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Mekéend polyvinylbutyralova pryskyfice a folie vyrobena z polyvinylbutyralové pryskyfice

Oblast techniky

Vynilez se tyka mekéeného polyvinylbutyralu PVB a zvlaité PVB folie obsahujici kompatibilni
zmékcovadlo. . :

Mekéena PVB folie je pouzivana v lamindtech, které propoustéji svétlo, aby se mohly aplikovat

jako stavebni okna a okna dopravnich prostfedkd, vykladnich skiini, ochranna skla pro obrazy, ...

dokumenty a podobné, obsahujici jednu nebo vice pevnych vrstev, napfiklad sklo. Mékéena folie
absorbuje energii a zabratiuje poskozeni, napiiklad kdyZ po nahlém zastaveni &len posadky
dopravniho prostfedku narazi hlavou na pevné vrstvy laminovaného okna nebo kdyz je cizi
objekt mr¥tén proti vnéjsi strané laminatu. Aby se podpofila adheze ke skiu, obsahuje PVB prys-
kyfice v polymernim fetézci hydroxylové skupiny.

ZmekEovadlo musi byt peélivé vybrano, aby pfispivalo k vyvazenosti uzitkovych vlastnosti v

lamindtu. Snahou je nalézt finandng dostupné feSeni mekseného PVB pro bezpedné laminaty s
cennymi komer&nimi vlastnostmi.

Dosavadni stav techniky

Ze stavu techniky jsou zndmé kompozice obsahujici polyvinylacetalové pryskyfice a datsi slozky
a dosavadni dsili v této oblasti bylo zaméteno na dosaZeni co nejlepsich vlastnosti laminatovych
skel, aniZ by doslo ke snizeni propustnosti skla a dal3ich poZadovanych viastnosti. Tyto kompo-
zice tvofi vét§inou mezi vrstvu mezi dvéma skly.

US 2492 512 popisuje kompozici obsahujici pblyfinylacetaly vyhodné s obsahem hydroxylo-
vych skupin 7 az 95 % a dalsi komponentu na bzi vosku, vytvafejici polymer.

Ve zlepSené kompozici podle US 2 453 570 Je uvedena kombinace polyvinylacetalové pryskyfice
s obsahem 16 a2 20 % hydroxylovych skupin pfepoétenych na polyvinylalkohol, méng nez 3 %
acetatovych skupin pfepottenych na polyvinylacetat a jako zbyvajici slozka butyraldehydacetal.
Tato kompozice déle obsahuje situ a CasteCny ester. polyhydroxyalkoholu s polynenasycenou
alifatickou kyselinou. Kompozice tohoto sloeni se pit zahfati méni na produkty rezistentni k
rozpoustédlim, '

Kompozice podle US 2 637 706 je-do Jisté miry odolna k rozpoust&dlim a ma v pevnost ne?
samotna pryskyfice. Jedna se o adhezivni kompozici obsahujici nejméng jeden produkt fenol-
formaldehydové kondenzace a nejméng Jeden polyvinylpropional, polyvinylbutyral, polyvinyi-
pental a polyvinylhexal. ' '

Jako dalsi slozky kromg polyvinylacetalové pryskyfice jsou uvadény estery mastnych kyselin a
polyhydroxyalkohol, jako napt. v US 2 453 369, US 3 361 699 uvadi navic je§ts urity hmot-
nostni podil zmékéovadla,

Laminatova skla podle US 2 526 728 obsahujici mezivrstvu polyvinylbutyralové pryskyfice s
obsahem hydroxylovych skupin 17 a% 20% a zmekcovadla jsou dostatedné pevnd v Firsim rozsa-
hu teplot a jsou vhodna k dal$imu mechanickému Zpracovani.

PVB pryskyfice se vyrdbi znamym vodnym nebo rozpoustédlovym acetalizaénim procesem reak-
ci PVOH s butyraldehydem za piitomnosti kyselého katalyzatoru, s naslednou neutralizaci kata-
lyzétoru, separaci, stabilizaci a sugenim pryskyfice. Je komeréng dostupna od Monsanto Copany
jako pryskyfice Butvar®, - :
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MekEeny PVB jako folie pfi nekritické tloudtce asi 0,13 az 1,3 mm se vytvafi misenim prysky-
fice a zmékéovadla a s vyhodou (v komerénich systémech) extrudaci smésné kompozice pies
féliovou formu, to je tladenim roztaveného, mék&eného PVR pies horizontaing dlouhy, vertikalng
uzky otvor matrice v podstat® utvarejici velikost, do které je folie tvarovana, nebo litim roztave- -
ného polymeru pochazejiciho z extruzni matrice na valec matrice v tésné blizkosti vystupu z mat-
rice, coZ vede k docileni pozadovanych povrchovych charakteristik najedno strand polymeru.
Pokud mé povrch valce minutové piky a minima, bude mit strana f6lie, ktera je v kontaktu s val-
cem, drsny povrch obecng tvofici prohlubné a hrbolky. Drsnosti na druhé strang miize byt dosa-
Zeno tvarem extruda¢niho otvoru matice, jako napf. na obr. 4 v US 4 281 980. Jiné zndmé meto-
dy ptipravy drsného povrchu na jedné nebo na obou stranach vytla¥ované folie zahrnuji popis a
kontrolu jednoho 2 nasledujicich parametrii: distribuce molekulové hmotnosti polymeru, obsahu
vody a teploty tini. Tyto metody Jsou uvedeny v US 2 904 844, US 2909 810, US 994 654,
US 575 540 a v evropském patentu EP 0 185 863. Zpracovani nasledujici po extruzi v matrici
také zdrsfiuje povrch folie. Je znamo, %e tato drsnost je dotasna, aby bylo usnadnéno odvzduiné-
ni v priibéhu laminace, zvysena teplota a tlak v prib&hu vazby folie ji pak zméni na hladkou.
Laminace na sklo se provadi podle obecn zndmych metod.

Podstata vynalezu

Hiavnim cilem tohoto vynilezu je poskytrout mékdenou PVB kompozici vykazujici zdokonale-
nou kompatibilitu zmékéovadla s PVB pryskytici a folii vytvofenou z této mék&ené kompozice,
pricemz zmekdovadlo je syntetizovano ze snadno dostupnych, relativng levnych vychozich latek.

Triethylenglykol-di-2—ethylhexanodt piisobi v PVB kompozici jako zmék&ovadlo PVB prysky-
fice. Jeho G€inné mnoZstvi kompatibilni s pryskyfici zavisi na vlastnostech pozadovanych pro
aplikaci lamindtu. Obecné se pouzivé 35 a2 45 dili zmekeovadla na 100 dili PVB pryskyiice
(PPHR). ‘

Kompatibilita zmék&ovadla a pryskyfice Je dilezitd v zachovini celistvosti folie pFi Jjeji mezivrs-
tevni aplikaci mezi sklenénymi vrstvami v bezpedném lamindtu, pri vystaveni viem rozmanitym
podminkam, které se mohou vyskytnout pfi pouZiti laminatu a mezi vrstvy. Pokud ztrita zmék-
Covadla vypocovanim z félie je p¥ilis velka, Je uZitkovost laminatu neptiznivé ovlivnéna natolik,
Ze se zvySuje teplota zvratu skla v kompozici folie a kiesa vysledna uzitkovost laminatu.

PVB pryskyfice ma hmotnostné priimémou molekulovou hmotnost v&t&i nez 70 000, s vyhodou

asi 100 000 az 250 000, jak bylo zmé&feno gelovou permeadni chromatografii za uZiti nizkého
thlu rozptylu laserového svétla. Na'zdkladé hmotnosti PVB pryskytice obsahuje 17 a2 19,4 %

hmotn. hydroxylovych skupin, pfepotenych na polyvinylalkohol PVOH, s vyhodou 17 a2 19 %

hmotn. hydroxylovych skupin, prepoctenych na polyvinylalkohol PVOH; 0 az 10 %, s vyhodou

0 az 3 % rezidualnich esterovych skupin, pfepodtenych na polyvinyléter, napfiklad acetat, s pfe-

bytkem acetalu, s vyhodou butyraldehydacetalu, ale volitelng zahrnujici mensi mnoZstvi acetalo-

vych skupin jinych ne% butyral, napfiklad 2-ethylhexal, jak je uveden v patenty US 5 137 954

udéleném 11.srpna 1992, . '

Byly vyvinuty mékéené PVB kompozice vykazujici zdokonalenou kompatibilitu zmékéovadla a
PVB (vzdjemnou afinitu pryskyfice a zmék&ovadla) ve srovnéni s dosavadnim stavem techniky.

Pfedmétem. vynalezu je tedy polyvinylbutyralova pryskyfice s obsahem hydroxylovych skupin
17 az 19,4 hmotnostnich procent, s vyhodou 17 aZ 19% hmotnostnich procent, pfepoctenych na
polyvinylalkohol, mékgend 35 a3 45 dily triethylenglykol-di-2—ethylhexanoatu 3GEH na 100
dila polyvinylbutyralové pryskyfice.

Je také popsana félie tvofena polyvinylbutyralovou pryskyfici s obsahem hydroxylovych skupin
172z 19,4 hmotnostnich %, s vyhodou 17 az 19 hmotnostnich %, ptepo&tenych na polyvinyl-
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alkohol, mék&ena 35 az 45 dily triethylenglykol-di-ethylhexanoatu na 100 dili polyvinylbuty-
ralové pryskyftice.

Folie podle vynalezu volitelng obsahuje pfisady pro zvyieni uzitkovosti jako napiiklad i barvy,
pigmenty, stabilizatory proti ultrafialovému svétlu, antioxidant, adhezni kontrolni soli a podobné.

Piehled obrazku na vykrese

K celkovému popisu vynalezu nalezi doprovodny vykres, ktery je grafickym znizorn&nim kom-
patibility 3GEH a PVB pfi proménlivych mnoZstvich polyvinylalkohelu PVOH v PVB.

Priklady provedeni vynalezu

Nasledujici pfiklady ilustruji, ale neomezuji vyndlez. MnoZstvi a procenta jsou hmotnostni,
Vlastnosti uvedené v pfikladech jsou méfeny v podstaté v souladu s nasledujicimi postupy.

PVB rezidudlni hydroxyl (= PVOH): ASTM 1396.

Spontannim vypocovéanim (S.E.) se mé&# kompatibilita zmékéovadla a PVB pryskyfice pfi extré-
mech oekavanych operacnich teplot a vihkosti, Smicha se zmekcovadlo a PVB vyvinuté (v poj-
mech mnozstvi zmeksovadla) na teplotu zvraty skla Tg 314 1°C po dobu 8 minut pfi 150 °C v
Brabenderové mixéru vybaveném sigmoidnimi nozi pri otaCkich 50 za minutu. Za pouziti zah#i-
vaného hydraulického lisu (149 °C, 5,5 MPa po dobu minut, vtlagi se PVB do 0,76 mm uzkych
folii, rozetie na vzorky 17,5x 38 mm, susi se 5 dnti v exsikdtoru a zvaZi se, aby se zjistila sucha
hmotnost. Vzorky se daji do vihkého exsikétoru (uzaviena nadoba obsahujici vodu pro dosazeni
100 % relativni vlhkosti (RH)) udrZovaného pfi riznych teplotach po dobu 7 dni. Aby se odstra-
nilo vypocené zmékéovadlo, otfe se Iehce z povrchu vzorku a poté se vzorky susi v exsikatoru §
dni. Hmotnostni ibytek se vypoéte jako % pavodni hmotnosti zmék&ovadla jako spontanni vypo-
covani. - :

Priklady I az 5

Smés PVB pryskyfice s uvedenym PVB rezidudlnim obsahem hydroxylovych skupin s riznym
mnozstvim kapalného 6GEH zm&kéovadla se zformuje do folie a testuje na kompatibititu za pou-

- Ziti testu spontannihe vypocovani (S.E.). Smichaji se dily zmékéovadla na 100 dilti PVB prysky-

fice, coZ vede k 31 £ 1 °C Tg, Vysledky jsou v tabulce 1 a (S.E.) vykresu.

Tabulka |
Pfiklad PPHR %PVOH

1 37.6 17,1

2 39,2 18,1

3 40,2 18,6

4 41,7 19,4

5 43,1 19,9

Vysledky spontanniho vypocovéni uvedené na vykresu pro piiklady 1 az 3 ve srovnani s priklady
4, 5 ilustruji neofekévanou kompatibilitu 3GEH zmékgovadia s druhy PVB pryskyfice v izkém
rozmezi 17,1 a2 18,6 % PVOH natolik, e se projevuje méné nez 1% ibytek zmekiovadla v
celém spektru teplot a vihkosti, coz bude pravdépodobné platit i pro PVB folie pfi komer&nim
pouziti. A&koli graf na vykresu naznaéuje, ze zahfivani kompozic vede podle prikladf 4,5 ke
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zvySenym teplotim, naptikiad asi 95 °F (35 °C) by zabrinilo nadmérnému vypocovani, toto
nemilZe byt uplatnéno v komeréni praxi, JelikoZ pi tak vysokych teplotich se ptiléhajici vrstvy
mék&ené folie budou pfi skladovéni vzajemné lepit (tvofit blok). Mén& nez 3% abytek je povazo-
van za maximélni horni limit, ktery by mél nastat pfi méné nez 19,5 % PVOH. Vyhodna troveri
PVOH je 17 a7 19 %.

Priklady 6 az 9

Folie rliznych 3GEH mékéenych PVB kompozic byly skladovany ve vilcové forms pfi 50 °

-

(10 °C) asi 9 mésicd ve skladu pii obsahu vihkosti as 0,4 a2 0,6 %. Kompozice folii byly nésle-

dujici:
Tabulka 1
P¥iklad PPHR %PVOH
6 41 18,3
7 39,5 18,6
3 44 20,0
9 42 20,3

Kdyz byly tyto valce rozvinuty a testovany vizudlng, folie podle prikladi 8, 9 mély nepfijatelnou
povrchovou vrstvy zmék&ovadla ve srovnani s f6liemi podle prikladii 6, 7, které Zidnou takovou
nemély. Laboratorni vysledky podle pfikladii 1 az 5 jsou témito pfiklady komeréniho pouziti
potvrzeny.

Predchozi popis je pouze pro ilustraci a nesmi byt chapan v omezeném smyslu. Rizné modifi-

kace a zmény budou odbornikiim v dané oblasti zrejmé. Proto jsou vyse uvedené priklady pouze
ilustrujici a rozsah vynalezu je urceny nasledujicimi naroky.

PATENTOVE NAROKY

1. “Polyvinylbutyralové peyskyfice s obsahem hydroxylovych skupin 17 a% 19,4 % hmotnost-

nich, pfepodtenych na polyvinylalkohol, mékdena 35 az 45 dily triethylenglykol-di-2—ethylhexa-
nodtu na 100 dili polyvinylbutyralové pryskyfice.

2. Mg&keend polyvinylbutyralova pryskyfice podle ndroku 1, kde obsah hydroxylovych skupin
pfedstavuje 17 aZ 19 % hmotnostnich pfepottenych na polyvinylalkohol.

3. Félie tvofena polyvinylbutyralovou pryskyfici s obsahem hydroxylovych skupin 17 az
19,4 % hmotnostnich, pfepoCtenych na polyvinylalkohol, mékgena 35 az45 dily triethylen-
glykol-di-ethylhexanoatu na 100 dily polyvinylbutyralové pryskyfice.

4. Fdlie podle naroku 3, kde obsah hydroxylovych skupin predstavuje 17 aZ 19 % hmotnost-

nich prepoctenych na polyvinylalkohol.

1 vykres

f e

T




CZ 299865 B6

%o ztriita
vztalend na
zmikdovadio
10
9 _—
8
7
6 M
| )4 9.9% PVOH|
.,, /
4
3 .
" 119.4% PVOH
T _ .
" | \ 1 ® SE% @171
: = SE%@18.1
\ A SE% @ 186
L o | x SE%@ 194
. : —— _ . .
ol 1t : ] ¥
0 20 40 60 ;| 100 ,'
TEMP. (F) @ 100%RH .
RH. = relativni vihkost =~ . | ;

8.E. = spontinni vypocovini

Konec dokumentu




	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS
	DRAWINGS

