vyhodné
se slozky A) a B) pfipravi v methylethylketonu a pak se smisi.

Do tohoto roztoku A) a B) se mohou, pokud je to potiebné a pokud k tomu d¥ive nedoslo, pridat
dal3i polyfunkéni zesitovaci prostfedky, neutralizani ¢inidla, mala mnoZstvi externich emulgé-
tord, jakoZ i dalSich pomocnych a ptidavnych latek, jako jsou napfiklad zahugt'ovadla, &inidla pro
rozliv, ochranné prostiedky proti svétlu a/nebo katalyzatory. Pak nasleduje smichani organického
roztoku s vodou k vyrobé vodnych suspenzi. K tomu dochazi bud’ postupem p¥imého dispergo-
vani, kde se organicka faze disperguje ve fazi vodné, nebo zplisobem pfemény fazi, kde se diivéf
§i emulze voda—v—oleji pfevede na emulzi olej—ve—vodé pomoci disperga¢niho zafizeni s vyso-
kym disperga¢nim vykonem, vztazenym na objem. P¥i tom mizZe jit napiiklad o klecové michad-
ky, disolvery, rotorové—statorové michacky, trysky s uvoln&nim tlaku, vyhodné tryskové disper-
gatory, u nichz dispergaéni vykon, vztaZeny na objem &ini 1x 10 az 9,8 x 10 000 W/cm?,
vyhodné 1 x 10-a% 1 x 10 000 W/cm® a obzvl4§té vyhodné 1 x 10 aZ 1 x 1000 W/em®. Stedni
velikost ¢astic vodnych disperzi, pfipadné suspenzi, ¢ini 0,05 aZz 10 um, vyhodné 0,1 az 5 pum,
obzvlaste 0,15 az 2,5 um a obzvlasteé vyhodné 0,2 az 1,5 um.

Aby se dosahlo specialniho rozdéleni velikosti ¢astic miZe byt vhodné, piipadné vyhodné, dis-
pergovat ve vice stupnich za definovanych podminek vykonu, vztazeného na objem.

Jako vyhodné se mize ukazat pred procesem dispergovani proudovym dispergatorem pripravit
predbéznou emulzi pomoci michacky nebo disolverfu a tuto ptedb&znou emulsi pak zavést do
proudového dispergatoru. Pfi vyrobé disperzi, ptipadné emulzi, se pouZije takové mnozstvi vody,
aby vznikly disperze, piipadng emulze, s 20 az 60 % hmotnostnimi, vyhodn& 30 az 60 % hmot-
nostnimi, obzvlasté vyhodné 35 az 60 % hmotnostnimi. Po ukonéeném ptidavani vody se roz-
poustédlo odstrani destilaci, vyhodné¢ ve vakuu.
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Dispergovani miiZe probihat v Sirokém rozmezi teplot, jak p¥i nizkych teplotach, naptiklad od 0
do 20 °C, ale téZ pii vy$8ich teplotach, aZ zfetelné nad teplotou taveni smé&si polymeri, napiiklad
pfi 100 az 150 °C.

V zésadé by v3ak byl mozny i takovy zpiisob vyroby vodnych disperzi, piipadné emulzi, ktery
spoCiva vtom, Ze se smés A) a B), obsahuji volné hydroxylové a karboxylové skupiny a
blokované izokyanatové skupiny, pfipadng ve formé organického roztoku v jednom z vyse uve-
denych rozpoustédel, smicha s vodnym roztokem neutraliza¢niho &inidla uvedeného druhu, takze
pochod neutralizace a rozpousténi, pfipadné dispergovani prob&hne jednom stupni.

SméSovaci pomér polyhydroxylové slozky A) k blokované polyizokyanatové slozce B) se voli
tak, aby pomér ekvivalentli blokovanych izokyanatovych skupin slozky B) k alkoholickym hyd-
roxylovym skupindm slozky A) ¢inil 0,5 : 1 az2 : 1, vyhodn& 0,7 : 1 aZz 1,5 : 1 a obzvl4sté vyhod-
n¢0,8:1az1,2:1.

Dalsi polyfunkéni hydroxylové slouceniny C), polyfunkéni zesitovaci €inidla D), externi emulga-
tory E) a obvyklé ptisady F) se mohou pfiddvat do vodné smési pojiva, ale téZ k jednotlivym
slozkam A) a B) pfed jejich spojenim piipadné jiZ pfi jejich vyrob&, nebo do smési A) a B) pred
dispergovanim, nebo po ném.

Takovym zplisobem vyrobené potahové prostfedky podle vynélezu se mohou aplikovat v jedné
vrstvé, nebo ve vice vrstvach o sobé zndmymi zpisoby, napiiklad st¥ikanim, natirAnim, ponofo-
vanim, polévanim, litim nebo pomoci valetki nebo stérek, na libovolné substraty, odolné proti
horku.

Vytvrzenim povlaku pti 80 az 220 °C, vyhodné pti 90 az 180 °C a obzvl4sté vyhodné pii 100 az
160 °C se ziskaji povlaky, naptiklad na kovech, plastech, dfevu nebo skle.

Pojiva podle vynalezu jsou vhodna vyhodné pro vyrobu povlakii a natéri na ocelové plechy nebo
Jiné kovové plechy pfipadné predem zékladované a pfipadné piedem opatiené tmelem a zaklad-
nim natérem, jak se napiiklad pouzivaji pro vyrobu dili vozidel nebo letadel, strojd, sudd, krytt
nebo kontejnert. Lakové filmy maji obecné tloustku po zaschnuti od 0,01 aZ 0,3 mm.

Ve srovnani s rozpoustédlovymi systémy je nutno uvést, vyhodny vyrazné nizsi obsah rozpouste-
del. Ve srovnani s béZnymi vodou feditelnymi laky je vyhodou vyrazné niz§i obsah organickych
spolurozpoustédel a vyssi bezpecnost pfi aplikaci diky vét$im aplikaénim moZnostem. Navic je
podstatné niZsi tvorba bublinek a lepsi stabilita rozlivu.

Ve srovnani s b&Znymi praskovymi laky je tieba uvést dobry rozliv pfi vyrazné nizsi tloustce

vrstvy, a je moZna aplikace ve stavajicich zafizenich na mokré lakovani IK, &isténi zafizeni je
jednodussi a na lakovaci lince nedochazi k porucham, vyvolanym poletujicim jemnym praskem.

Priklady provedeni vynélezu

Obecny pracovni piedpis pro vyrobu polyester—polyakrylatpolyolu, ptipadné polyakrylatpolyolu

Polyolova slozka A)

Do tlakového reaktoru o obsahu 10 1 z uslechtilé oceli s michacim, topnym a chladicim zafize-
nim, jakoZ i s elektronickou regulaci teploty, se predloZi ¢ast I a zahfeje se na reakeni teplotu.
Pak se do uzavieného reaktoru k obsahu reaktoru pfidava se soucasnym zalatkem &ast II (p¥idani
v Casovém rozmezi celkem 3 hodin) a ¢ast I1I (pfidani v asovém rozmezi celkem 3,5 hodiny) p¥i
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piiblizné konstantni teploté (£ 2 °C). Po pridani ¢asti III se dodate¢né miché po dobu jedné hodi-
ny pfi polymeracni teploté. Pak se vznikly roztok pryskyfice ochladi na 30°C a filtruje.

Reakéni teploty a sloZeni €asti I az III jsou uvedeny v tabulce 1 spolu s tdaji o ziskanych pro-
duktech.

Vychozi material

Polyester: Polyesterpolyol s hydroxylovym ¢islem 98 mg KOH/g a s &islem kyselosti 1,5 mg
KOH/g, vyrobeny reakci 22,07 hmotnostnich dili kyseliny 2—ethylhexanové, 30,29 hmotnostnich
dilG trimethylolpropanu, 12,57 hmotnostnich dili neopentylglykolu, 32,24 hmotnostnich dil
anhydridu kyseliny hexahydroftalové a 12,19 hmotnostnich dilé kyseliny adipové.

Tabulka 1: Polyoly A) potahového prostiedku podle vynalezu (mnoZstvi Gidaje v g)

i5

Kopolymer Al A2
Cast I

Methylethylketon 2 000 2 000
Polyester 568 -
Dimethylester kys. maleinové 284 -
Cast I1I

Methylmethakrylat 1 136 1 1386
Styren 2 037 1 673
Hydroxyethylmethakrylat 922 1 735
Butylmethakrylat 568 ~
Butylakrylat - 852
Kyselina akrylova 51 57
Cast I11

Diterc.butylperoxid 114 227
Methylethylketon 320 320
Polymeradéni teplota 160 °C 160 °C
Udaje o produktu

Obsah susiny (%) 70 69,6
Viskozita pfi 23 °C, mPas 1 920 998
Cislo kyselosti, mg KOH/g 5,8 7.6
OH ¢islo, mg KOH/g 57 92
Barva (&islo) APHA 40 31

-11 -




20

25

30

35

40

45

50

CZ 296201 B6

Vyroba zesit'ovaci slozky B)

Polyizokyanat 1

V baiice se Ctyfmi hrdly o objemu 2 1 s michadlem, vstupni trubici pro plyn, vnitinim teplomé-
rem, kapaci nilevkou a zpétnym chladi¢em se pod dusikem pfedlozi 1332 g izoforondiizokyanatu
(IPDI) a zahteje se na 70 °C. Z kapaci nélevny se béhem 45 minut pomalu a stejnomérné p¥ikapa-
va 15 ml roztoku o koncentraci 5 % hmotnostnich 2-hydroxypropyltrimethylammoniumhydroxi-
du v 2—ethyl-1,3~hexandiol/methanol (6:1 hmotnostnich dild). P¥itom teplota stoupne na 88 °C
(nesmi se piekrogit 90 °C, protoZe trimerizace pii pfili§ vysoké teploté probih4 nespecificky a
vede k piili§ vysokym viskozitim kone¢ného produktu). Po ukondeni p¥ikapavéani se micha pii
80 °C tak dlouho, az obsah NCO v reakéni smési dosahne 30,6 %. Pak se reakce zastavi piidanim
0,36 g (70 ppm molarng) 25% roztoku dibutylfosfatu v IPDI. P¥ebyteény monomerni IPDI se
odstrani destilaci na tenké vrstvé. Ziské se tém&F bezbarva &ird pryskyfice s vytézkem 44 %, kterd
se rozpusti v methylethylketonu na 70% roztok. Viskozita roztoku pii 23 °C &ini 300 mPas,
obsah izokyanétu &ini 11,8 % a obsah volného monomerniho IPDI je 0,18 %.

Polyizokyanat 2

*Desmodur N 3300 (Bayer AG), obsah pevné latky 100 %, viskozita pti 23 °C 3 500 mPas, obsah
izokyanatu 21,8 %.

Vyroba blokovaného polyizokyanitu B1

500 g polyizokyanatu 1 se piedlozi do tiihrdlé baiiky o obsahu 1 1 s michadlem, vnitinim teplo-
mérem a zpétnym chladi¢em a zahfeje se na 60 °C. 134,8 g 3,5-dimethylpyrazolu se po davkach
pfidava za michani a pak se micha pii 60 °C tak dlouho, az v IR~spektru nejsou patrné zadné
pasy izokyanatu.

Vyroba blokovaného polyizokyanatu B2

350 g Desmoduru N 3300 se vloZi do tihrdlé baiiky s obsahem 11 s michadlem, vnitinim teplo-
mérem a zpétnym chladi€em spolu se 150 g methylethylketonu a za michani se zahieje na 50 °C.
Pak se po davkéach pridava 174,4 g 3,5-dimethylpyrazolu a p¥i 50 °C se micha tak dlouho, az
v IR-spektru nejsou patrné zadné pasy izokyanatu.

Vyroba vodnych disperzi, zasychajicich vyhodné jako prasek.

Disperze 1

701,6 g polyesterakrylatpolyolu Al a 453,4 blokovaného polyizokyanatu B1 se rozpusti v 1464 g
methylethylketonu (MEK) a pfida se 7,1 g neutralizaniho ¢inidla dimethylethanolaminu. Pak se
pfidaji nasledujici mnoZstvi piisad: 6,5 g Byk 348 (prostiedek pro rozliv, fa. Byk-Chemie) a
10,5 g emulgatoru Wn (emulgaéni pomocny prostiedek, fa. Bayer AG).

Z 2654 g roztoku pojiva, neutralizaéniho ¢inidla a pfisad v MEK se pfipravi intenzivnim micha-
nim s 1613,2 g vody v disolveru emulze voda-v-oleji, ktera se pak priichodem tryskovym disper-
gatorem pii zvySeném tlaku (0,05 MPa) podle EP 0 101 007 pfevede pfeménou fazi na emulzi
olej—ve-vod€. MEK se oddestiluje ve vakuu a ziskany zbytek se dodatedné stabilizuje pomoci
10,5 g emulgatoru WN. Vznikne disperze polymeru s témito hodnotami:

Doba vytoku (poharek ISO 4, 23 °C): 15s.
Obsah pevnych latek: 50 %
Stiedni velikost ¢astic (laserova korelaéni spektroskopie) 0,90 um
Teplota skelného piechodu: 62 °C
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Disperze 2

1337,6 g polyakrylatpolyolu A2 a 1051,9 g blokovaného polyizokyanatu Bl se rozpusti ve
2033 g methylethylketonu (MEK) a piida se 11,7 g neutralizatniho prostfedku dimethylethanol-
aminu. Pak se pfidaji tyto ptisady: 17,4 g Byk 348 (prostiedek pro rozliv, fa. Byk—chemie) a
52,3 g emulgatoru NP 30 (fa. Bayer AG).

Ze 4000 g roztoku pojiva, neutralizaéniho prostfedku a pfisad v MEK se intenzivnim michanim
v disolveru s 2154 g vody pfipravi emulze voda—v—oleji, ktera se pak prichodem proudovym
dispergatorem pfi zvySeném tlaku (0,1 MPa) podle EP 0 101 007 pievede pfeménou fizi na
emulzi olej-ve—vodé. MEK se potom oddestiluje ve vakuu. Pak se filtruje pies filtr s velikosti ok
10 um a vznika disperze polymeru s témito hodnotami:

Doba vytoku (poharek ISO 4, 23 °C): 15s.
Obsah pevnych latek: 49,7 %
Stiedni velikost ¢ast (laserova korela¢ni spektroskopie) 0,51 pm
Teplota skelného prechodu: 56 °C
Disperze 3

1812 g polyakrylatpolyolu A2, 911,4 g blokovaného polyizokyanatu B1 a 372,1 g blokovaného
polyizokyanatu B2 se rozpusti v 2620 g methylethylketonu (MEK) a pfida se 16,0 g neutralizag-
niho ¢inidla dimethylthanolaminu. Pak se pfidaji tyto pfisady: 22,4 g Byk 348 (prostiedek pro
rozliv, fa. Byk-Chemie) a 67,4 g emulgatoru WN (pomocny emulga&ni prostiedek, fa. Bayer AG).

Z 5000 g, roztoku pojiva, neutralizaéniho prostfedku a pfisad v MEK se intenzivnim michanim
v disolveru se 2618 g vody pfipravi emulze voda—v—oleji, kterd se pak priichodem proudovym
dispergatorem pii zvySeném tlaku (0,1 g MPA) podle EP 0 101 007 pievede pfeménou fazi na
emulzi olej—ve-vod&. MEK se potom oddestiluje ve vakuu. Pak se filtruje ptes filtr s velikosti ok
10 pm a vznika disperze polymeru s témito hodnotami:

Doba vytoku (poharek ISO 4, 23 °C): 15s.
Obsah pevnych latek: 50,6 %
Stedni velikost Castic (laserova koreladni spektroskopie) 0,33 um
Teplota skelného piechodu: 45 °C
Aplikace a vlastnosti

Jako piiklad se popisuji aplikace a vlastnosti filmi &irych laka.

K disperzim lakii 1 az 3 se pfidaly nasledujici pfisady a upravily se na aplika¢ni viskozitu:

Prisada Hmotnostni %
(pevné latky na pevné)

Byk 348 (prostfedek pro rozliv BYK-Chemie) 1,5

Tinuvin 292 (ochranny prostredek proti
svétlu, Ciba-Geigy, Basel, 50% v
butyldiglykolacetatu) 1,0

Tinuvin 384 (absorpéni ¢inidlo pro UV,
Ciba-Geigy, Basel, 50% v butyldiglykolacetatu) 1,5

Borchigel LV 44 (zahus$tovadlo, fa. Borchers GmbH,
10% ve vodé) 0,25
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vytvofil se praskovity povrch, ktery se snadno odstrani vodou.

Kdyz se vodné disperze bezprostiedné po aplikaci vypalily, vznikl vysoce leskly lakovy film s dobrym

5 rozlivem laku a s dobrou odolnosti proti vodé, organickym rozpoustédlim a chemikalifm.

Aplikace hotovych &irych laki se provadéla béZnymi vzduchovymi stéikacimi pistolemi na plech,
ktery byl pfedem upraven katodickym ponofovacim lakovanim ve vodg, vodnou vrstvou plnidla a

vodnou ¢ernou zikladovou vrstvou, jak se to obvykle pfi prvém lakovéani aut provadi.

10

Po aplikaci se nastfik 2 minuty pfi teploté mistnosti odvétraval, pak se plechy ihned pii 150 °C
30 minut vytvrdily. Lakové vlastnosti filmu ¢irého laku na bézi disperzi 1 aZ 3 jsou uvedeny

v nasledujici tabulce 2.

15 Tabulka 2

Ciry lak na bazi disperze 1 2 3
Tloustka vrstvy, um 40 35 30
Tlumeni kyvadla dle Koéniga, s 223 216 204
Lesk, <20 ° 91 84 86
Odolnost vi&i vod&, 24 h p#i 23°|1) n n n
Rozpouéténiz) xylen 0 0 0
ptsobeni 1 min. MPa 0 0 0
ethylacetat 2. 0 1
aceton 2 2 1
Odolnost vidi chemikéliim>)
Bobtnani/naleptani °C
louh sodny 1% 50/50 60/60 51/60
kyselina sirova 1% 44/48 51/60 48/51

1)
2)
3)
20
25

n = bez nalezu

0 = nejlepsi hodnota (bez nalezu) 5 = nejhorsi hodnota (film rozpustén)

Metoda gradientové pece:

Povrch laku s uvedenou latkou se 30 minut zat€Zoval v gradientové peci. Povrch laku se pak
ocistil a potom vizuélné hodnotil. Poskozeni se udava ve °C.

Prva hodnota: prva viditelna zména nabobtnanim
Druha hodnota: prva viditelni zména naleptanim.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob vyroby vodného potahovaciho prostiedku kombinaci

A) polyolové slozky na bazi polyesterpolyoli, polyakrylatpolyoléi a/nebo polyesterpoly
akrylatpolyolii s obsahem hydroxylovych skupin od 1,0 do 6,0 % hmotnostnich, s obsahem
karboxylovych skupin od 0 do 1,5 % hmotnostnich, s hmotnostnim stiedem molekulové
hmotnosti od 2000 do 50 000 a s teplotou skelného prechodu > 30 °C,

B) polyizokyanitové slozky s blokovanymi izokyandtovymi skupinami na bézi (cyklo)alifatic-
kych polyizokyanatl s obsahem blokovanych izokyanatovych skupin od 10,0 do 25,0 %
hmotnostnich,

C) pfipadné dal$ich polyfunkénich polyold,
D) ptipadné dalSich zesitovacich ¢inidel,
E) piipadné externich emulgatord a

F) ptipadné obvyklych pfisad, jako jsou napfiklad neutraliza¢ni &inidla, katalyzatory, pomocné
latky a/nebo aditiva, jako jsou odplyiiovaci &inidla, prostiedky pro rozliv, akceptory radika-
14, antioxidanty a/nebo latky, absorbujici UV zéfeni, zahuitovadla a malé podily rozpousts-
del a biocidu,

ve vodné disperzi bud’” postupem piimého dispergovani, nebo postupem premény fazi pomoci
dispergaéniho zafizeni s dispergaénim vykonem, vztaZenym kobjemu 1x 10 aZ 9,8x
10 000 W/em’.

2. Zplsob vyroby potahovactho prostiedku podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze
slozka A) ma obsah hydroxylovych skupin od 1,0 do 6,0 % hmotnostnich, obsah karboxylovych
skupin od 0 do 1,5 % hmotnostnich, hmotnostni stfed molekulové hmotnosti pfi polystyrenovém
standardu od 2000 do 50 000 a s teplotou skelného pfechodu > 30 °C a sestava z

a) 0 az 100 hmotnostnich dili polyesterové slozky, sestavajici z nejméné jednoho polyester-
polyolu s hydroxylovym ¢islem od 20 az 240 mg KOH/g pfi &isle kyselosti < 12 mg KOH/g
a s teplotou skelného pfechodu do 40 do +80 °C,

b) 0 az 15 hmotnostnich dilé olefinicky nenasycené esterové slozky, sestavajici z alespoii jed-
noho (cyklo)alkylesteru kyseliny maleinové s 1 az 12 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém
zbytku,

¢) 0 az 70 hmotnostnich dilii (cyklo)alkylesteru kyseliny akrylové a/nebo methakrylové s 1 a
18 atomy uhliku v (cyklo)alkylovém zbytku,

d) 0 az 50 hmotnostnich dili aromatickych, olefinicky nenasycenych monomert,

¢) 0 az 50 hmotnostnich dili hydroxyalkylesteru kyseliny akrylové a/nebo kyseliny methakry-
lové se 2 aZ 6 atomy uhliku v hydroxyalkylovém zbytku a/nebo produktii jejich reakce
s epsilon—kaprolaktonem o maximalni molekulové hmotnosti 500, jakoZ i adi¢nich produkti
kyseliny akrylové a/mebo kyseliny methakrylové a monoepoxidovych sloudenin, které
mohou také vznikat in situ béhem radikalové polymerace,

f) 0 aZ 5 hmotnostnich dild olefinicky nenasycenych karboxylovych kyselin,
g) 0 az30 hmotnostnich dili dal3ich kopolymerizovatelnych, olefinicky nenasycenych slougenin,
pficemz soucet vSech hmotnostnich dild slozek a) a% g) dava 100.

3. Zpusob vyroby potahovaciho prostfedku podle ndroku 1, vyznacujici se tim, Ze
komponenta B) sestdva z polyizokyanatii, obsahujicich blokované (cyklo)alifatické izokyanura-
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tove skupiny a piipadn¢ skupiny iminooxadiazindionové a/nebo skupiny biuretové, jakox
i pfipadné majici skupiny urethanové a/nebo skupiny allofanatové.

4. Zpisob vyroby potahovaciho prostiedku podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze
krok dispergovéni probiha postupem pfimého dispergovani, p¥icemz se organicka fize disperguje
do vodné faze.

5. Zplsob vyroby potahovaciho prostfedku podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Ze
se krok dispergovani provadi postupem premény fazi, pfiSemz se prevede emulze voda—v—oleji
na emulzi olej—ve—vodé.

6. Zpisob vyroby potahovaciho prostiedku podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze
krok dispergovéani probihd v homogenizaé¢ni trysce s uvolnénim tlaku.

Konec dokumentu
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