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Zpusob pripravy epoxidovych lisovacich hmot

\l

ZpUsob pripravy epoxidovych lisova-
cich hmot na bazi epoxidovych pryskyric,
tvrdidel typu aromatickjych diaminui, pras-
kovych plniv, aditiv a popripadé pigmenti,
spodéivajici v tom, Ze se nejprve do pre-
dem zhomogenizované smési sypkych sloZek
davkuje pri teploté 30 aZ 100 ©OC kapalna
smés epoxidové pryskyfice dianového typu
o molekulové hmotnosti 340 az 450 a tvr-
didls v poméru 0,225 aZ 0,325 molu tvrdid-
la na 1 mol epoxidové skupiny pryskyFfice
rychlosti 0,01 aZ 1,0 hmot. dil kapalné
smési na 1 hmot. dil sypkych sloZek za 1
minutu, a to tak, aby konelny pomér smé-
si pryskyrice s tvrdidlem a sypkych slo-
Zek byl v rozmezi 0,2 : 1 aZ 1 : 1. Takto
vznikly premix po pripadné temperaci se
zhomogenizuje v taveniné pri teploté 20
a% 100 °C. Ziskana kompozice se bud ochla-
di a pak mele, nebo se granuluje a pak se
ochladi, pridemz se pPfed mletim nebo gra-
nulaci pfipadné podrobi dalsi temperaci.
Rovné? se miiZe ze zhomogenizované smési
préskovych sloZek pied zapodetim davkové-
ni kapalné smdsi epoxidové pryskyrice a
tvrdidla odd&lit podil predstavujici 5 aZ
25 % hmot. celkového mnoZstvi praskovych
sloZek a tento podil se pPidé k homogeni-
zovanému premixu po ukondeném davkovani
uvedené kapalné smési.
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Vynélez se tykd zplisobu pripravy lisovacich hmot
ne bdzi nizkomolekuldrnich epoxidovych prysky#ic, tvrdidel
typu aromatickych diamint, ddle pak préskovych plniv,
aditiv a pop¥ipadé pigmenti. Uvedeny zphsob se tykéd konti=
nudlniho zpracovéni smési na vyslednou lisovaci hmotue ‘

Lisovaci hmoty se pPipravuji riiznym zplsobeme P¥i su-
chém zplisobu se michaji vS8echny komponenty lisovaci hmoty
nejd¥ive v suchém stavu, p¥icemZ se vychdzi z pevaych vysokow
molekuldrnich epoxidovych ﬁryskyfic, které se pred homogenie
zaci vS8ech kompoﬁént melous Tato smés suchych komponent se
pak homogenizuje p¥i zvySené teplotd bud diskontinudlng nebo
kontinudlné na vdlcovych strojich (tzVve ‘Raschigiv postup),
nebo na Snekovych vytladovacich strojich (tzve Brenneriv
postup)e V pripadé, kdy se pouZivd kapelnych prysky¥ric
‘nebo kapalnych tvrdidel a tyto se ddvkuji do vytlafovacich
Snekovych strojua, ddchézi k zalepovani usti ddvkovaciho
pFivodu eventudlnd k nalepovani naﬁiiég. Tim se stdvd pro=
dukt vychdzejici z vytladovaciho strdje nehomogenni a vlast=
nosti vysledné lisovaci hmoty nerepro@ﬁko&atelné. Uvedenou
problematiku FeSi japonské pate. 3. 7 8023 336 a 4 6084 200
a patent zdpadondmecky Ce 2 230 653, ’

Vy8e uvedené nedostatky odstraﬁﬁje pPredlozZeny vyndlez
jehoZz predmétem je zpﬁs?b p¥ipravy epoxiddvych lisovacich
[ ‘
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hmot na bdzi nizkomolekuldrnich epoxidovych pryskyric,
tvrdidel typu aromatickych diamind, prd8kovych plniv,
aditiv a pop¥ipad& pigmentd. Podstata tohoto vyndlezu
spodivd v tom, ¥e se nejd¥ive do predem zhomogenizovené
sm&si sypkych sloZ%ek udrZovené ve viFivém pohybu ddvkuje
p¥i teploté& 30 aZ 100 °c kapalnd smés epoxidové pryskyrice
dianového typu o molekulové hmotnosti 340 aZ 450 a' tvrdid-
la v pomé&ru 0,225 a% 0,325 molu tvrdidla na 1 mol epoxi-
dové skupiny prysky¥ice rychlostf 0,01 aZ 1,0 hmot. 4fl
kapalné smdsi na 1 hmot. dfl sypkych sloZek za 1 minutu,

a to tak, aby konelny hmot, pom&r smé&si pryskyrice s tvrdid-
lem a sypkych sloZek byl v rozmezi 0,2 : 1 aZ 1 : 1. Takto
vznikly premix se po p¥ipadné temperaci p¥i teploté 20 aZ

40 °C po dobu 1 a¥ 24 h zhomogenizuje p¥i teplot& 20 a%

100 °C a ziskang kompozice se bud ochlad{ b&hem 1 af 5 minut
na teplotu 15 a% 20 °C a pak mele na velikost &dstic do 5 mm, °
nebo se granuluje na velkost Sdstic do 10 mm a pak ochlad{

na teplotu 15 a¥ 20 °C, pri¥em# pred mletfm nebo po grenulaci
se pPipadné podrobi dald3i temperaci p¥i teploté& 15 aZ 40 °c
po dobu 10 aZ 100 h. Zhomogenizované sm&si pré3kovych sloZek
se pred zapoletim ddvkovdni kapalné smé&si epoxidové prysky-
Pice a tvrdidla oddéli podil pPedstavujici{ 5 a% 25 % hmot.
celkového mnoZstvi prdskovych sloZek a tento podil se piridd

k homogenizovanému premixu po ukondeném ddvkovdani uvedené
kapalné smési.

Vyhoda zpisobu f{pravy lisovacich hmot podle p¥edloZe-
ného vyndlezu spolivd v tom, Ze homogenizace vychozich su-
rovin probihd ve ti¥ech stupnich. Nejprve se homogenizujf
v kapalném stavu prysky¥ice a tvrdidlo, paek se tento reakéni
systém ddvkuje do aditiv, kterd se udrZuji ve vi¥ivém stavu.
Ti{m vzniknou &dstice prevéZné nepravidelného tvaru, v nichi
Jsou aditiva uZ smo¥ena komponentsmi reak&nfho systému,

a t¥et{ stupen homogenizace kompozice probihd. za zvysend
teploty a zvySeného mechanického namdhéni ve vytladovacim
hnétéku. Tak se doc{ili rovnomé&rného rozdéleni vSech sloZek
kompozice v celé hmot&, kterd hn&tdk opoudti. Tim Jjsou
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zaruSeny stejnomdrné vlastnosti vysledné kompoziceo Uprava
tekutosti kompozice se provddi pak pomoci jeji dlouhodobé
temperace,

Zpusob podle uvedeného vyndlezu umoZnuje spolehlivou
p¥ipravu lisovacich hmot z nizkomolekuldrnich, tedy za
normdlni teploty kapalnych epoxidovych pryskyric o moleku-
lové hmotnosti a obsahu epoxidovych skupin 0,45 az 0,53
ekv/100 ge PouZité nizkomolekuldrni epoxidové pryskyrice
se ziskdvaji kondenzaci epichlorhydrinu a diold, jdwjenapﬂ
2,2’ =big=-p=hydroxydifenylpropan. Vyrédbi se napis pod oznas=

Senim CHS Epoxy 110, CHS Epoxy 15, Epikote 826, CY=205
(Ciba=Geigy), EP 140 (Reichhold), Araldit EP=-140.

Dalsi sloZkou reakdniho systému jsou tvrdidla. PouZie
vaji se aromatické diaminy nebo jejich smési, jejichZ aroma=-
tickd jédra jsou substituovédne na methanu ¢i ethanu, pripe
od nich odvozenych derivétl, nebo jsou to derivaty sulfo=-
dioxidu, napre 4,4&diaminodifenylmethan, 2,4’-diaminodifenyle
methan, 2,4’-diaminostilben, 2,2’~diaminostilben, 4,4’=di-

. amino=3 methyl=difenylmethan, 5,4’-«diamino=2 methyl-difenyl-
methan, 6,4’-diamino~3 methyl-difeﬁ?lmethan, 4,4?=~diamnino=-
3,3’=dimethyl=difenylmethan, 6,6'=dlamino=3,3’=~dimethyl=-
difenylmethan, 4,6°=diamino=3,3*-dimethyl-difenylmethan,
545%=diamino=3,3? dimethyl~-difenylmethan, 4,4’-diamino=-.
3,5,3’5?~tetramethyl-difenylmethan, 3,3’=~diamino-4,4’ dietyl=-
difenylmethan, 4,4’=diamino-3,3? dimethoxydifenylmethan,
ethylendifenylamin, 4,4’=diaminodifenyl-dimethylmethan,
4,4°-diamino=3,3’dimethyl~difenyldimethylmethan, 4,4’~diamino=-
difenyl~methylethylenmethan, 4,4’~diamino=trifenylmethan,
4,4’=diamino=~3,3’dimethyltrifenylmethan, 4,4’-diamino-difenyl-
sulfon, 3,3'~diamino=-difenylsulfon, 3,7=diamino~thioxanthenw
S~dioxid, diaminodixylylsulfon, diaminotolylxylylsulfon,
3,3°=~diamino«~4 methyldifenylsulfon, 3,3’-diamino=4,4’=-dimetyle-
difenylsulfone '
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Molédrni pomdr diaminu a epoxidové prysky¥ice se pohy=
buje od 0,225 mold do 0,325 mold diaminu na 1 mol epoxidové
skupinye Tyto dvé sloZky se po smichdni v kapalném stavu
ddvkuji do phedem zhomogenizované smési, sypkych aditiv,
jet se p¥i tomto ddvkovéni udriuji ve viFivém pohybue Toto
ddvkovéni se provadi rychlosti 0,01 aZ 1,0 hmot., dil kapalné
smési na 1 hmote. dil sypkych sloZek za 1 minutue Ddvkovéni
sm8si epoxidové pryskyfice a tvrdidla se provadi bud do celé
navéZky aditiv, nebo se pred ddvkovdnim oddéli 5 aZ 25 hmot.
d{14 zhomogenizovanych aditiv a tento oddéleny podil se
k premixu p¥idd za michéni po skonSeném ddvkovéni kapalné
smésie Teplota, p¥i které se toto ddvkovéni pryskyrice
a tvrdidla provadi;se pohybuje od 30 do 100 °c. Konedny
hmdinesliy pomdr mezi reakdnim systémem a aditivy je 0,2 : 1
az 1 : 1o

Ze sypkych aditiv se pouZivaeji plniva, pigmenty, uryche
lovade a separdtory. Jako plniva se pouzivaji napie mlety
védpenec, mlety kyslidnik k¥emidity, mlety Cedic, mlety Zivec,
mletd biridlice, mlety baryt, sklendné vldkno, aerosil.

Z pigmentld se pouZivaji nap¥e saze, kyslidniky %eleza, kadmia,
chromu, titanu a nékteré organické pigmenty, jako napis, ver=
salovd mod¥, jako urychlovade se pouZzivaji pievdZiné anhydridy
dikarboxylovych kyselin, jako nap¥. ftalanhydrid, anhydrid
kyseliny tetrahydroftalové, dianhydrid kyseliny pyromellitové,
tetrachlorftalanhydrid, jako separétory se pouZivaji pFevdind
steardt zinelnaty a oktodt cinatye

Vysledkem tohoto postupu je to, Ze sypké aditiva se
spoji se sloZkami reakdniho systému a vytvori premix kulo=-
vych nebo nepravidelnych ddstic o velikosti 1 aZ 10 mm.
Tento premix se bud temperuje 1 aZz 24 hodin p¥i teploté 25
az 40 OC,nebo se ihned dévkuje rychlosti 1 aZz 0,06 kg prew~
mixu za minutu, vztaZeno na pracovni objem hnéticey, do kon=
tinudlnfho hn&tide, kde se zah¥ivd na teplotu 20 a% 100 °c,
pridemZ se intenzivné hnéte a promichdvd. Vznikld kompozice
se na vystupu z hn&tie bud chladi ne teplotu 15 a¥ 20 °C
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béhem 1 8% 5 minut a pak mele na velikost &dstic do 5 mm,
‘nebo se granuluje na velikost granuli{ maximdln& 10 mm a
teprve potom se ochladi. V p¥{padé pot¥eby dpravy toko-
vych vlastnosti vzniklé kompozice se tato po vystupu z hné-
ti%e nebo po granulaci temperuji po dobu 10 a% 100 hodin
‘p¥i teplotd 15 a% 40 °c.

Kompozice p¥ipravené uvedenymi postupy jsou zpracove=-
telné pretlafovédnim do hodnot viskozity p¥i 120 %¢ cea 0,1
aZ 0,2 MPa.s. Doba skladovéni odpovidajic{ dosa¥enf této
viskozity je p¥i teplotdch okolo 5 °C, 80 a¥ 120 dnf. Vlast-
n{ lisovéni se provdd{ p¥i teplot& 135 a¥ 170 °C a tlaku
5 aZ 30 MPa, lisovaci doba &inf 80 a% 120 s + 2 s na kaZdy
mm tloudfky vylisku.

Pfedm&t vyndlezu Jje ddle doloZen p¥fklady provedeni,

s

|

Pr{klad 1

K 77,84 hmot. d{lu prddkovych aditiv (590 hmot. 4118
Jjemn# mlety vépenec, 17,5 hmot. d1lu mletého kysli¥niku k¥e<
mi¢itého, 0,68 hmot. dflu stearsnu zine&natého, 0,34 hmot.
d{lu saze "Orgsnus 100" a 0,26 hmot. dflu tetrahydroftalan-
hydridu) se v rychlomichacim za¥fzen{, kde se aditiva udr-
Zujl ve vi¥ivém stavu, ddvkuje sm¥s 17,56 hmot. dilu epoxi=-
dové pryskyrice dianového typu o stredn{ mol.hmotnosti
350 a obsehu epoxidovych skupin 0,51 ekv/100 g a 4,6 hmot.
d{lu 4,4'-diaminodifenylmetham p¥i 40 °c (pomé&r 0,26 : 1
v molech diaminu & epoxidovych skupin) rychlosti 0,1 hmot.
d{lu této smési na 1 hmot. dil aditiv za minutu. Po skonle-~
n{ homogeﬁizace se vznikl& premix ddvkuje do kontinudlntho
hn&ti%e, kde se teplota udrfuje na 30 °C. Rychlost ddvkova-
ni 0,24 kg premixu za minuty, vztaZeno na jeden litr pra-
covniho objemu 3nekového hné&tide. Kompozice vystupujici =z
hnétife se zchladf na 20 °C. Potom se pFri této teploté skla-
duje daldfich 24 h, naleZ se drti{ a mele na velikost zrna
3 mm,
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65,5 hmot. dflu préZkovych aditiv (40 hmot. df13 jemns
mleté b¥idlice, 15 hmot. dil4 mletého vépence, 8 hmot. dfld
kysli¥nfku titeni&itého, 2 hmot. dfly aeerosilu a 0,5 hmot.
dflu oktodtu cinatého) se v michacim za¥izeni opat¥eném pte=
padovymi lopatkemi homogenizuje, nade? se z této smési |
prédkovych aditiv odebere 15 hmote dild, coZ predstavuje
cca 23 % ndsady. K hlavni 3dsti prdSkovych aditiv, kterd
zistala v michacim zarizeni, se béhem daldiho michdni ddve-
‘kuje smés 27,73 hmote dill epoxidové pryskyfice o stPedni
molekulové hmotnosti 400 a obsahu epoxidovych skupin 0,47
ekv/100 g a 6,77 hmote dilt 4,4’=-diamino=3,3’dimethyldifenyl~
methanu p¥i 60 °C (pomdr 0,25 : 1 v molech diaminu a epoxi~
dovych skupin)e. Rychlost davkovéni této smési je 0,2 hmote
dild této smési na 1 hmote dil aditiva za minutu. Po skonceni
tohoto ddvkovdni se za michéni pPidd pPedtim odebrand cast
smési prdsSkovych aditiv a pokraduje se 15 mine v michdni
vzniklého premixu. Potm se premix temperuje pri teploté 30 °¢
po dobu 12 h Potom se premix ddvkuje rychlosti 0,1 kg
premixu za minutu vztaZeno na 1 litr pracovniho objemu sSne-
kového hnéticle, pPilemZ se teplota hnétide udrZuje na 60 ¢,
Kompozice vystupujici z hnétide se vede do granuldtoru, kde
se granuluje ne velikost cca 10 mm & poten se chladi na tep-
lotu 20 °c.

P¥ikled 3

K 60 hmote dilGm prédSkovych aditiv (40 hmote. dill skle~
nénych vlaken, 15 hmot. dilG mletého k¥emene, 4 hmote dily
aerosilu, 0,5 hmot. dild stearanu zinednatého, 0,5 hmote
dill versalové mod#i) se v rychlomichacim za¥izeni, kde se
aditiva udrzuji v rozvifeném stavu, ddvkuje smés 28,69 hmote
dild epoxidové prysky¥ice dianového typu (stiFedni molekulové
hmotnosti 340 a obsahu epoxidovych skupin 0,53 ekv/100 g)

a 11,31 hmot, dild smési 4,4’-diaminodifenylesulfonu a 3,3’~
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diamino-difenylsulfonu v moldrnim poméru 1 : 1 a to p¥i tep=-
loté 80 OC (pomdr 0,3 : 1 v molech diaminu a epoxidovych
skupin)e Rychlost ddvkovdni této sm8si je 0,08 hmot. dild
sm8si na 1 hmot. dil aditiv za 1 minutu, Vznikly premix ve
form& nepravidelnych &dstic velikosti do 10 mm se pak ddvkuje
do kontinudlniho hndtaciho vytladovaciho stroje rychlosti
0,5 kg premixu za minutu na 1 litr pracovniho objemu Snekovéw-
ho hn&tide, pridem? se teplota hndtiSe udriuje p¥i 70 °C.
Kompozice, kterd je vytlacovédna z hnétide, se ochladi na tepw~
lotu 25 °C, p¥i které je udr¥ovdna daldich 48 hodin, nale?
se mele na velikost zrna maxe 5 mme
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1. Zpisob p¥ipravy epoxidovych lisovacich hmot na bdazi

nizkomolekuldrnich prysky¥ic, tvrdidel typu aromatic-
kych diamind, prdskovych plniv, editiv a pop¥ipadé& pig-
mentt, vyznadujici se tim, %e se nejdfive do predem
zhomogenizované sm&si sypkych sloZek udrZované ve vifi-
vém pohybu dévkuje pri teplot& 30 aZ 100 °c kapalnd smé&s
epoxidové prysky¥ice dianového typu o molekulové hmot-
nosti 340 a% 450 a tvrdidla v pomé&ru 0,225 aZ 0,325

molu tvrdidla na 1 mol epoxidové skupiny prysky¥ice rych-
lost{ 0,01 a% 1,0 hmot., df1 kapalné sm&si na 1 hmot. dil
sypkych sloZek za 1 minutu, a to tak, aby kone&ny hmot.
pomér smési prysky¥fice s tvrdidlem a sypkych sloZek byl
“v rozmezi 0,2 : 1 a2 1 : 1, nadeZ takto vznikly premix

se po p¥ipadné temperaci pri teploté 20 a¥ 40 °C po dobu

1 a% 24 h zhomogenizuje v tavenivé& p¥i teplot& 20 aZ 100 °c
a zIiskand kompozice se bud ochladi b&hem 1 a% 5 minut ra
teplotu 15 a¥ 20 °C a pak mele na velikost Zdstie do 5 mm,
nebo se granuluje na velikost &4stic do 10 mm a pak oohla-
di na teplotu 15 a% 20 °c, pti¥em? p¥ed mletfm nebo po
granulaci se p¥ipadné& podrobi daldf temperaci p¥i teplo-
t& 15 a% 40 °C po dobu 10 a% 100 h.

2. Zptsob podle bodu 1, vyznadujici se tim, %e zZe zhomoge-
nizované sm&si préskovych sloZek se pred zapoletim ddv-
kovéqg kapalné sm&si epoxidwé pryskyfice a tvrdidla od=-
d81{”"pod{l predstavujic{ 5 e¥ 25 % hmot. celkového mno%-
stvi prédskovych slo¥%ek a tento podil se p¥id4 k homoge-
nizovanému premixu po ukonleném ddvkovédni uvedené kapal~
né smési. |
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