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KOZZETETELL PELDANY RIS

NAGY SZILARDANYAG-TARTALMU BEVONO
KOMPOZICIOK

KIVONAT

A taldlmany szerinti bevondé kdmpozicié 60-90 tomeg%
mennyiségben koétdanyag komponenseket és 40-10 tdSmeg%
mennyiségben folyékony szerves vivéanyagokat tartalmaz, és a
kotdéanyag a kovetkezd komponenseket tartalmazza:

(a) a kotbanyag Ossztdmegére vonatkoztatva 5-50 tomeg%
egy vagy tobb hidroxil-funkcids oligoétert, mely legalabb egy
karboxil-csoport-mentes és- ‘harom vagy négy hidroxilcsoportot
tartalmazoé polioibél €s egy eldgazo lancu 5-13 szénatomos
karbonsav monoglicidil-észteréb6l szarmazik és ennek az oli-
goéternek szam szerintl atlagos moéltomege (Mn) 150-1000
g/mol, moéltéomeg-eloszlasa (MWD) kisebb, mint 1,10 és hid-
roxilszama 180 és 700 kozotti,

(b) a kétbanyag 6ssztomegére vonatkoztatva 40-60 témeg%
egy vagy tobb hidroxil-funkciés akril vagy metakril kopoli-
mert, amelynek szdm szerinti atlagos moéltomege (Mn) 500 és
2500 kozotti, hidroxil-funkcidés komonomer tartalma 10-50 to-
meg% a kopolimerre szamitva, és amely egy elagazé lancu
5-13 szénatomos karbonsav monoglicidil-észterébdl és akrilsav-
bol vagy metakrilsavbol vagy ezek kombinaciojabol szarmazik,

és kivant esetben a komonomerek 6ssztéomegére vonatkoz-
tatva legfeljebb szamitott 10 tomeg% cikloalifas (met)akril ko-

monomerekkel és/vagy alkil-szubsztitualt aromas vinil monome-



rekkel van elegyitve,

ahol az alkil-szubsztitualt cikloalifas csoport az emlitett
komonomerekben legalabb 9 szénatomos, és az alkil-szubszti-
tualt aromas csoport a fenti komonomerben legalabb 10 szén-
atomos,

(c) a kotbanyag dssztomegére vonatkoztatva 5-40 témeg %
poliizocianat térhaldsitdszert,

(d) hatékony mennyiségi térhalositd katalizatort.
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KOZZETETEL PELDANY

NAGY SZILARDANYAG-TARTALMU BEVONO
KOMPOZICIOK

Talalmanyunk olyan nagy szilardanyag-tartalmu kétkompo-
nensi bevond kompozicidkra vonatkozik, amelyeket atlatszé
vagy szinezett zomdncként autdk és kamionok bevonasira, és
altalaban fémbevonatokban, igy példaul karbantarté bevonatok-
ban, 4altaldnos fémbevondsban vagy ipari bevonatokban lehet
felhasznalni. Még pontosabban talilmanyunk olyan nagy szi-
lardanyag-tartalmu kétkomponensii bevond kompozicidkra vo-
natkozik, amelyek legaldbb egy hidroxil-funkcids (met)akrilat
kopolimert tartalmaznak, amely alkil-szubsztitualt cikloalifas
(met)akril komonomerekbsl és/vagy alkil-szubsztitualt aromas
vinil komonomerekbdl szarmazik.

Ilyen kompoziciokat ismertetnek példaul az US 4,314,918,
a WO 96/20968 és a WO 96/23034 szamu szabadalmi leirasok-
ban.

Az US 4,314,918 szamu szabadalmi leirasban olyan bevoné
kompozicidkat ismertetnek, amelyek szilardanyagra vonatkoz-
tatva a kovetkezé Gsszeteviket tartalmazzak:

(a) 35-55 tomeg% térhaldsitoszert, amelyet az Gsszes lehet-
séges térhalositd dgens széles valasztékabdl valasztanak ki,k

(b) 15-50 tomeg% térhdlosithaté poliol gyantat, és
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(¢) 15-50 témeg% reaktiv higitdoszert, amelyet (i) 0,25-4
mol glicidil-észter és (i1) egy mol olyan funkcionalis vegyiilet
reagaltatasdval allitanak elé, amelynek moltomege 1000-nél ki-
sebb, hidroxil-ekvivalens témege 30-1000 és karboxil-ekviva-
lens tomege 50-1000, és ezzel a kapott vegyiilet teljes hidroxil-
és karboxil-funkcionalitasa legalabb 2,0.

Ennek a reaktiv higitészernek savszama kisebb, mint 50,
nem-illdanyag-tartalma nagyobb, mint 85% és Gardner-Holdt
viszkozitasa kisebb, mint Z-10.

Az ismertetett eljardsokkal azonban nem allithatok el
olyan nagy szilardanyag-tartalma reaktiv higitdk, amelyek 95%
vagy ennél nagyobb szilardanyag-tartalmuak, és amelyeket je-
lenleg a modern festékipar, a gazdasagossag, valamint a kérnye-
zet és egészségvédelm: hatdsagok megkovetelnek, és azok a
bevoné kompoziciok, amelyeket a VII. és VIII. példakban is-
mertetnek, gyakorlatilag viszonylag kis szildrdanyag-tartalmuak
€s a szaritasi/polimerizacids 1épés ezeknél a bevonatoknal nem
végezhetd el kornyezeti hdémérsékleten, ezért a bevonas utan
egy hokezelési 1épésre is szitkség van.

A VIII. példaban ismertetett bevond kompozicié kétdanya-
ga nem tartalmaz akrilat kopolimereket. Az ilyen kétdanyagok
nagyon sirli keresztkotésekkel rendelkezd bevond filmet ké-
peznek a térhalositas utdn, amelyeknek nagyon rosszak a film
tulajdonsagaik, azaz nagyon kemények, és tulsagosan iivegesek
a kapott filmek. Az [. példa szerinti termékkel és megfeleld po-
liizocianatokkal eldéallitott bevonat ugy tiinik, hogy rosszabb
mindségii bevono filmet eredményez, és elfogadhatatlan a szari-

tasi-térhalositasi 1épés is.



A WO 96/20968 szamu szabadalmi leirasban olyan bevond
kompozicidkat ismertetnek, amelyek kilénallé kotéanyag kom-
ponenseként a kovetkezoket tartalmazzak:

(a) a teljes k6tbanyag tomegére vonatkoztatva 5-50 témeg%
egy vagy tobb hidroxil-funkcids oligoésztert, ennek az oligoész-
ternek legalabb harom eldgazd ldnca van, és minden elagazd
lancon legalabb egy hidroxilcsoportja, polidiszperzitiasa 2,5-nél
kisebb, hidroxilszama 80 és 280 kozotti és szam szerinti atla-
gos moéltémege (Mn) 150 és 3000 kozott van,

(b) a teljes kotbanyag tomegére vonatkoztatva 10-90 to-
meg% egy hidroxil-funkciés akril vagy metakril kopolimert,
amelynek szam szerinti atlagos moéltémege (Mn) 500 és 15000
kozotti, €s a hidroxil-funkciés komonomer tartalma a kopolimer
tomegére szamitva 10-50 tdmeg%, és a komonomerek legalabb
10%-a alkil-szubsztitualt cikloalifds metakril komonomer
és/vagy alkil-szubsztitualt aromas vinil komonomer ¢és ezek
kombinacidja, ahol a fenti komonomerekben az alkil-szubszti-
tualt cikloalifas csoport legaldbb kilenc szénatomos, és az alkil-
-szubsztitudlt aromdas csoport a komonomerekben legalabb tiz
szénatomos.

Hidroxil-funkciés oligomerként elénydsen olyan oligoészte-
reket hasznaltak, amelyeket egy eldgazd lancu polikarbonsav és
egy monoepoxi-észter reakcidjaval allitottak el6. Megfeleld be-
von6o kompozicidk elddllitdsara ténylegesen alkalmazott hid-
roxil-funkcids oligomereket, ugy allitottak el3, hogy egy tobb-
funkcids poliolt gyilriinyitasos polikondenzédcids reakcidéban egy
savanhidriddel, majd egy epoxiddal reagaltatnak.

Tovabbi polimer kétéanyagokat ismertetnek a WO 96/23034
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szamu szabadalmi leirasban, melyekkel nagy szilardanyag-tar-
talma bevonatok allithatok eld, ezek egy olyan keveréket tartal-
maznak, melyben legalabb egy nem mezogén és alapvetben line-
aris oligoészter-diol és legalabb egy kikeményité komponens
van, ez a kikeményitd egy mezogén poliol, fenolos észter-alko-
hol vagy kristalyos poliol lehet és ez a keverék a nem mezogén
oligoészterrel és a kikeményité komponensel reagalni képes tér-
halositdszerrel reagaltathatd agy.

A mezogén poliol szdm szerinti atlagos moéltomege 186 és
4000 kozott van, polidiszperzitasi indexe 2,6-nal nem nagyobb,
és 5-50 tomeg% mezogént tartalmaz, a kristdlyos poliol lehet
oligomer vagy nem-oligomer és 5-200 szénatomot tartalmaz, az
oligomer kristalyos poliol szam szerinti dtlagos moltémege 400
és 4000 kozott van, a nem-oligomer poliol moltomege pedig
120-500, ¢és oldhatésaga a formazott bevond kompozicidban
0°C - 40°C hémérsékletintervallumban nem nagyobb, mint 10
g/l

A fenolos észter-alkohol legalabb két észtercsoportot, leg-
alabb egy alifas hidroxilcsoportot és legalabb egy fenolos hid-
roxilcsoportot tartalmaz.

A mezogén poliol altalanos képlete eldnyssen a kovetkezd:

R-T-E-F-R
ahol R egy mono-oxiran adduktja, amely 25 szénatomnal keve-
sebbet tartalmaz.

A WO 97/13741 szaml szabadalmi leirasban kis viszkozi-
tasu, nagy szilardanyag-tartalmu poliészter-diolokat é&s ezeket
tartalmazo6 bevond kompozicidkat ismertetnek. |

Ezek a poliészter-diolok alacsony, 3500 cps-nél kisebb
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viszkozitasuak, magas, 96 tomeg%-nal magasabb a nem illékony
anyag tartalmuk, és moltomeg-eloszlasuk keskeny savban mo-
zog, kisebb, mint 1,4. Ezeket egy vagy tobb alifds dikarbonsav
vagy ezek észterszarmazéka és legalabb 1,5 mol feleslegben
adagolt egy vagy tobb alifas diol észterezésével allitjak elg,
ugy, hogy az észterezést addig folytatjak, amig a savszam 20-
-nal kisebb lesz, és ezutdn a feleslegben adagolt diolt a poli-
észter-diol termékbdl kidesztillaljak. Amikor észterezd katali-
zatort hasznalnak, akkor a poliészter-diol termékb6l a nem re-
agalt diol kidesztillalasa eldtt a katalizatort teljesen eltdvo-
litjak.

Ugy talaltak, hogy az igy eléallitott poliészter-diolok kiils-
noésen jol haszndlhatéak bevonatokban, festékekben és ragasz-
tékban, a nyert bevonatok alacsony szerves illéanyag-tartalmu-
ak, de normdl alkalmazasi kérilmények kozott viszkozitasuk
nem megfeleld.

Miutan az egészségiigyt hatosagok és/vagy a kdrnyezetvé-
delmi hat6ésag egyre nagyobb nyomadast gyakorolnak a gyanta
kompozicido kikeményitési 1épésében alapvetden a szerves oldé-
szerekbdl eredd 1116 szerves vegyilet (VOC) kibocsatas csok-
kentésére, a festék- és bevono iparban ezeket csékkenteni kell,
€s ezért tovabbi kiterjedt kutatasokat végeznek a csokkentett
VOC kibocsatasu bevond kompoziciok kifejlesztésére, amelyek
ezen tilmenden kellden alacsony viszkozitasuak azért, hogy a
modern bevondé kompozicidok alkalmazasi koérilményei kozott
hasznalhatéak és szaradas utan elfogadhatd végsd tulajdonsa-
gaik legyenek.

A festékgyartok és a felhasznalok részérdl érzékelhetd erds
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gazdasagl nyomas hatdsara ma nagy szikség van alacsony szara-
dasi hOmérsékleti és rovidebb felhordasi idejii, valamint ezzel
egyidejlleg hosszabb tarolhatdsagi idejli készitményekre.

A szakterilleten jartas szakember szamara az elézdéekben
ismertetett technika 4allasabol nyilvanvald, hogy a bevonatok
kialakitasaban a legfontosabb trend a lehetd legkevesebb kis
moltomegih oligoészter alkalmazasa a kotdéanyagban.

Azonban a festékekben a reaktiv higitészerek adagolasaval
elérhetd szilardanyag-tartalom novelés egyidejiileg ronthatja
egyrészt a tarolhatdsagot, masrészt a felhordott festék szaradasi
és keményedési tulajdonsagait is.

Ezért a taldlmanyunk egyik célkitiizése az, hogy javitott
bevond kompozicidkat dolgozzunk ki, amelyeknek elényos a
viszkozitasa, a VOC kibocsatdsa, jo a tarolhatosaga és szarada-
si tulajdonsagai, valamint jok a velik eléallitott bevonatok fi-
zikal tulajdonsdgai, azaz kemények és flexibilisek.

Taldlmanyunk masik célja az volt, hogy olyan uj koétdanyag
komponenseket talaljunk, amelyekkel a fenti kévetelményeket
kielégité bevond kompoziciok allithatdk eld.

A bevonod kompozicidk és az azokban alkalmazhatdo kots-
anyagok kutatdsara irdnyuld intenziv kutatémunka és kisérlete-
zés megfeleld eredményekkel jart.

- Tehat a talalmany olyan bevon¢ kompoziciéra vonatkozik,
amely 60-90 tomeg% kotdanyagot és 40-10 tomeg% szerves fo-
lyékony vivéanyagot tartalmaz, ahol a kotéanyag a kovetkezd
komponenseket tartalmazza:

(a) a kotbanyag ossztomegére vonatkoztatva 5-50 témeg%

egy vagy tobb hidroxil-funkciés oligoétert, mely legalabb egy
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karboxil-csoport-mentes és harom vagy négy hidroxilcsoportot
tartalmazo poliolbol és egy elagazd lanci 5-13 szénatomos
karbonsav monoglicidil-észterébdl szarmazik ¢€s ennek az oli-
goéternek szam szerinti atlagos moltdmege (Mn) 150-1000
g/mol, méltéomeg-eloszlasa (MWD) kisebb, mint 1,10 és hid-
roxilszama 180 és 700 kozotti,

(b) a kotbéanyag 6ssztomegére vonatkoztatva 40-60 témeg%
egy vagy tébb hidroxil-funkcids akril vagy metakril kopoli-
mert, amelynek szam szerinti atlagos moltémege (Mn) 500 és
2500 kozotti, hidroxil-funkciés komonomer tartalma 10-50 to-
meg% a kopolimerre szamitva, és amely egy eldgazd lancu
5-13 szénatomos karbonsav monoglicidil-észterébdl és akrilsav-
bol vagy metakrilsavbol vagy ezek kombinacidjabol szarmazik,

és kivant esetben a komonomerek 4ssztémegére vonatkoz-
tatva legfeljebb szamitott 10 tomeg% cikloalifas (met)akril ko-
monomerekkel és/vagy alkil-szubsztitualt aromas vinil monome-
rekkel van elegyitve,

ahol az alkil-szubsztitualt cikloalifds csoport az emlitett
komonomerekben legalabb 9 szénatomos, és az alkil-szubszti-
tualt aromdas csoport a fenti komonomerben legalabb 10 szén-
atomos,

(c) a kotdanyag 6ssztomegére vonatkoztatva 5-40 témeg %
poliizocianat térhalositoszert,

(d) hatékony mennyiségii térhalosito katalizatort. |

Az oligoészter kifejezés a leirdsban olyan molekuldkat je-
lent, amelyeket egy mol multifunkcionalis poliolbdl és erre sza-
mitott 1-10 mol eldgazdé lancu karbonsav monoglicidil-észteré-

bal allitunk eld.
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A talalmany szerinti kompozicidkat attol figgéen, hogy
pigmentet, festéket vagy egyéb szokasos bevonat-komponenst
tartalmaznak, alapozoként, felileti alapozoként, szinezett alapo-
zOként és/vagy felileti zomancként lehet alkalmazni.

Meglepd modon azt tapasztaltuk, hogy a talalmany szerinti
kompoziciok nagy kezdeti viszkozitasnal is felviheték szoré-
pisztolyos berendezésekkel.

Ebbodl kovetkezden rovidebb felhordasi iddkkel, és ennek
eredményeként olcsobban lehet dolgozni veliik.

A taldlmany szerinti kompozicidk elénydsen a bevonat to-
megére vonatkoztatva 10-40 témeg% hidroxil-funkcios oligoé-
tert tartalmaznak. ‘

Ezek a hidroxil-funkcids, adott esetben eldgazd lancu oligo-
éterek legalabb egy hidroxilcsoportot tartalmaznak a molekula
mindegyik végén, és elényodsen minden egyes lehetséges elagazé
lancukon, hidroxilszamuk 180 és 700 ko6zétt van, és elénydsen
180 és 600 kozotti, szam szerinti atlagos moltdmegik 150-1000
g/mol, terjed elénydsen 250 és 850 g/mol k6z6tt van, legels-
nyosebben 250-500 g/mol, és moéltomeg-eloszlasuk (MWD) ki-
sebb, mint 1,10.

A fenti oligoéterek elényosen egy elagazé lancu karbonsav
monoglicidil-észterének alkalmazasaval allithaték eld, mint
amilyen példaul a CARDURA E10 markanevii vagy a CAR-
DURA E5 markanevi termék, amelyeket a 10 szénatomos
VERSATIC acid C,yp markanevii verzatilsavbol vagy az 5 szén-
atomos pivalinsavbol allitanak eld.

A hidroxil-funkcios oligoétereket gytiriinyitdsos polikon-

denzacids reakcidban lehet eléallitani, amelyben r mol s funk-



L. e
c16s csoportot tartalmazé poliolt (amelyben s értéke 3 vagy 4)
vagy a poliolok keverékét, melynek atlagos funkcionalitdsa leg-
alabb 3, legfeljebb r x s mol monoglicidil-észterrel reagaltat-
juk.

A hidroxil-funkcids oligoétert eldnydsen az EP 0244897A
szamu, az EP 0449358A szamu és az EP 375078B szamu szaba-
dalmi leirasokban ismertetett eljarasokkal allithatjuk eld.

Az emlitett szintézisben hasznalhaté poliolok a glicerin, a
trimetilol-propan, a pentaeritrit és a hasonldk.

A taldlmany szerint alkalmazhatd oligoéter egy lehetséges
szerkezetének bemutatdsdra szolgal az (I) altaldnos képlet, ha
a kiinduldsi poliol a trimetilol-propan. Ebben a példaban R' és
R? egy tercier sav glicidil-észterébdl szarmazd alifas oldallan-
cokat jelent és R’ az A vagy a B szerkezet barmelyike lehet. A
talalmany értelmében hasznalhatd vegyiiletekben az A moleku-
larészbdl 1 - 3 lehet jelen és R’ az A vagy B szerkezet barme-
lyikét jelentheti. Az elényds haromfunkcids vegyiilet esetén az
A molekularészbdl egy van jelen, és R’ a B szerkezetnek felel
meg.

A talalmany szerinti kompozicié elénydésen a kotbanyag
tomegére vonatkoztatott 45-55 tomeg% mennyiségben egy vagy
tobb (met)akrilat kopolimert tartalmaz. Ez a kopolimer

(a) a kopolimer tomegére vonatkoztatva 10-50 tomeg%,
elényosen 20-50 tomeg% hidroxil-funkcids monomert,

(b) 0-10 tomeg % komonomert, amelyet alkil-szubsztitualt
cikloalifas (met)akril komonomerek, alkil-szubsztitudlt aromas
vinil komonomerek és ezek kombinacioi kdzil valasztunk, ame-

lyekben az alkil-szubsztitualt cikloalifas csoport szénatomszama
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legalabb 9, elénydsen 9 és 12 kozotti, és az alkil-szubsztitualt
aromas vinilcsoport szénatomszama legalabb 10, eldnyédsen 10
és 12 kozotti, és

(c) 0-80 tomeg%, elénydsen 25-50 témeg% egyéb kopoli-
merizalhatéo komonomert
tartalmaz.

Ezek a  hidroxil-funkciés monomerek (a) részben vagy
egészben egy 5-13 szénatomos eldagazd lancu karbonsav mo-
noglicidil-észterének akrilsavval vagy metakrilsavval alkotott
reakciotermékébdl allnak, és ez a reakcidtermék adott esetben
etilénesen egyszeresen vagy kétszeresen telitetlen karbonsavak
hidroxialkil-észtereivel elegyithetd.

A kopolimerben hasznalhato fenti hidroxil-funkcionalitast
tartalmazé monomerek kozé tartoznak a hidroxialkil-akrilatok
és a hidroxialkil-metakrildtok, amelyekben az alkillanc 1-12
szénatomos. A fenti megfeleld monomerek kozé tartoznak a
hidroxietil-akrilat, hidroxipropil-akrilat, hidroxiizopropil-akri-
lat, hidroxibutil-akrilat, hidroxietil-metakrilat, hidroxipropil-
-metakrilat, hidroxiizopropil-metakrilat, hidroxibutil-metakrilat
és keverékeik. Tovabbi példak az akrilsav, metakrilsav, itakon-
sav, maleinsav, vagy fumaérsav monoepoxivegyiiletekkel, mint
példaul etilénoxiddal, alkil-epoxi-éterekkel, vagy alkil-epoxi-
-észterekkel alkotott reakciotermékei. A hidroxil-funkcionalitas
monomer prekurzorokbdl is kialakithato, példaul egy polimer
glicidil-metakrilat  egységének epoxicsoportjabol. Egy ilyen
epoxicsoport egy polimerizaciot kovetd reakcidban vizzel vagy
egy kismennyiségii savval hidroxilcsoportta alakithato.

Elényosen az (a) hidroxil-funkciés monomer f6 forrasa egy
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5-13 szénatomos eldgazd lanci karbonsav monoglicidil-észtere
és az akrilsav vagy metakrilsav reakcidterméke, amelyet példaul
az US 4,350,809 szamu szabadalmi leirasban ismertetett elja-
rassal lehet eldallitani.

Az elézbekben emlitett alkil-szubsztitualt cikloalifas akrilat
vagy metakrilat egyebek kozo6tt a kovetkezd lehet: trimetilcik-
lohexil-metakrilat, terc-butilciklohexil-metakrilat, izobornil-
-metakrilat vagy ezek kombinacidi. Elénydsen hasznalhaté aro-
mas vinil monomerek az alkil-szubsztitualt sztirolok, mint pél-
daul a terc-butil-sztirol. Ez utébbi monomer kereskedelmi for-
galomban beszerezhetd az USA-ban a Deltech, az Interorgana
vagy az Amoco cégektdl. A fent emlitett komonomerek keveré-
kei 1s hasznalhatoak, igy példdul a terc-butil-sztirol és kiilonféle
monomerek, példdul izobornil-, terci-butilciklohexil-, vagy tri-
metilciklohexil-akrilat vagy -metakrilat keverékei.

Elény6sen a kopolimer keverék fennmaradd részét egyéb
(met)akrilat és/vagy vinil monomerek, mint példaul sztirol,
metilsztirol, és/vagy viniltoluol monomerek képezik. A leiras-
ban (met)akrilat megnevezés alatt metakrilat, akrilat vagy ezek
kombinacidja értendé. A fenti kopolimer fennmaradd részét
kitevé monomereknek a fé tomege, azaz tobb, mint 50 témeg%-
-a elénydsen metakrilat vagy akrildit monomer lehet. Példaul
1-12 szénatomos alkilldncot tartalmaz¢6 alkil-metakrilatok hasz-
nalhatok, mint a metil-metakrilat, etil-metakrilat, propil-metak-
rilat, i1zopropil-metakrilat, izobutil- vagy terc-butil-metakrilat,
pentil-metakrilat, hexil-metakrilat, 2-etilhexil-metakrilat, nonil-
-metakrilat, lauril-metakrilat vagy ezek kombindcidi. Hasznal-

hatok az aril-metakrilatok is, mint példaul a benzil-metakrilat.
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Szintén felhasznalhatok a maleinsav, az itakonsav vagy a fu-
marsav félészterei és észterei vagy ezek kombinécidi is.

A hidroxil-funkciés kopolimer szerkezete olyan, hogy a
hidroxil érték elényosen 60 és 180 kozodtti, a szam szerinti atla-
gos moltomeg (Mn) 4000 alatt, és a szamitott elméleti T, 30 °C
alatt van (a FOX egyenletbdl szamitva). A kopolimert oldatban
szabadgyok-inicialt polimerizacidval allithatjuk eld példaul az
US 4,322,508 szamu szabadalmi leirasban ismertetett médon.

Az oligoéter tomegaranya a (met)akrilat kopolimerhez
viszonyitva célszeriien 10/90 és 95/10 ko6zotti lehet, eldnydsen
50/50 és 10/90, legeldny6sebben 40/60 és 20/80 kozott van.

A (met)akrildt kopolimer hidroxilértékének 60 és 180, els-
nydsen 100 és 150 kozétt kell lennie, a FOX egyenletbé] szami-
tott T, legalabb 40 °C és a szam szerinti atlagos moéltémeg
(Mn) 500 és 2500 kozotti.

A bevond kompozicié egy vagy tobb poliizocianét térhalo-
sitészert tartalmaz.

A kereskedelemben szamos ilyen térhaldsitdszer beszerez-
hetd, amint ez a szakteriilleten jartas szakember elétt ismeretes.
Az US 4,322,508 szamu szabadalmi leirasban sokféle izocianat
térhdlositoszert ismertetnek. Azonban elényds a biuret vagy a
hexametilén-diizocianat ciklotrimerje vagy az izoforon-diizo-
cianat.

Trifunkci6s 1zocianétok is hasznalhatoak, mint amilyen pél-
daul a trifenilmetan-triizocianat, az 1,3,5-benzol-triizocianat, a
2,4,6-toluol-triizocianat, a trimetilol és tetrametil-xilol-diizoci-
anat adduktja, amely Cythane 3160 markanéven kaphato, és a
DESMODUR N 3390 markanevii termék, amely a hexametilén-
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-diizocianat trimerje. Kivant esetben hasznalhatok izocianato-
etil-metakrilatbél szarmazo poliizocianat-akril kopolimerek is
(amelyek a kereskedelemben TMI néven beszerezheték), amint
azt az US 4,965,317 szamu szabadalmi leirdasban (5.oszlop) is-
mertetik.

Legeldényosebben haszndlhato poliizocianat térhaldsitdszer
a hexametilén-diizocianat ciklotrimerje.

Az elézbekben emlitett komponensek mellett egyéb film-
képzd polimerek is felhasznalhatéak a kotdanyag tomegére sza-
mitott 0-10 tOmeg% mennyiségben. Ezek az egyéb filmképzd
polimerek olyan polimerek, amelyek a kétdanyag egyéb kompo-
nenseivel kompatibilisek, amelyek linearis vagy elagazo lancu-
ak, €s akril-szarmazékok, akrilo-uretanok, poliészterek, poliész-
ter-uretanok, poliéterek és poliéter-uretanok lehetnek.

Ezeken tulmenden a taldlmany szerinti bevoné kompozicid
kivant esetben tartalmazhat még egy sor tovabbi komponenst is,
mint példaul pigmenteket, gyongyhazszerii pelyheket, téltdanya-
gokat, lagyitokat, antioxidansokat, feliletaktiv anyagokat és fo-
lyékonysdgszabalyozé anyagokat.

A taldlméany szerinti bevond kompozicidval késziilt zomanc
1ddjarasallésaganak javitdsa érdekében egy ultraibolya fénysta-
bilizatort vagy ultraibolya fénystabilizatorok kombinacidjat is
adagolhatjuk a keverékhez 0,1-3 tdmeg% mennyiségben, a kots-
anyagra szamitva. Ezek a stabilizatorok az ultraibolyafény-el-
nyel8k, -szirdk, -kioltok, valamint a specialis térbelileg gatolt
amin fénystabilizatorok. Tovabba antioxidansokat is adagolha-
tunk a kotbéanyaghoz annak tomegére szamitott 0,1-3 tomeg%

mennyiségben.



- 14 -

Az alkalmazhatd tipikus ultraibolyafény-stabilizatorok a
benzofenonok, a triazolok, a triazinok, a benzoatok, a gatolt
aminok ¢és ezek keverékei. Az US.4,591,533 sz. szabadalmi
leirdsban az ultraibolyafény-stabilizatorok specialis példait
ismertetik.

A kotdéanyag kompozicid tartalmazhat még szokasos
formalasi segédanyagokat is, igy példaul folyasszabalyzo sze-
reket, amilyen példdul a RESIFLOW S [poli(butil-akrilat)] mar-
kanevii termék, a BYK 320 és 325 (nagy méltomegii poliakrila-
tok) markanevii termékek; ezenkiviil reoldgiai tulajdonsagokat
szabalyozo6 szereket, ilyenek a g6zfazisbol levalasztott szili-
cium-dioxid (pl. Aerosil), a mikrogélek és a nemvizes diszper-
zios polimerek; valamint vizmegkotd anyagokat, mint a tetra-
szilikat, a trimetil-ortoformiat és a trietil-ortoformiat.

Amennyiben a taldlmany szerinti kompozicidt 4tlatszo
fedézomancként alkalmazzuk egy szinezett alapzomanc felett
azért, hogy egy szineszomdanc/fedézomanc fedSréteget hozzunk
létre, akkor a fedézomancba egy kevés pigment adagolasaval
specialis szineffektusokat vagy esztétikai effektusokat, példaul
szinarnyalatokat hozhatunk létre.

A talalmdny szerinti kompoziciét killonbozdképpen lehet
pigmentalni, és igy szines bevonatként, egyrétegii bevonatként,
alapozdéként vagy alapozé felilletkikészitéként lehet hasznalni.
A kompozicid kitiinden tapad a legkiilonboz8bb fémfeliiletekhez
¢s nemfémekhez, mint példaul festett feliletekhez, hidegen hen-
gerelt acélhoz, foszfatalt acélhoz, valamint a szokasos alapo-
zokkal galvanizaldssal bevont acélokhoz is. A taldlmany szerin-

ti kompozicié alkalmas miianyagok, mint példaul ivegszalerdsi-
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tésli poliészter, frécesontott uretdnok és részlegesen kristalyos
poliamidok bevondsara is.

Amennyiben a taldlmany szerinti bevond kompoziciot
alapozoként haszndljuk, akkor a kévetkezd tipikus pigmenteket
lehet a kompoziciohoz hozzaadagolni: fém-oxidokat, példaul
titan-dioxidot, cink-oxidot, kilénb6z6 szinli vas-oxidokat, kor-
mot; tolté pigmenteket, példaul talkumot? kaolint, baritot, kar-
bonatokat, szilikatokat és egy sor szerves pigmentet, példaul
kinakridonokat, réz-ftalocianinokat, periléneket, azoszinezéke-
ket, indantronkékeket, karbazolokat, példaul karbazol viot, izo-
indolinokat, izoindolonokat, tioindigévéréset, benzimidazolokat
és fémes, pelyhes pigmenteket, példaul az aluminiumpelyhet.

A pigmenteket a bevond kompozicidéba ugy lehet bekeverni,
hogy a bevon6 kompoziciét alkotd fent emlitett valamelyik poli-
merrel vagy egy masik kompatibilis polimerrel vagy diszper-
galoszerrel el6szor alapdrleményt vagy pigment-diszperzidt
allitunk el6 szokasos mddszerekkel, példaul nagysebességii ke-
veréssel, homokos drléssel, golyésmalomban, attritorban vagy
kéthengeres malomban. Az alapérleményt ezutan 6sszekeverjik
a bevond kompozicié tobbi komponensével, és igy allitjuk eld a
taldlmany szerinti bevond kompozicidt.

A talalmany szerinti bevoné kompozicionkat a szokasos
bevonasi technikakkal lehet a feliletekre felvinni, Ggymint sz6-
rassal, elektrosztatikus szoérassal, bemeritéssel, ecsettel, folya-
tasos bevondssal és hasonlokkal. A legeldnyésebb modszer a
sz0rasos bevonds.

A talalmany tovabbi targyat képezik a hordozéra vagy fi-

letre felvitt bevond kompozicié kikeményitésével kapott rétegek
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A kovetkez6 példak a taldlmany lényegének megvilagitasara
szolgalnak, annak korlatozasa nélkiil. '

1. példa

Egy hémérdvel, visszafolyaté hiitével, horgonykeverdvel és
nitrogénbevezetéssel ellatott 2 literes reaktort nitrogénnel atéb-
litink. Ezutdan 250 g Cardura E10-et és 27,7 g xilolt adagolunk a
reaktorba. A reaktor tartalmat 165°C-ra melegitjiilk. Ezutan hat
6ra alatt, a reaktor hémérsékletét 165°C-on tartva, keverés
kozben ¢€s nitrogéndram alatt, részletekben hozzaadjuk az
alabbiakban megadott monomer toltetet.

Monomer téltet:

72,0 g akrilsav

180,0 g hidroxietil-metakrilat

300,0 g sztirol

198,0 g metil-metakrilat

40 g di(terc-butil)-peroxid

83,3 g xilol

Amikor a beadagolas befejezddott, tovabbi 10 g di(terc-bu-
til)-peroxidot adagolunk be kis részletekben, és a reakciot to-
vabbi 1 6rdn 4t hagyjuk lejatszddni a fent megadott korilmé-
nyek kozott. Az utoreakcio befejez6dése utan a reaktor tartalmat
100 °C-ra hagyjuk lehiilni, és ezutan butil-acetat adagolasaval a
szilardanyag-tartalmat (az ASTM D2369 szabvany szerint mér-
ve) 50,0 tomeg%-ra allitjuk.

A termék moéltomegét (Mw) gélateresztéses kromatografia-
val allapitjuk meg, polisztirol standardot alkalmazva. A mélts-

meg 3800 g/mol, és a mdltomeg-eloszlas (Mw/Mn) 2,41.
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Az akrilgyanta savszama ISO 3682 szabvany szerint megha-
tarozva 5,78 mg KOH/g gyanta.

2. példa

Egy hémérdvel, visszafolyatd hiitével, horgonykeverdvel és
nitrogéndblitéssel felszerelt két literes reaktort nitrogénnel 4t-
oblitink. Ezutan 150 g Cardura E10-et és 16,6 g xilolt tdltunk
bele. A reaktor tartalmat 165 °C-ra melegitjiik. Ezutan hat dra
alatt, a reaktort 165°C-on tartva, folyamatos keverés kézben és
nitrogén adagolds mellett, részletekben az alabb megadott mo-
nomer toltetet adagoljuk be. |

Monomer toltet:

43,2 g akrilsav a

180 g hidroxi_etil-metékrilét

300 g sztirol

326,8 g metil-metakril4t

40 g di(terc-butil)-peroxid

94,4 g xilol

Amint a beadagolast befejeztiik tovabbi 10 g di(terc-butil)-
-peroxidot adunk hozza kis részletekben, és a reakcidét a fenti
korilmények kozott még egy o6ran at folytatjuk. Az utoreakcid
befejezddése utan a reaktor tartalmat 100°C-ra hagyjuk lehilni,
és 668 g butil-acetatot adunk hozza.

A szilardanyag tartalom az ISO 3251 szdmu szabvany sze-
rint mérve 56,3 tomeg%.

A molekulatémeget (Mw) gélateresztéses kromatografiaval
polisztirol standard alkalmazasdval mérjik. A molekulatéomeg
3450 g/mol, és a méltomeg-eloszlas (Mw/Mn) 2,19.

Az akrilgyanta savszdma az ASTM 2849 szabvany szerint
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merve 6,64 mg KOH / g gyanta.
3. példa

Egy homérdvel, visszafolyaté hitével, horgonykeverdvel és
nitrogénoblitéssel ellatott 2 literes reaktort nitrogénnel atébli-
tink. Ezutan 250 g Cardura E10-et és 27,7 g xilolt mériink be a
reaktorba. A reaktor tartalmat 165°C-ra melegitjiik, majd hat éra
alatt, konstans 165°C-on, folytonos keverés és nitrogénoblités
kézben, fokozatosan beadagoljuk az alabbi monomer téltetet.

Monomer téltet:

72,0 g akrilsav

180,0 g hidroxietil-metakrilat

300,0 g sztirol

198,0 g izobornil- metakrllat

40 g di(terc-butil)-peroxid

83,3 g xilol

Amint a betdplalas befejezddott még tovabbi 10 g di(terc-
-butil)-peroxidot adagolunk be kis részletekben a reaktorba, és a
reakciot még egy ordn keresztil a fenti korilmények kozott
folytatjuk. Az utéreakcid befejezddése utin a reaktor tartalmat
100°C-ra lehiilni hagyjuk, majd butil-acetat beadagolasaval a
szilardanyag-tartalmat (ASTM D2369 szerint mérve) 54,4 to-
meg%-ra allitjuk.

A moltomeget (Mw) gélateresztéses kromatografiaval, poli-
sztirol standard hasznédlataval mértik. A moéltomeg (Mw) 3950
g/mol, a méltémeg-eloszlas (Mw/Mn) pedig 1,8.

Az akrilgyanta savszama ISO 3682 szerint meghatarozva
5,47 mg KOH/g gyanta.
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4. példa

Egy hémérével, visszafolyatd hiitével, horgonykeverdvel és
nitrogénoblitéssel felszerelt 2 literes reaktort nitrogénnel atobli-
tink. Ezutan 250 g Cardura E10-et és 27,7 g xilolt mériink be a
reaktorba. A reaktor tartalmat 165°C-ra melegitjitkk, majd 6 ora
alatt, folytonos keverés és nitrogénoblités mellett, a hémérsék-
letet 165°C-on tartva az aldbbi monomer toltetet adagoljuk
fokozatosan a reaktorba.

Monomer toltet:

72,0 g akrilsav

180,0 g hidroxietil-metakrilat

300,0 g sztirol ‘

100,0 g metil-metakrilat

98,0 g izobornil-metakrilat

40,0 g di(terc-butil)-peroxid

83,3 g xilol

Amint a betaplalds befejez6dott még 10 g di(terc-butil)-
-peroxidot adagolunk be kis részletekben és a reakciot még
1 6rdn keresztiil folytatjuk a fenti kériilmények kozott. Amint az
utoreakcid befejez8dott, a reaktor tartalmat 100 °C-ra hagyjuk
lehiilni, ezutdn butil-acetdt adagolasaval a szilardanyag-tartal-
mat (ASTM D2369 szerint mérve) 53,6 tomeg%-ra allitjuk.

A moéltomeget (Mw) gélateresztéses kromatografiaval hata-
rozzuk meg polisztirol standard mellett. A méltomeg (Mw) 8458
g/mol, és a moltomeg-eloszlas (Mw/Mn) 2,6.

Az akrilgyanta savszama ISO 3682 szerint mérve 6,12 g
KOH/g gyanta.
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5. példa

Egy fitékopenyes, termoelemes hémérével, visszafolyato
hitdvel, rozsdamentes acél keverdvel és nitrogénbevezetéssel
ellatott 3 literes reaktort nitrogénnel atoblitink. A reaktorba
bemériink 430,0 g TMP-t és 810,0 g Cardura E10-et majd foko-
zatosan felmelegitve homogenizaljuk. A rendszer homogénné
valasa utan, éltalaban 120 °C koruli hémérsékleten, 1,24 g
DABCO T9-et adagolunk bele. Ezutan a reaktor hémérsékletét
lassan 175 °C-ra emeljik. A reakcié kovetésére szabalyos ids-
kozonként mintat veszink a reaktorbdl és meghatarozzuk az
epoxicsoport-tartalom (EGC) csokkenés értékét. A reakciot hii-

téssel akkor allitjuk le, amikor az EGC 0,04 eq/ kg ala csokken.

1. 6sszehasonlitd példa

(PCT WO97/13741 szamu szabadalmi leirdas 38. oldal, 38-

-42. példa)

Egy futékopenyes, rozsdamentes acél keverével, termoele-
mes hémérével, visszafolyatd hiitével és nitrogénbevezetéssel
ellatott 1 literes uveglombikba bemériink 326,6 g CARDURA
E10-et (CE10) és 173,4 g para-hidroxi-benzoesavat. Az elegyet
110°C-ra melegitjik. Ezen a homérsékleten exoterm reakcio
indul be, és a hdmérséklet 135°C-ra emelkedik. Az oldatot szo-
bahémérsékletre hiitjik. A nyert anyagot analizaljuk. Molts-
megét (Mw) gélateresztéses kromatografiaval, polisztirol stan-
dard alkalmazasdval mérjik. A méltémeg (Mw) 492 g/mol, és a
moltomeg-eloszlas (Mw/Mn) 1,01. A savszam az [SO 3682
alapjan mérve 138 mg KOH/g gyanta, az epoxicsoport-tartalom
9 meq/kg. A szilardanyag-tartalom az ASTM D2369 alapjan

mérve 98.7%.
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2. 8sszehasonlité példa
(PCT WO 96/20968 15. oldal, 1. példa)

Egy fitékopennyel felszerelt, horgonykeverds és nitrogén-

bevezetéssel ellatott uveg reaktorba bemériink 160,2 g butil-
-acetdtot, 136 g pentaeritritet és 504 g metil-hexahidroftalsav-
anhidridet, majd az elegyet reflux hémérsékletre melegitjik,
amig a komponensek teljesen feloldédnak. Ezutan 750 g CE10-
-et adagolunk be, majd 8,61 g butil-acetatban oldott 1,39 g di-
butilén-dilauratot (DBTL). Az elegyet reflux hémérsékleten
tartjuk, amig a savszdm 3 mg KOH/g ala nem csokken, ekkor
tovabbi 177,33 g butil-acetatot adunk hozza. A nyert termék
analizisének eredményei a kovetkezok:

A moltomeget (Mw)‘ gélateresztéses kromatografiaval,
polisztirol standérd alkalmazasaval mérjik. A moltomeg (Mw)
1020 g/mol, a moéltomeg-eloszlas (Mw/Mn) 1,08. A szilard-
anyag-tartalom az ASTM D2369 szerint mérve 78,7 %.

3. 6sszehasonlité példa

(az US.4,314,918 szerint)

Egy fat6kopennyel, horgonykeverdvel és nitrogénbeveze-

téssel ellatott 2 literes iiveg reaktorba bemériink 900 g CE10-et
és 416 g neopentil-glikolt. Az elegyet 100 °C-ra melegitjik.
Ezen a hdmérsékleten 100g CE10-ben feloldott 1,416 g (0,1%)
DABCO T9-et adagolunk hozza. A hémérséklet 160-170 °C-ra
emelkedik, a reakci6t a szabalyos idékozonként vett mintak
epoxicsoport-szdméanak (EGC) csokkenésével kovetjik. Amint
az epoxicsoport-szam 0,04 eq/kg ala csékken, a reakciot hﬁtés-‘
sel leallitjuk. A termék viszkozitasa 3170 mPa.s, a méltomeg

(Mw) gélateresztéses kromatografiaval polisztirol standard
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mellett mérve 509 g/mol, a méltomeg-eloszlas pedig (Mw/Mn)
1,02. Az epoxicsoport-tartalom 37 meq/kg. A szilardanyag-tar-
talom az ASTM D2369 szerint mérve 93,4% .
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Filmképzés

A filmeket lagyacél lemezeken széropisztollyal alakitjuk ki.
A nedves filmréteget agy képezzik, hogy a felileten elészor
egy vékony réteget alakitunk ki festékkdddel, majd a teljes
filmréteget felvisszitk egy rétegben.

Az €l6z6 példakban megadott osszetételd atlatszd zomdanc-
cal bevont lemezeket kiilénb6z6 modokon engedtik megsza-
radni:

a) szobah6mérsékleten: 23 °C-on

b) 10 percen 4t szobahémérsékleten, majd gyorsitott keze-
léssel, szelldztetett 80 °C-os kemencében egy 6ran at

c) 10 percen 4t szobahdémérsékleten, majd egy déran at 80
°C-on. ‘

A keménysé'get oranként mérjik a felviteltdl szamitva,
ezutan minden bevonati jellemz4t 7 nap utan hatarozunk meg.

A savillosag megallapitasdra a lemezeket 50 °C-os szelldz-
tetett kemencébe helyezzik. A lemezekre harom csepp 0,6 n
H,SO4-et cseppentiink 30 perces idékozokben. 90 perc eltelte
utan a lemezeket ionmentes vizzel leoblitjik, és a sav altal oko-
zott karosodast egy tizfokozatu skalaval értékeljik, 0-t6l (teljes
roncsolodés) 10-ig (kdrosodas nem lathatd). A harom, azaz a 30,
a 60 és a 90 perces hatas eredményét &sszeadjuk, és ez az érték

szerepel a 2. tablazatban.
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Szabadalmi igénypontok

1. Bevon6 kompozicid, amely 60-90 tomeg% kotbéanyag
komponenseket és 40-10 témeg% szerves folyékony vivéanya-
got tartalmaz, ahol a kotdanyag a kovetkezd kulénallé kompo-
nenseket tartalmazza:

(a) a kotdanyag Ossztomegére vonatkoztatva 5-50 tomeg%
egy vagy tobb hidroxil-funkcids oligoétert, mely legaldabb egy
karboxil-csoport-mentes €s harom vagy négy hidroxilcsoportot
tartalmazé poliolbdl és egy elagaz6é lancu 5-13 szénatomos
karbonsav monoglicidil-észterébdl szarmazik és ennek az oli-
goéternek szam szerinti atlagos moltémege (Mn) 150-1000
g/mol, méltOmeg-eloszlésa‘(MWD) kisebb, mint 1,10 és hid-
roxilszama 180 éé 700 kozotti,

(b) a kotbanyag 6ssztomegére vonatkoztatva 40-60 tomeg%
egy vagy tobb hidroxil-funkcidés akril vagy metakril kopoli-
mert, amelynek szdm szerinti atlagos moéltémege (Mn) 500 és
2500 kozotti, hidroxil-funkciés komonomer tartalma 10-50 to-
meg% a kopolimerre szamitva, és amely egy eldagazd lancu
5-13 szénatomos karbonsav monoglicidil-észterébdl és akrilsav-
b6l vagy metakrilsavbdl vagy ezek kombinacidjabdl szarmazik,

és kivant esetben a komonomerek 6ssztomegére vonatkoz-
tatva legfeljebb szamitett 10 tomeg% cikloalifas (met)akril ko-
monomerekkel és/vagy alkil-szubsztitualt aromas vinil monome-
rekkel van elegyitve,

ahol az alkil-szubsztitudlt cikloalifas csoport az emlitett
komonomerekben legalabb 9 szénatomos, és az alkil-szubszti-

tualt aromas csoport a fenti komonomerben legalabb 10 szén-
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atomos,

(c¢) a kotbanyag o6ssztomegére vonatkoztatva 5-40 téomeg %
poliizocianat térhaldsitoszert,

(d) hatékony mennyiségii térhaldsito katalizatort.

2. Az 1 1génypont szerinti bevond kompozicid, amelyben a
kotéanyag 10-40 tomeg% hidroxil-funkciés oligoétert (a) tartal-
maz.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti bevond kompozicid,
amelyben a hidroxil-funkcids oligoéter hidroxilszama 180 és
700 ko6zotti szam szerint: atlagos moéltémege 250-850 g/mol, és
moltomeg-eloszlasa (MWD) kisebb mint 1,10,

4. Az 1-3. igénypontok barmelyike szerinti bevond kompo-
zici6, amelyben az oligoé‘tre.r egy 10 szénatomos elagazd lancu
karbonsav monog.licidil-észterébél szarmazik.

5. Az 1-4. 1génypontok barmelyike szerinti bevoné kompo-
zici6, amelyben az oligoéter glicerinbél, trimetilol-propdnbdl,
pentaeritritbdl vagy hasonld vegyiiletekbdl szarmazik.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti bevond kompo-
zici6, amelyben a hidroxil-funkciés monomer (a) részben vagy
egészben egy 5-13 szénatomos eldgazd lancu karbonsav mono-
glicidil-észtere és akrilsav vagy metakrilsav reakciotermékébol
all.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti bevond kompo-
zicid, amelyben a (met)akrilat kopolimer hidroxil szama
60-180, a FOX egyenletbdl szamitott Tg legalabb 40 °C, és
szam szerintl atlagos molekulatomege (Mn) 500 és 2500 kozott
van.

8. Az 1. 1génypont szerinti bevond kompozicid, amelyben a
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térhaldsitd poliizocianat a hexametilén-diizocianat ciklotrimer-
je.

9. Az 1-8. igénypontok barmelyike szerinti bevoné kom-
pozici6, amely hordozéra vagy feliletre van alkalmazva és

kikeményitett.

/.

A meghatalmazott:
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