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Nazev vynalezu:
Zpusob pripravy polymernich materiali

Anotace:

Redeni poskytuje zptisob piipravy polymerniho
materialu, kdy alespon jeden cyklicky monomer se
smicha s hydratovanym podvojnym vrstevnatym
hydroxidem o struktute M7 LM (O A™ ) ).
kde A™ je m-mocny anion, M je dvojmocny
kovovy kationt a M** je trojmocny kovovy kationt,
hodnota x leZ{ v rozmezi 0,20 < x < 0,33, povrchové
modifikovanym iontovou kapalinou, obsahujici
fostoniovy kationt, v mnoZstvi 0,1 a7 9 % hmotn.,
vztaZeno na hmotnost hydratovaného podvojného
vrstevnatého hydroxidu, v hmotn. poméru cyklického
monomeru viadi povrchové modifikovanému
podvojnému vrstevnatému hydroxidu 100/1 az 10/1,
a vznikla suspenze se podrobi piisobeni
elektromagnetického zéteni o frekvenci 915 az
2450 MHz na teplotu 150 az 250 °C. s vyhodou po
dobu 3 az 120 min.
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Zpiisob pFipravy polymernich materiali
Oblast techniky
Vynélez se tyka zpisobu vyroby polymernich materialii plnénych exfoliovanymi podvojnymi

vrstevnatymi hydroxidy.

Dosavadni stav techniky

Polymerni materialy obsahujici vrstevnatd nanoplniva Jjsou zadanymi materialy pro celou fadu
aplikaci, nebot’ se pak vyznaduji zlepsenymi bariérovymi, mechanickymi a termickymi
vlastnostmi a snizenou hoflavosti za zachovani optickych vlastnosti. Podminkou uspé&sné
ptipravy nanokompoziti je delaminace (rozruieni vrstevnaté struktury) piniva, pfi které vznika
exfoliovand struktura, ktera jedind v maximalni mife kombinuje vlastnosti anorganické (plnivo) a
organické (polymer) faze. Diky svym rozmériim se plnivo nestiva mistem koncentrace napéti a
vzniku mikrotrhlin jako u konvené&nich kompozitnich materiala.

Jako plniva se vyuzivaji vrstevnaté anorganické materidly tvofenych bud'to (i) zaporné nabitymi
vrstvami a vyménitelnymi kationty (Na*, K*, apod.) lokalizovanymi na povrchu a mezi vrstvami
(napf. montmorillonit, saponit, hektorit, atd.), & (ii) kladn& nabitymi vrstvami majicimi mezi
vrstvami vymeénitelné anionty jako jsou NO;™, [CO5]*, apod. (napf. hydrotalcit a jeho syntetické
analogy, tzv. podvojné vrstevnaté hydroxidy). Pfirodni vrstevnata plniva obsahuji v mezivrstvi
pouze hydratované anorganické ionty, coz umoziuje jejich dispergaci pouze v hydrofilnich
polymerech. Pi pfipravé nanokompoziti na bazi vrstevnatych plniv vlastnosti vysledného
materialu tzce souvisi s kvalitou plniva, ktera je v pripadé pfirodnich silikati zna¢n& kolisava.
Proto se v poslednich letech pfistoupilo k pouzivani syntetickych vrstevnatych materialt —
podvojnych vrstevnatych hydroxidi, jejich? fizena syntéza zaruCuje homogenitu a
reprodukovatelnou kvalitu vysledného materialu. Pro zajiSténi kompatibility podvojnych
vrstevnatych hydroxidii s hydrofobni polymerni matrici se provadi organofilizace plniva s cilem
usnadnit interkalaci polymernich fetézcii do mezivrstvi (napt. EP 2540770A2, US 7968740, US
7786202 B2, S. Livi et al.: Journal of Colloid and Interface Science 388 (2012) 123-129; J.U.
Ha, M. Xanthos, Applied Clay Science 47 (2010) 303-310). Vlastni pfiprava exfoliovaného
nanokompozitl neni technologicky snadna. Ze stavu techniky jsou zndmé postupy zahrnujici
pfimichani povrchové modifikovaného vrstevnatého plniva do taveniny polymerii (Moyo L.,
Makhado E., Rya SS. Journal of Applied Polymer Science 2014, 131, 41109), které oviem nejsou
vhodné pro vsechny typy polymert a ve vétiing pfipadi vedou pouze k interkalaci plniva
(zvétSeni mezivrstevné vzdalenosti) —nikoliv viak k jeho Uplné exfoliaci (Q. Wang, D. O'Hare,
Chemical Reviews, 2012, 112, 4124; M. Alexandre, P. Dubois, Materials Science and
Engineering, 2000, 28, 1-63). Vysledkem je nehomogenni distribuce plniva v polymeru.

Zbotnani vrstevnatého plniva ve vhodném rozpoustédle vedouci ke zvétSeni mezivrstevné
vzdalenosti plniva umoziuje interkalaci monomeru, Jehoz naslednou in—situ polymerizaci lze
pfipravit finalni nanokompozit (US 4 889 885, US 5 102 948). Limitaci tohoto postupuje pouziti
rozpoustédla, které je nutné z findlniho materialu odstranit.

Fischer et al. popisuje postup pipravy nanokompozitniho materialu in-situ polymerizaci
monomeru (pfedev§im pak kaprolaktamu) v piitomnosti modifikovaného vrstevnatého
podvojného hydroxidu (US 6372837; EP 1045876 nebo WO 99/35185). Modifikace plniva se
provadi iontovyménnou reakei tak, Ze nejméné 20 % interkalovanych aniontd tvo#i organické
anionty o struktufe R—RCOO ", R—ROSO; nebo R'-RSOys, pti¢emz R je alkyl nebo alkyl-fenyl
skupina o 6 az 22 uhlikovych atomech a R’ Je reaktivni skupina hydroxidova, aminova,
epoxidova, vinylova, karboxylova, hydroxyfenylova nebo anhydridova. V jediném priikladé
provedeni vynalezu se pro iontovyménnou reakci vyuZziva kyselina a,0—aminoundekanova, coz
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vede k pripravé LDH plniva s karboxylovou skupinou, které po ptimichani do kaprolaktamu se
kovalentn& zabuduje do vznikajici polykaprolaktamové matrice.

Prihlaska WO 2006/000550 popisuje postup pripravy nanokompozit in—situ polymerizaci
cyklického monomeru (e—kaprolaktonu) v ptitomnosti anorganického plniva (hydrotalcitu) bez
organické modifikace. Postup vede k zisku exfoliovaného nanokompozita, pokud byl pouzity
obsah plniva niz§i nez 10% hmotn. Nevyhodou tohoto postupu je jednak dlouhy cas
polymerizace (4 h), a dale nizkd kompatibilita hydrofilniho nemodifikovaného plniva s
hydrofobni polymerni matrici vedouci k pfipravé nanokompoziti s nedostate¢nymi
mechanickymi vlastnostmi.

Winters et al. interkaluje podvojné vrstevnaté hydroxidy organickymi anionty mastnych kyselin a
piirodnich pryskyfic, které obsahuji 8 nebo vice atomi uhliku (US 7968740). Interkalace témito
typy organickych anionti vede ke zvétseni mezivrstevné vzdalenosti (>1,5 nm), coz usnadiiuje
delaminaci plniva. V postupu die US 2011/0003719 jsou takto organicky modifikované podvojné
hydroxidy obsahujici nejmén& 10% organickych aniontd smichany s cyklickym monomerem,
konkrétng glykolidem nebo laktidem, coz vede po zahtati smési k in—situ polymerizaci. V
patentové prihlasce uvedeny piiklad provedeni zmifiuje pouze polymerizaci L-laktidu v
ptitomnosti 2,4 % hmotn. podvojného vrstevnatého hydroxidu, ktery obsahuje anionty mastnych
kyselin C16 (43 mol. %) a C18 (43 mol. %), a 14 mol. % hydroxidovych aniontli. Polymerizace
se vyznacuje dlouhym reakénim ¢asem (6 h), pficemz po az 1 h zahiivani suspenze dochazi ke
vzniku transparentni smési, coZ indikuje delaminaci plniva (Tammaro, L. et al: J Polym Sci
(2005) 43, 2281)

Dlouhy reakéni das je obecn& spole¢nym znakem konvencné provadénych polymerizaci za
otevieni cyklu. Ze stavu techniky jsou znamé postupy mikrovinné urychlenych polymerizaci
cyklickych monomeri pro piipravu polylaktidu (RS 20070324), poly(e—kaprolaktonu)
(CN 1810848, CN 18108459, Liao L.Q. et al., Journal of Polymer Science 2002, 40, 17491755,
Albert P. et al., Macromolecular Chemistry and Physics 1996, 197, 1633-1641, aj), kopolymert
polylaktid—polyglykolid, polylaktid—trimethylenkarbonat nebo polylaktid—polykaprolakton (RS
20070324) & polykaprolaktonpolyolu (CN 102643412) vyuzivajici konvencni katalytické a
iniciadni systémy piedeviim na bazi sloucenin kovi (2—ethylhexanoat cinaty, chlorid cinaty, aj.),
organickych kyselin, anhydridd a slou¢enin nesoucich hydroxylové skupiny (alkoholi, fenold).
JP 2014095050 popisuje mikrovinnou polymerizaci laktidu a e—kaprolaktonu za katalyzy
sloudenin skandia. Je popsina mikrovinna polymerizace cyklického karbonatu v prostiedi
jontovych kapalin s imidazoliovym kationtem a tetrafluorboratovym aniontem (CN 101880382).
Tyto prace vyuzivaji mikrovinného (dielektrick¢ho) ohfevu k urychleni polymerizace. Nicméné
mikrovlnna in—situ polymerizace cyklickych monomerii v pfitomnosti podvojnych vrstevnatych
hydroxidd ani jeji dalsi vyhodné vlastnosti pro tento typ polymerizaci nebyly doposud popsany.

Podstata vynalezu

Predkladany vynalez poskytuje zpiisob piipravy polymerniho materialu plnéného exfoliovanymi
podvojnymi vrstevnatymi hydroxidy, kdy se alespoii jeden cyklicky monomer smicha s
hydratovanym podvojnym vrstevnatym hydroxidem o struktufe [M*" 1 M? (OH):(A™ )ym], kde
A™ je m—mocny anion, M”" je dvojmocny kovovy kationt a M*" je trojmocny kovovy kationt,
hodnota x lezi v rozmezi 0,20 < x < 0,33, povrchové modifikovanym iontovou kapalinou,
obsahujici fosfoniovy Kkationt, v mnozstvi 0,1 az 9 % hmotn., vztazeno na hmotnost
hydratovaného podvojného vrstevnatého hydroxidu, v hmotn. poméru cyklického monomeru
viiéi povrchové modifikovanému podvojnému vrstevnatému hydroxidu 100/1 az 10/1, a vznikla
suspenze se podrobi pisobeni elektromagnetickeho zafeni o frekvenci 915 az 2450 MHz na
teplotu 150 az 250 °C, s vyhodou po dobu 3 min az 120 min. Polymerizace probiha bez
piitomnosti iniciatoru za vzniku polymerniho materidlu s vysokou konverzi monomeru a
obsahujici pinivo s kompletng exfoliovanou strukturou.
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Dvojmocny kovovy kationt miZe byt napriklad kationt kovu I1A skupiny periodické tabulky,
nebo dvojmocny kationt kovu prvni nebo druhé periody d-kovii, nebo smés uvedenych kationti,
obzvIast vyhodné jsou dvojmocné kationty hor&iku, vapniku, zinku, niklu, médi, kobaltu, Zeleza,
manganu.

Trojmocny kovovy kationt miize byt naptiklad kationt kovu HIIA skupiny periodické tabulky,
nebo trojmocny kationt kovu prvni nebo druhé periody d-kovii, nebo smés uvedenych kationti,
obzvlast vyhodné jsou dvojmocné kationty hliniku, chrému, Zeleza, manganu, gallia.

Aniont A™ muZze byt napriklad uhligitan, dusi¢nan, halogenid, halogeni¢nan, siran, organicky
kationt, jako je $tavelan, octan, benzoat.

lontova kapalina obsahujici fosfoniovy kationt s vyhodou obsahuje fosfoniovy kationt obecného
vzorce P'R'R’R'R, kde R', R?, R?, R Jsou vzajemné nezavisle vybrany z linearniho nebo
vétveneho C,—-Cis alkylu, s vyhodou je timto alkylem methyl nebo alkyl se sudym podtem uhlika.
Protiont je s vyhodou vybran ze skupiny zahrnujici halogenid, R°COO", fosfinat, s vyhodou
obsahujici 1 az 2 fetézce R°, fosfat, s vyhodou obsahujici 1 az 2 fetézce R’, sulfat, s vyhodou
obsahujici 1 az 2 retézce R’, sulfonat s vyhodou obsahujici 1 az 2 fetézce R, karbonat, s
vyhodou obsahujici 1 az 2 tetézce R’, benzensulfonat, s vyhodou obsahujici 1 az 2 fetézce R’,
thiofosfinat, dithiofosfinat, dikyanamid, trikyanomethanid, bis(trifluoromethylsulfonyl)imid,
tosylat, hexafluorofosfat, pri¢emz R’ je C,~C,, linedrni nebo vétveny alkyl.

V jednom vyhodném provedeni je iontova kapalina obsahujici fosfoniovy kationt vybrana ze
skupiny zahrnujici trihexyl(tetradecyl)fosfonium (bis(trifluoromethylsulfonyl)imid,
tetrabutylfosfoniumchlorid, ~ethyl(tributyl)fosfoniumdiethylfosfat, tetraoktylfosfoniumbromid,
tributyl(methyl)fosfoniumbis(trifluoromethylsulfonyl)imid,

tributyl(methyl)fosfoniummethylsulfat, tetrabutylfosfoniumbromid,
tributyl(tetradecyl)fosfoniumchlorid, tributyl(tetradecyl)fosfoniumdodecylbenzensulfonat,
trihexyl(tetradecyl)fosfoniumchlorid, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbis(2,4,4—
trimethylpentyl)fosfinat, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumdekanoat,
trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbis(2—ethylhexy!)fosfat, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumdikyanamid,
trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbromid, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumtrikyanomethanid,
trihexyl(tetradecyl)fosfoniumhexafluorofosfat, tributyl(methyl)fosfonium-1,1,2,.2—
tetrafluoroethansulfonat, triisobutyl(methyl)fosfoniumtosylat,
tributyl(methyl)fosfoniumbis(2,4,4-trimethylpenty|)thiofosfinat,

tributyl(methyl)fosfoniummethylkarbonat, tributyl(methyl)fosfoniumbis(2,4,4—

trimethylpentyl)dithiofosfinat,
trioktyl(methyl)[fosfoniummethylkarbonattributyl(oktyl)fosfoniumlchlorid a smési uvedenych
latek v libovolném poméru.

Cyklickym monomerem je cyklicky ester obsahujici v cyklu 2 az 6 atomu uhliku, popiipadé
substituovany alespofi jednim linearnim nebo rozvétvenym alkylem obsahujicim 1 az 6 atomi
uhliku; cyklicky amid obsahujici v cyklu 3 az 12 atomd uhliku; cyklicky siloxan obsahujici v
cyklu 3 az 6 atomi kiemiku substituovany alespor Jednim linedrnim nebo rozvétvenym alkylem
obsahujicim 1 az 6 atomd uhliku; cyklicky anhydrid obsahujici v cyklu 4 az 6 atomii uhliku;
cyklicky karbonat obsahujici v cyklu 3 az 5 atomd uhliku, popfipadé substituovany alespori
jednim linedrnim nebo rozvétvenym alkylem obsahujicim 1 az 6 atomd uhliku; cyklicky éter
obsahujici v cyklu 2 az 6 atom@ uhliku. Dale je cyklickym monomerem s vyhodou epoxid o

o)
struktufe R_{—O\/Ll ]“ , kde n =2 az 4 a uhlovodikova skupina znatena R muize byt
linearni nebo vétveny alkyl, alkenyl, cykloalkyl, cykloalkenyl, aryl, alkylaryl, arylalkylova
skupina obsahujici 1 az 50 uhlikovych atomi. Uhlovodikova skupina R miiZze byt substituovana
funkénimi skupinami hydroxylovymi, aminovymi, amidovymi, alkoxidovymi, ketonickymi,
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karboxylovymi, thio a thiolovymi skupinami a miize dale obsahovat jeden nebo vice heteroatomil
jako je kyslik, dusik, brom, chlor, fluor, sira a/nebo jednu nebo vice heteroskupin jako je pyridyl,
furyl, thienyl a imidazolyl. Epoxidy jsou s vyhodou vybrany z 2,2-bis[p~(2,3—
epoxypropoxy)fenyl]propanu, tetrabromdiandiglycidyletheru, N,N,N',N'-tetraglycidyl-4,4'-
diaminodifenylmethanu, diglycidylesteru kyseliny hexahydroftalové. Pouzit lze i smési
uvedenych cyklickych monomeri v libovolném poméru.

Predkladany vynalez tedy poskytuje zpiisob vyroby polymerniho materidlu pinéného
exfoliovanymi podvojnymi vrstevnatymi hydroxidy in-situ  mikrovinnou polymerizaci
cyklickych monomer( v pitomnosti vrstevnatych podvojnych hydroxidu, které jsou povrchové
modifikovany iontovymi kapalinami umozfiujicimi vysokou absorpci mikrovinného zafeni )k
iniciaci polymerizace cyklického monomeru bez nutnosti pfidavku dalsich iniciatord /
katalyzatorti a (ii) k rychlé delaminaci plniva vedouci ke vzniku homogenniho polymerniho
materidlu s kompletné exfoliovanymi vrstvami podvojného hydroxidu. V piipraveném
polymernim materialu pak iontova kapalina navic pisobi jako kompatibilizator zlepSujici
mezifazovou adhezi plniva a polymerni matrice.

Experimenty prekvapivé ukézaly, ze pokud se smés cyklického monomeru a hydratovanych
podvojnych vrstevnatych hydroxidii ([M*'; M’ ",(OH)(A™ )ym], kde A™ je anorganicky anion,
M?" je dvojmocny kovovy kationt a M** je trojmocny kovovy kationt) povrchové
modifikovanych iontovou kapalinou obsahujici fosfoniovy kation zahfiva u¢inkem mikrovinného
zateni, dochéazi bshem nékolika minut ke kompletni exfoliaci plniva a reakéni nasada se stava
kompletné transparentni. Dale bylo piekvapivé zjisténo, ze dalsim zahfivanim v mikrovinném
reaktoru dochazi k daldimu vzriistu viskozity a polymerizaci cyklického monomeru, aniz by bylo
nutné do smési pridavat dal$i iniciator ¢i katalyzator polymerizace. lontova kapalina vazana
jontovou vazbou na podvojné vrstevnaté hydroxidy ma tak kromé funkce surfaktantu zlepsujici
kompatibilitu plniva s polymerni matrici i funkei exfoliatniho ¢inidla a zaroveil i iniciuje
polymerizaci za otevieni cyklu.

V popisu vynalezu je termin "interkalace" definovan jako zvétseni mezivrstevné vzdalenosti
pivodniho plniva, podvojného vrstevnatého hydroxidu. Termin "exfoliace" je zde definovan jako
kompletni delaminace (rozvrstveni) plniva na individualni vrstvy. Interkalace je hodnocena
pomoci rentgenové difrakce (XRD), nebot zvétseni mezivrstevné vzdalenosti v prib&hu
interkalace se projevi v difraktogramu posunem bazalnich reflexi smérem k niz§im uhlim 2theta.
Kompletni exfoliace je v XRD ziznamu detekovana jako vymizeni reflexi puvodniho
vrstevnatého piniva. Piiprava transparentni polymerni taveniny také indikuje exfoliaci pIniva.

Polymerizace probihd bez piitomnosti iniciatoru za vzniku polymerniho materidlu s vysokou
konverzi monomeru a obsahujici plnivo s kompletné exfoliovanou strukturou.

Povrchovéa modifikace podvojného vrstevnatého hydroxidu je provadéna pomoci roztoku iontove
kapaliny tak, aby vysledny modifikovany vrstevnaty hydroxid obsahoval pouze povrchové
vazanou iontovou kapalinu v mnozstvi 0,1 aZ 9% hmotn. s tim, ze mezivrstevna vzdalenost
podvojného vrstevnatého hydroxidu po modifikaci je stejna jako pred modifikaci, nedojde tedy k
interkalaci iontové kapaliny do vrstevnatého podvojného hydroxidu.

Objasnéni vykresu

Obr. 1: XRD zéznamy nemodifikovaného LDH a LDH organicky modifikovanych iontovymi
kapalinami.

Obr. 2: XRD zéznamy nanokompozitd PCLO/LDH pfipravenych dle piikladd a) 1, b) 5, ¢) 7 a d)
9.
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Ptiklady uskute&néni vynalezu

Materialy pouzivané v nasledujicich prikladech:

— trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbis(2,4,4—trimethylpentyl)fosfinat — IL 104, dodavatel IoLiTec
Inc.

— trihexyl(tetradecyl)fosfonium—2—ethylhexanoat — IL 351, dodavatel IoLiTec Inc.

— trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbis(2—ethylhexyl)fosfat — IL 349, dodavatel IoLiTec Inc.

— g—kaprolakton (CLO) — suSen hydridem vapenatym a nasledn& piedestilovan za sniZeného
tlaku, uchovéavan v bafice uzaviené trojcestnym kohoutem pod atmosférou dusiku, dodavatel
Sigma—Aldrich.

— podvojny vrstevnaty hydroxid (LDH) — PURAL MG6IHT (aluminium magnezium
hydroxykarbonat), mezivrstevna vzdalenost dg; stanovena XRD je 0,76 nm, dodavatel Sasol.

— laktid — pfeciStén dvojnasobnou krystalizaci z ethylacetatu, uchovéavan pod atmosférou dusiku
pfi 4 °C, dodavatel Sigma—Aldrich.

— e-kaprolaktam (CLA) — uchovéavan nad oxidem fosfore¢nym, dodavatel DSM.

= 2,2-[(1-methylethyliden)bis(4, 1-fenylenoxymethylen)]bisoxiran (DGEBA) - D.E.R. ™ 332
(The Dow Chemical Company).

— Organicky modifikovany LDH-104: LDH byl dispergovan ve 200 ml smési voda/THF
(150 ml/50 ml). K disperzi bylo pfidano 21,5 g iontové kapaliny IL 104, které odpovida
dvojnasobku aniontové vyménné kapacity (= 3,35 meq/g). Vznikla suspenze byla intenzivné
michana pfi 60 °C po dobu 24 h. Vznikla sraZenina byla piefiltrovana a promyta smeési
voda/THF. Produkt LDH-104 byl suSen pfi 80 °C a 20 Pa po dobu 12 h. Mezivrstevna
vzdalenost produktu stanovena z RTG difrakce byla 0,76 nm, coz odpovida 11,7° 2@ (obr. 1) a
obsah fosforu stanoveny rentgenfluorescenéni metodou byl 0,75 hmotn., co odpovida 6,8 %
hmotn. iontové kapaliny sorbované na povrchu LDH.

— Organicky modifikovany LDH-351: LDH byl dispergovan ve 200 ml smési voda/THF
(150 ml/50 ml). K disperzi bylo pfidano 21,5 g iontové kapaliny IL 351, které odpovida
dvojnasobku aniontové vyménné kapacity (= 3,35 meq/g). Vznikla suspenze byla intenzivné
michana pfi 60 °C po dobu 24 h. Vznikla srazenina byla prefiltrovana a promyta smési
voda/THF. Produkt LDH-351 byl suSen pii 80°C a 20 Pa po dobu 12 h. Mezivrstevna
vzdalenost produktu stanovena z RTG difrakce byla 0,76 nm, co? odpovida 11,7° 20 (obr. 1) a
obsah uhliku stanoveny elementarni analyzou byl 6 % hmotn., coz odpovidd maximalnimu
obsahu 9 % hmotn. iontové kapaliny sorbované na povrchu LDH.

— Organicky modifikovany LDH-349: LDH byl dispergovan ve 200 ml smési voda/THF
(150 ml/50 ml). K disperzi bylo ptidano 22 g iontové kapaliny IL 349, které odpovida
dvojnasobku aniontové vymeénné kapacity (=3,35 meq/g). Vznikla suspenze byla intenzivné
michana pfi 60 °C po dobu 24 h. Vznikla srazenina byla prefiltrovana a promyta smési
voda/THF. Produkt LDH-349 byl susen pii 80 °C a 20 Pa po dobu 12 h. Mezivrstevna
vzdalenost produktu stanovena z RTG difrakce byla 0,76 nm, coz odpovida 11,7° 2@ (obr. 1) a
obsah fosforu stanoveny rentgenfluorescenéni metodou byl 1,1 % hmotn., coz odpovida 8,8 %
hmotn. iontové kapaliny sorbované na povrchu LDH.

Priklad 1:

Do sklenéné ampule opatiené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,04 g plniva LDH-351 a 2 g e—kaprolaktonu (CLO). PInivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smés ohtivana a¢inkem mikrovinného
(MW) zafeni v monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar,
Rakousko, f=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infradervenym
pyrometrem. Po 3 minutach zahfivani dosahla teplota polymeraéni nasady 160 °C. Po této dobé
byl produkt volné zchlazen na pokojovou teplotu. Charakteristiky ziskaného produktu jsou
uvedeny v tab. 1. Zaznam XRD je uveden na obrazku 1a.
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Obsah polymeru byl stanoven extrakci destilovanou vodou. Polymer byl dezintegrovan na prasek
a pieveden na vysuSené a zvazené frity S3. Poté byl zvazen (my), kvantitativné preveden do
kadinek a extrahovan 100 ml extrak&niho &inidla po dobu 3 x 20 minut. Extrahovany material byl
kvantitativné preveden zpét na fritu a za laboratorni teploty a sniZzen¢ho tlaku (20 Pa) vysusen do
konstantni hmotnosti (). Obsah polymeru (y,) byl vypocten podle:

Mexir,
Y = ——— 100 (%)

my

Mezivrstevna vzdalenost (dgos) vrstev LDH byla stanovena pomoci rentgenové difrakce. Méfeni
byla provadéna na praskovych vzorcich na difraktometru D2 PHASER s LYNXEYE detektorem
(Bruker, Némecko), zdroj Cu Ko zafeni 30 kV, 10 mA. Kvalitativni analyza byla provedena
pomoci softwaru DiffracPlus Eva (Bruker AXS, Némecko) za pouziti JCPDS PDF-2 databaze.

Pro m&keni transmisni elektronové mikroskopie byly vyuzity ultratenké fezy pfipravené s pomoci
ultramicrotomu s cryonastavei Leica Ultracut UCT, teplota vzorku byla —80 °C. Takto ptipravené
vzorky byly prevedeny na médénou miizku a pozorovany transmisnim elektronovym
mikroskopem JEM 200CX (JEOL, Japonsko) pfi 100 kV. Snimky byly digitalizovany
fotoaparatem Nikon DXM1200.

Termické vlastnosti pripravenych vzorkd byly hodnoceny pomoci DSC Q2000 (TA Instruments,
USA). Vzorky byly méfeny v cyklu ohiev—chlazeni-ohfev v teplotnim intervalu 0 az 90 rychlosti
10 °C/min.

Obsah anorganické faze byl stanoven pomoci termogravimetrické analyzy jako nespalitelny
zbytek pii 500 °C v kyslikové atmosféfe. Pro meéfeni byl pouZit analyzator TGA Pyris 1 (Perkin
Elmer, USA).

Ptiklad 2:

Do sklenéné ampule opatiené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,04 g plniva LDH-351 a 2g e-kaprolaktonu. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smés ohf{vana Glinkem MW zafeni v
monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infraervenym pyrometrem.
Teplota polymeraéni nasady naristala v pribchu celé doby polymerace a po 15 minutach
zah¥ivani dosahla 197 °C. Po 15 min ohfevu byl produkt voln& zchlazen na pokojovou teplotu.
Metody hodnoceni vlastnosti pFipravenych polymernich nanokompozitl jsou uvedeny v pfikladu
1 a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Ptiklad 3:

Do sklenéné ampule opatiené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,04 g plniva LDH-351 a 2g e—kaprolaktonu. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni sm&s ohfivana G¢inkem MW zafeni v
monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
£=2,45 GHz) za konstantni teploty 180 °C. Teplota byla sledovana infradervenym pyrometrem.
Po 20 min ohtevu byl produkt voln& zchlazen na pokojovou teplotu. Metody hodnoceni vlastnosti
piipravenych polymernich nanokompozitd jsou uvedeny v piikladu 1 a vysledky jsou uvedeny v
tabulce 1.
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Piiklad 4:

Do sklenéné ampule opatiené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,12 g plniva LDH-351 a 2g skaprolaktonu. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smé&s ohfivana i¢inkem MW zafeni v
monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
£=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infratervenym pyrometrem.
Po 3 minutéch zahtivani dosahla teplota polymera¢ni nasady 146 °C. Po této dobé byl produkt
volné zchlazen na pokojovou teplotu. Metody hodnoceni vlastnosti pfipravenych polymernich
nanokompozitd jsou uvedeny v piikladu 1 a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Priklad 5:

Do sklenéné ampule opatiené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,04 g plniva LDH-104 a 2g ekaprolaktonu. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smés ohfivana téinkem MW zafeni v
monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infradervenym pyrometrem.
Po 3 minutach zahtivani dosahla teplota polymera&ni nasady 162 °C. Po této dobé byl produkt
volné zchlazen na pokojovou teplotu. Metody hodnoceni vlastnosti pfipravenych polymernich
nanokompozitd jsou uvedeny v piikladu 1 a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1. Zaznam XRD je
uveden na obrazku 1b.

Priklad 6:

Do sklenéné ampule opatfené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,12 g plniva LDH-104 a 2g skaprolaktonu. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smés ohtivana Gginkem MW zafeni v
monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infradervenym pyrometrem.
Po 3 minutach zahtivani dosahla teplota polymeraéni nasady 160 °C. Po této dobé byl produkt
voln¢ zchlazen na pokojovou teplotu. Metody hodnoceni vlastnosti pripravenych polymernich
nanokompozitii jsou uvedeny v piikladu 1 a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Priklad 7:

Do sklenéné ampule opatfené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,04 g plniva LDH-349 a 2g e-kaprolaktonu. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smés ohfivana ginkem MW zateni v
monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infratervenym pyrometrem.
Po 3 minutéch zahfivani dosahla teplota polymeraéni nasady 154 °C. Po této dobé byl produkt
voln€ zchlazen na pokojovou teplotu. Metody hodnoceni vlastnosti pfipravenych polymernich
nanokompozitd jsou uvedeny v ptikladu 1 a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1. Zaznam XRD je
uveden na obrazku Ic.

Priklad 8:

Do sklenéné ampule opatiené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,12 g piniva LDH-349 a 2 g ¢kaprolaktonu. Pinivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni smés ohiivana u¢inkem MW zafeni v
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monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
£=2.,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infradervenym pyrometrem.
Po 3 minutéch zahfivani dosahla teplota polymera&ni nasady 151 °C. Po této dobé byl produkt
volné zchlazen na pokojovou teplotu. Metody hodnoceni vlastnosti pfipravenych polymernich
nanokompozitii jsou uvedeny v piikladu 1 a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Piiklad 9:

Do 250 ml téihrdlé sklenéné baiiky opatiené kotvovym michadlem bylo pod inertni atmosférou
nadavkovano 0,75 g LDH-104 a 50 g CLO. Plnivo bylo za michéani dispergovano v CLO po
dobu 24 hodin. Polymera¢ni nasada byla ohfivana uginkem mikrovinného (MW) zéfeni v
multimodalnim MW reaktoru (Romill, CR, f=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 200 W. Teplota
byla sledovana infradervenym pyrometrem. Po 9 minutach zah¥ivani dosahla teplota polymeracni
nasady 193 °C. Po této dobé byl produkt volné zchlazen na pokojovou teplotu. Metody
hodnoceni vlastnosti piipravenych polymernich nanokompozitl jsou uvedeny v piikladu 1 a
vysledky jsou uvedeny v tabulce 1. Zaznam XRD je uveden na obrazku 1d.

Piiklad 10:

Do 250 ml tfhrdlé sklenéné baiiky opatfené kotvovym michadlem bylo pod inertni atmosférou
nadavkovano 0,6 g¢ LDH-104 a 30 g D,L-laktidu. D,L-laktid byl roztaven v olejové 1azni a
plnivo bylo za michani dispergovano v D,L-laktidu po dobu 20 minut. Poté byla polymeracni
nasada ohifvana u¢inkem mikrovinného (MW) zafeni v multimodalnim MW reaktoru (Romill,
CR, f=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 200 W. Teplota byla sledovana infraCervenym
pyrometrem. Po 10 minutich zahfivani doséhla teplota polymeraéni nasady 185 °C. Po této dob¢
byl produkt volng zchlazen na pokojovou teplotu. Byl ziskdn zcela transparentni material
vykazujici pouze jednu teplotu skelného pfechodu 40 °C a obsahem polymeru 94 %. Metody
hodnoceni vlastnosti piipravenych polymernich nanokompozitii jsou uvedeny v pfikladu 1 a
vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Piiklad 11:

Do 250 ml tiithrdlé baiiky sklenéné baiiky opatfené kotvovym michadlem bylo pod inertni
atmosférou nadavkovano 0,75 ¢ LDH-104 230 g CLO a20 g e—kaprolaktamu (CLA). CLA byl
roztaven v olejové lazni a plnivo bylo za michani dispergovano v CLA po dobu 30 minut. Poté
byl do baiiky nadavkovan CLO a polymera&ni nasada byla ohtivana u¢inkem mikrovinného
(MW) zafeni v multimodalnim MW reaktoru (Romill, CR, f=2,45 GHz) za konstantniho vykonu
200 W. Teplota byla sledovana infracervenym pyrometrem. Po 15 minutach zahtivani dosahla
teplota polymeraéni nasady 163 °C. Po této dobé byl produkt volng zchlazen na pokojovou
teplotu. Byl ziskan material s teplotou skelného prechodu —10 °C a teplotou tani 102 °C. Obsah
polymeru stanoveny extrakci byl 86%. Metody hodnoceni vlastnosti pfipravenych polymernich
nanokompozitii jsou uvedeny v piikladu I a vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Priklad 12:

Do sklenéné ampule opatfené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 0,12 g plniva LDH-104 a 2 g epoxidové pryskyfice DGEBA. Plnivo bylo za
michani dispergovano v DGEBA po dobu 1 hodiny pii teploté 60 °C. Poté byla reakéni smés
ohfivana G&inkem MW zafeni v monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave
300 (Anton Paar, Rakousko, =2,45 GHz) za konstantniho vykonu 50 W. Teplota byla sledovana
infradervenym pyrometrem. Po 20 minutach zahfivani doséhla teplota polymeraéni nasady
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150 °C. Po této dobé byl produkt volné zchlazen na pokojovou teplotu. Stuperi konverze
epoxidovych skupin a teplota skelného prechodu u ziskaného produktu byly stanoveny DSC a
obsah anorganické faze TGA (viz pfiklad 1). Vysledky jsou uvedeny v tabulce 1.

Srovndvaci ptiklad 1:

Do sklenéné ampule opatfené magnetickym michadlem bylo pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovano 0,1 g plniva LDH-104 a 5 g e-kaprolaktonu. Plnivo bylo za michani dispergovano
v CLO po dobu 24 hodin. Poté byl do reakéni smési pod inertni atmosférou nadavkovan iniciator
polymerace CLO — 0,18 g 2—ethylhexanoatu cinatého. Reak&ni smés byla zahfivana v olejové
lazni pti 150 °C po dobu 4 h. Poté byla vyndana z lazné a zchlazena ve vodé na pokojovou
teplotu. Polymerace neprob&hla do vysokého stupné a vysledkem byl kapalny produkt s LDH-
104 usazenym na dné reaké&ni nadoby.

Srovnavaci priklad 2:

Do sklenéné ampule opatfené magnetickym michadlem byly pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovany 2 g e—kaprolaktonu. CLO byl zahfivan G&inkem mikrovinného (MW) zafeni v
monomodélnim MW reaktoru s fokusovanym polem Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko,
=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota byla sledovana infradervenym pyrometrem.
Po 4 minutach zahfivani dosahla teplota 240 °C. Béhem oh#ivani nevykazoval CLO zadné
znamky termické polymerace.

Srovnavaci ptiklad 3:

Do 250 ml tfihrdlé sklenéné baiiky opatiené kotvovym michadlem bylo pod inertni atmosférou
nadavkovéano 0,75 g organicky nemodifikovaného LDH a 50 g CLO. Plnivo bylo za michani
dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Polymera¢ni nasada byla ohfivana udinkem
mikrovinného (MW) zafeni v multimodalnim MW reaktoru (Romill, CR, =2,45 GHz) za
konstantniho vykonu 200 W. Teplota byla sledovana infracervenym pyrometrem. Po 10 minutach
zahfivani dosahla teplota polymera¢ni nasady 250 °C. Po 20 minutach byl produkt volné
zchlazen na pokojovou teplotu. Obsah polymeru byl pouze 7 % hmotn.

Srovndvaci ptiklad 4:

Do sklenéné ampule opattené magnetickym michadlem bylo pod inertni dusikovou atmosférou
nadavkovano 0,1 g plniva  interkalovaného  fosfoniovou iontovou  kapalinou
trihexyltetradecylfosfonium dodecylsulfonat s mezivrstevnou vzdalenosti dop3 34 nm a5 ge-
kaprolaktonu. Plnivo bylo za michani dispergovano v CLO po dobu 24 hodin. Poté byla reakéni
smeés ohfivana Gfinkem MW zafeni v monomodalnim MW reaktoru s fokusovanym polem
Monowave 300 (Anton Paar, Rakousko, f=2,45 GHz) za konstantniho vykonu 30 W. Teplota
byla sledovéna infratervenym pyrometrem. Po 5 minutach zah¥ivani dosshla teplota polymeraéni
nasady 250 °C. Po 10 minutach byl produkt volné zchlazen na pokojovou teplotu. Ziskany
produkt vykazoval obsah polymeru pouze 5 % hmotn.
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Tab. 1: Charakteristiky produkti

. }’w, WR, d003’ Tm’
Popis (% hmotn.){% hmotn.] (nm) °C)
Piiklad 1 2 % LDH-351 + CLO, MW 30 W, 3 min 97,2 1,9 >1,7* 59

Priklad 2 2 % LDH-351 + CLO, MW 30 W, 15 min 97,6 1,7 >1,7* 59
Ptiklad 3 2 % LDH-351 + CLO, MW 180°C, 20 min 98,4 1,9 >1,7* 59
Piiklad 4 5,7 % LDH-351 + CLO, MW 30 W, 3 min 87,9 49 >1,7* 57
Priklad § 2% LDH-104 + CLO, MW 30 W, 3 min 96,9 2,0 >1,7* 60
Ptiklad 6 5,7 % LDH-104 + CLO, MW 30 W, 3 min 93,4 3,8 >1,7* 61
Priklad 7 2 % LDH-349 + CLO, MW 30 W, 3 min 96,9 1,7 > 1,7% 59
Priklad 8 5,7 % LDH-349 + CLO, MW 30 W, 3 min 84,2 3,9 > 1,7* 55
Priklad 9 1,5 % LDH-104 + CLO, MW 200 W, 9 min 86,2 1,7 > 1,7* 57

Priklad 10 | 2 % LDH-104 + laktid, MW 200 W, 10 min 94 2,1 > 1,7*% | 40%*
0 - -
Priklad 11 1,5 % LDH-104 + CLO‘+CLA, MW 200 W, 26 1.6 >1,7% 102,
15 min 10**
0 -
Prikiad 12 | 7 70 LPH-104 + DGEBAMWSOW.20 1 g gaee | 45| >1,7¢ | 2300
Srovnavact 2 % LDH-104 + CLO, 150°C, 4 h 14,7 - : -
piiklad 1
Srovnavaci .
piiklad 2 CLO, MW 30 W, 4 min 0 - - -
Srovnéavaci 1,5 % LDH (nemodifivany) + CLO, MW 7 i _ _
piiklad 3 200 W, 20 min
Srovnavaci | 2 % interkalovaného LDH + CLO, MW 30 5 i i )
piiklad 4 W, 10 min

yw — obsah polymeru stanoveny extrakci vodou; wg — obsah plniva stanoveny TGA jako
nespalitelny zbytek pii 500°C v N, atmosféte; dy; — mezivrstevna vzdalenost stanovena
rentgenovou difrakei; T, — teplota tani stanovena DSC; — hodnota nebyla stanovena; MW 30 W —
polymerace byla provedena v monomodalnim mikrovinném reaktoru pii konstantnim vykonu
30 W; MW 50 W — polymerace byla provedena v monomodainim mikrovinném reaktoru pfi
konstantnim vykonu 50 W; MW 200 W - polymerace byla provedena v multimodalnim
mikrovinném reaktoru pti konstantnim vykonu 200 W

* Exfoliovana struktura

** Teplota skelného pfechodu stanovena DSC

*x* konverze epoxidovych skupin stanovena DSC

Pramyslovéa vyuzitelnost

Materialy ptipravené uvedenym zpisobem lze vyuzit samostatn¢ k vyrob& biodegradovatelnych
obalovych materiali nebo je lze pouzit ve smési s jinymi polymery k pfipravé plnénych
materiald.

PATENTOVE NAROKY

1. Zpisob piipravy polymerniho materialu, vyznadujici se tim, ze alespoi jeden cyklicky
monomer vybrany ze skupiny zahrnujici
cyklické estery obsahujici v cyklu 2 az 6 atomt uhliku, popiipadé substituované alespor
jednim linearnim nebo rozvétvenym alkylem obsahujicim 1 aZ 6 atomi uhliku; cyklické
amidy obsahujici v cyklu 3 az 12 atoma uhliku; cyklické siloxany obsahujici v cyklu 3 az 6

-10 -
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atomi kfemiku substituované alespofi jednim linedrnim nebo rozvétvenym alkylem
obsahujicim 1 aZz 6 atomu uhliku; cyklické anhydridy obsahujici v cyklu 4 a7 6 atomi uhliku;
cyklické karbonaty obsahujici v cyklu 3 az 5 atomi uhliku, popfipadé substituované alespori
Jednim linearnim nebo rozvétvenym alkylem obsahujicim 1 az 6 atomi uhliku; cyklické étery

o]
. . RO
obsahujici v cyklu 2 az 6 atomd uhliku; epoxidy o struktute _{— \/A ]”

kde n = 2 az 4 a uhlovodikova skupina znagena R mize byt linearni nebo vétveny alkyl,
alkenyl, cykloalkyl, cykloalkenyl, aryl, alkylaryl, arylalkylova skupina obsahujici 1 az 50
uhlikovych atomi, pti¢emz uhlovodikova skupina R mize byt popfipadé substituovana
funk&nimi skupinami hydroxylovymi, aminovymi, amidovymi, alkoxidovymi, ketonickymi,
karboxylovymi, thio a thiolovymi skupinami a mize dile obsahovat jeden nebo vice
heteroatomd vybranych ze skupiny zahrnujici kyslik, dusik, brom, chlor, fluor, siru a/nebo
Jednu nebo vice heteroskupin jako je pyridyl, furyl, thienyl a imidazolyl,
se smichd s hydratovanym  podvojnym vrstevnatym  hydroxidem o  struktufe
M%)  M? "(OH)AA™ )], kde A™ je m-mocny anion, M*' je dvojmocny kovovy kationt a M
je trojmocny kovovy kationt, hodnota x lezi v rozmezi 0,20 <x <0,33, povrchové
modifikovanym iontovou kapalinou, obsahujici fosfoniovy kationt, v mnozstvi 0,1 az 9 %
hmotn., vztaZeno na hmotnost hydratovaného podvojného vrstevnatého hydroxidu, v hmotn.
poméru cyklického monomeru vigi povrchové modifikovanému podvojnému vrstevnatému
hydroxidu 100/1 az 10/1, a vznikl4 suspenze se podrobi pusobeni elektromagnetického zafeni o
frekvenci 915 az 2450 MHz na teplotu 150 a7 250 °C, s vyhodou po dobu 3 min az 120 min.

2. Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, ze dvojmocny kovovy kationt M** je
dvojmocny kationt kovu 1IA skupiny periodické tabulky, nebo dvojmocny kationt kovu prvni
nebo druhé periody d—kovii, nebo smés uvedenych kationtdi, s vyhodou je vybran z dvojmocnych
kationtd hoi¢iku, vapniku, zinku, niklu, médi, kobaltu, zeleza, manganu.

3. Zpiisob podle které¢hokoliv z piedchazejicich narokil, vyznadujici se tim, Ze trojmocny
kovovy kationt M** je kationt kovu IIIA skupiny periodické tabulky, nebo trojmocny kationt
kovu prvni nebo druhé periody d—kovii, nebo smés uvedenych kationtd, s vyhodou je vybran z
trojmocnych kationti hliniku, chrému, Zeleza, manganu, gallia.

4. Zpisob podle kteréhokoliv z predchazejicich naroka, vyznatujici se tim, Ze aniont A™ je
vybran ze skupiny zahrnujici uhli¢itan, dusi¢nan, halogenid, halogeni¢nan, siran, $tavelan, octan,
benzoat.

S.  Zpusob podle kteréhokoliv z pfedchazejicich narokéi, vyznadujici se tim, e iontové
kapalina obsahuje fosfoniovy kationt obecného vzorce P'R'R’R’R?, kde R', R R’, R jsou
vzidjemné nezévisle vybrany z linedrniho nebo vétveného C—Cyg alkylu, s vyhodou je timto
alkylem methyl nebo alkyl se sudym poctem uhlikd, pfi¢emz protiont je vybran ze skupiny
zahrnujici halogenid, R°COO", fosfinat, popfipadé obsahujici 1 aZ 2 fetézce R’ , fosfét, popiipadé
obsahujici 1 az 2 fetézce R’, sulfat, popfipad¢ obsahujici 1 az 2, fetézce R’, sulfonat, popfipadé
obsahujici 1 az 2 fetézce R, karbonat, popfipad¢ obsahujici 1 az 2 fetézce R’, benzensulfonat,
popfipadé obsahujici 1 az 2 fetézce R, thiofosfindt,  dithiofosfinat, dikyanamid,
trikyanomethanid, bis(trifluoromethylsulfonyl) imid, tosylat, hexafluorofosfét, pricemz R’ je C,—
Cis linedrni nebo vétveny alkyl.

6. Zpisob podle kteréhokoliv z predchazejicich narokd, vyznaéujici se tim, Ze fosfoniovou
iontovou  kapalinou  je  iontova kapalina ~ vybrand ze  skupiny zahrnujici

trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbis(triﬂuoromethylsulfonyl)imid, tetrabutylfosfoniumchlorid,
ethyl(tributyl)fosfoniumdiethylfosfat, tetraoktylfosfoniumbromid, tributyl(methyl)fosfonium
bis(trifluoromethylsulfonyl)imid, tributyl(methyl)fosfoniummethylsulft,
tetrabutylfosfoniumbromid, tributyl(tetradecyl)fosfoniumchlorid,

tributyl(tetradecyl)fosfoniumdodecylbenzensulfonét, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumchlorid,
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trihexyl(tetradecyl)fosfonium bis(2,4,4-trimethylpentyl)fosfinat, trihexyl(tetradecyl)fosfonium
dekanoat, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbis(2—ethylhexyl)fosfat, trihexyl(tetradecyl)fosfonium
dikyanamid, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumbromid,
trihexyl(tetradecyl)fosfoniumtrikyanomethanid, trihexyl(tetradecyl)fosfoniumhexafluorofosfat,
tributyl(methyl)fosfonium 1,1,2,2-tetrafluoroethansulfonat, triisobutyl(methyl)fosfoniumtosylat,
tributyl(methyl)fosfonium bis(2,4,4-trimethylpentyl)thiofosfinat,
tributyl(methyl)fosfoniummethylkarbonat, tributyl(methyl)fosfoniumbis(2,4,4—
trimethylpentyl)dithiofosfinat,
trioktyl(methyl)fosfoniummethylkarbonéttributyl(oktyl)fosfoniumchlorid a smési uvedenych
latek v libovolném poméru.

1 vykres
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