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(57) Tiivistelmd - Sammandrag

T8md keksintd koskee osittain kovetettuja epoksihartsikoostumuksia ja
tuotteita, joita saadaan antamalla mainittujen koostumusten reagoida ja
kovettamalla ne. Koostumuksia saadaan saattamalla reagoimaan koostumus,
joka sisdltdd ekvivalenttipainoltaan suhteellisen pientd epoksihartsia,
ketjunpidennysainetta ja vdhint&in yhtd katalysaattoria ja kovetinta.
Koostumus kovetetaan osittain liuottimen poissa ollessa niin pitkille,
ettd sulaviskositeetti on kohonnut arvoon, joka on v&hintd&n 20 % suu-
rempi kuin alkuperdisen seoksen sulaviskositeetti ja koostumus on sula-
juoksevaa lidmpdtilassa 250°C tai sen alapuolella. Osittain kovetetun
epoksihartsin annetaan reagocida edelleen ja se kovetetaan vihint#¥n yh-
delld sen kovettimella. Tdmdn keksinndn mukaiset osittain kovetetut
epoksihartsikoostumukset ovat k&ytt8kelpoisia pd¥llystyksessi, laminaa-
teissa, komposiiteissa, liimoissa ja valoksissa.



Denna uppfinning avser partiellt hidrdade epoxihartskompositioner och
produkter, vilka erhills vid reagerande och hirdande av ndmnda kompo-
sitioner. Kompositionerna erhiils genom reagerande av en komposition,
vilken omfattar ett epoxiharts med relativt 1&g ekvivalentvikt, ut-
drygningsmaterial, och &tminstone en katalysator och ett hdrdningsme-
del. Kompositionen hirdas partiellt i frinvaro av lésningsmedel i séadan
grad, att smiltviskositeten Skar till ett vdrde som &r dtminstone 20 %
hdgre ir smidltviskositeten hos den ursprungliga blandningen och sid att
kompositionerna dr smidltflytbara vid eller under 250°C. Den partiellt
hidrdade epoxihartskompositiunen reageras ytterligare och hdrdas med
itminstone ett hirdningsmedel for densamma. De partiellt hdrdade epoxi-
hartskompositionerna enligt denna uppfinning &dr anvidndbara i dver-

drag, laminat, sammansédttningar, lim och gjuten.
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Osittain kovetettuja liuottimettomia epoksihartsikoostu-
muksia ja koostumuksia, joita saadaan saattamalla reagoi-

maan ja kovettamalla mainittuja koostumuksia

Tdamd keksintd koskee osittain kovetettuja liuotti-
mettomia epoksihartsikoostumuksia ja koostumuksia, joita
saadaan saattamalla reagoimaan ja kovettamalla mainittuja
koostumuksia.

Lee ja Neville ovat kuvanneet teoksessa Handbook of
Epoxy Resins, McGraw-Hill, 1967, tuotteita, joita saadaan
kovettamalla osittain kovetettuja epoksihartseja.

Vaikka ndilld kovetetuilla tuotteilla on hyvia omi-
naisuuksia, on epoksihartsien ja kovetusaineen seosten
kdyttd6 hyvin vaikeaa siind mielessid, ettd ne ovat hyvin
viskooseja, niist8 on vaikea tehd& haihtumattomia ja sopi-
van viskositeetin saavuttamiseksi kyllin korkeassa lampo-
tilassa kdyttdaika tal kestoikd astiassa sdilytettynd on
suhteellisen lyhyt.

US-patenttijulkaisussa 3 738 862 kdsitelldan lami-
naatteja, jotka valmistetaan in situ Kyll&stdmdllad lasi-
kuitukangas lakalla, joka koostuu epoksihartsista, joka
sisdltdd orgaanista fosfiinia tai fosfoniumhalogenidia,
fenolia, liuotinta, epoksihartsin kovetinta ja mahdolli-
sesti kiihdytintd. Julkaisussa korostetaan, ettd "in situ"
-laminaattien kuumalujuus on parempi Kkuin tavanomaisista
kattilassa valmistetuista epoksihartsisideaineista valmis-
tettujen laminaattien kuumalujuus.

US-patenttijulkaisussa 3 687 894 kdsitelldsdn koos-
tumuksia, jotka on tarkoitettu nestemdisten epoksihartsien
vyhdessd vaiheessa tehtdvidin samanaikaiseen alkukovetukseen
ja B-vaiheeseen eli kovetukseen. Menetelmissid muodostetaan
liuotinsysteemissd oleva koostumus nestemdisestd epoksi-
hartsista, sen Kkanssa korotetuissa lampdtiloissa reagoi-
vasta hydroksyyliryhmid sis&ltdvdstd aineesta ja kovetti-

mesta, levitetddn seos sopivaan alustaan ja saatetaan kom-
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posiitti korotettujen lampdtilojen vaikutuksen alaiseksi.

Tam& keksint® tarjoaa k#ytettdvdksi helpomman le-
vittimismenetelmdn pienempien levitysviskositeettien muo-
dossa ja tekee siten mahdolliseksi alemmat levitysl&mpoti-
lat ja pidemmdn k&dyttdajan tai kestoidn astiassa sekd pa-
rannuksen yhteen tai useampaan kovetetun tuotteen ominai-
suuteen, kuten lasiutumisl&mp&tilaan (Tg), murtositkeyteen
(GIC) iskulujuuteen, taivutusmoduuliin ja prosentuaaliseen
venyvyyteen.

Keksinndn yhtend puolena on osittainen kovetettu
liuottimeton epoksihartsikoostumus, joka saadaan saatta-
malla reagoimaan koostumus, joka sisaltaa

(A) vahint&in yhtd ekvivalenttipainoltaan suhteel-
lisen pientd epoksihartsia, jossa on keskimddrin useampia
kuin yksi visinaalinen epoksiryhmd molekyylia kohden;

(B) v&hint#in yht# ketjunpidennysainetta, jossa on
molekyyli8 kohden keskimddrin kaksi aktiivista vetyatomia,
jotka reagoivat visinaalisten epoksiryhmien kanssa, jol-
loin komponentteja (A) ja (B) on 14snd sellaiset mdarat,
ettsd komponentin (B) sis&ltémid aktiivisia vetyekvivalent-
teja on 0,15 - 0,85 komponentin (A) sisgltamds epoksidiek-
vivalenttia kohden;

(C) yhtd tai useampaa epoksihartsin kovetinta; ja
mahdollisesti (D) yht&d tai useampaa komponenttien (A) Jja
(B) vialistd reaktiota edistavaa katalysaattoria, jolle
koostumukselle on tunnusomaista, ettd yksi tai useampi
epoksihartsin kovetin (C) kasitt&did aromaattisen sulfoni-

happoamidin, jolla on kaava

(HZN-R" )y——@—(sozmz )y'

jossa kukin R" on toisistaan riippumatta yksinkertainen
sidos tai kaksiarvoinen hiilivetyryhmd, jossa on 1 - 4
hiiliatomia, kumpikin y ja y' on toisistaan riippumatta

1 - 3, ja komponenttia (C) on lasna 0,05 - 0,9 ekvivalent-
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tia komponentin (A) sisdltdmid8 epoksidiekvivalenttia koh-
den ja komponentteja (B) ja (C) on yhteensd 0,2 - 1,1 ek-
vivalenttia komponentin (A) sis&ltdmdd epoksidiekvivalent-
tia kohden ja komponenttia (D) on l1l8snd 0 - 0,1 moolia
komponentin (A) sisdltém8sd epoksidiekvivalenttia kohden ja
ettd koostumus on saatettu reagoimaan niin pitk&dlle, etta
koostumus on sulajuokseva 250 °C:ssa tai sen alle olevassa
lampotilassa ja sulaviskositeetti on kohonnut arvoon, joka
on vihint&didn 20 % suurempi kuin komponenttien (A), (B) ja
(C) sekd (D), kun sitd on l&sna, alkuperdisen seoksen su-
laviskositeetti.

Osittain kovetettu epoksihartsikoostumus voi mah-
dollisesti sis&ltd48 yht&8 tai useampaa stabilointiainetta.
Kun stabilointiainetta kdytetddn, sitd8 on l&snd riittava
mddrad koostumuksen viskositeetin kasvun alentamiseksi va-
rastoinnin aikana, edullisesti 0,0001 - 0,01, edullisemmin
0,0005 - 0,005 moolia komponentin (A) sisdlt&mdsd epoksidi-
ekvivalenttia kohden.

Kun haluttu osittain kovetettu epoksihartsikoostu-
mus on puolikiinted huoneen ldmpdtilassa, mik& on hyddyl-
lista pa&3llysteiden, laminaattien, komposiittien, liimojen
ja valukappaleiden ollessa kyseessd, koostumus kovetetaan
osittain siihen pisteeseen asti, ettd sulaviskositeetti on
kohonnut arvoon, joka on edullisesti 25 - 625, edullisem-
min 50 - 300 % suurempi kuin komponenttien (A), (B) ja (C)
sekd (D), kun sitd on l3snd, alkuperdisen seoksen sulavis-
kositeetti. Koostumus on edullisesti sulana virtaavaa lam-
pobtilassa 150 °C tai sen alapuolella, edullisemmin lampd-
tilassa 20 - 75 °C.

Kun haluttu osittain kovetettu epoksihartsikoostu-
mus on kiinteid huoneen limpétilassa, mikd on hyddyllista
jauhepéddllysteiden ollessa kyseessd, koostumus kovetetaan
osittain siihen pisteeseen asti, ett& sulaviskositeetti on
kohonnut arvoon, joka on vahint&ddn 1250 % suurempi Kkuin
komponenttien (A), (B) ja (C) sekd (D), kun sitd on ldsnd,
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alkuperdisen seoksen sulaviskositeetti. Koostumus on edul -
lisesti sulajuoksevaa l&mpdtila-alueella 75 - 150 °C edul-
lisemmin l&mpdtila-alueella 85 - 120 °C.

Keksintd koskee myds kovettuvaa koostumusta, joka
sisdltaad edelld kuvattua osittain kovetettua epoksihartsi-
koostumusta ja vdhint&&n yhtd lis8kovetinta (E), niin etta
komponentteja (B), (C) ja (E) on yhteensa 0,6 - 1,1 ekvi-
valenttia komponentin (A) sis#ltdm3i epoksiekvivalenttia
kohden.

Soveltuvia yhdisteitd, joita voidaan t&ssd yhtey-
dessd kdayttdd ketjunpidennysaineiksi, ovat kaikki yhdis-
teet, joissa on molekyyli# kohden keskim#d#drin 2 vetyato-
mia, jotka reagoivat visinaalisten epoksiryhmien kanssa.

Soveltuviin dihydrisiin ja polyhydrisiin fenoli-
yhdisteisiin, joita voidaan k#yttdia t&min keksinnoén vhtey-
dessd ketjunpidennysaineina, kuuluvat esimerkiksi 2 feno-
lista hydroksyyliryhmd4 sisdltdvdt ftaleiinit ja sulfofta-
leiinit, 2 fenolista hydroksyyliryhmdi sisdltavit ksantee-

nit ja yhdisteet, joilla on kaava

(1) OH
OH
(X)
(I1)
HO (a) OH
(X) (X)
(I11)
OH OH OH
Al Al
nl
(X)x (X) o (X)
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joissa A on divalenttinen hydrokarbyylirynmd, jossa on 1 - 10

(0] 0] (0] 0]
hiiliatomia, -O-, -S-, —S-g—, —g-, —g—, -C- tai —o-g—o-;
g
5 A' on divalenttinen, 1 - 10 hiiliatomia sisdltdva hydro-

karbyyliryhmd tai divalenttinen polysyklopentadieeniryhmd;

kukin ryhm3 X on riippumattomasti monovalenttinen, 1 - 10

hiiliatomia sis#ltdvid hydrokarbyyliryhm& tai halogeeni; n'

on keskim&&rin suurempi kuin nolla, mutta korkeintaan 0, 5;
10 x on 0 - 4; ja x' on O - 3.

Soveltuviin t#llaisiin fenolisia hydroksyyliryhmia
sisdltdviin yhdisteisiin kuuluvat esimerkiksi resorsinoli,
katekoli, hydrokinoni, bisfenoli A, bisfenoli K, bisfenoli
S, tetrametyylibisfenoli A, tetra-tert-butyylibisfenoli A,

15 tetrabromibisfenoli A, fenoliftaleiini, fenolisulfonifta-
leiini, fluoreseiini, disyklopentadieenin tai sen oligo-
meerien ja fenoliyhdisteen reaktiotuotteet ja niiden seok-
set.

Muihin soveltuviin yhdisteisiin, joita voidaan

20 kidyttda ketjunpidennysaineina, kuuluvat esimerkiksi ani-
liini, toluidiini, butyyliamiini, etanoliamiini, N,N'-di-
metyylifenyleenidiamiini, ftaalihappo, adipiinihappo, fu-
maarihappo, 1,2-dimerkapto-4-metyylibentseeni, difenyyli-
oksididitioli, 1,4-butaaniditioli ja niiden seokset.

25 Soveltuviin epoksihartseihin, joita voidaan kayttaa

tadssd yhteydessd, kuuluvat ftaleiinien, sulfoniftaleiinien
ja ksanteenien glysidyylieetterit, joissa on kaksi tai
useampia fenolisia hydroksyyliryhmi# ennen reaktiota epi-
halogeenihydriinin kanssa ja sit& seuraavaa dehydrohaloge-

30 nointia, jolloin muodostuu mainittuja glysidyylieetterei-
td, ja yhdisteet, joilla on kaavat
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joissa A on divalenttinen, 1 - 10 hiiliatomia sis&altava
¢ % 3
hydrokarbyyliryhm4, -0-, -S-, -S-S-, -S-, -8~-, -C- tai
0 0
~0-C-0-;

A' on divalenttinen, 1 - 10 hiiliatomia sis&ltdva hydro-
karbyyliryhmi tai divalenttinen polysyklopentadieeniryhmé;
R on vety tai 1 - 10 hiiliatomia sis#dltd@vd hydrokarbyyli-
ryhmd; R' on vety tai 1 - 4 hiiliatomia sis&lt&ava hydro-
karbyyliryhm&; kukin ryhm8 X on riippumattomasti monova-
lenttinen, 1 - 10 hiiliatomia sis#lt&vd hydrokarbyyliryh-
m& tai halogeeni; m on keskimd#drin O - 10; n on O tai 17
n' on keskim&drin 1,01 - 7; ja x on O - 4.

Muihin soveltuviin epoksihartseihin kuuluvat amii-
nien, tiolin ja happamien yhdisteiden glysidyylijohdokset,
kuten esimerkiksi N,N,N', N'-tetrakis(2,3-epoksipropyyli)-
p,p'-metyleenidianiliini, N,N-bis(2,3-epoksipropyyli)-4-
aminofenyyliglysidyylieetteri, difenyylioksididitiolin di-
glysidyylitioeetteri, tiobisfenoli A:n diglysidyylieette-
ri, N,N,N',N'-tetraglysidyyli-4,4'-diaminodifenyylimetaa-
ni, 1,1,2,2-tetrakis(2,3-epoksipropoksifenyyli)etaani, di-
glysidyyliadipaatti, diglysidyyliftalaatti ja niiden seok-
set.

Muihin soveltuviin epoksihartseihin kuuluvat syklo-
alifaattiset epoksidit, kuten esimerkiksi 3,4-epoksisyklo-
heksyylimetyyli-3,4-epoksisykloheksaanikarboksylaatti,
vinyylisyklohekseenidioksidi ja niiden seokset.

Soveltuviin epoksihartsien kovettimiin kuuluvat
primaariset ja/tai sekundaariset amiinit, polyamidit, mer-
kaptaanit, karboksyylihapot, karboksyylihappoanhydridit,
guanidiinit, biguanidiinit, aromaattiset sulfonihappoami-
dit ja niiden seokset.

Soveltuviin aromaattisiin sulfonihappoamideihin,
joita voidaan k&ayttda tdssa yhteydessd, kuuluvat esimer-

kiksi sellaiset, joilla on kaava
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jossa kukin ryhmd@8 R" on riippumattomasti yksinkertainen
sidos tai 1 - 4 hiiliatomia sisdltdva divalenttinen hiili-
vetyryhmé&, kukin luku y ja y' on riippumattomasti 1 - 3,
edullisesti kukin on 1.

Erityisen hyvin soveltuviin kovettimiin kuuluvat
esimerkiksi metyleenidianiliini, diaminodifenyylisulfoni,
aminoetyylipyritsiini, 2-metyyli-imidatsoli, disyaanidi-
amidi, etyleenidiamiini, dietyleenitriamiini, trietyleeni-
tetramiini, diaminosykloheksaani, 4,4'-metyleenidisyklo-
heksyyliamiini, fenyleenidiamiini, sulfaniiliamidi, amino-
etyylipiperitsiini, 3-(4-hydroksifenyyli)-3-(4-aminofenyy-
1li)propaani ja booritrifluoridimonoetyyliamiini ja niiden
seokset.

Kovettimina voidaan k&ytt&8d myds polyfunktionaali-
sia fenoliyhdisteitd, kuten esimerkiksi floroglusinolia,
pyrogallolia, difenolihappoa, tetrabromidifenolihappoa,
tetrametyylitrihydroksibifenyylid, polyfenoleja, joita
saadaan kondensoimalla aldehydid fenoliyhdisteen tai sub-
stituoidun fenoliyhdisteen kanssa tai disyklopentadieenin
tai sen oligomeerien ja fenoliyhdisteen reaktiotuotteita.
Erityisen hyvin soveltuviin polyfunktionaalisiin fenoli-
yhdisteisiin kuuluvat novolakkahartsit, joilla on kaava
III, jossa n' on keskimddrin 1,01 - 4, sekd hydroksibents-
aldehydin ja fenoliyhdisteen kondensaatiotuotteet.

Muihin soveltuviin kovettimiin kuuluvat esimerkiksi
ftaalihappoanhydridi, trimellitiinihappoanhydridi, nodie-
metyylianhydridi, trimellitiinihappo ja niiden seokset.

Soveltuvia kovettimia, joilla on kyky toimia kata-
lysaattoreina epoksihartsin ja epoksiryhmien kanssa rea-
goivia aktiivia vetyatomeja sisdltdvdn materiaalin vdlil-
18, ovat esimerkiksi amiinit, amidit, guanidiinit ja sul-
foniamidit, kuten esimerkiksi aminoetyylipiperatsiinit, 2
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metyyli-imidatsoli, disyaanidiamidi, etyleenidiamiini, di-
etyleenitriamiini, trietyteenitetramiini, diaminosyklohek-
saani ja niiden seokset; kdytettdessa tdllaisia kovettimia
voidaan erillinen katalysaattori j&tt8& pois.

Soveltuvia epoksihartsin ja fenolisia hydroksyyli-

ryhmid sisdltdvén yhdisteen vilisen reaktion aikaansaavia
katalysaattoreita ovat esimerkiksi sellaiset, joita Kku-
vataan US-patenttijulkaisuissa 3 306 872; 3 341 580;
3 379 684; 3 477 990; 3 547 881; 3 637 590; 3 843 605;
3 948 855; 3 956 237; 4 048 141; 4 093 650; 4 131 633;
4 132 706; 4 171 420; 4 177 216; 4 302 574; 4 320 222;
4 358 578; 4 366 295 ja 4 389 520.

Erityisen hyvin soveltuvia katalysaattoreita ovat
kvaternaariset fosfonium- ja ammoniumyhdisteet, kuten esi-
merkiksi etyylitrifenyylifosfoniumkloridi, etyylitrifenyy-
lifosfoniumbromidi, etyylitrifenyylifosfoniumjodidi, etyy-
1itrifenyylifosfoniumasetaatti,etyylitrifenyylifosfonium—
diasetaatti(etyylitrifenyylifosfoniumasetaatti-etikkahap—
pokompleksi), etyylitrifenyylifosfoniumtetrahaloboraatti,
tetrabutyylifosfoniumkloridi, tetrabutyylifosfoniumbromi-
di, tetrabutyylifosfoniumjodidi, tetrabutyylifosfoniumase-
taatti, tetrabutyylifosfoniumdiasetaatti (tetrabutyylifos-
foniumasetaatti-etikkahappokompleksi), tetrabutyylifosfo-
niumtetrahaloboraatti, butyylitrifenyylifosfoniumtetrabro-
mibisfenaatti, butyylitrifenyylifosfoniumbisfenaatti, bu-
tyylitrifenyylifosfoniumbikarbonaatti, bentsyylitrimetyy-
liammoniumkloridi, bentsyylitrimetyyliammoniumhydroksidi,
bentsyylitrimetyyliammoniumtetrahaloboraatti, tetrametyy-
liammoniumhydroksidi, tetrabutyyliammoniumhydroksidi ja
tetrabutyyliammoniumtetrahalogeeniboraatti ja niiden seok-
set.

Muihin soveltuviin katalysaattoreihin kuuluvat ter-
tiaariset amiinit, kuten esimerkiksi trietyyliamiini, tri-
propyyliamiini, tributyyliamiini, 2-metyyli-imidatsoli,
bentsyylidimetyyliamiini ja niiden seokset.
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Muihin soveltuviin katalysaattoreihin kuuluvat am-
moniumyhdisteet, kuten esimerkiksi trietyyliamiini-HCl-
kompleksi, trietyyliamiini.HBr-kompleksi, trietyyliamiini-
HI-kompleksi, trietyyliamiini.tetrahalogeeniboorihappokom-
pleksi, tributyyliamiini.HCl-kompleksi, tributyyliamiini-
HBr-kompleksi, tributyyliamiini-HI-kompleksi, tributyyli-
amiini-tetrahalogeeniboorihappokompleksi, N,N'-dimetyyli-
1, 2-diaminoetaani . tetrahalogeeniboorihappokompleksi ja
niiden seokset.

Muihin soveltuviin katalysaattoreihin kuuluvat kva-
ternaaristen ja tertiaaristen ammonium-, fosfonium- ja ar-
soniumyhdisteiden additiotuotteet ja kompleksit soveltu-
vien ei-nukleofiilisten happojen kanssa, kuten fluoriboo-
ri, fluoriarseeni-, fluoriantimoni-, fluorifosfori-, per-
kloori-, perbromi- ja perjodihapon ja niiden seosten kans-
sa.

Soveltuviin stabilointiaineisiin kuuluvat orgaani-
set ja epdorgaaniset hapot ja orgaanisten ja epdorgaanis-
ten happojen, Kkuten esimerkiksi sulfonihapon, perkloori-
hapon, boorihapon, kloorihapon, bromihapon, jodihapon ja
typpihapon suoclat ja esterit.

Erityisen hyvin soveltuvia ovat p-tolueenisulfoni-
happo, bentseenisulfonihappo, metyyli-p-tolueenisulfonaat-
ti, ammoniumperkloraatti, fluoriboorihappo, perkloorihap-
po, typpihappo ja niiden seokset.

Tdm#n keksinndn mukaiset tuotteet soveltuvat sel-
laisiin kayttétarkoituksiin kuin laminaatteihin, kompo-
siitteihin, p#d48llysteisiin, 1liimoihin, wvalutuotteisiin,
muovattuihin tuotteisiin, s&hkdkoteloihin ja valukoostu-
muksiin,

Soveltuvia liuottimia, joita voidaan k&ytt8d p&al-
lysteiden ja laminaattien valmistuksessa, ovat esimerkiksi
ketonit, alkoholit, glykolieetterit, aromaattiset ja ali-
faattiset hiilivedyt, sykliset eetterit, halogenoidut hii-
livedyt ja amidit, kuten esimerkiksi asetoni, metyylietyy-
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liketoni, metanoli, propyleeniglykolimetyylieetteri ja di-
metyyliformamidi.

Tamin keksinn®dn mukaiset koostumukset voivat halut-
taessa sisdltds pigmenttejé, variaineita, muotistapédidstso-
aineita, virtauksensadtdaineita, lujiteaineita, tdyteai-
neita, palamisenestoaineita, kuminmuuntoaineita, pinta-
aktiivisia aineita, kiihdyttimid, reaktiivisia laimennus-
aineita ja niiden seoksia.

Seuraavat esimerkit valaisevat tdtd keksintda.

Esimerkeiss3 ja vertailukokeissa kaytettiin seuraa-
via aineosia.

Epoksihartsi A oli bisfenoli A:n diglysidyylieetteri, jon-

ka keskimiirdinen epoksidiekvivalenttipaino (EEW) oli
184,5.
Epoksihartsi B oli bisfenoli S:n, bis(4-hydroksifenyyli)-

sulfonin diglysidyylieetteri, jonka keskimdardinen EEW oli
193,7.

Epoksihartsi C oli fenoli-formaldehydiepoksinovolakkahart-

si, jonka keskim8drdinen funktionaalisuus oli noin 3,6 ja
keskimadrdinen EEW 179,7.
Epoksihartsi D oli tris(hydroksifenyyli)metaanin triglysi-

dyylieetteri, jonka keskim&srdinen EEW oli 166.
Epoksihartsi E oli bisfenoli K:n, bis(4-hydroksifenyyli)-

karbonyylin diglysidyylieetteri, jonka keskimdardinen EEW
oli 178,1.

Epoksihartsi F oli tetrabromibisfenoli A:n diglysidyyli-
eetteri, jonka keskimddrdinen EEW oli 336.

Epoksihartsi G oli tris(hydroksifenyyli)metaanin triglysi-
dyylieetteri, jonka keskimiardinen EEW oli 163.

Epoksihartsi H oli fenoliftaleiinin ja epikloorihydriinin

dehydrohalogenoitu reaktiotuote, jonka keskimddrainen EEW
oli 247.

Epoksihartsi I oli bisfenoli A:n diglysidyylieetteri, jon-
ka keskimairiinen epoksidiekvivalenttipaino oli 181, 3.
Epoksihartsi J oli tetrabromibisfenoli A:n diglysidyyli-
eetteri, jonka keskimddrdinen EEW oli 328.
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Epoksihartsi K oli tetraklooribisfenoli A:n diglysidyyli-
eetteri, jonka keskim&#rdinen EEW oli 246.
Epoksihartsi L oli bisfenoli A:n diglysidyylieetteri, jon-

ka keskimddrdinen epoksidiekvivalenttipaino oli 180, 8.
Epoksihartsi M oli bisfenoli A:n diglysidyylieetteri, jon-

ka keskimiiriinen epoksidiekvivalenttipaino oli 181,5.
Ketjunpidennysyhdiste A oli tetrabromibisfenoli A, jonka

keskimddrdinen fenolihydroksyyliekvivalenttipaino (PHEW)
oli 272,

Ketjunpidennysyhdiste B oli bisfenoli K, bis(4-hydroksife-
nyyli)karbonyyli, jonka keskim#édr&dinen PHEW oli 107.
Ketjunpidennysyhdiste C oli bisfenoli S, bis(4-hydroksife-
nyyli)sulfoni, jonka keskim#édrdinen PHEW oli 125.

Ketjunpidennysyhdiste D oli pyrogalloli, jonka keskim&d-
rdinen PHEW oli 42.
Ketjunpidennysyhdiste E o0li dimetyylihydantoiini, jonka

keskimdirdinen ekvivalenttipaino oli 64.
Ketjunpidennysyhdiste F oli tetrametyylibisfenoli A, jonka

fenoliekvivalenttipaino oli 142.
Ketjunpidennysyhdiste G oli tetraklooribisfenoli A, jonka

fenoliekvivalenttipaino oli 183.
Ketjunpidennysyhdiste H oli tetrametyylibisfenoli K, jonka
fenoliekvivalenttipaino oli 135.
Ketjunpidennysyhdiste I oli tetrabromibisfenoli K, jonka

fenoliekvivalenttipaino oli 265.
Ketjunpidennysyhdiste J oli tetrabromidifenolihappo, jonka

fenoliekvivalenttipaino oli 301.

Kovetin A oli sulfaniiliamidi, jonka aktiivinen vetyekvi-

valenttipaino oli 43.

Kovetin B oli metyleenidianiliini, jonka amiinivetyekvi-
valenttipaino oli 51.

Kovetin C oli trietyleenitetramiini, jonka amiinivetyekvi-
valenttipaino oli 24,5,

Kovetin D oli diaminosykloheksaani-isomeerien seos, jota
myy Pacific Anchor Chemical Corp. nimelld ANCAMINE® 1770

ja jonka amiinivetyekvivalenttipaino on 28,5.
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Kovetin E oli 4-aminosalisyylihappo, jonka ekvivalentti-
paino oli 38,25.

Kovetin F oli 4,4'-diaminodifenyylisulfoni, jonka amiini-
vetyekvivalenttipaino oli 62.

Kovetin G oli NADIC-metyylianhydridi.

Katalysaattori A oli tetrabutyylifosfoniumasetaatti-etik-

kahappokompleksin 70-%:inen liuos metanolissa.
Katalysaattori B oli tetrabutyylifosfoniumasetaattietikka—

happokompleksin 30-%:inen liuos metanolissa, joka sisé&lsi
stokiometrisen m##rin ortofosforihappoa.

Katalysaattori C oli tetrabutyylifosfoniumasetaatti-etik-

kahappokompleksin 35-%:inen liuos metanolissa, joka sisal-
si stokiometrisen m##ran fluoriboorihappoa.
Katalysaattori D oli tributyyliamiinin 33,5-%:inen liuos

metanolissa, joka sisdlsi stokiometrisen mddran fluoriboo-
rihappoa.

Katalysaattori E oli N,N'-dimetyyli-1,2-diaminoetaani-tet-

rafluoriboorihappokompleksin 35-%:inen liuos metanolissa.
Stabilointiaine A oli metyyli-p-tolueenisulfonaatti.

Stabilointiaine B oli p—tolueenisulfonihappomonohydraat—
ti.

Tg madritettiin DSC:114& (Differential Scanning
Calorimetry) kdyttam&lld kalibroitua DuPont-laitetta (mal-
1i nro 912, ohjausyksikkd 1090). Naytteet mitattiin typpi-
atmosfaarissi lammitysnopeudella 10 °C/min (0,1667 °C/s).

Izod-iskulujuus md&ritettiin ASTM D-256:n mukaises-
ti.

Sulaviskositeetit masritettiin kdytt&mdlla kartio-
levyviskosimetria, jota myy ICI Research Equipment
(Lontoo). Sulaviskositeettien mittauslampotilat ovat sa-
malla lampdtiloja, joissa koostumukset ovat sulana juok-
sevia. Lamp®dtilat, joissa sulajuoksu tapahtuu, maddritet-
tiin myds kdyttam&lla lampdlevya, jossa vallitsee tunnettu
lampotilagradientti kuuman levyn pinnan poikki.
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Murtositkeyden (GIC) mittaus

GIC:n (murtositkeys eli "energian vapautumisnopeus
kriittisessi jdnnityksess4") mittausmenetelmd on muovima-
teriaaleille tehty sovellutus ASTM E-399:st4, jota kéaytet-
tiin alunperin metalleille. Puristusjdnnitystestid kayte-
t44n nyky#didn laajasti ja sitda kuvataan julkaisussa J.
Mater. Sci 16 (1981) 2657. Yksitt#inen koekappale leika-
taan nelidksi, jonka sivu on noin 25,4 mm (1"), levyvalok-
sesta, jonka paksuus on yleensa 3,175 mm (1/8"). Keskelle
yhtd reunaa leikataan pyrstduurre, jonka syvyys on noin
6,25 mm (1/4"). Seuraavaksi asetetaan partatera tadhan ko-
loon ja napautetaan esimurtuman aikaansaamiseksi. Sitten
pyrstén 1lihelle porataan ASTM E-399:n mukaisesti kaksi
reiksd, joiden avulla koekappale voidaan kiinnittd& pai-
kalleen Instronkoestuskoneeseen. Ndytteen venytys tekee
nyt mahdolliseksi voiman, joka vaaditaan esimurtuman laa-
jentamiseksi edelleen nopeudella 0,0085 mm/s (0,02 tuumaa/
min). T&t4 voimaa k#ytetd4n ASTM E-399:ssd annetun vhta-
16n yhteydessé yhdessa tarvittavien niytteen mittojen ja
esimurtuman todellisen pituuden kanssa "jénnityksen vah-
vistamistekij&n" KQ laskemiseen. T&m3d yhdistetddn sitten
vetomoduuliin [ellei vetomoduulia mitattu, kdytettiin ar-
voa 2068 MPa (300 000 psi)] ja materiaalin Poisson-suh-
teeseen, jolloin saatiin GIc-arvo, jonka yksikkond kayte-
tasn yleensd erg/cm’ x 106 (kJ/m’). Mitta-asteikko, jossa
verrataan erilaisten muovien ja metallien tyypillisia GIC-
arvoja, annetaan teoksessa L.H. Lee, "Physico-chemical
Aspects of Surfaces", toim. K.L. Mittal, Plenum Press, New
York. NY, 1983.
Yleinen menettelytapa esimerkeissd 1 - 43

Epoksihartsin, ketjupidennysyhdisteen, soveltuvan
epoksihartsikovettimen ja katalysaattorin seosta sekoitet-
tiin annetussa l&mpdtilassa. Perinpohjaisen sekoituksen
jalkeen seoksesta poistettiin kaasut alentamalla paine
0,13 kPa:ksi (1 mmHg). Tdssa vaiheessa osittain kovetetun
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epoksihartsin viskositeetti oli v&hint&&n 20 % suurempi
kuin alkuperdisen seoksen viskositeetti. Osittain kovetet-
tu epoksihartsi oli sulajuoksevaa 150 °C:ssa. Saatu seos,
josta o0li poistettu kaasut, kaadettiin sitten muottiin,
joka koostui kahdesta kiillotetusta alumiinilevystd, joi-
den mitat olivat 203 x 203 mm (8 x 8 tuumaa) ja joita
erotti toisistaan 3,175 mm:n (1/8 tuuman) paksuinen sili-
konikumitiiviste. Valuseoksen annettiin kovettua korote-
tussa ldmpdtilassa, minkd jdlkeen saatu kovetettu, valettu
levy poistettiin muotista ja leikattiin erilaisiksi tut-
kittaviksil ndytteiksi testausta varten. Aineosat, sekoi-
tusldmpdtila, kovetuslé@mpdtila ja testien tulokset anne-

taan seuraavassa taulukossa I.
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Esimerkki 44

Epoksihartsia I (2719,5 g, 15,0 ekvivalenttia) ja
ketjunpidennysyhdistettd A (3060,0 g, 11,25 ekv.) kuumen-
nettiin sekoittaen typpiatmosf##rissd 150 °C:seen, kunnes
seos oli homogeenista ja lisdttiin sitten 137,1 g kovetin-

ta A. Kun seos oli sekoitettu homogeeniseksi, se j&&hdy-
tettiin 78 °C:seen, lis#ttiin 16,2 ml katalysaattoria C ja
hartsi s#ilytettiin 10 °C:ssa. Hartsin sulaviskositeetti
100 °C:ssa mitattuna oli kohonnut arvosta 0,080 Pa-s (80
cP) arvoon 0,220 Pa-s (220 cP), mika vastaa sulaviskosi-
teetin kasvua 175 %:1la.

Esimerkki 45

120 g esimerkin 44 mukaista hartsia kovetettiin
nelja tuntia (14400 s) 150 °C:ssa ja sen jdlkeen Kkolme
tuntia (10800 s) 200 °C:ssa. Kovetetun valoksen lasiutu-
mislampstila (Tg) oli 125,6 °C ja G;,-arvo 1,22 kJ/m?.

Esimerkki 46

Epoksihartsia I (181,3 g, 1,00 ekv.) ja ketjunpi-
dennysyhdistettd A (136,0 g, 0,50 ekv.) kuumennettiin se-
koittaen typpiatmosf&édrissd 150 °C:seen, kunnes seos oli

homogeeninen, j&&hdytettiin sitten 100 °C:seen ja lisat-
tiin 0,073 ml katalysaattoria A. T&td seosta pidettiin
100 °C:ssa 52 minuuttia (3120 s), min& aikana sulaviskosi-
teetti 100 °C:ssa mitattuna oli kohonnut arvosta 0,085
Pa-s (85 cP) arvoon 0,180 Pa-s (180 cP), mikd8 merkitsee
sulaviskositeetin kavua 105,9 - 111,8 %:1la. Lis&ttiin
0,047 ml stabilointiainetta A, jashdytettiin reaktioseos
sitten 81 °C:seen ja lis#ttiin 1,21 ml katalysaattoria C.
Kun oli tehty kaasujen poisto noin 13 Pa:n (0,1 mmHg:n)
paineessa noin 10 minuuttia (600 s), dispergoitiin hart-
siin 26,35 g (0,425 ekv.) kovetinta F suurella leikkaus-
voimalla toimivalla sekoittimella. Té&ma seos sdilytettiin
sitten 10 °C:ssa.
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Esimerkki 47

Esimerkissd 46 kuvattua reagoivien aineiden seosta

kaadettiin l&mp&ttilaan 130 °C kuumennettuun alumiinimuot-
tiin, laitettiin muotti wuuniin ja nostettiin l&mpdtila
200 °C:seen nopeudella 2 °C/min. Kun muotti oli ollut nel-
j8 tuntia (14400 s) 200 °C:ssa, valoksen lasiutumisl&mp&-
tila (Tg) oli 137,2 °C ja G, 0,59 kJ/m*.

Esimerkki 48

Epoksihartsia L (180,8 g, 1,0 ekv.), ketjunpiden-
nysyhdistettda A (136,0 g, 0,50 ekv.) ja kovetinta A (4,3
g, 0,10 ekv.) kuumennettiin sekoittaen typpiatmosféarissa

120 °C:ssa, kunnes sulaviskositeetti 100 °C:ssa mitattuna
oli kohonnut arvosta 0,080 Pa.-s (80 cP) arvoon 0,200 Pa-s
(200 cP), mikd vastaa sulaviskositeetin kasvua 150 %:1la.
Sitten lisdttiin 0,19 ml stabilointiainetta A. Noin viiden
minuutin (300 s:n) sekoituksen jalkeen homogeeninen seos
jadhdytettiin 70 °C:seen, lisdttiin 2,16 ml katalysaatto-
ria C ja ja&hdytettiin hartsi ympdristdn lampdtilaan.

Esimerkki 49

714,8 g esimerkin 48 mukaista hartsia sekoitettiin
130 °C:ssa 47,0 g:n (0,76 ekv.) kanssa kovetinta F homo-

geeniseksi seokseksi ja kovetettiin sitten neljd tuntia
(14400 s) 150 °C:ssa ja sen jdlkeen kolme tuntia (10800 s)
200 °C:ssa. Kovetetun valoksen lasiutumislé&mpStila oli
134,9 °C ja G;.-arvo 0,61 kJ/m?.

Esimerkki 50

Epoksihartsia L (1012,5 g, 5,6 ekv.), ketjunpiden-
nysyhdistettd A (761,6 g, 2,8 ekv.) ja kovetinta A (24,08
g, 0,56 ekv.) kuumennettiin sekoittaen typpiatmosfd&rissa
120 °C:ssa, kunnes sulaviskositeetti 100 °C:ssa mitattuna
oli kohonnut arvosta 0,080 Pa.s (80 cP) arvoon 0,200 Pa-s
(200 cP), mik3 vastaa sulaviskositeetin kasvua 150 %:1lla.
Sitten lis&ttiin 1,06 g (5,6 mekv.) stabilointiainetta B.
Pidettiin viisi minuuttia (300 s) 120 °C:ssa, jdd&hdytet-
tiin homogeeninen seos 70 °C:seen, lis&ttiin 12,1 ml (11,2
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mekv.) katalysaattoria C ja j&dhdytettiin hartsi ympéris-
tdn lampdtilaan.

Esimerkki 51

731,9 g:n annos esimerkin 50 mukaista hartsia se-
koitettiin 130 °C:ssa 48,06 g:n (0,78 ekv.) kanssa kove-

tinta F, kunnes saatiin homogeeninen seos ja kovetettiin
seosta sitten nelj4 tuntia (14400 s) 150 °C:ssa ja sen
jédlkeen kolme tuntia (10800 s) 200 °C:ssa. Kovetetun va-
loksen lasiutumisldmpdtila oli 137,3 °C ja GIC-arvo 0,72
kJ/m?.

Esimerkki 52

Hartsia I (9,06 g), ketjunpidennysyhdistetta A
(6,80 g) ja kovetinta A (0,27 g) kuummennettiin sekoittaen

150 °C:seen, Kkunnes seos o0li homogeeninen. Useita eria
t4ta formulaatiota sdilytettiin taulukossa 11 annetuissa
lampdtiloissa ja mitattiin sulaviskositeetin muuttuminen
ajan funktiona cP:eina (Pa:s) 125 °C:ssa.

Esimerkki 53

Hartsia I (9,06 g), ketjunpidennysyhdistettd A
(6,80 g) ja kovetinta A (0,27 g) kuumennettiin sekoittaen

150° C:seen, kunnes seos oli homogeeninen. Sitten lisat-
tiin 0,009 ml stabilointiainetta A. Useita eris tatsa for-
mulaatiota s#ilytettiin taulukossa II annetussa lampoti-
lassa ja mitattiin sulaviskositeetin muutos ajan funktiona
cP:ina (Pa-s) 125 °C:ssa.

Esimerkki 54

Toistettiin muuten esimerkki 48, mutta ei lisatty

katalysaattoria C. Sulaviskositeetin muutos ajan funktiona
cP:in3 (Pa-ss) 125 °C:ssa annetaan taulukossa II esimerk-

kiin 48 verrattuna.
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Vertailukoe A

Esimerkissa 41 kuvattujen tarkkojen mddrien annet-
tiin reagoida seuraavasti: Epoksihartsi, tetrabromibisfe-
noli A ja 0,1 ml katalysaattoria sekoitettiin keskendédn ja
annettiin reagoida 150 °C:ssa tunnin ajan (3600 s), lisat-
tiin sitten kovetin ja loppuosa katalysaattorista, kaadet-
tiin muottiin ja kovetettiin esimerkissé 41 kuvatulla ta-
valla. Kovetetun valoksen ominaisuudet verrattuna esi-
merkkiin 41 annetaan taulukossa III.

Vertailukoe B

Esimerkissi 42 kuvattujen tarkkojen madrien annet-
tiin reagoida seuraavasti: Epoksihartsi, tetrabromibisfe-
noli A ja 0,1 ml katalysaattoria sekoitettiin ja annettiin
reagoida 150 °C:ssa tunnin ajan (3600 s). Sitten lisattiin
kovetin ja loppuosa katalysaattorista, kaadettiin seos
muottiin ja kovetettiin se esimerkissid 42 kuvatulla taval-
la. Kovetetun valoksen ominaisuudet esimerkkiin 42 verrat-

tuna esitetidn taulukossa II1I.

Taulukko III

Ominaisuudet Esim. Vert. Esim. vVert.
kovetettuna 41 koe A 42 koe B
Tg (°C) 141,4 136,8 126,7 127,2
Gic (kJ/m?) 1,51 1,10 1,62 1,06

Izod-iskulujuus

ft. 16/in

urittamaton 14,3 9,7 34,8 20,5

J/cm 7,6 5,2 18,6 10,9

Venymd (%) 9,5 5,3 19,5 10,8

viskositeetti

(cP 100 °C:ssa) 80 >4000 80 >4000

Pa-+s 0,08 >4 0,08 4
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Esimerkki 55

Laminointilakka, jolla on suuri kiintoainepitoi-

suus, valmistettiin antamalla epoksihartsin M (181,5 g,
1,0 ekv.), ketjunpidennysyhdisteen A (95,2 g, 0,35 ekv.)
ja kovettimen A (27,95 g, 0,65 ekv.) reagoida 130 °C:ssa

25 minuuttia (1500 s). T&n& aikana sulaviskositeetti 100°
C:ssa mitattuna nousi arvosta 0,19 Pa:s (190 cP) arvoon
0,75 Pars (750 cP), mik8 merkitsee 395 %:n kasvua. Tama
reaktioseos jddhdytettiin sitten ja 1lis8ttiin hitaasti
76,1 g metyylietyyliketonia. Lopputuote oli homogeeninen
kirkas neste, jonka viskositeetti oli 25 °C:ssa 1011 Pa-s
(1011 cP).

Vertailukoe C

Toistettiin muuten esimerkki 55, mutta hartsin ei
annettu reagoida osittain ennen liuottimen lis&&mista. Kun
seosta oli sekoitettu 16 tuntia (57600 s) 25 °C:ssa, se ei
ollut muuttunut homogeeniseksi. Kun seosta oli sekoitettu
1,5 tuntia (5400 s) 60 °C:ssa ja sen j&lkeen puoli tuntia
(1800 s) 80 °C:ssa (metyylietyyliketonin kiehumispiste),
se sis8lsi viel&8kin suuria m&drid liukenemattomia kiintei-
td hiukkasia, jotka tekivdt tdstd formulaatiosta soveltu-
mattoman laminointilakaksi.
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Patenttivaatimukset

1. Osittainen kovetettu liuottimeton epoksihartsi-
koostumus, joka saadaan saattamalla reagoimaan koostumus,
joka sisdltaa

(A) v3hintd&n yhta ekvivalenttipainoltaan suhteel-
lisen pientd epoksihartsia, jossa on keskimddrin useampia
kuin yksi visinaalinen epoksiryhmid molekyylid kohden;

(B) vdhint&dn yhtd ketjunpidennysainetta, jossa on
molekyylid kohden keskim#srin kaksi aktiivista vetyatomia,
jotka reagoivat visinaalisten epoksiryhmien kanssa, jol-
loin komponentteja (A) ja (B) on l4sn8 sellaiset madrat,
ettd komponentin (B) sisdltamid aktiivisia vetyekvivalent-
teja on 0,15 - 0,85 komponentin (A) sisdltamaa epoksidiek-
vivalenttia kohden:;

(C) yhta tai useampaa epoksihartsin kovetinta; ja
mahdollisesti (D) yhtd tai useampaa komponenttien (A) ja
(B) vidlistsd reaktiota edistdvii katalysaattoria,
tunnettu siit8, ettd yksi tai useampi epoksihart-
sin kovetin (C) k#&sitt#d4 aromaattisen sulfonihappoamidin,
jolla on kaava

(H,N-R" )i,_@_(sozm,_)y.

jossa kukin R" on toisistaan riippumatta yksinkertainen
sidos tai kaksiarvoinen hiilivetyryhmd&, jossa on 1 - 4
hiiliatomia, kumpikin y ja y' on toisistaan riippumatta

1 - 3, ja komponenttia (C) on l4snd 0,05 - 0,9 ekvivalent-
tia komponentin (A) sis#8ltamad epoksidiekvivalenttia koh-
den ja komponentteja (B) ja (C) on yhteensa 0,2 - 1,1 ek-
vivalenttia komponentin (A) sis&dltamaa epoksidiekvivalent-
tia kohden ja komponenttia (D) on l4snd 0 - 0,1 moolia
komponentin (A) sisaltamaa epoksidiekvivalenttia kohden ja
ettd koostumus on saatettu reagoimaan niin pitkédlle, etta

koostumus on sulajuokseva 250 °C:ssa tai sen alle olevassa
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lampdtilassa ja sulaviskositeetti on kohonnut arvoon, joka
on vdhintd3n 20 % suurempi kuin komponenttien (A), (B) ja
(C) sekd (D), kun sit8 on ldsnd, alkuperdisen seoksen su-
laviskositeetti.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen koostumus,
tunnettu siiti, ettd komponentteja (A), (B) ja (C)
on l4sn4 sellaiset mddrsdt, ettd komponentin (B) sisdltdmid
aktiivisia vetyekvivalentteja on 0,15 - 0,85 komponentin
(A) sisidltsmid epoksidiekvivalenttia kohden, komponenttia
(C) on 0,05 - 0,75 ekvivalenttia komponentin (A) epoksidi-
ekvivalenttia kohden ja komponentteja (B) ja (C) on yh-
teensd 0,2 - 1,05 ekvivalenttia komponentin (A) epoksidi-
ekvivalenttia kohden ja komponenttia (D) on l4dsn& 0,00005-
0,05 moolia komponentin (A) epoksidiekvivalenttia kohden.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd osittainkovetusreaktio on
tapahtunut niin pitkdlle, ettd saadaan koostumus, joka on
sulajuokseva 150 °C:ssa tai sen alle olevassa ldmpOGtilas-
sa, ja sulaviskositeetti on kohonnut arvoon, joka on 25 -
625 % suurempi kuin komponenttien (A), (B) ja (C) seka
(D), kun sitd on l3sn#, alkuperiisen seoksen sulaviskosi-
teetti.

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen koostumus,
tunnettu siitd, ettd osittainkovetusreaktio on
tapahtunut niin pitk#lle, ett# saadaan koostumus, joka on
sulajuokseva 75 - 150 °C:ssa, ja sulaviskositeetti on ko-
honnut arvoon, joka on vdhint&#n 1250 % suurempi kuin kom-
ponenttien (A), (B) ja (C) sekd& (D), kun sitd on lé&sng,
alkuperdisen seoksen sulaviskositeetti.

5. Kovettuva koostumus, tunnet tu siita,
ettd se sisdltdi jonkin patenttivaatimuksen 1 - 4 mukais-
ta osittain kovetettua epoksihartsikoostumusta ja v&hin-
td3dn yhtd lis#kovetinta (E), niin ettd komponentteja (B),
(C) ja (E) on yhteenss 0,6 - 1,1 ekvivalenttia komponentin
(A) sisidlt&m8d epoksidiekvivalenttia kohden.
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6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen kovettuva koostu-
mus, tunnettu siitd, ettd vahintaan yksi lis&ko-
vetin (E) valitaan ryhmdstd primaariset tai sekundaariset
amiinit, polyamidit, merkaptaanit, karboksyylihapot, kar-
boksyylihappoanhydridit, guanidiinit, biguanidiinit, poly-
funktionaaliset fenoliyhdisteet ja niiden seokset.

7. Menetelm# osittain kovetetun liuottimettoman
epoksihartsikoostumuksen valmistamiseksl saattamalla rea-
goimaan koostumus, joka sisdltdd

(A) vahint#in yhtd ekvivalenttipainoltaan suhteel-
lisen pientd epoksihartsia, jossa on keskimdsrin useampia
kuin yksi visinaalinen epoksiryhma molekyyli8 kohden;

(B) v&hint&&n yht# ketjunpidennysainetta, jossa on
molekyyli# kohden keskim&&rin kaksi aktiivista vetyatomia,
jotka reagoivat visinaalisten epoksiryhmien kanssa, jol-
loin komponentteja (A) ja (B) on l&sna sellaiset madrat,
ettsd komponentin (B) sis&ltémisd aktiivisia vetyekvivalent-
teja on 0,15 - 0,85 komponentin (A) sisdltamaa epoksidiek-
vivalenttia kohden;

(C) yhta tai useampaa epoksihartsin kovetinta; ja
mahdollisesti (D) yht# tai useampaa komponenttien (A) ja
(B) valistd reaktiota edistdvda katalysaattoria,
tunnettu siits, ettd yksi tai useampi epoksihart-
sin kovetin (C) k&sittis aromaattisen sulfonihappoamidin,
jolla on kaava

(H,N-R" )Y—@—(SOzNﬁz)y.

jossa kukin R" on toisistaan riippumatta yksinkertainen
sidos tai kaksiarvoinen hiilivetyryhm#, jossa on 1 - 4
hiiliatomia, kumpikin y ja y' on toisistaan riippumatta

1 - 3, ja komponenttia (C) kdytetdsn maarénd 0,05 - 0,9
ekvivalenttia komponentin (A) sisdltamaa epoksidiekviva-
lenttia kohden ja komponentteja (B) ja (C) on yhteensd 0, 2
- 1,1 ekvivalenttia komponentin (A) sisdltimss epoksidi-
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ekvivalenttia kohden ja komponenttia (D) on l8snd O - 0,1
moolia komponentin (A) sis#dltdm&d epoksidiekvivalenttia
kohden ja ettd koostumus saatetaan reagoimaan liuottimen
poissa ollessa niin pitkdlle, ettd koostumus on sulajuok-
seva 250 °C:ssa tai sen alle olevassa ldmp&tilassa ja su-
laviskositeetti on kohonnut arvoon, joka on vdhintdan 20 %
suurempi kuin komponenttien (A), (B) ja (C) seka (D), kun
sitd on l&dsnd, alkuperdisen seoksen sulaviskositeetti.

8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelmd,
tunnettu siit3, ettid kdytetddn komponentteja (A),
(B) ja (C) sellaiset m#dr&t, ettd saadaan 0,25 - 0,75 ak-
tiivista vetyekvivalenttia komponentissa (B) komponentin
(A) epoksidiekvivalenttia kohden, 0,05 - 0,75 ekvivalent-
tia komponenttia (C) komponentin (A) epoksidiekvivalenttia
kohden ja komponentteja (B) ja (C) yhteensd 0,2 - 1,05
ekvivalenttia komponentin (A) epoksidiekvivalenttia kohden
ja kadytet&sdn komponenttia (D) 0,00005 - 0,05 moolia kompo-
nentin (A) epoksidiekvivalenttia kohden.

9. Patenttivaatimuksen 7 tai 8 mukainen menetelm§,
tunnettu siitd, ettd epoksihartsi osittainkovete-
taan niin pitk3lle, ettd saatu koostumus on sulajuokseva
150 °C:ssa tai sen alle olevassa l&mpdtilassa ja sulavis-
kositeetti on kohonnut arvoon, joka on 25 - 625 % suurempi
kuin alkuperdisen seoksen sulaviskositeetti.

10. Patenttivaatimuksen 7 tai 8 mukainen menetelm3,
tunnettu siitd, ettd epoksihartsi osittainkovete-
taan niin pitk#dlle, ettd saadun koostumuksen sulaviskosi-
teetti on kohonnut arvoon, joka on v&hint&&n 1250 % suu-
rempi kuin alkuperdisen seoksen sulaviskositeetti.

11. Jonkin patenttivaatimuksen 1 - 6 mukaisen koos-
tumuksen kayttd kovettuvina koostumuksina.

12. Jonkin patenttivaatimuksen 7 - 10 mukaisen me-
netelmdn mukaisesti valmistetun koostumuksen kdyttd kovet-

tuvina koostumuksina.
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13. Patenttivaatimuksen 11 tai 12 mukainen kayttd
laminaattien, komposiittien, p##llysteiden, liima-ainei-
den, valukappaleiden, muovattujen tuotteiden, elektronis-
ten kotelojen ja valukoostumusten valmistamiseksi.

14. Menetelmd kovetetun tuotteen valmistamiseksi,
tunnettu siitd, ettd jonkin patenttivaatimuksen
1 - 6 mukainen koostumus saatetaan kovetusolosuhteisiin.

15. Menetelm# kovetetun tuotteen valmistamiseksi,
tunnettu siitd, ettd jonkin patenttivaatimuksen
7 - 10 mukaisen menetelmdn mukaisesti valmistettu koostu-

mus saatetaan kovetusolosuhteisiin.
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Patentkrav

1. Partiellt hdrdad epoxihartskomposition utan 1&s-
ningsmedel, vilken erhdlls genom att en komposition brin-
gas att reagera, som innehaller

(A) &tminstone ett epoxiharts med relativt 13g ek-
vivalentvikt och med i medeltal fler &n en vicinal epoxi-
grupp per molekyl;

(B) atminstone ett utdrygningsmedel med i medeltal
dtminstone tva aktiva vateatomer per molekyl, vilka reage-
rar med de vicinala epoxigrupperna, varvid komponenterna
(A) och (B) &r nirvarande i sddana midngder, att komponen-
ten (B) innehdller 0,15 - 0,85 aktiva vateekvivalenter per
epoxidekvivalent i komponenten (A);

(C) ett eller flera hdrdningsmedel f&6r epoxiharts:;
och eventuellt (D) en eller flera katalysatorer for be-
framjande av reaktionen mellan komponenterna (A) och (B),
kd8dnnetecknad didrav, att ett eller flera hard-
ningsmedel (C) f&r epoxiharts omfattar en aromatisk sul-

fonsyraamid med formeln

(H,N-R" )Y—-@—-(SOzNﬁz)y-

vari var och en R" 4r oberoende av varandra en enkel bind-
ning eller en divalent kolvadtegrupp med 1 - 4 kolatomer,
var och en av y och y' 4r oberoende av varandra 1 - 3, och
komponenten (C) &r ndrvarande 0,05 - 0,9 ekvivalenter per
epoxidekvivalent i Kkomponenten (A) och komponenterna (B)
och (C) &r tillsammans 0,2 - 1,1 ekvivalenter per epoxi-
dekvivalent i komponenten (A) och komponenten (D) &r n&r-
varande 0 - 0,1 mol per epoxidekvivalent i komponenten (A)
och att kompositionen bringats att reagera sa l&nge att
kompositionen &r sméltflytbar vid eller under 250 °C och
smiltviskositeten stigit till ett vdrde, som &r minst 20 3%
hégre &n smidltviskositeten hos den ursprungliga blandning-
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en av komponenterna (A), (B) och (C) samt (D), ndr den ar
ndrvarande.

2. Komposition enligt patentkravet 1, kadanne -
tecknad diarav, att komponenterna (A), (B) och (C)
ir nirvarande i saddana mingder, att komponenten (B) inne-
haller 0,15 - 0,85 aktiva vdteekvivalenter per epoxidekvi-
valent i komponenten (A), komponenten (C) ar 0,05 - 0,75
ekvivalenter per epoxidekvivalent i komponenten (A) och
komponenterna (B) och (C) &r tillsammans 0,2 - 1,05 ekvi-
valenter per epoxidekvivalent 1 komponenten (A) och kompo-
nenten (D) &r n#rvarande 0,00005 - 0,05 mol per epoxid-
ekvivalent i komponenten (A).

3. Komposition enligt patentkravet 1, k dnne -
tecknad dirav, att den partiella hardningsreaktio-
nen har pagdtt sd linge att en komposition erhdlls, som &r
smiltflytbar vid eller under 150 °C, och smdltviskositeten
stigit till ett vérde, som a&r 25 - 625 % hdgre &n smalt-
viskositeten hos den ursprungliga blandningen av komponen-
terna (A), (B) och (C) samt (D), ndr den &r ndrvarande.

4. Komposition enligt patentkravet 1 eller 2,
kidnnetecknad dirav, att den partiella hard-
ningsreaktionen har pdgdtt sd l&nge att en komposition er-
halls, som 4r sméltflytbar mellan 75 °C och 150 °C, och
smiltviskositeten stigit till ett vdrde, som d4r minst
1250 ¥ hogre &n sméltviskositeten hos den ursprungliga
blandningen av komponenterna (A), (B) och (C) samt (D),
ni4r den &r ndrvarande.

5. H&rdbar komposition, k annetecknad
didrav, att den innehdller en partiellt hdrdad epoxiharts-
komposition enligt nagot av patentkraven 1 - 4 och minst
ett tilliggshiérdningsmedel (E), sd att komponenterna (B),
(C) och (E) tillsammans &r 0,6 - 1,1 ekvivalenter per
epoxidekvivalenter i komponenten (A).

6. Hardbar komposition enligt patentkravet 5,
kinnetecknad dirav, att minst ett tillaggs-
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h&rdningsmedel (E) vdljs ur gruppen primdra eller sekun-
ddra aminer, polyamider, merkaptaner, karboxylsyror, kar-
boxylsyraanhydrider, guanidiner, biguanidiner, polyfunk-
tionella fenolfdreningar och blandningar d&rav.

7. Forfarande f6r framstdllning av en partiellt
hdrdad epoxihartskomposition utan l&sningsmedel genom att
en komposition bringas att reagera, som innehdller

(A) Atminstone ett epoxiharts med relativt 13ag ek-
vivalentvikt och med i medeltal fler &n en vicinal epoxi-
grupp per molekyl:;

(B) atminstone ett utdrygningsmedel med i medeltal
Atminstone tva aktiva vidteatomer per molekyl, vilka reage-
rar med de vicinala epoxigrupperna, varvid komponenterna
(A) och (B) &r nirvarande 1 sadana mé&ngder, att komponen-
ten (B) innehdller 0,15 - 0,85 aktiva v3teekvivalenter per
epoxidekvivalent i komponenten (A);

(C) ett eller flera hidrdningsmedel fOr epoxiharts:;
och eventuellt (D) en eller flera katalysatorer fOr be-
framjande av reaktionen mellan komponenterna (A) och (B),
kannetecknat dirav, att ett eller flera hard-
ningsmedel (C) f6r epoxiharts omfattar en aromatisk sul-
fonsyraamid med formeln

(HZN—R")9—4222}”(502N32)y'

vari var och en R" 8r oberoende av varandra en enkel bind-
ning eller en divalent kolvdtegrupp med 1 - 4 kolatomer,
var och en av y och y' 4r oberoende av varandra 1 - 3, och
komponenten (C) anvénds i en midngd av 0,05 - 0,9 ekviva-
lenter per epoxidekvivalent i komponenten (A) och kompo-
nenterna (B) och (C) 4r tillsammans 0,2 - 1,1 ekvivalenter
per epoxidekvivalent i komponenten (A) och komponenten (D)
dr nirvarande O - 0,1 mol per epoxidekvivalent i komponen-
ten (A), och att kompositionen bringas att reagera i fréan-
varo av ett l6sningsmedel sa liénge att kompositionen ar
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smiltflytbar vid eller under 250 °C och smiltviskositeten
stigit till ett varde, som &r minst 20 % hdgre 8n smdlt-
viskositeten hos den ursprungliga blandningen av komponen-
terna (A), (B) och (C) samt (D), n&ar den 3r nirvarande.

8. Fbrfarande enligt patentkravet 7, k &a nn e -
tecknat dirav, att komponenterna (A), (B) och (C)
anvidnds i sddana mdngder, att man erhaller 0,25 - 0,75 ak-
tiva viteekvivalenter i komponenten (B) per epoxidekviva-
lent i komponenten (A), 0,05 - 0,75 ekvivalenter av kompo-
nenten (C) per epoxidekvivalent i komponenten (A) och kom-
ponenterna (B) och (C) tillsammans 0,2 - 1,05 ekvivalenter
per epoxidekvivalent i komponenten (A) och komponenten (D)
anvinds 0,00005 - 0,05 mol per epoxidekvivalent i kompo-
nenten (A).

9. Forfarande enligt patentkravet 7 eller 8,
kiannetecknat dirav, att epoxiharts hidrdas par-
tiellt sa& lange att den erhadllna kompositionen dr smadlt-
flytbar vid eller under 150 °C, och smiltviskositeten
stigit till ett v&rde, som &r 25 - 625 % hdgre 8n smdlt-
viskositeten hos den ursprungliga blandningen.

10. F&rfarande enligt patentkravet 7 eller 8,
k annetecknat dirav, att epoxiharts hdrdas par-
tiellt sa linge att smidltviskositeten hos den erhdllna
kompositionen stigit till ett vdrde, som 4r minst 1250 %
hégre &n smidltviskositeten hos den ursprungliga blandning-
en.

11. Anvéndning av en komposition enligt n3got av
patentkraven 1 - 6 som hardbara kompositioner.

12. Anvdndning av en komposition, som framstédllts
enligt ett forfarande enligt nagot av patentkraven 7 - 10,
som hardbara kompositioner.

13. Anvindning enligt patentkravet 11 eller 12 for
framstdllning av laminat, kompositer, dverdrag, adhesiver,
gjutgods, formade produkter, elektroniska kapslar och
gjutkompositioner.
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14. Férfarande f6r framstdllning av en hdrdad kom-
position, k 8 nnetecknat ddrav, att en komposi-
tion enligt ndgot av patentkraven 1 - 6 bringas till hard-
ningsfdrhallanden.

15. F4rfarande f6r framstdllning av en hdrdad kom-
position, k 4 nnetecknat didrav, att en komposi-
tion, som framst#llts i enlighet med ett forfarande enligt
nagot av patentkraven 7 - 10, bringas till hdrdningsfor-
hallanden.
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