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Vyturditelny vodny prostriedok a jeho pouZitie ako spojivo

netkanej textilie zo sklenenych viakien

Oblast’ techniky

Tento vynalez sa ﬂ?ka vvturditelného vodného prostriedku
a jeho pou%itia ako spojiva netkanej textilie zo sklenenvch
vlakien. Podrobne sa:tento vynélez tvka neformaldehydového vy-
tvrditelného vodného prostriedku a jeho pouZitia ako spojiva pre
netkand materidly rezistentné voXi teplu. Podrobnejsie sa tento
vynalez tvka prostriedku, ktory obsahuje: a) polvkyselinu obsa-
hujdcu aspoii dve karboxylové skupiny, anhydridové skupiny alebo
ich soli, b) polyecl obsahujici aspoli dve hydroxyvlové skupiny
a c) akceleritor obsahujuci fosfor, pri Zom pomer poftu ekviva-
lentov karboxvlovych skupin, anhydridovych skupin alebo ich sol{
k po&tu ekvivalentov hydroxvlovych skupin je od asi 1 : 0,01 do
asi 1 : 3, pri &om karboxylové skupiny, anhydridové skupiny
alebo ich soli =uU zneutralizovangd do menej ako z 35% stalou
bazou. Tento prostriedok mé%e byt poufity ako viazbové &inidlo
pre netkané materidly zalo¥ené¢ na sklenych vladknach alebo na

invych vlAknach odeolnych volZi teplu.

Doteraijsi stav _techniky

Netkané textilie sa skladaju =z viakien, ktoré mbdZu byt
spevidovangd isto mechanickymi prostriedkami, akvym je napriklad
spletanie ihlovanim, postupom pomocou vzduchu alebo mokrym po-
stupom, chemickymi sp&sobmi, akym je napriklad spracovanie s po-
lvmérnymi spojivami, alebo kombinacicu mechanickvch a chemickych
prostriedkov pred, pofas alebo po vvtvoreni netkanej textilie.
Niektoré netkané textilie sa pouZivaju pri teplotach podstatne
vySg{ich ako je teplota miestnosti, ako napriklad netkané texti-
lie obsahujuce skleneng vlakna, ktoré su impregnovang hordcimi
asfaltovymi prostriedkami pri vyrobe materidlov strefnej gindlo-
vej krytiny alebo streZnej lepenkovej krytiny. Ak sa netkana
text{lia uvedie do kontaktu s horitcim asfaltovym prostriedkom

pri teplotach 150 ©C a% 250 ©C, netkanid textf{lia sa md%e pPre-

=1
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hnat', zrazit alebo inak zniZit'. Netkandg textilie, ktoré obsahuju
tvrditel'ny vodny prostriedok, by si mali teda v podstate zacho-
vavatl vlastnosti, ktoréd prina%a vytvrdeny Qodn? prostriedok,

akou je napriklad pevnost v tahu.

balej by vvtvrdeny prostriedok nemal v podstate odoberat
podstatné viastnosti netkanej textilii, ako sa to stane napri-
klad vtedy, ked je vytvrdeny prostriedok pri{li% rigidny alebo
krehky, alebo vtedy, ked sa pri podmienkach opracovania stéava

lepivym.

Existuje potreba spdsobu vyroby netkanej textilie rezis-
tentnej vo&i teplu pouZitim vlakien rezistentnych vo¥i teplu
a vvtvrditelného wvodného prostriedku rezistentrného vo&i teplu,
ktory necbsahuje formaldehyd, pretoZe existujdce a navrhovanég
pravne Upravy smerujd ku zniZovaniu obsahu  alebo k dplnému od-

strafiovaniu formaldehydu.

USA patentovd prihlaska &. 4 6923 847 popisuje esterifikaciu
kolofdnia, ktory Jje hlavne .zmesoq monokarboxylovych kyselin
s napojenym kruhom s 20 atdémami uhlika s polyolmi za pritomnosti
katalytického mnoZstva organického esteru kyseliny fosfornesj,

ako je napriklad 2-etylhexyl-fosfinovd kyselina.

USA patentova prihlaska . 4 65¢ 003 popisuje
(hydroxy)-fosfinvlalkvli(metjakrylaty, ktoré sa m8%u pripravovat
reakciou fosfornej kyseliny s vhodrnym aldehvdom alebo ketdnom.
Ziska sa tak &-hydroxyalkylfosforitd kyselina, ktora sa potom
necha zreagovat s kyselinou akrylovou alebo metakryvlovou. Pri-
pravia sa tak (met)akrvliaty, ktoré je mo¥né dalej home- alebo

ko-polymerizovat.

USA patentova prihlasgska €. 5 042 986 popisuje vodny roztok
Pre spracovanie celuldzovych textilii. Tento roztok pre spraco-
vanie obsahuje cvklicky alifaticky uhlovodik so 4 a%¥ 6 atdmami
uhlika s 4 alebo viacerymi karboxylovymi skupinami, pri Zom as-

poli dve prilahlé karboxvyvlové skupiny su v relatfivnej trans kon-
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figurdcii. Roztok pre spracovanie obsahuje vhodng vvtvrdzovacie
€inidlo, ktorvym je dihvdrogénfosforeZnan alkalickgho kovu alebo
fosforitan alkalického kowvu, fosfornan alkalického kovu alebo
polyfosfore&rnan alkalického kovu. Je popigans, Yo tento pogstup
spracovania sa s vvhodou pou¥iva pre textilie obsahujdce 30 aZ

100 % celuldzovych materidlov.

USA patentové prihlasky &. 4 820 307, 4 936 865 a 4 975
209 popisuju katalyzatory rychlej neformaldehydovej esterifika-
cle a zogsietovania vldknovej celuldzy nma textilné materiadly po-
lykarboxylovymi kyselinami, medzi ne patria nasytené, nenasytené
a aromatické kyseliny a tieZ alfa-hydroxvkyseliny. Tvymito kata-
lvzadtormi sG kyslé alebo slabo bazickd soli, ktoré st vybrané zo
skupiny pozostavajucej z dihvdrogénfosfore¥nanov alkalickych ko-
vov a fosforitanov, fosfornanov a polvfosfore&nanov alkalickych

kovow .

USRA patentovad prihla3ka €. 4 795 533 popisuje pevnu ele-
ktrolvtovd membranu, ktord obsahuje trojzlo¥kovd zmes pripravenu
zmieBanim organického polvmeéru, ako je napriklad polyvinylalko-
hol, s anorganickou zlufeninou a polvorganickou kvselinou, ako
je napriklad kyselina polvakrylovad. Je popizané, 2e anorganicka
zlUW€enina sa vvberie zo skupiny pozostlvajucej z kyseliny fosfo-
re¥nej, sirovej, heteropolvkyselin alebo soli heteropolykyselirn.
Ku prikladom kyseliny fosforednej, ktoré sa méZu pouZivat, patri
kvselina fosfeorna, metafosforeZna, ortofosfore®na, difosforeZna
a fosfore&na. USA patentova prihlaska ¢&. 4 076 917 popisuje
B—hydroxyalkylamidy a niektoré ich polyméry ako vvturdzovacie
Cinidla polymérov, ktoré obsahuju jédnu alebo viac karboxylovych
alebo anhydridovych funkcii. Je popisané, Z2e @3-hydroxvamidy su

W&inné v roztoku, vodnej emulzii a vo forme pot'ahového pradku.

Tento vyndlez prekonava vyssSie uvedengd problémy.



FPodstata vvnalezu

Podla prvého aspektu podla tohoto vynilezu sa ziskava vy-
tvrditelny vodny prostriedok, ktory obsahuje a) polvkyselinu ob-
sahujidcu aspoli dve karboxylové skupiny, anhydridové skupiny ale-
bo ich soli, b) polyol obsahujlci aspoi dve hydroxylové skupiny
a ¢ akceleridtor obsahujdci atém fosforu, pri om pomer poltu
ekvivalentov karboxylovych skupin, anhydridovych skupin alebo
ich soli k po&tu ekvivalentov hydroxylovych skupin je do asi 1

0,01 do asi 1 : 3 a karboxylové skupiny, anhvdridové skupiny

alebo ich soli sU zneutralizovanéd do 35 % stalou bazou.

Podla druhého aspektu tohoto vynalezu sa ziskava spdsob
vvtvrdzovania polykyselin zahriiujuici a) vytvorenie vytvrditelné-
ho vodného prostriedku podla prvého aspektu tohoto vynilezu a b)
zahrievanie uvedendho vyvtvrditelného vodného prostriedku na te-

ploty od asi 120 ©oC do asi 400 =C,

Podla tretieho aspektu tohoto vynadlezu sa ziskava spbsob
spracovania na teplo rezistentnych netkanych materidlov alebo na
teplo rezistentn¥ch tkanin, vyznaZujdci sa tvym, %e cbsahuje: a)
uvedenie netkanych materidlov alebo textilif{ do kontaktu s vy-
tvrditelnym vodnym prostriedkom podla prvého aspektu tohotao vy-
nalezu a b) zahrievanie uvedendho vyvturditelného vodného pro-

striedku na teploty v rozmedzi od asi 120¢ C do asi 400 <C.
Polykyselina s vyhodou znamend polymérnu polvkyselinu.
Polvmdérna polykyselina s vyhodou znamena adi¥ny polymér ob-

sahujuci aspoft jeden kopolymerizovatelny etvlenicky nenasytenou

karboxylovou kyselinou obsahujuici monomér.

Polyol s vvyhodou znamend zld8eninu s molekulovou hmotnostou

men8ou ne% asi 1000, ktord nesie aspoil dve hydroxylové skupiny.

Polyol s vyhodou znamen& hydroxylamin.



Hydroxylamin je s vvhodou vybrany zo skupiny pozostavajuicej
z diizoprcopanclaminu, 2-(2-amincetylaminc(etanclu, trietanolami-

nu, tris(hydroxymetyl(-aminometanu a dietanolaminu.

Uvedeny pomer polftu ekvivalentov karboxylovych skupin, an-—
hydridovych skupin alebo ich soli k po¥tu ekvivalentov hydroxy-

lovych skupin je s vvhodou od asi 1 : 0,2 do asi 1 : 1.

Polvol s vvhodou znamend zldueninu 6becného vzorca
(HO-CH(R3 JCHz )2 N-C(O)~-(CHz )m~C(O)~N(CTHz2 CH(R3 Y0OH)z , v ktorom R3
v oboch pripadoch znamenid atdém vodika alebo v oboch pripadoch

znamend skupinu —-CHs.

Ziadny z vyiSie uvedenych citovanych dokumentov nepopisuje
neformaldehvdovy vvtvrditelny vodny prostriedok a jeho pouZitie
ako spojivo pre netkané matridly rezistentné vo&i teplu. Naviac
Ziaden z nich nepopisuje prostriedok obsahujuci a) polvkyselinu
obsahujdcu aspofl dve karboxylové skupiny, anhydridové skupiny
alebo ich soli, b) polycl obsahujudci aspofi dve hydroxylové sku-
piny a cJ akcelerator obsahujudci fosfor, pri Com pomer pol&tu
ekvivalentov karboxylovych skupin, anhydridovych skupin alebe
ich soli k poZftu ekvivalentov hvdroxyvlovych skupin je od asi 1

0,01 do asi 1 : 3 a karboxylové skupiny, anhyvdridové skupiny

alebo ich soli sG zneutralizované do 25 % stabilnou bazou.

Tento vvnalez dale] poskviuje vytvrditelny vodny
prostriedok, ktory obsahuje a) polvkyselinu obsahujicu aspoiri dve
karboxylové skupiny, anhydridové skupiny alebo ich soli, b)) po-
lyol obsahujici aspofi dve hydroxylové skupiny a ¢) akcelerator
obsahujdci fosfor, pri Zom pomer po&tu ekvivalentov

karboxylovych skupin, anhvdridovych skupin alebo 1ich sollg

k poftu ekvivalentov hydroxylovych skupin je od asi 1 : 0,01 do
asi 1 : 3 a karboxylové skupiny, anhydridové skupiny alebo ich
soli s zneutralizované do 35 % stabilnou bazou. Polvkyselina

s vvyhodou znamend polymérnu polvkyselinu. FPolymérna polvkyselina
s vvyhodou znamend adidny polymér obsahujuci asponl jeden kopoly-—-

merizovatelny etvylenicky nenasytenou karboxvlovou kyselinou ob-
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sahujici monomér. Polyvel s vyhodou znamend zlu¥eninu s molekulo-
vou hmotnost'ou menZou neZ2 asi 1 000, ktord nesie aspofi dve hy-
droxylové skupiny. Polvol s vvyhodou znamena hydrokylamin. Hydro-
»vlamin je g vvhodou wybrany zo ckupiny pozogtavajlcej z diizo-
propanolaminu, 2-{(2-amincetylamino)etanoclu, trietanolaminu,

tris(hydroxymetyl)aminometidnu a dietanolaminu.

Pomer poltu ekvivalentov karboxylovych skupin,
anhydridovych skupin alebo ich so0li k poftu ekvivalentov hydro-

xylovych skupin je s vvhodou od asi 1 : 0,2 do asi 1 : 1.

Tento vvynalez poskytuje tieZ vytvrditelny vodny prostriedok
obsahujdci a) polvkyselinu obsahujdicu aspoii dve karboxylové sku-
piny, anhydridové skupiny alebko ich soli, b) polyol obsahujuci
aspoli dve hvdroxylové skupiny a <) akceleriator obsahujdci
fosfor, pri Zom pomer poZtu ekvivalentov karboxylovych skupin,
anhydridovych skupin alebo ich soli k po&tu ekvivalentov hydro-
xylovych skupin je od asi 1 : 0,01 do asi 1 : 3 a karboxylové
skupiny, anhydridové skupiny alebo ich soli sd zneutralizované
menej ake z 3% % stabilnou bazou. Vysoko reaktivny polvel s vy-
hodou znamena zld&eninu obecného vzorca
(HO-CH(R3 )CHz )2 N-C({O)-(CHz )m—C(O)-N(CHz CH{R3 }0OH)z , v ktorom R3
v oboch pripadoch znamenia atdém vodika alebo v oboch pripadoch

znamend skupinu —-CHj .

Tento vynalez tie¥® poskyvtuje spdsob vvtvrdzovania
polvkyselin zahrifujuci- a) wvvtvorenie vytvrditelného wvodného
prostriedku, vyznaéﬁjuce sa tym, Ze sa zmie3a 1) polvkyselina
obsahujica aspoii dve karboxvlové skupiny, anhvdridové skupiny
alebo 1ich soli, 2) pelyol obgsahujici aspoin dve hydroxylové
skupiny a 3) akceleridtor obsahujuci fosfor, pri Com pomer poltu
ekvivalentov karboxylovych skupin, anhydridovych skupin alebo
ich soli k poctu ekvivalentov hydroxylovych skupin je od asi 1

80,01 do asi 1 : 3 a karboxylové skupiny, anhvdridové skupiny
alebo ich soli sU zneutralizované menej ako z 35 % stabilnou
bi&zou, a b) zahrievanie uvedeného vytvrditelného vodného pro-

striedku na teplotu od asi 120 ©C do asi 400 ocC.



~

Fodla tohoto vyndlezu sa teda ziskava neformaldehydovy vy-—
tvrditelny vodny prostriedok a jeho pouZitie ako spojivo pre
netkang materidly rezistentné voli teplu, ako sUG napriklad ne-
tkané materidly na baze sklenenvch vlakien alebo iné vo&i teplu
rezistentné textilie. NajvyhodnejiX%{ prostriedok obsahuje a) po-
lykyselinu obsahujidcu aspoil dve karboxylové skupiny, anhydridovs

skupiny alebo ich scoli, b) polyol obsahujuci aspoifi dve hvdroxy-

lové skupiny a c) akcelerator obsahujici atém fosforu.

Tento vvnalez sa teda tyka neformaldehydového
vvtvrditelného vodného prostriedku a jeho pouZitia ako spojivo
pre netkané vo&i teplu rezistentné materiily. Tento prostriedok
obsahuje a) polyvkyselinu obsahujlcu aspoil dve karboxylové skupi-
ny, anhydridové skupiny alebo ich soli, b) polyol obsahujldci as-
port dve hydroxylové skupiny a c¢) akcelerator obsahujtci fosfor,
Pri Com pomer po&tu ekvivalentov karboxvlovych skupin, anhydri-
dovych skupin alebo ich solf k poftu ekvivalentov hydroxylovych
skupin je od asi 1 : 0,01 do asi 1 : 3 a karboxylovd skupinv,
anhydridové skupiny alebo ich scoli sU zneutralizovang menej ako
z 35 % stabilnou bizou. Tento prostriedok sa mdé%e pou¥it ako
spojivo pre netkang vol&l teplu rezistentnd materialy, ako su

napriklad netkané materidlv na baze skelnych wvléikien.

Neformaldehydovy vvtvrditelny vodny prostriedok podla toho-
to vynalezu je v podstate termcoplasticky alebo v podstate nezo-
sietovany prostriedok, ked sa aplikuje na substrat aj ked m8%u
byt pritomné malé mnoZstva volnych alebo néhodne zosiet'ovanych
latok. Pri zahrievani spojiva sa spojivo vysuii a prebehne vy-—
tvrdenie, bud postupne alebo sdEasne. Vytvrdenim sa tu rozumie
Struktirna alebeo morfologicka zmena, ktorid je dostatoZni pre
zmenu vlastnosti flexibilnej porédznej latky, na ktord sa apliku-
je efektivne mnoZstvo polymérneho spojiva, ako napriklad kova-
lentnou chemickou reakciou, idénovou interakciou alebo zhrknutim,
zlepSenou prilnavostou k latke, fazovou transformidciou alebo in-

verziou, vodikovym mostikom apod.



Tento vynalez sa tvka neformaldehvdového vytvrditelného
vodnédho prostriedku. Pod pojmom "neformaldehyvdovy prostriedok”
sa tu rozumie, Ze prostriedok v podstate neobsahuje formaldehvd
ani v podstate neuvoltiuje formaldehvd ako d8sledok sufenia alebo
vvtvrdzovania. Pré minimalizovanie obsahu formaldehydu. v pro-
striedku pripravovanédho vo vodnej faze, je vvyhodné, pri priprave
polyméru obsahujliceho neformaldenydovy vytvrditelny vodny pro-—
striedok pouZivat polymera¥né doplnkové &inidli, ako su napri-
klad inicidtory, reduk&né &inidla, &inidlA& prendZajlice retazce,
biocidy, povrchovo aktivne &inidl4d a podobné latky, ktoré su
samy © sebe bez formaldehydu, negeneruju formaldehyd v priebehu
procesu polymerizdcie a negenerujd ani neemitujd formaldehyd
v priebehu spracovania netkanvych materidlov rezistentnych vo¥i
teplu. Pod pojmom "v podstate bez formaldehvdu" sa tu rozumie,
2e v pripade, ked sU akceptovatelné nizke mno¥stva formaldehydu
v prostriedkoch pripravovanych vo vode alebo ked existujd nutné
dévody pre pouZitie doplnkovych &inidiel, ktoré generujd alebo
emitujd formaldehyd, mdZu sa poufit v podstate neformaldehydové

vo vode ziskavané prostriedky.

Neformaldehydovy vwvvturditelny vodny prostriedok obsahuje
polykyselinu. Polvkyselina musi byt dostato¥fne malo prchava, aby
v padstate zostavala dostupna pPre reakciu s polyolom
v prostriedku v priebehu zahrievania a v priebehu procesu vz—
tvrdzovania. Polvkyselinou méZe byt zlufenina s molekulovou
hmotnost'ou menej ako asi 1 000, ktord nesie aspoi dve karboxylo-—
vé skupiny, anhydridove skupinvy alebo ich soli, akoe napriklad
kyselina citrdénova, butantrikarboxyvlovad kyselina a cvklobutan-—
trikarboxvlova kyselina, alebo mb¥e 1ist o polymérnu polvkyseli-
nu, ako je napriklad polvester obsahujuci aspol dve karboxylové
skupiny a adi&ny polymér alebo oligomér obsahujlici aspoif dva ko-
polymerizované monoméry s funk&nou skupinou karboxylovej kyseli-
ny. Polymérna polvkyselina znamen&d s vyhodou adi&ny polymér tvo-
reny aspoli jednym etylenicky nenasvtenym monomérom. Adi&ny poly-
mer mbZe byt vo forme roztoku adi&ného polyméru vo vodnom médiu,
ako je napriklad v alkaliidch rozpustni ¥Yivica, ktora sa solubi-

lizuje v bazickom prostredi vo forme vodnej disperzie, ako je
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napriklad emulzne-polymerovand disperzia, alebo vo forme vodnej
suspenzie.

Pojiem "vodny", ako je tu uvddzany, znameni vodu a zmesi po-
zost&vajdce v podstate z vody a rozpuitadiel, ktoré sG mieSatel-

né s vodou.

Adi&ny polymér musi obsahovat aspoi dve karboxylové skupi-
ny, anhydridové skupiny alebo ich soli. M6Zu sa pouZivat etyle-
nicky nenasytené karboxylové kyseliny, ako je napriklad kyselina
metakrylova, akrylova, krotdénova, fumarova, maleinova,
2-metylmaleinova, itakdénova, 2-metylitakénovad,
§&,B-metylénglutarovia, monoalkyvlmaledty a monocalkyvlfumarity, ety-
lenicky nenasytené anhydridy, ako je napriklad anhvdrid kyseliny
maleinovej, anhydrid kyseliny itakdnovej, anhydrid kyseliny ak-
rvlovej a anhvdrid kyselinv metakrylovej, a ich soli v mnoZstve
od asi 1 do 100 hmotnostnych % vztiahnutych na hmotnost adiZného
polyméru. Medzi dalZXie etvlenicky nenasytené monoméry patria mo-
noméry kvseliny akrylovej vratane metakrylatu, etvlakrvlatu, bu-
tvlakryldatu, 2-etvlhexylakrylatu, decvlakrvlatu, metylmetakryla-
tu, butvlmetakrylatu, izodecylmetakrylatu, hydroxyvetvlakrylatu,
hvdroxyetylmetakrylatu a hydroxypropy lmetakrylatu, akrylamid
alebo substituované akryvlamidy, styrén alebo substituované sty-
rénv, butadién, vinylacetat alebo inég vihylestery; akrylonitril

alebo metakrylonitril a podobné,

Adi¢ny polymér, ktory obsahuje aspoifi dve karboxylové
skupiny, anhvdridové skupiny alebo ich soli, mbfe mat molekulovu
hmotriost od asi 300 do asi 10 000 000. Vyhodnou molekulovou
hmotnostou je hmotnost od asi 1 Q00. deo asi 250 000. Ak je
adi¥nym polymérom v alkaliach rozpustnd Zivica s karboxylovou
kyselinou, anhydridom alebo ich solou, vvhodny je obsah od asi
5 % do asi 30 hmotnostnych % vztiahnutych na celkovd hmotnost
adi¥ného polyméru, s vvhodnou molekulovou hmotnostou od asi 10
000 do asi 100 000. V alkaliach rozpustné 2ivice s viaZsSou mole-
kulovou hmotnostou vedu k vytvrditelnym prostriedkom s prilis

velkou viskozitou.
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Ak je adiZny polymér vo forme vodnej disperzie alebo vodnej
sﬁspenzie a ak je 2iaddci maly obsah predbe¥ného zosiet'ovania
alebo gelu, m82u sa pouZ2ivat’ mald mno¥stva multi-etvlenicky ne-
nasytenych monomérov, ako napriklad allylmetakryldtu, diallyl-
ftalatu, 1,4-butylénglvkoldimetakrylitu, 1,6-hexa&ndiocldiakrylatu
a podeobnych, v mnoZstve od asi 0,01 % do asi 5 hmotnostnych %

vztiahnutych na hmotnost akrylového emulzného kopolyméru.

Ak Jje adi&ny polymér vo forme vodnej disperzie, priemer
Castic adi&ného polyméru md2e byt od asi 80 nanometrov do asi
1 000 nanometrov, merané pristrojom Brookhaven BI-390 Particle
Sizer, ktory pouZiva techniku rozptylu svetla. M6Zu =sa vEak po-
uZi{vat aj polymodalne distribucie velkosti &astic, ako je to
napriklad popisanég v USA patentoch &. 4 384 056 a 4 539 361,

ktoré su tu uvedend ako odkazy.

Ak Jje adi&ny polymér vo forme vodnej disperzie, mbZ2u sa
Castice adiZného polyméru vyrabat z dvoch alebo viacerych vza-
jomne nezlulitelnvych kopolymérov. Tieto vzajomne nezldlitelné
kopolyméry mb2u bvt pritomné v réznych morfologickych konfigura-
cidch, ako je napriklad Zastica jadro/obal, Castica jadro/obal
s obalom, ktord nedplne obklopuje jadro, Castica jadro/obal
s viacerymi jadrami, dastica so vzijomne sa prestupujlicou mrieZ-—

kou a podobne.

AdiZny polvmér sa mbdZe pripravovat technikou polymerizéacie
v roztoku, emulznej polymerizdicie alebo suspenznej polvmerizacie
polymerizujucich etylenicky nenasytenych monomérov, Lktoré su
zndme odbornikom. Ak je Ziadice pouZivat emulznd polymerizaciu,
mb2Zu sa pouZivat anidnové alebo neidnové povrchovo aktivne &i-
nidla alebo ich zmesi. Polymerizacia sa mbZe prevadzat réznymi
spdsobmi, ako je napriklad polymerizacia celého mnoZstva monome-—
ru v reaknom kotli od zafiatku polymerizicie s tym, %2e na za-
Ciatku polymerizaZnej reakcie je &ast monoméru v reakfnom kotli
pritomnd v emulgovanej forme spolu s ofkami emulzﬁého polyméru

s malou velkostou Zastic pritomnymi v reak&nom kotli od pofiatku
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polvmerizacie.

Polvmeriza&nu reakciu pre pripravu adi&ného polyméru je
moZ*né iniciovat rdéznymi spdsobami zndmymi odbornikom, ako je
napriklad pouXitie tepelného rozkladu inicidtora a pouZitie
oxidaZne-reduk&nej reakcie ("redox" reakcie) pre generdciu
volnych radikalov, aby polymerizdacia prebiehalaf V inom usporia-
dan{ mé&%e adi&ny polymér vznikat v pritomnosti &inidiel pre pre-
nos retazcov obsahujucich fosfor, ako je napriklad kyselina fos-
fori®itd a jej soli, ako je to popisang v USA patentove]j pri-
hlaske &. 5 077 361, ktorid je tu zahrnutid ako odkaz. Do tej is-
tej molekuly sa tak vnaZa akceleritor obsahujici fosfor a poly-—

kyselinova zloZka.

Pre Upravu molekulovej hmotnosti akrylového emulzného kopo-—
lyméru sa md¥u v polyvmerizaZrnej zmesi pouXit &inidla pre prenos
ret'azca, ako st napriklad merkaptiany, polvmerkaptany a halogéno-
vé zlGZeniny. Oby&ajne sa pouZiva od 0 do asi 1 hmotnostného
percenta (vztiahnuté na hmotnost polymérneho spojiva) alkylmer-—
kaptianov so 4 a¥ 20 atémami uhlika, merkapteopropicnovej kvseliny

alebo esterov merkaptopropionovej kyseliny.

Karboxylové skupiny polvkyselinovej zloXky vytvrditelného
neformaldehydového vodného prostriedku sa zneutralizujd stabil-
nou bazou a'to menej ako z asi 35 %, vypolitané na zdklade ekvi-
valentov. Pred spracovanim rnetkanédho substritu je Ziaddce, aky
zlo%ka adi¥ného polyméru pred, v priebehu aleko po priprave vy-
tvrditel’négho vodného prostriedku, adi¥ného polyméru obsahujuceho
dve karboxvlové skupiny, anhydridové skupiny alebko ich soli, bo-

la uvedend do kontaktu go stabilnou biazou.

Je ¥iadice, aby pbscbenim stabilnej baze doX%lo k neutrali-
zacii menej ne%¥ asi 3% % karboxylovych skupin, vztiahnuté na
ekvivalenty. Vvyhodna je neutralizicia menZieho mno¥stva akoe asi
20 % karboxylovych skupin, vztiahnuté na ekvivalenty, stabilnou
bazou. VvhodnejsSia je neutralizicia mendieho mnoZstva ako ési

5 % karboxylovych skupin, vztiahnuté na ekvivalenty, stabilnou
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bazou. Ak sa pouZiva poloester dikarboxylovej kyseliny alebo an-
hvdrid dikarboxylove]j kvseliny, ekvivalent kyseliny sa vypelita

ako by to'bola odpovedajlica dikarboxvlova kyselina.

"Stabiln& baza” alebo "stala baza" tak, ako je tu tento po-
jem pouZivany, sa tyvka jednomocnej bazy, ktor& je v podstate ne-
prchava pri podmienkach spracovania, akeo je napriklad hydroxid
sodny, hydroxid draselny, uvhli&itan sodny alebo
terc.butylaméniumhydroxid. Stabilna baza musi byt dostato&ne ne-
prchava, aby v podstate zostala v prostriedku behom zahrievania
a vytvrdzovania. Vedla stabilnych baz sa mé%2u sG¥asne s nimi
pouZivat tieZ prchavé bazy, ako napriklad amoniak alebo prchave
niZ2&%ie alkylaminy, ktoré vZSak nefungujd ako stabilnia biza podla
tohoto vynalezu. Tieto bdzy neprispievaju k ¥iadanému stupiiu ne-
utralizacie stabilnymi bazami. Stabilné viacvizbové bazy, ako je
napriklad uhliditan vipenaty, m8Zu mat sklén k destabilizacii
vodnej disperzie, ak adi&ny polyméf sa pouZliva vo forme vodnej

disperzie, ale m8%u sa pou¥ivat v malom mno¥stve.

Neformaldehydovy vodny prostriedok obsahuje tieZ polyol
s aspol dvoma hydroxylovymi skupinami. Tento polvol musi byt
dostatofne neprchavy, aby v podstate zostaval dostupny pre reak-
ciu s polvkyselinou v prostriedku behom postupu zahrievania
a vytvrdzovania. Polyvolom mbfe byt zldZenina s molekulovou hmot-
nostiou menej ako asi 1 000 nestca aspof dve hydroxylové skupiny,
ako je napriklad etvlénglvkol, glycerocl, pentaervtritol, trime-
tylolpropan, sorbitol, sachardza, glukdza, rezorcinol, katechol,
pyvrogalol, glvkolované mo&oviny, l,4-cyklohexandiel,
dietanclamin, trietanolamin a isté reaktivne polyoly, ako s=u
napriklad g-hydroxyalkylamidy, napriklad
bis [N, N-di (B-hydroxvetyl)]l-adipamid, ktoré sa mé%u pripravovat’
podla popisu uvedeného v USA patentovej prihlaske &. 4 076 917,
alebo moéZe ist o adidny polymér, ktory obsahuje aspoin dve hydro—'
xyloveé skupiny, ako je napriklad polyvinvlalkohol, &iastoZne
hydrolyzovany polyvinylacetat a homopolyméry alebo kopolyméry

hydroxymetyl (met)akrvlatu, hydroxypropyl(met)akrylétu a podobné.
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Pomer po&tu ekvivalentov karboxyskupin, anhydridovych sku-
pin alebo ich solf polvkyselin k poftu ekvivalentov hydroxylo—
vych skupin v polyole je od asi 1 : 0,01 do asi 1 : 2. Je vyhod-
ny nadbytok ekvivalentov karboxyskupin, anhvdridovych skupin
alebo 1ich soli polvkyselin k po&tu ekvivalentov hydroxylovych
skupin v polyocle. VvhodnejZi pomer poltu ekvivalentov karboxy-
skupin, anhydridovych skupin alebo ich soli polykyselin k poltu
ekvivalentov hydroxylovych skupin v polyole je od asi 1 : 0,2 do
asi 1 : 1. Najuvyhodneji%f{ pomer poZtu ekvivalentov karboxyskupin,
anhydridovych skupin alebo ich soli polvkyselin k poltu ekviva-
lentov hydroxvlovych skupin v polycole je od asi 1 : 0,2 do asi

1 :0,8.

Neformaldehydovy vyturditelny vodny prostriedok obsahuje
tie? urvchlovaX obsahujici fosfor, ktorym md%e byt zlu&enina
s molekulovou hmotnostou menSou ako asi 1 €00, ako je napriklad
hypofosfornan alkalického kovu, fosfornan alkalického kovu, po-
lyfosfat alkalického kovu, dihydrogénfosforitan alkalického ko-
vu, kyselina polyfosforeni, kyselina alkvlfosfinova, alebo mb&Ze
znamenat oligomér alebko polymér nesidci skupiny obsahujdce
fosfor, ako suU napriklad adi#ng polyméry kyseliny akryvlovej
a’alebo kyseliny maleinovej, ktoré wvznikli za pritomnosti hypo-
fosfornanu sodného, adiZ®né polyméry pripravené z etylenicky ne-
nasytenvch monomérov za pirtomnosti Zinidiel pre prenos retazcov
alebo terminatorov na baze fosforitych solfi a adi&né polyméry
obsahujdce monomérne zbytky s kyselinovou funkciou, ako je na-
priklad kopolymerizovany fosfoetylmetakrylat a podobné estery
kyvseliny fosfinovej a kopolymerizovang vinylmonoméry kvseliny
sulfénovej a ich soli. Urychlova¥ obsahujidci fosfor sa mbie po-
uZivat v mnoZstve od asi 1 % do asi 40 hmotrnostnych percent
vztiahnutych na spoloXnd hmotnost polykyseliny a polyolu. Vyhod-
nym mnoZstvom urychlovafa obsahujiceho atdm fosforu je mnoZstvo
od asi 2,9 do asi 10 hmeotnostnych % vztiahnutvch na spolodnid

hmotnost polvkvseliny a polyolu.

Neformaldehvdovy vyvturditelny vodny prostriedok mdie dale]

obsahovat konven&né zlo¥Yky pre spracovanie, ako st napriklad
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emulgadne &inidlA, pigmenty, plnidli, antimigraZné pomocné &i-
nidla, vytvrdzujudce &inidla, zhlukovacie (koagulaf&né) &inidlas,
zmdZacie &inidla, biocidy. plastifik&tory, organcsilany, proti-

penive &inidla, farbiva, vosky a antioxidaZné inidlA.

Neformaldehydovy vytvrditelny vodny prostriedok sa mdZe
pripravovat tak, Ze sa zmieSa polykyselina, polyol a urychlovacd
obsahujici atéom fosforu konvenZnymi spdsobmi zmieBavania. Podla
iného usporiadania mé%u byt v rovnakom adi&nom polymére pritomni
karboxylovi skupinu alebo anhydridovd skupinu obsahujdci polyvmér
a polyol, pri Com adi¥ny polymér obsahuje ako funk&nd skupinu
ako karboxylové skupiny, anhydridy alebo ich scoli, tak hydroxy-
lovi funk&nG skupinu. Fodla inégho usporiadania soli karboxylove]
skupiny znamenajd soli funk&nych alkanclaminov s aspofi dvoma
hydroxylovymi skupinami, ako je napriklad dietanolamin, trieta-
nolamin, dipropanclamin a diizopropanclamin. V inom usporiadani
mdZe byt v rovnakom adi&nom polymére pritomny ako polvel tak aj
urychlova® obsahujlici atém fosforu, pri Com adi&ny polvmér sa
zmieBa s polvkyselinou. Podla eZte inédho usporiadania mdZe byt
v rovnakom adiZnom polymére pritomny adilny polvmér obsahujuci
karboxylovd alebo anhydridovd skupinu, polyol a urvchlovalZ obsa-
hujtici atém fosforu. DalBie usporiadania sG zrejmé odbornikom.
Ako tu bolo vysZie popisané, karboxylové skupiny polvkyseliny sa
m&%u zneutralizovat do rozsahu menej ako asi 25 % stabilnou ba-
zou pred tym, v priebehu toho alebo po tom, ako sa zmie3ajd za
vzniku vodného prostriedku. Neutralizdcia mdZe byt Ciasto¥ne

ovplyviovand v priebehu tvorby polykyseliny:

Podla jedného usporiadania podla vyndlezu neformaldehydovy
vytvrditelny vodny prostriedok m&6Ze obsahovat vysoko reaktivny
polyol s urvchlovaZom, ktory obsahuje atém fosforu. V prostried-
ku, ktory obsahuje a) polvkyselinu obsahujdcu aspoll dve karboxy-
lové skupiny, anhydridové skupiny alebo ich soli a b) polyocl ob-
sahujuci aspoll dve hydroxylovée skupiny, &om pomer poltu ekviva-
lentov karboxylovych skupin, anhydridovych skupin alebo ich soli
k po&tu ekvivalentov hydroxylovych skupin je od asi 1 : 0,01 do

asi 1 : 3 a karboxvlové skupiny, anhvdridové skupiny alebo ich



soli su zneutralizovand menej ako z 35 % stilou bizou, je moZnée
pouzit/ polyoly, ktoré su dostatolne reakti?ﬁe , o umoZfiNuje vy-
nechanie urychlov&a obsahujiuceho atém fosforu. Tento prostriedok
sa méZe pouZit ako spojivo pre netkand materialy na bazi sklene-
ného vlakna .alebo na invych teplu odeolnych vidknach. Tento pro-
striedok s vvhodou obsahuje vysoko reaktivny polvol, ako je na-
priklad ALFA, {(3-hydroxvalkylamid obecného vzorca 1
[HO(Ra)zC(Rz)zC—N(RI)-C(O)—]n—A-[-C(O)—N(Ri)—C(RZ)zC(R3)zOH]n
(1),
v ktorom A znamend vizbu, atém vodika aleboe inu jednomocnd alebo
viacmocnu organicku skupinu odvodenu od nasytenej alebo nenasy-
tenej alkylovej skupiny, v ktorej alkylova skupina je skupina
s 1 a¥ 60 atdémami. uhlika, ako je napriklad metylova, etylova,
propylova, butylova, pentvlova, hexylova&, heptylova, oktylova,
nonylova, decylova, eikosylova, triakontyvlova, tetrakontylova,
pentakontylova, hexyikontylové a podobné, arvliové skupiny, ako
je napriklad aryvlova skupina s jednym alebo dvoma jadrami, ako
napriklad fenvlova, naftyvlova a podobné skupiny, tri(niZst
alkenvl)aminovd skupinu, ako je napriklad trimetylénaminova,
trietvlénaminova a podobné skupiny, alebo nenasytend skupinu,
ktora obsahuje'jednu alebo viac etylénovych skupin [>C=C<K]., ako
je napriklad etylénovad, l-metylénova, 32-butenyl-l,3-divlova,
2-propenvl-1,2-diviova, ka;boxy—(niiéia)alkenylova, ako je na-
klad 3-karboxy-2-propenylovad skupina a podobng skupiny, ni%si
alkoxvkarbonyl-(ni%¥%ia)alkenylova skupina, ako Jje napriklad 3-
metoxykarbonyl—2—probenylova skupina a podobnd skupiny, Rl zna-
mend& atdém vodika, niz%iu alkylovu skupinu s 1 aZ 5 atdémami
uhlika, ako je napriklad metvlova, etvlova, propylova, butvylova,
sek. butylova, pentylova a podobné skupiny, alebo niZsiu hydro-
xyalkylovd skupinu s 1 a%2 5 atémami uhlika, ako je napriklad
hydroxyetylov&, 3-hydroxypropylova, 2-hydroxypropylova, 4-hydro-
xybutyvlova, 3—-hydroxybutylova, 2-hydroxy-2metvlpropvlova,
5-hydroxypentylova, 4-hydroxypentylova, 3-hydroxypentylova,
2-hvdroxypentvlovad a izoméry pentvlovej sjupiny, Rz a RS3
znamenaju rovankud alebo réznu skupinu, ktord je vybrana zo sku-
piny pozostavajucej z atdému vodika, priamej alebo rozvetvenej

nizse) alkylovej skupiny a 1 a% 5 atdémami uhlika alebo jedna



skupina RZ a jedna skupina R2 znamenajd skupinu, ktora mbZfe byt
spojena tak, aby s atdmami uhlika vvtveorila cyvklopentenylovd
skupinu, cyklohexylovd . skupinu a podobnd skupiny, n znamena
islo 1 alebo 2 a n,‘éislo Q a¥ 2 aleko ak n~ znamena &islo Q,
polymér alebo kopolymér (tj. n m& hodnotu vy#siu ako 1, s vyho-
dou 2 a¥ 10) vvtvoreny z R-hydroxyvalkylamidu, ak A znamenia nena-

sytend skupinu.

Vyhodnymi reaktivnymi polvelmi sd také polyoly vyESie uve-—

deného obecného vzorca I, v ktorom R!
znamen& atdém vodika, niZsiu

alkylovi skupinu alebo skupinu HO(R3)z2C(R%2):C-, na n znamenaja
E{slo 1, —A- znamena skupinu (CHz)m, m znamenia 0 a% 8, s vyhodou 2
a¥ 2, v kar*dom pripade znamenda atém vodika a druhy znamena atdm
vodika alebo alkylovd skupinu s 1 a2 5 atémami uhlika, tj.
zlG&eninu obecného vzorca I
HO-CH(R3 )CH2 -N{(R1 )-C(0)-(CHz )m—C(O)-N(Rt )-CH2CH(R3)OH I(a},

v ktorom R!, R3 a m znamenajd ako je vyEEie uvedené.

Priklady najvvhodnejfich reaktivnych polyolov sd zluleniny
obecngho vzorca Ib
(HO-CH(R3 )CHz2 )2 N-C{Q0)-(CHz )m—C(0O)—-N{CHz2 CH{(R3 )OH)2 (Ib),
v ktorom R znamend v oboch pripadoch bud atém vodika alebo sku-

pinu —CHs .

épecifickymi prikladmi, ktoré patria do skupiny zlGZenin
obecného wvzorca Ib, s4 bkis[N,N-di(f-hydroxyetyl) i-adipamid,
bis[N,N-di(2-hydroxypropyl)]l—-azelamid,
bis[N,N-di (B-hydroxypropyl)]l-adipamid,
bis[N,N-di(B-hydroxypropyl)]l-glutaramid,
bis[N,N-di(f-hydroxypropyl)]—-sukcinamid

a bis[N-metyl-N-{(3-hydroxyetyl)]-oxamid.

Podla jednoho usporiadania podla vynalezu sa mb&2e neformal-
dehydovy vytvrditelny wvodny prostriedok pou2ivat ako spojivo pre
teplu odolnég netkané textilie, ako sU napriklad netkané

textilie, ktorég obsahuju vlakna odeolné voZi teplu, ake sU na—



priklad aramidové vliakna (vladkna =z aromatického polyamidu), ke-
ramické wvlakna, kovové vidkna, uhlikové viakna, polvimidové
viladkna, niektoré polvesterové vlakna, vlakha' 2 umelého hodvabu

a sklenené vlidkna.

Pojem "vl&kna odolné voli teplu" tak, ako je tu tento pojem
pouZivany, znamena vldakna, ktoré v podstate nie sd ovplyvnené,
ak sd vystavenéd pdsobeniu teploty nad asi 125 ©C. Netkané texti-
lie odeolené vo&i teplu m8%2u tie¥ obsahovat wvlakna, ktoré samy
o sebe nie suU odolné voli teplu, ako napriklad niektoré poly-
esterové vladkna, vladkna na bidze umelého hodvabu, nvlionové vliidkna
a superabsorp&ng vlakna, pokial tento material neovplyviiuje ne-

priaznivo vlastny substrat.

Neformaldehydovy vytuvrditelny vodny prostriedok =sa mdZe
aplikovat na hetkan?imaterial konvenZnymi spdsobmi, ako je na-
priklad rozprafovanie vzduchom alebo bez vzduchu, Skrobenie, na-
svtenie, potahovanie valcom, clonové nandSanie, ukladanie holan-

derom, koagulicia alebo podobné spd8soby.

Vo wvodnej fadze pripravovany neformaldehydovy prostriedok,
po aplikacii na netkany materiadl, sa zahrieva, aby doZlo k vysu-
geniu a vvtvrdeniu. Doba trvania a teplota zahrievania ovplyviiu-
je rychlost sufenia, spracovatelnost, manipulovatelnost
a vlastnosti spracovaného substratu. Tepelné spracovanie sa pre-—
vadza pri teplote asi 120 oC a2 asi 400 <¢C polas doby od 2 se-
kénd de asi 15 minuat. Vvhodné je spracovanie pri teplote asi
150 ©C a2 asi 200 ©C. Ak je to Ziaduce, mdZ2e d8jist k vysuSeniu
a vytvrdeniu v dvoch alebo viacerych stupfioch. Napriklad pro-—
striedok sa m8%e najsamprv zahrievat dostatoZne dlhd dobu na ta-
kU teplotu, aby v podstate do¥lo k jeho vysuSeniu, ale v podsta-
te aby nedoBlo k vytvrdzovaniu prostriedku. Potom sa zahrieva
druhykrat na vy&Esiu teplotu a/alebo dlhi3i &as, aby doslo k vy-—
tvrdeniu. Takyto postup, ktory je oznafovany ako "B-gtupfiovwy",
sa mbZe pre netkany material spracovany so spojivom, napriklad
vo valcovej forme, priZom potom sa mbZe vvtvrdzovat v dalsSom

stupni, s alebo bez tvarovania alebo skladania do prisluine]



clervenlilen o

konfiguracie sufasne s postupom vvturdzovania.

Netkang materidly sa m&Eu pouZivat pre takg aplikacie, ake
sd napriklad izolaZné tehly alebo izolaZné role alebo ako vystu-
Zovacie podloZky pre aplikacie na strechach élebo rodlahach, ako
hrubd predpriadza, ako substraty =zalo¥Xené na mikroskle pre tla-
Cené obvody alebo separatory batérii, ako filtra&ny material,
ako pasky a ako vystuZovaci{ mul . v cementovych alebo necemento-

vych pot'ahoch pri murovant.
Tento vvnalez bude v dalSej Casti popisany pomocou prikladov.
riklady revedenia vy le
Priklad 1
Friprava vvtvrditelného vodného prostriedku. Priprava vzorky 1.

K 178,94 gramom kyseliny polvakrvlovej (molekulovid hmotnost
60 000) sa prida 11,44 g glycerolu, 5,62 g monchydratu fosforna-
nu sodného a 4,0 g vody, pH zmesi bolo 2,1, viskozita 208
mNsm-2 (centipois) (meranéd na viskozimetri Brookifield LVF, vre-
teno &. 4 pri 400 otAZkach za mindtu). Aktivnych zloZiek bolo
30,9 % (aktivne zloZky su vietky zloXky ingd ako voda). Vzorka &.

1l je vytvrditelny vodny prostriedok podla tohoto vvnidlezu.
Priklad 2

Priprava inych wvvtvrditelnych vodnych prostriedkov. Priprava

vzoriek 2 a2 5 a porovnavacich vzoriek A a%Z B.

Vzorky 2 a%2 5 a porovnavacie wvzorky A a2 B sa pripravuju
podla postupu pripravy vzorky 1 s obsahom zloZ2iek v takych

mnoZstvach, aké su uvedend v tabulke 2.1.
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Tabulka 2.1
Priprava vytvrditelnych vodnych prostriedkov

vzorka g polvkyseliny g polyolu g urychl. Hz O
2 100 polvakrvlovej! 40,6 HEAZz 4,13 SHP3 60,6
3 125 polvakrylovej? 15,2 PE® 3,8 GSHP3 512,3
4 140 polvyakrylovejl 49,3 HEAZ 5,5 SHP3 81,77
5 160 p(AA/MA/SHP)1LC i24,8 HEAZ vidgie 266,9
A 92,6 polvakrylovej! Ziadny Ziadny 43,
B 146,5 polyakrylovej® 35 HEAZ? 5,4 SHP3 23,2°
1 polvakrylovad kyselina ¢ molekulovou hmotnost'ou pribliZne

60 000 ako 25 % pevnda l&tka
bis[N,N-di(B-hydroxyetyl)l-adipamid ako 40 % pevnad latka
monohydrit fosfornanu sodného
polyvakrylovad kyselina s molekulovou hmotnostou pribliZne
40 000 ako 25 % pevna latka |

5 pentaerytritol

polvakrylovad kyselina s molekulovou hmotnostou 60 000,

zrnuetralizovanad z 20 % hvdroxidom sodnym, ako 26,2 % pevna
Clatka
7 prida sa tieZ 29,6 gramov silanu (1 % aktivneho) =

epoxy-funkciou

8 polyvakrylova kyselina s molekulovou hmotnostou 60 0O0Q,
zneutralizovand zo 40 % hvdroxidom sodnym, ake 27,5 % pevna
létké

9 pridad sa tieZ 29,9 gogramov silanu (1 % aktivneho) =
epox&—iunkciou

10 kopolymér 57 dielov kyseliny akrylovej a 25,7 dielu kyseliny
maleinovej pripraveny za pritomnosti 17,3 dielu fosfornanu

sodného (45 % pevnej latky)

Pripravia sa vzorky 2 a%¥ 5 podla vyndlezu. Porovnavacia
vzorka A obgahuje polvkyselinu, ale neobsahuje polvol alebo
urvchlova¥, ktory obsahuje atém fosforu. Porovnavacia zluZenina
B je zneutralizovana stabilnou biazou v mnoZstve vi&Som ako asi

30 %.



Priklad 3

Spracovanie netkanvch materidlov odeolnych vol&i teplu. a

testovanie pevnosti v tahu spracovanych netkanych materidlov.

Netkany substrat zo sklenenych vildkien sa pripravi na po-
loprevadzkovej linke Fourdriner (typicky pristroj na vyrobu ro-
ho%?1 zo skelnych vlakien). PouX2iva sa sklenené vldakno s dl'Zkou
3,2 cm (vlikno Owens Corning Fiberglas 685-M). Sklenené vliakno
sa disperguje so 14 ppm katidnového dispergaZndho &inidla
(KATAPQL VPTM-532, GAF Chemical Cofp.) a s 31 ppm polvakrylami-
dového tu2idla (NalcoTM 2286). Zikladnd homotnost pripravenej
roho¥e bola 0,08 kgm-2. V laboratériu sa kontinudalna félia nare-
Ye na listy s velkostiou 17,8 cm krat 27,9 cm, ktoré sa umiestnia.
do muflovej pece s teplotou 600 ©C, aby sa odstranilo pojidlo
a zvvEné organicke materidly. Vzorka 1, ku ktorej sa prida 0,5
hmotnostného % (vztiahnuté na hmotnost pevnych latok spojiva)
aminosilanu s epoxidovou funkciocu, sa potom nanesie na list,
nadbytok spojiva sa odstrani vo vakuu, spracovany list sa vysuii
a vvturdzuje sa 2 mindty v Mathisovej peci pri teplote 200 ©C.
Naneseného spojiva bolo 28 % (hmotnost suchého spojiva ku

hmotnosti skla).

Vvtvrdeny list sa potom nare¥ e na pasky s velkostou 2,54 cm
krat 10,16 cm. Pasky boli testované na pevnost v tahu tak, ¥e sa
pasik umiestni medzi dve Celuste testovacisho zariadenia pre
pevnost v t'ahu Thwing—Albért Intelect 500 tensile tester. Vzorky
sa od seba odUahujG kriZoveou rvyvchlostou 5,08 cm za minudtu.
Pevnost' v tahu za mokra sa meria na druhej sade rovnakym spdso-
bom pripravenych pruZkov vvtuvrdeného listu, ktoré sa nechajd na-
siaknut jednu hodinu vo vode pri 85 <C. Vzorky sa odstrania

z vody a zatial o su edte vihké testujd sa na pevnost v tahu.

Pevnost’ v t'ahu za mokra vvturditelnym vodnym prostriedkom
spracovaného netkaného materidlu, ktorad je podstatnou astou

pevnosti v tahu za sucha podobne spracovaného netkaného materia-



lu, je ukazatelom toho, ¥e materiidl bol vvtuvrdeny a Ze bol z{-
skany uX2itolny vvsokym te#lotam odolavaijuci vvtvrdeny vadnym

prostriedkom gpracovany material.

Vysledky testov pre vzorky 1 a¥ 5 a porovnavacie vzorky
A a B boli zigkané rovnakym sp&sobom, ako je vvyE3ie uvedené, a%
na to, Ze wvzorka 3 bola aplikovana na mikroskleneny substrat

(Whatman 934-AH). Tieto vysledky sU uvedend v tabulke 3.1.

Tabulka 2.1

Testovanie pevnosti v tahu (kg/cm) spracovanych netkanych
materidlov
vzorka pevnost! v tahu za sucha pevnost v tahu za mokra
1 6,3 3,6
2 4,864 3,8
3 2,38 1,66
4 5,04 3,28
8 4,58 2,38
A 5,44 0,36
R 5,31 Q0,65

Priklad 4

Verlyv mnoZstva urychlovada {(akceleridtora) na vliastnosti netkand-
ho materidlu zo gklenenvch vl&dkien gpracovangho s vvtvurditelnym

vodnvym prostriedkom

Vzorky & aZ 9 a porovnavacia vzorka C éa pripravia nasledu-
jicim spésobom. Ku zmesi 100 gramov kyseliny polvakryvlovej (zne-
utralizovanej v rozsahu do 3 % stabilnou bizou) a 25,6 g glyce-
rolu sa pridajd rdzne mno¥stvd monohydratu fosfornanu sodného
(SHP), ako je to uvedené v ﬁaburke 4.1. Tieto vodné prostriedky
sa aplikujd na mikroskleneny substrat (Whatman 934AH) a testuju

sa sp8sobom podla prikladu 2. Vvysledky s uvedené v tabulke 4.1.
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Tabulka 4.1

Vplvvy mno¥%stva urvchlovada

vzorka hmotnostné % SHP pevnost v tahu {(kg/cm)
za gsucha za mokra

6 2,15 2,50 2,05

7 1,49 2,90 2,11

8 0,76 2,30 ] 1,89

9 0,38 2,95 1,83

C 6] 2,36 0,09

Vzorky 6 a2 9 podla tohoto vyndlezu vykazuju podstatné
zachovanie pevnosti v tahu v teste v pevnosti v tahu za mokra.
Porovndvacia vzorka C, ktor& obsahuje polvkyselinu a polyol, ale
ktora neobsahuje urychlovad obsahujuci atém fosforu, nevykazuje

v podstate Ziadnu pevnost v t'ahu za mokra.

Priklad &5

Vplyv urychlovacieho prostriedku na vlastnosti netkaného mate—
riadlu zo sklenenych vliidkien spracovaného s vvturditelnym vodnym

prostriedkom

Ku zmesi 168,6 gramu kyseliny polyakrylovej (z 25 % pevnej,
zneutralizovanej do mnoZstva 3 % stabilnou bazou) a 23,5
g bis[N,N-di{B-hydroxyetvl)]l-adipamidu (zo 40 % ako pevn&a l&atka)
sa prida 4,32 g r8znvch urvychlfovaZov, ako je to uvedend v tabul -
ke 5.1. Tieto vodné prostriedky sa aplikujd na netkané materidly
zo sklenenych vlakien a testuju sa sp8socbom podla prikladu 3.

Vysledky su uvedené v tabulke 5.1.
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Tabulka 5.1
Vplyv zloZenia urychlovada

vzorka urvchlovad pevnost v tahu (kg/cm)
za sucha za mokra

10 fosfornan sodny 5,89 4,09

11 kyselina fosfore&na 6,55 1,75

12 kyselina fosforita 6,37 3,71

13 dihvdrogénfosiore&nan

’ sodny 7,04 2,97

D kyselina p-toluénsulfdénova 7,65 0,14
E hydrogéniosforeZnan sodny 5,95 0,054

Priklad 6

Vplyv rozsahu neutralizicie na vlastnosti netkaného materiialu zo
sklenenych vldkien spracovaného s vytvrditelnym = vodnym pro-—
striedkom - vytvrditelny prostriedok, ktory obsahuje reaktivny

polvol a neobsahuje Ziadny urychloval

Zmes 100 gramov kyseliny polvakrylovej (molekulova hmotnost
60 000, z 25 % pevnd), ktorad bela =zneutralizovand v rozsahu do
2 % stabilnou bazou v priebehu syntézy polykyseliny, a 41,7
g bis[N,N-di(f-hydroxvetyl)]l-adipamidu (zo 40 % pevna latka) sa
upravi tak, aby bola neutralizovand do rézneho stupfia (vvpoZlita-
né ako ekvivalenty kyseliny zneutralizovanej vzhladom k celkové-
mu mno¥stvu kyseliny) hydroxidom sodnym, stabilnou bazou, ako je
to uvedené v tabulke 6.1. Tieto vodné prostriedky sa aplikujul na
netkané materialy =zo sklenenych vlakien a testujd sa spbsobom

podla prikladu 2. Vysledky s uvedené v tabulke 6.1.



Tabulka 6.1

Vplyv rozsahu neutralizacie

vzorka % neutralizacie pevnost v tahu (kg/cm)
za sucha za mokra
14 2 6,48 3,42
15 12 6,66 2.7
16 22 6,84 1,8
17 32 7,02 0.9
F 42 6,84 0,18
G 52 6,12 0

Vzorky 14 a¥ 17 podla tohoto vyndlezu, ktoré obsahujd reak-
tivny polyol, wvykazuju vysokl urovei zachovania pevnosti v tahu
za mokra, zatial&o porovnavacie vzorky FG a G pri vyd3om rozsahu

neutralizicie toto nevvkazuju.
Priklad 7

Vplvv rozsahu neutraliziacie na vlastnosti netkaného materialu zo
sklenenych vlakien spracovanégho s vyitvrditelnym vodnym pro-

striedkom

Ku zmesi 100 gramov kyseliny polyakrylovej {(molekulova
hmotnost 60 000, z 25 % pevna latka), ktord bola zneutralizovand
v rozsahu do 2 % stabilnou bazou behom syntézy polvkvseliny,
a 41,7 g9 bis[N,N-di(B-hydroxyvetyl)]l-adipamidu sa prida 4,17
g monohydratu fosfornanu sodného. Prostriedok sa upravi tak, aby
bol neutralizovany do rézneho stupia (vypoditané ako ekvivalenty
kyseliny zneutralizovanej vzhladom k celkovému mnoZstvu kyseli-
ny) hydroxidom sodnym, stabilnou bazou, ako je to uvedené v ta-
bulke 7.1. Tieto vodné prosiriedky sa aplikujd na netkané mate-
rialy zo sklenenych vlidkien a testujl sa spdsobom podla prikladu

3. Vvysledkv si uvedené v tabulke 7.1.



Tabulka 7.1
Vplvv rozsahu neutralizacie

vzorka % neutralizéacie ' pevnost v tahu (kg/cm)
za sucha za mokra

i1e 2 5,386 3,58

19 . 12 5,78 3,286

23G 22 5,04 3,28

21 31 4,82 2,02

H 42 5,21 g,85

I 52 5,20 0,92

zorky 18 a%¥ 21 podla tohoto vynalezu vvkazujd vysokd udro-
veli. zachovania pevnosti v tahu, zatial&o porovnavacie vzorky

H a I pri vvyEsSom rozsahu neutralizacie toto nevvkazujua.
Priklad 8

Vprlyv doby zahrievaniasteploty na vlastnosti netkaného materialu
zo sklenenych vlakien spracovaného s v?tvrditeln?m vodnym pro-

striedkom

Ku zmesi 100 gramov kyselinv polvakrvlovej (molekulova
hmotnost 60 000, z 25 % pevn& latka), ktord beola zneutralizovanad
v rozsahu do 3 % stabkilnou bazou, a 41,7
g bis[N,N-di(f-hyvdroxyetyvl)]-adipamidu (zo 40 % pevnd latka) sa
pridad 4,17 g monohydritu fosforranu sodného. Tento vodny pro-
striedok sa aplikuje na netkané materidly zo sklenenvych vi&kien
a testuje sa spbdsocbom podlfa prikladu 3. Vysledky su uvedené

v tabulke 8.1.



Tabulka 8.1
Vplvv doby zahrievaniasteploty

teplota (°oC) doba (min) pevnost v tahu (kg/cm)
za sucha za mokra

140 1 5,47 Q
140 2 5,85 0,27
140 2 6,23 0,27
140 << 7,81 Q,27
160 1 5,54 0,22
160 2 6,53 1,53
160 3 8,03 3,583
160 4 7,34 4,20
180 1 7,79 1,96
180 2 6,75 4,63
180 3 5,92 4,30
180 4 5,88 3,87
200 1 6,41 3,26
200 2 5,09 3,31
200 3 5,4 ,62
200 4 4,86 3,42

Vzorky podla tohoto vynilezu vvkazujd vysokld hodnotu zacho-
vania pevnosti v tahu za mokra, ak sa podrobia dostatofnému te-
pelndmu spracovaniu poZas dostatoZnej doby. Predpoklada sa, Ze
zahrievanie na teplotu 140 ¢C poZfas cdoby dlhZej ako 4 minGty je
efektivne pre vyturdenie prostriedku. Vvhodnymi s teploty od

asi 150 oC do 200 ©oC.

Priklad 9

PouZitie fosfornanu sodného ako urvchlujldcej zloZky vytvrditel-

ného vodndho prostriedku

Priprava a testovanie vzorky 22. Zmes 19,0 gramu kyseliny
rolvakrylovej s molekulovou hmotnostou 60 000 (25 % pevne] lat-
kv), 0,475 g monohydratu fosfornanu sodného, 2,023 g glycerolu
a 2,662 g Qody sa riadne premieXa a naleje sa do plochej Petriho

misky. Zmes sa sul1 na vzduchu 4 aZ 5 dni. Potom sa premiestni



do pece s nutenym obehom vzduchu, vkde gsa ponech&d 8 hodin pri 25
°oC. Vvsledny film mal hribku asi 0,1 cm. 2 {filmu sa odreZe vzor-
ka s hmotnostiou asi 0,5 g, zahreje sa ako je to uvedené v tabul-
ke 9.1 a potom sa znovu zva¥%i. Vvtvrdeny film sa necha nasiaknut
vodou (48 hodin) a opdt sa zvaZ2i. Stanovi sa vaZkovy pomer napu-—
Zania s poufXitim opravy na rozpustnu frakciu. NezAvisle bolo
zistend, Ze tento spdsob ma 3$5% interval spolahlivosti 0,60. Po-
mer napufania je brany ako miera stupifa vytvrdenia, ni%3ie &islo
znamena& vidsiu hustotu zosietovania a teda vadsi rozsah vytvrde-
nia a viEsiu u¥innost ako polymérne spojivo pre netkané materid-

ly rezistentné voli teplu.

Priprava a testovanie porovnivacej vzorky J. Zmes 20,0
g kyseliny polvakrvlovej s molekulovou hmotnostou 60 000 (25 %
pevnej latky) a 2,13 g glvcerolu sa riadne premieZa a naleje sa

do plochej FPetriheo misky. T&to zmes sa susSi{ 4 aZ 5 dni. Potom
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premiestni do pece g ndtenym obehom vzduchu na € hodin pri
oC. Vysledny film sa spracuje. Zmeria sa pomer napufania rovna-

kvym spdscobom ako pri testovani vyESie uvedenej vzorky 22.

Tabulka 9.1
Vplyv urvchlovaZa na pomer napuania vyvturditelngho vodngho
prostriedku

vzorka pomer napudania
zahr. 6 min/15Q ©C zahr. 6.min/180 =C

232 1G,4 4,5
J 16,5 7,1

Vzorka 23 podla tohoto wvynalezu, ktorad obsahuje urychlovad
obsahujlici atém fosforu, vvkazuje lepéiﬁ schopnost vytvrdovania

ako porovndvacia vzorka J, ktord necobsahuje urychloval.

Friklad 10

Pou¥itie fosfornanu sodného ako urychlujlcej zloZky vytvrditel-

ného vodného prostriedku s pouZitim r8znych polyolov



Priprava vzoriek 24 a¥ 28 a porovnavacich vzoriek K aZz O.
Zmes kyseliny polyvakrylovej s molekulovou hmotnostou 60 000
(PARA, 25 % pevnej lAatky), monohydratu fosfornanu sodného (SHP),
polyolu a vody, ako je to uvedené v tabulke 10.1, sa riadne pre-
mie¥a a naleje sa do plochej Fetriho miskv. Tato vzorka sa potom
spracuje a testuje rovnakym spdSschbom ako v priklade 2. Pomery

napufania su uvedené v tabulke 10.2.

Tabulka 10.1
Priprava vzoriek 24 aZ 28 a porovnavacich vzoriek K aZ O

vzorka g PARA g SHP g polyolu g vody
24 16,0 0,40 2,95 dietylénglykolu 5,14
K 16,0 a 2,95 dietvlénglykolu o
25 16,0 Q0,475 2,05 etvlénglvkolu 2,72
L 16,0 0 2,05 etvlénglvkolu 0
26 19,0 0,47% 2,84 D-glukdbnovej kys.i 9,56
M 19,0 0 2,84 D-glukénove] kys.t 9,58
27 19,0 0,475 2,82 B-D-laktdézy 4,52
N 19,0 0 2,82 B-D-laktoézy 4,52
28 19,0 0,475 2,82 sachardézy 4,52
O 19,0 0 2,82 sachardzy 4,52

1 pridang ako vapenati sol

Tabulka 10.2
Velvvy uryvchlovada na pomer napulffania vwvvturditelnvych vodnych
prostriedkov

vzorka pomer napulania (zahrievané & min na 180 ©<QC)

24 4,0

K 8,3
25 3,5

L 5,5
26 14,4

M rozpustené
27 ‘ 9,6

N rozpustené
28 7,06

0] rozpustendé




Vzorky 24 a% 28 podla tohoto vvnalezu, ktoré ocbsahujd rdzne
polyoly a urvchlovaX® obsahujdci atém fosforu, vvkazuja lepXiu
odpoved vvturditelnosti ako porovnavacie vzorky K a%Z O, ktoré

necbhbsahujd Ziadnv urvchlovadl.

Priklad 11

Vplvyv mnoZ%stva polvolovej zlo¥ky na vytvrdzovanie vvtvrditelného

vodného prostriedku

Priprava wvzoriek 29 a%¥2 36. Zmes polyakrylovej kyseliny
s molekulovou hmotnost'ou 60 000 (PAA s obsahom 285 % pevnej lat-
ky), monohydritu fosfornanu sodného (SHP) a polyolu, ako je to
uvedené v tabulke 11.1, sa riadns premieSa a vleje sa do plochej
Petriho misky. Tato vzorka sa spracuje a testuje rovnako ako

vyi8ie v priklade 9. Pomery napufania su uvedend v tabulke 11.2.

Tabulka 11.1
Priprava vzoriek 29 a%Z 26

vzorka g TPAA g SHP g polvolu
29 2e,Q 0,585 0,234 glycerolu
20 20,0 0,50 0,534 glycerolu
31 2Q,0 0,50 1,065 glycerolu
32 19,0 0,475 2,022 glycerolu
33 21,0 0,525 1,46 pVOH!
34 19,0 0,475 2,30 pVOH
35 16,5 0,413 5,73 pVOH
36 14,0 0,35 9,72 pVOH
1 pVOH znamend polyvinvlalkohol pouZivany ako roztok Airvol

203 8 25 % pevnvch latok



- Tabulka 11.2

Vplyv obsahu  polvolu na pomer napufania

vvturditelnych vodnych

prostriedkov
pomer pomer napudania
vzorka hydroxy/karboxy skupin (zahr. 6 min na 180 oC)
29 0,1 9,9
30 0,25 5,4
31 0,5 7,0
32 1,0 4,5
33 g,1 14,0
34 0,25 6,8
35 0,5 4,4
36 1,0 4,5

Vzorky 29 a¥ 32 a 33 a¥ 36,

obsahujice rdézne mnoZstva polyclov

a urvchlowvad,

vB8etky podla tohoto vvnalezu,

ktory obsahuje

atém fosforu, vvkazujd zvydajne vvtvrdzovatelnosti, tj. zni{Zenie
pomeru napulania, s rastucim pomerom hvdroxylovych skupin ku

karboxylovym skupindm.
Priklad 12

PouZitie rdznych urychlovadov, ktoré obsahuji atdm fosforu, vo

vvtvrditelnych vodnych prostriedkoch

Priprava vzoriek 37 a¥ 40 a porovnadvacej vzorky P. Zmes po-
lvakrvlovei kyseliny s molekulovou hmotnostou 60 0Q0 (PAA, ako
25 % pevnej latkyv), urvchlovaZa, glycerolu a vody, v mnoifstvach
uvedenych v tabulke 12.1, sa riadne premieSa a naleje sa do
plochej Fetriho misky. Tato vzorka sa spracuje a testuje ako je
vyEBSie uvedend v priklade 9. Pomery napufania si uvedené v ta-

bulke 12.2.



Tabulka 12.1
Priprava vzoriek 37 a¥ 40 a porovnavacej vzorky P

VZOor-— o PARA g urychlovala g glycerolu g vody
ka
37 23,0 0,965 NaqPz207, .10 HzO 2,45 2,83
38 23,0 0,676 H3aPQqa (85%) 2,45 3,12
39 22,0 0,575 Ha PO 2,45 3,22
40 23,0 "~ 0,723 NaHz POz .Hz0 2,45 3,08
P 20,0 0 2,13 0

Tabulka 12.2 ‘
Vplyv tvpu urvychlovaa na pomer napuwania vvturditelnych vodnych
prostriedkov

vzorka pomer napufania (zahrievané 6 min na 180 o)
37 5,9
38 2,0
39 2,1
40 4,1
P 7,1

Vzorky 327 aZ 40 podla tohoto vvynilezu, ktoré obsahujd rdézne
urvchlovadle obsahujlce atdm fosforu, vvkazujia lep¥%iu vvturditel-

nost ako porovnavacia vzorka P, ktorad neobsahuje urychloval.
Priklad 13

PouZitie rdznych polvkyselinovych =zloZiek vo vytvrditelnvch

vodnych prostriedkoch

Priprava wvzoriek 41 aZ 44. Zmes polvkyseliny, ako je to
uvedené v tabulke 13.1, urychlova&a monohydratu fosfornanu sod-
ného (SHP), glvcerolu a vody sa riadne premiea a naleje sa do
plochej Petriho misky. Tato vzorka sa spracuje a testuje rovna-
kym spf&zobom ako vyESie v priklade 9. Pomery napufania su uvede-—

né v tabulke 13.2. Pomery napufania boli stanovené v uvedenvch
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rozpust'adlach, nie vo vode.

Tabulka 13.1
Priprava vzoriek 41 a2 44

vzorka g polvkvselinvi o SHP g glvcerolu g vody
41 17,0 A 0,25 0,51 6,79
42 17,0 B 0,25 0,53 7,28
43 17,06 C 0,25 0,52 7,09
44 18,0 D 0,19 0,67 5,01
1 Polyvkyselina A znamend 70 styrénw 15 metvlimetakrvliatus 15

kyseliny akrylovej (25 % pevnej latky).

Polvkyselina B zZnamena 50 styrénu/ 10

hydroxvetylmetakryldtu/ 10 metvimetakryliatu/ 30 kyseliny
akrylovej (25 % pevnej latky).

Polvkyselina C znamend 60 styrénu/ 10 A-metylstyrénu/ 30

kyseliny akrvlovej (25 % pevnej latky).

Polvkyselina D znamenda 70 2Z2-etvlhexvylakrvlatu/ 30 kyseliny

metakrylovej (35 % pevnej latky).

Tabul'ka 13.2 :
Velvyvy tvpu polvkvyselinv na pomer napufania wvyvturditelnvch
vodnych prostriedkov

vzorka pometr napulania (zahrievang 6 min na 180 <(C)
41 8,5 (etylmetylketdn)
42 5,1 (etvlmetylketdn)
43 7,6 (etylmetylketdn)
44 5,2 (acetdn)

Vzorky 41 a%2 44 podla tohoto vvnalezu, ktoré obsahujid rézne
polvkyseliny, vvkazujl odpoved vvtvurditelnosti. VZetkv polvkyse-—
linové prostriedky samotné skér ako sﬂéast vvtyvrditelného pro-
striedku podla tohoto vvynilezu sa rozpuistajd v pouX2itych roz-

pustadlach.
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Friklad 14

PouZitie zloZiek polvakrvlovych kyselin s rdznou molekulovou

hmotnostiou vo vvturditelnych vodnych prostriedkoch

Priprava vzoriek 45 aZ2 50. Zmes kyseliny polvakrylove]
(PAR), ako je to uvedené v tabulke 14.1, urychlova&a monohydritu
fosfornanu sodného (SHP), polyolu, v mnoZstvach uvedenych v ta-
bulke 14.1, a vody sa riadne premieZSa a naleje sa do plochej
Petriheo misky. TAto vzorka sa potom spracuje a testuje sa podob-
ne ako je vyESie uvedené v priklade 9. Pomery napuwania sd uve-

dené v tabulke 14.2.

Tabulka 14.1
Priprava vzoriek 45 aZ 50

vzorka g PAA g SHP g polyolu
45 14,0 (molekulov& hmot. 2 000, 0,56 2,29 glycerolu
40 % pevnej latky)
46 19,0 (molekulova hmot. 60 QCO, . Q0,475 ‘2,02 glycerolu
25 % pevnej latky)
47 19,0 (molekulova hmot.. 190 0QQC, 0,475 2,02 glvcerolu
25 % pevnej latky)
48 16,0 (meolekulova hmot. 2 000, G,64 4,45 pVOH
: 40 % pevnej latky)
49 24,0 (molekulovad hmot. &0 Q0Q, 0,60 4,17 pVOH
40 % pevnej latky)
50 24,0 (molekulova hmot. 190 0QO, G,60 4,17 pVOH
25 % pevnej latky) '




Tabulka 14.2
Vplyv molekulovej hmotnosti kyseliny polvakrylovej na pomer
napufania vvtvrditelnych vodnych prostriedkov

pomer pomer napulania ,
vzorka hvdroxv/karboxy skupin (6 mins/150 <C) (6min/ 180 ©oC)

45 1,0 rozpustenég 14,1
45 i,0 1G,14 4,5
47 1,0 8,7 4,9
48 g,25 rozpustene : 23,4
49 0,25 17,6 9.4
50 0,25 7.7 4,4

Vzorky 45 a2 50 podla tohoto vynalezu, ktoré obsahujd poly-
akrylovd kyselinu s r8znymi molekulovymi hmotnostami, vykazujud
odpoved vo vyturditelnosti. Spracovanie s kyselinou polvakrylo-
vou s vyEZ3ou molekulovou hmotnostou a spracovanie pri vyiSej

teplote vedie k vvy3Sej vytuvrditelnosti.
Priklad 15

PouZitie polvkyselinovych =zloZ2iek vytvorenvych za pritomnosti

fosfornanu sodného vo vvtvrditelnych vodnych prostriedkoch

Priprava vzorky 51 a porovrnavacej vzorky . Zmes poly (66
kyseliny akrvloveji/28 anhydridu kyseliny maleinovej) (polvkyse-
" lina; 56 % pevnej latky), ktorad sa pripravi za pritomnosti 6
hmotnostnych % monohydratu fosfornanu sodn#£ho, glvcerolu
v mnoZstve uvedenom v tabulke 15.1, a vody sa riadne premieda
a naleje do plochej Petriho misky. Tato vzorka sa potom spracuje
a testuje rovnakym spdsobom ako je vyEEie uvedend v priklade 9.

FPomery napulania sd uvedend v tabulke 15.2.

(]

Priprava vzorky 9592 a provnavacej vzorky R. Zmes pely (82 ky-—
seliny akrylovej/ /12 anhvdridu kyseliny maleinovej) (polyvkyseli-
na; 56 % pevrnej lAatky), ktora sa pripravi za pritomnosti 6 hmot-
nostnych % mornohydratu fosfornanu sodného, glyvcerolu v mnoZstve

uvedenom v tabulke 15.1, a vody sa riadne_ premie¥a a naleje do
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plochej Petriho misky. Tato vzorka sa potom spracuje a testuje
rovnakym spdsobom ako je vyESie uvedendé v priklade 9. Pomery na-

pu¥ania su uvedené v tabulke 15.2.

Tabulka 15.1
Priprava vzoriek 51 aZ 52 a porovndvacich vzoriek § a R

vzorka g polvkyseliny g vaody g polvolu
51 13,0 18,56 2,13 glyceralu
Q 13,0 18,56 o
52 13,0 , 18,42 3,02 glycerolu
R 13,0 18,42 o

Tabulka 15.2

Vplyv polvkyselinovych zloZiek vytvorenych za pritomnosti fos-
fornanu sodrniého na pomer napufania vwwtvrditelnych vodnych pro-
striedkov

vzorka pomer napu&ania (zahrievané 6 min na 180 °C)
51 5,4
Q rozpustenég
52 11,3
R rozpustené

Vzorky 51 a¥ 52 podla tohoto vynédlezu, ktoré obsahuju poly-
kyselinové zlo%ky vytvorené za pritomnosti fosfornanu sodného,
vvkazujud odpoved vo vytvrditelnosti. Porovnavacie vzorky
Q a R ukazujd, ¥2e odpovedaljlce polykyzelinové zloZky vytvorens
za pritomnosti fosfornanu sodného sa nevytvrdzujd za nepritom-

nosti polvolu pri pouXitych podmienkach.
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Priklad 16

PouZitie rdznych hydroxylaminov ako polvolove] zlo¥ky vo

vytvrditelnych vodnvch prostriedkoch

Priprava vzoriek 52 a2 57. Zmes polvakrylovej kyseliny (45
% pevnej latky) s molekulovou Fmotnostcu 10 000, ktord méd karbo-—
xylové kyseliny zneutralizované do rozsahu 1,9 % hydroxidom sod-
nym (stabilnad baza) a do dalSieho rozsahu v hodnote 5,3 % hy-
droxidom aménnym (prchava baza) na pH 3,5, urychlova¥a monohyd-
ratu fosfornanu sodného (3,3% roztok), polvolu a vody,
v mno¥stvach ako je to uvedené v tabulke 16.1 (mnoZstva sa vy-
brané tak, aby celkom bole asi 18 % pevnej latky), sa riadne
premieZa. TAto zmes sa aplikuje na za mokra vytvoreny list zo
sklenenych vlakien spdsobom podla vysSie uvedeného prikladu 2.
Tento list, po vystaveni p&sobeniu vakua, aby sa odstranil nad-
bytok spojivove]) zloZky, sa zahrieva 3 minudty na teplotu 200 oC.
7{skani vzorka sa potom testuje, ako je vy&Sie uvedené v prikla-
de 2. Vysledky pevnosti v tahu siu uvedené v tabulke 16.2. Vzorky
boli testované tie%? pri nizsich teplotach. Vysledky pevnosti

v t'ahu pri réznvch teplotdch su uvedené v tabulke 16. 3.

Tabulka 16.1
Priprava vzoriek 53 a% 57

vzorka g PAA g urychlovada g polveolut g vody
53 104,06 2,1 6,1 P1 17,2
54 107,2 2,1 4,6 P2 186,1
55 102,5 2,1 6,3 F2 189,1
56 108,3 2,1 4,1 ¥4 15,5
57 103,06 2,1 4,7 PS5 189,7
1 Polvolv znamenaju: Pl znamena diizopropanclamin, P2 znamena

2-(—amincetvlamino)etanol, P3 znamen& trietanolamin, P4
zZnamena tris{hvdroxymetyl)aminometan, P5 znamena

dietanolamin



Tabulka 16.2
Vysledky testu pevnosti v t'ahu spracovanvch netkanych
materiidlov zahriatych na 200 oC -

vzorka pevnost! v tahu (kg/cm)
za sucha - za mokra

53 7,38 5,26

54 7,47 5,13

55 8,60 5,13

56 ) 7,56 2,91

87 7,42 5,20

Tabulka 16.3
Vvsledky testu pevnosti v tahu spracovanych netkanych materidlowv
Pri réznych teplotach

pevnost v tahu (kg/cm}

vzorka . za sucha za mokra

pri teplote (v stuprioch Celzia):
170 180 190 200 170 120 190 2Q0
53 - 8,01 8,32 7,38 0,63 2,35 4,14 5,26
54 - 9,9 - - - 3,01 - 5,13
o] 7,06 8,14 - &,61 0,76 3,47 - 5,67
56 - 7,40 - 7,56 - 6,92 - 3,91
57 7,88 8,75 - 7,42 0,72 2,57 - 5,20

Vzorky 53 a¥ 57 podla tohoto vvnilezu, ktoré akeo polyolovid

zlo%*ku obsahujl hydroxylamin, vvkazujd vvyi8ie hodnoty pevnosti

v tahu.

Priklad 17

Pou%2itie diaminu namiesto polvolove)j zloZky

Priprava vzorky 58. Zmes 101,1 g kyseliny polyvakrylove]

(celkom 45 % pevnej latky) s molekulovou hmotnostiou 10 000, kto-
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rej karboxylové skupiny s zneutralizované v mno¥2stve 1,9 % hvy-

droxidom sodnym (stabiln& béaza) a v dalscm mno¥stve 5,3 %

0)}

hydroxidom amdénnym (prchava bi&za) na pH 2,5, 2,1 g urychlovala.
monohvdratu fosfornanu sodného (2,2 % rozteok), 7.4 g hexandiami-
nu a 189,4 g vody sa riadne premieZfa. Tato zmes sa aplikuje na
za mokra vytvoreny list zo skelnych vldkien spbésobom podla pri-
kladu 3. Z tohoto listu sa vo vadkuu odstrani nadbytolny spojivo-
vy prostriedok, potom sa zahrieva 3 mindty na teplotu 200 oC.
Vzorka sa potom testuje podobne ako vyE3ie v priklade 2. Pevrnost
v tahu za sucha beocla 8,8 kg/cm, pevnost v tahu za mokra beola

3,52 kg/cm.
Priklad 18

PouZitie trietanoclaminu ako polvolovej zloZky pre polvakryvlova

kyselinu zakonenu fosfornanovymi skupinami

Priprava vzorkyv 59. Zmes 87,5 g kvyselinv polvakrvlovej za-
konZenej fosfornanovymi skupinami pripravena podla spSsobu pri-
pravy vzorky 51 (obsah pevnej latky 52,1 %) s molekulovou hmot-
nostou 3 500, ktord m& karboxvlové skupiny zneutralizovang
v mnoZstve 1,0 % hydroxidom sodnym (stabilni& baza), 14,2 g tri-
etanoclaminu a 198,33 g vody sa riadne premieBa a aplikuje sa na
za mokra vytwvoreny list zo sklenenych vidkien spésobom podla
prikladu 3 aZ na to, Ze di%ka sklenerého vlakna bola 1,91 cm.
Tento ligt sa potom, &c sa vo vadkuu odstrani nadbvtoXny spojiivo-
vy prostriedok, zahrieva 2 minuty na 200 =2C. Ziskand vzorka sa
testuie ako je vyEsSie uvedenéd v priklade 3. Pevnost v tahu za

sucha bola 6,29 kg/cm a pevrnost v tahu za mokra bola 4,41 kg/cm.
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PATENTOVE NAROKY

Vytuvrditelny vodny prostriedok, vy znalujuci s a
t vy m , Ze obsahuje .

a) polvkyselinu obsahujlcu aspoll dve karboxylové skupiny,
anhydridové skupiny alebo ich soli

b) polvol obsahujici aspoiil dve hydroxvlové skupiny a po
pripade

c) akcelerator cobsahujici atdém fosforu,

pri om pomer po&tu ekvivalentov karboxylovych skupin, an-
hydridovych skupin alebo ich soli k poftu ekvivalentov hy-
droxylovych skupin je od asi od 1 : 0,01 do asi 1 : 3 a
karboxvlové skupiny, anhydridové skupiny alebo ich soli

P

s zneutralizovand z menej ako 35 % stalou bazou.

Vvturditelny vodny prostriedok podla naroku 1, vy zna -

T u jaci s a tvyvm , %e sa ako polvkyselina pouZiva

polymérna polvkyselina.

Vyturditelny vodny prostriedek podla ndroku 2, v v z n a -
Tujuyuci sa tym , %2e sa ako polvkyselina pouZiva
adiZny polymar, ktory obsahuje aspol jeden kopolymeri-
zovany monomér obsahujici etylénicky nenasytend karboxylovd

kyselinu.

Vyturditelny vodny prostriedok pcdla rtoréhokoalvek =
predchadzajucich narokov, v v z n a & u j 4 c i s a t v m,
Yo sa ako polvol pou¥iva zluZenina s molekulovou hmotnostou

menZou ako 1 G000 a s aspoil dvoma hydroxylovymi skupinami.

Vvturditelny vodny prostriedok podla ktoréhokolvek =z
predch&dzajdcich narokov, vvyznad¢uijdacli s a

t vym, 22 sa ako polvol pouZiva hydroxylamin.
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Vvtvrditelny vodny prostriedok podla rnaroku 5, v v z n a -
ujuiucisat yvym, 2e hydroxvlamin sa vvberie zo skupiny
pozostavajlcej z diizopropanolaminu, 2-(2-aminoetylamino)-
etanolu, trietanolaminu, tris(hydroxvmetyl)aminometianu a

dietanoclaminu.

Vytvrditelny vodny prostriedok podla ktoréhokolvek =
predchadzajucich narckov, vy znad&uijuci s a

Lty m , Ze pomer podtu ekvivalentov karboxylovych skupin,
anhydridovych skupin alebo ich solf k po¥Xtu ekvivalentov

hydroxylovych skupin je od 1 : 0,2 do 1 : 1.

Vytvrditelny vodny prostriedok podla ktoréghokolvek =z

-

pPredchadzajicich ndrokov, vy z na &ujudci 8 a

t ym, %2e sa ako polvol pouZiva polyol obecného vzorca
(HO-CH(R? }CHz )2 N-C(0)=(CHz2 ) m=C(0O)-N{CHzCH(R3 )OH)> ,

v ktorom R3? v obidvoch pripadoch znamenid atém vodika alebo v

obidvoch pripadoch znameni skupinu —-CHj.

Spésob vytvrdzovania polvkyselin, v vy Znadcujaci

s a tvm, Ze zahriuje

a) wvytvorenie vytvrditel!ného vodného prostriedku podla
ktoréhokolvek z predchadzajvcich narokov a

k) zahrievanie uvedeného vytvrditelného vodného prostriedku

na teplotu od 120 oC do 400 oC.

Spdsob vyvtvrdzovania netkandho materiidlu odolného voXi teplu
alebo vldkien tohoto materidlu odolnych vo&i teplu,
vvyznatujdcli s a t ym ., 2e zahriuje:

a) uvedenie netkaného materidlu alebo vladkien tohoto
materidalu do kontaktu s vytvrditelnym vodnym prostriedkom
podla ktoréhokolvek z predchadzajucich narokov a

b) zahrievanie wvyturditelného vodného progtriedku na

teplotu od 120 °C do 400 <cC.
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