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1

Vyndlez se tykd tvarovaci hmoty ze slinovatelného suspenzniho polyvianylchloridu, zpdsobu
jeii vyrohy a jejiho pou¥iti pro separdtorové desky pro alektrické &lénky.

PouZiti polyvinylchloridu pre vyrobu separétorovycﬁ desek pro elektrické &ldnky je zndmé.
ZpoZdtku byly kondny zkouSky pouZiti produktd vyrobenjych o sob& znémym zplscbem suspenzal po-
lymerace vinyichloridu., Takové polymery maji v8ak zpravidia p¥{lif velkou stfedni velikost
Gdstic a to vede k pFili$ hrubd poréznim slinovanfm deskdw. AvSak samotny suspenzni polyvinyl-
chlorid & jemnymi &4sticemi mé je3td nedostatek ve Zpatnéd smélitelnosti, coi brdni prichodu
elektrolycll separdtorovymi deskami.

Ke sni¥eni td3chto obtiZi je zndmé provéddéni suspenzui polymerace vinyichloridu v pi¥itom-
nosti menSich mno¥stvi emulgdtorid, kteryeh se poufivd pro emulzni polymeraci vinylehleridu,
jako json napfiklad sodné soli alkylbenzensulfonovieh kyselin, alkylsirovych kyselin nebe
esterti dialkyljantarové kyseliny smifeni takte ziskan¥eh polymerd a2 emulznim polyvinylchio-
ridem a p¥isada nepatrunych mno¥stvi neionickfch antistatickych prost¥edkd. Tak se sice zlep#i
smafitelnosc, musi se viak politat se zhorfenim mechanickych viastnosti slinutych desek.

Kromé tobo maji takto vyrobené separdtorové desky pro svij pomdrnd vysoky cbaah povrchové
aktivnich ldtek, zv14ddté emulgidtoru nebc emulgdtord, sklom k 3umdal a pénéni v elektrickém
&lanku, ' )

Tyto nedostatky se odstranuji dal¥im zndwym zpiscbem, pFi kterém se suspenzni polymerace’
provddi v p¥itomnesti urlitfch volnych sulionovyeh kyselin, zendmfch pre emalzai polymeraci
a v pEitomnosti neionickych smifedel, Zitkany produkt poskytuje bez smifeni s emulznim po-
lyvinyichloridem slinuté desky s dobrou smifivesti z s dobrfai mechanickymi viastnostmi,
avdéak opdt plnd neuspoknjuje, jelikoZ md snifenou tepelnou stdlost, neuspokojiveu tzkutost
prafku, jako% také neuspokojujici divkovatelnost na siinovacich strojich pro desky a jelikoZ
p#i jeho del#i dob® zpracovdvdni dochdsi ke kovozi strojnich souddsti.

Nyai byls nalezens tvarovacl hmota, ktersd aswd uvedenych nedostatkli. Tato slinovatelnd
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tvarovac{ hmota 8 jemnywi Zdsticemi ze suspenzniho polyvinylchloridu, s hodnotou K 60 a% 75,

se sypnou hmotnostf{ 350 aZ 500 g/litr, s pFijiménim zm3k&ovadla 12 a% 25 hmotnostnich %, se

sttedni velikosti Zdstic 15 a% 35 am, s hmotnostnim rozd&lenim velikosti dstic

60 aZ 90 % mensich ne 33 um

2 a¥ 35 7 33 um a% 63 wm

0 8% 4,5 7 63 wm a%¥ 125 um a

0 aZ 0,5 % v&t¥ich ne% 125 wm,

pfipravend suspenzni polymeraci vinylchloridu ve vodné fdzi za pouiiti aktivdtord rozpustnych

v oleji v p¥ftomnosti stabilizétord suspenze 2 G,01 af 0,5 % hmotnostnich, vztaZeno na mono-

merni vinylchlorid, alkylarylsulfonovvch kyselin s 3 a3 16 atomy uhliku v alkylovém Ffetdzei

nebo glkylsulfonovych kyselin 8 8 a3 16 atomy uhliku neho smési uvedenych sulfonovych kyselin

a pop¥ipad® za p¥iddn{ daldiho mno¥stvi t&chto sulfonovych kyselin k vytvofenému polymeru

po jeho odd¥lenf{ z polymerafni smisi je vyznalena tim, Ze

a/ obaahg&g 0,003 a% 0,45 % hmotnostnich, vzta¥eno na tvarovaci hmotu jako celek, shora
uvedenfeh volnych sulfonovych kyselin a

b/ obsahuje 1/9 a% 7/3 v odstavei a/ uvedeného mno¥stvi aniontd shora uvedenych sulfonovych

kyselin ve form& jejich soli 8 organickymi kationty a celkovym po¥tem atomd uhliku 6 a% 60

obecného vzorce 1

Ry | *
“1(°C3“e)n—N/ Al
N
H Ry

kde znamend

R, ptimp}, rozvitveny nebo cyklicky, pop¥fpadé nenasyceny alifaticky uhlovodikovy zbytek
nebo arylalkylovy zbytek s 6 a% 22 atomy uhliku,

n nulu nebo 1

Ry & Ry maji stejnj nebo ridzny vyznam a kaXdé znamend atom vodiku, p¥imy, rozvitveny uebo
cyklicky, pop¥ipadZ nenasyceny alifaticky uhlovod1kovy zbytek nebo arylalkylovy zbytek
8 1 a¥ 22 atomy uhliku,

skupinu obecnédho vzorce

-/CHy ~ CHO/g-H
!
X

kde znamend X atom vodiku nebo methylovou skupinu a
m celé ¥islo 1 a% asi 20
jakoZ také Ry nebo Ry znamend skupinu obecného vzorce

=C3Hg0~Ry
kde mé Ry shora uvedany v¢znam,
S vyhodou chsahuje tvarovaci hmota hmotnostnd 0,01 8% 0,45 % a z2v1d3té 0,05 a% 0,4 Zfvgdy

2

vzta¥eno na tvarovaci hmotu jako celek/volaych sulfonovych kyselin a 1/9 a% 7/3 tohoto mnoZstvi
aniontd sulfonovych kyselin ve formé jejich soli se. shora uvedenymi kationty.

Vyndlez se dale tykd zplsobu vyroby slinovatelanfeh polyvinylchloridovych tvarovacich
hmot s jemnymi &daticemi, suspenzni polymeraci vinylchloridu ve vodné fdzi za poufiti aktiva-
tord rozpustnyeh v oleji, v pficomnosti stabilizdtord suspenze a 0,01 af 0,5 % hmotnestnich,
vztafeno na monomerni vinylchlorid, alkylavylsulfonovych kvselin 8 3 aZ 16 atomy uhliku
v alkylovém Petizei nebo alkylsulfonovyeh kyselin s 8 a% 16 acomy uhliku nebo sm8zi uvedenych
sulfonovych kyselin, ptifem? se popfipad® pFidd dalsi mnoZstv{ téchto sulfonovych kyselin
do vytvo¥eného polymeru po jeho oddileni z polymeradni smdsi, ktery je vyznalen tim, Ze se
po polymeraci, popfipadd v pfitemnosti rozpoult&dia p¥iddvi
10 a¥ 70 Z ekvivalentové hmotnosti, vztaZenc na mnoZstvi kyeeliny zjistiné pfed pEiddnim aci-
dimetricky, alespo jedné slou¥eniny, kterd md celkem 6 a% 60 atomd uvhliku a kterd odpovidé

obecnému vzorci ia
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Rz

~
Ry{OC3Hg )a—N
KocaMe \n3 _ , /1ai

kde Ry, Ry, Ry a n majf ahofa uvedeny vyznam. . .

Slinovatelné tvarovaci hmoty ze suspenzniho polyvinylchloridu o jemnych &dsticich se po-
ufivaji pro vyrobu separdtorovych desek pro elektrické Eldnky.

Suspenzni polymerace vinylchloridu ve vodné fdzi za pouZiti aktivdtord rozpustnych v ole-
jich, v pFitomnosti stabiliz&tord suspenze a volnych alkylarylsulfonovych kyselin, popiipad®
alkylsulfonovych kyselin jakoZto emulgitord se provddi zplisobem popsanym ve spisu DOS &islo
310 431, piitem% se polymer pro G&ely podle vyndlezu miife vyrdb&t také v nepfitomnosti neiono-
genniho smdfedla.

' Podle spisu DOS &islo 2 402 314 se mife pFfid4vat pfed polymeraci, pop¥ipadd také v pri-
b&hu polymerace jen 30 a% 80 % pou%itého celkového mnoistvi jako emulgdtoru pouZivanych sul-
fonovych kyselin, popEipadd také poufivaného celkového mnoZstvi stabilizdtoru suspenze a
zbylych 70 a%¥ 20 %7 celkového mno%stvi jake emulgdtor pouZivanych sul fonovych kyselin, po-
pFipadd také stabilizdtord suspenze se ni%e nandfet na vytvo¥eny polymer po jeho odd&leni.

Také je vhodny polymer; pEi jehof vyrob& pfed polymeraci a poptipad® také v pribdhu po-
lymerace se pFiddvd jen a% do 20 % pouZitého celkového mnoZstvi sulfonovych kyselin a zbylé
mno¥stvi sulfonovych kyselin aZ do 80 % pouZitého celkového mnoZstvi sulfonovjch kyselin se
nand¥i na vytvofeny polymer po jeho odd¥leni,

¥ takto ziskaném vinylechloridovém suspenznim polymeru s hodnotou X 60 aZ 75, se sypnou
hmotnosti 350 a% 500 g/litr, s pFijiménim zmdkZovadla 12 a% 25 7 hmotmostnich, se st¥edni
velikosti Z&stic 15 a% 35 wm a s hmotnostnim rozd&lenim &dstic -

50 a% 98 Z menSich neZ 33 wm

2 a¥ 35 7 33 wm af 63 wm

0 a% 4,5 7 63 wm a% 125 wm

0 az 0,5 % vdt8ich neZ 125 wm
se stanovi obsah volnych sulfonovych kyselin napiiklad acidimetrickou titraci /bude popséna/
a p¥idd se 10 a¥ 70 % ekvivalentové hmotmosti pot%ebného mnoZstvi k dokonalému pf¥evedeni
vodikovych iontd /protond/ volné kyseliny alespoii jedné sloufeniny s celkovym poltem atomd
uhliku 6 a% 60, odpovidajic{ shora uvedenému obecnému vzoxrci 1ta.

PEi stano&eni pfiddvaného mnoZstvi se vychdzi z toho, Ze vodikovy iont /proton/ volné
sulfonové kyseliny je pFijimdn vyhradné acomem dusiku v molekule pr¥iddvané slouleniny nebo
pfiddvanych sloufenin a %e kaidy atom dusiku pEijimd jeden iont vodiku /proton/. Takto zji§;
téné priddvané mnoZstvi se ndslednd uvddi jake procenta ekvivalentové hmotnosti nebo ekviva-
lentovd procenta ve vztahu k volné sulfonové kyselinZ. PEi p¥iddni men3iho mnoZstvi ne% 10 %
ekvivaientovd hmotnosti sloufeniny obecného vzorce fa se nepozoruje jiZ prakticky Z4dné
piiznivé plsobeni. JestliZe se p¥idd vice neZ 70 % ekvivalentové hmotnosti, dochdzi ke zhorfe-
ni mechanickych viastmosti slinutyeh vyrobkd = tvarovacich hmot,

Takové zhorieni mechanickych vliastnosti se pozoruje také pii ptiddni slouleniny obecného
vzorce 1a, kterd obsahuje celkem méud neZ 6 atom@ uhliku. 8lou&eniny obecného vzorce 1a s cel-
kem vice ne? 60 atomy uhliku jsou sice principidlnZ pouZitelné, uusi se jich vSak pouZivat
pom&rnd velké mno¥stvi, tek¥e je jejich pouZiti v pedstaté z ekonomickych ddvodd nevyhovuji-
¢ci. Sloufeniny obsahujici dusik se pFiddvaji po ukonfeni polymerace bud do vodné suspenze
polymeru, nebo do polymeru obsahujiciho vodu, nebo suchého polymeru ziskaného z vodné suspenze.
ObsaZené mno#stvi kyseliny se zjidfuje bezprost¥edné& pfed pFidénim sloudeniny obsahujiei du~
sik ve stejném stupni p¥ipravy polymeru.

K lepSimu rozd&leni se mohou slouceniny obsahujici dusik pfidéva; ve formé& roztokd nebo
suspenzi, pop¥ipadd disperzi v kapalindch, jako je napFiklad voda unebo jako jsou alifatické
alkoholy 8 1 a? &4 =2tomy uvhliku.

féelnd se polymerem pti p¥iddvdni pohybuje napfiklad michdnim, pfevalovinim, rozvifovié-
nic, odst¥edovdnim, sesypdvdnim, rozpradovanim, mletim. Pokud je polymer v pevném stavu nebo
v diisledku pfijeti vlhkesti v polopevném stavu, doporutuie se uvdd&t polymer do styku se
slouteninou obsakujici dusik ¥ jemnd rozpt¥lené formé, nap¥iklad rozst¥ikdnim nebo rozprafo~

vanim,
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KdyZ je polymer dokonale smisen se sloudeninou obsahujic{ dusik nebo se -slouleninami
obsahujicimi dusik, je moZné, pokud je to nutné, oddéleni vody o sobd znémymi zplsoby, na~-
p¥iklad odsdtim neho odstfedZnim a/nebo vysuSenim nap¥iklad v sufdrnd, ve vifivé vrstvé ne-
bo v proudové suSdrn¥, ¥imZ se 2iskd suchy polymer. Suchého produktu se pouiivd obecnd bez
dalSich p¥isad jako tvarovaci hmoty pro vyrobu alinovanich pfedmdtd 2z plastické hmoty,
zv1l48té pro vyrobu separdtorovych desek pro elektrické &ldnky. Pop¥ipadd se viak mohou do
tvarovacich hmot, pEfipravenjch podle vynidlezu, pFiddvat znidmé pomocné litky pro zpracoviéni,
jako jsou stabilizétory proti tepelnému rozkladu, pigmenty a plnidla, jake jsou unapEiklad:
kyslifnik k¥emiZity nebo hlinity, saze, grafit, siran barnaty, dfevind moudka, asbest, skle-
nény prd¥ek, jemnd mleté silikdty jakol také jiné ldtky, kreré zlep¥uji tekutost; ldtky
zlep3ujici smd¥itelnost, jako jsou nap¥iklad polyglykoly, glykolether, glykolestery, popEipa-
d¥ ethylenoxidem zreagované sorbitanové estery a jind zndmd neionickd sméd¥edla.

Neni bezpodmineln nutné vyrdbdt tvarovaci hmoty podle vyndlezu pfisadou sloulenin
obecného vzorce la do polymeru obsahujiciho sulfonovou kyselinu, popFipadd do disperze polyme~
ru obsahujici sulfonoveu kyselinu. Stejnd dobrych vysledkd se dosahuje timto zplsobem:

Viaylchloridovy polymer se vyrdbti ve vodné suspenzi zplsobem podle spisu DOS &islo
2 310 431 v pfitomnosti alespon jedné alkylarylsulfonové kyseliny s 3 a% 16 atomy uhliku
v alkylovém Fetdzeci nebo v pEitomnosti alkylsulfonové kyseliny s 8 aZ 16 atomy uhliku nebo
v pEitownosti smési uvedenych sulfonovych kyselin tak, %e suchy polymer obsahuje 0,03 aZ
0,45 7 hmotnostaich uvedenéd sulfonové kyseliny, popFfipadé sm&si sulfonovych kyselin. P¥itom
se here ohled na ztrity kyseliny sulfonové, ke kterym dochdzi b&Znym dekantovdnim vodné sus-
penze.

Po polymeraci ¢ ¢&elnd také po dekantovidui se do polymeru pfiddvd jedna nebo ndkolik

soli obecného vzorce 2

Ry |*
A R](OC:HQ)“"‘T< ) /2/
H R

kde znamend
A" anioat alkylarylsulfonové kyseliny s 6 a% 16 atomy ubliku v alkylovém Fet&zci nebo alkyl-
sulfonové kyseliny s 8 a% 16 atomy uhliku,

, R2, R3 a n maji shera uvedeny vyznam s kationt jako celek nemd vice neZ 6 af 60 atomd

R
’ uhliku., P¥itom se pi¥iddvané mne¥stvi veli tak, aby hmotnostni podil aniontu A~, obsa-
feného v ptiddvané soli, byl 0,001 a% 0,35 % hmotnostnich, vztaZeno na suchy polymer.

Misto hotovyeh soli obecného vzorce 2 je rovand® mo¥no piiddvat swisi sulfonovych kyse-
1in, které obsahuji aniont A” a organické slculeniny obsahujici dusik obecného vzorce ta,
ptidemZ tyto sudsi nemusi bezpodminednd obsahovat skvivalentni mno%stvi obou druhd sloudenin.
Pokud je nadbytek bud sulfonové kyseliny,nebo slouleniny obsahujici dusik, md byt tento nad~
bytek jen tak velky, Ze dédle shora puopsané obsahy volné sulfonové kyseliny, kterd obsahuje
aniont A a sloueniny obecného vzorce 2 v suchém polymeru,nejsou ani nedosaZeny, ani ptekro-
deny.

Po p¥id4ni sloulenin obecného vzorce 1, popEipadd obecného vzorce 2 md polymer obsahovat
smés 0,003 aZ 0,45 7 hmotnostuich /vzta¥eno na suchy polymer = tvarovaci hmota jako celek/
alespon jedné alkylarvlisulfonové kyseliny s 3 a¥ i6 atomy uhliku v alkylovém fet&zci nebo
alkylsulfonové kyseliny s 8 a% 16 atomy uhliku nelo smEsi uvedenyeh sulfonovwych kyselin a
jedné nebo ndkolika soli sestdvajicich z 0,001 a% 9,35 Z hmotnostnich v polymecu /= v tvarova-
cf hmot¥/ obsafenych aniontd A™ shora uvedenych suylfonovych kyselin a z ekvivalentniho
anosstvi kvartérnich amoniovych kationtd, které ge vytvofily z pFidanych sloufenin obsakuji-
cich dusik obecného vzorce la nebo pochdzeji ze sloulenin obecného vzorce 2 a odpovidajil

obecndému vzorci 3

+
R2 : /34
Ry(OC3 Hb)r';\_ ”
™ 3

L
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kde Ry, Ry, R3 a n maj{ shora uvedeny vyznam a maji celkem 6 a¥ 60 atoml uhliku.

Vghodné jsou tvarovaci hmoty, které obsahuji jakoZto kvartérni amoniovy kationt sloule-
niny obecného vzorce 3, které maji celkem 8 aZ 45 atomi uhliku. Obzvid3t& dobry¥ch vysledkd
se dosahuje s obsahem slouZenin obecného vzorce 3, které maji celkem 10 af¥ 30 atomd uhliku.

Ddle jsou vyhodné tvarovaci hmoty, které obsahuji jako kvartérni amoniovy kation kation
obecného vzorce 4 )

X +

‘ 14/
/(CHQCHO)mIH

R““'N
| 'I‘\(cu,clzuo)mn
X

kde znamend

R4 pEimy, rozvitveny nebo cyklicky alkylovy zbytek nebo arylalkylovy zbytek s 8 aZ 18 ato-
my uhliku,

X atom vodiku nebo methylovou skupinu a

my a my celd &isla, jejichZ soudet je 2 aZ 10.
Krom& toho jsou vyhodné tvarovaci hmoty, které obsahuji jakoiZte kvartérni amoniovy ka-

tion kation obecného vzorce 5

/R‘ /5/

R‘—T\(cn,tl:no)%n
"
X

kde R4 a X maji stejny vyznam jako shera uvedeno a m3 znamend celé Eislo 1 a% 10,
Vyhodnymi jsou ddle tvarovaci hmoty, které obsahuji jakoZto kvartérni amoniovy kation

kation obecného vzorce 6
. Rs +

Ra— /6/
4 |\\\H
H

kde Ry mé shora uvedeny vyznmam a R5 znamend atom vodiku nebo mi vyznam jako R,.

V nédsledujici tabulce jsou uvedeny pFiklady organickych sloufenin obsahujicich dusik,
které jsou vhodné pro providdéni zplsobu podle vyndlezu, popfipadd jejich soli se sulfonovymi
kyselinami, které obsahuji anion A~ /jak shora popsdno/, které mohou byt ve smési s volnymi
sulfonovymi kyselinami v tvarovacich hmetdch podle vyndlezu., Proveditelnost vyndlezu neni
na uvedené slouleniny omezeny.

Pro pfehlednost jsou uvedeny jen rdzné substituenty pro zdkladni obecny vzorec ita. Pokud

je n rovmno nule, je to v tabulce uvedeno p¥i¥nou Edrkou, aby se zabrdnilo z&méné s chemickym

symbolem pro kyslik.

Slouéenina Celkovy Ry n Ry Rj
&islo polet
atond
uhliku
1 6 _ n-hexyl - -H -H
2 6 cyklohexyl~ - ~H -0
3 9 benzyl - methyl- methyl-
4 11 trimethylhexyl- - methyl— methyl-
5 2 n~decyl- - methyl- methyl-
[ 13 iso-nonyl~ - ethyl~ ethyl-
7 14 methylbenzyl- - propyl- propyl-
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Sloufenina

Efslo poter” o ¥z s
atomd
uhliku

8 14 n-decyl ~CHCH7 OB~ ~CHyCH0H

9 16 2-ethylhexyl~- 2-ethylhexyl- ~-H

10 16 iso-nonyl- ~CHCH)0H —cuzcuzbn
1 16 benzyl~ benzyl- ~CH2CH20K
12 17 n-decyl~- ~CHCH0H ~CHaCHa0X
13 18 tridecyl~- methyl- methyl~

14 18 kokosalkylx~- ~CH2CH20H ~CH2CHOHCH3
15 19 cyklohexyl- =C3Hg0 methyl-

16 21 n-decyl- n~decyl- methyl-

17 22 dodecylbenzyl- =CH2CH20H =CH2CH20B
18 22 srachyl-~ methyl- . methyl-

19 22 behenyl~ ~H ~HR
20 asi 23 alkyl lojeXX- ~CHRCHOHCHy -CH2CHOHCH] .
21 23 n-decyl- n~decyl~ propyl-~
22 24 n-oktyl- n-oktyl~ n-oktyl=-
23 25 iso-nonyl~ ~C3HgO0Ry methyl=-
24 27 n-decyl- n-decyl~- benzyl-~
25 28 n-dodecyl~ n-dodecyl- ~{CaH40/oH
26 29 n-oktyl- methyl~ ~/CaH40/ 1ol
27 30 oleyl- ~/C2H,0/ 3R =/C2H,0/3H
28 30 iso-tridecyl~- iso~-tridecyl- benzyl-
29 32 n~dodecyl- =/CaH40/ gH ~/CaH;0/sH
30 33 iso-tridecyl- ~C3HgORY methyl-
;l 36 2-ethylhexyl- 2-ethylhexyl- -/C28,0/ ol
32 38 palmityl~ ~C3HgORy K
33 39 oleyl- oleyl- ~C3HgO0H
34 40 n-dodecyl~ -C3HgORY ~/CaR40/sH
35 42 stearyl- ~C3HgOR; - -H
36 50 decyl- =/CaH40/ 4R -/CaH40/ 1ol
37 55 stearyl- ~CHj =/C3Hg0/ 21
38 59 stearyl- -CHj =/CoH40/90H
39 60 Cao~ =-/CyH40/ 108 =/CaH40/y0H

x/ kokosalkyl a xx/ alkyl loje znamend smds alkylovych skupin tohoto rozd&leni délky Fetézce

Iv %/

kokosalkyl
alkyl loje

Cg
7

Cio
6

Cyy
19
3

Cig

Z organickych sloulenin obsahujicich dusik se podle vyndlezu miZe p¥iddvat jedna jedind

jakoZ také sm&s n¥kolika t&chto sloulenin., V pFipadé p¥iddvdni nékolika sloulenin se seli-

taji procenta ekvivalentové hmotnosti, pfilem% jejich sou¥et md byt 10 a% 70 2 ekvivalentové

hmotnosti analyticky stanoveného mnofstvi procent ekvivalentové hmotnosti /= 100 ekvivalento-

vfch Z/ volnych sulfonovych kyselin.
Slou¥aniny obecného vzorce la se mohou p¥ipravovat napfiklad jednim nebo nEkolika né-

sledujicimi zpdsoby:

a/ Nahrazenim organicky vdzaného atomu halogenu amoniakem nebo aminy /Houben ~Weyl

“Methoden der orgunischen Chemie", svazek XI/1 /1957/, atr. 33 ai 41/.
b/ Aminolyzou alifatickych,pop¥ipad® aralifatickych alkohold /Houben - Weyl, "Methoden

der organischen Chemie, svazek XI/1 /1957/, str., 112 a¥ 118 a 120; viz také DE patentovy

spis &islo 637 731, britaky patentovy spis &fslo 463 711, americky patentovy spis &isglo

2 636 902 a americk§ patentovy spis &islo 3 766 184/,
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¢/ Reakci primdrnich, popfipad® sekunddrnich alifatickych amind s alkylenoxidy, zvl&3ité
s ethylenoxidem a propylenoxidem /Houben -Weyl, "Methoden der organischen Chemie™, svazek
X1/t f1957/, str. 311 aZ 312/,

d/ Kyanethylaci alifatickych a aralifatickych alkohold akrylonitrilem /"Organicvneacti-
ons" ~ Organické reakce - svazek C, str. 89 a% 91, jako? také tabulka VI a VII; britsky pa-
tentovy spis Zislo 544 421, DE spis DAS 1 238 028/, i

e/ Hydrogenaci nitrilu na amin /Houben -~ Weyl, "Methoden der orgamischer Chemie", sva-
zek XI/1 /1957/, str. 554 a 561, DE patentovy spis Eislo 1 094 748; PE spis DAS 1 280 243,
americky patentovy spis éislé 2 781 399, americky patentovy spis &islo 2 784 232/,

£/ Presmyknutim primérnich etheraminii na sekunddrni hydrogenalnimi katalyzdtory /Houbem -~
- Weyl, "Methoden der organischan Chemie", svazek XI/1 /1957/ str. 347 a tabulka 44/,

Zpidsob podle vyndlezu je snadno proveditelny a vyfaduje jen malych investic. Vyrobené

CVUERVAGL AOYY DOBCYTujL alinuce vjToDky, tVLABCE scpRTGLOLOVE Gutky ie GASHGFASHE Fidnhy)

které se vyznaduji dobrymi mechanickymi vlastnostmi /mez pevmosti v tahu, ta¥énost/ a dobrjumi

elektrickymi hodnotami /specificky prfichodovy odpor/, maji{ dobrou smggivoas )u}gia Laplilr-
nihe vzestupu/ a uspokojivou barvu, PFi provozu &ldnkd s takovymi deskami se nepozoruje
prakticky ¥4dné p&adni. Pro pom¥rn& vysokou tepelnou'odolnost, nepatrny sklon k vytvd¥eni
elektrostatickéhe ndboje a pro nepatrny sklon ke korozi se tvarovaci hmoty hodf vynikajicim
zplsobem také pro zpracovdni vyrobnich za¥izeni, vyZadujicich del3i dobu zpracovéni,

Ndsledujici pEiklady a srovndvaci pFiklady maji zplsob podle vyndlezu bliZe objasnit,
Pro pfehlednost jsou vysledky pokusd shrnuty v tabulce.

PE{klady provedeni

1., Zkouleni polymeru

Stanoveni procentového mnoZstvi ekvivalentové hmotnosti volné sulfonové kyseliny se pro~
vddi acidimetrickou titraci benzyldimethyl~2,2-p-1,1,3,3-teramethylbutylfenoxyethoxyethyl-
amoniumchloridem. /Fette, Seifen Anstrichmittel, svazek 73, str. 683 /1971/: Deutsche Einheits-
methoden zur Untersuchung von Fetten, ?ettprodukten und verwandten Stoffen 43, Mitteilung
Prof. Seber: "Analyse von organischen, grenzflichenaktiven Stoffen II./

Volnou sulfonovou kyselinou se mini jedna nebo ndkolik na str., 3 a% 4 uvedenjch sulfono-
vyeh kyselin, p¥iSem%f se pfedpoklddd, Ze tyto volné sulfonové kyseliny jsou alespon ve stavu
suché sm&si polymeru nedisociovdny. Cdst volnych sulfbnovich kyselin, kterd se neutralizuje
zplisobem podle vyndlezu slouleninami obsahujicimi dusik obecného vzorce I, je podle piedpo-
kladu pln& disociovdna, to znamend, %e je ve form& aniontu sulfonové kvseliny. To tedy zname-
nid, %e se pfedpoklidd, %e sloulenina obsahujici dusik od3t&puje 2z volné sulfonové kyseliny
jeden proton za vytvifeni kvartérniho aminového kationtu. Po vytvoFfeni aminové soli neexistu-~
je ji% volnd kyselina sulfonovd jako takovd, nybr jiZ jen ve formé svého aniontu. '
2, Zkou3eni slinovatelnych tvarovacich hmot

Tepelnd stdlost

300 g polyvinylchloridového prdSku se pellivé smisi se 3 g stabilizdtoru na bdzi siry
2 cinu /napfiklad s 2-ethylhexylesterem dibutylcinbisthioglykolové kyseliny/ a 8 3 g esteru
montdnni kyseliny s ethandiolem a udr¥uje se na kalandru p¥i teplotd kalandrovdni 175 °C tak
dlouho bez t¥eni, aZ se materidl zbarvi tmavo hn&d&. PFitom se kaZdyech pét minut odebird
asi | mm tlustd destilka a destidky se v pofadi jednotlivych dob odebirdni lepi na bilou
lepenku. Vizudlnimw porovndnim se zji¥fuje destilka, kterd vykazuje oproti poldtelnimu vzorku
vyrazné tmavé zabarveni. Doba odebréni pfed ni odebrané /jeStd nezabarvené/ destilky se ozna-
uje jako mira tepelné stdlosti,
Antistatické chovdni

Tvarovaci hmota se skladuje nejd¥ive po dobu 24 hodin pfi teplotd 23 °C a p¥i 50% rela-
tivni vihkosti volnd v tenké vrastvd, pak se ji naplni vdlccvd. nddoba o vnitfnim priméru
25 c¢m do vyde 25 cm. Do ndplnd se éplné ponofi asi 0,5 mm tlusty, trojéhelnikevy hlinikovy
plech o zndmé hmotnosti se zdkladnow 20 em a 8 vidkou 20 em /celkovd plocha je asi 4 an?2/
a po jedné minut& prodlevy se asi v prib&hu jedné sekundy z pré3ku vytdhne a ulp&lé mnoZstvi
prd%ku se na plechu stamovi okamfitym véZenim plechu. Zpracovatelské chovdni tvarovaci hmo-

ty na slinovacim stroji pro separdtovové deaky vyplyvd =z ndsledujicich empirickych hodnot:
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8
Hmotnost pEfilnutého préiku Zpracovatelské chovéni tvarovaci hmoty
250 mg . 24dny sklon k p¥ilnavosti
250 a% 500 mg nepatrny sklon k p¥ilnavosti
500 a% 750 mg vyraezny sklon k rfilnsvosti

150 o § 000 we vyalovend aklon b p¥Hnevonel
veedt nef 1 000 ng . Volmi eilny dielaw b sdilnzvanni

Koroze

Korozni plsobeni prddku na nelegovanou ocel se zji¥Euje podle DIN 40 620, odstavce
5.33, Pro stanoveni se 20 g prédZku skladuje po dobu 48 hodin voln& ve vlhké mistnosti pEi
93% relativni vlihkosti vzduchu a pE¥i teplot® 20 * 5 OC /vzduind vlhkost vytvofena podle
VDE 0 308/. Pak se prédek vnese s nelegovanym ocelovym pdskem /150 x 15 x 2 mm, ST 37 M/,
ktery md metalicky &isty povrch, do reak¥ni nddoby s rozmdry: prdmér 25 a vyika 200 mm.
Nddoba se uzavie a skladuje se ve vzpF¥imeném stavu po dobu 96 hodin p¥i teplotd 70 + 5 ©°C.
Posouzeni se provddi srovnénim se slepym vzorkem /to znameni bez ndplnd prid¥kem/ za poufiti
téchto zndmek: .
t &isty povrch
rozeznatelny nepatrny poldtek rezavéni
vyrazny poldtek rezavéni
8ilnéj8i poldtek rezavéni

W wN

silny po&dtek rezavéni
Sypnd hmotnost
Stanovi se podle DIN 53 468
P¥ijimédni zm8k&ovadla

Na perforované vnit¥ni dno vliofky odstfedivé nddoby /laboratorni odst¥edivka podle
DIN 58 970 E/ 8se t&snd poloZi filtralni papir napult¥ny di—2-ethy1hexy1ftalétem /dioktylfta~
ldt = DOP/ a vloZka s filtralnim papirem se zvd%{ /hmotnost my/. Pak se do této vloiky navi-
Zi 10,0 g vzorku polymeru /hmotnost my/, pak se piidd asi 20 g DOP a nechd se stdt asi 5 mi-
nut, Pak se pF¥i odstfedivém urychleni na dnu perforované vlioZfky 25 000 a%f 26 000 m/sek?
odstfeduje po dobu 60 minut, Vloika se zvndj¥ku olisti otfenim filtralnim papirem a zvid%i
se i s obsahem /hmotnost m3/. P¥ijimdni zmé&kiovadla, které je krom& jiného md¥fitkem porozity
polymernich zrn, se vypolte v hmotnostnich ¥ podle vztahu

my - omy
100

mp - my

Uvdd&né hodnoty jsou stf¥ednimi hodnotami deseti jednotlivych mBFfeni.
Stanoven{ stfedniho primé&ru zrn

Stanoveni se provddi sedimenta®ni analyzou:
1,82 g polyvinylchloridu se disperuje v 600 ml 0,09% roztoku natriumpyrofosfdtu, ktery je
dob¥e odplyn¥n a sklon k usazovdni se m&fi Sartoriovymi sedimentalnimi vdhami typ 4 600 p¥i
rychlosti posuvu registra&niho papiru 120 mm/h. Vypolet se provddi podle zndmého Stokesova
vzorce a uddvd polomér ddstic.
Rozdé&leni velikosti zrn

Provédi se sitovou analyzou v proudu vzduchu podle nivrhu normy DIN &isle 53 734.
3.Zkoudeni slinutych desek
V¥roba slinutych destifek

Separdtorové desky se vyrdb&ji{ na kontinudlni pdsové slinovaci jednotce., P¥itom se na
nekone&ny ocelovy péds nand¥i polyvinylchloridovy prdSek pfi ur&ité hustoté vrstvy a pro
slinuti se vede peci, jejif elektrické vytdp&ni je nastaveno na 325 °C. M&n&nim rychlosti
posuvu pdsu se mife Fidit doba prodlevy ve slinovaci zon& a tak stupen slinuti polyvinyl-
chloridového préddku., Rychlost posuvu pdsu se nastavuje na hodnoty 1,5 a¥ 1,9 m/min, 8 vyhodou
na 1,7 m/min, tak¥e hotové separdtorové desky maji elektricky odpor 1,6 nfl/dn?. Separdtorové
desky se vyrdb¥ji s tloustkou desky 0,40 mm a s tlouStkou Zeber 1,10 mm.
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TaZnost a mez pevnosti v tahu

TaZnost a mez pevnosti v tahu se astanovi podle zkou¥ky tahem plastickych hmot DIN pF¥edpis
53 455. JelikoZ nejsou k dispozici %4dnd normovand zkuSebni t&liska, vy¥iznou se ze slinutyech
desek zkudebni vzorky velikosti 60 x 140 mm. Zkou¥ka se provddi na trhacim stroji podle
obecnfech podminek pro trhuci stfbje /DIN 51 220, t¥ida 1, jakoZ také DIN 51 221/ po Sest-
ndetihodinovém skladovdni v normovaném klimatu /DIN 50 014/1/ pFi teplotd 23 * 2 oC & pii
relativai vlhkosti vzduchu 50 * 5 %, Rychlost zkou¥ky /rychlost, kterou se od sebe vzdaluji
ob& upinaci évorky/ je 50 mm/min & 10 %, Rozsah zati¥%eni je 10 N. Zdznam zdvislosti sily a
prodlouZeni se provddi piadtkem na ziznamovém vilci. P¥imi zdvislost posuvu a prodlouZeni
se nastavuje ve zvdtZeni 5:1 /traversa na diggramovém papiru/. ProdlouZeni je vztafeno
k 100 mm volné upinaci délky.
Vy3ka kapildrniho vzestupu

JakoZto m&Fitko smé&ivo;ti separdtorovych desek a k charakterizaci porozity slouii
zjiktovdni vy3ky kapildrniho vzestupu. Za timto dlelew se 1 cm Siroky prouZek separdtorové
desky umisti do zku¥ebni trubice, kterd je do v¥Sky 1,5 cm naplndna vodou. JakoZto vyska ka~
pildrniho vzestupu se uvddi vyika smdlitelnosti v mm po dobd ponoFeni 10 nin.

Specificky elektricky odpor

Zjifténi elektrického odporu separdtorovych desek se provddi m3Ffenim tak zvaného vnit¥-
niho odporu &ldnkl, ktery se m&¥{ ve zkuSebnim uspofddini vytvbfeném pro tento dfel /bate~
riovy &ldnek/. Rozdil odporu &ldnku se separdtorovou deskou a bez separdtorové desky uddvd
negativni odpor dé&lici plochy. Nésobenim kvocientem z plochy desky a z tloudfky desky se sta-
novi specificky odpor v [fl.cm.

Zku¥ebni ¥ldnek sdm sestdvd z kladné a ze zdporné desky /kysliZnik olovnaty a olovo/,
které jsou navzdjem uspoF¥idddny paralelné ve vzddlenosti 7 mm. Jako3to elektrod se pouZivid de-
sek takové velikosti a takového vytvofeni, jakych se pouZivd v olovénych akumuldtorech.
Piesné mezi deskami v okénkovité dutin¥ o velikosti 100 x 100 mm je umist&na separdtorovd
deska. Zkufebni Zldnek se plni kyselinou sirovou o hustotd 1,28 g/cm3 a plné se nabije.
M&feni tak nizkoohmovych vnitfnich odpor& se provddi p¥imo ukazujicim mikroohmmetrem /typ
EMT 326 spolefnosti Elektromesstechnik W. Franz KG., Lahr/, kter§ je napojen na obou elektro-
ddch. Provddi se sitovym st¥idavym prouden.

Barva

Barva se posuzuje vizudln& podle ndsledujici stupnice zndmek:

zndmka 1° sv@tle rdZovd

zndmka 2 riiZovd s bé¥ovou

znémka 3 fialové rG%ovd /Be¥ikovd barva/
zndmka 4 st¥ednd hnddd

zndmka 5 tmavohnédd

zndmka $§ tmavehnédd olivové zelend

Srovndvaci pokus A

Smés obsahujici

440 hmotnostnich dild vinylchloridu
870 kmotnostnich dild demineralizované vedy
2,2 hmotnos;nich dild methylcelulozy /viskozita 400 mPas,
hmotnostn& 27 roztek pFi teplotd 20 °C/
1,4 hmotnostnich dild n~dodecylbenzensulfonové kyseliny
0,22 hmotnostnich dild polyoxyethylensorbitanmonolaurdtu
¢,088 ’ hmotpostnich dild diisapropylperoxydikarbonétu

se polymeruje v kotli o obsahu 1 500 litrd /z oceli VA, s vrtulovym michadlem/ po dobu sedmi
hodin p¥i tepleoté 59 9C a p¥i otddkdch 150/wmin. Vytvdfend suspenze polymeru o malych Edsti-
cich se odstfedi na dekantéru a mokry materidl se sufi v proudové sufdrnd s horkfm vzduchen
fvstup 150 °C, v¢atup 85 ©¢/,

Takto vyrobeny polymey md tyto hodnoty:

hodnota K 68,0
sypnd hmetnost (g/litr) 410
pFijimdni zméklovadla, dioktylftaldtu 2 hmotnostni 15

. e % P - <t
stfednl prémdy fdstic /eem/ . 20
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Sitovd analyza /%/ 0

mendi neZ 33 wm 96,0
vEt¥{ nef 33 wm mend¥i ne¥ 63 um . 3,1
vét3i neZ 63 wm menSi ne¥ 125wm . 0,7
vEtEi neZ 125 um 0,2

Titra&né& stanovené mnoZstvi volné sulfonové ﬁyseliny je 0,17 X hmotnostnich /vzta!eﬁo
na polymer/ to odpovidd 0,521,10°3 % ekvivalentové hmotnosti /= I ekvivalentovd/. Z tohoto
polymeru vyrobeny slinuté desky shora popsanym zplsobem. Hodnoty pro uvedené tvarovaci
hmoty, jakoZ také z ni vyrobenych slinutych desek, jsou uvedeny v nésledujfci tabulce.

Srovndédvaci pokus B

Postupuje seistejné jako podle srovndvaciho pokusu A, vypusti se viak polyoxyethylen~
sorbitanmonolaurét, Pro hodnotu K, sypnou hmotnost, p¥ijimdni zmékZovadla, stfedni velikost
&dstic a pro obsah volné sulfonové kyseliny zji3tZny stejné hodnoty jako ve srovniﬁacim

pokusu A,

Namé¥ené hodnoty pro tyto tvarovaci hmoty a pro slinuté desky z nich vyrobené jsou
uvedeny v tabulce. .

Srovnidvacli pokus c

Smé&s obsahujici

440 hmotnostnich dild vinylchloridu
870 hmotnostnich d{1d demineralizované vody
2,2 hmotnostnich d{1d methylceluldozy /viskozita 440 mPas,
hmotnostnd 2% roztok pfi teplot& 20 °C/
0,66 . hmotnostnich dild n-dodecylbenzensulfonové kyseliny
0,088 hmotnostnich dild diisopropylperoxydikarbondtu

se polymeruje v kotli o obsahu t 500 litrd /z oceli VA, s vrtulovym michadlem/ po dobu 7 ho-
din p¥i teploté 59 °C a pfi otd&kdch 150/min. Vznikld suspenze polymeru s jemnymi E4dsticemi
se odst¥edi na dekantéru. Odstfed&ny produkt obsahuje asi 35 % vody. Na materidl z dekantéru
se nyni pfed jeho vpu3tZnim do ﬁroudové su8i&ky nanese 0,56 hmotnostnich dild n~dodecylben~
zensulfonové kyseliny. Sulfonovd kyselina se nand3i ve form¥ 10% vodného roztoku tryskou
za pomoci &erpadla. Upraveny polywer se pak su¥i v proudové sufdrnd horkym vzduchem /vstup
150 oC, vystup 85 o/,

Takto vyrobeny polymer md tyto hodnoty

hodnota K 65,3
sypud hmotnost fg/litr} 460
pFijiméni zmikiovadla, dioktylftaldtu /% hmotnostni/ 15
stfedni primér &dstic. fem/ 22,
Sitovd analyza /2/
mendi neZ 33 wm 89,0
vét3i neZ 33 wm mendi nef 63 wm ' 10,0
vétEi ne% 63 wm men3i nef 125w m 1,0
vétdi neZ 125 om 0
Titra&nd stanovené mno%stvi volné sulfonové kyseliny je 0,22 % hmotnostnich, vztaZeno
3

na polymex, to odpovidd 0,675.10"° % ekvivalentové hmotnosti.

Hodnoty pro uvedené tvarovaci hmoty a pro slinuté desky z ni vyrobené jsou uvedeny v ta-
bulce, ’

Srovnédvaci pokus n

Do 20 kg obchodniho suspenzniho polyvinylchlofidu s jemnymi &dsticemi, ktery md tyto

hodnoty

hodnota K ' 62,1
sypnéd hmotnost {g/litx) 470
p¥ijiméni zm&kovadla, dioktylftaldtu /% hmotnostni/ 15

stfedni primdr &dstic [awum/ . 33
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S{tové analyza 12/

mendi neZ 33 wm 42,0
vEt8f neZ 33 am mendi ne% 63 @ ) . 54,5
vet3i nei 63 am men3i nef 125 aom . 3,3
vEtE{ nei 125 wm 0,2

se p¥idd 36 g /=0,18 2 hmotnoscnich, vztateno na polymer = 0,380.10'3 % ekvivalentovfch/

sloudeniny vzorce

CHaCHoO),H
CigHar— a-
| \(cH;CH Ol H
HyC

kde a + b = 5
ve formé& hmotnostnd 5% roztoku ve vodd, intenzivnd se promichd a suf{ se v su3drn& s obiha-
jicim vzduchem p¥i teplot? 80 °C po dobu dvou hodin.

Vysledky pro.slinovaci hmotu a pro slinuté desky z ni vyrobené jsou uvedeny v tabulce.’
Srovndvaci pokus E

20 kg polymeru, vyrobeného zpisobem popsanym ve sxovndvacin pokusu B, se promisi s 56,2 g
=0,281 7 hmotnostnich /vztaZeno na polymer/ = 0,521,107 3 7 ekvivalentovych sloulenxny
vzorce
CioHy,
CioHy— N \
CH,CH,OH

ve formé hmotnostand 5% roztoku ve smdsi ethanolu a vody f2:1/, intenzivnd se promichd a sudi
se po dobu dvou hodin v ‘ob&hové suldrné.
V§sledky pro tuto tvarovaci hmotu a:-pro z ni vyrobené slinuté desky jsou uvedeny v ta-

bulce.

Priklady 1 a & 38

20 kg polymeru, vyrobeného zplsobem popsanym ve srovndvacim pokusu B, se smichd s rdz-
nymi sloufeninami, které jsou vZechny zahrnuty v obecném vzorci 1, uvedeném v popisné Zdsti,
vidy v mnoistvi odpovidajicim 0,130.10"3 %2 ekvivalentovych /= 25 % v polymeru obsaZené,
titratné stanovené 0,521.10°3 % ekvivalentovych volné sulfonové kyseliny/. Druh p¥idédvané

sloufeniny je uveden v tabulce, kterd nisleduje.

v p¥ikladu t se p¥idédva . 3,35 g = 0,0167 % ekvivalentovych,
v pfikladu 10 se p¥iddva 10,27 g = 0,0513 % ekvivalentovjch,
v pfikladu 20 se pEiddvd 30,60 g = 0,153 % ekvivalentovjch

vidy vzta¥eno na polymer. Tyto tdaje se uvéddéji p¥ikladnd, p¥iddvané mnofstvi v gramech se

u jednotlivych pfikladd v tabulce neuvadi, aby tabulka nebyla pfetiZena gisly a aby se pod-
pofila jeji pfehlednost. P¥islusnéd sloufenina se pEid4v4d ve formd .hmotnostné 5% roztoku

ve smési ethanolu a vody /2:1/, pak se df8kladnd promichd a smés se su3i po dobu dvou hodin

pEi teploté 80 ©C v ob&hové suZdrnd. Vysledky pro tvarovaci hmoty, vyrobené zplisobem podle

vyndlezu, a pro z nich vyrobené slinuté desky jsou uvedeny v ndsledujici tabulce.
P?iklady 39 a t 41

Smés obsahujici
440 hmotnoétnich dild vinylchloridu
870 hmotnostnich di1d demineralizované vody
2,2 hmotnostni dily methylceluldzy /viskozita 400 mPas
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12
hmotnostnd 2% roztok, teﬁlota 20 °c¢/
1,1 hmotnostnich dild n-alkansulfonové kyseliny o Fetdzci
C12 a% Cy5 8 pFevdinym obsahenm Cry
0,088 ' hmotnostnich dild diisopropylperoxydikarbondtu

se polymeruje za podminek popsanych ve srovndvecim pokusu A a ususf se, .
Titra¥n& stanovené mno¥stvi volné sulfonové k&seliny je 0,128 % hmotnostnich /vztaZeno
na polymer/ =0,461 . 10-3 2 ekvivalentovych /etfedni molekuldrni hmotnost kyseliny sulfonové
je 278/.
Do vidy 20 kg takto pFipraveného polymeru se pfidaj{ rdznd mno¥stvi téle slouleniny, kte-
ré se pou¥ivd také ve srovnivacim pokusu E. Postupuje se tak, jak je popsdno v ptikladech
1 a% 38.
Ptisady jsou odm&¥eny tak, ¥e se piiddvi

v pEikladu 39 25 %
v p¥Fikladu 40 . 50 7
& v pFikladu 41 70 %

ekvivalentového procentového mnoZstvi pfitomné volné kyseliny sulfonové 70,461 , 10-3 ekviva-
lentovjech % = 100 %/.

Visledky mdfeni pro tvarovaci{ hmoty, vyrobend zplsobem podle vyndlezu a pro z nich vy-
robené slinuté desky jsou uvedeny v ndsledujici tabulce.

PE¥iklady 42 a 43

+V p¥ikladu 43 se postupuje stejn¥, jako je popsdno v pfipad¥® p¥ikladdé 1 a3 38, ‘aviak

misto polymeru vyrobeného podle srovndvaciho pokusu B se poufiv4 polymeru, vyrobeného podle
srovndvaciho pokusu C

P¥iklad 42 se 1i#i od pfikladu 43 jen tim, %e se po polymeraci vinylchloridu nenand#i
0,56 nybr% 0,15 hmotnostnich dild n-dodecylbenzensulfonové kyseliny na polymer po dekantaci.

Hodnota K, sypnd hmotnost, pfijimdni zmEk&ovadlae, stfednf prim&r ¥dstic a sitovd ana-
lyza se tim nemé&ni., Titra&nd stanoveny obsah kyseliny sulfonové v polymeru je 0,11 % hmot~
nostnich, vztafeno na polymer = 0,336 . 10~3 g ekvivalentovych, V souhlase s tim se piiddvd
50 7 tohoto mnoZfstviy to je 0,168 , 10~3 2 ekvivalentovych v ndsledujici tabulce biife ozna-
tené sloueniny.

Nam&fené hodnoty pro tvarcvaci{ hmotu a pro slinuté desky jsou uvedeny v tabulce.
PELiklady 44 a ¥ 47
Op&t se pou¥ije v principu zplsobu popsaného v pfikladech 1 a¥ 38, piifem? se pouZivd

také téhoZ polymeru /podle srovnivaciho pokusu B pFfipraveného/. Ze sloudenin,blife oznadenych
v tabulce, se pfiddvd ndsledujici mEnici se mnoistvi:

piiklad 44 12,5 %
pEiklad 45 ' 25,0 %
ptiklad 46 50,0 %
pEiklad 47 70,0 %
procentového ekvivalentového mnoZstvi pifitomné volné kyseliny sulfonové /0,521 , 10~3 ¢ ekvi-

valentovych = 100 %/,
Nam&fené vysledky pro tvarovaci hmoty a pro slinuté desky jsou wvedeny v ndsledujici

tabulce.
Vyavidtleni E&fselnych symbold v hlavidce ndsledujici tabulky

t - Srovndvaci zkousky, popFfipadd p¥iklady
-~ Obsah volné sulfonové kyseliny v polymeru /ekvivalentovd %.i0-3/
- M¥MnoZstvi /ekvivalentovd Z,10~3/
- Ry
n
-RZ

-

"R3

W N NN
i

~ poéet atomd uhiiku
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9 - tepelnd stdlost - min.
10 - antistatické vlastnosti - ulpdly prisfek /mg/
11 ~ koroze - znédmka
12 ~ mez pevnosti v tahu /MPa/
13 ~ taZnost /Z/
14 ~ kapildrnf vyEka vzestupu /mm/
15 ~ gpecificky odpor / fl.cm/
16 - barva - znédmka
Pf¥idand sloudenina obecného Viastnosti Vigstnosti slinuté
vzorce la tvarovaci desky
hmoty '
A2
R4 /0C3H6/n N\R3
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 " 12 13 t4 15 16
A 0,521 - - - - - - 15 500-750 4 ,5 6,3 153 3,8 4
B 0,521 - - - - - - 15 750-1000 4 +3 6,2 122 5 4
¢ 0,675 - - - - - - 10 750-1000 3 .6 6,1 133 N 5
D - 0,380 N-stearyl-N-methyl, - 29 <10 €250 1 .5 1,8 107 . 3
NN-pentaoxy~
~ethylamoniumchlorid
E 0,521 0,521 CqgHyy ~ CppHay OCoHs 22 60 (250 1 2,8 2,1 119 2,5 3
1 6,521 0,130 2-ethyl~ - H~ H- 8 45 250~500 2 6,5 4,8 131 3,2
hexyl
2 0,521 0,130 CyaH2s5~- - B~ H~ 12 45 250-500 2 9,2 6,3 128 3,2 1.
3 0,521 0,130 CogHys~ - - He 22 45 250-500 z 10,3 5,9 130 3,2 i
4 0,521 0,130 CgHyqm ~ CgHyz~ H- 16 45 250-500 2 7,6 5,1 127 . 1
50,521 0,130 CHp- - C12H25 H- 19 35 250-500 2 6,5 4,9 127 s 3
6 0,521 0,130 CygHar~ - CHy- H= 19 45 230~500 2 9,5 5,8 131 2 1
7 9,521 0,130 CgHyy~ - CH3~ CH3~ 10 45 250-500 2 8,5 5,6 125 2 1
8 0,52t 0,130 alkyl - CHgy~ CHy- ~19 30 250-500 2 7,4 5,1 130 ,3 3/
lcje skvr~-
nitd
9 0,521 0,130 Cyglg,~ - CygHzy~  CHy~ 37 45 250-500 2 3,6 5,8 128 3,3 1
10 0,521 0,130 i-CyqHpy =~ i-CygHgz7 CH3- 27 45 250-500 2 $,3 6,2 130 3,2 1
11 0,521 0,130 CHz- - CygHgy~ CigoHgq~ 27 35 250-500 2 8,2 5,3 125 3,1 3
i2 0,521 0,130 CygHoy~ - CygHay~ CygHgy~ 54 FS 250~500 2 Fs3 5.9 127 3, 1
13 0,521 0,130 CygHg¢~ - CqgHgq= Caly- 23 45 250-560 2 7,9 6,0 130 3,1 1
14 0,521 0,130 n-oleyl - n~oleyl C3Hy~ ~39 30 230-500 2 6,8 5,2 126 .3 3/
skvr -
nitd
15 0,521 0,130 kokos—. = =CgH,4O0H ~CaH40H 16 45 {250 Z 10,5 6,3 131 3,1 1
alkyl .
16 0,521 0,130 €qHg5= - =/CoH40/ 20 ~/CoB,0/3H 40 <250 3 9,1 5,8 128 3,1 1
22
17 0,521 0,130 oleyl-~ ~ =C3HzO0H ~C3HgOH 24 45 4250 2 8,3 5,1 128 3,3 3
s
18 9,521 0,130 CjgRz7- - =C3HgOH -GyH,O0H 23 45  £250 2 ,5 5,8 128 3,3 1
19 0,521 0,130 (¥ )~CHy- - =/GaH40/5H ~jCaH40/5H 35 <250 3 L0 5,1 128 3,3 1-3
27
20 0,521 0,130 CpoHgy= - ~/CyH40/ g8 ~/C3HA0/ {oH 4250 3 9,2 4,9 125 3,2 1-3
E11] 30
21 0,521 0,130 i~CgHyg™  ~ =~C,Hz0H ~CyH4CE 13 45 <250 2 8,7 5,3 128 3,3 1
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t o2 3 4 5 6 _ 7 8 9 10 1112 13 14 15 16
22 0,521 0,130 CypHpy= =~ =/CoH40/1gH ~/CyH40/ 1B 50 30 <250 3 8,7 55,0131 3,1 1-3
23 0,521 0,130 CgHyy~ ~ CHz- /CyH,0/gH 29 30 <250 3 7,5 5,4 128 3,2 .1-3
24 0,521 0,130 CypHyg~ = Gy Hps- /CoH40/ 4B 48 30 <250 3 8,0 5,1 125 3,1 1-3
25 0,521 0,130 i-CygHyp~~ i-Cy Hy,~  /CH,O/,R 30 45 ¢250 2 7,5 6,2 125 3,3 1
26 0,521 0,130 CygHgs~ - CHy~ /CaB,0/ /100 39 30 <250 3 8,1 5,1 125 3,3 1-3
27 0,521 0,130 CygH3,~ - CHy- /C4H O/qH 55 30 (250 3 8,4 5,2 128 3,4 1-3
28 0,521 0,130 oleyl - oleyl CaHgGH = 39 45 <250 2 7,4 6,1 128 3,3 3/skvr-
nitd
29°0,521 0,130 CygH,,- - CHy /CqR 0/90H 59 30 <250 3 7,4 5,0 125 3,1 1-3
30 0,521 0,130 CygHy;~ 1 H R 21 45 250~500 2 8,3 5,8 130 3,1 3
31 0,521 -0,130 i~CgHyg~ t H H ‘9 45 250-500 2 7,5 5,7 130 3,3 3
32 0,521 0,130 Cy4Hzg9- 1 /CaHs50/5 /CqH50/5 37 30 »250 3 6,1 5,8 128 3,3 3
33 0,521 0,130 CygHps- 1 CypHpg~ /CaH50/3~ 33 40 »250 2 6,8 5,6 128 3,2 3
34 0,521 0,130 CygHyy,~ 1 CygHyy- H 42 40 250-500 2 7,0 5,3 135 3,2 3
35 0,521 0,130 i~Cglyg~ 1 i~CgHyg~ H 24 40 250-500 2 7,3 5,5 130 3,3 3
36 0,521 0,130 CygHps- 1 CygHys5- /CyHs0/sH 40 35 2250 3 5,9 5,3 130 3,1 3
37 0,521 0,130 CygH3s~ 1 CqgHyg~ CHy 39 40 250-500 2 5,5 5,8 133 3,3 3
38 0,521 0,130 CyyHpg~ 1 CyoHgyg- /C3K70/10H 60 30 <250 3 7,0 5,1 133 3,3 3
39 0,461 0,115 CygHgy- =~ CygHgy- CaH50H 22 45 <250 2 8,5 5,9 125 3,2 1
40 0,461 0,230 C1oHpy= =~ CyoHyy- CoHs0H 22 50 <250 2 9,0 5,6 125 3,4 1-3
41 0,461 0,322 CygHy, - = CygHaye CoH 08 22 55 <250 1-2 8,8 5,1 130 3,5 3
42 0,336 0,168 CypHas =~ CpHgOH CH50H 16 50 <250 2 6,5 4,8 128 3,4 1-3
43 0,675 0,337 CypHps~ =~ -CH5O0H ~C,HgO0H 16 50 <250 2 9,5 5,9 128 3,4 1-3
44 0,521 0,065 Cy,Hyg~ - -CyH50H ~CoHgO0H 16 30 <250 3 5,8 6,1 130 3,2 2
45 0,521 0,130 CyoHy5- =~ -CyH50H -C,Hg0H 16 45 (250 -2 10,5 6,3 131 3,1 1
46 0,521 0,260 CygH25- - ~CyH50H -C,H50H 16 50 ¢250 2 9,5 5,1 127 3,3 1-3
47 0,521 ~0,364 CypHps— =~ -C,Hg0H -C,H50H 16 55 <250 1-2 8,5 4,9 128 3,4 3

PREDMET VYNALEZU

f, Slinovatelni tvarovaci hmota ze suspenzniho polyvinylchloridu s jemnymi Z¥dsticemi

s hodnotou K 60 a% 75, se sypnou hmotnost{ 350 a% 500 g/ilitr, s pfijiminim zmEkiovadla 12 a%
25 I hmotnostnich, se st¥ednfi velikosti &dstic 15 a% 35 mm, s hmotnostnim rozddlenim velikos~-
ti &éstic

60 a% 98 % meniich neZ 33 om '
2 a%¥ 35 % 33 wm aZ 63 mnm

0 a% 4,5 % 63 sum aZ 125 4m a

0 a%Z 0,5 % v&t3ich nef 125 em,

p¥ipraveni suspenzni polymeraci vinylehloridu ve vodné fdzi za poufiti aktivdtord rozpust~
njch v oleji v pFitomnosti stabilizdtord suspenze a 0,01 2% 0,5 % hmotnostnich, vztaZeno

na monomerni vinylchlorid, alkylarylsulfonovych kyselin se 3 aZ 16 atomy uhliku v alkylovém
fetdzci nebo alkylsulfonovych kyselin s 8 a% 16 atomy uhliku nebo smEsi uvedenych sulfono-
vych kyselin a popfipad® za ptiddni dal¥iho mnoZstvi t&chte sulfonovyeh kyselin k vytvofenému

polymeru po jeho oddZleni z polymera&ni smisi vyznadend tim, Ze

a/ obsahuje 0,003 a%Z 0,45 % hmotnostnich, vztaZenc na tvarovaci hmotu jako celek, shora
uvedenych volnjch sulfonovych kyselin a

b/ obsahuje 1/9 a% 7/3 v odstavci a/ uvedeného nmnoZstvi aniontd shors uvedenyeh sulfono-
vich kyselin ve form& jejich soli & organickymi kationty s celkovym poftem atomd uhliku

6 a% 60 a obecného vzorce i
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+
Ry

-
l](OC;Hb)“ ‘\R 1
H 3

kde znamend

R, ptimy, rozvEtvenj nebo ecyklick$#, popfipad¥ nenasyceny alifaticky uhlovodikovy zbytek
nebo arylalkylovy zbytek s 6 a¥ 22 atomy uhliku,
n nulu nebo 1,

Ry a R3 maji stejny nebo rdzny vyznam a ka¥dy znamend atom vodiku, pfimy, rozvétveny nebo
cyklicky, popEipad¥ nenasyceny alifaticky uhlovodikovy zbytek mnebo arylalkylovy zbytek
s 1 a%¥ 22 atomy uhliku,

skupinu obecného vzorce

-/cH, - fno/m-n
!

kde znamend X atom vodiku nebo methylovou skupinu a m celé Eislé 1 a% asi 20, jako% také

Ry nebo Ry znamend skupinu obecného vzorce
~C3Hg 0~Ry

kde md R shora uvedeny vyznam.

2. Slinovatelnd tvarovaci hmota podle bodu 1 vyznaend tim, Ze kationty vzorce 1, kde RI’
Ry» Ra, n wmaji vyznam uvedeny v bodu t, pFitomné ve formé soli s anionty sulfonové kyseliny,
obsahuji celkem 8 a%¥ 45 a zvld3t& 10 a¥ 30 atomd uhliku.

3, Slinovatelnd tvarovaci hmota podle bodd 1 a 2 vyznafend tim, %e kationty ptitomné

ve form#& soli s anionty sulfonové kyseliny odpovidaji obecnému vzorci &

X +
| 141
;H,CHO),,,,H
Ry—N
4 O N(CHCHO)m H :
H |
X

kde znamend
ptim§, rozvitveny nebo cyklicky alkylovy zbytek nebo arylalkylovy zbytek s 8 aZ 18 ato-

R,
my uhliku,
X atom vodiku nebo methylovou skupinu a
m, + my celd &éisla, jejich% soulet je 2 a% 10, ’ ’

4. Slinovatelnd tvarovaci hmota podle bodd 1 a 2 vyznafend tim, %e kationty piitomné

ve formé soli & anionty sulfonové kyseliny odpovidaji obecnému vzorei 5
Rg +
"N\\\
i (‘“z$"°)ma”
H
X

Ry / /5/

kde R, a X mwaji stejny vyznam jako v bodu 3 a mé znamend celé Eislo 1 a% 10.
5, Slinovatelnd tvarovaci hmota podle bod& 1 a2 2 vyznalend tim, Ze kationty pfitomné

ve formé soli s anionty sulfonové kyseliny odpovidaji obecnému vzorci 6

R +
Rg“‘N:::
b oM /61
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kde R, mé vyznam uvedeny v bodu 3 & Rs znamend atom vod fku nebo md vyznam jako Rge

6. Zplsob vyrcby slinovatelnych polyvinylchloridovych tvarovacich hmot s jemnymi &ds~
ticemi suspenzn{ polymeraci vinylchloridu ve vodné fézi za pouZiti aktivdtord rozpustnych
v oleji, v ptitomnosti stabilizdtord suspenze a 0,01 a% 0,5 % hmotnostnich, vztafeno na mo-
nomernf v:nylchlorld, alkylarylsulfonovych kyselin s 3 a% 16 atomy uhliku v alkylovém re~
té&zci nebo alkylsulfonovich kyselin s 8 a% 16 atomy uhliku nebo sm&si uvedenych sulfonovych
kyselin,ptifemf se popfipadé p¥idd dalsi mnoZstvi t&chto sulfonovych kyselin do vytvoFeného
polymeru po jeho odd&leni z polymeradni smési, vyznaleny tim, fe se po polymeraci, popfipad&
v pEitomnosti rozpouXt¥dla p¥iddvd 10 a% 70 % ekvivalentové hmotnosti, vztaZeno na mnoZstvi
kyseliny zjifténé pfed pfidinim acidimetricky, alespon jedné sloufeniny, kterd md celken
6 a%Z 60 atomd uhliku a kterd odpovidd obecnému vzorci la

Rg
Ry/0CyH,/

Ry /1al

kde R,, Ry R3 a n maji vyznam uvedeny u obecného vzorce 1.

1t list vykresd

e S—

Severografia. 1. p.. zévod 7. Most
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