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Akryyli-pddllystysyhdistelmid

Keksinndn kohteena on ldmpdmuovautuvia pddllystys-

vhdistelmid ja erityisesti sellaisia yhdistelmid, joissa

kalvonmuodostavat pddaineosat ovat seoksia, Jjoissa on kolme

komponenttia, akryylipolymeerejd, selluloosa-asetaattibuty-

raattia ja monomeeri-pehmittimid.

Tadmén keksinndn mukaisesti annetaan nyt nestemdinen

pddllystysyhdistelmd, joka kdsittdd seoksen , jossa on

(a)

(b}

(c)

niin,

kopolymeerin, jossa on 75-90 % metyylimetakrylaattia,
1,5 - 4,0 % dimetyyliaminoetyylimetakrylaattia ja

8 - 23,5 % monomeerid, joka on valittu butyylimetakry-
laatista ja lauryylimetakrylaatista, liuos haihtuvassa
orgaanisessa nesteessd, Jjolloin kopolymeerin lasiin-
tumislampdtilan tulee olla 80°-95°¢C,
selluloosa-asetaattibutyraatin liuos haihtuvassa or-
gamnisessa nesteesssd, jonka butyraatin viskositeetti
on 0,5 - 5,0 s mitattuna menetelmdn "Test Method

D1343 of the American Society for Testing and Materials"
mukaisesti, ja hydroksyyliluku korkeintaan 2, sekd
monomeeri-esteri-pehmitin, joka on yhteensopiva kompo-
nenttien (a) + (b) valitun seoksen kanssa

ettd (a):n, (b):n ja (¢):n haihtumattomien aineocsien

osuudet ovat vastaavasti 43,5 - 64,0 %, 15,0 - 25,5 % ja

21,0

31,5 % haihtumattoman aineksenkokonaispainosta

(a):ssa, (b):ssd ja (c):ssd yhteensi.

Lisdksi annetaan menetelmd nestemdisen pddllystys-

yhdistelmdn valmistamiseksi sekoittamaila

(d)

kopolymeerin, jossa on 75-90 % metyylimetakrylaattia,
1,5 - 4,0 % dimetyyliaminoetyylimetakrylaattia ja

8 - 23,5 % monomeerid, joka on valittu butyylimetakry-
laatista, butyyliakrylaatista ja lauryylimetakrylaa-
tista, liuosta haihtuvassa nestemdisessi liuottimessa,
jolloin kopolymeerin lasiintumisldmpdtilan tulee olla
80° - 95°%,
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(e) selluloosa-asetaattibutyraatin liuos haihtuvassa nes-
temdisessd liuottimessa, jonka butyraatin viskositeet-
ti on 0,5 - 5,0 s mitattuna menetelmdn "Test Method
D1343 of the Amerxican Society for Testiné and Materials"

- mukaisesti ja hydroksyyliluku korkeintaan 2, seki

(£) monomeeri-esteri-pehmitin, joka on yhteensopiva kom-
ponenttien (d) + (e) wvalitun seoksen,kanssg,

niin ettd (d):n, (e):n ja (f):n haihtumattomien aineésien

osuus on vastaavasti 43,5 - 64,0 %, 15,0 - 25,5 % ja

21,0 - 31,5 % haihtumattoman aineksen kokonaispainosta

(d):ssd, (e):ssé ja (f):ssd yhteensd.

Tamdn keksinndn yvhdistelmdt antavat nastemdisten pddl-
lystysyhdistelmien, jotka ovat erityisen sopivia kdytetti-
viksi autolakkoina, kalvonmuodostavat pddkomponentit. Niis-
t3 levitetyilld maalikalvoilla on erinomaisen kéyttékeiboi—
set kovuuden, joustavuuden, kiillon ja erityisesti tartun-
nan muihin maali-~-substraatteihin yhdistelmat.

Komponenttien, jotka antavat ndmid halutut ominaisuu-—
det, koostumusalue on epidtavallisen kapea ja kovuuden ija
tartuntakyvyn optimiyhdistelmdn saamiseksi joitakin kdytto-
tarkoituksia varten on havaittu, ettd se tayityy edelleen
rajoittaa seuraaviin edullisiin rajoihin.

Edullinen nestemidinen p&&dllystysyhdistelm& on seos,
joka sisidltid
(a) kopolymeerin, jossa on 75-80 % metyylimetakryvlaattia,

2,5 - 3,5 % diemtyyliaminoetyylimetakrylaattia ja

15 - 20 % butyylimetakrylaattia, liuoksen haihtu-

vassa orgaanisessa nesteessd, jolloin kopolymeerin

lasiintumislampdtilan tulee olla 80°C - 95°C,

{b) selluloosa-asetaattibutyraatin liuoksen haihtuvassa
orgaanisessa nesteessd, jonka butyraatin viskositeet-
ti on 0,5 - 5,0 s mitattuna menetelmdn "Test Method
D1343 of the American Society for Testing and Materials"
mukaisesti ja jonka hydroksyyliluku on korkeintaan

2, sekd
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(c) vhteensopivan monomeeri-esteri~pehmittimen, joka on
valittu butyylibentsyyliftalaatista ja dipropyleeni-
glykolidibentsocaatista,

niin ettd (a):n, (b):n ja (c¢):n haihtumattomien aineosien

osuus on vastaavasti 43,5 - 64,0 %, 15,0 - 25,5 % ja

21,0 - 31,5 % haihtumattoman aineksen kokonaispainosta

(a) :ssa + (b):ssd + (c):ss4.

Komponentin (a) wvalmistus on tavanomainen kopolymeroi-
misprosessi, Jjoka voidaan toteuttaa kdyttden standardi-
polymeroimismenetelmid. Lasiintumisldmpdtila voidaan mita-
ta kdyttden esimerkiksi Differential Thermal Mechanical
Analyser-laitetta, mutta tarkoitukseen mddrittdd mukautumi-
nen tdhdn keksintodn riittdd, ettd lasketaan arvo tunnetus-
ta yhdistelmﬁsté kdyttden julkaistuja Tg-arvoja yksittdis-
ten komponenttien homopolymeereille.

Kuten nestemdiselle pddllystysyhdistelmdlle on taval-
lista, ndmd sisdltdvidt normaalisti 60-80 paino-% liuotinta.

Pddllysteisiin voidaan yhdistdd myO0s pigmenttejd ta-
valliseen tapaan.

Keksint®d valaistaan seuraavin esimerkein, joissa
kaikki komponentit on ilmaistu painosta laskettuna:

Esimerkki 1

Keksinndn mukaisen pddllystysyhdistelmd@n valmistus
ja vertaileva testaaminen kaupallista lakkaa vastaan, joka
ei ole tdmdn keksinndn mukainen.

Valmistettiin akryyli-kopolymeeri-liuos, jolla oli
seuraava koostumus, tavanomaisilla liitdnt&polymerointi-
menetelmilla:

Monomeeri-koostumus

metyylimetakrylaattia 83 osaa

n-butyylimetakrylaattia 15 osaa

dimetyyliaminocetyylimetakrylaattia 2 osaa
kuiva-ainetta 40 paino-%
liuvotinkoostumus

metyylietyyliketonia 30 osaa

tolueenia 70 osaa
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132,5 osaa tdtd liuosta sekoitettiin 88 osan kanssa
selluloosa-asetaattibutyraatin (0,5 "second grade") 25
paino-%:sta liuosta metyylietyyliketonissa ja tolueenissa
(30:70, painosta laskettuna) ja 25,0 osan kanssa n-butyyli-
bentsyyliftalaattia antamaan kalvonmuodostavan polymeerin
liuos, jossa kopolymeeri-liuoksen, selluloosa-asetaatti-
butyraatti-liucksen ja pehmittimen haihtumattomien aineosien
osuudet olivat 53 %, 22 % ja 25 % haihtumattomien aineiden
kokonaissisdlldn painosta.

Ndin valmistettu liuos pigmentoitiin pigmentti/side-
aine-suhteeseen 60 titaanidioksidi—pigmentilla antamaan
valkoinen lakka.

Tdtd lakkaa testattiin seuraavassa esitettyjen mene-
telmien mukaisesti. Kaupallista akryyli-kiilloituslakkaa,
jolla oli sama kokonaisyleiskoostumus, mutta jossa tdmén
esimerkin akryyli-polymeeri oli korvattu yhtd suurella
painom&drdlld, laskettuna kuiva—ainepitoisuudesta, metyyli-
metakrylaattihomopolymeerid, testattiin myds ndiden menetel-
mien mukaisesti.

Tartuntatesti

Lakka ohennettiin edelld mainitulla liuottimella vis-
kositeettiin 15-17 s Ford 4 viskositeetti-maljassa ja suih-
kutettiin terdksisille testilevyille, jotka olivat pddllys-
tettyjd kovetetulla, vanhennetulla ja kevyesti hiekalla k&-
sitellylld kalvolla kaupallista kuumassa kovettuvaa akryyli-
emalia. Kalvoa kuivattiin ilmassa 24 tuntia ja saatettiin
sitten American Society for Testing ans Materials'in testi-
menetelmdn D3359 adheesio-testiin.

Lamp&lujuustesti

Lakka levitettiin pohjustetulle terdslevylle ja levyd
tahrittin pitkin sen pituutta munanvalkuaisen 1-%:sella liuok-
sella. Tdplien annettiin kuivua yli y&n ja levy pantiin
sitten 6 minuutiksi ldmpdkuparitangolle, jonka lampdtila-
gradientti sen pdiden vdlissd oli 35°c - 65°C. Levy pestiin

ja tutkittiin vddristymiskestdvyyden suhteen, jolloin lamp&-
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tila, johon jokainen valkuaistdpld oli kuumentunut, voitiin

helposti mddrittdd sen sijainnista tangolla. Pd&dllystys-

.yhdistelmdlld katsotaan olevan hyvdksyttdvd vddristymiskes-

tdvyys, jos ainoastaan ne t&pldt, jotka vastaavat yli n.
40°C:n lidmpdtiloja, osoittavat merkkejd vddristymisestd.
Uudelleenlevitys-sdrdilytesti ' " ;
Lakka levitettiin pohjustetulle ter&dslevyllle, annet-

tiin kuivaa ilmassa ja vanhennettiin uunissa 65°C:ssa 16
tuntia. Levy j&ihdytettiin sitten 25°C:seen ja paille
levitettiin 175 jm:n kalvo lakkaa (ohennettu suihkeviskosi-
teettiin). Kalvon annettiin kuivaa ja tutkittiin sdréilyn
suhteen (verkko hienoja toisiinsa yhteydessd olevia sdrdja
kuivan kalvon pinnalla ). Levy pantiin uudelleen uuniin

7 pdivaksi, minkd jdlkeen se jdlleen poistettiin, jddhdy-
tettiin 25%C:seen ja edelld mainittu menettely toisteﬁtiin.
Levy ja sivelyihin kdytetty ohennettu lakka jééhdytettiin
sitten 7°C:seen ja levitettiin kolmas kalvo, annettiin kui-
vaa ja tutkittiin s&drdilyn suhteen.

. Kumpikin -lakka suvoriutui tyydyttdvdsti l8mpdlujuus-

testissd ja uﬁdelleenpééllystys—sérbilytestissé, kun sen-

sijaan keksinndn mukaisesti valmistetulla lakalla ei esiin-
tynyt ldhes ollenkaan adheesio-hdvidtd adheesiotestissd
ja kaupallisella lakalla oli hyvin huono adheesio.

Esimerkki 2

o,  Lukuisten eri akryylipolymeerien k&ytto.

Esimerkin 1 mukaisesti valmistettiin lukuisia padl-
lystysyhdistelmid, mutta jokaisessa tapauksessa esimerkin 1
kopolymeeri korvattiin jollakin seuraavista kopolymeereistd,
(2) metyylimetakrylaatti (87 %), n-butyylimetakrylaatti

(10 %), dimetyyliaminoetyylimetakrylaatti (DMAEMA)

(3 8),
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(d) metyylimetakrylaatti (90 %, etyyliakrylaatti (8 %),
DMAEMA (2 8), . I '
(e) metyyvlimetakrylaatti (95 %), n—but§§limetakrylaatti
' (3 %), DMAEMA (2 %), o

jeoista (a) on keksinn®n mukainen,. (b) sisdltZd monomee-
rin, Jjoka ei ole keksinndén mukainen ja.(c)fssa komono-
meerisuhﬁeet ovat sallittujen rajojen ulgébuoleﬁta.

© TH11% tavaila'valmistetutApééllystysyhdistelmét
saatettiin esimerkin 1 testimenetelmiin. Yhdistelmi (a)
antoi hyvid tuloksia kaikissa testeissd, kun taas yhdis«
telmd (b) suoriutui huonosti- adheesiotestisti ja lampd-
lujuustestistd ja yhdistelmi (é) adheesio- ja uudelleen-
pddllystys-sirdilytestissi.

Esimerkki 3

Padllystysyhdistelmin komponenttien suhteiden wvaih-
telun vaikutus. '

Esimerkki 1 toistettiin, mutta komponenttien suhteita
mautettiin niin, ettd kopolymeeri/selluloosa-asetaattibu-
tyraatti/pehmitin-suhde oli 69/6/25 esimerkin suhteen 53/
22/25 asemesta. Esimerkin 1 testeihin saatettuna syntyneel-
18 pddllystysyhdistelmdlld oli hyvdksyttidvdksi kelpaamaton
uudelleenpddllystyssdrfily.

Esimerkki 4

Selluloosa—asetaattibutyraatin (CAB) eri tyyppien
Kaytts. - _

Esimerkki 1 toistettiin kahdesti korvaamalla kummas-
sakin tapauksessa esimerkin 1 CAB samoilla madrilla
(a) CARBR:t&, jonka hydroksyyliluku oli 3, ja
(b) CAB:td, jonka viskositeetti oli 0,2 s.

Testattaessa esimerkissa 1 esitetyin menetelmin, yh-

"distelmdlld, joka sisdlsi (a), oli huono tartuntakyky ja

(b)sis&dltdvdlld huono uudelleenpddllystys-sdrSilylujuus.
Ennen testausta oli myds huomionarvoista, ettd kummallakin
vhdistelmdlld oli huono kiilto verrattuna esimerkin 1 yh-

distelmdsn.
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Patenttivaatimukset:

1. Nestemidinen pddllystysyhdistelmd, tunnettu
siitd, ettd se k&dsittdd seoksen, jossa on v .
(a) kopolymeerin, Jjossa on 75-90 % metyylimetakrylaattia,

1,5 - 4,0 % dimetyyliaminoetyylimetakfylaattia ja

8 - 23,5 % monomeerid, joka on valittu bﬁtyylimet—

akrylaatista, butyyliakrylaatista ja lauryylimetakry-

laatista, liuos haihtuvassa orgaanisessa nesteessd,
jolloin kopolymeerin lasiintumisldmpttilan tulee

olla 80° - 95°, '

(b) ' selluloosa~asetaattibutyraatin liuos haihtuvassa or-
| ~gaanisessa nesteessd, jonka butyraatin viskositeetti
on 0,5 - 5,0 s mitattuna menetelmdn "Test Method

'D1343 of the American Society for Testing and

Materials" mukaisesti ja hydroksyyliluku korkeintaan

kaksi,; ja
(c) monomeeri~esteri-pehmitin, joka on yhteensopiva

komponenttien (a) + (b) wvalitun seoksen kanssa,
niin ettd (a):n, (b):n ja (c):n haihtumattomien aineosien
osuudet ovat vastaavasti 43,5 - 64,0 %, 15,0 - 25,5 %
ja 21,0 - 31,5 % (a) + (b) + (c):n haihtumattoman aineksen
kokonaispainosta.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen nestemdinen pdal-
lystysyhdistelmd, t unn e t t u siitéd, ettd (a) kopoly-

[=}

meeri sisdltdda 75 - 80 % metyylimetakrylaattia, 2,5 - 3,5 %
dimetyyliaminoetyylimetakrylaattia ja 1,5 - 2,5 % butyyii-
metakrylaattia, ja (b) monomeeri-esteri-pehmitin valitaan
butyylibentsyyliftalaatista tai dipropyleeniglykolidi-
bentsocaatista.
3. Menetelmd nestemdisen pddllystysyhdistelmdn val-
mistamiseksi, t unne t t u siitd, ettd sekoitetaan
(d) kopolymeerin, jossa on 75 - 90 % metyylimetakrylaattia
1,5 - 4,0 2 dimetyyliaminoetyylimetakrylaattia Jja

8 - 23,5 % monomeerid, joka on valittu butyylimetakry-
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laatista, butyyliakrylaatista tai lauryylimetakry-
laatista, liuos haihtumattomassa nestemdisesséd 1iudt—
timessa, jolloin kopolymeerin lasiiﬁtumislémpétilan
tulee olla 80° - 95°, -

(e) selluloosa-asetaattibutyraatin liﬁos haihtuvassa nes-
temdisessd liuottimessa, jonka butyraatin viskositeet-
ti on 0,5 - 5,0 s mitattuna menetelmén "%est Method
D1343 of the American Society for Testing and Ma-
terials" mukaisesti ja hydroksyyliluku on korkein-
taan kaksi, ja

(£) monomeeri-esteri-pehmitin, joka on yhteensopiva kom-
ponenttien (d) + (e) wvalitun seoksen kanssa,

niin ettd (d):n, (e):n ja (f):n haihtumattomien aineosien

osuudet ovat vastaavasti 43,5 - 64,0%, 15,0 - 25,5 % ja

21,0 - 31,5 % (4d) + (e) + (f):n haihtumattoman aineksen

kokonaispainosta. ' ”

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen menetelmd, t+ un -
nettu siitd, ettd )

(d) . kopolymeeri siséltéé 75 - 80 % metyylimetakrylaattia,
2,5 - 3,5 % dimetyyliaminoetyylimetakrylaattia ja
15 - 20 % butyylimetakrylaattia, ja

(e) monomeeri-esteri-pehmitin valitaan butyylibentsyyli-

ftalaatista tai dipropyleeniglykolidibentscaatista.
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Patentkrav:
l. Flytande beléggningskompositiéﬁ; kd&nne -
t ecknad dirav, att den bestar av en Biandning av
(a) en losning i flyktig organisk vdtska av en kopoly-
mer av 75 - 90 % metylmetakrylat, 1,5 -.4,0 % di-
metylaminoetylmetakrylat och 8 - 23,5 %éav monomer
som valts bland butylmetakrylat, butylakrylat och |
laurylmerakrylat, varvid kopolymeren bdr ha en glas-

omvandlingstemperatur av 80° -_95°C,

(b) en 18sning i fluktig organisk vdtska av cellulosa-
acetatbutyrat, som har en viskositet av 0,5 - 5,0 s
mdtt enligt metoden "Tes£ Method D1343 of the Ame-
rican Society for Testing and Materials™, och ett
hydroxyltal av hdgst 2, och -

(c) en monomer—ester-mjukgdrare som dr fdrenlig med den

valda blandningen av komponenterna (a) + (b),

‘s& att de icke-flyktiga bestandsdelarna av (a), (b) och

(c) utgdr respektive 43,5 - 64,0 %, 15,0 - 25,5 % och
21,0 - 31,5 % av totalvikten av icke-flyktigt material
av (a) + (b) + (c).

2. Flytande belidggningskomposition enligt patent-
kravet 1, k @ nnetecknad dirav, att(a) kopoly-
meren bhestar av 75 - 80 % metylmetakrylat, 2,5 - 3,5 %
dimetylaminoetylmetakrylat och 1,5 - 2,5 % butylmetakrylat,
och (b) monomer-ester-mjukgdraren valjs bland butylbensyl-
ftalat och dipropylenglykoldibensoat.

3. FoOrfarande for framstdllning av en flytande be=
ldggningskomposition, Xk @ nne t e cknat diarav, att
det blandas
(d) en 1l6sning i flyktig flytande solvens av en kopoly-
mer av 75 - 90 % metylmetakrylat, 1,5 - 4,0 % dimetylamino-
etylmetakrylat cch 8 - 23,5 % av monomer som valts bland
butylmetakrylat, butylakrylat och laurylmetakrylat, varvid
képolymeren bdr ha en glasomvandlingstemperatur av
80° - 95°c, |
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(e) en l1l6sning i flyktigt flytande 16sningsmedel av
cellulosaacetatbutyrat som har en viskositet av 0,5 - 5,0 s
mdtt enligt metoden "Test Method D1343 of the American
Society for Testing and Meterials", och ett‘hydroxyltal av
hégst 2, och _ |

(f) en monomer—-ester-mjukgdrare som ariféreglig med den
valda blandningen av komponenterna (d) '4-’(e),;s

s& att de icke~flyktiga bestdndsdelarna av (d), (e) och

(f) utgdr respektive 43,5 - 64,0 %, 15,0 - 25,5 % och

21,0 - 31,5 % av totalvikten av icke-flyktigt material

cav (d) + (e) + (f).

4., PForfarande enligt patentkravet 3, X . d nn e -
tecknat ddarav, att .
(a) kopolymeren bestar av 75 - 80 % metylmetakrylat,
2,5 - 3,5 % dimetylamincetylmetakrylat och 15 - 20-%
butylmetakrylat, och )

(e) monomer—-ester-mjukgdraren vdljs bland butylbensvl-

~ ftalat och dipropylenglykoldibensoat.

/.
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