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SPOSÓB WYTWARZANIA SPOIWA EPOKSYDOWEGO

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania spoiwa epoksydowego opartego o żywice
epoksydowe dianowe, utwardzacz p.p* - dwuaminodwufenylosulfon i addukty trój fluorku boro¬
wego z aminami, stosowanej do wytwarzania laminatów elektroizolacyjnych klasy izolacji Ff
na nośniku szklanym oraz laminatów o podwyższonych własnościach termicznych na innych
nośnikach*

Znane jest wytwarzanie spoiwa do laminatów elektroizolacyjnych metodą stapiania
żywicy epoksydowej z utwardzaczem p*p* - dwuarainodwusulfonem w temperaturze 120-140°C wg
Z, Brojer, Z. Hertz, P* Penczek - "Żywice epoksydowe" WNT 1972| atr. 175* Tak otrzymaną
kompozycję rozpuszcza się następnie w rozpuszczalnikach organicznych typu aceton, metylo-
etyloketon, metyloglikol itp*, celem obniżenia lepkości do pożądanej w procesie impreg¬
nacji nośnika w znanych urządzeniach do impregnacji* Opisana metoda wymaga stosowania
wysokich temperatur w procesie prekondensaoji żywicy z utwardzaczem celem stopienia skład¬
ników i uzyskania jednorodnej maay* Proces stapiania jest silnie egzotermiczny, w przy¬
padku niewielkiego nawet przegrzania może spowodowaó utwardzenie się masy reakcyjnej
w reaktorze*

Otrzymana kompozycja posiada czas żelowania w 150°C 45-70 minut i z tego względu
dalszy proces przetwórstwa w znanych urządzeniach Impregnacyjnych wymaga stosowania tempe¬
ratur rzędu 200°C* Tak prowadzony proces impregnacji jest uciążliwy i energochłonny.

Celem obniżenia temperatur w procesie Impregnacji nośnika, znane jest dodawanie
kompleksu fluorku borowego z aminami do rpztworu uprzednio stopionej kompozycji żywicy
epoksydowej dianowej z p*p9 - dwuaminodwufenylosulfoneni* Kompozycja tak otrzymana jest
mało stabilna i posiada skłonności do krystalizacji*

Znane jest rozpuszczanie twardych żywic epoksydowych /str* 336 cytowanych wyżej
"Żywic epoksydowych"/, o wysokich masach cząsteczkowych* które ze względu na niski stopień
Uflleclowania w utwardzonym wyrobie nie mogą byó stosowane do wyrobów o wysokiej odporności
termioznej, a takie własności są wymagane od spoiwa będącego przedmiotem niniejszego
wynalazku* Stosowane są do tego oelu specjalne układy rozpuszczalników*



2 132894 " . i
<

W procesie wytwarzania spoiwa do laminatów elektroizolacyjnyoh klasy (zolacji P,
ograniczenia w stosowaniu rozpuszczalników stanowią, z jednej strony słaba rozpuszczal¬
ność p#p* - dwuaminodwusulfonu /według prospektu firmy Ciba - Geiry wynosi iona w
temperaturze 20°C - 30 g/100 cm acetonu, 20 g/100 cnr metyloetyloetyloketohu/, z dru¬
giej strony konieczność zachowania wysokich części stałych w spoiwie impregnacyjnym.

Celem wynalazku jest uzyskanie spoiwa do wyrobów elektroizolacyjnych, warstwowych
klasy izolacji termicznej P /155°C stałej pracy/ opartej o żywice epoksydowi niskocząs-
teczkowe w postaci roztworu o zawartości 75+5# części stałych przy odpowiedniej dla
procesu impregnacji lepkości i gęstości. Poprzez samo rozpuszczenie trzech stałych
składników /żywice, utwardzacz i przyspieszacz/ powstaje trójskładnikowa mieszanina,
nie daje to właściwego efektu, spoiwa o wysokich parametrach termicznych.

Nieoczekiwanie wykryto, że zastosowanie układu rozpuszczalników aceton-alkohol
izopropylowy w proporcji 100 : /15-30/ części wagowyoh do rozpuszczenia i wymieszania
żywicy epoksydowej dianowej, utwardzacza p.p* - dwuamlnodwufenylosulfonu, przyspieszacza
adduktu trójfluorku borowego z aminami i ogrzewanie tej mieszaniny w temperaturze
60-90°C, a najkorzystniej w 72-78°C w czasie 1,5-3 godzin zapewnia uzyskanie odpowied¬
niego spoiwa o czasie żelowania 15-40 minut w temperaturze 150°C w zależności od ilości
dodanego utwardzacza i przyspieszacza. Lepkość dogodną dla procesu impregnacji uzyskuje
się przez dodanie rozpuszczalnika.

Wskazane jest sezonowanie kompozycji w czasie minimum 24 godz. Zastosowanie układu
rozpuszczalników aceton-alkohol izopropylowy obniżyło znacznie temperaturę prekondensacji
i umożliwiło rozpoczęcie reakcji żywicy epoksydowej z p.p' - dwuarainodwufenylosulfonem w
obecności przyspieszacza. Po ochłodzeniu uzyskuje się stabilny układ spoiwa o niezmie¬
nionych własnościach przez okres 3 miesięcy.

Przez zastosowanie sposobu według wynalazku zlikwidowano znaną wadę spoiw zawiera¬
jących utwardzacz p.p* - dwuaminodwufenylosulfon, tzn. tendencję do częściowej krysta¬
lizacji w trakcie przechowywania spoiwa w temperaturze około 0°C, zmniejszyło również
ryzyko utwardzania spoiwa w reaktorze. Okazało się również, że dodatek alkoholu izo¬
propylowego poprawił rozlewność spoiwa na nośniku i zlikwidował powstawanie zacieków
kraterów i innych wad powierzchni.

Przedmiot wynalazku przedstawiony jest na poniższych przykładach wykonania.
Przykład I. Wymieszano ze sobą w temperaturze wrzenia następujące skład¬

niki: 35 cz. wag. utwardzacza p.p' - dwuamlnodwufenylosulfonu, 1 cz. wag. adduktu
trójfluorku borowego z monoetyloaminą, 33 cz. wag. acetonu, 7 cz. wag. izopropanolu.
Po uzyskaniu klarownego roztworu schłodzono go do ok. 40°C. Dodano 100 cz. wag. żywicy
epoksydowej o liczbie epoksydowej ok. 0,5 val/100 g ogrzanej do 50°C. Całość utrzymano
w temperaturze wrzenia /75°C/ przez 1,5 godz. Schłodzono do temperatury otoczenia i po
24 godzinach stosowano do impregnacji tkaniny szklanej przeznaczonej na płyty warstwowe
elektroizolacyjne klasy P.

Przykład II. 37 cz. wag. utwardzacza p.p* - dwuamlnodwufenylosulfonu
rozpuszczono w 30 cz. wag. acetonu i 7,5 cz. wag. izopropanolu ciągle mieszając w
temperaturze wrzenia. Po otrzymaniu klarownego roztworu schłodzono go i dodano ogrzaną
do 50°C żywicę epoksydową o liczbie epoksydowej 0,5 val/100 g. Proces prekondensacji
prowadzono w temperaturze wrzenia /72°C/ przez 1 godzinę. Addukt trójfluorku borowego z
benzyloaminą w ilości 1,2 cz. wag. rozpuszczono w 3 cz. wag. acetonu 1 dodano do ochło¬
dzonej kompozycji. Układ ponownie ogrzano do wrzenia i tak utrzymano przez 30 minut.
Schłodzono i stosowano jak kompozycję z przykładu I.
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Zastrzeżenia patentowe

1» Sposób wytwarzania spoiwa epoksydowego do laminatów eloktroizolacyjnych w opar¬
ciu o żywicę epoksydową o liczbie epoksydowej około 0,5 val/mol, utwardzacz p»p* - dwu-
aminodwusulfon oraz addukty trójfluorku borowego z aminami, znamienny tyrot
że proces rozpuszczania i wieszania utwardzaczy z żywicą prowadzi się w układzie roz¬
puszczalników aceton; alkohol izopropylowy w proporcji 100 : /15-30/ części wagowych,
w temperaturze 60-9O°C przez 1,5-3 godzin-

2* Sposób wytwarzania według zastrz. 1, znamienny tym, że proces
mieszania prowadzi się w temperaturze 72-78°C.

3. Sposób wytwarzania według zastrz, 1,znamienny tym, że spoiwo przed
dalszym stosowaniem sezonuje się przez minimum 24 godz*
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