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Sposéb wtwardzania zywic epoksydowych
Patent trwa od dnia 5 maja 1961 r.

Przedmiotemr wynalazku jest sposéb. utwardza-
nia ciekiych w pokojowej temperaturze Iub
niskotopliwych Zywic epoksydowych. Utwardza-
nie zywic epoksydowych cyklicznymi bezwodni-
kami kwaséw dwuzasadowyceh i czterezasado-
wyeh jest znane i stosowane od dawna. Stosuje
ste w tynr celu szereg Bezwodnikéw krystalicz-
nych w pokojowej temperaturze: ftalowy, ma-

leinowy, piromelitowy, caterowedoroftalowy, en-

dometylenoczterowodoroftalowy, szeSciochloro-
endometylenoczterowadaroftalowy, a takze bez-
wodmniki ciekfe w pokojowej temmperaturze Iub
topigce sie w temperaturze' nieco podwyzZszonej:
dodecenylobursztynowy, szeSciowodoroftalowy,
metyloendometylenoczterowodoroftalowy. Te
ostatnie trzy bezwodniki mozna stosowaé takze
w postaci stopéw ciekIych w pokojowej tempe-
raturze Iub niskotopliwych z bezwodnikami wy-
sokotopliwymi mp. sze$ciochloroendometyleno-
czterowodoroftalowym (bezwodnik HET), przez
co uzyskuje sie podwyzZszenie odpornofci ter-

*y Wlafciciel patentu o$wiadczyl, Ze wsp6l-
twércami wynalazku sg mgr inz. Piotr Penczek,
mgr inZ Zbigniew Brojer, Anna Lasotz i Jerzy
Sas. )

micznej i madanrie utwardzonej Zywicy whasnofci
samogasngceyclr dzieki wprowadzemiu zmeczirej
ilefct orgamicznic zwigzamego chiora. Stosowmnie
cieklych i niskotopliwych bezwodnikéw pozwa-
Ia arx Zmteszamie bezwodnika z Zywicy w tenmpe-
ratarze pokoujowej lubr nieco podwyZszone],
w ktérej reakcja mriedzy bezwodirikfene ¢ Zywica
epoksydowg praktyezmie mie zachodzi. Stosowa-
nie takich ciek¥fyclhr mieszamir pozwala max do-
godne przeprowadzenic szeregu operzejf techmno-
logfcanychr, ma przykiad nasycania tkuniny szikla-
nej, nasycania uzwojen, mieszamnia Zywicy
i utwardzacza z wypelniaczem, zalewania skom-
plikowanych urzgdzen f i bez obawy o przed-
wcezesne utwardzenie kompozycif.

Stosowanie wymienionych trzech cieklych
wzglednie niskotopliwych bezwodnikéw do
otrzymywania stopéw z wysokotopliwymi bez-
wodnikami, & zwlaszcza z bezwodnikiern HET,
ma te miedogodnos€, Ze przy wprowadzeniu
wiekszychr ilotei wysokotopliwego Bezwodrtika
otrzymuje sfe mieszaniny o stosunkowo wyso-
kiej temperaturze topnienia. Najwicksza ilo§é
bezwodnika HET, jakg moina w ten sposéb
wprowadzié, wynosi 100—120: czgscf e 100 czgs-
ci niskotopliwych bezwodnikéw, co nie zapew-



nia odpowiednio wysokiej odpornofci termicz-
nej, niepalnosci i reaktywnosci.

Nieoczekiwanie okazalo sie, Ze do procesu

“utwardzania zywic epoksydowych mozna stoso-
waé stopy, w sklad ktérych wchodza wysokotop-
liwe bezwodniki, zwlaszcza bezwodnik HET,
przy czym stosowane ilofci tych bezwodnikéw
zawieraja sie w szerokich granicach od 0,1—1,0
czeSci wagowych na 1 cze§é¢ wagows drugiego
skladnika stopu, jezeli tym drugim skladni-
kiem sa ciekle produkty powstale w wyniku
reakcji bezwodnika maleinowego z terpenami
(w dalszym ciggu okre§lane jako BTM) i wy-
dzielone z produktu reakcji zawierajacego poza
tym polimer i nieprzereagowane terpeny. Stwier-
dzono, ze przy zmieszaniu 300 czeSci wagowych
bezwodnika HET ze 100 czeSciami wagowymi
BTM powstaje ciekly w pokojowej temperaturze
stop o wysokiej lepkoS$ci, a pélstala niskotopli-
wa masa tworzy si¢ w wyniku stopnienia 900
czeSci wagowych bezwodnika HET ze 100 cze$-
ciami wagowymi BTM. Bezwodnik HET nie wy-
‘tragca sie po zmieszaniu cieklego stopu z ciekly
zywica epoksydowa.

Otrzymanie cieklej mieszaniny bezwodnikéw
o tak wysokiej zawarto$ci HET mie bylo dotych-
czas mozliwe przy zastosowaniu znanych sposo-
boéw. )

Spos6b utwardzania zywic epoksydowych
wedlug wynalazku pozwala na otrzymywanie
w dogodny technologicznie sposéb tworzyw
o wysokiej odpornosci termicznej, trudnopal-
nych, o dobrych wlasnoéciach mechanicznych
i elektrycznych. )

Zamijast bezwodnika HET mozna zastosowaé
niektére inne bezwodniki o wysokiej tempera-
turze topnienia. W celu przyspieszenia utwardza-
nia i obnizenia temperatury utwardzania mozna
doda¢ katalizator, np. amine trzeciorzedows.
W razie potrzeby mozna wprowadzié wypelnia-
cze lub wzmocnienie w postaci tkaminy, maty
lub widékna. ' )
Przyktad I. Skiladnik A:

Ciekla maloczasteczkowa zywica epoksydo-

wa/rébwnowaznik epoksydowy 0,48 gramor6éwn.

(100 g) 100 czesci wagowych.
Skladnik B:
Bezwodnik BTM — 30 czeéci wagowych
Bezwodnik HET — 90 cze§ci wagowych.
30 czesci wagowych bezwodnika BTM ogrzewa
sie do 150° C i wprowadza sie porcjami miesza-
jac, 90 czeéeci wagowych bezwodnika HET.
Przed utwardzaniem miesza sie lekko pod-
grzane skladniki A i B, ewentualnie wprowadza
si¢ przy$pieszacze, a po zalaniu wzglednie po

ZG ,Ruch” W-wa zam, 358-63 BS = 100 egz. :

przesyceniu wiékna wzmacniajgcego lub uzwo-
jenia ogrzewa sie s iowo w celu utwardze-
nia, na przyklad w ciggu 4 godzin w tempera-
turze 100°C, a nastepnie . w ciagu 24 godzin
w temperaturze 150°C~i w ciagu 16 godzin
w 180° C. Utwardzone tworzywo ma wytrzyma-
lo$é cieplng wedlug Vicata 163° C. Material za-
chowuje dobre wlasnoéci dielektryczne w pod-
wyzszonych temperaturach, nawet powyzej
100° C.

Na przyklad w temperaturze 125° C stratno&¢
dielektryczna przy czestotliwoséci 1 KHz wy-
nosi 0,008. o \
Przyktlad IL 20 czeéci wagowych bezwodnika
HET rozpuszcza si¢ w 80 czeSciach wagowych
bezwodnika BTM w temperaturze okoto 90° C.
Otrzymany roztwér jest w temperaturze pokojo-
wej lepka klarownsg cieczg, ktérej lepkosé
w 50°C wynosi okolo 400 cp, a w 100°C —
okolo 20 cp. Utwardzacz ten (skladnik B) miesza
sie z maloczasteczkowa zywica epoksydows
o rownowazniku epoksydowym 0,5 gramo-
rown./100 g (skladnik A) w stosunku

Skiadnik A — 100 cze$ci wagowych

Skiadnik B — 125 czesci wagowych

Otrzymana kompozycja zywicy z utwardza-
czem jest jednolita klarowna ciecza, ktéra w
temperaturze pokojowej moze byé przechowy-
wana w ciggu kilku dni bez wyraZnej zmiany
lepko$ci. W temperaturze 120° C lepko$é kom-
pozycji wynosi 15 cp, a czas zelowania 12 godzin.
Po wprowadzeniu przyspieszacza — dwumetylo-
aniliny w ilo$ci 1°¢ w stosunku do masy calej
kompozycji czas zelowania w 120° C skraca sig
do 2 godzin. Tworzywo epoksydowe uzyskane
przez utwardzenie kompozycji w 150° C przez
120 godzin posiada wytrzymalo$é cieplng wediug
Vicata 120° C.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb utwardzania zywic epoksydowych za po-
moca stopéw, w sklad ktérych wchodza wysoko-
topliwe bezwodniki, zwlaszcza sze$ciochloroen-
dometylenoczterowodoroftalowy, znamienny tym,
ze maloczasteczkows ciekla w pokojowej tem-
peraturze lub niskotopliwa zywice epoksydowa
miesza sie ze stopem cieklej mieszaniny adduk-
tow terpenéw z bezwodnikiem maleinowym
(BTM), wydzielonych z zawierajacego poza tym
polimer i mieprzereagowane terpeny produktu
reakcji, z bezwodnikiem stalym w temperaturze
pokojowej w stosunku wagowym 1:0, 1—10,
ewentualnie dodaje przyspieszacze, po czym
ogrzewa sie w celu utwardzenia.
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