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Foreliggende oppfinnelse vedrgrer vandige preparater for be-
legning av glassfibre som spesielt skal anvendes til forsterk-
ning av termoherdbare eller termoplastiske syntetiske harpikser.
Oppfinnelsen angdr ogsd anvendelsen av disse preparater for be-
legning av glassfibre.

Glassfibrene fremstilles pa kjent méte ved trekking av glass-
tradder av smeltet glass som strgmmer ned i dpningen i en trad-
trekker. Disse glasstrddene trekkes til tynne kontinuerlige
trader ved hjelp av en trekking som oppné&s ved opprulling av
trddene etter at de er samlet, i form av en trdd pd en snelle
som dreier med stor hastighet. Etterat de er samlet til en
trad, dekkes tr&dene med et belegg ved at de fegres gjennom en
beleggingsinnretning med kontinuerlig matning.

Belegget péfgres med det formdl & unngd gjensidig oppskrapning
og brudd p& individuelle tra&der ndr trddene underkastes et visst
antall bearbeidinger under fremstillingen eller anvendelsen.
Spesielt hvis traden skal underkasﬁes visse tekstiloperasjoner
sésdm tvinning, snoing, renning, spoling eller veving fg¢r den
skal tilfgres de organiske harpikser som skal forsterkes, er
det ngdvendig at den dekkes med et belegg som har en god be-

skyttende og smgrende virkning slik at den kan tdle slitasje néar

den med stor hastighet fgres gjennom styringsinnretningene. Be-
legger skal ogsd gi en tilstrekkelig sammenknytning mellom de
enkelte trader og likeledes gi en trdd med god integritet.
Kravet til beskyttelse mot slitasje og integritet er avgjgrende
ndr traden skal underkastes alle de tekstilbearbeidende opera-

sjoner som ér nevnt ovenfor.

Né&r trddene eller vevet stoff skal anvendes som armering for
plastmaterialet m& videre belegget gi en god férenlighef med det
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materialet som skal forsterkes og forbedre bindingen mellom
trddene og materialet pd en slik mdte at man far materialer som
har gode mekaniske og dielektriske egenskaper.

Belegget er vanligvis en opplgsning eller en vandig dispersjon
som i hovedtrekkene bestdr av en eller flere klebemidler eller
filmdannere som pavirker tradenes integritet, smgremiddel for
beskyttelse av trddene mot slitasje og brodannende midler som
gpker bindingen mellom tr&dene og de organiske materialer som

skal forsterkes.

Forskjellige tilsetningsstoffer slik som midler som stabiliserer
emulsjoner, antistatiske midler, antisoppdannende midler eller
mykningsmidler kan ogsd tilsettes til slike belegningspreparater
alt etter den endelige anvendelse av tradene.

De belagte tréder kan anvendes i form av oppkappede trdder og
underkastes da oppkutting direkte etter fibrering eller etter

at man har fremstilt fiberbunter (en samling av parallelle

trader uten vridning), disse oppkappede trddene tilfgres deretter
de syntetiske termoplastiske eller termoherdende harpikser.
Traddene kan ogsd anvendes i form av kontinuerlige trader som

kan vere tvunnet eller ikke og anvendes for tekstilformé&l og

likeledes for armering av de nevnte harpikser.

Foreliggende oppfinnelse vedrgrer spesielt belegg som gje¢r det
mulig & fremstille trader som kan motstd store belastninger som
de utsettes for under bearbeiding eller endelig anvendelse sa-
som tvinning, spoling, renning, veving, spinning fletting, opp-
rulling eller skjering. Beleggene ifglge oppfinnelsen gir de
foreliggende trader ikke bare en god integritet og en god binding
til de materialer som skal forsterkes, men de gjgr det ogsa

mulig i vesentlig grad a redusere antallet trddbrudd og forbedre
utbyttet under disse bearbeidingsoperasjoner.

Oppfinnelsen omfatter preparater som i tillegg til de grunn-




10

15

20

25

30

35

3 - - 150726

komponenter som vanligvis er tilstede i belegg for glassfibre,
inneholder minst en forbindelse av gruppen organiske silaner med
den nedenfor angitte formel og hvor et spesielt karakteristisk
trekk er at man far en betraktelig ¢kning i strekkstyrken i tréd-
ene uten at man pavirker de andre egenskaper, og spesielt opp-

fprselen under tekstiloperasjoner.

For & belegge glassfibre som i form av kontinuerlige trader
skal anvendes til 8 armere plastmaterialer, er det kjent & an-
vende vandige belegningspreparater som inneholder:
- klebemidler som polyvinylacetat, akrylharpiks, polyester,
epoksyharpikser og polyuretaner;
- smgremidler;

- og minst en forbindelse av typen organo-silan.

Det siste stoffet virker som brodanningsmiddel eller forbindelse
mellom glasset og de organiske harpikser og sgrger for en god
forenlighet mellom glassfibrene og harpiksene som til n& er an-
vendt i beleggforbindelser som y-aminopropyltrietoksysilan,
vinyltriacetoksysilan, N-B~amino-etyl-y-amino-propyltrimetoksy-
silan, y-metakrylaoksy-propyltrimetoksysilan, fenyltrimetoksy-
silan- y-metakryloksy-propyltrimetoksysilan, fenyltrimetoksy-
silan, vinyltri-(8-metoksyetoksysilan), forbedrer praktisk talt
ikke strekkstyrken i de belagte tradder og gir dem bare egenskap-
er for binding til materialene som skal forsterkes. Det er det
samme med andre organiske silaner i tidligere kjente teknikker
som anvendes mer sjeldent, slik som polyaminopropyl-trimetoksy-
silan eller R-(3,4-epoksy-cykloheksyl)-etyl-trimetoksysilan,
eller para-aminofenyl-trihydroksysilan. NAr p& den annen side
trdder som er belagt med kjente beleggspreparater og som fgrst

er vevet for deretter & anvendes i form av vevet stoff til for-
sterkning av plastmateriale, gj¢r de forskjellige anvendte organo-
silaner det ikke mulig & f& tr&der som har en integritet, en
glideevne o0og en tilstrekkelig strekkstyrke til at vridningsopera-
sjoner, anvendelsen av veverbom og veving kan utfgres effektivt

uten brudd pé& traden eller andre vanskeligheter. Dette reduserer
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ogsd i betraktelig grad utbyttet ved operasjonen og kvaliteten

pa stoffet.

For denne samme anvendelse har FR PS 2 259 127 ogsa foreslatt
belegning med vandige beleggspreparater som inneholder en del-
vis kokt stivelse, en parafinvoks, et emulgerende middel, et
kationiske smgremiddel og et organosilan med formel:

E%% OO

H2C = -C -0 NH3 - CH2 - NH - (CH2)3 - Si (OCH3)3

Med det forannevnte preparat synes det a vere det eneste som
kan gi tradder med tilfredsstillende resultater under tekstil-
operasjoner. Det understrekes 1 virkeligheten at utbytning av
dette organo-silan med et annet silan sdsom y-metakryloksypropyl-
trimetoksysilan fullstendig reduserer evnen hos traden til & bli
anvendt i tekstiloperasjoner. Tilsetning av dette organosilan-
preparat i belegningsmidler gjgr det ikke mulig & konstatere en
forbedring i strekkstyrken hos tradene i motsetning til anvendel-
sen av de spesielle aktive organo-silaner som foreslds i fore-
liggende oppfinnelse.

J
Ifplge foreliggende oppfinnelse vil tilsetningen i belegnings-
preparater for glassfibre av ett eller flere spesifikke silaner
som utgjgres av en gruppe som vil bli definert nedenfor, pé& for-
bausende mate forbedre strekkstyrken i den belagte tradd, d.v.s.
verdiene for motstand mot brudd ved trekking, og denne forbed-
ring vil vanligvis vare fra 20 til 60% alt etter tradtypene og
etter belegningspreparatene, uten at de andre egenskapene ved

trddene reduseres.

I henhold til dette angdr foreliggende oppfinnelse vandige pre-
parater for belegning av glassfibre. Vandig preparat for be-
legning av glassfibre som skal anvendes for forsterkning av
termoplastiske og/eller termoherdende harpikser, og som i vekt-3%
beregnet pad den vandige blanding inneholder 0,5 - 15% av minst
ett klebemiddel, 0 - 7% smpremiddel, 0 - 2% av et brodannende
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middel mellom glass og organisk harpiks, og disse preparater
karakteriseres ved at de videre inneholder 0,1 - 2 vekt-% av
minst ett organo-silan fra en gruppe som bestdr av organo-silaner
med en organisk kjede av polyazamidtypen og av organo-silaner
hvor den organiske kjede omfatter minst ett fenylradikal og

minst to sekundare eller terti®re aminogrupper.

Foreliggende oppfinnelse angdr ogsa anvendelse av preparater

som nevnt ovenfor for belegning av glassfibre.

Organosilaner med en organisk kjede av typen polyazamid har
f¢lgendé formel:

H - [NH—(CHZ)n—NH—R1-CO] % -[NH-(CHZ)n - T—R3

-CO]y-(NH-(CHz)n-NH

-]

12
Si(R)3 (A)
hvor:

0,5 ¢ % € 15; £ n £ 6 og fortrinnsvis n = 2 eller 3,

R er en metoksy, etoksy, propoksy, n-butoksy eller B-metoksy-
etoksyrest,

R, 09 R, er divalente élkylenrester som inneholder 1 - 3

1 3
karbonatomer og
R2 er en divalent alifatisk, cykloalifatisk eller aromatisk

rest som eventuelt kan vere substituert.

De forskjellige fremgangsmater for fremstilling av disse prepa-
rater, typen rester og verdiene av x og y som funksjon av den

anvendte fremgangsmidte er spesielt beskrevet i US PS 3 746 738.

Organo-silaner hvor den organiske kjede omfatter minst en fenyl-
rest. og minst to sekundare eller tertiare aminogrupper og som
har en spesiell viktig virkning med hensyn pa strekkstyrken hos
de belagté trédene har f¢lgende_form1er:

2
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6
+cl”
@ -CH, - NH - (CH,) - NH - (CH,) - Si(R)4 (B) eller
H ) - R
. +cl 1
H,C = CH——CH2 - NH - (CH,) - I}IH - (CH,) - Si(R)4 (C) ‘
H - I
hvor:

2 £ n g 6 og fortrinnsvis n = 2 eller 3
1 &£ m £10 og fortrinnsvis 1<mg4
R er en metoksy, etoksy, propoksy, n-butoksy eller R-metoksy

etoksyrest.

Den uventede gkning i strekkstyrken i tradene ved tilsetning av
minst ett av de foresldtte organo-silaner oppnds uavhengig av
grunnbestanddelene i belegget til tross for at disse er forskjell-
ige alt etter den endelige anvendelse av traddene, enten dette
dreier seg om direkte forsterkning av plastmaterialer eller
mellomliggende tekstiloperasjoner som vevning. Dessuten f&r man
ingen forringelse av egenskaper som integritet, trddens utseende,
tilknytning til materialer som skal forsterkes, motstand mot
slitasje, evnen til & underkastes operasjoner i den endelige
anvendelse eller tekstilbearbeiding, som er egenskaper som selv-

sagt varierer etter de forskjellige belegningspreparater man an-

vender.

25

Det dreier seg om en betraktelig overraskende fordel som er

spesielt interessant for ftrider som skal underkastes store be-
lastninger med hensyn til gnisning og strekk, spesielt under
tekstilbearbeiding. Det er i virkeligheten pdvist at tr&der som
er belagt med preparatene ifglge oppfinnelsen kan underkastes
slike operasjoner med en reduksjon av antall tradbrudd, av mengden
revner eller av sammenfiltring av tr&dene ndr de fgres gjennom
styringsorganet. Reduksjonen av antall skader under tvinning,
renning eller veving, gj@¢r det mulig & arbeide med hgyere hastig-
heter og dermed forbedre utbyttet i fremstillingen. Disse for-
bedringene gje¢r det likeledes mulig & tilveiebringe stoff som ser

bedre ut og som har trader eller tr&dforbindelser som under be- -
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arbeiding gir en bedre motstand mot trekking.

I tillegg til en betraktelig ¢kning i strékkstyrken i tréadene
som tilveiebringes ndr man tilfegrer belegg med organo-silan som
definert ifglge oppfinnelsen, er det viktig & understreke at
disse videre har den egenskap at de er gode bindemidler mellom
glass og organisk harpiks og sikrer god sammenbinding mellom
materialer som skal forsterkés og tréddene eller stoffet. To
egenskaper, nemlig gkning av strekkstyrken og en god binding
mellom glass og organisk harpiks, er derfor forenet i narver av
disse organo-silaner i motsetning til det som er tilfellet ved
de vanlige kjente ofgano—silaner og som er anvendt til nd som

bindemidler mellom glasset og harpiksene som skal forsterkes.

Siden man f&r sammensldtt disse to virkninger ved hjelp av en
organo-silan~forbindelse, kan belegg ifglge oppfinnelsen gi
trdder som skal anvendes til forsterkning av -organiske harpikser
som i tillegg til de vanlige bindemidler inneholdende bare ett
organo-silan av den definerte gruppe som erstatning for organo-
silan som vanligvis anvendes som bindemiddel mellom glass og
organisk harpiks. Det er selvsagt mulig ogsd i disse belegg &
anvende en blanding av kjente organo-silaner og organo-silaner

som har den egenskap at det ¢gker motstanden i tradene.

Blant beleggene ifglge oppfinnelsen er de fg¢lgende preparater
foretrukket (uttrykt i vektdeler aktivt materiale pr. 100 vekt-
deler belegq):

1 til 10% av minst et bindemiddel slik som en akrylpolymer,
et polyvinylacetat, en epoksyharpiks, en polyesterharpiks
eller et polyuretan,

0,05-5% ikke ionisk smgremiddel,

0,1-2% av minst et organo-silan fra en gruppe som bestdr av
organo-silaner med en organisk kjede av polyazamid-typen
og organosilaner hvor den organiske kjede har minst en
fenylrest og minst to sekundare eller terti®re aminogrupp-

er,
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8
0-5% kationisk sm¢remiddel o
0-3% av et annet bindemiddel slik som geletin,
0-2% av et annet silan eller et brodannende middel mellom

glass og harpiks

5 rest: demineralisert vann.

Blant ikke-ioniske smgremidler som vanligvis anvendes i slike
preparater kan man f. eks. nevne polyetylenemulsjoner, ikke-
ioniske derivater av polyetylenglykol eller oksyetylenalkylfenol-

10 €r. Som kationiske smpremidler anvender man vanligvis kondensat-
er av fettsyrer sdsom polyetoksylert aminoalkohol ellér amino-

derivater av fett.

Ifplge foreliggende oppfinnelse kan organosilaner av den gruppe
15 som definert foran videre tilfgres til beleggspreparater for
trdder som en form av kontinuerlig bunter eller trader direkte
fra tradtrekkeriet, f. eks. tilfgres til polyesterharpiks, vinyl-
ester, epoksy eller fenolharpikser etter en opprullingsteknikk.
I dette tilfellet er bindemidlet som inneholdes i beleggingspre-
o0 paratet fortrinnsvis en polyesterharpiks eventuelt en epoksyhar-
piks eller blandinger av disse, alt etter den type organisk mater-
iale som skal forsterkes. Ogsd i dette tilfellet vil narver av
de nevnte organo-silaner gke motstanden mot trekking i trédbunt-
ene og redusere risikoen for brudd av trddene under opprullings-
o5 operasjonen, og videre gjgre det mulig & tilveiebringe en binding
mellom glass og harpiks som er minst like god som ved tidligere
anvendte organo-silaner.
Av de samme grunner er det en fordel & tilfe¢re minst ett av disse
jgo organo-silaner i beleggspreparatet for trédder som i form av bunter
til slutt kan rulles opp med stor hatighet fgr de skal kappes opp.
Man vil ogsé& under disse operasjoner f& de fordeler som allerede
er nevnt med hensyn til antall trddbrudd og i utbytte og disse
fordeler skriver seg fra den gkede strekkstyrke i tradene.

35
Tilsetning av organo-silaner ifgplge foreliggende oppfinnelse i
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andeler ut over 2 veth% forer ikke til noen forbedring av

strekkstyrken, og kan medfgre enten en vesentlig reduksjon i
stivheten i tr&dene eller en reduksijon i beskyttelsen av trdden,
noe som frembringer gdelagte trader under de endelige bearbeid-

ingsoperasjoner.

Anvendelsen av disse organo-silaner for belegging av trdder som
pd forh&nd er gitt et belegg av kjent type vil ogsd gi tilsvar-
ende fordeler.

I de fglgende eksempler som viser fordelen ved oppfinnelsen er

strekkstyrken i tré&dene uttrykt uavhengig av tverrsnitt i trad-

ene. Hver verdi tilsvarer et gjennomsnitt av flere prgver.

Eksempel 1.

Man frembringer et belegg for trader som skal forsterke organiske

plastmaterialer i form av en vevnad. Sammensetningen av dette
belegget uttrykt i vektdeler i aktivt materiale pr. 100 deler
belegg er fglgende:

bindemiddel: koﬁqumer av acylonitril- % aktivt materiale

alkyl, alkylamid og akrylsyre i andeler

pa henholdsvis 45%, 50%, 5% ........ .ee 3,5

tilleggsbindemiddel: epoksyhafﬁiks av

bisfenol A og epiklorhydrin (epoksyin-

deks 1,60 Eq/kg), modifisert til 50%

ved dietanélamin i etylenglykolmonometyletexr 0,25
dikke. ionisk bindemiddel fra polyetylen-

glykolmonolaurat 300, polyetylenglykol-

dioleat 600 og monoetylenglykoldioleat 1,5

organo-silan med den generelle formel (C)hvor

R = metoksy A

n = 2, m = 3: cl”

+
CH, = CH -(@®- CH, - NH - (CH,), - NH - (CH,); - Si(OCH3), 0,25

2

H
demineralisert vann .......cc.e.. teeeeencsses..inntil 100



10

15

20

25

30

35

150726

10

Den anvendte akrylkopolymer er en opplgsning med pH = 7,8
og ved en konsentrasjon pd 41% har den en viskositet pa 3900 cP
ved 20°C, og viskositeten mdles med et Brookfield viskosimeter

med hastighet 20 og modul 4.

Man danner fgrst en opplgsning pad 5% av denne kopolymer som er
delvis ngytralisert ved trietanolamin og heller denne over i
vann ved 15-20°C og justerer pH til 5. Det ikke ioniske smgre-

middel som pd& forhdnd er fortynnet med 50% vann og gitt en pH

.p& mellom 5 og 5,5 tilfgres oppl@gsningen. Den andre delen av

epoksyharpiksen i en opplgsning p& 10% og med pH = 5 tilfgres

den forannevnte blanding.

I et annet beger utfgres hydrolysen av silan ved tilsetning til
vann som er bragt til pH = 4 ved hjelp av eddiksyre, idet konsen-
trasjonen av silan er mindre enn 3%. Etter hydrolysen justeres
pH til 4,7. Hydrolysert silan tilsettes deretter blandingen av
akrylnolymer, smgremiddel og epoksyharpiks og den endelige pH

er 510,2.

Dette belegget pdfgres ved en temperatur pa 23°C under fibrer-
ingen av glass pad kjent mate ved hjelp av pdfgreingsinnretninger
med gummibelter. I dette eksempel dannes traden ved & fgre
sammen tynne trdder p& 9 Mm som er belagt med det foran nevnte
preparat. Mengden te¢rt belegg som er pdfgrt trdden bestemmes
ved flammetap ved 625°C inntil konstant vekt: det dreier seg om
0,65% i forhold til vekten av traden. Man underkaster tr&den
en fgrste vridning p& 40 omdreininger pr. meter og man mdler
strekkstyrken pd kjent méte med den metode som er beskrevet i
B.I.S.F.A. Tr&dene som er underkastet en vridning pa 20 til 40
omdreininger/meter har en strekkstyrke pa 206 kp/mm2 hoe som er
betraktelig ste¢rre enn de verdier man vanligvis f&r med kjente

midler slik som de som anvendes i den etterfglgende pregve T.
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Prgve T.

Fér 4 £4 et mdl pd gkningen i strekkstyrke som oppnés ved a
anvende de organosilaner som finnes i belegget i eksempel 1,
fremstiller man i det etterfglgende under de samme betingelser
et prgveapparat som inneholder de samme grunnbestanddeler som
det forangdende preparat, men hvor organo-silanet er erstattet
av et av de vanlige mer brukte organo-silaner d.v.s. y—amino-
propyltrietoksysilan. Man innfgrer 0,25% av dette silan i pre-
paratet og dette tilfgres de tynne tr&dene pad 9 um. Den»til—
veiebragte tradd har et innhold av tgrt belegg p& 0,65% og har,
etter at den er utsatt for en vridning pa 20 til 40 omdreininger
pr. meter, en strekkstyrke pad 142 kp/mmz.

Samménligningen av verdiene for strekkstyrken i de belagte trader
5 som er belagt med prgvepreparatet T og trdder som er belagt med
preparatet som inneholder silaner fra eksempel 1, viser en gkning
péd 46%, noe som utgj@gr en vesentlig forbedring av egenskapene i
dermed fremstilte vevede stoffer. Tekstiloperasjonene vil derved
kunne utfgres uten vanskelighet med trddene som er belagt med
20preparatet ifglge oppfinnelsen, mens man far forstytrelser ved
tilsetning‘av et vanlig organo-silan, slik som det som er anvendt
i prgvepreparatet T. Egenskapene i stoffer som er fremstilt i
disse to prgver er vist i tabell A og viser en forbedring i for-
hold til pre¢ven.

25

Disse stoffene innarbeides direkte, d.v.s. uten forangdende

fjerning av belegg i epoksy eller polyesterharpikser ifglge

kjente metoder. Man frembringer forsterkede plastmaterialer

hvor de mekaniske egenskapene viser seg & vare forbedret i
30eksemplet ifplge oppfinnelsen. Disse resultatene er vist i den
samme tabell A for forsterkede laminater fremstilt med poly-
esterharpiks. Man legger ikke bare merke til effektiviteten hos
organo-silanet som brodannende middel, men ogsd forbindelsens
overlegenhet ndr det dreier seg om a gke bindingen mellom glass

350g harpiks i forhold til det organo-silan som er brukt i prgven T.
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Tabell A
Belegg Prgvepreparat T Preparater fra
med et vanlig bro- |eks. 1 med et
danningsmiddel: y- |organo-silan
5 amino-proytri- ifplge oppfinn-
Egenskaper _ _ etoksysilan elsen
Strekkstyrke i kp/mm2 142 206
10|Strekkstyrke i kp for et
stoffstykke HG 30 med
renning og innslag (mdlt 275 350
i renningens retning i
prgvestykker pa 50 mm)
Motstand mot (Opprinnelig
15ibrudd ved preparat 110 ] 156
bgying i kp/ '
mm av en poly
esterforsterk | .
et stoffstykkeletter 24 t
HG 30 (malt i kokende 71 97
iflg.metode B |jvann
20 etter NF.T571 -
05)
Eksempel 2.

25

30

Man erstatter det anvendte organo-silan i preparatet i1 eksempel
1 med 0,20% av et organo-silan som pad forhdnd er hydrolysert og
som inneholder en kjede av typen polyazamid. Dette organo-
silan som har benevnelsen Y 5987 har den generelle formel (A)

hvor:
% = 0,92; R= metoksyrest; n = 2
R1= R3 = en etylenrest
R,= hydroksy~-cykloheksylen hvor cykloheksylresten er

2
bundet til nitrogenet og etylenet til siliciumatomet.

5Hydrolysebetingelsene for dette silanet, fremstillingen av be-

legget og pafgringen p& tradene tilsvarer betingelsene fra eks. 1.
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Man far tr&der som har et innhold av t¢rt belegg pa 0,60% og
en strekkstyrke pa& 184 kp/mmz, noe som tilsvarer en forbedring
pd 30% i forhold til prgve T. Resultatene med hensyn til
tfédenes egnethet i tekstilet er sammenlignbare med resultatene
fra eksempel 1, og denne formel gjgr det mulig ogsd & fa gode

mekaniske egenskaper i laminater av epoksyharpiks.

Eksempel 3.

Man fremstiller et belegg under de samme betingelser og med de
samme andeler bindemidler tilleggsbindemiddel og smgremiddel
som i eksempel 1, men man anvender som silan en blanding som
inneholder 0,1% av et silan med den generelle formel (B) hvor
R = metoksy, n = 2, m = 3:

LCl-

O CH, - NH(CH,), - NH - (CH,); - Si{OCH;),
H

og 0,15% -metacryloksypropyl-trimetoksysilan.

De belagte tréder har et innhold av tért belegg p& 0,60% og
utviser etter vridning en strekkstyrke pa 189 kp/mmz. Nar man
sammenligner disse resultatene med resultatene med pr¢veprépar-
atet T, kan man konstatere en bedring pd 34% som et resultat av
at man anvendte 0,1% av det f@¢rste av de ovennevnte silaner.
Blandingene av de to silaner gjgr det videre mulig § fi& trdder
eller vevet stoff som kan benyttes direkte sammen med epoksy
eller polyesterharpiksen for i de to tilfeller & gi laminater

med god mekanisk motstand.

Eksempel 4.

Et belegg for trdder som skal veves til forsterkning for syntet-
iske organiske plastmaterialer sdsom epoksy-, fenol- eller

polyesterharpikser, fremstilles fra fglgende bestanddeler:

$ aktivt stoff
Bindemiddel: mykgjort polyvinylacetat ..... 2,8

ikke mykgjort polyvinylacetat ' 0,3
tilleggsbindemiddel: gelatin ........c.... 0,27
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% aktivt stoff:

Ikke ionisk sm¢remiddel»av polyetylenglykol-
monolaurant 300, polyetylenglykoldioleat 600
og monoetylenglykoldioleat ............0..... 1,5

organosilan med formel (C) med R= metoksy,
n=2,m=3

. +cl .

CH2=CH-(:)-CH2-NH-<CH2)2-§H - (CH,) ;=81 (OCH,) 4 0,15
H .

demineralisert VANN ..eeeeeriececccososoeennss inntil 100

Man fremstiller f¢rst en opplgsning pad 10% i vann av en bland-
ing av de to polyvinylacetater og tilsetter denne under svak
omrgring til wvann ved 15-20°C. I et annet beger dispergeres
gelatinet i vann ved 80°C slik at man far en pseudo-opplgsning
pa 10% og omrgringen fortsettes i 30 minutter inntil man féar
en klar veske. Etter avkjgling til 30°¢C ved tilsetning av
kaldt vann justeres pH til 5.

Man utfgrer deretter hydrolyse p& silanet som beskrevet foran
ved & tilsette det til vann ved pH = 4 i en konsentrasjon p&

under 3%.

Man fremstiller deretter den endelige blanding ved & tilsette
den dispergerte gelatin acetatene av polyvinyl i opplgsning,
smpremidlene som er fortynnet til 10% og det hydrolyserte silan.
Man tilsetter vann for & f& det riktige volum og man justerer

eventuelt om ne¢dvendig pH til 4,7.
Det'endelige preparat har et te¢rrstoffinnhold pa 4,4%.

Man péfgrer dette belegget ved 23°C under fibreringsoperasjonen

til tr&der pad 9 uym og 13 um.

De tilveiebragte trdder har et innhold av tgrt belegg pa 0,80%.
Ma&ling av strekkstyrken for tvinnede tr&der gir en verdi pa

204 kp/mm?.
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Prgve T'.

Trader

fremstilt under de samme betingelser, men hvor man har

erstattet organo-silanet med en tilsvarende mengde y-aminopro-

pyltrietoksysilan, viser en strekkstyrke pa 142 kp/mmz.

Man f&r derfor en forbedring pa 44% for strekkstyrken i forhold

til trader belagt med prgvepreparat T' som inneholder de organo-

silaner man tidligere har anvendt. Anvendeligheten for tekstil-

operasjoner for de tilveiebragte tr&der med et belegg som inne-

holder
ogsd &
fenol-

mellom

silan med den generelle formel (C) i eksempel 4 viser seg
veare meget forbedret. Stoff tilf¢rt direkte til epoksy-,
eller polyesterharpikser gir laminater hvor bindingen

glass og harpiks er like gode som med pre¢vepreparatet T'.

Eksempel 5.

Man gjentar é%sempel 4, men erstatter silanet med 0,20% av et

organo-

{o)y-cH,-

silan med formel (B) hvor R = metoksy, n = 2, m = 3:
+cl
NH—(CHZ)2—?H—(CH2)3-81(0CH3)3

H

Man far trader som inneholder 0,80% tgrt belegg og som etter &

ha vert underkastet en fgrste vridning p& 20 eller 40 omdreining-

er pr. meter oppviser en strekkstyrke pd 188 kp/mmz. Denne

verdi tilsvarer en ¢kning pad 33% i forhold til tr&der som er

belagt med prgvepreparatet T', som inneholder Y-amino-propyl-

trietoksysilan.

Eksempel 6.

Man fremstiller et belegningspreparat for trdder som er frem-

stilt av fibre pd 14 um og som skal anvendes ved forsterkning

ved en

tr&dopprullingsteknikk for organiske materialer. Dette

belegg har fglgende sammensetning:
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% aktivt materiale

Polyesterharpiks-bisfenol ("ATLAC 387").... 0,3
n= 35.000 cP ved 25°C
spesifikk vekt = 1,5
ikke modifisert epoksyharpiks ("ARALDITE
' CY 207") 0,9
polyvinylpyrrolidon 0,9

n= 50-70 cP ved 20°C i opplgsning p& 4%
overflateaktivt ikkeionisk middel av alkyl-
fenolpolyoksyeter 0,1

Aepoksyharpiks av bisfenol A og epiklorhydrin

(epoksyindeks pd 1,60 Eq/kg) hvor 50% av oksy-
ranringene har reagert med dietanolamin i ner-
ve&r av monometyleter og etylenglykol 0,25

organosilan med formel (C) med R= metoksy,
n=2,m= 3:

+cl
CH=CH<:>CH—NH~(CH2)2—§H —(CH2)3-Si(OCH3)3 0,25

H
demineralisert vann .......cievceees....0pptil 1008

Den ikke modifiserte epoksyharpiks sﬁeites fegrst ved 80°C,
oppvarmes deretter til 100°C. Man tilsetter polyesterharpiksen
og en del av det overflateaktive middel (ca. 700) ©g man opp-
rettholder en heftig omre¢ring inntil fullstendig opplgsning av
det overflateaktive middel. Man tilsetter deretter resten av
det overflateaktive middel som pd forhand er opplgst i demine-

ralisert vann ved 750C.

Polyvinylpyrrolidon i opplg¢sning pd 10% i vann tilsettes der--
etter langsomt til den forannevnte blanding hvoretter det hele
homogeniseres i 15 minutter og avkjgles. Man fortsetter om~

rgringen og gjennomfgring i en pumpe under trykk inntil tempe-

raturen har stabilisert seg til 450C.

Den tilveiebragte emulsjon har et tgrrstoffinnhold pa 50%.

Man fortynner ved & tilsette to ganger vekten av demineralisert

vann ved 15°C.
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I et énnet beger hydrolyserer man organo-silan ved & tilsette
det til demineralisert vann ved 15°C som er bragt til en pH=4
ved hjelp av eddiksyre, slik at man far en opplgsning med en
konsentrasjon pd mindre enn 3%. Omrg¢ringen opprettholdes etter
at hydrolyseringen er avsluttet for & f& en fullstendig klar

oprl@gsning.

Det hydrolyserte organo-silan tilsettes deretter til emulsjonen
av harpikser i det fgrste begeret og pH justeres til 4 ved
hjelp av melkesyre f¢r etoksyharpiks modifisert med dietanolamin
tilsettes. Etter tilfegrsel av denne harpiks bringes eventuelt
pH til en verdi pa 3,7 og resten av vannet tilsettes.

Ved en temperatur pa 20°C har dette belegningspreparatet et
tgrrstoffinnhold pa 2,70%, bestemt ved fordampning i en ovn pa
105°C i 4 timer.

Belegget péafgres ved en temperatur péi 23°C til trader P& 14 um.
Man fa&r av dette en tr&d som har et innhold av tert belegg pa
0,40% og som visexr en strekkstyrke pé& 204 kp/mmz.

Prgve T".

Man fremstiller etter den-samme fremgangsmdten et prgvebelegg
fra de samme bestanddeler og i de samme andeler som foran, men
organo-silanet erstattes av 0,25% av et brodannende middel som
vanligvis tilsettes til slike preparater, nemlig y-metakryl-
oksypropyltrimetoksysilan. Fibre pd 14 um som er belagt med
dette prg¢vebelegg T" ved en temperatur péd 23% gir en tréad
hvor innholdet av tg¢rt belegg er 0,41%, mens strekkstyrken er

140 kp/mmz.

De tilveiebragte resultater med trddene som er behandlet med
preparatet med organo-silan ifglge eksempel 6 er bedre enn
trddene som er pdfgrt pregvepreparatet T", og en sammenligning

mellom verdiene for strekkstyrken viser en gkning pa 46%.

.)_,/
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Trader lagt ved siden av hverandre har videre et glatt utseende
og tar seg bedre ut enn produkter som er belagt med det vanlige
preparatet T" p& grunn av fravar av beskadigede trader, og
trddens binding til termoherdende epoksy-, polyester~ eller

fenolharpikser er gode.

Eksempel 7.

e

Ved & erstatte organo-silan fra eksempel 6 med 0,25% av et
organo-silan med formel (B) med R= metoksy, n= 2, m= 3:

+c1
@—CHZ—NH—(CHz)Z-NH - (CH,) 3-Si (OCH,) ,

H

far man tilsvarende resulteter, men preparatet passer bedre

for férsterkning av epoksyharpikser.
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Patentkra ﬁ.

Vandig preparat for belegning av glassfibre som skal
anvendes for forsterkning av termoplastiske og/eller
termoherdende harpikser, og som i vekt-% beregnet pa
den vandige blanding inneholder 0,5 - 15% av minst ett
klebemiddel, 0 - 7% smgremiddel, 0 - 2% av et brodann-
ende middel mellom glass ogrorgahisk harpiks,
karakterisert ve.d atdet videre inne-
holder 0,1 - 2 vekt-% av minst ett organo-silan fra en
gruppe som bestdr av organo-silaner med en organisk

kjede av polyazamidtypen og av organo-silaner hvor den

organiske kjede omfatter minst ett fenylradikal og minst

to sekundere eller tertizre aminogrupper.

Vandig preparat ifglge krav 1, karak teriser
7/

v e 4 at organo-silanet har den generelle formel:

H—[NH—(CHZ)n—NH—R1—CO]x—[NH—(CH2)H—T—R3~CO]y—NH—(CHz)n—NH
Ra
Si(R) 3

X

hvor 0,5 < v

£ 15, 2& nge6

R er en metoksy, etoksy, propoksy,
n-butoksy eller B-metoksyetoksyrest,

R1 og R3 er divalente alkylenradikaler som inneholder
1-3 karbonatomer,

R2 er en divalent alifatisk, cykloalifatisk eller
aromatisk rest, som eventuelt kan vare substituert.

Vandig preparat ifglge krav 1, k arak terisert

v e d at en av aminogruppene i organo-silanet foreligger

i form av hydroklorid.
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Vandig preparat ifglge hvilket som helst av kravene 1 og
4, karakterisert v e d at det inneholder

minst ett organo-silan med den generelle formel

) +cl_
<:>~CH2-NH—(CH2)H—TH - (CH,) -5i(R), (B) eller
H cl”
+
CH2=CH-<:)-CH2—NH—(CH2)H—§H - (CH,) -Si(R), (c)
H

hvor: 2 { n g 6; 1 €« m £ 10, og hvor
R er en metoksy, etoksy, propoksy, n-butoksy eller
B-metoksyetoksy-rest.

Vandig preparat ifglge krav 4, k arak terisert
v e d at det inneholder minst ett organo-silan med

fglgende formel:

cl” ‘
+
<:>—CH2—NH-(CH2)D—TH - (CH,) -Si(OCH;), (B) eller
H cl™
=CH- - ~NH- - ~Si C)
CH,=CH (:) CH,~NH- (CH,) ﬁu (CH,) -Si(OCHg), |
H

hvor: n = 2 eller 3, 1 £ m £ 4 og hvor fortrinnsvis

2 ogm-= 3.

]
H

Anvendelse av belegningspreparater ifglge krav 1 for

belegning av glassfibre.
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