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(54) Zpasob vyroby zapouzdfeného praskovitého
polyfosforeénanu amonného

- Zpisob v§roby zapouzdfeného prdfkovi-
tého polyfosfore&nanu amonného obecného
vzorce

Binem)+2 M) nPrO3n41 4
ve kterém n-znamend celé &islo s primérnou
hodnotou od 20 do 800, a pomér m ku n Jje
roven 1,ktery m4& vyhodné& stfedni velikost
G4stic 0,01 a% 0,05 mm, volné tekouciho
a st4lého va&i hydrolyze, uvedenim do
styku uvedeného polyfosfore&nanu amonného
v pf¥itomnosti ¥edidla a za michdni se
syntetickou pryskyfici tvrditelnou za
tepla a ve vytvrzeném stavu nerozpustnou
ve vod&, odd&lenim Yedidla a vysuSenim
polyfosforednanu amonného p¥i teploté
zptsobujfci vytvrzeni syntetické pryskytice,
vyzna&ujici se tim, %e se uvedou-do styku
polyfosforednan amonny, alifatické alkoholy
s 1 a% 4 atomy uhliku jako ¥edidlo a melamin-
formaldehydovad nebé fenolformaldehydova
pryskytice, pop¥ipadé rozpu&t&nd v roz-
poudtddle, nadeZ se tyto slofky intensivné&
promis{ p¥i teplot& okolf, potom se smés
zah¥{v4 na teplotu 80 a% 180 C a ponechd
se k vytvrzeni prysky¥i&né sloZky p¥i této
teplot& a p¥i tlaku, ktery odpovidd tlaku’
par Yedidla, po dobu 13 aZ 240 minut,
nafe¥ se ochladi na teplotu okoli. Zapouz-
dfeny praskovitg polyfosforenan amonny
se poufivéd k neho¥lavé Gpravé polyurethant,

Jjako% i k nehorlavé dpravé materidlu obsahu-
jigiho celulosu.
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Vyndlez se tyk& zpisobu vyroby préfkovitych polyfosforednand amonnych stdlych vidi hydro-
lyze zapouzdfenim &4dstic polyfosfore®nanu amonného do syntetické prysky¥ice tvrditelné za
tepla a ve vytvrzeném stavu nerozpustné ve vodé&. Vyrdb&né produkty slouZf p¥edeviim k neho¥la-
vé dpravé riznych materidld, jako polyurethani pop¥ipadé& pénovych polyurethani.

Z DE-0S 29 49 537 je zn&m pradSkovity prost¥edek na bdzi voln& tekoucich, pridkovitych

polyfosfore&nanl amonnych obecného vzorce
H(n—m)+2(NH4)mPno3n+l
ve kterém

n znamend celé &islo s prum&rnou hodnotou od 20 do 800, a pomér

m ku n je roven 1, slou¥icf k zamezeni ho¥lavosti ho¥lavych ldtek a sestdvajici ze 75 a%
99 % hmotnosti uvedeného polyfosforednanu amonného a 1 aZ 25 % hmotnosti vytvrzeného poly-
kondenza&niho produktu melaminu a formaldehydu, ktery je nerozpustny ve vod&, a ktery obaluje
jednotlivé Castice polyfosfore&nanu amonného.

N

NandSent melaminformaldehydové pryskyfice na S&stice polyfosfore&nanu amonného podle
uvedeného patentového spisu se provAdf napffklad tak, %e se nejd¥{ve suspenduje polyfosfore&nan
amonny v methanolu, suspenze se zah¥ivd aZ k mirnému varu methanolu pod zp&tnym chladilem
a potom se do suspenze p¥ikapdv4 methanolicko-vodny roztok melaminformaldehydové pryskyFice.
Po uplynutf doby nap¥iklad 0,5 aZ 2 hodiny se suspenze zfiltruje a zbytek na filtru se vysou$i
v proudu dusfku p¥i teploté& 100 °c po dobu 150 aZ 180 minut. B&hem vysouSenf dochdzi soulasné
k vytvrzovAdni prysky¥i&natého povlaku na &&sticfch polyfosfore&nanu amonného.

Jak ddle vyplyvd z DE-0S 30 05 252, miZe se odolnost pré8kovitych polyfosfore&nani amon-
nych vi&i hydrolyze zlepSit také tim, Ze se B&stice polyfosforelnanu amonného opat¥{i vy-
tvrzené fenolové prysky¥ice, kterd je nerozpustnd ve vod&. Nand¥enf fenolové prysky¥ice na &¢4stice
polyfosfore&nanu amonného se miZe provdd&t bud v alkoholickém roztoku prysky¥ice vytvrzenim
prysky¥fice za michdnf suspenze polyfosfore&nanu amonného a prysky¥ice nebo odpafenim roz-
poudtédla ze suspenze ve vyh¥atém hné&taldi a ndsledujicim vytvrzenim za tepla nebo sudenim

suspenze rozpraSovanim.

Obalenim &4stic polyfosforeénanu amonného vytvrzenou fenolovou pop¥ipadé& fenolformaldehydo=-
vou prysky¥ici se rozpustnost polyfosforednanu amonného ve vod& zna&né sni¥i, co¥ p¥iznivé
plsobi p¥i pouZiti takto p¥edem upraveného polyfosfore&nanu amonného jako ochranné létky
proti ohni u polyurethanovych pén.

M&¥itkem pro chovéni zapouzd¥eného polyfosfore&nanu amonného p¥i kr&tkém pisobeni vody
je v souhlase s pouZitou metodou testu stélost va&i hydrolyze shora popsanych zndmych produkti.

Nyni bylo zji%t&no, Ze stdlost vid&i hydrolyze shora uvedenych produktd klesd pfi vysZfch
teplotéch, nap¥iklad pfi 60 Cc, kterych se dosahuje p¥i n&kterych aplikacich polyfosforednanu
amonného, p¥ifem? rozpustny podil polyfosforenanu amonného ve vod& je aZ? desetindsobné&
vy8%{ ne¥ podfl, ktery byl zji3t&n p¥i teplot& 25 ®c. Je tedy snaha odstranit tento nedostatek
a vyrobit zapouzdfeny polyfosforenan amonny, ktery by byl i p¥i zvySenych teplotdch v p¥ftom-
nosti vody odolny vi&i hydrolyze, p¥idemZ by povlak nandSeny na &4stice polyfosfore&nanu
amonného nem&l pokud moZno nepflznivé ovlivhovat granulometrické slofeni Zapouzdfovaného
polyfosforeénanu a zapouzd¥eny polyfosforelnan by m&l mit v co nejvét3i mife stejné vlastnosti
jako polyfosfore&nan amonny bez povlaku.

Navic nejsou pracovni postupy popsané pro vyrobu t&chto produktd zcela uspokojivé.
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Tak se pfi vyrobé& zapouzdfeného polyfosforednanu amonného v hnétacim stroji zne&istuji
st&ny a souddsti hn&taciho stroje vrstvami, které se mohou odstrafovat pouze mechanicky.
Krom& toho se p¥i odstranovéni rozpougtddla ze smési polyfosforenanu amonného a pryékyiice
proudem plynu soudasné strhdvajl jemné podily smé&si a ty se potom musi z uvedeného proudu

znovu oddélovat.

Kone&né se p¥i préci v hnétacim stroji nedd zamezit tomu, aby se jednotlivd zrna nespéka-
la a tim se nevyhodné ménila distribuce &4stic zapouzd¥eného polyfosfore&nanu amonného.
JestliZe se podil polyfosforeénanu amonného aglomerované spékdnim dodateéné rozemilaji, pak
dochdz{ u rozemletého produktu ke vzniku trhlin v pouzdrech, kterd pak umoZnuji hydrolyzu

polyfosforeénanu amonného ve styku s vodou.

VySe uvedené nedostatky nemd zpusob vyroby zapouzd¥eného préSkovitého polyfosforednanu

amonného obecného vzorce
H(n-m)+2(NH4)mPn03n+l
ve kterém

n znamend celé &i{slo s pruimé&rnou hodnotou dol20 do 800, a pomér

m ku n je roven 1, ktery mé& vyhodné& st¥edni velikost &&stic 0,01 aZ 0,05 mm, volné
tekouciho a sté4lého vi&i hydrolyze, uvedenim do styku uvedeného polyfosforeCnanu amonného
v pritomnosti ¥edidla a za michdni se syntetickou prysky¥ici tvrditelnou za tepla a ve
vytvrzeném stavu nerozpustnou ve vod&, oddélenim ¥edidla p¥i teploté zpusobujici vytvrzeni
syntetické prysky¥ice, jehoZ podstata spolivd v tom, Ze se uvedou do styku polyfosforeXnan
amonny, alifatické alkoholy s 1 aZ 4 atomy uhliku jako ¥edidlo a melaminformaldehydovd
nebo fenolformaldehydovd pryskyfice, pop¥ipadé rozpusténd v rozpoustédle, nadeZ se tyto
slofky intenzivn& promisf p¥i teplot& okoli, potom se smés zah¥ivd na teplotu 80 aZ 180 ¢
a ponechd se k vytvrzeni pryskyfiéné sloZky p¥i této teploté& a pfi tlaku, ktery odpovidéd
tlaku par fedidla, po dobu 15 aZ 240 minut, nae? se ochladf na teplotu okoli.

S vyhodou se polyfosfore&nan amonny, Ffedidlo, a pryskyfice pouZivaji v hmotnostnim

poméru 1:1,5:0,1.

Jako pryskyfice se s vyhodou pouZivd jednak melaminoformaldehydovd pryskyFice, kterd .
je v nevytvrzeném stavu prd3kovitd, p¥idemZ 50% vodny roztok tohoto prdZku m& dynamickou
" viskositu 20 mPa . s, hodnotu PH p¥i 20 °c 8,8 a% 9,8 a specifickou hmotnost p¥i teploté
20 °c 1,21 a% 1,225 g/cm3 a jednak v alkoholu rozpustné, tvrditelné, zmék&ené fenolformal-
dehydové pryskytice.

S vyhodou se sm&s zah¥fvAd na teplotu 110 aZ 130 °C po dobu 30 a¥ 60 minut.

Zplisob podle vyndlezu se projevuje positivné na kvalit& vyrdbé&ného produktu v rdznych
sm&rech. Tak nedochdzi p¥i zapouzd¥eni k vyznam&j$i zmé&né& velikosti &&stic produktu ve
srovnadni s velikosti S4stic pouZitého polyfosfore&nanu amnoného. Aglomerdty, které popf¥ipadé
p¥i zapouzdfovdni vznikaji, se mohou rozm&€lnit mirnym mechanickym plisobenim, aniZ by pfitom
vznikaly neZ&douci trhliny v pouzdrech. Tak bylo zjiSté&no, Ze produkty takto upravené
mletim, jejich% granulometrické sloZenf{ je shodné s granulometrickym sloZenim pouZitého
polyfosfore&nanu amonného, se chovaji, pokud jde o obsah podillt rozpustnych ve vodé, stejné
jako kdyby nebyly podrobeny mleti. Hotovy zapouzdieny polyfosforeénan amonny md s vyhodou
st¥edni velikost &&4stic 0,01 aZ 0,05 mm.
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Dal¥{ vyhoda zplsobu podle vyndlezu spodivd v tom, Ze kvalita zapouzd¥eného poly-
fosfore&nanu amonného neni zdvisld na pofadf p¥id4dvani jednotlivych sloZek do reakéni
nddoby. Tak je moZno postupovat napfiklad tak, Ze se do nddoby opatfené michadlem p¥edlo¥i
alkohol a polyfosfore&nan amonny, potom se pfidd pryskyfice a za michdni a za zahtivan{
dochdzi k vytvo¥eni povlaku. Je v8ak také moZné p¥iddvat do kotle opat¥eného michadlem
roztok prysky¥fice ve vod& k alkoholu a teprve potom p¥idat polyfosforednan amonny.

Zv14%t& vyhodny je takovy pracovni postup, p¥i kterém se prysky¥ice, polyfosfore&nan
amonny a nap¥iklad bezvody metanol smisi v kotli opat¥eném michadlem, nade? dochdzi k vy-
tvd¥eni a vytvrzovdni povlakové vrstvy zah¥ivdnim. Tento pracovni postup umoZnuje nékolika-
nésobné pouZiti pouZivaného a filtraci op&tovn& ziskdvaného metanolu bez destilace, kterd
je energeticky ndkladnd a kterd je zejména ztiZena také tim, Ze ur&ité podily prysky¥ice,
které jsou rozpustné a usazuji se na plochdch vymé&niku destiladnfho za¥izenf a vyZaduji
pak ndkladné periodické &i¥t&nf destila&ni aparatury.

Produkt vyroben§ postupem podle vyndlezu je vhodny k neho¥lavé (pravé polyurethani
popfipadé polyurethanovych pé&n, pfilem¥ obsah prostfedku proti ohni v polyurethanové
péné &in{ asi 5 a% 50 % hmostnosti, vztaZeno na mnoZstv{i polyolové sloZky polyurethanu.
Dal3i formou aplikace produktu podle vyndlezu je pouZiti k neho¥lavé upravé materidll
obsahujicfch celulosu, jako riznych druhd papfird, lepenek, kartond apod., jakoZ i vlnitgch
lepenek jako sekunddrnich produktd, p¥idemZ mnoZstvi prostfedku k ochrané proti ohni v tomto
pfipad® asi 5 aZ 30 % hmotnosti vztaZeno na suchou vldkninu.

Zplisob podle vyndlezu, jakoZ i vlastnosti vyrédbénych produktd se blife objasnuji
v ndsledujicich p¥ikladech, ptifem? se pouZivd vychozich l&tek, které jsou b&%Zné na
trhu; jednd se o Exolit 422 (coZ je jemné zrnity, ve vodd obti¥né& rozpustny polyfosfore&nan
amonny vzorce (NH4P03)n, kde n znamend pfibliZné& 700. Velikost jeho &&stic je z vice ne% 99 %
meng{ neZ 45 ,um) a

Madurit MW 390 (tento produkt je v nevytvrzeném stavu tvo¥en préSkovitou melaminformal-
dehydovou prysky¥icf, p¥i%emZ hmotnostn& 50% vodny roztok této prysky¥ice méd dynamickou
viskositu 20 mPa.s, vodny roztok prysky¥ice m4& hodnotu pH p¥i 20 °C 8,8 a% 9,8 a hustotu
p¥i 20 °C 1,21 a% 1,225 g/em’).

P¥{fklad 1

V nadob& opat¥ené michadlem o obsahu 300 litrd se smis{ 200 litrd metanolu, 100 kg
polyfosfore&nanu amonného a 10 kg melaminformaldehydové prysky¥ice p¥i teploté& okolf, p¥idemZ
se ziskd suspenze. N&doba opat¥end michadlem se potom uzavie a obsah se zahffvd na teplotu
120 °c. potom se tlak v nédobd zvy8i asi na 0,6 MPa. Obsah reaktoru se ponechd 1 hodinu
p¥i uvedend teplotd, potom se ochladf a vypustf{ se na odsdvac{ nu&. Methanol se odsaje
a shromaZduje se po dald8i poufiti.Zapouzdfeny polyfosfore&nan amonny se vysu3i proudem
zah¥4tého dusiku, ktery se nasdvd do nude. VysuSeny produkt md hmotnost 108 kg. Ostatni
vlastnosti produktu jsou uvedeny v tabulce I.

P¥{klad 2

V kotli opat¥eném mfchadlem se suspenduje 100 kg polyfosfore&nanu amonného ve 200 litrech
metanolu. Potom se p¥idd roztok 10 kg melaminformaldehydové prysky¥ice v 10 kg teplé vody
(40 °C). Kotel opat¥eny michadlem se uzavie, teplota se zvys{ na 120 ©¢ a tato teplota
se udrZuje po dobu 1 hodiny. Dal¥f opat¥eni se provddé€j{ analogicky jako v p¥fkladu 1.
vyt&iek reakdniho produktu &inf 109 kg. Vliastnosti produktu jsou uvedeny v tabulce I.
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Pfriklad 3

100 kg polyfosforefnanu amonného se suspenduje ve smési vody a metanolu, kterd
sestdvd z 36 litrd vody a 164 litrd metanolu, v kotli opat¥eném michadlem. Potom se p¥ida
10 kg pevné melaminformaldehydové pryskyfice. Dal$i postup je analogicky jako v pfikladu 1.
vVytézek &ini 108 ké. Vlastnosti reakéniho produktu jsou uvedeny v tabulce I.

P¥iklad 4

Produkt ziskany podle pfikladu 2 se rozemele na Pallmannov& mlynu. Vlastnosti rozemletd-
ho produktu jsou uvedeny v tabulce I.

P¥iklady 5 az 10

Postupuje se vZdy analogicky jako v pifkladu 1, p¥idem% v pfikladu 5 odpovidé pouzité
mno¥stvi ldtek mnoZstvi z p¥ikladu 1. 0d p¥ikladu 6 se znovu pou¥ivé metanolu, ktery
byl ziskdn p¥i postupu podle p¥ikladu 5, prilemf ztréty metanolu, ke kterym dochézi
v disledku vysoudeni produktu (asi 30 litru) se doplhuji Cerstvym metanolem. MnoZstvi
pouZité pryskyfice se sni%i na 8 kg. Po kaZdé nésadé se zji3tuje obsah vody a obsah
pevné l&tky v metanolu. Ziskané hodnoty jsou shrnuty v tabulce II. Vlastnosti produktu
opatfeného vrstvou vyrobeného podle p¥ikladd 5 a% 10 jsou shrnuty v tabulce III.

Tabulka I
P¥fklad Vlastnosti produktu
velikost ¢éstic rozpustné po- rozpustné podilg
dily ve vodé ve vodé p¥i 60 “C
p¥i 25 °c
(% hmostnosti) (% hmotnosti)
1 96 % <75 am 0,9 1,8
2 98 & <75 am 0,5 2,0
3 99 & <75 um 1,0 2,1
4 99 % £45 um 0,7 1,8
Tabulka II
p¥iklad Obsah vody Obsah pevné latky
v metanolu v metanolu
(% hmotnosti) (% hmotnosti)
5 2,2 2,4
6 4,5 2,6
7 6,6 2,1 -
8 9,0 2,8
9 11,2 2,5
10 13,0 2,9
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Tabulka

III

P¥{klad Vliastnosti produktu
velikost &4stic rozpustné po- rozpustné po-
dily ve vod& dily ve vodé
p¥i 25 °c p¥i 60 °c
(% hmotnosti) (% hmotnosti)
5 99 ¢ (150 um 0,3 1,8
6 99 % <150 um 0,35 1,9
7 96 % <150,um 0,32 1,4
8 98 ¢ <150 ,um 0,7 3,2
9 97 ¢ <150 um 0,7 2,4
10 29 ¢ < 150/um 0,6 2,3

PREDMET VYNALEZU

1. zpuisob vyroby zapouzd¥eného prdSkovitého polyfosfore&nanu amonného obecného vzorce
B (nem) +3984) 1P03n41
ve kterém

n znamend celé &islo s prum&rnou hodnotou od 20 do 800, a pomér

m ku n je roven 1, ktery m& vyhodn& st¥ednf velikost &4stic 0,01 a% 0,05 mm, volné
tekoucfho a stédlého vi&i hydrolyze, uvedenim do styku uvedeného polyfosfore&nanu amonného
v p¥itomnosti ¥edidla a za michdnf se syntetiékou prysky¥fici tvrditelnou za tepla a ve
vytvrzeném stavu nerozpustnou ve vodé, oddélenim ¥edidla a vysufenim polyfosfore&nanu
amonného p¥i teploté zpisobujfci{ vytvrzenf syntetické prysky¥ice, vyznalujfcf se tim,
%e se uvedou do styku polyfosfore®nan amonny, alifatické alkoholy s 1 a% 4 atomy uhlfku
jako fedidlo a melaminformaldehydovd nebo fenolformaldehydovA prysky¥ice, pop¥ipadé roz-
pu8té&nd v rozpou¥t&dle, na¥e? se tyto slofky intensivn& promisf{ p¥i teploté okolf, potom
se sm&s zah¥fv4 na teplotu 80 a% 180 % a ponechd se k vytvrzenf{ pryskyf¥iéné sloZky
pfi této teplot& a p¥i tlaku, ktery odpovid4d tlaku par ¥edidla, po dobu 15 a% 240 minut,
nale? se ochladf na teplotu okolf.

2, Zplisob podle bodu 1, vyznalujicf{ se tim, Ze se polyfosfore&nan amonny, ¥edidlo
a pryskyfice pouZivaj{ v hmotnostnim pom&ru 1:1,5:0,1.

3. Zpusob podle bodu 1 nebo 2, vyinaéujici se tim, Ze melaminformaldehydovd prysky¥ice
je v nevytvrzeném stavu préSkem, jehoZ 50% vodny zoztok m& dynamickou viskositu 20 mPa.s,
hodnotu pH p¥i 20.°C 8,8 a% 9,8 a hustotu p¥i 20 °C 1,21 a%¥ 1,225 g/cm>.

4. Zplisob podle bodu 1 nebo 2, vyznadujici se tfm, fe fenolformaldehydovou prysky¥ici
je v alkoholu rozpustnéd, tvrditelnd, nem&k&end nebo teplem tvrditelnd fenolformaldehydové
prysky¥ice.

5. Zpisob podle bodd 1 a% 4, vyznalujfci se tim, Ze sé sm&s zah¥{ivd na teplotu
110 az 130 °c. : .

‘6. Zpisob podle bodd 1 a%¥ 5, vyznadujic{ se tim, %e doba vytvrzovani &ini 30 a%
60 minut. :
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