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(54) Lisovaci a pretlafovac! organokiemilitd hmota

1

Vyndlez se tyk4 lisovaci a pietladovact organokiemiéité hmoty, které obsahuje orga-
nok¥emiditou prysky¥ici, plnidlo, linedrn{ organopolysiloxan a komplexni organokfemility
katalyzdtor.

Pro lisovac{ a pretlalovaci ulely zejména v elektrotechnice se pouZivajf kompozice
obsahujfct jako pojivo pryskyrici bud epoxidovou hebo silikonovou. Silikonové kompozice
vykazuj{ oproti epoxidovym hmotém vy33{ tepelnou odolnost a majf déle vyborné elektro-
izola¥ni vlastnosti, jsou nehoflavé a odolné proti plisnim. Tyto hmoty se pouZivaji na
pf. pro pouzdPeni polovodifovych souédstek, integrovanych obvodd a jiné konstrukin{
d&ely. Vyzkum v této oblasti je stdle velmi intenzivnf o Cem¥ sv&3&{ Fada patentd, na
p*. US pat. 3,264.260, 3,627.729, GB pat. 2,147,296, JP pat. 23 654/72, DE pat.
1,233.593, 1,960,291, 2,309.924, Cs. aut. osv. 158,093,

Lisoveci e pretlafovaci hmoty musf mft dobrou skladovatelnost, pri teplot& lisov4-
nf{ vdak mus{ vytvrzovaci reakce probéhnout rychle, aby vytvrzovac{ cyklus byl co nej-
krat3f{, zéroven v#ak hmota mus{ byt pii lisovdni dostateln& tekutd, aby dokonale vy;
plnila v¥echny prostory formy. Nedostatkem znémych hmot je krdtkd skladovac{ doba pFfi
laboratorn{ teplot&, t. zn., Ze hmoty musejf byt zpracovdny brzy po vyrobeni nebo skla-
dovény pfi nfzké teplot¥ v chladicich boxech. Skladovénim pfi teplot? mistnosti ztréce-
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JI tyto hmoty tekutost, co% vede k tomu, Ze spirdlovy test se skladovénim 2zna¥nd zkracu-
Je a lisovén{ nebo pretladovédni musi byt provddéno bud zna¥né vy¥#fmi tlaky, nebo je
hmota vibec nepouZitelnd.

Vyzkumem bylo nynf zji3t&no, Z%e lisovaci a pletlalovaci hmota podle vyndlezu vyho-
vuje uvedenym poZadavkim a vykazuje zlepSenou skladovatelnost v disledku vy33{ latent-
nosti nového katalytického systému,

Lisovact a pretla¥ovaci organokrfemi¥itd hmota podle vyndlezu obsahuje 20 8% 30 %
hmot. organokiemiité methylfenylpolysiloxanové prysky¥ice o parametrech Ph/Me v rozme-
z{ 0,4 a% 1,2, R/Si v rozmez{ 1,0 a% 1,4, kde Ph je fenyl, Me je methyl a R je soulet
methylovych a fenylovych skupin vdzanych na atomech kifemiku, 65 a%¥ 76 % hmot. plnidla,
0,5 a% 5,0 % hmot. o ,w~dihydroxydialkylpolysiloxanu vzorce I

1
KO~(-‘£1-—O>—-H (1),
Rl P

kde R' je alkyl s poftem uhlikl 1 a 3 a p je 10 a% 900, a 0,1 a¥ 5,0 % hmot. komplexni~
ho katalyzdtoru obecného vzorce II

ay [(cgi005 81 1% . (1n),

kde m mé hodnotu 1 nebo 2, n je 0 a% 2, A je kation tetramethylamoniovy} nebo protonizo-

vany amin obecného vzorce III _
[ (chp) 82 ] &* (1),

kde R2 je elifaticky nebo cykloalifaticky radikdl s poltem atomd uhliku 1 aZ 6, r je
v rozmezi 2 a¥ 6, s je 0 a% 2, q je O a% 2, pridemZ soufet s a q je roven 2 nebo 3,

k je 1 nebo 2 a B je neprotonizovany amin vzorce IV

[n (o) i 22 ] v,
ptifem# soufet s a q je roven 2 a, r, 8 a q md vySe uvedeny vyznam,

Lisovaci a pretlalovaci hmota podle vynélézu obsahuje jako pojivo organokifemiZitou
methylfenylpolysiloxanovou prysky¥ici o parametrech Ph/Me = 0,4 aZ 1,2 a R/Si = 1,0 a¥
1,4 v mno%stvi 20 a¥ 30 % hmot. Hmota obsahuje 65 a% 76 % hmot. plnidla, nap¥iklad
kysli¥niku k¥emiitého ve form¥ kiFemenné moudky nebo jako mlety elektrotaveny kiemen.
Toto plnidlo miZe byt poufito bud samotné nebo v kombinaci se sklendnymi vldkny atd,
Hmota miZe obsahovat pigment, nap¥iklad saze, kysli¥niky kovd a podobné.

PFi vytvrzovdni hmoty dochdzf k celé Fradé® procesd, p#i nich% probfhd kondenzace
hydroxylovych a nebo alkoxylovych skupin, redistribuce siloxanovych vazeb atd. Pro orge-
nokfemi¥ité hmoty je moZno pouZft pouze takové katalytické systémy, kteréd pri p¥fpravd
hmot, t.j. pFi krdtkodobém zahPét{ na 50 a% 90°C prakticky nereagujf. K vytvrzovacim
procesim nesm{ dochdzet p¥i laboratorn{ teplotd, aby byla zaru¥ena dostateind skladova-
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telnost hmoty, t. zn. katalyzédtor mus{ byt dostatednd latentni. Tento po¥adavek splnuje
komplexnf katalyzétor podle vyndlezu, ktery ddle pFi lisovéni nebo pretlaiovéni t. j.
pti teplot& 150 aZ 200 %¢ reaguje dostatedn& rychle a vytvrdf{ hmotu po zatefenf do
formy za 3 &% 5 minut. Komplexn{ orgenokfemility katalyzdtor podle vyndlezu mé obecny

vzorec II
. o ;
s [(cetgony si] B, (11),
kde m mé hodnotu 1 nebo 2, n je 0 a% 2, A je kation tetremethylamoniovy nebo protoni-

zovany amin obecného vzorce III
2]k+
[331«1 (CHy) . NH, R | (111),
kde R? je alifaticky nebo cykloalifaticky radikdl s poStem etoml uhliku 1 a%Z 6, r Je

v rozmezi 2 a¥ 6, 8 je O a¥ 2, q je O af 2, pPifem% souet s a q je roven 2 nebo 3,

k jel nebo 2 a B je neprotonizovany amin‘vzorce v
EERCANL (),
prifem% sou¥et 8 a q je roven 2 ar, 8, a q maji vySe uvedeny vyznam.

Tento katalyzétor lze piipravit reskcf{ orgenického aminu, aromatické o~dihydroxyslou-
Zeniny & tetraalkoxysilanun nap¥{klad podle GB pat. 1 077 93§. Jako aminu lze pouZit
primérntho, sekunddrnfho nebo tercidrntho alifatického nebo aromatického aminu nebo
polyaminu, kvartern{ emoniové bdze nebo heterocyklickych sloulenin, jako je ﬁapfiklad
pyridin, atd., jako'a~dihydroxyslouéeniny Jje moZno pouZit nap¥iklad 1,2-dihydroxyben=-
zen, 1,2-dihydroxynaftalen, 2,3-dihydroxydifenyl, 3,4-dihydroxybenzoové kyseliny atd.
Pro pfipravu katalyzdtoru lze pouZit s vjhodou tetraalikoxysilan Si/04/4, kde R je
methyl nebo ethyl. Hmota podle vyndlezu obsshuje 0,01 aZ 5,0% hmot. komplexnfiho ka-
talyzédtoru. ’ :

Lisovac{ a pretlafovac{ hmota podle vynilezu obsshuje ddle 0,5 a¥ 5,0 % hmot,
ob,°J—dihydroxydialkylpolysiloxanu vzorce I

R'l

HO-—(L-Si-—-O;l——-H ‘ ' (D,
I1 '
R p

kde R je alkyl s poftem uhlfkd 1 a% 3 a p je 10 a% 900. Tato l&tka se ve hmot¥ §Sastnt
vytvrzovactho procesu a plisobl ddle jako separdtor, t. j. odludoval vyliskd od formy.

P¥iprava hmot podle vyndlezu se provddi smisenim a homogénizaci pré8kové prysky-
fice a plnidla, pFipadn® pigmentu p¥i laboratorni teplot& a dédle plastifikaci této
sm&si na riznfch zeffzenfch, napifiklad kalandrech, 3nekovych hn&ta&ich a podobn¥ p¥i
teplotd 50 a% 90 °C po dobu napf. 5 minut, pFfi¥em# se soutasnd do sm¥si prid4 dime-
tylpolysiloxan a komplexni katalyzétor..Vjsledné hmota se po ochlazen{ rozemele a po-
u%ije bud p¥imo pfo lisovén{ nebo pretladovénf{ nebo pro p¥ipravu tablet,
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LiSovac; s pfetlaégvaci hmota podlé vynélezu mé vybornou tepelnou odolnost, ele-
ktroizolaln{ paremetry a oproti zndmym hmotém mé znaln& leps{ skladovatelnost pri
teploté mfstnoati.,

V pr{kladech je ilustrativn® ukdzdna p¥fprava hmot podle vyndlezu a jejich z4klad-

ni vlastnosti. .

P¥{kled 1

A. P¥{prava pryskyiice

Kohydrolyzou sm&si methyl a fenylchlorsilani v prost¥edf toluenu a methanolu
podle Gs. A.0. 113.315 byla pripravena methylfenylpolysiloxanové pryskyfice o slofenf
Ph/Me=0,80 a R/Si=1,15. Roztok této pryskyrice v toluenu byl zbaven rozpoustédla za
teploty 140 °C:a tlaku 2,6 kPa a ziskand tvrdd, kiehkd pryskyfice o teplotd néknuti
podle ASTM kulifka-kroufek 65 °C, byla rozemleta na préSek.

B. PFiprava hmoty

350 g organokfemiZité pryskyfice v présZku bylo promichédno s 862 g taveného kieme-
ne o velikosti ¥dstic 0,001 a% 0,040 mm a 8 0,5 g inaktivnich sazi. Sm¥s byla vpravena
na plastifikadnf hn&ta&, kde bylo piidédno 12 g o ,w «dihydroxydimethylpolysiloxanu o
viskozits 47 cm s~1 a 31 g slouteniny [ (CHy),N] , [ (CgH,05)558] .

Homogenizace byla provéd&na p¥i 80 a% 85 o po dobu 5 minut, pek byla po ochlazeni na
teplotu mistnosti rozemleta. Z hmoty byly vylisovédny pretlaovdnim zkudebni tyZinky
p¥i teplotd 175 °C, lisovact tlak 5,0 MPa, doba lisovén{ 4 minuty.

Zkulebn{ ty¥inky m¥ly po dotvrzen{ 2 hodiny 200 %C mez pevnosti v ohybu 60 MPa, po
stérnutf 300 °C/7 dntf 56 MPa, specifické hmotnost 1,907.

Hmota md velmi dobrou skladovatelnost, po pfi{prav® byl spirdlovy test hmoty pi#i
175 °¢ 210 cm, po skladovdni p¥i teplotd mistnosti 2 m¥sfce byl spirdlovy test 200 cm
/pokles o 4,8 %/.
U hmoty pripravené podle zndmého postupu podle Cs. A.0. 158 093 byl spirdlovy test po
vyrob® 245 cm, po skladovéni 2 m&sifce klesl na 160 cm /pokles o 34 %/.

P¥{klad 2

350 g organokremi¥ité pryskyrice (jako v p¥. 1),

600 g taveného mletého kfemene o velikosti ¥dstic 0,001 aZ 0,040 mm,
250 g sklenZnych vldken o délce 0,2 mm,

0,5 g inaktivnich sazf,

15 g d,,ou-dihydroxydimethylpolysiloxanuAo viskozitd 47 cm.s” a

38 g komplexu [ HZNCHZCHzNH_-;] 2E°5“4°2) 351] [32"0*‘20“2"“2] 1/5

bylo zhomogenizovédno a zpracovéno jako v p¥ikladu 1.
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Spirdlovy test hmoty byl 235 cm a po skladovédni 2 m&sice pii teploi® mistnosti 228 cm.,
Vylisované zkudebnf{ tylinky mé&ly mez pevnosti v ohybu 57 MPa.

Pr{kled 3

Analogickych vysledkd jeko v pPikladech 1 a 2 bylo dosaZeno pPi pouZit{ komplexd

[HQNCHzC“zNHﬂ 2 [(cgry0)451] , [ Hy0 (oHy)yMHCEH, ] 2[(c61i402)_-,sﬂ[azm(cne)ﬂncsnn] ;
atd.

PRRDMET VYNALEZU

Lisovacf a piretlalovaci organokfemiitd hmota vyznalend tim, Ze obsshuje 20 a%
30 % hmot. organokiemilité methylfenylpolysiloxanové pryskyfice o parametrech Ph/Me
v rozmez{ 0,4 a% 1,2, R/Si v rozmezi 1,0 a¥ 1,4, kde Ph je fenyl, Me je methyl a
R je soudet methylovych a fenylovych skupin vézanych na atomech kifemiku, 65 aZ 76 %
hmot. plnidla, 0,5 a% 5,0 % hmot.a ,J -dihydroxydialkylpolysiloxanu vzorce I

i
HO+ ,Si O)——‘H (1),
R P

kde Rl je alkyl s po¥tem uhlfkd 1 a% 3 a p je 10 a% 900, a 0,1 a¥ 5,0 % hmot. komplex-

niho katalyzdtoru obecného vzorce II

A [(C6H402)3 si

kde m mé hodnotu 1 nebo 2, n je O a% 2, 4 je kation tetramethylamoniovy nebo protoni-

2= . Bn (11),

zovany amin obecného vzorce III

> k+
[H3N (CHZ.)r NHSRQJ (I11),

kde RZ je alifaticky nebo cykloalifaticky radikdl s poltem atomd uhliku 1 a% 6, r je
v rozmezi 2 a% 6, 8 je O aZ 2, q je O a¥ 2, piifemZ soufet s a q je roven 2 nebo 3,

k jel nebo 2 a B je neprotonizovany amin vzorce IV

[HQN (CHy),, NHy Ri] , ¢ (I,

ptiZem? souet s a q je roven 2 a r, 8 a q maji vySe uvedeny vyznam.
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