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Vosk obsahujfcf oddélovacf prostiedek pro
tepelné transferovatelné popisovacf a dekoraénf
systémy

Vosk obsahujici oddé&lovaci prostfedek pro tepelné transfe-
rovatelné popisovaci a dekoralni systémy, v podstaté sestd-
vajici z kopolymeru ze 20 aZ 99,5 hmotnostnich dilil
jednotek, odvozenych od .alfa.-olefin s 12 aZ 60 uhlikovy-

mi atomy, 0,1 a% 60 hmotnostnich dill ]ednotck odvoze-
nych od karboxylovych kyselin vzorceCH,=CR'-COOH,

ve kterém R! znati vodikovy atom nebo methylovou skupi-
nu, 0,1 aZ 60 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od
esterli karboxylovych kyselin vzorce CHz CR'-COOR?, ve
kterém m4 R" vy3e uvedeny viznam a R znagi ptimy nebo
rozvétveny alkylovy zbytek s 1 aZ 6 uhlikovymi atomy a 0,0
aZ 30 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od styrenu,
3-methylstyrenu, 4-methylstyrenu nebo .alfa.-methylstyre-
nu.
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Vosk obsahujici oddé€lovaci prostfedek pro tepelné transfero-

vatelné popisovaci a dekoraéni systémy

Oblast technik

Vynalez se tykd vosk obsahujiciho oddélovaciho pro-
stredku pro tepelné transferovatelné popisovaci a dekoradni
systémy, ktery jako hlavni soucast obsahuje urcéity

kopolymer.

Dosavadni stav technikvy

s

Pro dekoraci a popisovédni mnoha vyrobk& denni potreby
jsou jiZz mnoho let znamé zpusoby, jejichz podstata spodiva
na tom, Ze se obraz, nati$tény na foliovém nosici prenese za
pouziti tepla ‘ma predm&t, uréeny pro dekoraci nebo popséani.
Pro fixaci prenaseného popisu nebo obrazu je potrfebna teplem
aktivovatelnd lepici vrstva, kterda ve vicevrstvém prendsecim
systému prichdzi primo do styku s dekorovanym predmétem. Aby
se po probéhnuti preneseni mohla nosnid folie nebo nosny
papir bezvadné oddélit od véts$inou ochrannym lakem chranéné-

ho obrazu, je nutni sice tenka, ale prave proto velmi u&inna

oddélovaci vrstva.

RGzné zpusoby prenosu, stavby takovychto systémd
a rizné oddélovaci vrstvy jsou predmétem mnoha patentid a

zverejnéni (viz US 2 862 832 , US 2 984 413 , US 2 990




311).

Pro vytvareni uc¢innych oddélovacich vrstev jsou
popisovany Casto vosku podobné sloudeniny nejriiznéj$iho slo-
Zzeni. Pri tom pfichdzeji v dvahu vedle nepolarnich, jedno-
duchych uhlovodikovych voskt také oxidadéni produkty,
vyrovené oxidaci takovychto 1latek. Dile je dlouhou dobu
znamy zvlasté dobry oddélovaci udinek mydla obsahujicich
voski. Obzvlasté ucinné oddélovaci vrstvy obsahuji prevazneé
Castecné zmydelnény montanni vosk ve smési s jinymi vosky
(viz US 3 616 015)

Mydla obsahujici vosky, také takovéto vosky na basi

montanniho vosku, maji ¢asto S$patné vlastni zbarveni a maji

sklon ke Zloutnuti.

Vzhledem k tomu, z2e po procesu pfeneseni zUstavaji,
sice tenké, oddélovaci vrstvy ve stopach na dekorovanych
prfedmétech, - je jiZz dlouhou dobu pfanim uZivatel téchto
transferovych systémii, aby tyto ve stopach ulpivajici zbytky
zlistaly neviditelné a aby se obzvlaste pri delsim pusobeni
slunec¢niho svétla nestaly vlivem nevhodného zabarveni

viditelné.

Je také znamé, Ze oddélovaci vrstva, ktera véts$inou
prendseny obraz na vSech stranach presahuje, vytvari na
dekorovaném predmétu slabé viditelny takzvany halo-efekt,
ktery u vosky obsahujicich oddélovacich vrstev v pr@bé&hu
Casu Zloutne a byva vidét obzvla$té u transparentnich dutych

téles, napriklad u plastovych lahvi.



Podstata vvnalezu

Ukolem pfedloZzeného vyndlezu tedy je nalezeni oddélo-
vaciho prostredku, ktery by mél velmi svétlou barvu (prak-
ticky 2Aadné vlastni zbarveni) prfi vysoké transparentnosti

a nepatrném sklonu ke Zloutnuti.

Nyni bylo zjisténo, Ze se tento ukol mize vyres$it po-

uzitim urc¢itych kopolymert.

Predmétem predloZzeného vynadlezu tedy je vosk obsa-
hujici oddé lovaci prostredek pro tepelné transferovatelné
popisovaci a dekoraéni systémy, ktery v podstaté sestava z

kopolymeru ze

20 az 99,5 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od

a-olefind s 12 aZz 60 uhlikovymi atomy,

0,1 az 60 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od
karboxylovych kyselin vzorce CH2=CR1—COOH , ve kterém

Rl  znasi vodikovy atom nebo methylovou skupinu

0,1 az 60 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od
esterlt karboxylovych kyselin vzorce CH2=CR1-COOR2 ,
ve kterém ma RI vysSe uvedeny vyznam a RZ  znadi

primy nebo rozvétveny alkylovy zbytek s 1 aZz 6 uhli-
kovymi atomy a

0,0 az 30 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od
styrenu, 3-methylstyrenu, 4-methylstyrenu nebo a-met-

hylstyrenu.

Oddelovaci prostredek podle predlozeného vynalezu se-



stava v podstaté z kopolymeru =z a-olefint, nenasycenych

karboxylovych kyselin a esterli nenasycenych karboxylovych

kyselin.

Jako a-olefiny prichdazeji v 1vahu olefiny s délkou
retézce 12 az 60 , vyhodné 18 az 60 , obzvlasté vyhodné
24 az 60 uhlikovych atomi. Mohou to byt jak olefiny
s jednotnym retézcem, tak také smési olefini, které
napriklad vznikaji pri znamych zplisobech vyroby jako
destilac¢ni frakce nebo destilaéni zbytky. Technické smési
a-olefinl, obzvlasté olefindt s véts$i délkou ret&zce, mohou
obsahovat vedle 1-alkend vy$S$i nebo niZ2$i mnoZstvi vnite-
nich nebo postrannich olefinickych dvojnych vazeb (vinyli-

denové a vinylenové skupiny)

Jako nenasycené karboxylové kyseliny se pouzivaji pro
kopolymery podle predlozeného vynalezu sloudeniny vzorce
CH2=CR1—COOH , ve kterém znadi R? vodikovy atom nebo met-
hylovou skupinu, +tedy napfiklad kyselina akrylova nebo
kyselina methakrylovd. Jako estery nenasycenych karboxy-
lovych kyselin se pouzivaji sloudeniny obecného vzorce
CH,=CR1-COOR? , ve kterém ma Rl vyZe uvedeny vyznam a R2
znaci prfimy nebo rozvétveny alkylovy =zbytek s 1 az 6
uhlikovymi atomy. Jako vyhodny je moZno uvést methylester a
ethylester kyseliny akrylové nebo methakrylové, obzvlaste
vyhodny je methylester kyseliny akrylové.

Vyroba kopolymert, pouzivanych podle predlozZzeného
vynalezu, probihd o sobé znédmym zpisobem reakci vychozich
monomerd za katalytického pasobeni nepatrného mnozstvi
organickych peroxidi a za pfitomnosti nebo nepfitomnosti
inertniho rozpoustédla. Vyhodné se polymerace provadi za

nepifitomnosti rozpoustédla. Napriklad se mize prikapavat za



michdni a =za =zvys$ené +teploty smés karboxylové kyseliny,
esteru karboxylové kyseliny a radikidlového startéru k pred-
lozenému a-olefinu. Po ukonc¢eni reakce se mohou nezreago-
vané monomery, jakoZz i tékavé rozkladné produkty peroxidu

oddélit destilaci.

Jako radikalové startéry se vyhodné pouzivaji organic-
ké peroxidy. Prfi tom se reakéni teplota prizpusobuje roz-
kladové charakteristice odpovidajiciho pouzitého peroxidu.
Pri teploté 100 az 160 OC jsou napfiklad vhodné dialkyl-
peroxidy, jako je di-terc.-butylperoxid, nebo diarylperoxi-

dy, jako je dibenzoylperoxid.

Molarni poméry monomernich komponent a tim chemicka
stavba a polarita kopolymeru se mohou nastavit V Sirokém
rozmezi. Tim se dosdhne moZnosti pfizpasobit v optimalni
mire vlastnosti oddélovaciho prostfedku danym provozne

technickym pozadavkum.
Monomery se pouzivaji v néasledujicich pomé€rech

a-olefin 20 az 99,5 % hmotnostnich, vy-
hodné 40 az 95 % hmotnostnich,

nenasycena karboxylova

kyselina 0,1 az 50 % hmotnostnich, vy-

hodné 0,5 aZ 30 % hmotnostnich
ester nenasycené karboxy-

livé kyseliny 0,1 az 60 % hmotnostnich, vy-

hodné 1 az 40 % hmotnostnich.

Reakéni teplota &ini 70 az 180 ©C , vyhodné 90 az
160 °C , reakéni tlak 0,10 az 0,50 MPa , vyhodné 0,10 az



0,15 MPa. Reak¢éni doba je vyhodné 1 az 7 hodin.

Vedle kopolymeru mohou oddélovaci prostfedky podle
predloZzeného vynadlezu obsahovat jesté pryskyrice, dalsi vos-
ky a elastifikaéni ¢inidla. Obsah kopolymeru ¢ini az 100 %

hmotnostnich, vyhodné 40 az 60 % hmotnostnich.

Podle predlozeného vynadlezu pouzivané, obzvlasté mydla
neobsahujici kopolymery vykazuji nejen vybornou barevnou
stabilitu béhem tepelného namihéni, pfedevs$im ale oddélovaci
uc¢inek, ktery odpovida hodnotdm mydla obsahujicich montan-

nich voskn.

Priklady provedeni vyndlezu

Nasledujici priklady provedeni slouzi k bliZzSimu ob-

jasnéni predlozZeného vynalezu.

Cisla kyselosti a ¢&isla zmydelnéni, popfipadé teploty
skapnuti byly stanovovany podle DGF-jednotnych method M-IV
2 (57) , popf. M-III (75) (normy Deutschen Gesellschaft fir
Fettwissenschaft e.V.). Viskosita taveniny byla mérena

pomoci rotac¢niho viskosimetru.

Priklad 1

Vyroba C24—C60—a—olefin—kyselina akrylova-methylakrylato-
vého kopolymeru

Do pétihrdlé barky, opatfené teplomérem, michadlem,

délici nalevkou a zpétnym chladic¢em, se predlozi 500 g na




trhu bézZné a-olefinové frakce se 24 az 60 uhlikovymi atomy
a zahfeje se na teplotu 140 °C . Pfi této teploté se za
michani prikape v pribéhu S5 hodin smés 219,0 g methylakry-
latu, 10,0 g kyseliny akrylové a 5,0 g di-terc.-butylper-
oxidu. Po ukoncéeni prikapavani se necha reakéni smés jesté
po dobu 30 minut doreagovat a tékavé soucdasti se oddestilu-
ji ve vakuu pri asi 1,5 kPa a teploté lazné 170 °C

Bezbarvy, voskovité ztuhly reakéni produkt se rozlije do

misek.
Charakteristické hodnoty

Cislo kyselosti 11 mg KOH/g , ¢islo zmydelnéni asi 160 mg
KOH/g, teplota skapnuti 70 ©C |, viskosita taveniny 520

‘mPa.s (méreno pri teploté 90 ©C ).

P¥iklad 2

Vyroba 1l-tetradecen-kyselina akrylovéa-methylakrylatového ko-

polymeru

Analogicky jako je popsano v prikladé 1 se necha rea-
govat 196,0 g 1-tetradecenu, 131,7 g methylakrylatu, 4,0
g kyseliny akrylové a 2,6 g di-terc.-butylperoxidu. Vznik-
1y bezbarvy, polopevny terpolymer méd ¢islo kyselosti 10 mg
KOH/g a ¢islo zmydelnéni asi 205 mg KOH/g

Priklad 3

Vyroba mydla obsahujiciho esteru Cy4-Cgp-a-olefinoxidatu,

vyrobeného pUsobenim kyseliny chromové.



Vyroba oxid&atu

100 kg Csg+-a-olefinu se zahfeje na teplotu 100 oc
a smisi se s 1250 dm> roztoku oxidu chromového v kyseliné
sirové (obsah asi 100 g/dm3) . Tato smés se micha, dokud
neni oxidac¢ni ¢inidlo spotrebované. Organicka faze se
oddéli, promyje se a vysusi. Ziska se takto smés karboxylo-

vych kyselin s dlouhym rfetézcem s céislem kyselosti 125

Vyroba pokusného produktu.

75 kg vySe uvedeného oxidatu se zavede do reaktoru,
smisi se se 4,9 kg 1,3-butandiolu a zahfeje se na teplotu
100 °C . Pri této teploté se prida jako katalysator 200 g
70% kyseliny methansulfonové. Teplota se potom zvysi na
125 °C . Za zavadéni dusiku a oddestilovavani reakéni vody
se reakéni smés micha, dokud nepoklesne <&islo kyselosti na

51 . Potom se katalysdtor neutralisuje pridavkem 80 g hyd-

roxidu véapenatého.

Potom se prida 1850 g hydroxidu vapenatého pro
neutralisaci produktu a reakéni smés se michad =za
oddestilovavani reakéni vody, dokud ¢islo kyselosti neklesne

na 15 az 20 . Vsazka se potom vybéli pomoci peroxidu vodi-

ku, vysusi a prefiltruje.
Charakteristické hodnoty

Cislo kyselosti 17 mg KOH/g , ¢&islo zmydelnéni 94 mg
KOH/g, bod skapnuti 103 OCc , viskosita taveniny asi 50

mPa.s (méfeno pfi 140 °C).



Priklad 4

Vosky vyrobené podle prikladd 1 az 3 se pro zkousku
tepelné stability (zbarveni) pii teploté 180 OC podrobi
po dobu 6 hodin temperovani jak =za pristupu vzduchu, tak
také pod ochrannou atmosférou oxidu uhlicitého. Pri tom se
ukidzalo, ze kopolymery podle prikladu 1 a 2 prestaly
temperacni test s podstatné men$im zbarvenim, pricemz
pfistup nebo zamezeni pristupu vzdus$ného kysliku nemé€lo
zadny pozorovatelny vliv. Nejlepsim se vsak ukazal
kopolymer podle prikladfu 1 , u kterého po Sestihodinovém
namidhini temperovénim nebyl zji$tén prakticky Zadny sklon ke

Zloutnuti.

Pro zjisténi oddélovaciho ucinku za laboratornich
piodminek se vosky nanesly =za pomoci jednoduchého labo-
ratorniho potahovaciho pristroje (The K-Controll Coater
firmy R.K. Chemical Corp. Ltd, Raystoerts., England) na na-
tfeny a hlazeny papir (matny papir pro umély tisk 115 g)
v taveniné za pomoci 6 um rakle. Ziskkaji se tak hladkeé,

rizné vysoce lesklé povlaky.

Na voskovou vrstvu se nalepi 5 cm S$Siroky film
lepiciho pasu za zarolovani. Takto vyrobeny zkusebni vzorek
(5 cm x 17 cm) se podrobi na pfistroji pro zkousky tahem
(Instron) odlupovaci zkous$ce (190 °C) . Rychlost odtaho-

vani ¢ini 200 m(min , upinaci délka je 25 mm

Pro srovnani se zhotovily identické povlaky s montan-
nimi vosky, obsahujicimi mydla. Jako pfiklady mydla obsa-
hujicich montannich voskll je moZno uvést znamé vapnik obsa-
hujici montanni esterové vosky s nasledujicimi charakteris-

tickymi hodnotami
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Teplota skapnuti asi 102 Oc , ¢islo kyselosti asi 12 mg
KOH/g , ¢&islo zmydelnéni asi 110 mg KOH/g , hustota
asi 1,02 g/cm® , kluzna tvrdost asi 30,0 MPa/23 °C.

Loupaci pokus
Vosk podle prikladu 1 3,3 N/5 cm

vosk podle prikladu 3 4,9 N/S cm -
vosk podle prikladu 4 4,0 N/5 cm




PATENTOVE NAROKY

1. Vosk obsahujici oddélovaci prostredek pro tepelné_ )

_ transferovatelné popisovaci a dekoraéni systémy, v podstate

sestavajici z kopolymeru ze

20 az 99,5 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od

a-olefind s 12 az 60 uhlikovymi atomy,

0,1 aZ 60 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od
karboxylovych kyselin vzorce CH2=CR1—COOH , ve kterém

Rl  znaéi vodikovy atom nebo methylovou skupinu

0,1 az 60 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od
esterd karboxylovych kyselin vzorce CH2=CR1~COOR2 ,
ve kterém ma R! vyse uvedeny vyznam a RZ znaéi
p¥imy nebo rozvétveny alkylovy zbytek s 1 az 6 uhli-

kovymi atomy a

0,0 az 30 hmotnostnich dild jednotek, odvozenych od

styrenu, 3-methylstyrenu, 4-methylstyrenu nebo a-met-

hylstyrenu. ¢
3
2. Vosk obsahujici oddélovaci prostredek podle naroku 1,
- vyznadcujici s e t i m , Ze obsahuje a-olefin,

kterym je a-olefin s 18 az 60 uhlikovymi atomy.

W 3. Vosk obsahujici oddélovaci prostrfedek podle naroku 1,
vyznacujici se t i m, Z2e obsahuje a-olefin,

kterym je «a-olefin se 24 az 60 uhlikovymi atomy.




4. Vosk obsahujici oddélovaci prostredek podle naroku 1,
vyznacujici s e t im, Ze jako ester karboxy-

lové kyseliny vzorce CH2=CR1~COOR2 obsahuje ester, ve

kterém R} znadi vodikovy atom nebo methylovou skupinu a R2

znaci methylovou nebo ethylovou skupinu.

5. Vosk obsahujici oddélovaci prostfedek podle naroku 1,

vyznadc¢ ujici s e t im, zZe sestava ze 40 az
60 % hmotnostnich z uvedeného kopolymeru.
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