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A talalmany targyat epoxigyantak olyan stabil, vizes disz-
perzioi képezik, amelyekben epoxi-funkcids feliletaktiv anyagot
hasznélunk oly médon, egy (I), (II) vagy (III) 4ltalanos képlet
szerinti amidoamint reagaltatunk, ahol R' egy alkil, aril vagy
arilalkil csoport vagy azok keveréke 1-15 szénatommal, R? egy
alifas, cikloalifas vagy aromas csoport 2-18 szénatommal, amely
adott esetben nem-reaktiv oxigént, vagy legfeljebb atlagosan 4
szekunder és/vagy tercier nitrogénatomot tartalmaz félancaban
szerkezetenként, X és Y egymastol fiiggetleniil egy hidrogént,
metil vagy etilcsoportot jelent azzal a megkotéssel, hogy ha X
metil vagy etil, akkor Y hidrogén, vagy ha Y etil vagy metil, X
hidrogén, és m+n+o egy 40 és 400 kozti valos szam, és n+o egy
valés szam olyan mértékben, hogy elegendd legyen a gyanta
emulgealasara, és (I)-nek (II)-hez viszonyitott témegaranya
100:0 és 0:100 kozott van, és (I)-nek (III)-hoz viszonyitott to-
megaranya 100:0 és 0:100 k6zott van, és (II)-nek (1I1)-hoz vi-
szonyitott témegaranya 100:0 és 0:100 kozo6tt van, és legalabb
egy epoxigyanta funkcionalitasa 0,8 epoxidcsoporttél moleku-
lanként egy aminhoz képest 1:2-es epoxi-egyenérték hanyadig
terjed. A taldlmany targya még eljaras a vizes diszperzio elbal-
litasara és egy epoxi funkcionalis kompozicid, amelyet uigy alli-
tunk el6, hogy a korabban emlitett amidoamint egy epoxigyanta-
val reagaltatjuk.

2007 b, * 7

- i Tlona M
::’,\ : Domb ('t

2001 DEL. 17 L)

)



KOZZEre1y,

PO104940 PELDANY
DANUBIA Szabadalmi és Védjegy Iroda Kft. ‘i/\ |
Budapest f e

EPOXIGYANTAK VIZES DISZPERZIOI

A taldlmany targyat epoxigyantik vizes diszperzidi képezik.
Ko6zelebbrdl, a talalmany targyat epoxigyantak javitott tulajdonsagu
vizes diszperzioi képezik, amelyek javitott bevoné tulajdonsagokkal
rendelkeznek. A talalmanyi vonatkozik ilyen diszperzidk eléallitasi
eljarasara is.

Epoxigyantdk vizes diszperzioi évek 6ta ismertek. Az ilyen
diszperziok bevonat-alkotorészként valo viselkedése azonban gyen-
g¢bb volt oldészer-alapu tarsaikénal. Ismeretes, hogy az epoxi-
komponens emulgealhatdsaganak javitasara hasznalt feliiletaktiv
anyagok, példaul nonilfenol-etoxilatok, alkilfenol-inicialt
poli(oxietilén)-etanolok, alkilfenol-inicialt poli(oxipropilén)
poli(oxietilén)-etanolok és egy belsd poli(oxipropilén) blokkot és két
kiils6 poli(oxietilén) etanol blokkot tartalmazo kopolimerek kénnyen
kivandorolnak a kiilsé hatarfeliiletekre, és ugy gondoljak, hogy ott
negativan hatnak a film viselkedésére.

Tovabba, ahogy epoxigyantdk vizes diszperzioit szélesebb kor-
ben hasznaltik fel az iparban egyre kivanatosabbak voltak a jobb ke-
zelhetdségi jellemzok, mint a tarolasi stabilitas, egyenletesség, kis ré-
szecskeméret, magasabb inverzios hdmérséklet, viszkozitas-
reprodukalhatdsag és a diszperzidk k(’jnnyﬁ szallithatosaga. Ezért egy-
re nagyobb szikség van epoxigyantak olyan vizes diszperzioira,

amelyeknek jobb, felhasznalo-barat tulajdonsagai vannak.
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A taladlmany targya egy epoxigyanta egy vizes diszperzidja,
amely a kovetkez6 komponensekbdl all:

a) viz;

b) legalabb egy epoxigyanta, amelynek funkcionalitasa na-
gyobb, mint molekulanként 0,8 epoxi csoport, és

c) az epoxigyantara vonatkoztatva 0,1 és 2 tomeg% kozti
mennyiségben legalabb egy, (I), (II) vagy (III) altalanos képlet szerinti
szerkezettel jellemezhetd amidoamin reakcidjaval kapott epoxi-
funkciés felilletaktiv anyag, ahol R egy alkil, aril vagy arilalkil cso-
port, vagy azok keveréke 1-15 szénatommal, R? egy alifas, cikloalifés,
vagy aromas csoport 2-18 szénatommal, amely adott esetben nem re-
aktiv oxigénatomokat tartalmaz vagy legfeljebb atlagosan 4 szekunder
és/vagy tercier nitrogénatomot a félancban szerkezetenként, X és Y
egymastol fiiggetleniil hidrogén, metil- vagy etilcsoportok azzal a
megkotéssel, hogy ha X metil vagy etil, akkor Y hidrogén, vagy ha Y
metil vagy etil, akkor X hidrogén, és n+m+o egy 40 és 400 kozti va-
16s szam, és n+o olyan valds szam, hogy elegendé mennyiség legyen
a gyanta emulgeélasahoz, és legalabb egy epoxigyanta, amelynek
funkcionalitasa egy aminhoz képest molekulanként 0,8
epoxidcsoporttol 1:2-es epoxi-egyenérték hanyadig terjed, elénydsen
1:6 és 1:500 kozott. (I)-nek (II)-hez viszonyitott tomegaranya 100:0
€s 0:100 kozott van, és (I)-nek (III)-hoz viszonyitott témegaranya
100:0 és 0:100 kozott van, és (II)-nek (II1)-hoz viszonyitott tomegara-
nya 100:0 és 0:100 kozott van.

A talalmany targyat képezik még ezen tul olyan térhalésithato
epoxi kompoziciok, amelyek ezeket az epoxigyanta diszperzidkat és

vizzel dsszeférhetd térhaldsitokat tartalmaznak.



Ugy talaltuk, hogy egy bizonyos epoxi-funkcids feliiletaktiv
anyag hasznalataval egy hatékony vizes epoxigyanta diszperziot kap-
hatunk, amelynek atlagos részecskemérete altalaban kisebb, mint 1
um, és amelynek jo a tarolasi élettartama és jol kezelhetd. Ezek a
diszperziok stabilak, és megfelel6 ideig megtartjak konzisztens visz-
kozitasukat és epoxi funkcionalitasukat. Ezen tul azt talaltuk, hogy
ezeket a diszperziokat , amelyeket ezeknek a feliiletaktiv anyagoknak
a felhasznalasaval készitiink, magasabb inverzios hdmérsékleteknél és
nagyobb gyanta-koncentracioknal kaphatjuk, ami révidebb készitési
1d6t, konnyebb kezelhetoséget és magasabb hémérsékletii tarolasi
stabilitast eredményez.

A talalmény szerinti epoxi-funkcids feliiletaktiv anyagot a ko-
vetkez6 komponensek reakcidjaval allithatjuk elé: (i) legalabb egy,
(D), (I) vagy (III) altalanos képlet szerinti amidoamin, ahol R' egy
alkil, aril vagy arilalkil csoport 1-15 szénatommal, elénydsen 1-4
szénatomos alkil vagy nonilfenil, legelénydsebben metil, R? egy alifas,
cikloalifas, vagy aromas csoport 2-18 szénatommal, amely adott eset-
ben nem reaktiv oxigén- vagy nitrogén atomokat tartalmaz a f6lanc-
ban, X és Y egymastol fiiggetleniil hidrogén, metil- vagy etilcsoportok
azzal a megkotéssel, hogy ha X metil vagy etil, akkor Y hidrogén,
vagy ha Y metil vagy etil, akkor X hidrogén, és n+m+o egy 40 és 400
kozti valds szam, m egy 0 és 70 kozti valds szam, elénydsen 0 és 50
kozotti, legelényosebben 0, és n+to olyan valds szam, hogy elegend
mennyiség legyen a gyanta emulgealasahoz, amely legalabb 15, és (I)-
nek (I)-hez viszonyitott tomegaranya 100:0 és 0:100 kozott van, és
(I)-nek (IIT)-hoz viszonyitott tomegaranya 100:0 és 0:100 kozott van,
és (II)-nek (IlI)-hoz viszonyitott témegaranya 100:0 és 0:100 kozott
van, és (ii) legalabb egy epoxigyanta, amelynek funkcionalitasa lega-



1abb 0,8 epoxi csoport molekulanként. Az epoxi-funkciés amidoamin
feluletaktiv anyag molekulatémege elénydsen 1700 és 40000 kozott
van, elényosen legfeljebb 20000. Egy elénysds megvalositasban n+o
és m aranya 100:1 és 55:45 kozott van.

Az (I) altalanos képletben m elény6sen egy 0 és 70 kozotti va-
16s szam és n és o egymastdl fiiggetleniil 5 és 395 kozti valds szamok.
A (II) altalanos képletben m elényésen egy 0 és 70 kozti valods szam,
n egy 0 €s 395 kozti valds szam €s o egy 0 és 400 kozti valos szam,
elénydsebben 20 és 380 kozotti. A (III) altaldnos képletben m elénys-
sen egy 0 és 70 kozti valds szam, n egy 0 és 395 kozti valds szam és
0 egy 0 és 400 kozti valos szam, elény6sebben 20 és 380 kozti. Bar-
melyik fenti (I), (I) vagy (III) altalanos képletben n+o-nak olyan va-
16s szamnak kell lennie, hogy a mennyiség elég legyen a gyanta-
emulgealas biztositdsahoz, ami tipikusan legalabb 15, elénydsen le-
galabb 35. Egy elonyos megvalositasban m értéke 0.

Egy megvalositasban a feliletaktiv anyagot ugy allitjuk eld,
hogy (I) és (II) altalanos képlet szerinti szerkezetii amidoaminokat
reagaltatunk 99:1-t61 1:99-ig terjed6 tomegaranyban, elényosen
20:80-tol 80:20-1g terjedd tomegaranyban, legalabb egy epoxigyanta-
val. Egy masik megvalositasban a feliiletaktiv anyagot ugy allitjuk eld,
hogy (II) és (III) altalanos képlet szerinti szerkezetii amidoaminokat
reagaltatunk 99:1-t61 1:99-ig terjed6 tomegaranyban, elénydsen
20:80-t01 80:20-ig terjedd tomegaranyban, legalabb egy epoxigyanta-
val. Egy ismét masik megvaldsitasban a felilletaktiv anyagot ugy al-
litjuk eld, hogy (I) és (III) altalanos képlet szerinti szerkezetii
amidoaminokat reagaltatunk 99:1-t61 1:99-ig terjedé tomegaranyban,
elényosen 20:80-t61 80:20-ig terjedd tomegaranyban legalabb egy
epoxigyantdval. Ezen feliil a feliiletaktiv anyagot elallithatjuk (I), (II)



és (III) altalanos képletek szerinti amidoaminokat reagaltatunk gy,
hogy (I) 4-98 tomeg%-ban, (IT) 1-95 témeg%-ban, (III) 1-95 tomeg¥o-
ban van jelen, egy epoxigyantaval.

Az amidoamint olyan koériilmények kozott hozzuk érintkezésbe
az epoxigyantaval, hogy az amin csoport reagalni tudjon az epoxi
csoporttal. Az aminnak az epoxira vonatkoztatott egyenérték-hanyada
tipikusan legaldbb 1:2, elonyosen 1:6-t6l 1:500-ig terjed, még elényo-
sebben 1:6-tol 1:30-ig. A reakciot tipikusan olyan hémérsékleten
hajtjuk végre, amely szobah6mérséklettdl olyan, magasabb hémér-
sékletig terjed, amely elegend6 az amin csoport és az epoxi csoport
reakcidjahoz, elénydsen 50 °C és 150 °C kozott, annyi ideig, amely
elegendd a reakcidtermékek képzddéséhez. A reakcid eldrehaladasat
kovethetjiik a reakcié-keverék amin egyenérték-tomegének és epoxi
egyenérték-tomegének mérésével, €s oly modon iranyithatjuk, hogy a
kivant reakciotermékek keletkezzenek. Altalanossagban a reakcioke-
veréket addig hevitjiik, amig a hozzaadott amin-egyenértékkel
egyenlo epoxi-egyenérték fel nem hasznalodik, ami altalaban egy 6ra,
vagy tobb.

Egynél tobb epoxigyanta reagaltathaté az amidoaminnal. Példa-
ul az amidoamint reagaltathatjuk el6szér egy monoepoxid gyantaval,
majd egy diepoxid gyantaval. Egy masik példaban az epoxigyantat
lépcsozetesen vagy egyidejiileg, tetszleges sorrendben reagaltathat-
juk egy novolak epoxigyantaval és egy diepoxid gyantaval.

Ha kell, a feluletaktiv anyagot kinyerhetjiik a reakcidkeverék-
bol vagy készithetjiik in situ. Annak érdekében, hogy in situ létrehoz-
zuk a felilletaktiv anyagot a kivant epoxigyanta komponensben, az
amidoamint reakciéval bevihetjiik a kivant epoxigyanta komponensbe.

Az in situ modszer elény6sebb egy epoxi-funkciés amidoamin feliile-



taktiv anyag létrehozasara akkor, ha az amidoaminnal reagaltatott
epoxigyanta maradéka (hidrofob része) megegyezik a diszpergalt
tomb epoxigyantaval. Az epoxigyanta maradéka (hidroféb része) ak-
kor egyezik meg a témb epoxigyataval, ha a feliiletaktiv anyag hidro-
fob részének IR spektruma ugyanaz, mint a témb gyantaé. Ha a felii-
letaktiv anyagot kinyerjiik, az aminnak az epoxira vonatkoztatott
egyenérték aranya eldnyosen 1:30 és 1:6 kozott van.

Az in situ moédszerhez az epoxigyantanak elegendd mennyiség-
ben kell jelen lennie ahhoz, hogy kiadja a nem reagalt epoxigyantat és
a feliiletaktiv-anyag adduktumot is. Ezen feliil ahhoz, hogy a feliile-
taktiv anyagot in situ hozzuk létre egy megnovelt epoxigyantaban, az
amidoamint reakci6val bevihetjiik diepoxid gyantaknak, példaul
dihidro-fenolok diglicidil étereinek, és dihidro fenoloknak keverékeibe
a ndvekedési reakcid soran, vagy reakcidval bevihetdk a gyantaba a
novekedési reakcid utan. Egy névekedési reakcidban altalanossagban
a diepoxid gyantat és a dihidro-fenolt reagaltatjuk 7,5:1 és 1,1:1 kozti
molaranyban egy novekedést eldsegits katalizator jelenlétében, ami-
nek hatdsara megnovelt epoxigyanta jon 1étre, amelynek tomege egy
epoxi csoportonként 225 és 3500 kozott van. Tipikusan az epoxi-
gyantara vagy az epoxigyantara €s a fenolra egyiittesen vonatkoztatva
az amidoamint 0,1 és 15 tdmeg%-nyi mennyiségben alkalmazzuk.
El6ny6sebb, ha az amidoamint a nvekedési reakcié utan adjuk hozza
akar ugy, hogy elkiilonitjiik a novekedési reakei6 termékeit, akar ugy,
ahogy vannak.

Az el6nyds amidoamint ugy allitjuk eld, hogy egy (IV), (V)
vagy (VI) altalanos képlet szerinti, sav-végcsoportot tartalmazo
poli(alkilén-glikolt), ahol R' 1-15 szénatomot tartalmazé alkil, aril
vagy arilalkil csoport, X,Y, n, m és o jelentését fentebb leirtuk, rea-



galtatunk legalabb egy diaminnal ugy, hogy az aminnak a savra vo-
natkoztatott egyenérték hanyada 6:1 és 25:1 kozott legyen.

Az el6nyos amidoamin egy megvaldsitasaban az amidoamin
ugy allitjuk el6, hogy egy (VII) altalanos képlet szerinti, sav-
végcsoportot tartalmazé polialkilénglikol metilétert, ahol R! definici-
6ja megegyezi a fentiekkel, eldnyosen metil, k egy 40 és 400 kozti
pozitiv valds szam, reagaltatunk legalabb egy diaminnal ugy, hogy az
aminnak a savra vonatkoztatott egyenérték hanyada 6:1 és 25:1 kozott
legyen.

Elény6s diamin a (VIII) altalanos képlettel jellemezhetd, ahol
R’ definici6ja megegyezik a fentickkel. Megfeleld diaminok lehetnek
példaul m-xililén-diamin, 1,3-bisz-aminometil-ciklohexan, 2-metil-
1,5-pentandiamin, 1-etil-1,3-propandiamin, etiléndiamin, dietilén-
triamin, trietilén-tetramin, polioxi-propiléndiamin, 2,2(4),4-trimetil-
1,6-hexan-diamin, izoforon-diamin, 2,4(6)-toluol-diamin, 1,6-hexan-
diamin, és 1,2-diamino-ciklohexan.

A sav végcsoportot tartalmazo polialkilénglikol tartalmi ve-
gyiiletet egy polietilénglikol monoalkil-éterének vagy egy etilén-oxid

| ¢s propilén-oxid vagy butilén-oxid "polialkilénglikol" blokk kopolimer
monoalkil-éterének oxidacidjaval allithatjuk el6, vagy egy
polietilénglikol vagy egy etilén-oxid és propilén-oxid vagy butilén-
oxid "polialkilénglikol" blokk kopolimer legalabb részleges oxidacio-
Javal.

Polialkilénglikolok altalaban egy bizonyos eloszlasban tartal-
maznak vegyiileteket valtozé szamu oxietilén egységgel (n vagy o)
és/vagy oxipropilén vagy oxibutilén egységgel (m). Az idézett egység-
szam altalaban a statisztikai atlaghoz és az eloszlas maximumahoz

legkozelebb esé teljes szam. Pozitiv valds szam alatt olyan szamot



értiink, amely pozitiv, és amely magaba foglalja az egészeket és azok
tortjeit.

A sav végcsoportot tartalmazd polialkilénglikol tartalmii ve-
gyiiletek el6allitasara szolgalo eljaras, amely a polialkilénglikolok
oxidaciojara épiil, lehet példaul (de nem kizarolag) az 5,250,727 és az
5,166,423 szamii USA szabadalmakban leirt eljaras. Altaliban oxi-
géntartalmu gazt adunk a polialkilénglikolhoz egy szabad gyok (pl.
2,2,6,6-tetrametil-piperidiniloxi) és egy szervetlen sav (pl. salétrom-
sav) jelenlétében, hogy karbonsav képzédjon, legalabb addig, amig
molekulanként egy hidroxil, vagy ha di-sav végz3désii poli(alkilén-
ghkolt) kivanunk, amig 1ényegében minden alkohol csoport nem oxi-
dalodik karboxil csoportta. Sav végcsoportot tartalmazo
polialkilénglikol tartalmi vegyiiletet Williamson éter szintézissel is
készithetiink, amelyben egy poli(alkilén-glikolt) reagaltatunk klorecet-
savval és/vagy észterekkel egy bazis jelenlétében.

A feliiletaktiv anyag el6allitasahoz hasznalhaté epoxigyanta le-
het barmilyen reaktiv epoxigyanta, amelynek 1,2-epoxi egyenértéke
(funkcionalitasa) eldnyosen, atlagosan, nagyobb molekulanként 0,8
epoxi csoportnal, bizonyos alkalmazisokban elény6sen molekulan-
ként legalabb 1,5-t61 elényosen 6,5-ig terjedd epoxicsoportot tartal-
maz. Az epoxigyanta lehet telitett vagy telitetlen, lineris vagy elaga-
z0, alifas, cikloalifas, aromas vagy heterociklusos és tartalmazhat
olyan szubsztituenseket, amelyek lényegében nem befolyasoljak a
karbonsavval val6 reakciét. Ilyen szubsztituensek lehetnek példaul
brém és fluor. Lehetnek monomerek és polimerek, folyadékok vagy
szilardak, de elényosen folyadékok vagy alacsony olvadaspontii szi-
lard anyagok szobahdmérsékleten. Megfeleld epoxigyantak lehetnek
példaul glicidil-éterek, amelyeket epiklorhidrin és egy olyan vegyiilet



reakcidjaval nyeriink, amely legalabb 1,5 aromas hidroxilcsoportot
tartalmaz, és a reakciét lagos reakciokoriilmények kozott végezzik. A
taldlmanyban alkalmazhat6 epoxigyantakra példak még
monoepoxidok, dihidro-vegyiiletek diglicidil-éterei, epoxi-novolakok
és cikloalifas epoxi vegyiiletek. Altalaban az epoxi vegyiiletek egy
bizonyos eloszlasban tartalmaznak vegyiileteket, amelyekben az is-
métlddési egységek szama valtozd. Ezen feliil az epoxigyanta lehet
epoxigyantak egy keveréke is. Az egyik megvalositisban az epoxi-
gyanta tartalmazhat egy monoepoxid-gyantat és di- és/vagy
multifunkciés epoxigyantat, elényosen egy olyan epoxigyantat,
amelynek funkcionalitdsa 0,7 és 1,3 kozott van és egy olyan epoxi-
gyantat, amelynek a funkcionalitasa legalabb 1,5, elényodsen legalabb
1,7, még elényosebben 1,8 és 2,5 kiozotti. A keverék 1épcsGzetesen
vagy egyidejiileg is hozzaadhaté az amidoaminhoz vagy elreagaltat-
haté vele. |

El6ény6s epoxigyantak lehetnek példaul (nem kizarolagos jel-
leggel) az (A) dltalanos képlettel jelolt gyantdk, ahol R® a (IXa), (IXb)
vagy (IXc) képletekkel, a (X) képlettel (ahol u=5-20) vagy a (XI),
(X1I), (X1lIa), (XIIIb) altalanos képlettel jellemezhetd, ahol r egy 0 és
6 kozti valos szam, R? egy linearis vagy elagazo, 1-22 szénatomos
alkilcsoport, egy arilalkilcsoport, egy alkilszilan vagy egy halogéne-
zett aril- vagy alkilcsoport, R* egy kétértékii alifas, kétértekii
cikloalifas, kétértékii aril vagy kétértékii arilalifis csoport, elénydsen
R* 8-120 szénatomot tartalmaz, R® figgetleniil egy hidrogén vagy egy
1-10 szénatomos alkilcsoport, R® egy kétértétkii alifs csoport, amely
adott esetben éter vagy észtercsoporto(ka)t tartalmaz, vagy R’-tel
vagy R®-cal egyiitt egy spiro-gytriit alkot, amely adott esetben
heteroatomokat is tartalmazhat, és R és R® fiiggetleniil lehet hidro-



-10 -

)

gén, vagy R’ és R® fiiggetleniil R-tal egyiitt spiro-gyfiriit képezhet,
amely adott esetben heteroatomot, példaul oxigént tartalmaz, elényo-
sen R® 1-20 szénatomot tartalmaz. Alifas és cikloalifas alatt olyan ve-
gyiileteket is értiink, amelyek félancukban oxigén és/vagy kénatomo-
kat is tartalmaznak. R* példaul lehet egy kétértékii cikloalifas csoport,
amely a (XIa) vagy (XIb) altalanos képlettel jellemezhetd, ahol R® és
R egymastol fiiggetleniil alkilén csoportok, vagy egy (XIc) altalanos
képletii kétértéki arilalifas csoport, ahol R'! egy alkilén csoport.

Az epoxigyanta elénydsen egy kétfunkcids epoxigyanta, példa-
ul egy dihidro-fenol diglicidil-étere, egy hidrogénezett dihidro-fenol
diglicidil étere, egy alifas glicidil-éter, epoxi-novolak vagy egy
cikloalifas epoxi.

Dihidro-fenolok diglcidil-étereit el6allithatjuk példaul ugy, hogy
epihalohidrint reagaltatunk egy dihidro-fenollal egy lug jelenlétében.
Megfelel dihidro-fenolok lehetnek példaul: 2,2-bisz(4-hidroxifenil)-
propan (biszfenol-A); 2,2-bisz(4-hidroxi-3-terc-butilfenil)-propan;
1,1-bisz(4-hidroxifenil)-etan; 1,1-bisz(4-hidroxifenil)-izobutan;
bisz(2-hidroxi-1-naftil)-metan; 1,5-dihidroxi-naftalin; 1,1-bisz(4-
hidroxi-3-alkilfenil)-etan és hasonlok. Megfelel dihidro-fenolokat
kaphatunk fenolnak aldehidekkel, példaul formaldehiddel valo reakci-
0jabol (biszfenol-F). Dihidro-fenolok diglicidil éterei kozott lehetnek
a fenti dihidro-fenolok diglicidil étereinek dihidro-fenolokkal, példaul
biszfenol-A-val megnévelt termékei, amint azt a 3,477,990 és
4,734,468 szami USA szabadalmak leirjak.

Hidrogénezett dihidro-fenolok diglicidil étereit eléallithatjuk
példaul dihidro-fenolok hidrogénezésével, majd glicilezési reakcioval

egy epihalohidrinnel egy Lewis sav katalizator jelenlétében, majd
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ezutan képezziik a glicidil étert natrium-hidroxiddal térténd reakcio-
val. Megfelel6 dihidro-fenolokat fentebb soroltunk fel.

Alifas glicidil étereket példaul epihalohidrin és egy alifas diol
reakcidjaval allithatunk el6 egy Lewis sav katalizator jelenlétében,
majd a halohidrin koztiterméket natriumhidroxiddal térténd reakcioval
glicidiléterré konvertaljuk. El6nyos alifas glicidil-éterek lehetnek pél-
daul a (XIV) és (XV) éltalanos képletii vegyiiletek, ahol

p 2 és 12 kozt1 egész szam, elényosen 2 és 6 kozotti

q 4 és 24 kozti egész szam, elénydsen 4 és 12 kozotti.

Megfeleld alifas glicidil-éterek lehetnek példaul 1,4-butandiol,
neopentil-glikol, ciklohexan-dimetanol, hexandiol, poli(propilén-
glikol) és hasonlo diolok és glikolok diglicidil-éterei; és trimetilol-etan
és timetilol-propan triglicidil éterei.

Megfeleld6 monoepoxidok lehetnek példaul fenol, t-butilfenol,
krezol, nonilfenol és alifas alkoholok glicidil-éterei. Egyéb megfeleld
monoepoxidok lehetnek példaul glicilezett monosavak és alfa-olefinek -
epoxidalt forméi €s glicidoxi-alkil-alkoxi-szilanok.

Epoxi-novolakokat formaldehid és fenol kondenzécidjaval allit-
hatunk el6, amely utin egy epihalohidrinnel valé glicilezés kovetkezik
egy lug jelenlétében. A fenol lehet példaul fenol, krezol, nonilfenol és
t-butilfenol. Elényos epoxi novolak lehet példaul a (XII) altalanos
képletii vegyilet, ahol R’ fiiggetleniil egy hidrogén vagy egy 1-10
szénatomos alkilcsoport, r egy 0 és 6 kozti valés szam. Epoxi
novolakok altalaban egy bizonyos eloszlasban tartalmaznak vegyiile-
teket kiilonb6z6 szamu glicilezett fenoximetilén csoportokkal (r). Az
1dézett egység-szam a statisztikai atlaghoz és az eloszlas maximuma-

hoz legko6zelebb es6 szam.



-12-

Cikloalifas epoxikat ugy allithatunk el6, hogy egy cikloalként
tartalmazé vegyiiletet, amely egynél tobb olefink6tést tartalmaz, per-
ecetsavval epoxidalunk. Az el6ény6s cikloalfias epoxikra példaként a
(XIIIa) és (XIIIb) képletekkel leirhatd vegyiileteket emlithetjiik, ahol
R® egy kétértétkii alifas csoport, amely adott esetben éter vagy észter
csoporto(ka)t tartalmaz, vagy R’-tel vagy R8-cal egyiitt egy spiro-
gyuriit alkot, amely adott esetben heteroatomokat is tartalmazhat, és
R’ és R fiiggetleniil lehet hidrogén vagy R” és R® R®-tal egyiitt spiro-
gylrit képezhet, amely adott esetben heteroatomot, példaul oxigént
tartalmaz, elényosen R® 1-20 szénatomot tartalmaz. Cikloalifas
epoxik lehetnek példaul 3,4-epoxiciklo-hexilmetil-(3,4-epoxi)-
ciklohexan karboxilat, dicikloalfas diéter-diepoxi [2-(3,4-epoxi)-
ciklohexil-5,5-spiro(3,4-epoxi)-ciklohexan-m-dioxan], bisz(3,4-
epoxiciklohexil-metil)-adipat, bisz(3,4-epoxiciklohexil)-adipat és
vinilciklohexén-dioxid [4-(1,2-epoxietil)-1,2-epoxiciklohexan].
Cikloalifas epoxi-vegyiiletek kozé tartoznak a B, C, D és E képletek-
kel jellemezheto vegyiiletek.

Kereskedelmileg elérhetd, elényds epoxigyantak lehetnek pél-
daul EPON-gyantak: DPL-862, 828, 826, 825, 1001, 1002, EPONEX
gyanta 1510, HELOXY mddosit6 anyagok 32, 62, 63, 64, 65, 67, 68,
71, 107, 116, EPON gyanta DPS155, EPON gyanta HPT 1050 és
CARDURA gyanta E-10, amelyek mind elérhetdk a Shell cégtél és
Union Carbide gyantak ERL-4221, -4289, -4299, -4234 és -4206 (az
EPONEX, HELOXY, EPON és CARDURA védett markanevek).

A hidrofil amidoamint olyan kériilmények koézott hozzuk érint-
kezésbe a hidrofob epoxigyantaval, hogy 1étrej6jjon a reakcid az
aminocsoport €s az epoxi csoport kozétt, hogy 1étrejojjenek az epoxi-

funkcids pohiéterek.
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Az epoxigyanta-komponens lehet barmilyen epoxigyanta,
amelynek funkcionalitdsa nagyobb, mint 0,8 epoxi csoport moleku-
lanként, eldny6sen legalabb 1,2 epoxi csoport molekulanként, elényo-
sen legfeljebb 6,5 epoxi csoport molekuldnként. Ezek az epoxigyan-
tak tartalmazzak azokat, amelyeket fentebb emlitettiink a felilletaktiv
anyag elkészitésénél. Megfelel6 epoxigyantak lehetnek példaul glicidil
éterek, amelyeket ligos reakciokoriilmények kozott, epiklorhidrinnek
olyan vegyiilettel valo reakcigjaval nyeriink, amely atlagosan egynél
tobb hidroxil csoportot tartalmaz. A talalmanyban a fent emlitett epo-
xigyantdk mellett hasznalhatunk példaul olyan epoxigyantakat, mint
polikarbonsavak poliglicidil-észterei, glicidilmetakrilat tartalmi akril-
gyanta. Polikarbonsavak poligilcidil-észetereit emlitjitk az alabbiak-
ban.

A taldlmény szerinti, bevonasra hasznalhat6 tipikus vizes disz-
perzidban az epoxi (b) komponens mennyisége 20 és 75 tomeg% ko-
z6tt valtozik, eldnydsen 55 és 65 tomeg% kozott a teljes diszperzid
tomegéhez viszonyitva. Altalanossagban a) vizet és b) egy moleku-
lanként legalabb 0,8 epoxicsoportot tartalmazé epoxigyantat keveriink
ossze olyan koriilmények k6zott, hogy olaj-a-vizben tipusii emulziét
kapjunk, c) az epoxigyantara vonatkoztatva legalabb 0,1, elénydsen
legalabb 0,5, még eldonydsebben legalabb 1 és legfeljebb 20, legels-
nyosebben legfeljebb 6 tomegszazaléknyi, fentebb emlitett epoxi-
funkciés amidoamin feliiletaktiv anyag jelenlétében. Egy vagy tobb
epoxi-funkcids amidoamint hasznalhatunk. Adott esetben a feliiletak-
tiv anyaggal egyiitt egy masik felilletaktiv anyagot is hasznalhatunk
(ko-tenzid).

A diszperzi6 eldnydsen acetont is tartalmaz. Elényosebben a

diszperzi6 acetont és legalabb egy nem-illékony hidroféb folyékony
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gyantat vagy gyanta-modositot tartalmaz. Az aceton legalabb 0,1, els-
nyosen legalabb 0,5, még eldnyosebben 1, de legfeljebb 5, elonys-
sebben legfeljebb 3 %-ban van jelen a teljes vizes diszperziéra vonat-
koztatva. A nem illékony folyékony hidroféb gyanta vagy gyanta-
modosito legaldbb 0,1, elénydsen legalabb 1 és legfeljebb 10, elényo-
sen legfeljebb 25% mennyiségben van jelen ab), c) és d)ii) kompo-
nensek Osszes mennyiségére vonatkoztatva.

Ugy talaltuk, hogy a talilmany eredményeként olyan diszperzid
jon létre, amelynek atlagos részecskemérete elényosen kisebb, mint 2
um, még elényodsebben kevesebb, mint 1 pum.

A hidroféb folyékony gyanta vagy gyanta-maodositd lehet bar-
milyen nem illékony, hidrof6b vegyiilet, amely folyékony, szobahd-
mérsékleten onthetd akar tiszta allapotban, akar hidroféb, xilolos
vagy butanolos oldatban. Egy anyag nem illékony, ha kielégiti az
ASTM D 2369-93 vagy ASTM D 3960-93 szerinti definiciokat. Be-
vonat kompozici6 esetében a hidrofob folyékony gyantanak vagy
gyanta-modositonak 6sszeférhetének (kompatibilisnek) kell lennie
(vagyis pl. nem ronthatja a korr6zi6allosagot vagy a nagy fényességet,
stb.) a bevonat kompozicioban hasznalt térhalésitokkal, példaul amin
térhalositokkal. El6nyos hidrofob folyékony gyantak vagy gyanta-
modositok lehetnek példaul egy alifas monoglicidil-éter, karbamid-
formaldehid gyanta vagy egy alifas monoglicidil-észter. Elényos hid-
rofob folyékony gyanta vagy gyanta-modosité lehet példaul:
HELOXY 7 médosit6 (8-10 szénatomos alkil glicidil-éter), HELOXY
9 mddosité (10-11 szénatomos alkil-glicidiléter), a Shell Chemicals
termékei és BEETLE 216-10 gyanta (BEETLE a Cytec Industries
Inc.-t8] szarmaz6 karbamid-formaldehid tartalmi, nagy szilard anyag
tartalmi oldat markaneve).
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Ezeket a diszperziokat ugy készithetjiik el, hogy hozzaadjuk a
feliletaktiv anyagot és a vizet a diszpergalandé epoxigyantahoz vagy
a felilletaktiv anyagot in situ allitjuk el6, ahogyan fentebb leirtuk.
Ezeket a diszperziokat ugy is elkészithetjiik, hogy az epoxigyantat
adjuk az amidoamin prekurzorhoz €s vizhez. A feliiletaktiv anyagot in
situ 1s el6allithatjuk oly moédon, hogy amidoamin prekurzort adunk az
epoxigyantahoz olyan hémérsékleten, hogy az amidoamin elreagaljon
az epoxigyantaval vagy gy, hogy az amidoamin prekurzort egy két-
funkcids epoxigyantahoz és dihidro-fenolhoz adjuk a névekedési re-
akci6 eldtt vagy alatt, amint azt fentebb leirtuk.

A talalméany szerinti epoxigyanta bevonat kompozicio tartal-
mazhat egyéb adalékokat, példaul elasztomereket, stabilizatorokat,
toltdanyagokat (extender), lagyitokat, pigmenteket, pigment-
pasztakat, antioxidansokat, szintezé és siiritdanyagokat, habzasgatls-
kat és/vagy egyiittes oldoszereket (ko-szolvenseket), nedvesité anya-
gokat, mas felilletaktiv anyagokat (ko-tenzideket), reaktiv higitokat,
toltéanyagokat, katalizatorokat és hasonlokat. A vizes diszperzi6 tar-
talmazhat egy monoepoxid higitot reaktiv higitoként.

Elényos monoepoxid higitok azok, amelyek vizzel nem elegye-
d6 glicilezett 8-20 szénatomos alifas alkoholt, 1-18 szénatomos
alkilfenol-glicidilétert, vagy glicilezett VERSATIC savat (a
VERSATIC sav egy védett markanév) tartalmaznak. A monoepoxid
komponens tartalmazhat aliciklusos és aromas szerkezeteket, valamint
halogént, ként, foszfort és egyéb ilyen heteroatomokat. Reaktiv higi-
tok lehetnek példaul epoxidalt telitetlen szénhidrogének, példaul
epoxidalt decén és ciklohexén; monohidro-alkoholok, példaul 2-
etilhexanol, dodekanol és eikozanol glicidil éterei; monokarbonsavak,

mint hexansav glicidil-észterei; glicidaldehid acetaljai és hasonlok. Az
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elényos reaktiv higito lehet 8-14 szénatomos alifas monohidro-
alkoholok glicidil-étere.

Hasznos bevoné kompozicidkat kaphatunk ha 6sszekeveriink
egy amin-funkcids epoxigyantat a fentebb emlitett vizes epoxigyanta
diszperzidval.

Az epoxi térhaldsito lehet barmilyen térhalosito, amely térhalo-
sitani képes a vizes oldatban diszpergalt epoxigyantat. Ezek a térha-
16sitok éltalaban vizzel kompatibilisek (vagyis higithatok és/vagy
diszpergalhatok). A diszperziokban hasznalhaté megfeleld térhalosi-
tok lehetnek olyanok, amelyeket altalaban hasznalnak epoxigyantak-

kal kapcsolatban, példaul alifés, arilalifis és aromas aminok, poliami
dok, amidoaminok és epoxi-amin adduktumok. Vizzel valé kompati-
bilitasuk kiillonboz6 mértéki, a készitésiikkor alkalmazott kiindulasi
anyagoktol fiiggben. Sok esetben arra van sziikség, hogy ecetsavval,
propionsavval vagy hasonloval részlegesen ionizaljuk éket ahhoz,
hogy elérjiik a vizzel valo kompatibilitast vagy emulgealhatésagot.
Ha szobahdmérsékleten vagy alacsonyabb hdmérsékleten aka-
runk térhalositani, altalaban elényosen 1:0,75-t61 1:1,5-ig terjedd
epoxid egyenérték: amin hidrogén egyenérték aranyt hasznalunk.
Megfelel6 polialkén-amin térhalositok azok, amelyek oldhatok vagy
diszpergalhatok vizben, és amelyek molekulanként 2-nél tobb aktiv
hidrogénatomot tartalmaznak, példaul dietilénamin, trietilén-tetramin,
tetraetilén-pentamin, stb. Egyéb megfelel térhalositok lehetnek pél-
daul 2,2,4- és/vagy 2,4 4-trimetil-hexametilén-diamin, 1,6-
hexandiamin, 1-etil-1,3-propandiamin, 2,2(4),4-trimetil-1,6-
hexandiamin, bisz(3-aminopropil)-piperazin, N-aminoetil-piperazin,
N,N-bisz(3-aminopropil)-etiléndiamin, 2,4(6)-toluol-diamin és

cikloalifds aminok, példaul 1,2-diamino-ciklohexan, 1,4-diamino-3,6-
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dietil-ciklohexan, 1,2-diamino-4-etil-ciklohexan, 1,4-diamino-3,6-
dietil-ciklohexan, 1-ciklohexil-3,4-diaminociklohexan, izoforon-
diamin, norbornan-diamin, 4,4'-diamino-diciklohexil-metan, 4.4'-
diamino-diciklohexil-metan, 4,4'-diamino-diciklohexil-propan, 2,2-
bisz(4-aminociklohexil)-propan, 3,3'-dimetil-4,4'-diamino-
diciklohexil-metan, 3-amino-1-ciklohexan-aminopropan, 1,3- és 1,4-
bisz(aminometil)-ciklohexan. Arilalifas aminként kiilondsen olyan
aminokat alkalmazunk, amelyekben az aminocsoportok az alifas gyo-
kon vannak rajta, amilyen példaul a p-xililén-diamin vagy ezek hidro-
génezett termékei. Az aminokat hasznalhatjuk magukban vagy keve-
rékekben.

Megfelel6 amin-epoxi adduktumok példaul diaminok, mint pl.
etilédiamin, dietilén-triamin, trietilén-tetramin, m-xililén-diamin
és/vagy bisz(aminometil)-ciklohexan reakciotermékei végcsoportot
tartalmaz6 epoxidokkal, mint amilyenek pl. a fentebb felsorolt
polihidro-fenolok poliglicidil-éterei.

Poliamidoamin térhaldsitokat kaphatunk pl. poliaminok és
polikarbonsavak, pl. dimerizalt zsirsavak reakciojaval. A fenti
poliaminok mellett a 190 és 2000 kozti molekulatomegi, vizoldhato
poli(oxipropilén)-diaminok és vizben kénnyen oldhat6 térhaldsitok,
mint amilyeneket pl. a 2,332,177 szam{ német kozzétételi irat és a
0,000,605 szami eurdpai szabadalom leir, ugyancsak hasznalhatok.
Elény6sen alkalmazhatunk médositott amin adduktumokat. A bevonat
teljes térhalositasahoz a diszperziokbol nyerhetd bevonatokat 30 és
120 perc kozti ideig felmelegithetjikk magasabb homérsékletre, els-
nyosen 50 °C és 120 °C kozé.

Magasabb térhaldsitasi hdmérsékletet igényld alkalmazasokhoz
aminoplaszt gyantakat hasznalhatunk epoxigyanta térhalositoként,
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amelynek nagy az egyenérték tomege, vagyis nagyobb 700-nal. Alta-
laban legalabb 5, elényodsen legalabb 10 és legfeljebb 40, elényosen
legfeljebb 30 témeg% aminoplaszt gyantat hasznalunk az epoxigyanta
€s az aminoplaszt gyanta 6sszes tomegére vonatkoztatva. Megfeleld
aminoplaszt gyantak karbamidoknak és melaminoknak aldehidekkel
val6 reakcidtermékei idénként egy alkohollal tovabb éterezve.
Aminoplaszt gyanta komponensek példaul karbamid, etilén-karbamid,
tiokarbamid, melamin, benzoguanamin és acetoguanamin. Aldehidek
lehetnek példaul formaldehid, acetaldehid és propionaldehid. Az
aminoplaszt gyantakat alkalmazhatjuk az alkilol alakban, de elényo-
sen az éter formaban alkalmazzuk, ahol az éterez6 szer egy
monohidro-alkohol, amely 1-8 szénatomot tartalmaz. Megfelel6
aminoplaszt gyantak példaul metilol-karbamid, dimetoxi-metilol-
karbamid, butilezett polimer karbamid-formaldehid gyantak,
hexametoximetil-melamin, metilezett polimer melamin-formaldehid
gyantak és butilezett polimer melamin-formaldehid gyantak.

Kereskedelmileg elérhetd, vizzel kompatibilis térhalositok pél-
daul az EPI-CURE 8535, 8536, 8537, 8290 és 8292 térhalositok (a
Shell Chemicals Ltd. termékei), ANQUAMINE 401, CASAMID 360
és 362 térhalositok (Air Products); EPILINK 381 és DP660 térhalo-
sitok (Akzo Chemical Co.), HZ350, 92-113 és 92-116 térhalositok
(Ciba Geigy); BECKOPOX EH659W, EH623W, VEH2133W térha-
l6sitok (Hoechst Celanese) és EPOTUF 37-680 és 37-681 tarhalosi-
tok (Reichhold Chemical Co.) (az EPICURE, CASAMID, EPILINK,
BECKOPOX és EPOTUF védett markanevek).

A térhalosithaté epoxigyanta kompoziciot 5 °C-tdl, elénydsen
20 °C-t61 200 °C-ig, elényosen 175 °C-ig terjedd hémérséklettarto-
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manyban térhaldsithatjuk annyi ideig, amennyi sziikséges az epoxi-
gyanta hatékony térhalositasahoz.

A talalmany szerinti vizes diszperziok és a fent leirt térhalositok
festékek és bevonatok komponenseiként szolgalhatnak olyan szubszt-
ratumokra, mint példaul fémek és cement-szerii szerkezetek. Ahhoz,
hogy ilyen festékeket és bevonatokat készitsiink, a gyantakat primer,
extender és korr6ziévédé pigmentekkel keverjiik 6ssze és adott eset-
ben adalékokat, példaul feliiletaktiv anyagokat, habzasgatlokat,
reologiai modositd anyagokat és kopasellenes valamint csisztatosze-
reket adunk hozza. Ezeknek a pigmenteknek és adalékanyagoknak a
kivélasztasa és mennyisége a festék tervezett alkalmazastol fiigg és a
szakember szamara altalanosan ismert.

Primer pigmentek lehetnek példaul rutil titindioxid, példaul
KRONOS 2160 (Kronos, Inc.) és TI-PURE a Du Pontt6l, barnassarga
(buff ) titandioxid, voros vasoxid, sarga vasoxid és korom. Extender
pigment lehet példaul kalcium-metaszilikat, példaul 10ES
WOLLASTOKUP (NYCO Minerals, Inc.), bariumszulfat, példaul
SPARMITE (Harcos Pigments, Inc.) és aluminiumszilikat, példaul
ASP 170 (Engelhard Corp.). Korrdzi6 elleni pigmentek lehetnek pél-
daul kalcium-stroncium foszfoszilikat, példaul HALOX SW111
(Halox Pigments), cinkionnal mddositott aluminium-trifoszfat, példaul
K-WHITE 84 (Tayca Corp.) és bazisos aluminium-cink-foszfat hidrat,
példaul HEUCOPHOS ZPA (Heuco Tech. Ltd.). (A KRONOS, TI-
pure, WOLLASTOKUP, NYCO, SAPRMITE, ASP, HALX, K-
WHITE, HEUCOPHOS-ZPA védett markanevek).

Tovabbi felilletaktiv anyagokat vihetiink be vizalapu epoxi fes-
tékekbe és bevonatokba, hogy javitsuk mind a pigment, mind a
szubsztratum nedvesitését. Az ilyen feliiletaktiv anyagok altalaban



“® een® So a0 on

- 20 - e r') .- . Y " : - 'S

L 1] » X 13
e a >

nemionosak, lehetnek példaul Triton X-100 és triton X-450 (Union
Carbide), PLURONIC F-88 (BASF) és SURFYNOL 104 (Air
Products and Chemicals) (A TRITON, PLURONIC, SURFYNOL
védett markanevek).

Habzasgatlok és habmentesitok elnyomjak a habképzédést a
festék vagy bevonat gyartasa soran. Hasznalhaté habmentesiték pél-
daul DREWPLUS L-475 (Drew Industrial Div.), DE FO PF-4 kon-
centratum (Ultra Additives) és BYK 033 (BYK-Chemie), (A
DREWPLUS, DE FO-PF és BYK védett markanevek).

Reoldgiai adalékokat alkalmazunk, hogy megfelel6 alkalmazasi
tulajdonsagokat kapjunk. Harom fajta adalék van, amely a kivant sii-
riis6dési és nyirasi-higulasi jellemzoket biztositja vizes epoxi bevo-
natokban; ezek hidroxietil-cellul6z, szerves anyaggal modositott
hektorit agyagok és asszociativ siritok. NATROSOL 250 MBR és
NATROSOL Plus (AQUALON) példak modositott hidroxietil-
cellulézra és BENTONE LT (RHEOX, Inc.) képvisel egy Hektorit
agyagot. ACRYSOL QR-708 (Rohm and Haas Co.) egy gyakran
hasznos asszociativ siiritd (A NATROSOL, AQUALON, BENTONE,
RHEOX, ACRYSOL QR védett markanevek).

A kopasallosag-javitok és csusztatok javitjak a korai ellenalld
képességet a dorzsoléssel szemben valamint a koénnyii labbal valo
igénybevétellel szemben. E tekintetben poli(dimetil- sziloxanokat) és
polietilén viaszokat hasznalunk. Kereskedelmileg elérhetd viasz pél-
daul MICHEM LUBE 182 (MICHELMAN, INC.) (A MICHEM
LUBE védett markanév).

A térhalosithato festék és bevonat kompoziciok a feliiletre fel-

vihetdk ecsettel, szorassal vagy hengerekkel.
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A taldlmany szerinti vizes diszperziok hasznalhatok még ra-
gasztok és szal irezbanyagok alkotorészeként.

A kovetkez0 illusztrativ példak leirjak a talalméany szerinti elja-
rast, €s azokat illusztracidként szanjuk, a talalmany nem korlatozodik
ezekre.

Az A-N példik a talalmany szerinti epoxigyanta diszperzidkat
mutatjak be, amelyek tartalmazzak az epoxi-funkcidés amidoamin fe-
liletaktiv anyagot. A talalmany szerinti vizes diszperzi6 képz3dését
az A-C osszehasonlité példakban karboxilezett poli(etilén-
glikol)/epoxi adduktumbol késziilt feliiletaktiv anyaggal, a D és E
osszehasonlité példakban JEFFAMINE-alapu feliiletaktiv anyaggal
hasonlitjuk 6ssze (a JEFFAMINE védett markanév). Az I példa mas
osszehasonlit6 példakkal egyiitt festék-formulacidkat mutat be a ta-
lalmany szerinti epoxigyanta diszperziok felhasznalasaval.

Az EPON 828 gyanta (dihidro-fenol diglicidil-étere 187-188-as
epoxi-egyenérték tomeggel), az EPON 1001F gyanta (olyan epoxi-
gyanta, amelyet dihidro-fenol diglicidil éteréb6l nyeriink biszfenol-A-
val novelve, amelynek epoxi-egyenérték témege 525-550), az EPON
1002 gyanta (olyan epoxigyanta, amelyet dihidro-fenol diglicidil éte-
rébdl nyeriink biszfenol-A-val novelve, amelynek epoxi-egyenérték
tomege 600-700), a HELOXY 64 modositd (nonilfenol-glicidiléter), a
HELOXY 62 modosité (orto-krezol-glicidiléter), a HELOXY 7 mo-
dosit6 (8-10 szénatomos alkil-glicidiléter), a HELOXY 9 moédositd
(10-11 szénatomos alkil-glicidiléter) vagy epoxi-higité a Shell
Chemical Company-tdl szarmazik. A DEN 438 (fenol-novolak
glicidiléter, amelynek epoxi egyenérték tomege 176-181) a Dow
Chemical Company-t6l szarmazik. A poli(etilénglikol)-monometil éter
és poli(etilénglikol) az Aldrich Chemical Company-tél szarmazik. A
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2-metil-1,5-pentadiamin (DYTEX A) a DuPont-t6l szarmazik. A m-
xililén-diamin a Mitsubishi Gas Chemical Co.-tl szarmazik. (A
DYTEX védett markanév).

Vizsgalati médszerek

I. Viszkozitas A viszkozitasokat a kapott emulziokon vagy
diszperzidkon egy, a Brookfield Engineering Laboratories-tol szarma-
z6 Brookfield Synchro Lectric viszkoziméterrel hatarozzuk meg.

II. Részecskeméret Az emulzidk és diszperziok részecskenagy-
sagat egy a Brookhaven Instruments Corporation-tol szarmazé Bi-
DCP részecskeméret meghatarozo6 miiszerrel hatarozzuk meg (a
BROOKHAVEN Bi-DCP védett markanév). Dn a szamatlag-
részecskeméret €s Dw a tomegatlag részecskeméret. Minden részecs-
keméret adatot mikronban (um) adunk meg.

III. Szarazanyag tartalom A termékek szarazanyag tartalmat

gy mértiikk meg, hogy a termék 0,5 g-os mintajat szétteritettiik egy
aluminiumfdliara, a bevont foliat egy mesterségesen szelloztetett sza-
ritoszekrénybe helyeztiik és 10 percig 120 °C-on tartottuk, majd meg-
hataroztuk a film maradék témegét gy, hogy a maradék tomeget el-
osztottuk a teljes tomeggel és szoroztuk 100-zal.

IV. Epoxid egyenérték Az egy epoxidcsoportra jutd tomeget,

vagy epoxid-egyenérték tomeget (igy hataroztuk meg a termékekre,
hogy metilénkloridos azeotrépos desztillacioval megszaritottunk egy
bemért mintat, majd a maradékot ismert modszerekkel megtitraltunk
€s a szarazanyag tartalommal korrigalva meghataroztuk a 100%-os
szilardanyag tartalomhoz tartoz6 epoxid egyenérték tomeget.

V. Ulepedés Az iilepedést gyorsitott koriilmények kozott hata-
roztuk meg ugy, hogy egy 4 uncias iivegedényben megfigyeltiik a
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gyorsitott ilepedést az id6 fiiggvényében. A mintakat altalaban 1000
fordulat/perc sebességgel centrifugaltuk.

Feliiletaktiv anyag prekurzor elédllitdsa

1. példa

Alfa-(2-karboximetil)-omega-metoxi-poli(oxi-1, 2-etdndiil)

Egy 3000 ml-s négynyaku lombikba, amelyet felszereliink ke-
verovel, termoelemmel, 1égbevezetd cs6vel, hiitovel és egy adagolo-
tolcsérrel, 495,6 g (0,099 egyenértéknyi), kb. 5000-es Mn moltomegii
poli(etilénglikol)-monometil étert (Aldrich Chemical Co.), 15,4 g
(0,099 egyenértéknyi) 2,2,6,6-tetrametil-1-piperidiniloxi szabadgyo-
kot (Aldrich Chemical Co., TEMPO szabadgyok) és 1000 g
diklormetant tesziink. A keveréket refluxig melegitjiik, majd levegét
vezetiink be a keverékbe a légbevezetd csovon keresztiil. Ezutan to-
mény salétromsavat (15,4 g) adagolunk be 15 perc alatt és a keveréket
19 6raig refluxaltatjuk. Ezutan az illékony komponenseket rotacios
desztillaloval eltavolitjuk. A maradék hiitéskor megszilardul. Porra
6roljiik, 2-propanollal mossuk és vakuum szaritészekrényben, 40 °C-
on tomegallanddsagig szaritjuk. NMR analizissel igazoljuk a
hidroxilcsoport karboxilcsoportta valo atalakulasat. A szilard anyag
savegyenérték tomege 5025.

2. példa

Amidoamin elédllitdsa az 1. példa termékébdl

Az 1. példa szerinti karbonsav 750 g-jat 62%-0s NV-nél (NV=
nonvolatile, nem illékony anyag tartalom) CCls-ban feloldjuk 1500 g
spektroszkopiai tisztasagu izopropanolban 43 °C-on. A terméket 23-
25 °C-on egy éjszakan 4t hagyjuk kicsapodni. A csapadékot egy szii-
r6n Osszegylijtjiik és 300 g friss, szobahémérsékletii izopropanollal

mossuk. A szfir6pogacsat vakuumszaritoba helyezziik tobb napig szo-
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bah6émérsékleten, amig allandé tomegii nem lesz (378,4 g). A szaritott
termék savegyenérték tomege kozelitdleg 4696.

Kever6vel, vakuummal és nitrogén bevezetd csével ellatott 1
literes lombikba 370 g szaritott terméket és 91,3 g DYTEK A-t te-
sziink. A keveréket 192 °C-ra hevitjiik és 3 6ra 11 percig
refluxdltatjuk. A keveréket 84 °C-ra hiitjiik és a DYTEK A feleslegét
ledesztillaljuk 5 Hgmm-s vakuumban. A keveréket ezutan 200 °C-ra
melegitjiik és nitrogénnel 3 dra 15 percig atoblitjiikk. Ekkor az aktiv
amin nitrogén egyenérték tomege 5642. Ezt a poli(etilénglikol)-
amidoamin terméket hasznaljuk az A példaban diszperzidk készitésé-
hez in situ reakcidval, epoxigyantakkal, a viz hozzidadasa el6tt.

3. példa

a-(Karboximetil)- o-(karboximetil)-poli(oxi- 1, 2-etdndiil) elédl-
litdsa

Egy 2000 ml-s négynyaki lombikba, amelyet felszereliink ke-
verdvel, termoelemmel, 1égbevezetd cs6vel, hiitével és egy adagolé-
tolcsérrel, 500 g (0,125 egyenértéknyi), kb. 8000-es Mn méltomegii
poli(etilénglikolt) (Aldrich Chemical Co.), 19,5 g (0,125 egyenérték-
nyi) 2,2,6,6-tetrametil-1-piperidiniloxi szabadgyokot (Aldrich
Chemical Co., TEMPO szabadgyok) és 1000 g diklérmetant tesziink.
A keveréket refluxig melegitjiik, majd leveg6t vezetiink be a keverék-
be a légbevezetd csovon keresztiil. Ezutan témény salétromsavat (7,8
g) adagolunk be 15 perc alatt és a keveréket 17 oraig refluxaltatjuk.
Ezutén 550 g 2-propanolt adunk hozza és a keveréket rovid ideig ke-
vertetjiik. Ezutan az illékony komponenseket rotacios desztillaloval
eltavolitjuk. A maradék (510,9 g) hiitéskor megszilardul. A szilard
anyagot 2-propanollal mossuk, porra 6réljiik, és vakuum szaritoszek-

rényben, 40 °C-on tomegallandosagig szaritjuk (484 g). NMR anali-
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zissel igazoljuk a hidroxilcsoport karboxilcsoportta vald teljes atala-
kulasat. A szilard anyag savegyenérték tomege 4168.

4. példa

Amidoamin elédllitasa az 3. példa termékébél

Egy 4 1-s gbmbfenekii lombikba 300 g, 3. példa szerinti anyag
300 g-jat adjuk (0,1439 egyenérték sav). A lombikot keverével, hé-
mérséklet-szabalyzoval, desztillalo késziilékkel és a folyadékszint
alatti gazbevezet6 csével latjuk el. A savhoz 83,5 g (2,874 egyenér-
téknyi amin-hidrogén) DYTEK A amint (2-metil-1,5-pentandiamin)
tesziink. A lombik tartalmat 190 °C-on 5 6raig reagaltatjuk, majd a
folosleges amint és az amid-kondenzacids soran képzddott vizet 4.88
cm-s vakuumban eltavolitjuk. A maradék reagalatlan amint és vizet
ugy tavolitjuk el, hogy 200 °C-on nitrogénnel 2 éra 35 percen at 6b-
lityik. Az amido-aminezett anyagot ezutan aluminium talkaba ontjiik
és hagyjuk megszilardulni. A kapott anyagban titralhat6 nitrogén van,
amelynek amin hidrogén egyenérték tomege 2032.5.

5. példa

a-(Karboximetil)- o-(karboximetoxi)-poli(oxi-1, 2-etandiil) eld-
dllitasa

Az 1. példaban leirthoz hasonl6 eljarassal a monometoxi-
poli(etilén-glikol) 2000 (Aldrich Chemical Co.) karboxilatjat atalakit-
juk karboxilatta 2039-es sav egyenérték tomeggel.

6. példa

Amidoamin elddllitdsa az 5. példa termékébdl

A 2. példdban leirthoz hasonl6 eljarassal az 5. példa szerinti
karboxilat DYTEK A amidoaminjat allitjuk el 2371-es titralhato nit-
rogén egyenérték tomeggel.

7.példa
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Amidoamin elddllitdsa poli(etilén-glikol)4600 karboxildgtjdnak
felhaszndldsadval

Egy 4600-as atlag molekulatémegii poli(etilén-glikolt) oxida-
lunk a megfelel6 savva 4-hidroxi-2,2,6,6-tetrametil-1-piperidiniloxi
szabadgyok felhasznalasaval az 1. példaban leirthoz hasonlé médon.
A kapott anyag savegyenérték tomege 2735. Ezt az anyagot azutan
sav-egyenértékenként 10 egyenértéknyi primer aminnal amidaljuk
DYTEK A amint hasznalva. Ezt az amidoamint izolaljuk; a primer
aminok 25%-at CARDURA E-10 epoxi (glicilezett neodekéansav a
Shell Chemical Co.-tdl) csoporttal latjuk el, majd kb. 65% NV-re hi-
gitjuk 1onmentes vizzel.

8. példa

Részlegesen végcsoporttal elldtott amidoamin eldallitdsa

4600 atlagos molekulatomegii poli(etilén-glikolt) oxidalunk a
megfeleld savva 4-hidroxi-2,2,6,6-tertametil-1-piperidiniloxi szabad-
gyok felhasznalasaval az 1. példaban leirthoz hasonl6 médon. A ka-
pott anyag savegyenérték tomege 2735. Ezt az anyagot aztin sav-
egyenértékenként 10 egyenértéknyi primer aminnal amidaljuk
DYTEK A amin felhasznalaséval. Ezt az amidoamint izolaljuk; a pri-
mer aminok 25%-at CARDURA E-10 epoxi csoporttal latjuk el, majd
kb. 65% NV-re higitjuk ionmentes vizzel.

9. példa

Amidoamin eldadllitasa dietilén-triaminbdl

4600-as atlag molekulatémegii poli(etilén-glikolt) karbonsav-
formaba oxidalunk a fentebbi, 8. példaban leirthoz hasonlé médon. A
savfunkcids kiindulasi anyag sav-egyenérték tomege 2847. Ezt az
anyagot késobb 10 mdl dietilén-triamin (111-40-0) felhasznalasaval
amudaljuk. A folosleges amint desztillacidval eltavolitjuk és a kapott
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amidoamin tomege titralhat6 nitrogénre vonatkoztatva 2416. Ezt a 65
g amidoamint feloldjuk 35 gramm ionmentes vizben. Ehhez az oldat-
hoz 2,0 g CARDURA E-10 monoepoxidot adunk. A keveréket két
napig hagyjuk keveredni, majd felhasznaljuk egy epoxi-diszperzié
elkészitéséhez.

10. példa

Amidoamin elédllitdsa trietilén-tetraminbdl

Egy 4600 atlagos molekulatomegii poli(etilén-glikol) (PEG
4600) natrium-oxalatjat elkészitjiikk oly modon, hogy 230 g PEG4600
és 4,8 g 50%-os vizes NaOH keverékét dehidrataljuk 100 g toluolban.
Ezt a natrium-oxalatot aztan metil-kléracetattal reagaltatjuk 0,23 g
tetrabutil-ammoéniumbromiddal 100 °C-on 3 6ran keresztiil. A toluolt
vakuumban ledesztillaljuk, majd 73 g trietilén-tetramint (112-24-3)
adunk hozza. Ezeket a reaktansokat 190 °C-on tartjuk 6 oraig és a
felesleges amint vakuum alatt 230 °C-on eltavolitjuk. A kapott
amidoamunra, titralhat6 amin nitrogénre vonatkoztatva, 2153-as egye-
nérték-tomeget mérink. Ezt a 65 g amidoamint 35 g ionmentes viz-
ben feloldjuk. Ezt a vizes oldatot hasznaljuk egy epoxi-diszperzi6 el-
készitéséhez.

1. osszehasonlito példa

Epoxi-funkcids feliletaktiv anyag eldallitdsa

80,9 g (0,433 egyenérték), a Shell Chemical Co.-tol szarmazo
EPON 828 gyantat, 75,38 g (0,015 egyenérték) 1. példa szerinti kar-
bonsavat és 0,16 g etil-trifenil-foszfonium jodidot (ETPPI) reagalta-
tunk nitrogén alatt 120 °C-on 2,5 6raig, majd a keveréket izolaljuk. A
termék epoxi-egyenérték tomegét meghatarozva 378-at kapunk.

Feliiletaktiv anyag és vizes diszperzié elddllitdsa

A példa
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Keverdvel és automatikus hémérséklet-szabéalyozassal ellatott 2
literes gyanta-lombikba a kovetkezoket adjuk, ebben a sorrendben:
90,91 g ARCOSOLYV PE (propilénglikol-monoetiléter az Arco
Chemical Co.-tdl), 50,47 g EPON 828, 563,75 g lemezes EPON 1001
gyanta €s 15,03 g CARDURA E-10 epoxi higit6. Ezt a keveréket
lassan 120 ©-ra hevitjiik 45 percen at és akkor meginditjuk a keverést.
A keveréket hagyjuk 100 °C-ra hiilni. Miutan minden EPON 1001
gyanta feloldodott, 40,0 g 2. példa szerinti amidoamint és 26.7 g vizet
adunk a keverékhez. Ezutan hagyjuk, hogy a keverék 93 °C-ra hiiljon
20 percen at. Ekkor 81,6 g ionmentes vizet adunk hozza 1 perc alatt,
mikoézben a hémérséklet 87 °C-ra esik. Ennél a pontnal a keverék
gyanta-a-vizben emulzi6éva alakul (inverzid). A keveréket 12 6ran at
65-34 °C-on tartjuk. Ekkor a keveréket ionmentes vizzel 1840 cP
viszkozitasra higitjuk 58,8% NV értéknél 1 6ra és 40 perc alatt. En-
nek a diszperzionak az atlagos részecskemérete Dn = 0,741, Dw =
1,271 pm.

B példa

Epoxigyanta diszperzié elddllitdsa izoldlt EPON 828 gyanta és
a 2. példa szerint elddllitott, addiciondlt feliiletaktiv anyag felhasz-
ndldsaval

A 2. példa szerint karboxilezett metoxi PEG 5000 és DYTEK
A-amin addici6javal késziilt adduktumot adunk EPON 828 gyantihoz
olyan aranyban, hogy 5 egyenérték epoxi jusson 1 egyenérték aktiv
amin hidrogénre.

Ezt a f6l0s epoxi tartalmi adduktumot hasznéljuk arra, hogy
egy epoxi-diszperziot készitsiink ugy, hogy 42,4 g EPON 828 gyan-
ta/DYTEK-A amidoamin adduktum és f6l6s EPON 828 keveréket
adunk hozza 357,81 g olvasztott biszfenol-A epoxi gyantahoz, amely-
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nek epoxi egyenérték silya 504. Ehhez a megolvasztott keverékhez
116 °C-on hozzaadunk 32,4 g etilkénglikol-monopropil-éter olddszert.
Ehhez az oldathoz 82 °C-on 55,1 g ionmentes vizet adunk 10 perc
alatt. Ennek a hozzaadasnak a végén a keverék 70 °C-os lesz és atala-
kul gyanta-a-vizben emulziéva (inverzi6). Ezt az emulziét 54 percig
hagyjuk keveredni, majd 12 perc alatt tovabbi 45,8 g vizet adunk hoz-
za. A keveréket 78 percig hagyjuk keveredni majd hozzaadunk 7,27 g
HELOXY 7 monoepoxid higitot jo keverés mellett. 15 perc utan a
keveréket higitjuk 25 perc alatt, el6szér 145,6 g ionmentes vizzel,
majd 43,0 g etilénglikol-monopropil-éterrel. Az emulziot a hozzaada-
golasok alatt 42 °C-ra hagyjuk hiilni. A keveréket tovabbi 15 perc ke-
vertetés utan jellemezziik. A kapott emulzié Dn részecskemérete
0,514 pm, a Dw érték 0,653 um. A viszkozitds 1636 centipoise
(mPa.s) 55% NV értéknél, és a szilard anyag epoxi-egyenérték tome-
ge 487.

C példa

Epoxigyanta diszperzio eldllitdsa "in situ” készitett feliiletak-
tiv anyag adduktum felhaszndldsdval

A 2. példaban leirt eljarassal készitett amidoamin felhasznala-
saval diszperziot készitiink a fent leirt B példahoz hasonlé mddon.
Egy COWLES tipusu keverdvel ellatott literes gyanta-lombikba 2858
g EPON 828 gyantat, és 84,8 g olyan biszfenol-A-t tesziink, amelyet
etil-trifenil-foszfonium jodid katalizatorral hozzavetdleg 550-¢s epoxi-
egyenérték tomegre noveltiink. Ehhez a megolvasztott gyantahoz 32,8
g EASTMAN EP-t (etilénglikol-monopropil éter az Eastman
Chemical Co.-t6l) adunk. Ehhez az oldathoz 29,4 g-t adunk az
amidoaminbol. Miutan hagyjuk, hogy az amidoamin reagaljon az

epoxival, 125,2 g ionmentes vizet adunk hozza 132 perc alatt, mikoz-
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ben a keveréket 68 °C-ra hagyjuk hiilni j6 keverés kozben. Ennél a
pontnal a gyanta olaj-a-vizben tipustu emulziot képez. A keverékhez
ekkor hozzaadunk 13,0 g EPON 828 gyantat és 7,27 g HELOXY 7
modositot higitoként. Az emulziot gondosan kevertetjiik 36 percig. A
keveréket ekkor 128,4 g ionmentes vizzel és 42,6 g EASTMAN EP-
vel higitjuk, mikozben a keveréket 42 perc alatt 48 °C-ra hagyjuk hiil-
ni.

- Akapott diszperzié részecskemérete Dn = 0,395 pm és Dw =
0,572 pm. A keverék viszkozitasa tovabbi vizzel 50,7% NV-re beal-
litva 15260 centipoise.

D példa

Epoxigyanta diszperzié elddllitisa "in situ" készitett
addiciondlt feliiletaktiv anyag felhaszndldsdval

A fenti, 2. példa szerinti amidoamin felhasznalasaval, a C pél-
daban leirthoz hasonlé6 médon, minden komponensre ugyanazt a to-
meget haszndlva diszperziot készitiink azzal a killonbséggel, hogy az
amidoamint az EPON 828 gyantaval és a biszfenol-A-val egyiitt adjuk
be a polimerizaci6 soran. Miutan a cél egyenérték-tsmeget elérjiik, a
keveréket Eastman EP-vel és megfelel6 mennyiségii vizzel higitjuk,
hogy emulzié6t képezziink. Akkor ugyanannyi HELOXY 7 médositot
adunk hozza higitoként, majd a keveréket tovabb higitjuk EASTMAN
EP-vel és ionmentes vizzel, hogy ugyanazt az 6sszetételt érjiik el,
mint a C példaban. Ennek a diszperziénak a részecskemérete Dn =
0,405 um és Dw = 0,623 um. A diszperzié viszkozitasa 12320
centipoise (mPa.s) ha tovabbi vizzel 52,0 %-ra allitjuk be.

E példa

Epoxigyanta emulzié elédllitdsa monoepoxid és a 2. példa sze-

rinti, addiciondit feliiletaktiv anyag felhaszndldsdval



-3] -

A 2. példa szerinti eljarassal eloallitott amidoaminbdl 150 g-hoz
18,1 g HELOXY 64 mddositot adunk, amely nonil-fenol glicidil éter.
Ezeket az anyagokat 120 °C-on egy 6raig addicionaltatjuk.

Ugyanazzal a modszerrel, mint amit a B példaban leirtunk,
diszperzidt készitiink ennek a feliiletaktiv anyagnak a felhasznalasa-
val, a poli(etilén-glikol) feliilletaktiv anyag ugyanolyan koncentracidjat
alkalmazva, mint a B példaban. A kapott emulzié részecskemérete Dn
= 0,698 um és Dw = 0,974 um. A viszkozitasa 54,7 % NV-nél 508
centipoise.

F példa

Epoxigyanta diszperzié elddllitdsa multifunkcios epoxid és az
A példa szerint elddllitott addiciondlt feliiletaktiv anyag felhaszndld-
sdval

Diszpergalt DEN 438-at (glicilezett fenol novolak a Dow
Chemical Co.-tdl) feliiletaktiv anyaggé alakitunk a B példaban leirt
feliiletaktiv anyag el6allitas ismétlésével. 503,08 g DEN 438 gyantat
¢és 18,52 g EPON 1002 gyantat egyiitt megémlesztiink egy 2 literes
gyanta-lombikban. Ehhez a keverékhez hozzaadunk 65,97 g-t a felii-
letaktiv anyagbol. Az anyagot 139 °C-ra melegitjitk, majd 125 °C-ra
hiitjiik, ahol 108 perc alatt 126 g ionmentes vizet adunk hozza, mi-
kozben a keverék homérsékletét 68 °C-ig hagyjuk hiilni. Amikorra a
keverék homérséklete eléri a 68 °C-ot, a keverék gyanta-a-vizben
emulziova alakul (inverzid). Mik6zben a keverék 25 °C-ra hiil, 63.6%
NV-re higitjuk tovabbi ionmentes viz hozzaadasaval, j6 keveredés
fenntartasa mellett. Az emulzi6 részecskemérete Dn = 0,523 pm és
Dw = 0,716 um. Az epoxi-egyenérték témeg 195 a nem illékony
gyantatdmegre vonatkoztatva €s a viszkozitas 14380 centipoise

(mPa.s). Az emulzid kitind h6-6regedési stabilitast mutat a technika
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allasanak megfeleld, hasonl6 novolak epoxikhoz képest, amelyek az
4,122,067 szamu USA szabadalom 12., igénypontjaban leirt (7. példa)
feliiletaktiv anyagokat alkalmazzak. Az 5,118,729 szami USA szaba-
dalom 5. péld4jaban leirt, DEN438 alapu diszperziéhoz képest az F
példa szerinti diszperzi6 kevesebb, mint fele annyi felilletaktiv anya-
got tartalmaz, mégis hasonlo6 részecskemérettel rendelkezik.

G példa

Epoxigyanta elédllitdsa a 4. példa szerinti feliiletaktiv anyag
hozzdaddsaval egy epoxi oldathoz

Az A példaban leirt elrendezést hasznalva gyantat készitiink
294,3 g EPON 828 gyantabdl, 85,85 g biszfenol-A-bol és 0,22 g etil-
trifenil-foszfénium jodid katalizatorbol. Miutan ezt az epoxit 463
egyenértékig polimerizaljuk, a 4. példa szerinti diamido-amin feliile-
taktiv anyagbol 25,06 g-ot adunk hozza 120 °C-on, kozvetleniil azu-
tan, hogy 57,24 g EASTMAN EP glikol-étert adtunk hozza a keve-
rékhez. A keveréket hagyjuk lehiilni 73 °C-ra, majd 3 6ra és 20 perc
alatt 185,4 g ionmentes vizet adunk hozza. A keveréket hagyjuk 58
°C-ra hiilni, ahol az gyanta-a-vizben emulzi6v4 alakul (inverzi6). A
keveréket ekkor egy éjszakara elzarjuk. Masnap reggel a keveréket
76 °C-ra melegitjiik j6 keverés mellett és 75,8 g tovabbi ionmentes
vizet adunk hozza. Ezutan 7,36 g HELOXY 7 epoxi-higit6t adunk
hozza. Ezen a hémérsékleten a keverék meglehetésen hig, és gyorsan
19,08 g EASTMAN EP-t keveriink hozza. A keveréket tovabb higit-
juk, hogy 45% nem illékony tartalmi emulzi6t kapjunk, amely szoba-
hémérsékleten nem folyékony. Ennek az emulzionak a részecskemé-
rete Dn = 0,744 pm és Dw = 1,032 um.

H példa



Epoxigyanta diszperzié elGdllitdsa izoldlt EPON 828/4. példa
szerinti addiciondlt feliiletaktiv anyag felhaszndldsdval

1 literes lombikba 200 g, 4. példa szerinti amidoamint és 91,8 g
EPON 828 gyantat adunk. Hagyjuk ezeket az anyagokat reagalni, mi-
kozben j6 keverés mellett, nitrogén atmoszféraban 110 °C-ra mele-
gitjiik 6ket. Miutan a keveréket 4,5 6raig 110 °C-on tartottuk, az
epoxid-egyenérték tomeget meghatarozva 720-at kapunk.

A B példahoz hasonlé médon egy epoxi emulziot készitiink egy
megnovelt epoxigyantabol. Ennek a gyantanak az 6sszetétele 821,8 g
EPON 828 gyanta, 85,85 g biszfenol A, 0,21 g ETPPI, 37,5 g fenti
felilletaktiv anyag, 76,33 g EASTMAN EP glikol-éter, 7,36 g
HELOXY 7 higit6 és 336,1 g ionmentes viz. Gyanta-a-vizben emulzid
képzddik 67% NV-nél és 72 °C-on. 50% nem illékony anyag tarta-
lomnal ez az emulzié tul siirii ahhoz, hogy 6nthetd legyen. A kapott
részecskeméret Dn = 0,391 pum és Dw = 0,985 um.

1 példa

Epoxigyanta diszperzié eldadllitdsa izoldlt EPON 828 gyanta/
6. példa szerinti feliiletaktiv anyag felhaszndldsdaval

Ugyanazon berendezés és ugyanazon tomegek felhasznalasaval
epoxi diszperziét készitiink az A példaban leirthoz hasonlé médon.
Ebben a diszperzidban a 6. példa szerinti amidoamint (karboxilezett
metoxi PEG2000-nek a DYTEK A diamido aminja) hasznalunk,
ugyanazokkal a tomegekkel, mint az A példaban. Ez a diszperzi6 53
°C-on alakul at (invertalodik), miutan 152 g ionmentes vizet adunk
hozza. A keveréket inverzié utan koriilbeliil két 6raig kevertetjiik 53-
54 °C-on, utana az atlagos részecskeméret Dn = 0,577 um és Dw =
0,742 um. A keveréket ezutan tovabbi ionmentes vizzel 12500 cP
(mPa.s) viszkozitasura higitjuk 57,9% NV koncentraciénal.
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J példa

Epoxigyanta diszperzié elédllitdsa a 8. példdban leirt
addiciondlt feliiletaktiv anyag felhaszndldsdval

Egy 4 I-s gyanta-lombikban egy biszfenol-A epoxi polimert 4l-
litunk el6 és diszpergalunk a koévetkezd modon:

1095,34 g EPON 828 gyantat (folyékony epoxigyanta) 6ssze-
keveriink 404,66 g Biszfenol A-val és 0,53 g etil-trifenil-foszfénium
jodid katalizatorral. Ezt a keveréket megkozelitleg 650-es epoxi-
egyenérték tomegig polimerizaljuk. Ezt az epoxi polimert 210,58 g
EPON 828 gyantaval, 28,95 g CARDURA E-10-zel és 52,50 g
ARCOSOLYV PE glikoléterrel keverjiikk 6ssze (az ARCOSOLYV védett
- markanév). Ezt a keveréket hagyjuk kb. 100 °C-ra lehiilni, majd 26,25
g acetont adunk hozza. Akkor 121,74 g, 8. példa szerinti feliiletaktiv
anyag oldatot adunk hozza és hagyjuk, hogy 100 °C-on 1,5 6raig rea-
galjon az epoxi polimerrel. Ezt a feliiletaktiv anyagot tartalmazo6 epoxi
polimert diszpergaljuk gy, hogy 225 g ionmentes vizet adunk hozza.
A polimert mérsékelt keverés kézben emulgealjuk. Miutan koriilbeliil
egy oraig kevertetjiik 70-80 °C-on, a polimer emulzi6 homogénné va-
lik. Az emulziét ekkor 875 g vizzel, 10 g acetonnal és 5,66 g, a 8.
példaban leirt feliiletaktiv anyag oldattal higitjuk. A kapott epoxi
diszperzid a kovetkez6 mért tulajdonsagokkal rendelkezik: 1) % NV
56,4, 2) epoxi-egyenérték tomeg 915, 3) Brookfield viszkozitas 3600
centipoise (mPa.s) és a mért atlagos Dn részecskeméret 0,499 pm.

K példa

Epoxi diszperzid elédllitdsa a 9. példiban leirt (DETA
amidoamin) addiciondlt feliiletaktiv anyag felhaszndldsdval

360,66 g EPON 1001 gyantat oldunk fel 55,77 g ARCOSOLV
PE-ben 100 °C-on. Ehhez az oldathoz adunk 35,7 g, 9. példa szerinti
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vizes oldatot. Miutan 40 percig hagyjuk a 9. példa szerinti oldatot
osszekeveredni az epoxi oldattal 101-93 °C-on, az epoxi-feliiletaktiv
anyag oldatot diszpergaljuk oly mdédon, hogy 4 perc alatt 47,34 g
ionmentes vizet adunk hozza; hagyjuk, hogy a keverék 65 °C-ra hiil-
jon, majd 1 6ra 35 perces jo keverés mellett 45 g ionmentes vizet
adunk hozza. Eddigre a keverék gyanta-a-vizben diszperziova valik.
A keveréket még egy draig 63-66 °C-on kevertetjiik és akkor 7,43 g
CARDURA E-10-et keveriink a diszperziéhoz. Miutan még egy o6raig
kevertetjiik, a keveréket tovabbi 165 g ionmentes viz hozzaadasaval
higitjuk. A kapott stabil diszperzid atlagos részecskemérete Dn =
0,526 um és Dw = 0,746 um. A diszperzié NV% értéke 54,0, szoba-
hémérsékletii viszkozitasa 16720 centipoise (mPa.s) és a gyanta mért
epoxi egyenérték tomege 564.

L példa

Epoxi diszperzié elddllitdsa karboxilezett PEG4600 TETA
amidoaminjdanak felhaszndldsaval

Ugyanolyan médon, ahogy a DETA feliletaktiv anyagot az I
példaban felhasznaltuk, 36,05 g, 10. példa szerinti TETA oldatot
hasznalunk arra, hogy 360,66 g EPON 1001F gyantat diszpergaljunk
55,77 g ARCOSOLYV PE-ben. A kapott epoxi diszperzid atlagos ré-
szecskemérete Dn = 1,68 um és Dw = 2,08 um. A szobahémérsékletii
viszkozitas 18200 centipoise (mPa.s) 48,1 % NV értéknél. A gyanta
mért epoxi egyenérték tomege 585.

M példa

Epoxigyanta diszperzio elddllitdasa a 8. példa szerinti
addiciondlt feliletaktiv anyag felhaszndlasdval

Egy 3 literes gyanta-lombikba 532,76 g EPON 828 gyantat,
196,82 g biszfenol A-t és 0,27 g etil-trifenil-foszfonium jodidot te-
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sziink. Ezt a katalizalt epoxit addig névesztjiikk 170-191 °C-on, amig
675-0s epoxi-egyenérték tomeget nem kapunk. Ezt a keveréket hagy-
juk 149 °C-ra hiilni, és a kovetkezoket adjuk hozza, ebben a sorrend-
ben: 80,53 g EPON 828 gyantat, 24,55 g ACROSOLV PM glikolétert
€s 89,12 g, a 8. példaban leirt felilletaktiv anyag oldatot. Az oldat-
keveréket 2 6ra alatt hagyjuk 104 °C-ra hiilni, majd j6 keverés mellett,
10 perc alatt 110,19 g ionmentes vizet adunk hozza. Ekkor a keveré-
ket tovabbi 30 percig kevertetjiik, mik6zben a hémérséklet 90 °C-ra
csokken. Ezalatt a gyanta emulgealodik a vizes folytonos fazisban.
Tovabbi 10 perces keverés utan az emulzié részecskeméretét
COULTER LS230-as részecskeatmér6 berendezéssel megmeérjiik.
Ennél a pontnél a feliiletatlag részecskeméret 1,016 pum gy, hogy
90% kisebb 2,502 um-nél és 99% 4,753 um-nél. Ehhez az emulzio-
hoz 16,35 g HELOXY 9 folyékony epoxi-higitot és 27,76 g acetont
adunk 10 perc alatt, 76-84 °C-on. A részecskeméretet 25 perccel a
hozz4adas utan megmérjiik és a feliiletatlag részecskeméret 0,621 um
ugy, hogy 90% kisebb 1,332 um-nél és 99% 2,529 um-nél. Miutan a
keveréket (a HELOXY 9/aceton hozziadasa utan) 55 percig kever-
tetjilk 76-81 °C-on, a feliiletatlag részecskeméret 0,526 pum gy, hogy
90% kisebb 0,923 pum-nél és 99% 2,234 um-nél. A keveréket ekkor
tovabbi 475 g ionmentes vizzel higitjuk, mikézben hagyjuk, hogy a
hémérséklet 85 °C-ra csokkenjen. A keverék végsd tulajdonsagait 25
°C-on mérjiik, miutan egy 80-as szitaszamu (80 mesh) poliészter szii-
r6n atsziirtiik. A mért értékek 42000 cP (mPa.s) viszkozitas, 57,4%
NV és a feliiletatlag részecskeméret 0,411 um ugy, hogy 90% kisebb
0,572 um-nél és 99% 0,865 um-nél.

N példa
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Epoxigyanta diszperzio elddllitdsa a 8. példaban leirt
addiciondlt feliiletaktiv anyag felhaszndldsdval

Az M példaban leirt kompoziciét 1éptéknoveléssel 11 gallonra
bovitjiik, ugyanazt a talalmany szerinti eljarast alkalmazva. A ré-
szecskeméret gyorsan csokken a HELOXY 9 folyékony epoxi higit6
és az aceton hozzaadasa utan (N-1), az inverzi6 utan 17 draval a ré-
szecskeméret eléri a 0,73 mikront 22 6ran beliil (?) és (N-2) 22 éraval
az inverzi6 utan a 0,52 mikront. A részecskeméretet egy COULTER
LS230 részecskeméret meghatirozé berendezéssel mérjiik.

A osszehasonlito példa

Emulzio elkészitése

262,6 g (1,405 egyenérték) EPON 828 gyantat, 81,6 g (0,716
egyenérték) biszfenol A-t és 0,2 g etil-trifenil-foszfonium jodidot te-
sziink egy 1 literes gyanta-iistbe. Az iist6t nitrogénnel 6blitjiikk, majd
annak tartalmat 101 °C-ra melegitjiik és ott tartjuk, amig oldat nem
képzoédik. A tartalmat lassan 170 °C-ra melegitjiik és ott tartjuk, amig
el nem érjiik az 510-es epoxi-egyenérték tomeget. A keveréket 75 °C-
ra hiitjiikk, ami alatt 51 g EASTMAN EP-t adunk hozza. Amikor a
hémérséklet eléri a 75 °C-ot, 55,6 g, az 1. 6sszehasonlitd példaban
eldallitott feliiletaktiv anyagot adunk hozza. Ezutan megkezdjiik 98,4
g lonmentes viz hozzaadasat és a keveréket addig hagyjuk hiilni, amig
a keverék at nem alakult (invertalodott) viz-az-olajban tipusa keve-
rékbol olaj-a-vizben tipusiiva. Az invertalddott keveréket 60 °C-on
tartjuk 1,5 6raig, majd 7,27 g HELOXY 7 higitot adunk hozza. Ezu-
tan 24,4 g EASTMAN EP-t és 147,6 g ionmentes vizet adunk hozza.
Az emulzi6t ekkor 1zoléljuk és a kovetkezd jellemzoket mérjiik rajta:
viszkozitas 1700 cP (mPa.s); %-os szarazanyag tartalom 56,7; epoxi-

egyenérték tomeg 482 és szamatlag részecskeméret 0,89 mikron.
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B dsszehasonlito példa

Epoxi emulzid elddllitdsa az "in situ” mddszerrel

2839 g (1,52 egyenérték) EPON 828 gyantat és 36,0 g (0,0076
egyenérték) oxidalt poli(etilén-glikol) metilétert (molekulatomeg
5000), amelyet az 1. példa szerinti eljarassal allitunk eld, egy 1 literes
gyanta-iistbe tesziink és vakuum alatt 43 percre 90 °C-ra melegitjiik.
Ezutan 80,1 g (0,703 egyenérték) biszfenol A-t és 0,27 g etil-trifenil-
foszfonium jodidot adunk hozza. A keveréket lassan felmelegitjiik
183 °C-os csucshémérsékletre, ahol a keverék epoxi-egyenérték to-
mege 497. Mikozben 75 °C-ra hiitjiikk, 51 g EASTMAN EP-t adunk
hozza, majd 98,4 g ionmentes vizet adunk lassan hozza és hagyjuk
tovabb hiilni. Annak ellenére, hogy 50 °C-ig hiitjiik, az inverzié nem
kovetkezik be, ezért még 13,8 g vizet adunk hozza, majd a keveréket
ismét 69 °C-ra melegitjikk. Még 8,0 g vizet adunk hozza, ekkor meg-
torténik a fazisinverzi6. Miutan 50 percig 48-70 °C-on kevertetjiik,
wabb 8,0 g vizet adunk hozza, ezt kovetden 7,27 g HELOXY 7 higi-
tot, 24,4 g EASTMAN EP-t és 118,1 g vizet.

A végterméken a kovetkezd tulajdonsagokat mérhetjiik: viszko-
zitas 67600 cP (mPa.s); %-os szilard anyag tartalom 57; epoxi-
egyenérték tomeg 480 és szamatlag részecskeméret 0,80 mikron.

C osszehasonlité példa

Osszehasonlitasként keveréket allitunk el6 az 1. példa szerinti
termékbol és EPON 828 gyantabol 4/96 témeg/témeg aranyban,
amely azonban nem képez emulzidt, ha a kovetkez6képpen kezeljiik.
A keverés megsziintetése utan a vizes és a szerves fazis szétvalik. Az
1. példa szerinti terméket tartalmazo keveréket rovid ideig 60 °C-ra
melegitjiik, hogy befolyasoljuk az elegyithetdséget, majd szobah6-
mérsékletre hiitjik. DISPERMAT kever6t hasznalva (a DISPERMAT
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a BYK GARDNER Inc. védett markaneve) 2000 fordulat/perc sebes-
séggel kevertetjiik, mikozben lassan vizet adunk hozza, amig sor nem
keriil az inverzidra. Ezutén gyorsan tovabbi vizet adunk hozza, hogy
beallitsuk a 60%-os szilard anyag tartalmat. A keverés megsziintetése
utdn a vizes és szerves fazisok szétvalnak.

D osszehasonlito példa

Epoxi diszperzio a teljes nem illékony tartalomra vonatkozta-
tott 6% JEFFAMINE ED2001-gyel

Egy kever6vel, nitrogén bevezetéssel, vakuummal és reflux
hiitével felszerelt 1 literes gyanta-lombikba 294,25 g EPON 828
gyantat (1,565 egyenérték), 81,75 g biszfenol A-t (0,717 egyenérték)
és etil-trifenil-foszfonium jodid katalizatort tesziink. A keveréket
445-6s epoxi egyenérték tomegig polimerizaljuk majd 168 °C-rol 126
°C-ra hagyjuk hiilni. Ekkor 24,0 g JEFFAMINE ED-2001-¢t (Texaco
Chemical Co.) adunk a keverékhez és egy oraig 119-132 °C-on tart-
juk. Ekkor 50,98 g etilénglikol-monopropil étert adunk a keverékhez
és jo keverés mellett 68 °C-ra hagyjuk hiilni. 1 6ra 20 perc alatt 1124
g ionmentes vizet adunk a keverékhez. A keverék hdmérséklete 51
°C. A keveréket 31 °C-ra kell hiiteni ahhoz, hogy kivaltsuk a keverék
inverzidjat gyanta-a-vizben diszperziova. Mikozben a keveréket
hagyjuk 55 °C-ra melegedni, 7,27 HELOXY 7 epoxi higit6t tesziink
hozza és két oraig kevertetjitk. Ekkor 134,2 g ionmentes viz és 24,4 g
etilénglikol-monopropil éter oldatat adjuk hozza, hogy a diszperziot
120 cP (mPa.s) viszkozitasura higitsuk. A mért % NV érték 56,6%, és
az atlagos részecskeméret Dn = 0,984 um és Dw = 1,484 um. Kis-
mértéki iilepedés figyelheté meg ennél a diszperzional egy honapos
szobahdmérsékletii tarolas utan.

E osszehasonlito példa
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Epoxi diszperzié elddllitasa JEFFAMINE M2070-epoxi addukt
feliiletaktiv anyag alkalmazdsdval

A JEFFAMINE M2070 - EPON 828 gyanta adduktumot ugy
készitjiik, hogy a JEFFAMINE M2070 (Texaco Chemical Co.) 0,145
egyenértékét 110 °C-on 3 draig reagaltatjuk 1,452 egyenérték EPON
828 gyantaval. A B és H példakban leirthoz nagyon hasonl6 médon
polimerizalunk 253,7 g EPON 828 gyantat, 78,9 g biszfenol A-t és
0,20 g ETPPI katalizatort és 67,4 g JEFFAMINE M2070-EPON 828
gyanta feliiletaktiv anyagot adunk hozza azelétt, hogy 51,6 g
etilénglikol-monopropil éterrel higitanank. Ahhoz, hogy invertalt
gyanta-a-vizben diszperzi6 j6jjon létre 75 °C-on, 228,3 g ionmentes
vizre van sziikség. 7,27 g Heloxy 7 higit6t adunk a rendszerhez. A

keveréket még tovabbi 2 draig kevertetjiik, de az atlagos részecske-

méret 5 mikronnal nagyobb marad.
1. Tablazat
Az epoxigyanta diszperziok tulajdonsagai
Diszperzidk Viszkozitas %NV | Dn (um) | Dw (um)
(mPa.s)

A példa 18400 58,8 0,741 1,271

B példa 1636 55,0 0,514 0,653

C példa 15620 50,7 0,395 0,572
D példa 12320 52,0 0,405 0,623
E példa 508 54,7 0,698 0,974
G példa >100000 <450 | 0,744 1,032
H példa >100000 50,0 0,319 0,985
I példa 12500 57,9 0,577 0,742

J példa 3600 56,4 0,499 0,685
K példa 16720 54,0 0,526 0,746

L példa 18200 48,1 1,68 2,08
M példa 42000 574 0,357 0,44
N-2 példa 15320 53,8 0,523 0,684
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Osszehasonlité A 1700 56,7 0,89 1,64
példa

Osszehasonlito B 67600 57 0,802 1,08
példa

Osszehasonlité C - - >5 -
példa

Osszehasonlité D 120 56,6 | 0,984 1,484
példa

Festék eldallitdsa

1 példa és osszehasonlité példdk

két komponensii festék-formuldcicdk

Az EPI-REZ 3520 gyanta/EPI-CURE 8536 térhaldsito festéket
ugy készitjiik, ahogy azt a Shell Chemical Company 1805 szamu kiin-
dulasi festék-formulaciéra vonatkozo (standard kozlemény SC:1893-
94) leirja, ahol a titdndioxidot a térhalositoban diszpergaljuk. Az EPI-
REZ 5522 gyanta/EPI-CURE 8290 térhalosito festéket ugy készitjiik,
ahogy azt a Shell Chemical Company 1804 szamu kiindulasi festék-
formulaciora vonatkozé (standard kozlemény SC:1892-94) leirja, ahol
a pigmentet a térhalositoban diszpergaljuk. A B példaban leirt epoxi-
gyanta diszperziot alkalmazé festékeket ugyanazon altalanos utmuta-
tasok alapjan készitjiikk azzal a kiilonbséggel, hogy az 1804 tipus-
formulaciéban ARCOSLV PnP glikol-étert (1-etoxi-2-propanol az
ARCO Chemical Co.-t6l) hasznalunk a CYCLO SO1 63 helyett, (a
CYCLO védett markanév) és nem adunk hozza még Eastman EP-t.
Nem adunk kendanyagot a festékekhez, csak 0,5% FC431-et (a 3M-
tol) adunk a festékekhez folyasmodosito anyagként.

Amikor a B példa szerinti diszperziét formulaljuk 1:1 pig-
ment/kétéanyag aranyban (R-960 a Du Ponttol) titandioxid festékkeé,
az hasonléan, vagy jobban viselkedik, mint az EPI-REZ 3520 alapu
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diszperzi6 metil-etil-keton allosag szempontjvéb()l és jobb, mint az
EPI-REZ 5522 alapt diszperzi6 szazalékos fényesség szempontjabol.
A festék-tulajdonsagokat a 2. tablazat foglalja 6ssze.

Az N-2 példaban bemutatott epoxi-diszperziora és az E tarhalo-
sitora €piild fehér zomanc-festék tulajdonsagokat ugy kapjuk, hogy a
térhalositoba diszpergaljuk a titandioxidot, amelyhez ecetsavat, pig-
ment-nedvesit6t és habzasgatlot adunk. Az esetsavat olyan mennyi-
ségben alkalmazzuk, hogy 0,12 egyenérték ecetsavat adunk a térhals-
sit6 teljes titralhato nitrogénjének egyenértékére. Ebben a festékben a
pigmentnek a kotéanyaghoz viszonyitott aranya 0,7: 1,0, a VOC (ill¢-
kony szerves anyag tartalom) 1,2 font/gallon (amely acetonbdl és
dipropilén-glikol - normal butiléterb6l 4ll 1:1 ardnyban, valamint az
N-2 példa szerinti epoxi diszperzi6val a festékben mar bevitt VOC-
bél); az epoxi-egyenértéknek az amin nitrogénre vonatkozé keverési
aranya 1,1 - 1,0.

Az E térhalosit6 olyan térhalosité diszperzid, amelyet az alab-
biakban irunk le:

Részletes eljaras:

Egy 4 nyak, gombfenekii lombikot felszereliink egy vizcsap-
daval ellatott visszafolyo hiit6vel, nitrogén bevezetéssel, gyantaoldat
adagoldval és amin adagoldval. A lombikot nitrogénnel 6blitjiik.

Az amint (468,72 g trietilén-tetramin) bejuttatjuk a reaktorba és
93 °C-ra melegitjitk. 93 °C-on megkezdjiik az EPON 1001-X-75
gyanta (670 g) mért adagolasat az aminhoz olyan sebességgel, hogy a
reakciokeverék homérséklete ne haladja meg a 121 °C-ot.

A beadagolas befejezése utan a keveréket tovabbi 60 percig 93
°C-on tartjuk. A f6losleges amint és xilolt kb. 140 °C hdmérsékleten
ledesztillaljuk kb. 1,5 Hgmm nyomason. A reakciétermék aminszama



-43 -

kb. 300 mg KOH/g. Ezutan a reakciokeveréket 121 °C-ra hiitjiik és
80,63 g sav-végzddésii polialkilénglikol feliiletaktiv anyagot adunk a
lombikhoz (szilard formaban), ami kb. 3,2% végsé feliiletaktiv anyag
mennyiséget jelent a szilard gyanta témegére vonatkoztatva, és 2 éra-
ra kb. 200 °C-ra melegitjiikk. A reakciokeverék savszamat 2 o6ras reak-
ci6 utan mérjik és 2 mg KOH/g-t mériink, ami azt jelzi, hogy a reak-
ci6 végbement.

Ezutan a reakciokeveréket 93 °C-ra hiitjiik, ezutan 176,5 g
HELOXY 62 mddositét adunk a reakciéedénybe, ami kb. 1 epoxi-
egyenértéket jelent az amin-adduktum primer aminjara vonatkoztatva,
olyan sebességgel, hogy a maximalis h6mérséklet ne haladja meg a
121 °C-ot. A beadagolas befejezése utan a reakciét 60 percig 93 °C-
on tartjuk. A reakcidkeveréket hagyjuk kb. 78 °C-ra lehiilni. Vizet
adagolunk cseppenként, amig a reakcidkeverék nem invertalodik viz-
az-olajban tipusi emulzidbdl olaj-a-vizben tipusuva. Tovabbi vizet
adunk hozza, amig 882,37 g teljes mennyiséget nem kapunk, ami 45%
végso szilard anyag tartalomnak felel meg. Az atlagos részecskeméret
0,5 um.

A 2. tablazat is mutatja, hogy az N-2 példa és egy térhalositd
diszperzi6 alkalmazasaval kitiinG festék védelmi tulajdonsagok ala-
kulnak ki a taldlmanynak megfelel6en.

2. tablazat

MPEG5000/DYTEK A amido-amin alapu epoxigyanta diszper-

zi6k felhasznalasaval késziilt festék diszperziok viselkedése

Epoxi Térhalosito | Széaraddsi | szobahd- | 60°-os fé- Ceruza MEK D.

idé mérsékleti nyesség | keménység | doérzsélés
keményedés
A? C? 1 6ra 7 nap 100 F 24

B példa C 1 6ra 7 nap 100 F 30
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B? D? 1 6ra 7 nap 88 H 71
B példa D 0,56ra | 7nap 96 F 54
N-2 pél- E 0,56ra | 5nap 95 F 60
da

"A. EPI-REZ 3520 gyanta (biszfenol-A diglicidil éterének egy
vizes epoxigyanta diszperzidja, epoxi egyenérték tomeg 535) a Shell
Chemical Co.-t6l

B: EPI-REZ 5522 gyanta (biszfenol-A diglicidil éterének egy
vizes modositott epoxigyanta diszperzidja, epoxi egyenérték tomeg
625) a Shell Chemical Co.-tol.

C: EPI-CURE 8536 térhalosito (alifas amidoamin térhalositd,
amelynek amin hidrogén egyenérték témege 324) a Shell Chemical
Co.-tol.

D: EPI-CURE 8290 térhal6sit6é (aminnal addicionalt novolak
térhal6sitd, amelynek amin hidrogén egyenérték tomege 163) a Shell
Chemical Co.-t6l.

Szdl irez6anyag eldadllitdsa

1l példa

Irezéanyag formuldcié

Egy 1 literes gyanta-lombikba, amelyet valtoztathat6 fordulat-
szamu Cowles tipusu keverével latunk el, 248,6 g EPON 828 gyantat,
94,4 g biszfenol A-t és 0,21 g etil-trifenil-foszfonium jodidot tesziink.
A gyantat 693-as epoxi-egyenérték tomegig noveljiik 170 °C-on. A
keveréket ekkor 106 °C-ra hiitjiikk és a B példaban leirt, epoxi-
funkcids izolalt feliiletaktiv anyag (egy m6l DYTEK A/5000-es
moltémegi karboxilezett poli(etilénglikol) és 5 m61 EPON 828
adduktuma) 45,0 g-jat adjuk hozza. Ezt a keveréket hagyjuk 86 °C-ra
hiityiikk és 97 g ionmentes vizet adunk hozza 53 perc alatt, mikozben a
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keverék 77 °C-ra hiil. A kever6t 200 fordulat/percre allitva a keverék-
bl gyanta-a-vizben emulzié keletkezik kozvetleniil azel6tt, hogy el-
érjiik a 80% nem illékony anyag tartalmat. A rendszert hagyjuk keve-
redni 75 percig, majd 10 perc alatt 75% nem illékony anyag tartalo-
mig higitjuk ionmentes vizzel, mik6zben a keveréket 77 °C-on, 400
fordulat/perc sebességgel kevertetjiikk. A keverékhez ekkor 12,0 g
CYMEL 300 melamint adunk (a CYMEL a CYTEC Industries védett
markaneve). Ezt az anyagot 13 perc alatt adjuk hozza, mikézben a
keveréket folyamatosan 400 fordulat/perc sebességgel kevertetjiik és
77-78 °C-on tartjuk. Ezt a keveréket aztan 137,2 g ionmentes vizzel
higitjuk, mikozben a keveréket 400 fordulat/perc sebességii kevertetés
mellett 52 °C-ra hagyjuk hiilni.

A kapott diszperzi6 részecskemérete Dn = 0,964 pum és Dw =
1,317 um. A kapott nem illékony anyag tartalom 59,0% és a
Brookfield 6 viszkozitas 50 fordulat/percnél 9320 cP (mPa.s). Ennek
a diszperzionak j6 a tarolhatdsaga. 7 honap utan a viszkozitas 10220
cP (mPa.s) és a mérhet6 epoxi egyenérték 693 és a nem illékony
anyag tartalom csak 0,5%-kal nd. 10 hét utan 120 °F (49 °C)-on a
viszkozitas 4800 cp (mPa.s), a mérhet6 epoxi egyenérték tomeg 883
és a nem illékony anyag mennyiség 1,4%-kal né.

Ez a példa mutatja a talallmany hasznossagat vizes alapu epoxi-
gyantak készitésénél, hore térhalosodo szal irezOanyag vagy ragaszto
formulaciokba, amelyeket tipikusan 200 és 400 °F (93-204 °C) kozotti

hémeérsékleten, 0,1-3,0% imidazol vagy dician-diamid katalizator

v rer
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Szabadalmi igénypontok

1. Vizes diszperzid, amely a kovetkezoket tartalmazza:

a) viz,

b) legalabb egy epoxigyanta, amelynek funkcionalitasa na-
gyobb, mint 0,8 epoxid csoport molekulanként;

c) az epoxigyanta tomegére vonatkoztatott 0,1 és 20 to-
meg% kozti mennyiségben legalabb egy epoxi funkcios feliile-
taktiv anyag, amelyet (I), (II) vagy (III) altalanos képlettel jel-
lemezhetd amidoamin - ahol R' egy alkil, aril vagy arilalkil cso-
port vagy azok keveréke 1-15 szénatommal, R? alifas,
cikloalifds vagy aromas csoport 2-18 szénatommal, amely adott
esetben nem reaktiv oxigént vagy legfeljebb atlagosan négy sze-
kunder és/vagy tercier nitrogénatomot tartalmaz szerkezetenként
a félancban, X és Y fiiggetleniil hidrogén, metil- vagy etilcsoport
azzal a megkotéssel, hogy ha X metil vagy etil, akkor Y hidro-
gén vagy ha Y metil vagy etil, akkor X hidrogén, és n+m+o egy
40 és 400 kozotti valos szam, és n+o olyan valds szam, hogy
elegend6 mennyiség legyen a gyanta emulgealasahoz és ahol (I)
és (II) tomegaranya 100:0 és 0:100 kozotti, és (I) és (III) tomeg-
aranya 100:0 és 0:100 kozotti és (IT) és (III) tomegaranya 100:0
és 0:100 kozotti - és legalabb egy epoxigyanta reakcidjaval nye-
rink, amelynek funkcionalitdsa legalabb molekulanként 0,8
epoxicsoporttol legalabb 1:2-es amin:epoxi egyenérték hanyadig
terjéd.

2. Az 1. igénypont szerinti vizes diszperzio, ahol az (I) al-
talanos képletben m egy 0 és 70 kozo6tti valés szam és n és o

fuggetleniil egy 5 és 395 ko6zotti valos szam, a (II) altalanos
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képletben m egy 0 és 70 kozotti valés szam, n egy 0 és 395 ko-
zOtt1 valds szam €s o egy 0 és 400 kozotti valos szam, vagy a
(IIT) altalanos képletben m egy 0 és 70 kozotti valos szam, n egy
0 és 395 kozotti valds szam és o egy 0 és 400 kozotti valds
szam.

3. Az 1. igénypont szerinti vizes diszperzid, ahol legalabb
egy epoxi-funkcids feliiletaktiv anyagot ugy allitunk el6, hogy
reagaltatunk (I) és (II) altalanos képlet szerinti amidoamint, ahol
(D és (IT) tomegaranya 20:80 és 80:20 kozotti és legalabb egy
epoxigyantat, vagy ahol legalabb egy epoxi-funkcids feliiletaktiv
anyagot ugy allitunk eld, hogy reagaltatunk (I) és (III) altalanos
képlet szerinti amidoamint, ahol (I) és (III) témegaranya 20:80
és 80:20 kozotti és legalabb egy epoxigyantat, vagy ahol lega-
1abb egy epoxi-funkcids feliiletaktiv anyagot gy allitunk elo,
hogy reagaltatunk (II) és (IIT) altalanos képlet szerinti
amidoamint, ahol (II) és (III) tomegaranya 20:80 és 80:20 ko-
zo6tt1 és legalabb egy epoxigyantat.

4. Az 1. igénypont szerinti vizes diszperzio, ahol legalabb
egy epoxi-funkcios feliilletaktiv anyagot ugy allitunk el6, hogy
reagaltatunk (I), (IT) és (III) altalanos képlet szerinti
amidoamint, ahol (I) 4 és 98 tomeg% ko6zti mennyiségben, (II) 1
és 95 tomeg% kozti mennyiségben, és (III) 1 és 95 tomeg%
kozti mennyiségben szerepel, és legalabb egy epoxigyantat.

5. Az 1.-4. igénypontok barmelyike szerinti vizes diszper-
zi0, ahol legalabb egy epoxi-funkcios feliiletaktiv anyagot ugy
allitunk eld, hogy reagaltatunk egy (I) altalanos képlet szerinti

amidoamint, vagy egy (II) altalanos képlet szerinti amidoamint
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vagy egy (III) képlet szerinti amidoamint, ahol mindegyik kép-
letben m=0, és legalabb egy epoxigyantat.

6. Az 1.-5. igénypontok barmelyike szerinti vizes diszper-
zid, ahol a (III) 4ltalanos képlet szerinti amidoamint ugy allitjuk
eld, hogy reagéltatunk egy (VII) altalanos képletii sav-
végzddésii polialkilénglikol tartalmu vegyiiletet - ahol R! egy
alkil, aril vagy arilaklil csoport 1-15 szénatommal, k egy 40 és
400 kozotti pozitiv valé szam - legalabb egy diaminnal ugy,
hogy az amin:sav egyenérték arany 6:1 és 25:1 kozott legyen.

7. 2. 1génypont szerinti vizes diszperzid, ahol a diamin a
(VIII) altalanos képlettel jellemezhetd, ahol R? alifas,
cikloalifas, vagy aromas csoport 2-18 szénatommal, amely adott
esetben nem reaktiv oxigént vagy legfeljebb molekulanként atla-
gosan négy szekunder és/vagy tercier nitrogénatomot tartalmaz a
félancban.

8. Térhalosithaté epoxigyanta kompozicié, amely tartal-
mazza az 1.-7. igénypontok barmelyike szerinti vizes diszperziot
és egy vizzel kompatibilis térhaldsitot az epoxigyanta szamara.

9. Térhalosithaté epoxigyanta kompozicié amely tartalmaz-
za a vizes diszperziot, ahol a legalabb egy epoxi-funkciés felii-
letaktiv anyag (II) és (III) altalanos képlet szerinti amidoamin,
ahol (II) és (IIT) tomegaranya 20:80 és 80:20 kozott van, és le-
galabb egy epoxigyanta reagaltatasaval van eldallitva, és egy
vizzel kompatibilis térhaldsitot az epoxigyanta szamara.

10. 8. vagy 9. igénypontok szerinti, térhaldsitott kompozi-
cio.

11. Az 1. igénypont szerinti vizes diszperzid, ahol a ¢) sze-

rinti epoxigyanta egy epoxigyanta-keveréket tartalmaz, amely-
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nek funkcionalitasa 0,8 és 0,3 kozott van, és egy epoxigyanta
funkcionalitasa legalabb 1,7.

12. Vizes diszperzid, amely a kovetkezdket tartalmazza:

a) viz,

b) legaldbb egy epoxigyanta, amelynek funkcionalitasa na-
gyobb, mint 0,8 epoxi csoport molekulanként;

c) a b) komponensbdl valé epoxigyanta és az epoxigyanta
tomegére vonatkoztatva 0,1 -15 témeg%-nyi amidoamin - ahol
az amidoamin az (I), (II) vagy (III) altalanos képlettel irhato le,
ahol R! egy alkil, aril vagy arilalkil csoport vagy azok keveréke
1-15 szénatommal, R? alifs, cikloalifis vagy aromas csoport 2-
18 szénatommal, amely adott esetben nem reaktiv oxigént vagy
legfeljebb atlagosan négy szekunder és/vagy tercier nitrogén-
atomot tartalmaz szerkezetenként a félancban, X és Y fiiggetle-
niil hidrogén, metil- vagy etilcsoport azzal a megkotéssel, hogy
ha X metil vagy etil, akkor Y hidrogén vagy ha Y metil vagy
etil, akkor X hidrogén, és n+m+o egy 40 és 400 kozotti valds
szam, és n+o olyan valds szam, hogy elegendé mennyiség le-
gyen a gyanta emulgedalasahoz és ahol (I) és (II) tomegaranya
100:0 és 0:100 kozotti, és (I) és (II) tomegaranya 100:0 és
0:100 kozotti és (II) és (I1I1) tomegaranya 100:0 és 0:100 kozotti
- és legalabb egy epoxigyanta reakcioterméke, amelynek funkci-
onalitasa legalabb molekulanként 0,8 epoxicsoporttdl legalabb
1:2-es amin:epoxi egyenérték hanyadig terjed.

13. Eljarés egy vizes diszperzi6 elballitasara, amely szerint
olaj-a-vizben tipusu emulzi6 eldallitasahoz megfeleld koriilmé-
nyek ko6zott 6sszekeveriink a) vizet, b) egy molekulanként 1,0
epoxidcsoportnal nagyobb funkcionalitasi epoxigyantat ¢) egy

az epoxigyanta tomegére vonatkoztatott 1-20 tomeg%-nyi, le-
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galabb egy epoxi-funkcios feliiletaktiv anyag jelenlétében, ame-
lyet egy (I), (IT) vagy (III) altalanos képlettel jellemezhetd
amidoamin - ahol R' egy alkil, aril vagy arilalkil csoport vagy
azok keveréke 1-15 szénatommal, R? alifés, cikloalifas vagy
aromas csoport 2-18 szénatommal, amely adott esetben nem re-
aktiv oxigént vagy legfeljebb atlagosan négy szekunder és/vagy
tercier nitrogénatomot tartalmaz szerkezetenként a félancban, X
és Y fiiggetleniil hidrogén, metil- vagy etilcsoport azzal a meg-
kotéssel, hogy ha X metil vagy etil, akkor Y hidrogén vagy ha Y
metil vagy etil, akkor X hidrogén, és n+m+o egy 40 és 400 ko-
z6tti valés szam, és nto olyan valds szam, hogy elegendd
mennyiség legyen a gyanta emulgealasahoz és ahol (I) és (II)
tomegaranya 100:0 és 0:100 kozotti, és (I) és (III) tomegaranya
100:0 és 0:100 kozotti és (II) és (IIT) tomegaranya 100:0 és
0:100 kozotti - és legalabb egy epoxigyanta reakcidjaval nye-
riink, amelynek funkcionalitasa legalabb molekulanként 0,8
epoxicsoporttol legalabb 1:2-es amin:epoxi egyenérték hanyadig
terjed.

14. Epoxi-funkciés kompozicio, amelyet ugy allitunk el6,
hogy egy (I), (II) vagy (III) altalanos képlettel jellemezhetd
amidoamint reagaltatunk - ahol R' egy alkil, aril vagy arilalkil
csoport vagy azok keveréke 1-15 szénatommal, R? alifas,
cikloalifas vagy aromas csoport 2-18 szénatommal, amely adott
esetben nem reaktiv oxigént vagy legfeljebb atlagosan négy sze-
kunder és/vagy tercier nitrogénatomot tartalmaz szerkezetenként
a félancban, X és Y fiiggetleniil hidrogén, metil- vagy etilcsoport
azzal a megkotéssel, hogy ha X metil vagy etil, akkor Y hidro-
gén vagy ha Y metil vagy etil, akkor X hidrogén, és n+m+o egy

40 ¢és 400 kozott1 valos szam, és n+o olyan valds szam, hogy
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elegendé mennyiség legyen a gyanta emulgealasahoz és ahol az
(I), (II) és (III) amidoamin szerkezetek koziil (1) 4-98 tomeg%-
ban, (II) 1-95 tomeg%-ban, (III) 1-95 témeg%-ban van jelen -
legalabb egy epoxigyantaval, amelynek funkcionalitisa legalabb
molekulanként 0,8 epoxicsoporttdl legalabb 1:2-es amin:epoxi
egyenérték hanyadig terjed.

15. Az 1.-7. igénypontok barmelyike szerinti vizes diszper-
z10, amely tartalmaz még (d) egy olddszert, amely i) acetont
tartalmaz.

16. A 15. igénypont szerinti vizes diszperzio, ahol az ace-
ton a teljes vizes diszperzio tomegére vonatkoztatva 0,5-5 to-
meg%-ban van jelen.

17. A 15. igénypont szerinti vizes diszperzio, ahol az oldo-
szer tartalmaz tovabba 11) egy nem illékony hidrofob folyékony
gyantat vagy gyantamodositot.

18. A 17. igénypont szerinti vizes diszperzid, ahol a nem
illékony hidroféb gyantamddosito a b), c) és d)ii) komponensek
Ossztomegére vonatkoztatva 1-10 tomeg%-nyi mennyiségben
van jelen.

19. A 18. igénypont szerinti diszperzid, ahol a nem illékony
hidroféb folyékony gyanta vagy gyantamodosité egy alifas
monoglicidiléter karbamid formaldehid gyanta vagy egy alifas

monoglicidil észter.
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