POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

Patent dodatkowy
do patentu nr :

Zgloszono: 23.05.77

Pierwszenstwo:

URZAD
PATENTOWY
PRL

Zglgszenie ogloszono: 04.12.78

Opis patentowy opublikowano: 15.07.1981

(P. 198360)

Int. C1.2 COSL 83/04

Tworcy wynalazku: Jerzy Wozniak, Slawomir Andrzej Tlokowski

Uprawniony z patentu: Wojskowa Akademia Techniczna im. Jarostawa
Dabrowskiego, Warszawa (Polska)

Sposob wytwarzania piankowego tworzywa z zywic sztucznych
do uszczelniania urzadzen radiotechnicznych i elektronicznych,
narazonych na gwaltowne udary i zawirowania

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia piankowego tworzywa z iywic sztucznych do
uszczelniania urzgdzen radiotechnicznych i elek-
tronicznych, narazonych na gwaltowne udary i
zawirowania.

Znane jest uszczelnianie elementéw elektronicz-
nych przez zalewanie ich najpierw warstwg pian-
kowego tworzywa silikonowego, a nastepnie przez
naniesienie na tak otrzymane podloze, zewnetrznej
warstwy litej, wykonanej z metalu lub tworzyw
sztucznych..

Znane jest réwniez wytwarzanie zalew ochron-
nych twardych jak i elastycznych dla urzadzen
elektronicznych z zywic silikonowych z utwardza-
czem. Zalewy twarde wykazuja szereg takich za-
let jak niska lepko$é 100—2000 cP, wysoks trwa-
to$¢é, mozliwos¢ wprowadzania do nich duzej ilosci
wypelniaczy, a z drugiej strony takie wady jak
malg odpornos¢é na zmiany temperatury, duze na-
prezenia wewnetrzne, mala udarnos$é, sklonnosé
do pekania oraz diugi czas i wysoka temperatu-
re utwardzania.

Zalewy elastyczne, jakkolwiek charakteryzuja
sie wysoka odpornoscia termiczng fod —65°C do
250°C/ i brakiem naprezen wewnetrznych sa jed-
nak zbyt sprezyste i przy gwattownych udarach
rzedu 20000 g odksztalcaja sie w takim stopniu,
ze powoduje to uszkodzenie lub nawet catkowite
zniszczenie chronionych przez te zalewy detali
elektronicznych. Wyzej opisane zalewy wykazujg
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poza tym stosunkowo niskg przyczepno$é do pod-
loza, oraz slabe wlasnosci mechaniczne.

Oprécz wyzej wymienionych znanych zywic si-
likonowych znane sa réwniez kompozycje epoksy-
dowo-silikonowe, ktére znalazly zastosowanie do
wyrobu termoodpornych laminatéw, tloczyw i la-
kieré6w, gléwnie do celdow elektroizolacyjnych. W
kompozycjach tych zywice silikonowe modyfikuje
sie chemicznie zwigzkami epoksydowymi, w efek-
cie czego uzyskuje sie produkt zaré6wno o dobrej
wytrzymatosci mechanicznej jak tez o odpornosci
termicznej wiekszej od odpornosci termic;né]’ zy-
wicy epoksydowej.

Wiadomo réwniez, ze doskonale wlasnosci elekro-
izolacyjne wykazuja zywice epoksydowe a w tym
réwniez sztywne pianki epoksydowe.

Okazalo sie, ze zaden z wyzej wymienionych
materialéw nie nadaje si¢ jednak do zastosowa-
nia jako material do uszczelniania urzadzeh ra-
diotechnicznych i elektronicznych narazonych na
gwaltowne udary i zawirowania, takich jak np.
urzadzenia lotnicze i aparatura stosowana w kos-
monautyce, gdyz przy gwlatownych udarach i za-
wirowaniach w przypadku stosowania miekkich
kompozycji silikonowych nastgpuje przesuwanie
sie poszczeg6lnych chronionych elementéw, co pro-
wadzi do uszkodzenia mechanicznego aparatury.
W przypadku stosowania sztucznych kompozycji
silikonowych, nastepuje pekanie ich, a tym sa-
mym odstoniecie chronionych elementéw elekro-
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nicznych, co doprowadza w efekcie do ich znisz-
czenia.

Stwierdzono, ze wad powyzszych nie wykazuje
material piankowy otrzymany z oleju silikonowego
z dodatkiem krzemionki koloidalnej oraz z zy-
wicy epoksydowej i to w takich warunkach, w
ktérych nie zachodzi reakcja miedzy wymienio-
nymi substratami.

Sposobem wedlug wynalazku do oleju silikono-
wego, w ktérym zdyspergowano koloidalng krze-
mionke wprowadza sig- niskoczasteczkows zywice
epoksydowa, po czym wsrdd mieszania do ukladu
dodaje si¢ najpierw znany utwardzacz oleju sili-
konowego, nastepnie znany, porofor, a dopiero na
koficu znany utwardzacz zywicy epoksydowej.

Olej silikonowy stosowany w sposobie wedtug
wynelazku winien wykazywaé w temperaturze
25°C gesto$é 1,05 g/cm? i lepkosé 1200—1400 cP,
za$ zywica epoksydowa winna charakteryzowa¢
sig¢ liczba epoksydows 0,48—0,52, lepkoscig 30.000—
—=80.000 cP w temperaturze 20°C i $rednim cie-
zarem czasteczkowym -okolo 380.

Jako utwardzacz oleju silikonowego stosuje sie
przy tym oktenian cyny, a jako utwardzacz zy-
wicy epoksydowej tr(’)jetylenoczteroémine.» Najod-
powiedniejszym poroforem w sposobie wedlug wy-
nalazku okazal sie y-aminopropylotrojetoksysilan.

Przestrzeganie wyzej wskazanej kolejnosci do-
dawania do ukladu .utwardzaczy i proforu decy-
duje przy tym o koncowych -wlasciwosciach uzys-
kiwanego produktu. Tak wiec do mieszaniny krze-
mionki zdyspergowanej w oleju silikonowym i Zy-
wicy epoksydowej nie mozna wprowadzaé naj-
pierw tréjetylenoczteroaminy, gdyz ze wzgledu na
egzotermiczny przebieg reakcji'i trudnosci w od-
prowadzeniu ciepla z ukladu nastepuje nieré6wno-
mierne utwardzenie masy. W wyniku nier6wno-
miernego utwardzenia, uzyskany produkt jest nie-
jednorodny i wykazuje naprezenia wewnetrzne i
niskie wlasciwosci mechaniczne.

Wprowadzenie do ukladu oleju silikonowego /ze
zdyspergowang w nim krzemionksg koloidalng/ i
zywicy epoksydowej najpierw oktenianu cyny jako
utwardzacza oleju silikonowego, nie powoduje wy-
zej opisanych zaklécen, ze wzgledu na stabo egzo-
termiczny przebieg tego procesu.

Utwardzanie kompozycji otrzymywanej sposo-
bem wedlug wynalazku przebiega juz w tempe-
raturze 18—25°C, co stanowi powazing zaletg tego
sposobu, poniewaz niska temperatura nie powo-
duje uszkodzen chronionych elementow.

Wprowadzenie do ukladu krzemionki koloidal-
nej wplywa bardzo istotnie na wlasciwosci prze-
tworcze otrzymywanego tworzywa, gdyz krzemion-
ka ta powoduje jego tiksotropowosé.

Oprbécz wyzej opisanych warunkéw technolo-
gicznych bardzo wazny jest réwniez dobdr ilos-
ciowy poszczegblnych skladnikéw w ukladzie. Tak
wiec do 100 cze$ci wagowych kompozycji zdys-
pergowanej krzemionki w oleju silikonowym o
zawartosci 58—629/p wagowych SiO, dodaje sie
25—175 czesci wagowych cieklej zywicy epoksy-
dowej, 0,5—1 czesci wagowe]j oktenianu cyny, 3—6
czeéei wagowych y-aminopropylotréjetoksysilanu i

108 308

10

15

20

23

35

45

65

4
2—5 — 7,5 czesci wagowych trbjetylenoczteroami-
ny. _

Piankowe tworzywo otrzymane sposobem wedlug
wynalazku charakteryzuje sie duzg sztywnoscia,
dobrg przyczepno$cia do metalu i wytrzymuje
gwaltowne udary rzedu 20.000 g i zawirowania
powyzej 330 obrotéw na sekunde. Niezaleznie od
powyziszego wykazuje ono wlasnosci dielektrycz-
ne oraz odpornos$¢ termiczng w - zakresm tempe-
ratur od —60° do +180°C.

W zwiazku z powyzszymi wlasc1w05c1am1 two-
rzywo to nadaje sig do zastosowania w urzadze-
niach lotniczych i aparaturze kosmicznej. Poniz-
sze przyklady wyjasniajg bhzeJ sposéb  wedtug
wynalazku. :

Przyktad I. 100 g zdyspergowanej krzemion-
ki w oleju silikonowym o zawartosci 60% wago-
wych SiO, miesza sig¢ z 25 g ciklej‘;iywicy epo-
ksydowej i 0,6 g oktenianu cyny. Po dokladnym
zmieszaniu dodaje sie 6 g y-aminopropylo'rs‘eto-
ksysilanu w postaci bezbarwnej cieczy o gcstosci
1,038 g/em® /25°C/ i -lepkosci ‘1,60 ¢St /25°C/ i
zn6w dokladnie miesza. Nastepnie dodaje sie 2,5 g
tréjetylenoczteroaminy i calo$é miesza.

Zespdl elektroniczny umieszcza sie w zamknie-
tej obudowie, w ktérej ma byé zabezpieczony i
przez otwér u gory obudowy wlewa sie powoli
mieszanine o powyzej podanym skladzie. Po pew-
nym czasie nastepuje spienienie i utwardzenie sie
mieszaniny. Zespé! elektroniczny po okolo 60 mi-
nutach “od momentu zalarua jest gotowy do eks-
ploatacji. *

Otrzymana pianka posiada nastepujace wias-
nosci:
zawirowanie powyzej 380 obr/s

udar 20.000 g
rezystywno$é skosna 1.104Qcm
rezystywnoéé powierzchniowa 1.104Q

tg d przy 1 MHz 0,009

przenikalno$é dielektryczna € przy 1 MHz 3

Przyktltad II. Zespél elektroniczny, ktéry ma
by¢é hermetyzowany umieszcza sie¢ w zamknictej
obudowie, ktéra posiada jeden otwér nad dnem
w ¢cianie bocznej a drugi otwoér w goéorze obu-
dowy.

Nastepnie miesza sie 100 g kompozycji zdysper-
gowanej krzemionki w oleju silikonowym o za-
wartosci 60°% SiOs, 50 g cieklej zywicy epoksy-
dowej i 0,6 g oktenianu cyny. Po wymieszaniu
dodaje sie 4 g y-aminopropylotréjetoksysilanu a na-
stepnie 5 g tréjetylenoczteroaminy i calo$é doklad-
nie miesza. Tak przygotowang mieszaning wlewa
si¢ do urzadzenia tloczacego, za pomoca ktérego
wtlacza sie ja pod ci$nieniem do dolnego otworu
w obudowie. Po spienieniu pianka powinna uka-
za¢ sie w gornym otworze obudowy.

Otrzymana pianka posiada nastepujace wlas-
nosci:
zawirowanie powyzej 380 obr/s

udar 20.000 g

rezystywnos$é skrosna 1.108Qcm

rezystywnosé powierzchniowa 1-108Q
0,007

tg & przy 1 MHz
przenikalno$é¢ dielektryczna & przy 1 MHz 4
Przyktad IIL. Zesp6él elektroniczny umieszcza
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sie w otwartej formie i zalewa roztworem otrzy-
ménym przez mieszanie 100 g kompozycji zdys-
pergowanej krzemionki w oleju silikonowym o
zawartosci 60% SiO,, 75 g cieklej zywicy epoksy-
dowej, 0,6 g oktenianu cyny, 3 g y-aminopropylo-
tréjetoksysilanu i 7,5 g tréjetylenoczteroaminy. Po
spienieniu i utwardzeniu sie¢ masy, zalany zesp6t
elektroniczny wyjmuje sie z formy, w ktorej moz-
na wykonaé¢ zalanie nastepnego zespolu elektro-
nicznego.

Otrzymana pianka wykazuje nastepujace wlas-
nosci:

zawirowanie powyzej 380 obr/s

udar 20.000 g

rezystywno$é skosna 1.1013Qcm

rezystywnos$é powierzchniowa 1-1013Q
0,005

tg & przy 1 MHz
przenikalno$é dielektryczna & przy 1 MHz 6
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Zastrzezenie patentowe

Spos6éb wytwarzania piankowego tworzywa z zy-
wic sztucznych do uszczelniania urzgdzeh radio-
technicznych i elektronicznych narazonych na
gwaltowne udary i zawirowania, opartego na pian-
kowym tworzywie silikonowym, znamienny tym,
ze 100 czeSci wagowych kompozycji zdyspergo-
wanej krzemionki koloidalnej w oleju silikono-
wym, o zawartosci 58—629/ wagowych SiO,, mie-
sza sie 25—75 czeSciami wagowymi cieklej zy-
wicy epoksydowej, po czym ciagle mieszajac do
ukladu wprowadza sie najpierw 0,5—1 czesci wa-
gowej oktenianu cyny jako utwardzacza oleju
silikonowego, nastepnie 3—6 czesci wagowych po-
roforu w postaci y-aminopropylotréjetoksysilanu,
a na koncu 2,5—7,5 czesci wagowych utwardza-
cza zywicy epoksydowej w postaci tréjetyleno-
czteroaminy i miesza do uzyskania homogennej
mieszaniny.
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