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Dvouslozkova polyurethanovd pojiva jako prostiedky ke

zlepSeni adheze

Oblast techniky

Vynalez se tyka pouzZiti rozpoustédlovych dvouslozZko-
vych polyurethanovych pojiv jako prostfedkd ke zlepSeni
adheze, které se nanesou na substrat a nasledne se na
né aplikuje anorganicky nebo organicky povlak nebo

anorganicko-organicky hybridni povlak.

Dosavadni stav_techniky

Plastické hmoty jsou mimoradne mnohostranné materialy
s tfadou zadanych vlastnosti. Nevyhodou téchto materiall je
v$ak prikladné jejich citlivost viéi mechanickému pnskozeni
na povrchu nebo jejich citlivost viaci chemikaliim, jako jsou

rozpoustédla.

Jedna metoda ochrany povrchu plastickych hmot pred
takovym pos$kozenim spociva v naneseni vhodného povlaku na
substrat plastické hmoty. SlozZeni povlaku zavisi v prvni
#adé na tom, zd ma byt povlak ochranén pied mechanickym
poskozenim, zafenim, plhsobenim chemikalii nebo dalsimi vlivy
prostiedi (prikladné znecisténi atd.). Transparentni plas-
tické hmoty, jako je prikladnée polykarbonat, jsou viuci
mechanickému poskozeni povrchu obzvlasté citlivé. Proto
jsou znamé pocetné materialy pro vytvafeni povlakl, které
chrani obzvlas§té polykarbonaty pred mechanickym poskozenim.

Jsou to v zasadé organicky modifikovaneé anorganické povlaky,



které vétdinou vytvrzuji kondenzaci nebo UV-zarfenim.
Pfiklady lze nalézt v J.S01-Gel Sci. Techn. 1998, 11,
153-159, Abstr. 23rd, Annual Conference in Organic Coatings,
1997, 271-279, EP-A 0 263 428, DE-A 29 14 427 a DE-A 43 38
361.

NanaSeni téchto anorganickych povlaki je vSak casto
spojeno s problémem, kdy pfilnavost mezi plastickou hmotou
a povlakem je nedostatecna. Aby se presto dosahlo dostatec-
né adheze, je podle stavu techniky popsana cela fada
metod. Jako fyzikadlni metody lze uvést prikladné osSetreni
plasmou nebo koronou, jako chemické metody prichazi v tvahu

pouziti prostredkd pro zlepsSeni adheze (primert) .

Mnohé prostredky pro zlepseni adheze reaguji jak
s povrchem plastické hmoty tak i s povlakem a tvofi se (ko-
valentni) chemické vazby. V pripadé polykarbonati jako sub-
stratu se pouzivaji prikladne aminosilany, jako aminopropyl-
trialkoxysilany (pfikladné v DE-A 19 858 998). Pritom rea-
guje aminoskupina s povrchem polykarbonatu u a alkoxysilylo-
vé zbytky s organicky modifikovanym anorganickym povlakem
obsahujicim kremik. Tyto NH- funkéni prostiedky pro zlepseni
adheze maji vS$ak tu nevyhodu, ze polykarbonat je bazic-
kou dusikatou funkci zna&né poskozen, coZ se prikladne op-
ticky projevuje vyraznym zabarvenim do zluta. Dal$i nevyho-
dou je, 2e se pfilmavost anorganicke-organického hvbridniho
povlaku rychle sniZzuje pfi vystaveni uc¢inkim vody, obzvlasteé
teplé vody. Film se prikladné zakaluje, dochazi ke tvorbé

bublin a kone&né k tplnému uvolnéni filmu.

Ukolem piedlozeného vyndlezu je proto dat k dispozici
prostredek pro zlepseni adheze (primer) pro povlaky

obsahujici kfemik na polymernich substratech, ktery umozZni



dobrou pfilnavost mezi organicky modifikovanym anorganickym
povlakem obsahujicim kremik a mezi povrchem polymerniho sub-
stratu a nevede k optickému poskozeni a nevykazuje labilitu

proti pasobeni vody.

Podstata vynalezu

Nyni bylo objeveno, ze se jako prostredky pro zlepseni
adheze mohou pouzit dvouslozkova polyurethanova pojiva
obsahujici rozpoustédla, ktera obsahuji tuzici komponentu,
sestavajici z adic¢niho produktu polyisokyandatu s alkoxy-
silanem a z lakové pryskyfice reaktivni s isokyanatovymi
skupinami. Tyto 2-K-systémy s obsahem rozpoustédel
predstavuji idealni kombinaci zprostfedkovani velmi vysoké
adheze mezi prikladné polymernim podkladem a anorganic-
kym povlakem s velmi dobrou stabilitu vic¢i povétrnostnim

viivam.

Adic¢ni produkty prikladné polyisokyanati s aminosilany
jsou jiz znamy podle stavu techniky. Takové polyurethany
s koncovymi alkoxysilanovymi skupinami, které vytvrzuji
vilhkosti se pouzivaji pro mekke, elastické tésnici hmoty
a lepidla, ktera vytvrzuji za teploty mistnosti (ptikladne
US-A 5 700 868, US-A 4 625 012, US-A 4 474 933, US-A 3 979
344, DE-A 4 234 325, DE-A 2 1EZ 259},

Dale popisuje H.Ni a spol v "Polymer 41 (2000), strzny
57-71" pouziti reakéniho produktu HDI-isokyanuratu s
3-aminopropyltriethoxysilanem jako zlepseného systému pro

vytvareni povlakl pro letadla.

V US-A 5 854 338 je zverejnéna kombinace pojiv pro vo-



dou reditelné dvouslozkové polyurethanoveé povlaky, které
sestavaji z vodné hydroxy a/nebo aminofunkéni akrylatové
disperze a z tuzici komponenty, ktera obsahuje isokyanatové
a alkoxysilylové skupiny Vv uré¢itém pomeru. Alkoxysilyloveé
skupiny se vyrobi reakci nemodifikovaného polyisokyanatu s
odpovidajicimi aminofunk&nimi alkoxysilylovymi slouc¢eninami.
Vestavénim alkoxysilylovych sloudenin do tuzici komponenty
se ziskaji dvouslozkové polyurethanové povlaky se zlepsSenym
profilem vlastnosti z hlediska tvrdosti, odolnosti proti ky-

selinam a adheze.

Ptedmétem predlozeného vynalezu je pouziti
dvouslozkovych polyurethanovych pojiv s obsahem

rozpoustédel, obsahujicich

1. tuzici komponentu (A), obsahujici adi¢ni produkt
z nejméné jednoho organického polyisokyanatu (B) se
stredni NCO-funkcionalitou 2.5 az 5,0 a s obsahem iso-
kyanatu 8 az 27 % hmotnostnich a
alkoxysilanu (C) s nejméné jednou skupinou reaktivni

s isokyanatovymi skupinami obecného vzorce (D)
Q-Z-SiX Y3 _, (1)
kde znamena
Q skupinu reaktivni s isokyanatem, s vyhodou OH, SH,
nebo NHRq, pricemz R4 znamena alkylskupinu s 1 az 12
uhlikovymi atomy nebo arylovou skupinu s 6 az 20

uhlikovymi atomy nebo -Z-SiX Y3 _4»

V4 1ine4drni nebo rozvétvenou alkylenovou skupinu s 1 az

12 uhlikovymi atomy, s vyhodou linearni nebo rozveétve-



nou alkylenovou skupinu s 1 az 4 uhlikovymi atomy,

X hydrolyzovatelnou skupinu, s vyhodou alkoxy s 1 az 4

uhlikovymi atomy,

Y stejné nebo rozdilné alkylové skupiny s 1 az 4

uhlikovymi atomy a

a znamena celé ¢islo od 1 do 3 a
2. lakovou pryskytici (D) reaktivni s isokyanatovymi
skupinami

jako prostfedku ke zlepSeni adheze.

Pomér skupin reaktivnich s isokyanatovymi skupinami Vv
lakové pryskyrici (D) k isokyandtovym skupinam tuzidla (A)

je mezi 0,5 : 1 az 2 : 1, s vyhodou mezi 0,7 : 1 az 1,3 : 1.

Polyisokyanat (B) obsaZeny v tuZici komponenté (A)
vykazuje s vyhodou sttedni NCO-funkcionalitu 2,3 az 4,5
a s vyhodou obsah isokyanatovych skupin 11,0 az 24,0 %
hmotnostnich. Obsah monomernich diisokyanatli je niZs$i nez

1 % hmotnostni, s vyhodou niz$i nez 0,5 % hmotnostnich.

Polvisckyandt (B) sestdvé z rejméné jednoho
organického polyisokyandtu s alifaticky, cykloalifaticky,
aralifaticky a/nebo aromaticky véazanych isokyanatovych

skupin.

V pripadé polyisokyanatd ptripadné smési polyisokyanati
(B) se jedna o libovolné polyisokyanaty z nejméné dvou dii-

sokyanatli, vyrobené modifikaci jednoduchych alifatickych,
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cykloalifatickych, aralifatickych a/nebo aromatickych diiso-
kyanatti, s uretdionovou, isokyanuratovou, allofanatovou, bi-
uretovou, iminooxadiazindionovou a/nebo oxadiazintrionovou
strukturou, jako se pfikladné popisuji v J .Prakt.Chem. 336,
(1994) 185-200 a v DE-A 16 70 666, DE-A 19 54 093, DE-A 24
14 413, DE-A 24 52 532, DE-A 26 41 380, DE-A 37 00 209, DE-A
39 00 053 a DE-A 39 28 503 nebo v EP-A 336 205, EP-A 339

396 a v EP-A 798 299.

Vhodnymi diisokyanaty k vyrobé takovych polyisokyanatl
jsou libovolné diisokyanaty, dostupné fosgenizaci nebo zpi-
soby bez pouziti fosgenu, ptikladné tepelnym Stépenim uret-
hanti, které maji rozsah molekulové hmotnosti od 140 do 400
s alifaticky, cykloalifaticky, aralifaticky a/nebo aromatic-
ky vazanymi isokyanatovymi skupinami, jako jsou prikladné
1,4-diisokyanatobutan, 1,6 diisokyanidtohexan (HDI),
2-methyl-1,5-diisokyanatopentan, 1,5-diisokyanato-2,2-
dimethylpentan, 2,2,4- pripadne 2,4,4-trimethyl-1,6-
diisokyanatohexan, 1,10-diisokyanatodekan, 1,3- a 1,4-di-
isokyanidtocyklohexan, 1,3- a 1,4-bis- (isokyanatomethyl) -
cyklohexan, 1-isokyanéto—3,3,S—trimethyl—S—isokyanéto—
methyl-cyklohexan (isoforondiisokyanat, IPDI), 4,4 -diiso-
kyanidtodicyklohexylmethan, 1-isokyandto-1l-methyl-4(3)-
isokyanatomethyl-cyklohexan, bis- (isokyanidtomethyl) -
norbornan, 1,3- a 1,4—bis-(1-isokyanéto—l—metylethyl)—
benzen (TMXDI}, 2.4- 2z 2. 6-diisckvanitotoluen (T2I), 2,4 a
4.4 —diisokyanétodifenylmethan (MDI), 1,5-diisokvenato-

naftalen nebo libovolné smési téchto diisokyanati.

S vyhodou se v pfipadé vychozich komponent (B) jedna o
polyisokyanaty nebo smési polyisokyanat uvedeného druhu s
vyhradné alifaticky a/mebo cykloalifaticky véazanymi isokya-

natovymi skupinami.
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Zcela obzvlasté vyhodné vychozi komponenty (B) jsou
polyisokyanaty pfipadné smési polyisokyanatli s biuretovou
nebo s isokyanuratovou strukturou na bazi HDI, IPDI a /nebo

4,4 -diisokyanatodicyklohexylmethan.

Vhodnymi alkoxysilany (C) obecného vzorce (I) s funkcC-
nimi skupinami reaktivnimi s isokyandtovymi skupinami jsou
prikladné hydroxymethyltri(m)ethoxysilan a alkoxysilylové
slouc¢eniny se sekundarnimi aminoskupinami nebo merkaptosku-
pinami. Pfiklady sekundarnich aminoalkoxysilanli jsou
N—methyl—3~amino—propy1tri(m)ethoxysilan, N-fenyl-3-amino-
propyltrimethoxysilan, bis—(gama-trimethoxysilylpropyl)—
amin, N-butyl-3-aminopropyltri(m)ethoxysilan, N-ethyl-3-
aminoisobutyltri(m)ethoxysilan nebo N-ethyl-3-aminoiso-
butylmethyldi(m)ethoxysilan a rovnéz analogické alkoxysilany

se 2 az 4 uhlikovymi atomy.

Ve smyslu vynalezu rovnéz vhodné alkoxysilany (C) jsou
aminofunkéni alkoxysilylové slouceniny, které se podle poz-
natkd US-A 5 364 955 ziskaji reakci aminosilant vyse

uvedeného obecného vzorce (I), kde R, = H, s estery kyseliny

maleinové nebo kyseliny fumarové obecného vzorce (IT1)

R,00C-CHi=CH-COORj (1D

kde =znamena

R, a R; stejné nebo rozdilné (cyklo)-alkylové zbytky s 1 az

8 uhlikovymi atomy.

Vyhodnymi slouceninami obecného vzorce (IT) jsou di-

er e
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methylester kyseliny maleinové a diethylester kyseliny male-

inové.

Dal$imi pfiklady alkoxysilanl (C) s funkénimi skupina-
mi reaktivnimi s isokyanatovymi skupinami obecného vzorce
(1) jsou 3-merkaptopropyltrimethoxysilan a 3-merkaptopro-

pyltriethoxysilan.

Vyhodnymi alkoxysilany (C) jsou N-butyl-3-amino-
propyl-tri(m)ethoxysilan a 3-merkaptopropyltri-(m)ethoxy-

silan.

K vyrobé tuzidla (A) pouzitého pri zpusobu podle
vynalezu se mohou samozrejmé pouZzit také smési uvedenych al-
koxysilant (C) obecného vzorce (I). Ptikladné jsou mozné
smési alkoxysilana (C), které obsahuji stejnou funkéni sku-
pinu Q reaktivni s isokyandtovymi skupinami, ale rozdilné
hydrolyzovatelné skupiny X. Vhodné jsou také smési, které
obsahuji alkoxysilany (C) obecného vzorce (I) s rozdilnymi

funkénimi skupinami Q.

Modifikace polyisokyandtové komponenty (B)
alkoxysilany (C) se provadi v molarnim poméru NCO/Q 1
0,01 az 0,75, s vyhodou v molarnim poméru NCO/Q 1 : 0,05 az

0,4, pridemz Q ma vyznam uvedeny pro obecny vzorec (I).

V z4sadé je prirozené také mozné nechat reagovat
polyisokyandty s vyS$$im molarnim pomérem nebo dokonce uplne,
to znamena jak odpovida poméru NCO/Q 1 : 1 s aminofunkénimi
alkoxysilylovymi slouc¢eninami (Q = NH), pouzitymi podle vy-

nalezu.

Jako lakové pryskytice (D) reagujici s isokyanatovymi

(RN N
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skupinami jsou vhodné polyhydroxyloveé slouc¢eniny, jako jsou
prikladné& tri- a/nebo tetrafunkéni alkoholy a/nebo obvyklé
polyetherpolyoly, polyesterpolyoly, polykarbonatpolyoly
a/nebo polyakrylatpolyoly.

V z4sadé jsou jako reakéni partnefi (D) pro tuzidla
(A) pouzita podle vynalezu vhodna také lakova pojiva nebo
komponenty lakovych pojiv s jinymi skupinami reaktivnimi s
isokyandty nez jsou hydroxylové skupiny. K nim patri
pfikladné také polyurethany nebo polymoc¢oviny, které jsou na
z4kladé aktivnich vodikovych atomi vyskytujicich se v
urethanovych pripadné mocovinovych skupinach zesitovatelné
s polyisokyanaty. Vhodnymi reak¢énimi partnery (D) jsou
ptikladné také polyaminy, jejichz aminoskupiny jsou blokova-
né, jako prikladné polyketiminy, polyaldiminy nebo oxazola-
ny, ze kterych vlivem vlhkosti vznikaji volné aminoskupiny a
v pripadé& oxazolanl volné hydroxylové skupiny, které pak mo-
hou zreagovat se smésemi polyisokyanati. Vyhodnymi lakovymi

pryskyficemi (D) jsou polyakrylatpolyoly a polyesterpolyoly.

Ve 2-K-PUR-pojivech s obsahem rozpoustédel, pouzitych
podle vyndlezu se pouziji polyisokyandtové komponenty
a/nebo pojivové komponenty obecné ve zredéné formeé pomoci
rozpoustédel. V pripadé téchto rozpoustédel se jedna pri-
kladné o butylacetat, ethylacetat, 1-methoxy-2-propylacetat,
+oluen, 2-butanon, xylen, 1,4-dioxar, ¢ acetonalkchol,
N-methylpyrrolidon, dimethylacetamig, dimethylformamid, di-
methylsulfoxid nebo libovolné smési téchto rozpoustédel.
Vyhodnymi rozpoustédly jsou butylacetat, ethylacetat a di-

acetoalkohol.

Ke 2-K-PUR-pojivim s obsahem rozpoustédel, pouzitym

podle vyndlezu se mohou pfipadné pridat jako dals$i komponen-



ty pomocné latky obvyklé pifi technologiich vytvareni
povlakti. Obvyklé pomocné latky jsou vsechny ptisady znamé
pro vyrobu lakli a barev, jako prikladne anorganické nebo or-
ganické pigmenty, prostfedky na ochranu pred ucinky svétla,
lakové aditivy, jako jsou dispergac¢ni prostredky, prostredky
pro zlepseni rozlivu, zahustovadla, odpénovaci c¢inidla

a dalsi pomocné prostredky, adheziva, fungicidy, bakterici-
dy, stabilizatory nebo inhibitory a katalyzatory. Samozrej -

mé& se mize pridat i nékolik z uvedenych pomocnych latek.

Aplikace 2-K-PUR-pojiv pouzitych podle vynalezu na
substrat se provadi obvyklymi aplikaénimi postupy Vv
technologiich pro vytvareni povlakll jako prikladné strika-

nim, zaplavenim, ponorenim, tryskanim nebo Spachtli.

Podle vynalezu jsou jako substraty vhodné prikladné
polymerni substréity, jako je prikladné ABS, polyamid nebo
polyurethan, kovy, ktere pripadné mohou byt opatfeny orga-

nickym povlakem, nebo také sklo.

2-K-PUR pojiva pouzitad podle vynalezu jako prostredky
ke zlepSeni adheze jsou obzvlasté vhodnd pro transpa-
rentni polymerni substraty, jako josu polykarbondty, poly-
methylmetakrylaty, polystyren, polyvinylcyklohexan a jeho

kopolymery nebo polyvinylchlorid nebo jeho smeési.

Na podklad opatfeny povlakem prostredku ke zlepseni
adheze podle vynalezu se mohou aplikovat anorganické
povlaky, jako pfikladné ¢isté anorganické lakové systémy
nebo také organicky modifikované anorganické lakové systémy
nebo ale také vrstvy vyloucené s pomoci plasmatu (prikladne
oxid hlinity, oxid titanic¢ity, oxidy k¥emiku, karbid titanu
atd) .



Jako ¢isté anorganické lakové systémy se prikladné ro-
zumi systémy povlakid vyrobenych procesem sol-gel, které jsou
zbudovany z monomernich jednotek, které nenesou zadné
organické skupiny, které by pti pripadné pritomnosti a ide-

4lni vystavbé sité mohly jako soud¢asti v siti zastat.

V ptipadé téchto monomernich stavebnich kamend se
prikladné jedna o tetraalkoxysilany jako je tetra(m)ethoxy-
silan nebo také o alkoxidy kovli jako je prikladné alkoxid

hliniku, titanu nebo zirkonia.

Dale mohou takové anorganické lakové systémy obsahovat
prirozené také anorganické castice plniva, pfikladné SiO,,
Al,045 nebo A10OH.

Jako organicky modifikované anorganické lakové sysyté-
my se rozumi prikladné povlaky vyrobené procesem sol-gel,
teré jsou vybudovény z monomernich jednotek, které nesou
organické skupiny, které mohou zistat jako soucdast tvorici
se sité&. Tyto organické skupiny mohou byt funkéni nebo

nefunkdéni.

V pripadé monomernich jednotek s nefunkénimi organic-
kymi skupinami se jedna ptrikladné o alkylalkoxysilany, jako
je prikladné methyltri(m)ethoxysilan, arylalkoxysilany nebo
fenyltri(m)ethoxysilan, a rovnéz také o karbosilanové slou-
¢eniny, které se popisuji prikladne v US-A 5 679 755, US-A
5 677 410, US-A 6 005 131, US-A 5 880 305 nebo v EP-A 947
520.

V pripadé monomernich jednotek s funkénimi organickymi

skupinami se jedna prikladné o alkoxysilany obsahujici viny-
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lové, akrylové nebo také metakrylové skupiny, jako je
vinyltri(m)ethoxysilan, akryloxypropyltri(m)ethoxysilan nebo
metaakryloxypropyltri(m)ethoxysilan, a rovnéz epoxyfunkcni
alkoxysilany, pfikladné glycidyloxypropyltri(m)ethoxysilan,
nebo také o NCO-funk&ni alkoxysilany jako je 3-isokyanato-

propyltri(m)ethoxysilan.

S monomernimi jednotkami tohoto druhu je kromé& jiného
také mozné vybudovat pfic¢né zesitény organicky polymerni

systém vedle existujici nebo tvotici se anorganické site.

Jako organické funkéni skupiny se ale rozumi také ta-
kové, které nemusi nutné slouzit k vystavbé organického
priéného zesiténi, jako jsou prikladneé halogeny, kyselinové
skupiny, alkoholové nebo thiolové skupiny. Jako organické
povlaky jsou pfikladné vhodné polyurethanové zesitujici
systémy nebo systémy z melaminovych pryskyfic nebo takeé la-

kové systémy z alkydovych pryskyfic.

Vedle anorganickych povlakil jsou také vyhodné
anorganicko-organické hybridni povlaky. Tyto se vyznacuji
tim, Ze jsou jak organickym polymernim systémem tak i anor-
ganickym polymernim systémem, které existuji vedle sebe nebo

propojeny.

MoZné anorganicko-organické hybridni povlaky jsou
ptikladné takové, ve kterych je organicka polymerni matrice
modifikovana pridavkem nebo vestavbou anorganickych
jednotek. Anorganickymi jednotkami mohou byt prikladné dis-
perze kiremic¢itanového solu ve vodé nebo v organickych roz-
poustédlech a/nebo hydrolyzaty (organofunk&énich) alkoxysila-

o

nu.

Obzv1asté vysoké odolnosti proti otéru a pevnosti pro-
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ti poskrabani a rovnéZz velmi dobreé odolnosti proti rozpousS-
t&dlam se dosahne, jestlize se na polymerni podklad povlece-
ny prostiedkem pro zlepSeni adheze podle vynadlezu apli-
kuje lakovy systém na bazi organofunkénich alkoxysilani
a/nebo siloxanti. Obecné znamy zplsob vyroby takovych lako-
vych pojiv je proces sol-gel, ktery se podrobné popisuje

v C.J.Brinker a V.Scherer v "Sol-Gel Science: The Physics

a Chemistry of Sol-Gel Processing", Academic Press, New
York, (1990). Vhodné laky sol-gel s vysokou mechanickou
odolnosti jsou stavem techniky a popisuji se prikladne

v US-A 4 624 870, US-A 3 986 997, US-A 4 027 073, EP-A 338
011, US-A 4 324 712, VO 98/52992, VO 94/06807, US-A 6 005
131 a EP-A 947 520. Hydrofobni a/nebo oleofobni anorganic-
ko-organické hybridni povlaky s antiadhezivnimi vlastnostmi
a odolné proti graffiti se popisuji prikladné v DE-A 41 18
184, WO 99 03 841 a v EP-A 967 253.

Polymerni substraty se tak mohou uc¢inné chranit pfed
mechanickym pos$kozenim a/nebo pred vlivy prostfedi jako je

UV-svétlo a/nebo znecisténi.

Prikladné se miZe pied mechanickym posSkozenim a pred
pos$kozenim zafenim ucinné chranit polykarbonatova deska, na
které je vytvoren podklad 2-K-PUR pojivem pouzitym podle vy-
ndlezu jako prostredek ke zlepSeni adheze a podle popi-

-

su v EP-A 947 520 {p¥iklad 4) organicky modifikovany anorga-
nicky povlak. Ochranny ucinek zGstava plné zachovany i po
intenzivnim ptsobeni povétrnostnich vlivi. Polykarbonatova
deska opatrend povlakem s popsanou skladbou miize byt po ne&-
kolik dntt vystavena vrouci odsolené vode, aniz by byla zjis-
téna ztrata adheze nebo optické zmény. Po 1000 hodi-

niach ptsobeni povétrnostnich vliva s UV-A testem o intenzite

1,35 V/m2 (ASTM G 154-97, cyklus 4) nejsou ani na substratu

se e

sesse

.o

.
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ani na primeru nebo na anorganickém povlaku pozorovatelné

optické zmény.

Vysuseni a vytvrzeni 2-K-PUR-pojiva pouzitého podle
vynidlezu se mize provadeét pri teplotach mezi teplotou okoli
a teplotou méknuti polymerniho substratu. Ptikladné pro
polykarbonat jako substrat ¢ini rozmezi vytvrzovaci teploty
mezi 20 °C a 130 °C (MakrolonR, Bayer AG, Leverkusen nebo
LexanR, GE Plastics, USA), nmebo 20 °C az 160 °C pro Apec
HTR (Bayer AG, Leverkusen) pfi dobe vytvrzovani mezi 1
minuta a 60 minut. Obzvlasté vyhodné je rozmezi vytvrzovaci
teploty pro MakrolonR mezi 100 °C a 130 °C a pro Apec HTR
mezi 100 °C a 160 °C pfi dobé& vytvrzovani mezi 30 a 60

minut.

Podminky aplikace a vytvrzovani anorganickych povlaki
jsou vzdy zéavislé na daném pojivovém systému. 2-K-PUR-
pojiva pouzita podle vynalezu a organicky modifikované anor-
ganické povlaky se mohou aplikovat a vytvrzovat postupné po
sob&. RovnéZ je mozna aplikace "vlhky do vlhkého", nasledo-
vana jednim vytvrzenim pfi vy$e uvedenych teplotnich a cCaso-

vych intervalech.

Pro specielni pouziti mizZe byt pripadné dostatecCné ta-

ké vytvrzeni pfi teploté okoli.

Prikladv provedeni vynalezu

V dale uvedenych ptikladech se vztahuji vS§echny pro-

centni uddaje na hmotnost.

Jako lakova aditiva se pouzily prikladne BaysiloneR OL
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17 (Bayer AG, Leverkusen), TinuvinR 292 (Ciba Spezialitéten-
chemie GmbH, Lampertheim) a/nebo TinuvinR 1130 (Ciba Spezia-

litidtenchemie GmbH, Lampertheim).
Priklad 1

Podle udaja z US-A 5 364 955, priklad 5 se vyrobi
reakci ekvimolekularnich mnozZstvi 3-aminopropyltrimethoxy-
silanu s diethylesterem kyseliny maleinové diethylester ky-

seliny N-(3-trimethoxysi1y1propyl)asparagové.
Priklad 2

Do standardni aparatury s michadlem se predlozi 180 g
(1 val NCO) 100 %-niho isokyanuratu HDI s viskozitou 1200
mPas (23 °C), stfednim obsahem NCO- 23 % a s NCO-funkciona-
litou 3,2. Pri teploté mistnosti se za intenzivniho michani
ptikape 17,55 g (0,05 mol) diethylesteru kyseliny N-(3-tri-
methoxysilylpropyl)asparagoveé z prikladu 1 a domicha se 1
hodinu. Vysledny adi¢ni produkt ma obsah NCO- 20 %.

Priklady 3 az 20

Stejny postup jako v ptikladu 2. Tabulka 1 uvadi vzdy
pouzity polyisokyanat a alkoxysilan v pouZitém mnozstvi.

Vvsledny NCO-obsah adiénike preduktu je uveden v %.

Polyisokyanat A HDI -isokyanurat, 90 %-ni v butylacetatu
s viskozitou 600 mPas (23 °C), strednim
obsahem NCO- 19,6 %, funkcionalitou NCO-
3,2,

Polyisokyanat B HDI-biuret, 75 %-ni v butylacetatu s vis-



Polyisokyanat C

Alkoxysilan 1

Alkoxysilan 2

Alkoxysilan 3

Alkoxysilan 4

Alkoxysilan 5
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kozitou 160 mPas (23 °C), strednim obsahem
NCO- 16,5 %, funkcionalitou NCO- 3,8.

IPDI-isokyanurat, 70 %-ni v butylacetatu
s viskozitou 700 mPas (23 °C), strednim

obsahem NCO- 11,8 %, funkcionalitou NCO-
3,2.

Diethylester kyseliny N-(3-trimethoxy-
silylpropyl)asparagové z prikladu 1

N—butyl-3—aminopropyltrimethoxysilan
(DynasilanR 1189, firma Degussa-Hiils AG)

Bis- (trimethoxysilylpropyl)amin (Silquest
A-1170, firma Vite)

N—methyl—3-aminopropyltrimethoxysilan
(DynasilanR 1110, firma Degussa-Hiils AG)

3—merkaptopropyltrimethoxysilan
(DynasilanR NTNS, firma Degussa-Hils AG)
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Tabulka 1:
Pfiklady 3 az 20

P¥.| Polyiso| Navazka| Alkoxy-| Navazka Obsah Pozn.
kyanat (g) silan (g) NCO (%) ")
3 A 216 1 17,55 17,1 -
4 B 255 1 17,55 14,7 -
5 C 178 1 8,78 10,7 -
6 B 50 1 0,7 16,1 -
7 B 50 1 13,8 10,3 -
8 B 100 5 4,7 14,9
9 B 100 5 9,4 13,5
10 B 100 5 18,7 11,1
11 B 100 5 46,7 5,9 60% v BA
12 C 100 2 3,29 10,8
13 C 100 2 6,5 9,8
14 C 100 2 13,1 8,3
15 C 100 2 32,6 3,5 60% v BA
16 B 50 2 2,3 14,9
17 B 50 4 1,89 15,0
18 B 100 3 6,69 14,7
19 C 100 5 3,34 10,8
20 B 100 1 103,23 1,8 70% v BA
") Obsah pevné latky v % hmotnostnich v BA : butylacetat

Polyoly a pomocné latky vhodné pro 2-K-PUR-pojiva pou-
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zit4 podle vynalezu jsou shrnuty v Tabulce 2. Vyroba kompo-

nent Bl a® B5 se provadi libovolnym smichanim jednotlivych

slozek uvedenych v Tabulce 2 v libovolném poradi a naslednym

promichédnim pti teploté mistnosti.

Polyol 1

Polyol 2

Polyol 3

Polyol 4

DAA

Trimethylolpropan

DesmophenR 670 (Bayer AG, Leverkusen),
ktery prfedstavuje obchodné dodavany, slabé
rozvétveny polyester, obsahujici hydroxy-
lové skupiny, jako 80 % v BA s obsahem
hydroxylovych skupin 3,5 %, c¢islem kyse-
losti 2 mg KOH/g a s viskozitou 2800 mPas
(23 °C)

DesmophenR 800 (Bayer AG, Leverkusen),
ktery predstavuje obchodné dodavany, silné
rozvétveny polyester obsahujici hydroxylo-
vé skupiny, bez rozpoustédel s obsahem
hydroxylovych skupin 8,6 %, Cislem kyse-
losti 4 mg KOH/g a s viskozitou 850 mPas
(23 °C, 70 % MPA)

DesmophenR VPLS 2249/1 (Bayer AG, Leverku-
sen), ktery predstavuje obchodné dodavany,
rozvétveny polyester s kratkym retézcem,
bez rozpcusitédel s obsahem hydroxylovych
skupin 16 %, ¢islem kyselosti 2 mg KOH/g
a s viskozitou 1900 mPas (23 °C).

Diacetonalkohol
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Tabulka 2
Polyoly a pomocné latky (podle vynalezu)

B1 B2 B3 B4 BS
Polyol X 12,3g(1)|15,4g(2)|11,6g(2)| 3,92(2) 12,3g(4)
X=1,2,3,4 3,1g(3)| 9,2g(3)
Butylacetat 3,1 g - 0,8 g 2,3 g 3,1 g
BaysiloneR
OL17 0,2 g 0,2 g 0,2 g 0,2 g 0,2 g

10 %ni v DAA

TinuvinR 292| 2,0 g 2,0 g 2,0 g 2,0 g 2,0 g
10 %ni v DAA

TinuvinR1130| 2,0 g 2,0 g 2,0 g 2,0 g 2,0 g
10 %ni v DAA

Oktoat zinec
naty 10%ni 0,4 g 0,4 g 0,4 g 0,4 g 0,4 g
v DAA

DAA 170,5 g |170,5 g |170,5 g |170,5 g [170,5 g

Hmotnostni 692,0 g|6012,0 g|4835,0 g|{3521,0 g|1639,0 g
ekvivalent

Vvyroba 2-K-PUR pojiva pouzitého podle vynalezu jako prostre-

dek ke zlepSeni adheze (primer) (priklady 21 az 27)

Pri teploté mistnosti se pfida vzdy v poméru NCO : OH
1,2 : 1 polyisokyandt modifikovany kfemikem z tabulky 1 ke
smési polyoltt Bl az B5S z tabulky 2 a promicha se. 2-K-PUR
pojivo pouzité podle vynadlezu je tak pifipraveno k aplikaci.
Odpovidajici kombinace smési polyold Bl aZ BS a polyisokya-
natt modifikovanych kfemikem z tabulky 1 jsou mozné. Tabul-
ka 3 obsahuje prikladné& vyrobu 2-K-PUR pojiv pouzitych podle

vynalezu pro vsechny kombinaé¢ni moznosti vyplyvajici z Ta-
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bulky 1 a z tabulky 2.

Tabulka 3
2-K-PUR pojiva pouzitéd podle vynalezu jako prostfedku ke

zlepseni adheze (primery)

Priklad|Polyisokya- Navazka Polyolova Navazka

nat z pt. (g2) komponenta (g)
21 4 5,7 B2 100
22 8 48,9 B1 100
23 12 7,75 B2 100
24 14 37,3 B5 100
25 15 30,1 B3 100
26 18 21 BS 100
27 12 13,2 B4 100

Priklad 28

26,4 g 75 %-niho roztoku hydroxyfunkénibho polyakrylatu
v xylenu s obsahem hydroxylovych skupin 2,8 %, Ccislem
kyselosti 2 mg KOH/g a o viskozité 3500 mPas (23 °C)
a 0,94 g oleje Baysilone OL 17 (10 %-ni v xylenu), 0,35
g DBTL (dibutylcinlauréat, 10 %-ni v xylenu) a 25 g xylenu se
homogené promicha. Do této smési se vmicha 12,5 g

isokvanatové komponenty modifikované kremikem z prikladu 4.

P¥iklady pouziti

Nasledujicimi pfiklady se demonstruje ucinnost
2-K-PUR pojiv pouzitych podle vynalezu jako prostredku ke

zlep$eni adheze (primery).
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Priklad 29
Prosttedek ke zlep$eni adheze pro hydrofobni/olejofobni

povlaky obsahujici kremik

Na ocelovy plech opatfeny povlakem obchodné dodavaného
prostredku ke zlepseni adheze (Sigma Universal PrimerR
7417, firma Sigmakalan, NL) a epoxidového ochranného laku

proti korozi (Sigma MultiguardR, firma Sigmakalan, NL) se

nanese 2-K-PUR pojivo z prikladu 28 pouzité podle vynalezu
jako prostredek ke zlepS$eni adheze v sile suché vrstvy

asi 15 pm a 24 hodin se suséi pri teploté mistnosti.

Na prostfedek ke zlep$eni adheze se nanese orga-
nicky modifikovany anorganicky lak, ktery se sklada z 64,6 %
hmotnostnich ethoxyfunkéniho siloxanu, vyrobeného podle
prikladu 2 ve VO 98/52992, 12,9 % hmotnostnich 50 % disperze
polykondenzac¢niho produktu tetraethoxysilanu v n-butanolu,
15,5 % hmotnostnich alfh,omega—hydroxyfunkéniho polydimet-
hylsiloxanu s obsahem O asi 6 %, 1,3 % hmotnostnich
3-merkaptopropyltriethoxysilanu a 5,7 % hmotnostnich asi
2 %-niho roztoku kyseliny para—toluensulfonové v n-butanolu
pri sile suché vrstvy asi 40 pm a suSi se po dobu 24 hodin

pfi teploté mistnosti.

Vysledny ochranny povlak vykazuje velmi dobrou prilna-
vest na polvmernim podkladi. Je stabilni proti pevétrncst-
nim vlivom a d¢inné chrani pied zned¢isténim. Permanentnim
znadkovadem firmy Bdding (Edding® 850) se povlak nesmaci.
Znadkovad se nechéd 24 hodin po naneseni odstranit hadrem bez

pomoci ¢isticich prostredki.

sene
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Adhezni vlastnosti 2-K-PUR pojiva pouzitého podle vynalezu

iako prostiedku ke zlep&eni adheze (primer) na polvkarbonatu

Priklad 30

Na desku =z MakrolonuR se nastrika 2-K-PUR pojivo podle
ptikladu 22 v tabulce 3 pouzité podle vynalezu jako prostre-
dek ke zlepgeni adheze v sile vrstvy asi 0,2 pm a
vytvrzuje se po dobu 60 minut pfi teploté 130 °C. Nasledné
se nastfika povlak obsahujici kremik, popsany v EP-A 0 947
520 v prikladu 14 v sile vrstvy asi 3 pm a vytvrzuje se po

dobu 60 minut pt¥i teploté 130 °C.
Priklad 31

Postup je stejny jako v pirikladu 30. Nastrika se vsak
2-K-PUR pojivo podle ptrikladu 23 v tabulce 3 pouzité podle
vynalezu jako prostredek ke zleps$eni adheze v sile vrs-

tvy asi 0,2 um.
Srovnavaci priklad 1

Postup je stejny jako v prikladech 30 a 31. Nastrika
se vdak misto 2-K-PUR pojiva pouzitého podle vynalezu jako
prostredek ke zlepSeni adheze 3-aminopropyltrimethoxy-
silan jzko primer pro polykarbeondty zndmy podle stavu tech-

niky v sile vrstvy asi 0,2 pm.
Srovnavaci ptiklad 2
Postup je stejny jako Vv prikladech 30 a 31. Jako za-

situjici prostfedek se pouzije polyisokyanat nemodifikovany

kfemikem. K nému se primicha v poméru NCO : OH 1,2 ¢ 1



100 g polyolové komponenty B2 z tabulky 2 se 7,2 g 70 %-niho
roztoku IPDI-isokyanurdtu se strednim obsahem NCO- 11,8

% a s NCO-funkcionalitou 3,2 o viskozité 700 mPas (23 °C)

a nastifika se v sile vrstvy asi 0,2 um.

v

Srovnavaci priklad 3

Postup je stejny jako v prikladech 30 a 31. Jako za-
situjici prostredek se pouzije polyisokyanat nemodifikovany
ktemikem. K nému se primichad v poméru NCO : OH 1,2 : 1
100 g polyolové komponenty B2 z tabulky 2 s 5,1 g 75 %-niho
roztoku HDI-biuretu se stfednim obsahem NCO- 16,5 %

a s NCO-funkcionalitou 3,8 o viskozité 160 mPas (23 °C)

a nastrika se v sile vrstvy asi 0,2 pm.

Desky =z MakrolonuR opattfené povlakem podle prikladt 30
a 31 a podle srovnavacich prikladd 1 az 3 byly po vystaveni
vlivam povétrnosti testovany na prilnavost. K tomu se desky
ulozi po dobu 8 hodin pfi teploté 100 °C do demineralizované
vody. Dal$i vzorek se ulozi po dobu 14 dni pfi teplote
65 °C v demineralizované vodé. Kazda deska se vystavi po
dobu 1000 hodin vlivim povétrnosti podle ASTM G 154 - 97,
cyklus 4. Potom se testuje adheze mrizkovym fezem podle DIN
EN ISO 2409. Vysledky testu mriZkovym fezem po vystaveni

vlivam povétrnosti shrnuje tabulka 4.
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Tabulka 4
Mrizkovy fez podle DIN EN ISO 2409 po vystaveni v1ivim

povétrnosti

P#iklad| Priklad|Srovnav. Srovnav. | Srovnav.
30 31 pr. 1 pr. 2 pr.3

Vychozi ad- 0 0 0 5 0
heze (pred
vystavenim
povétrnosti)

Adheze po 8 0 0 5 - 5
hod.v demi-
vodé 100 °C

Adheze po 14
dnech v demi 0 0 5 - 5
vodé 65 °C

Adheze po 0 0 - - -
1000 hod.pt-
sobeni pové-
trnosti dle
ASTM G 154-
97, cyklus 4

Hodnoty mfizkového fezu

zadné uvolnéni (0)
uplné uvolnéni (5)
neprovedeno (-)

Z tabulky 4 vyplyva, ze 2-K-PUR pojivo pouzité podle
vynalezu jako prostredek ke zlepseni adheze vede k
velmi dobré adhezi a vynikajici stabilité proti vlivim
povétrnosti organicky modifikovanych, anorganickych povlakl
na polymernich substratech jako je ptikladné polykarbonat,
polymethylmetakrylat nebo polyurethan. 3-aminopropyltri-

methosysilan., ktery je podle stavu techniky znamy jako pri-
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mer pro polykarbonat zpasobi pri ulozeni v demineralizované
vodé k dplnému odlouceni. Prostredek ke zlep$eni pfilnavos-
ti na bazi modifikovanych polyisokyanatt nikoliv podle vyna-
lezu nema budto dostatecnou zédkladni prilnavost nebo vykazu-
je vyrazné niz$i odolnost proti vlivim povétrnosti/ulozeni

ve vodé nez prostfedky ke zlepseni adheze podle vynalezu.
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PATENTOVE NAROKY

1. Pouziti dvouslozkovych polyurethanovych pojiv s obsa-

hem rozpoustédel, obsahujicich

1. tuzici komponentu (A), obsahujici adi¢éni produkt
z nejméneé jednoho organického polyisokyanatu (B) se
sttedni NCO-funkcionalitou 2,5 az 5,0 a s obsahem iso-
kyanatu 8 az 27 % hmotnostnich a
alkoxysilanu (C) s nejméne jednou skupinou reaktivni

s isokyanatovymi skupinami obecného vzorce (1)
Q-Z-SiX_ Y3 _, (1)
kde znamena
Q skupinu reaktivni s isokyanatem, s vyhodou OH, SH,
nebo NHR,, pricemz R4 znamena alkylskupinu s 1 az 12
uhlikovymi atomy nebo arylovou skupinu s 6 az 20

uhlikovymi atomy nebo -Z2-SiX_ Y3 _g>

Z 1inearni nebo rozvétvenou alkylenovou skupinu s 1 az

12 uhlikovymi atomy,

X hydrolyzovatelnou skupinu, s vyhodou alkoxy s 1 aZ 4

uhlikovymi atomy,

Y stejné nebo rozdilné alkylové skupiny s 1 az 4

uhlikovymi atomy a

a celé &islo od 1 do 3 a
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2. jakovou pryskytfici (D) reaktivni s isokyanatovymi

skupinami

jako prostredku ke zlepSeni adheze.

2. Pouziti podle naroku 1,

vyznadcujici se tim, 2e pomér skupin reak-
tivnich s isokyanidtovymi skupinami v lakové pryskyrici

(D) k isokyanatovym skupinam tuzidla (A) je mezi 0,5 : 1 az
2 1.

3. Pouziti podle néaroku 1,

vyznadujici se tim, 26 polyisokyanat (B)
obsazeny v tuzici komponenté (A) vykazuje stredni
NCO-funkcionalitu 2,3 aZz 4,5 a obsah isokyanatovych skupin

11,0 a2 24,0 % hmotnostnich.

4. Pouziti podle néaroku 1,

vyznac¢ujici se tim, 26 organicky polyiso-
kyanat (B) znamena polyisokyaniat nebo smés polyisokyanati

s vyhradné& alifaticky a/nebo cykloalifaticky véazanych isoky-

anatovych skupin.

S. Pouziti podle naroku 1,

vyznacdc¢ujici se tim, 26 organicky polyiso-
kyanat (B) znamena polyiscxyanat nebo smés polyisokyandtl s
biuretovou nebc isokyanurdtovou strukturou na bazi HDI, IPDI

a/nebo 4,4 -diisokyanatodicyklohexylmethan.

6. Pouziti podle naroku 1,
vyznadc¢ujici s e tim, 2e organicky polyiso-
kyanat (B) reaguje s alkoxysilany (C) v molarnim pomé€ru

NCO/Q 1 : 0,01 az 0,75, pticemz Q ma vyznam uvedeny pro
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obecny vzorec (I).
7. Pouziti podle naroku 1,
vyznad¢ujici s e tim, 2ze alkoxysilany (C)
jsou slouceniny obecného vzorce (I)
Q-Z-SiX, Y3 _, (1)

kde znamena
Q OH, SH nebo NHR, pricemz Ry znamena alkylskupinu

s 1 az 12 uhlikovymi atomy nebo arylovou skupinu se

6 az 20 uhlikovymi atomy nebo -Z-SiX, Y3 _ 4

Z 1inearni nebo rozvétvenou alkylenovou skupinu s 1 az

4 uhlikovymi atomy,
X alkoxyskupinu s 1 az 4 uhlikovymi atomy,

Y stejné nebo rozdilné alkylové skupiny s 1 az 4

uhlikovymi atomy a

a celé ¢islo od 1 do 3.
8. Pouziti podle naroku 1,
vyznac¢ujici se tim, ze se prostredek ke

zlepSeni adheze nanese na substrit a nasledné se apli-

kuje povlak.

g, Pouziti podle naroku 8,
vyznadcujici s e tim, ze se substrat vybere
ze skupiny polymernich substratt, kovovych nebo sklenénych

substrati.

eese
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10. Pouziti podle naroku 9,

vyznadcdcujici s e tim, zZe se polymerni subst-
rdt vybere ze skupiny polykarbonat, polymethylmetakrylat,
polystyren, polyvinylcyklohexan a jejich kopolymert,

polyvinylchloridu nebo jeho smési.

11. Pouziti podle néaroku 8,
vyznadc¢cujici s e tim, Ze se povlak vybere ze
skupiny anorganickych povlakl, organickych povlakl nebo

anorganicko-organickych hybridnich povlakt.

12. PouzZziti podle naroku 11,

s

vyznacujici s e tim, Ze anorganicky povlak

obsahuje kremik.
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