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. (54) Strukturné rigidni termosetické adhezivum a zpisob jeho piipravy

Vynalez se t§ké strukturnd rigid-
nfiho termosetického adheziva, jehoZ ad-
hezni vlastnosti jsou iniciovatelné
ultrazvukovou a/nebo tepelnou energif, a
dale zpisobu pripravy tohoto adheziva.
Adhezivum podle vynédlezu je urieno pre-
devdim pro fixaci vodiéd ploSnych dréto-
vych sgojﬁ.

trukturnd rigidni termosetické
adhezivum je tvofeno reakdnim produktem
smési 10-90 hmotnostnich % butadien-
akrylonitrilového kauduku o obsahu
akrylonitrilu 24-34 hmotnostnich % a
viskozité Mooney 30-100, na jehoZ Fetéz-
¢i jsou navizény reaktivni epoxidové
funkéni skupiny, a dédle 90-10 hmotnost-
nich % epoxidové pryskyfice, zejména dia-
nového typu, s vyhodou o epoxidovém hmot-
nostnim ekvivalentu 190-960, a sifovaci~
ho &inidla, pfedev&im na bazi dikyandia~-
midu a jeho derivatd, anhydridd polykar=-
boxylovych kyselin, fenolformaldehydo-
vych polykondenzati nebo aromatickych
polyamint. Epoxidovany butadienakrylo-
nitrilovy kauduk miXe byt dile v popsa-
né reakdéni smési nahrazen ai z 50 hmot-
nostnich % polybutadienovym nebo buta-
dien-akrylonitrilovfm kauBukem, ktery
na svém retézci nese jiné reaktivni
funkéni skupiny neZ epoxidové - predeviim
skupiny karboxylové, aminové, hydroxy-
lové a/nebo merkaptoskupiny.

Vynalez se dale tyka téZ zpisobu
pfipravy toheto strukturnd rigidniheo
termosetického adheziva.
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Vynédlez se t¥kd strukturnd rigidnfho termosetického adhe-
ziva,; jehoZ adhez.ni vlastnosti jsou iniciovatelné ultrazvu-
kovou a/nebo. tepelnou energif, a ddle zplsobu pifipravy tohoto
adheziva,.

Mezi montdZnimi propojovacimi technologiemi v elektronice
se zadind stdle vice uplatnovat technologie plodnych drdtovych
spojl. Jednotlivé verze této technologie se od sebe 1lid{ zplso-
bem, jim¥ je zajisténo propojeni mezi vodidem a termindlnim bo-
dem. Toto propojeni miZe byt zaji¥téno chemickym prokovenim,
privarenim vodide k termindlmimu bodu a nebo plynotésnym kontak-
tem mezi vodidem a termindlnim bodem. U ndro&néjsich aplikaci
t&chto technologif, kde je poZadovdno piesné geometrické uspord-
déni vodidd na podkladové desti&ce, je nutno tyto vodide fixovat.
Jednou z mo¥nosti fixace je pouZiti adhezivni hmoty, kterd p¥i
naneseni na podkladovou destidku fixuje vodide jak béhem jejich
soufadnicového uklddéni - vytvdreni geometrie motivu vodidéd, tak
i ve zkompletované desti&ce ploZného drdtového spoje.

Ze znémych adheziv je v soudasné dobé& pro fixaci tohoto
typu nejvhodn&jéi adhezivni hmota, pripravend reakci 5-70hmot.%
butadien-agkrylonitrilového kauduku, ktery na svém ret&zci nese
resktivni funk&ni skupiny - karboxylové, hydroxylové, aminoskupi=
ny nebo merkaptoskupiny a 95-30 hmot. % adhezni sloZky na bdzi
 epoxidovych pryskytic, jeji¥ stechiometricky prebytek vici sloZce
kaudukové je sifovén reaktivnim plnivem adhezni hmoty, nebo jeho
kombinact s dal¥imi sifovacimi ¥inidly.

Prestofe vlastnosti vy3e specifikované adhezni hmoty prevy-
$uji v dané aplikaci vlastnosti v8ech daldfch doposud znamych
adheziv, je i pouZivéni této hmoty v celé Biri aplikaci je3te
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stdle omezeno jeji nizkou rigiditou. Disledkem nizké rigidity
je totiZ to, %e vy3e uvedenéd adhezni hmota neni schopna za-
jistit dostate&nou plodnou presnost fixace vodidld, a to jak

v etapd vytvareni vodivého obrazce, tak i v néslednych opera-
cich, spojenych s kompletaci polotovart desek plodnych dréto=-
vych spojd do hotovych vyrobkd.

Vyse uvedenou nevyhodu znamého typu adhezni hmoty odstra-
nuje strukturnd rigidni termosetické adhezivum podlé vyndlezu,
jeho# podstatou je, %e je tvoieno reak&nim produktem smési
10-90 hmotnostnich % butadien-agkrylonitrilového kauduku o obsa-
hu akrylonitrilu 24-34 hmotnostnich % a viskozité& Mooney 30-100,
na jeho¥ Pet¥zci jsou navdzdny reaktivni epoxidové funkéni sku-
piny, a ddle 90-10 hmotnostnich % epoxidové pryskyrice, zejména
dianového typu, s vyhodou o epoxidovém hmotnostnim ekvivalentu
" (tj.podtu gramd pryskyPice, v nichZ je obsaZena 1 epoxidova
skupina) 190-960, a sifovaciho &inidla, predev8im na bdzi dikyan-
diamidu a jeho derivétd, anhydridd polykarboxylovych kyselin,
fenolformaldehydovych polykondenzatl nebo aromatickych polyamintG.
Epoxidovany butadien-akrylonitrilovy kaucuk miZe byt ddle v
popsané reakdni smési a¥ z 50 hmotnostnich % nahrazen kaudukem
na b4zi polybutadienu nebo kopolymeru butadien-akrylonitril,
ktery na svém Petdzci nese jiné reaktivni funkdni skupiny neZ
epoxidové, predev8im pak skupiny karboxylové, aminové hydroxylo-
vé a/nebo merkaptoskupiny, a md s vyhodou hmotovy primér moleku=

lové hmotnosti v rozmezi 107 aZ 106°

Dosa¥eni z technologického hlediska optimdlnich &asovych
proporei, a to.jek v prub&hu vlastni pfipravy strukturng rigid-
niho termosetického adhezive, tak i pri jeho dal&im zpracovani
v rdmci nésledné aplikace, nap?. pPil vyrobé ploSnych dratovych
spojd, Jje zabezpeleno tim, Ze adhezivum ddle obsahuje 0,001~5
hmotnostnich % acidobazického katalyzédtoru, predevS8im na bézi
tercisrniho aminu, kvartérni aminové soli, tercidrniho fosfinu

nebo bortrifluoridamoniového komplexu.
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Reologické a mechanické vlastnosti strukturn& rigidniho
termosetického adheziva podle vynélezu lze upravit pridavkem
0,5-45 hmotnostnich % plniva, napb. kysli&niku kremi¢itého,
kysli&nfiku titaniéitého, kysliéniku hlinitého nebo ktemicita=-
nu zirkonigitého, s vyhodou o velikosti ddstic 0,1-10.am.

V pripadé pozadavku na samozhasivost jsou vdechny Jjednotli-
vé komporenty strukturné rigidniho termosetického adheziva, ne=
bo alaspon ¢dst z nich, nsahrazeny svymi halogenovanymi derivéaty,
predevdim chlorovanymi a bromovanymi a/nebo adhezivum obsahuje
pridavek retardérl horeni naple kysli&niku antimonitého.

Fodstata zplsobu pripravy strukturné rigidniho termosetic-
kého adheziva pcdle vyndlezu spodivéd v tom, Ze se butadieri=
-akrylonitrilovy kauduk s reaktlvnlml epoxidovymi funk&nimi
skupinami, samotny nebc v kombinaci s dal¥imi kaudukovymi kom-
ponentami, prevede do roztoku, zejména v acetonu, metyletylketonu,
toluenu nebo jejich sm&si, a ve form& roztoku se potom privddi k

reakci s epoxidovou pryskyrici a 51{ovacim ¢inidlem, které mohou
byt ddvkovdny jak ve form& samostatnych 'slozek, tak ve formé
predkondenzdtu, pbipadné ddle obsahujiciho té% suspendovand
plniva. Epoxidovany butadien-akrylonitrilovy kauduk miZe byt .
bud pPipraven predbéiné a tedy pouzit Jjako Jjedna z vychozich
l4tek reakce, nebo miZe byt pripravovén aZ v prvni fézi vlast-
niho procesu pripravy strukturné rigidntho termecsetického adhe-
zivae. V tomto pripadd probihd ve zminéné prvni fézi procesu
in situ roztokové polymeradni reakce butadien-ekrylonitrilového
kauduku, nesoudiho na svém fetdzei jiné reaktivni funk&ni sku-
piny ne¥ epoxidové, pfedevéim pak skupiny karboxylové, aminové,
hydroxylové a/nebo merkaptoskupiny, a epoxidové pryskyrice,
pripadnd jejiho predkondenzdtu se sifovacim &inidlem. PPi poly-
meraéni reakci, kters probihd s vyhodou za pPitomnosti acido-
bazického katalyzatoru, zejména na bézi tercidrniho aminu, kvar-
térni amoniové soli, tercidrniho fosfinu nebo bortrifluorid-
amoniového komplexu, je 8 vyhodou pou%ito 2-4 ndsobného prebyt-
ku epoxidovycl: skupin vi&i reaktivnim skupindm na kaudukovém
Petézci.
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Popsanym zplUsobem pripravy se ziskd strukturné rigidni
termosetické adhezivum ve form# roztoku. Tento roztok pak muZe
byt dale zpracovdvén riznym zpusobem, podle konkrétnich poZadav=-

’ ~

k& prislusné aplikace adheziva, V aplikaci pro plosné drdtové

4

Z

o]

spoje se napP. roztok adheziva natird na podloZku, nacd se
vznikld vrstva pedrobuje teplotnimu cyklu, ve kterém Je cdstra-
nén rozpoudtédlovy systém a jsocu dostaveny pozadované viskozit-
ni parametry strukturné rigidniho termosetického adheziva. Tim-
to postupem lze pak ziskat pbud samotnou £6lii strukturné rigid-
niho adheziva - pouZije-li se odseparovatelnd nosng podlcZka,
nebo dvouvrstvy uUtvar slofeny z félie adheziva a nosné foélie -
naprs hlinikové. Tyto folie potom slouzi jako fixadni vrstvy

jak v prab&hu vyroby plo3ného drétového spoje - tzn., pii uklddéd=-
ni vodidd napodkladowou destidku, tak 1 ve zkompletovaném ploSném
dritovém spoji.

Strukturng rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu je
proti zndmym typim analogicky aplikovatelnych adheziv vyhodné
zejména tim, Ze zajistuje plosnou fixaci predmétl, nap?. vodiél
plo¥ného drétového spoje, jiZ v prib&hu vytvrzovaciro procesu,
tzfo pii pusobeni zvydené teploty a tlaku. Fo takto provedeném
vytvrzeni vykazuje adhezni vrstva velmi dobrou adhezl k plodnym
Utvarim, napi. k meédf pldtovanému zdkladnimu lamindtu, pricemi

wnikla spojeni jsou pruZného charakteru.

Krom& vye uvedenych vlastnosti je vrstva strukturné rigid-
niho termosetického adheziva ve vytvrzeném nebo Cdsteln& vytvrze-
ném stavu po predchozi aktivaci povrchu obecng vhodnéd pro che-
mické pokoveni, napt., pom&d&ni, poniklovéni, pozlaceni, pPfi CemZ
se dossdhne velmi dobré prilnavosti vyloudeného kovevého povlaku.

K bliziimu objasn&ni podstaty vyndlezu slouZi ndsledujici
ppiklady praktického provedeni.
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Tento uvodni priklad je praktickym prikladem odd&leného
provedeni prvni fdze zplsobu pripravy termosetického adheziva
podle vyndlezu - epoxidace butadien-akrylonitrilového kauluku.

Do sklen&ného kotliku o objemu 4/ 1, opatieného mfchadlem,
zp&tnym chladidem, teplomérem a dédvkovacinm tubusem se piredlozi
500 g drti vysokomolekuldrniho butadien-akrylonitrilového kopo-
lymeru, obsahujiciho ve 100 g asi 0,07 ekvivalentu karboxylovych
. skupin (typ HYCAR 1072 fy Goodrich). Potom se pridd 1 300 ml
metyletylketonu, v ném¥ se ponechd kauduk cca 12 hodin botnat.

Fo zbotnsni pak ndsleduje homogenizace, kdy za intenzivniho
nichéni sm&si vznikd viskozni roztok. K tomuto roztoku se prida

1 000 g nizkomolekuldrni epoxidové pryskytice s epoxidovym
nmotnostnim ekvivalentem 190-200 (nap¥iklad typu CHS Epoxy 15),
nade? je sm¥s vyhPdta na vodni l4zni na teplotu 80 °c a po
pridéni 5 g trietanolaminu udrzovéna za stdlého michdéni na této
teplot& po dobu 5 hodin. Fo nédsledném ochlazeni se epoxidovany
kauduk izoluje sréZenim tak, %e se asi kaZdych 100 g ziskané
smési prikape do prudce michanych 1 000 ml dietyleteru. VysraZeny
polymer se pak odsaje.a ndsledns dvakr4it presrézi ze 100 ml aceto-
nu do 500 ml dietyleteru. Ziskany produkt se potom vysu8i pod
vakuem pri teploté 20 Os a ddle zpracovavd napf. postupem podle
nékterého z ndsledujicich prikladi.

Priklad 2

Strukturnd rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu
bylo pripraveno z ndsledujici smési:
Bpoxidovany kauduk podle priklacdu 1 500 g
Dianbisglycidyleter o epoxidovém hmotnostnim
ekvivalentu 190-200 (napriklad epoxidové
pryskytice CHS Epoxy 15, vyrobce Spolek pro

chem, a hutni vyrobu) 1 000 g
Anhydrid kyseliny ftalové 500 g
Trietanolamin lzs
Metyletylketon 1 300 ml
Toluen ' 120 ml

Titanové biloba (typ RKB 2, fa Bayer) ' 500 g
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Postup pripravy adheziva byl ndsledujici: reakci epoxidové
pryskytice a sitovaciho &inidla, tzn. ahhydridu kyseliny ftalo-
vé, probihajici v prostiedi toluenu za pFitomnosti acidobazic-
kého katalyzdtoru - trietanolaminu, p¥i teplot& 120 °¢ po dobu
45 minut, byl p¥ipraven piedkondenzdt ve formé roztoku. K tomuto
roztoku byl pak priddn pfedem pripraveny roztok epoxidovaného
kauduku v metyletylketonu se suspendovanou titanovou bélobou
a takto ziskand sm&s byla homogenozivéna za intenzivniho michéni
a% do dplného vychladnuti. Fripraveny homogenni roztok byl natrfen
na polypropylenovou podloZku v tloudfce vrstvy 0,5 mm, Néslednou
aplikaci teplotniho cyklu - plisobeni teploty 100 °¢ po dobu
1 hodiny - byla pripravena félie strukturn& rigidniho termose~
tického adheziva, snadno odseparovatelné od nosné podloZky.

Priklad 3

Strukturn® rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu
bylo pripraveno z nésledujici smési: _
Epoxidovany kauduk podle p*ikladu 1 500 g
Epoxidové pryskyfice - nemodifikovani,
dianového typu o st¥edni molekulové hmotnosti
910 - 1050 (CHS Epoxy 1/16, vyrobce Spolek pro
chemickou a hutni vyrobu) 1 250
Fenolformaldehydovy polykondenzat novolakového
typu (molekulové hmotnost 306, funkénost

9]

hydroxylovych skupin 3) 250 g

Kfemiéitan zirkonidity (distribuce &éstic

0,1 - 5 um) 800 g

Aerogel kyseliny kPemidité (typ HDK 200, ‘

vyrobce WACKER) 50 g

Trifenylfosfin » ~ 2 g

Aceton ‘ : 1 000 ml
n-butanol 400 ml

P#¥iprava byla provedena tak, Ze k roztoku epoxidovaného
_ kauduku'acetonu se suspendovanym pridavkem plniva - aerogelu
kys. kremidité byl pridan roztok epoxidové pryskyrice, novolaku
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a trifenylfosfinu v n-butanolu. Vzniklé sm&s pak byla homoge-
nizovéna za intenzivniho michdni po dobu 30 min. Folie struk-
turn& rigidnfho termosetického adheziva byla z roztoku adhezi-
va piipravena postupem podle prikladu 2.

Priklad 4

Strukturn® rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu
bylo piipraveno z nésledujici sm&sis
Epoxidovany kaudkpodle prikladu 1 400 g
Nizkomolekulérni polybutadienovy kauduk
terminovany karboxylovymi skupinami o hmotevém
priméru molekulové hmotnosti M, = 4000 (typ
HYCAR CTB 2000 X 162, Fy Goodrich) ‘ 100 g
Epoxidové pryskyfice -~ nemodifikovans
dianového typu o st¥edni molekulové
hmotnosti 910-1050 (CHS Epoxy 1/16,

vyrobce Spolek pro chemickou & hutnd vyrobu) 1 000 g
Dikyandiamid _ 27 g
Metyletylketon 1 000 g
Dimetylformamid | 250 ml

Priprava byla provedena tak, Ze k roztavené epoxidové
prysky¥ici bylo pPi teplot& 115-118 OC za stdlého michédni pi-
ddno sifovaci &inidlo - dikyendiamid. Vznikl4 smés byla pak na
této teplotd udrfovéna po dobu 15 min. Potom bylo do taveniny
vmichéno celé mno%stvi dimetylformemidu a ke vzniklému roztoku
byl za stédlého michsni pridén roztok kaudukovych sloZek v
metyletylketonu. Vzniklé smés byla homogenizovéna za intenziv=-
niho michdni a¥ do vychladnuti,

Zi{skany roztok byl pak nanesen v floudfce vrstviy 400 um ,
na hlinfkovou f6lii. Po aplikaci teplotniho cyklu = ptisobeni
teploty 100 °¢ po dobu 1 hodiny tak vznikla félie strukturné
rigidnfiho termosetického adheziva na hlinfkovém nosidio.
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Strukturné rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu
bylo pripraveno z nasledujic{ smé&si:
Vysokomolekuldrni kauduk na bédzi kopolymeru
butadien-akrylonitril, obsahujici ve 100 g 0,07
ekvivalentu karboxylovych skupin (typ Hycar 1472,
fy Goodrich) 450 g
Nizkomolekuldrni butadienakrylonitrilovy kauduk
obsahujici 0,072 ekvivalentu karboxylovych skupin
ve 100 g (typ Hycar CTBNX 1300 X 4, fy Goodrich) 50 g
Dianbisglycidyleterodepéxidovém hmotnostnim ekvivalentu
190-200 (napr. epoxidovéd pryskyfice CHS Epoxy 110,

vyrobce Spolek pro chemickou a hutni vyrobu) 1 070 g
Bis (#-aminofenyl)metan 250 g
Trietanolamin | 0,5 g
Metyletylketon 1000 ml
Toluen 500 ml
Titanovd bd&loba (typ RKB 2, fy Bayer) 600 g
Aerogel kyseliny kiemidité(HDK 200 fy WACKER) 50 g

Friprava byla provedena tak, %e do sklen&ného kotliku o
objemu 6 1, opatfeného michadlem, zp&tnym chladidem, teplomérem a
ddvkovacim tubusem bylo predloZeno vedkeré mnoZstvi kaudukovych
slo?ek, metyletylketonu a trietanolaminu a déle 280 g epoxidové
pryskyPice, Potom byla smds za intenzivniho michani homogenizo-
vana a¥% do ziskéni hoﬂogenniho viskdzniho roztoku sm&si komponent,
Fek byla smés vyhPdta na 80 °C a na této teplotd udrZovéna po dobu
4 hodin., Fo pridéni zbyvajicich komponent byla sm&s michéna aZ do
vychladnuti{ na teplotu okoli., Fripraveny roztok byl natrfen na
povrchové silanizovanou polyesterovou £61ii (Hostaphan RNIT, fy
Kalle) v tloudtce vrstvy 0,5 mm. Ndslednou aplikaci teplotniho
cykitu - pisobenim teploty 90 OC, po dobu 2 hodin - byla potom
pfipravena f6lie strukturng rigidniho termosetického adheziva

< , .
snadno odseparovatelnd od nosné folie,
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Strukturné rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu
pylo piipraveno z nésledujict smési:
Vysokomolekuldrni kauduk na bdzi kopolymeru
butadien-akrylonitril obsahujici ve 100 g
0,07 ekvivalentu karboxylovych skupin (typ Hycar
1072, fy Goodrich) : 500 g
Dianbisglycidyleter o epoxidovém hmotnostnim
ekvivalentu 190-200 (napfs epoxidové pryskyrice
CHS Epoxy 15, vyrobce Spolek  pro chemickou

a hutni vyrobu 1 000 g
Anhydrid kyseliny ftalové ‘ 500 g
Trietanolamin lg
Metyletylketon 1 300 ml
Toluen : 120 ml
Kremiditan zirkonidity 700 g
Aerogel kyseliny kremi&ité

(typ HDK 200, fy Wacker) | 40 g

FPriprava byla provedena tak, %e do sklen#ného kotliku
o objemu 6 1, opat¥eného michadlem, zp&tnym chladiéem, teplo-
n¥rem a divkovacim tubusem byly predloZeny ndsledujici kompo~-
 nénty: 250 g epoxidové pryskyrice, 125 g anhydridu kyseliny
ftalové a 30 ml toluenu° Obsah reaktoru byl za stdlého michéni
VJhrdt na teplotu 120 °c. Potom bylo priddno 0,5 g trietanol=~
aminu, nade? nésledovalo 90 mlnutove predkondenzadni stadium
pri udrzovédni teploty na 120 ¢, K takto pripravenému kondenzé-
tu byl pridén predem prlpraveny roztok kaudukové sloiky v metyl~
etylketonu. Teplota v reaktoru byla upravena na 80 °C a sm&s
byle na této teplotd udriovéna za stdlého michdni po dobu 3,5
hodiny. Fak byl do reaktoru pridédn separitné pripraveny pred-
kondenzdt zbyvajici g4sti epoxidové pryskyfice se suspendovanymi
plnivy a anhydrldpm kyseliny ftalové, nadeZ probehla za katalyzy
trietanolaminu ve zbytku toluenu za teploty 120 °C reakce trva-
- jie{ 30 minut. Sm&s v reaktoru byla potom homogenizovéna za
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intenzivniho mfchéni a# do vychladnuti na teplotu okoli., Piipra-
veny roztok byl zpracovén na £61ii strukturn& rigidnfho termo-
setického adheziva postupem podle prikladu 5»

Piiklad 7

Strukturn® rigidni termosetické adhezivum podle vynélezu
bylo pfipraveno z ndeledujici smé&sis
Vysokomolekuldrni kauduk na bdzi kopolymeru
butadien-akrylonitril, obsshujici ve 100 g
0,07 ekvivalentu karboxylovych skupin
(typ Hycar 1472, fy Goodrich) 660 g
Dianbisglycidyleter o epoxidovém hmotnostnim
ekvivalentu 455~525 (napr. epoxidové pryskyrice
CHS Epoxy 1/33, vyrobce Spolek pro chemickou

a hutni{ vyrobu 600 g
Anhydrid kyseliny ftalové ‘ 120 g
Kvartérni amoniovd sl 0,5 g
Metyletyiketon 2120 ml
Toluen 120 ml
Titanové b&loba (typ RKB 2 fy Bayer) 140 g

Friprava byla provedena tak, Ze ve sklenéném kotliku
o objemu 6 1, opatreném michadlem, zpé&tnym chladidem a teplo-
mérem byl pfedem pripraven roztok kaudukové slozky v me%yl-
etylketonu a k nému pak priddn predkondenzat, separdtng piipra-
veny reakci 150 g epoxidové pryskyrice a 30 g anhydridu kyseliny
ftalové v prostiedi 30 ml toluenu, za katalyzy kvartérni amoniové.
s0li pri teploté 120 °¢ po dobu 90 minut. Teplota v reaktoru
byla upravena na 80 °C a sm&s byla na této teplot& udrZovéna
za stélého michéni po dobu 3,5 hodin, Pak byl do reaktoru pri-
dsn piedkondenzdt, pripraveny reakei zbyvajici &dsti epoxidové
pryskyfrice, obsahujict suspendované plnivo - titanovou bélobu,
s anhydridem kyseliny ftelové v prost¥edi toluenu za katalyzy
kvertérni amoniové soli za teploty 120 ¢ po dobh_30 minut.
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Sm&s v resktoru byla homogenizovéne za intenzivniho michéni

a¥ do vychladnuti na teplotu okolf. Fripraveny roztok byl
zpracovén na £61ii strukturnd rigidniho adheziva postupem podle
pF{kladz 4. |

Friklad 8

Strukturné rigidni termosetické adhezivum podle vyndlezu
bylo pripraveno z ndsledujici smé€si:
Vysokomolekulérni kauduk na bdzi kopolymeru
butadien-akrylonitril, obsahujici ve 100 g
0,07 ekvivalentu karboxylovych skupin
(typ Hycar 1472, fy Goodrich) 880 g
Dianbisgglycidyleter o epoxidovém hmotnostnim
ekvivalentu 910-1050 (nap¥. Epoxidovéd pryskyrice
CHS Epoxy 1/16, vyrobce Spolek pro chemickou

a hutni vyrobu 200 g
Anhydrid kyseliny ftalové 20 g
Bortrifluoridamoniovy komplex 0,3 g
lMetyletylketon 2 800 ml
Toluen 60 ml
Kyslidénik hlinity 100 g
Aerogel kyseliny k¥emidité (typ HDK 200,

. fa Wacker) 20 g

Friprava byla provedena tak, Ze ve sklenéném kotliku o
objemu‘6 1 opat¥eném michadlem, zp&tnym chladidem, teplomérem,
byl predem pripraven roztok kaudukové sloZky v metyletylketonu
a pak pridédn predkondenzdt separdtné pripraveny reakci 50 g
epoxidové pryskyrice a 5 g amhydridu kyseliny ftalové v prostre-
di 15 ml toluenu za katalyzy bortrifluoridamoniového komplexu
pri teploté 120 0C, po dobu 90 minut. Teplota v reaktoru byla
upravena na 80 °¢ a sm&s byla na této teploté& udrZovéna za sté-
1lého michéni po dobu 3,5 hodiny. Fek byl do reaktoru piidsn
predkondenzét, pripraveny reakci zbyvajici &dsti epoxidové
pryskybice, obsahujici suspendované plnivo-aerogel kyseliny
kfemiZité, s anhydridem kyseliny ftalové v prostredi toluenu za
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katalyzy bortrifluoridamoniového komplexu za teploty 120
po dobu 30 minut. Sm&s v reaktoru byla homogenizovéna za
intenzivniho michéni -a¥ do vychladnuti na teplotu okoli.
Pripraveny roztok byl zpracovén na £61ii strukturnd rigid-
niho adheziva postupem podle prikladu 4.

Fresto¥e slofeni strukturn& rigidniho termosetického
adheziva i zplsob jeho pripravy Jjsou popisovény predeviim ve
vztahu k vyrob& plodnych drdtovych spojl, neni pouZiti tohoto
adheziva zmindnou aplikaci nikterak omezeno. Naopak lze rici,
%e adhezivum podle vyndlezu mé vzhledem ke svym vyse specifi-
kovanym vlastnostem Sirokou 8kdlu dalSich moénych technologic=-

kych aplikaci.
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pieDMET VYWNALEZU

Strukturnd rigidni termosetické adhezivum s adhez.nimi
vlastnostmi iniciovatelnymi ultrazvukovceu a/nebo tepelnou
energii, vyznadené tim, Ze Jje tvorenc reakénim produktem
sm&si 10-90 hmotnostnich % butadien-akrylonitrilového kaulu-
ku o obsashu akrylonitrilu 24-34 hmotnostnich % a viskozité
Mooney 30-100, na jeho# Fetézci jsou navéiény reaktivni
epoxidové funkéni skupiny, samotného nebo v kombinaci s aZ
50 hmotnostnimi % polybutadienového neto butadlen-akrylo-

sostnim
nitrilového kauduku, s vyhodou o hmot— priméru molekulové

6, na jeho% Petézci jsou navdzd-

hmotnosti v rozmezi 103 az 10
ny jiné reaktivni funkéni skupiny nez epoxidové, predevsim
pak skupiny karboxylové, aminové, hydroxylové a/nebo mer-
kapto-skupiny, a déle 90-10 hmotnostnich % epoxidové pryskyfi-
ce, zejména dianového typu, s vyhodou o epoxidovém hmotnostnim
ekvivalentu 190-960, a sifovacfho &inidla, predeviim na bézi
dikyandiamidu a jeho derivatq, anhydridd polykarboxylovych
kyselin, fenolformaldehydovych polykondenzdtli nebo aromatic-
kych polyamin.

Strukturné rigidni termosetické adhezivum podle bodu 1, vyzna-
dené tim, %e ddle obsahuje 0,001-5 hmotnostnich % acidobasic-
kého katalyzétoru, predevsim pak katalyzédtoru na bdzi tercidr-
niho aminu, kvertérni amoniové soli, tercidrniho fosfinu nebo
boértrifluoridamoniového komplexu.

Strukturn® rigidni termosetické adhezivum podle bodu 1, vyzna-
gené tim, %e obsahdje 0,5-45 hmotnostnich % plniva, napfe
kysli¥niku kiemi&itého, kysliéhiku titaniditého, kysliéniku
hlinitého nebo k¥emiditanu Zirkoniéitého, s vyhodou o veli-
kosti &dstic 0,1-10 um.

Zptsob pfipfavy strukturng rigidniho termosetického adheziva
podle bodu 1, bodd 1 a 2 nebo 1-3, vyznadeny tim, Ze se bute-
dlen-akrylonltrllovy kautuk s reaktivnimi epoxidovymi funkéni-
mi skuplnaml, pfipadn& v prvni f4z1i procesu pripraveny epoxi=- |
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daci butadien-akrylonitrilového kauduku, nesouctho na svém
Fetézci jiné reaktivni funkdni skupiny, ne¥ epoxidové, sa=
motny nebo v kombinaci s dals$imi ksudukovymi komponent&mi,
prevede do roztoku, zejména v acetonu, metyletylketonu,
toluenu nebo jejich smé&si, a ve formé roztoku se potom pPi-
vaddi k reakci s epoxidovou pryskyiici a si{ovécimvéiniﬁlem,
které mohou byt dyvkovény jak ve form& samostatnych sloZek,
tak ve formé predkondenzétu, pripadné ddle obsshujfciho téF
suspendovanéd plniva. '

Zplsob p¥ipravy podle bodu 4, vyznaleny tim, %e se butadien-
~akrylonitrilovy kauluk s reaktivnimi epoxidovymi funkdnimi
skupinami pripravi v prvni fézi procesu in situ roztokovou
polymera&ni reakci butadien-akrylonitrilového kauduku, nesou-
citho na svém fetézci.jiné'reaktivni funkéni skupiny neZ epoxiw
dové, predevdim skupiny karboxylové, aminové, hydroxylové
a/nebo merkaptoskupiny, a epoxidové pryskyrice, pfipadn& je=-
jiho predkondenzétu se sifovacim &inidlem, prilem? je s vy-
hodou pouZ#ito 2-4 ndsobného prebytku epoxidovych skupin vidi
reaktivnim skupindm na kaudukovém Petézci a reakce s vyhodcu
probifhé za pritomnosti acidobazického katalyzdtoru, zejména
na bédzi tercidrniho aminu, kvartérni aminové soli, tercidr-

~niho fosfinu nebo bortrifludéridamoniového komplexu.
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