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Tulta piddttdvid metallisilikoniaineita polyolefiineja var-

ten

Keksinndén tausta
Keksinndn kohteena on tulta pidattdvid yhdistelmid,

jotka ovat orgaanisen polymeerin, tiettyjen tehokkaiden pien-
viskoosisten silikonipolymeerien ja 6-20 hiiliatomia sisdl-
tdvdn ryhmdn IIA metallikarboksylattisuolan seoksia.

Ennen tdtd keksintdid, kuten ovat osoittaneet Betts
et al. US-patentissa nro 4 123 586, oli silikonikumin ja
kaksiemdksisen lyijysuolan, kuten lyijyftalaatin seos teho-
kas tulta pidattdvind aineena silloitettuja polyolefiineja
varten. Alaan perehtyneet tietdvdt kuitenkin, ettd monien
lyijy—yhdisteideh tiedetddn olevan myrkyllisid. Siten on
toivottavaa vihentdd lyijyn k&yttsd moniin k&yttdtarkoituk-
siin, erityisesti kdyttdtarkoituksiin elintarviketeollisuu-
dessa, jossa lyijyd sisdltdvit aineet voivat synnyttdi huo-
mattavia elintarvikekulutusvaaroja.

On huomattava, ettd timd keksintd on myds spesifinen
parannus verrattuna MacLaury'n ja Holub'in keksintddn, joka
on esitetty US-patentissa nro 4 273 691 ja johon t&dssi vii-
tataan. Tuossa patentissa MacLaury et al. esittivdt joukon
uusia tulta piddttdvid yhdistelmid ja tuotteita, jotka koos-
tuivat yleensd polyolefiinista, tietyistd karbosyklisten
happojen metallisuoloista sekd myds suuresta valikoimasta
silikoniyhdistelmid. MacLaury'n et al. esittdmistd ja
vaatimasta suuresta saatavissa olevien silikoniyhdistelmien
ryhmdstd he pitivdt parhaana silikonikumien kdytt&id. Sili-
konikumit ovat aineita, joilla on suhteellisen suuri visko-
siteetti; MacLaury et al. pitivdt todella parhaana, ettd ku-
mien ldpitunkeutumisarvo on 400 - 4 000 tai suurempi.

Sen tdhden oli aivan ylldattdvdd, kun tdmin hakemuksen
hakijat keksivdt, ettd parantunut tulenpiddttidvyys kesto-
muoveille voitiin saavuttaa suhteellisen pienviskoosisella
silanolilla tai trimetyyli-silyyli-ketjusta suljetuilla po-
lydiorganosiloksaani-nesteilld, joista silikoninesteainek-
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sista jotkut ovat jonkin verran halvempia kuin MacLaury'n
et al. suosittelemat silikonikumit. Silanoliketjusta sulje-
tut pienviskoosiset nesteet pyrkivdt myds dispergoitumaan
helpommin helpottaen siten tulta piddttdvien yhdistelmien
valmistusta verrattuna suurviskoosisten kumien kdyttdon.

Silikonialalla ymmidrretddn hyvin, ettd vaikka sili-
konikumeilla ja -nesteilli on samanlaiset kemialliset aine-
osat, siitd huolimatta fysikaalisissa ominaisuuksissa on
merkittdvid eroja ndiden silikoniluokkien joukossa. Lisdksi,
ennen tdtd keksintOd ei olisi ollut ilmeistd, ettd tdllaiset
silikoninesteet, joita tissi selostetaan, suoriutuisivat
merkitsevdsti paremmin tai edes yvhtd hyvin tulta pidattéd-
vissd sovellutuksissa kuin aikaisemmin edullisina pidetyt
silikonikumit.

Tdmdn keksinndn yhtend kohteena on siten antaa kesto-
muoviyhdistelmid, joilla on suhteellisesti suurempi tulen
piddttdvyysaste kuin tdhidn asti saatavissaolleilla.

Toisena keksinndn kohteena on antaa pienviskoosisen
silikoninesteen ja ryhmdn ITIA metallin karboksylaattisuolan
yhdistelmd, joka on tehokas tekemdin kestomuovit tulta pi-
dattdviksi. ’

Vield on keksinndén yhtend kohteena antaa menetelmd
kestomuovien tekemiseksi tulta piddttiviksi.

Ndmd ja muut kohteet kdyvdt alaan perehtyneelle sel-
viksi td@mdn selityksen ja patenttivaatimusten tarkastelemi-
sen jalkeen.

Keksinnén yhteenveto

Valmistetaan tulta piddttdvd yhdistelmsd, joka sisil-
tdd painosta laskettuna:

(A) 60-98 % kestomuovia;

(B) 1-20 % ryhmin IIA metallin karboksyylihapposuolaa,
joka sisdltdd 6-20 hiiliatomia;

(C) 1-20 % silikoninestettid, jolla on paﬁasiéllisesti
keskimddrdinen kaava:
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R R T
X §i0 S§io Si X
R R R
L—- - D

‘jossa jokainen R on itsendisesti substituoitu tai substi-

tuoimaton orgaaninen radikaali, joka edullisesti on metyyli-
radikaali, X on R tai radikaali, joka on valittu hydroksyy-
1li- tai alkoksyyliradikaaleista, ja n on kokonaisluku si-
ten, etti silikoninesteen viskositeetti on n. 2 000 -

600 000 senttipoisia 25%C:ssa.

Keksinndn kuvaus

Tdamd keksintd perustuu havaintoon, ettd ryhmdn IIA
alkuaineiden tiettyjd karboksyylihapposuoloja, kuten mag-
nesiumstearaattia, voidaan kdyttdd yhdessd tiettyjen pien-
viskoosisten silikoninesteiden kanssa antamaan parannettuija
tulen pidattﬁvyysominaisuuksia joukolle erilaisia orgaani-
sia polymeerejd, kutén polyolefiineille, polyestereille,
polykarbonaateille, polyamideille; polystyreeneille jne.
(joita timin jdlkeen yhteisesti nimitetiin "kestomuoveiksi").
On keksitty, ettd joukon tédllaisia orgaanisia polymeereji
tulen piddttdvyysominaisuuksia voidaan olennaisesti paran-
taa, kuten happi-indeksiarvoilla ja vaakapolttoajoilla
(HBT) osoitetaan, kun tdllaisen ryhmidn IIA karboksyylihap-
posuolan ja silikoninesteen edelld mainittu yhdistelmi yh~
distetddn tdllaisiin orgaanisiin polymeereihin.

Ajatellaan, ettd orgaanisia polymeereji, joita voi-
daan kdyttdd tdmdn keksinndn tulta piddttdvien yhdistelmien
valmistukseen, ovat esimerkiksi suurpainepolyeteeni (LDPE),
jonka tiheys on 0,91 - (0,93 g/cm3; pienpaine-polyeteeni
HDPE) , jonka tiheys on 0,94 - 0,97 g/cm3; polypropeeni,
jonka tiheys on n. 0,91 g/cm3, polystyreeni, LEXANR
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polykarbonaatti ja VALOXR polyestexri, joita kumpaakin val-
mistaa General Electric Company sekd muut polymeerit, kuten
polyamidit, ionomeerit, polyuretaanit, akryylinitriilin,
butadieenin Jja styreenin ko- ja terpolymeerit; samoin kuin
myds akryylihappo, polybuteeni, ionomeeri, asetaalihartsi,
eteeni-vinyyliasetaatti ja polymetyylipenteeni, joustava
polyvinyylikloridi (mutta ei jdykkd PVC) sekd polyfenylee-
nioksidi jne.

Kidsite "pienviskoosiset silikoninesteet" kisittiid
pddasiallisesti suoraketjuisia polydiorganosiloksaaneija,
jotka koostuvat paaaéiallisesti kemiallisesti yhdistyneistd

vksikdistd, joilla on kaava:

jossa R on yksivalenssinen orgaaninen radikaali. Nimi orgaa-
niset radikaalit valitaan tavallisesti ryhmistd, joka kid-
sittéda C(1_8)alkyyliradikaaleja, C(6_13)aryyliradikaaleja,
tdllaisten radikaalien halogenoituja johdannaisia, syaani-
alkyyliradikaaleja jne. Joka tapauksessa edelld mainitut
polydiorganosiloksaanit ovat edullisesti polydimetyylisilok-
saaneja, jotka voivat sisdltdi n. 0,05 - 15 mooli-% metyyli-
vinyylisiloksiyksik&itd, laskettuna kemiallisesti yhdisty-
neiden diorganosiloksiyksikdiden kokonaismoolimdirists.
Edelld mainitut polydiorganosiloksaanit ovat edullisesti
silanolin tai trimetyylisilyyli-ketjusta suljettujen silok-
saaninesteiden muodossa, joilla on sopiva viskositeetti
2 000 - 600 000 senttipoisia 25°C:ssa. Edelld mainituista
aineksista aryylid sisdltdvdt siloksaanit ovat vihemmidn edul-
lisia.

Ryhmdn ITA metallin karboksyylihapposuoloja, joita

voidaan kdyttdd hyvdksi tdmin keksinnén kdytdnndssi, ovat
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esimerkiksi magnesiumstearaatti, kalsiumstearaatti, barium-
stearaatti, strontiumstearaatti. Muiden karboksyylihappojen
suoloja ovat isostearaatti, oleaatti, palmitaatti, myris-
taatti, laktaatti, undekyleenihappo, 2-etyyliheksanocaatti,
pivaleaatti, heksanoaatti jne.

Edelli mainittujen aineosien lisdksi tdmdn keksinndn
tulta piddttdvdt yhdistelmdt voivat sisdltdd lisdaineosia,
kuten tdyteaineita, hapettumisen estoaineita ja muita lisd-
aineita. Erikoistapauksissa voidaan kdyttdd myds sellaisia
aineosia kuin dekabfdmidifenyylieetterié, antimonioksidia,
prosessikﬁsittelyapdaineita ja savea., Jos halutaan, voidaan
kiayttdd kuuma-aktivoituja peroksideja, kun orgaanisena po-
lymeerinid kdytetddn polyolefiineja. Sopivia reaktiokykyisid
percksideja on esitetty US-patenteissa nro 2 888 424,

3 079 370, 3 086 966 ja 3 214 422, Sopivia peroksidi-sil-
loitusaineita ovat orgaaniset tertiaariset peroksidit, jot-
ka hajoavat yli n. 296°F :n (146°C:n) lampdtilassa ja anta-
vat siten vapaaradikaaleja. Orgaanisia peroksideja voidaan
kdyttdd mddrissd n. 2-8 paino-osaa peroksidia 100 osaa koh-
ti orgaanista polymeerid. Erds edullinen peroksidi on di-
kumyyliperoksidi, samalla kun voidaan kdyttdd muitakin per-
oksideja, kuten firman Hercules, Inc. VulCupRR, para- ja
meta-0Q&-bis (t-butyylipercksi)di~isopropyylibentseenin seos-
ta jne. Kovetuslisdaineita, kuten triallyylisyaaniuraattia
voidaan kdytt88 middrissd n. 5 paino-osaan asti kovetuslisia-
ainetta 100 osaa kohti polymeeriid, jos niin halutaan. Poly-
olefiineja voidaan sdteilyttdd suurenergisilld elektroneil-
la, rontgensdteilld ja niiden kaltaisilla lihteilli.

Tdmdn keksinndn kdytdnndssd tulta pidettdvid yhdis-
telmid voidaan valmistaa sekoittamalla yhteen orgaaninen po-
lymeeri silikoninesteen ja ryhmén IIA karboksyylihapposuo-
lan kanssa, jota tdmdn j&lkeen nimitetdin "ryhmin IIA suo-
laksi", jonkin tavanomaisen seostus- tai sekoituslaitteen,
kuten Banbury-sekoittimen tai kaksitelakumisekoittimen avul-
la. Nimenomaisten aineosien sekoittamisjdrjestys ei ndytd

olevan ratkaiseva, alaan perehtyneet pystyvit kuitenkin
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optimoimaan tdssd tarkoitetut tulta piddttdvdt yhdistelmdt
ilman liiallista kokeilemista.

Edullisesti kaikki aineosat muokataan yhdessd, pait-
si niitd, jotka ovat herkkid lidmpStiloille vdliltd n. 300°F
(1490C) - n. 400°F (204OC), kuten kuumassa hajoavia peroksi-
deja. Aineosat ovat siten ldmpdtilassa, joka on riittdvd
pehmentdmidn ja plastisoimaan nimenomaisen orgaanisen poly-
meerin mikdli mahdollista. Erds tehokas menettelytapa olisi
esimerkiksi sekoittaa edelld mainitut aineosat tasaisesti
sopivassa lampétilaésa orgaanisen peroksidin poissaocllessa
ja sitten yhdistdd orgaaninen peroksidi alemmassa lampdti-
lassa sen tasaisesti vhdistédmiseksi seokseen.

Eri aineosien osuudet voivat vaihdella laajalti
riippuen aiotusta nimenomaisesta kiyttdtarkoituksesta. Esi-
merkiksi tehokasta tulen pid&ttavyyttd varten voidaan k&dyt-
tdd 100 osaa kohti orgaanista polymeerid n. 0,5 - 20 osaa
silikoninestettd ja 0,5 - 20 osaa ryhmin IIA suolaa. Kui-
tenkin suuremmat tai pienemmdt mddrdt voivat riittii eri-
koiskdyttotarkoituksiin., Kuten edelld esitettiin, voidaan
sisdllyttdd muita lisdaineita. Antimonioksidia voidaan kdyt-
tdd mddrdssd 1-10 osaa ja orgaanisia halogeeniyhdisteiti
5-30 osaa 100 osaa kohti orgaanista polymeerii. Voidaan kayt-
tdd myds lujittavia ja ei-lujittavia tdyteaineita.

Témdn keksinndn tulta piddttidvid yvhdistelmd voidaan
suulakepuristaa kuljettimelle ja erikoistapauksissa silloit-
taa riippuen siitd, onko orgaanista peroksidi-kovetusainet-
ta ldsnd. Tietenkin on olemassa lukuisia muita kidyttStar-
koituksia, joissa tdmin keksinndn tulta pididttdvid yhdistel-
mid voidaan kdyttd8d hyvin edullisesti., Tdllaisia aineksia
voidaan menestyksellisesti muovata, suulakepuristaa tai pu-
ristaa jne. lukuisten hyddyllisten tuotteiden muodostamisek-

si, kuten puristeiden, levyjen, nauhakudoksen, kuitujen ja

suuren joukon muita tulta piddttdvii muovi- tai polyolefii-

nituotteiden muodostamiseksi. Siten tdmdn keksinnén tulta
pidédttidvid yhdistelmid voidaan kdyttdd myds sellaisiin kdyt-

totarkoituksiin kuin laitekotelot, hiusten kuivaajat,
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TV-kotelot, savun ilmaisimet jne., autosisdseindt, tuulet-
timet, moottorit, séhkékomponentit, kahvinkeittimet, pump-
pukotelot, koneet jne. Tdllaisia tulta piddttdvid yhdistel-
mid voitaisiin kdyttdd my&s kankaissa, tekstiileissd ja ma-
toissa sekd myds moniin muihin kdyttétarkoituksiin.

Jotta alaan perehtyneet pystyvdt paremmin kdyttamdadn
titd keksintdi, annetaan seuraavat esimerkit valaisemaan,
mutta ei rajoittamaan sitd. Kaikki osat on laskettu painos-
ta.

Esimerkki 1

Seos, Jjossa 0li 8 g hydroksipddtteistd suoraketjuista
polydimetyylisiloksaanitljy4, jonka viskositeetti oli n.

100 000 cps 250C:ssa, ja 12 g magnesiumstearaattia (Mg Ster.),
sekoitettiin 180 g:n kanssa suletettua polypropeenia
(Hercules Pro-Fax 6523) ja muottipuristettiin. Syntyneelld
muovilla o0li suurempi rajoittava happi=-indeksi (LOI=27)

kuin Pro-Fax 6523:11la yksinddn (LOI=18). Lisdksi 1/8" x

1/2" x 6":n seostetun muovin testisuikaleet sammuivat itses-
tddn vaakapolttotestissd. Muut silikonipolymeerit, joilla
ketjupituus ja viskositeetti vaihtelivat, kuten VISCASILR
100M, nostivat myﬁs polypropeenin LOI:ia ja saivat joissa-
kin tapauksissa muovin sammumaan itsestdin vaakapolttotes-
tissd.

Taulukossa I verrataan happi-indeksiarvoja eri yh-
distelmille. Kaikissa tapauksissa polypropeeni o0li Hercules
Pro-Fax 6523. Sekoittaminen suoritettiin Brabender-sekoitti-
mella 4000F:ssa (204DC:ssa) ja leikattiin muottipuristettu-
ja levyjd (1/8" x 6 " x 6"). SE-33 on suurviskoosinen sili-
konikumi, jota on saatavissa General Electric'istd ja sitd

kiytetddn vertailua varten MacLaury'n et al. tapaan.
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Taulukko I

Lisdaineet

(Paino-%:eina polypro-

peenista)

Happi-indeksi

ei kdytetty n. 18

6 % magnesiumstea-—

raattia n. 18

4 % silikonikumia

(SE-33) 17,7
4 % SE-33 + 6 % Mg Ster. 26

4 % siloksaania 1 + 6 % 26
Mg Ster.

8 % giloksaania 1 + 12 % 27
Mg Ster.

4 % siloksaania 2 + 6 % 27.3
Mg Ster.

4 % siloksaania 3 + 6 % 26,5
Mg Ster.

4 % siloksaania 4 + 6 % 25,2
Mg Ster.

4 % VISCASIL 100M + 6 % 24,1

Mg Ster.

Huomautuksia:

2" vaakapoltto

kulunut 150 s:ssa
kulunut 258 s:ssa

kulunut 172 s:ssa
sammuu itsestddn
29 s:ssa

sammuu itsestddn
56 s:ssa

sammuu itsestddn
32 s:ssa

sammuu 90 s:ssa
vaihteleva
kulunut 90 s:ssa

sammuu itsestdidn

61 s:ssa

Taulukossa I luetellut siloksaaninesteet (1-4) ovat

pddasiallisesti suoraketjuisia hydroksiketjusta suljettuija

polydimetyylisiloksaaneja, joiden viskositeetit vaihtele-

vat 250C:ssa seuraavasti:

siloksaani 1
siloksaani 2
siloksaani 3

siloksaani 4

Tdssd kaytetty
2863-77:n mukainen. Vaakapolttotesti on p&dasiallisesti sa-

likimddrdisesti
likim3driaisesti
Jikimddridisesti

likimddrdisesti

100 000
12 100
2 800
950

cps
cps
cps
cps

happi-indeksi-testimenetelmd on ASTM

manlainen kuin ASTM D635-81. Suuremmat happi-indeksiarvot

osoittivat suurempia tulen piddttdvyysasteita.
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Esimerkki 2

Valmistettiin seuraavat yhdistelmdt jauhamalla ensin
silikoni ja magnesiumstearaatti yhteen tahnan muodostamisek-
si. Tdmd8 tahna sekoitettiin sitten sulatettuun polypropee-
niin (Hercules Pro-Fax 6523) kdyttden kaksitelasekoitin
375°F :ssa (190,SOC:ssa). Silikoninesteiden suhteellisen al-
hainen viskositeetti antoi tahnan, joka sekoittui helposti
sulaan polypropeeniin. Seostettu aines muottipuristettiin
375% :ssa (190,5°C:ssa) "taulunkehys"-muottiin muodostamaan
1/8" x 6 " x 6":n levyjd. Ndistd levyistd leikattuja suika-
leita (1/8" x 1/2" x 6") kdytettiin vaakapolttotestissd ja
rajoittavan happi-indeksin mittaamiseen.

Yhdistelmd

A Profax 6523

B 180 g Pro-Fax ©523 ja 8 g silikonikumia1 ja 12 g magne-
siumstearaattia

C 180 g Pro-Fax 6523 ja 8 g silikoniz—nestetté ja 12 g mag-
nesiumstearaattia

D 180 g Pro-Fax 6523 ja 8 g VISCASIL 100 M> ja 12 g mag-
nesiumstearaattia

E 180 g Pro-Fax 6523 ja 8 g General Electric SF—11474 ja
12 g magnesiumstearaattia

Huomautuksia

1 - polydimetyylisiloksaanikumi, jossa on 0,2 mooli-%
kemiallisesti yhdistyneitd metyyli-vinyylisiloksi-yksikditd
ja jonka ldpitunkeutuminen on 1600:n ja 2500:n v&dlilli.

2 - silanolisuljettu polydimetyylisiloksaanipolymee-
ri, jonka nimellisviskositeetti on 90 000 - 150 000 sentti-
poisia (90-150 pascalsekuntia). v

3 - 100 000 senttistokin polydimetyylisiloksaanines-
te, trimetyylisilyylisuljettu (ts. M-suljettu) (saatavissa
General Electric'istd).

4 - 50 senttistokin metyylialkyylipolysiloksaanineste

(General Electric).
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Yhdistelmd Happi-indeksi 2" vaakapoltto

A 18,0 kulunut 150 s:ssa, liekehtivia
tippoja

B 24,7 sammunut itsestdédn 16-41:ssa, ei
tippoja

Cc 26,5 sammunut itsestddn 42-69:ssa

s:gsa, ei tippoja

D 24,1 sammunut itsestddn 59-63 s:ssa,
el tippoja
E - kulunut 116-120 s:ssa, liekehti-

vid tippoja

Rajoittava happi-indeksitesti suoritettiin ASTM
2863-77:n mukaisesti. Vaakapoltto suoritettiin sytyttamdlla
1/8" x 1/2" x 6":n ainesuikale, joka oli toisesta pddstdén
kiinnitetty vaakasuoraan asentoon. Jos aines sammutti itsen-
sd4 ensimmdisen puolen tuuman aikana, merkittiin aika muis-
tiin. Jos palaminen jatkui ensimmdisen puolen tuuman ylitse,
palamisnopeus ajoitettiin seuraavalle kahdelle (2) tuumalle.

Ndmd tulokset osoittavat, ettd MacLaury'n et al.
edullisena pitdmien suurmolekyylipainoisten silikonikumien
tulta piddttdvd ominaisuus on myds suhteellisen pienviskoo-
gisella silanolilla suljetuilla silikonipolymeereillid ja
M-suljetuilla silikoninesteillid, jotka ovat helpommin sekoi-
tettavissa muoviin kuin suurmolekyylipainoiset kumit.

Egsimerkki 3

Seuraavat yhdistelmdt sekoitettiin ja muottipuristet-

tiin, kuten esimerkissd 2.
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Yhdistelmit

Pro-Fax 6523 Metallisaippua

A 180 ¢ 12 g Mg-stea-
raattia

B 180 g 18 g Mg-stea-
raattia

C 180 g 12 g Al-tri-
Stearaattia

D 180 g 12 g Al-tri-
stearaattia

E 180 g 12 g Mg-stea-
raattia

F 180 g 12 g Mg-stea-
raattia

G 180 g 12 g Sn(II)-
palmitaattia

H 150 g 10,4 g Mg-stea-
raattia

I 200 g Pro-Fax PD-451

polypropeenia)

Huomautuksia s

Silikoni

8 g 90-150 pascalsekunnin po-
lymeeriéi1
8 g 90-150 pascalsekunnin po-
lymeeria1

8 g 90-150 pascalsekunnin po-
lymeeria1

8 g 90-15 pascalsekunnin po-
lymeeriéi1

8 g 15-30 pascalsekunnin po=-
lymeeriéi2

8 g 2,5 - 3,5 pascalsekunnin
polymeerid

8 g 90-150 pascalsekunnin po=-
lymeerié1

6,8 g kumia® + 8,6 g Sb,0° +
24,2 g dekabromidifenyyliok-

sidia6

(V-2 asteista tulta piddttdvda

1 - silanolisuljettu polydimetyylisiloksaanipolymee-

ri, 90-150 pascalsekuntia

2 = silanolisuljettu polydimetyylisiloksaanipolymee-~

ri, 15-30 pascalsekuntia

3 - silanolisuljettu polydimetyylisiloksaanipolymee-

ri, 2,5 - 3,5 pascalsekuntia

4 - polydimetyylisiloksaanikumi, jossa on 0,2 mooli-$%

kemiallisesti yhdistyneitd metyylivinyylisiloksiyksikoéitd

ja jonka l&pitunkeutuminen on 1600:n ja 2500:n vdlilld

5 - Baker-reagenssi

6 — saatavissa firmasta Great Lakes Chem. Corp.,

DE-83R
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Yhdistelmd Happi-indeksi

A 27,0
24,4
19,9
D 19,9
E 24,4
F 23,9
G -
27,5

I 28,2

12

2" vaakapoltto

sammui 19-85 s:ssa liekehtivin
tipoin

sammui 18-44 s:ssa, ei tippoja
paloi 2" 84-93 s:ssa, liekeh-
tivid tippoja

paloi 2" 77-81 s:ssa, liekehtivid
tippoija

sammui 10-22 g:ssa, el tippoja
sammui 28-41 s:ssa, el tippoja
paloi 2" 106-117 s:ssa, liekehti-
vid tippoja

sammui 6-13 s:ssa, el tippoja
sammui 6-28 s:ssa, satunnaisia

liekehtivid tippoja

Ndmd tulenarkuustestitulokset osoittavat, ettd alempi-

viskoosiset silikonit, joita kdytettiin yhdistelmissd E ja

F, toimivat yhtd hyvin kuin suurempiviskoosiset polymeerit,

joita kdytettiin A:ssa ja esimerkissd 1 kdytetyssd kumissa.

A:n huono suoriutuminen tdssi nimenomaisessa kokeessa oli

poikkeus ja on saattanut johtua riittimdttdmistid sekoitta-

misesta aiheutuneesta heterogeenisyydestd.

Esimerkki 4

Useita yhdistelmid sekoitettiin ja muottipuristettiin

mahdollisen tehostumisen havaitsemiseksi silikonineste/mag-

nesiumstearaattiyhdistelmdn ja tavanomaisen organochalidi/-

antimonitrioksidi-tulta piddttidvien aineiden v&1illi.

8

g silikoninestetti' ja 12 g Mg-

16 g silikoninestettd| sekd 24 g

180 g Pro-Fax 6523 ja 4 g Sb203 sekd 16 g dekabromidife-

Yhdistelmdt _

A 180 g Pro-Fax 6523 ja
stearaattia

B 160 g Pro-Fax 6523 ja
Mg-stearaattia

C
nyylioksidia2

D 160 g Pro-Fax 6523 ja

nyylioksidia2

8

g szo3 sekd 32 g dekabronidife-

=
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E 160 g Pro-Fax 6523 ja 8 g silikoninestett'&i1 sekd 12 g
Mg-stearaattia ja 4 g Sb203 sekd 16 g dekabromidifenyyli-
oksidia2
F 200 g Pro-Fax 6523
Muottipuristetut nidytteet saaaettiin rajoittavaan
happi-indeksitestiih (ASTM D2863-77), Underwriters Labora-
tories UL-94 pystypolttotestiin ja vaakapolttotestiin.

Huomauvtuksia:

1 - silanolisuljettu polydimetyylisiloksaani, jonka
nimellisviskositeetti on 90 000 - 150 000 senttipoisia
(90-150 pascalsekuntia)

2 - saatavissa firmasta Great Lakes Chemical Co.

Yhdistelmd LOI  Vaakapoltto UL-95 pystypoltto

A 25,2 sammui 7-10 s:ssa, sammui 34-143 s:ssa,
el tippumista liekehtivid tippoja

B 24,2 sammui 8-11 s:ssa, sammui 69-187 s:ssa,
ei tippumista liekehtivid tippoja

C 21,0 kului liekehtivin sammui 120 s:ssa, lie-
tipoin kehtivid tippoja

D 22,8 sammui 57-78 samoui 6-231 s:ssa,

's:ssa, liekehtivii liekehtivii tippoja
tippoja
E 20,5 sammui 3-18 s:ssa, sammui 34-71 s:ssa,
liekehtivid tip- liekehtivid tippoja
poja
F 18,0 kului, liekehti- kului
vid tippoja
Ndm&d tulokset osoittavat, ettd ainocastaan 10 paino-%
silikoninestettd ja stearaattia nostaa merkittdvdsti poly-
propeenin happi-indeksid ja saa aikaan itsesammutuksen vaa-
kapolttotestissd. Lisdaineiden kaksinkertaistaminen 20 %:iin
polypropeenista ei kuitenkaan ndytd saavan aikaan lisdparan-
nusta. Organobromidi/antimoni-lisiaineet ovat tehottomia
ndissd alhaisissa pitoisuuksissa. 10 %:n mddrd kutakin tul-
ta piddttdvien aineiden sarjasta (yhdistelmd E) ei ole mi-

kdsin parannus A:han verrattuna.
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Esimerkki 5

Seuraavassa taulukossa Pro-Fax 6523, polypropeenia

vhdistettiin 6 paino-%:n kanssa magnesiumstearaattia ja

4 paino-%:n kanssa eriteltyd silikonia. Nditd eri silikoni-

laatuja on nykyddn saatavissa General Electric Company'sté.

Ndyte B taulukossa on tyypillinen témén keksinndn silikoni-

tultapiddttdvistd aineista ja oli ainoa ndyte, joka sammui

itsestddn vaakapolttotestissi.

Ndyte
A
B

Yhdistelmd
polypropeeni~kontrolli
VISCASIL 100M silikoni-
neste -

SF-1147 metyylialkyyli=~
neste ’

DF-1040 hydridineste
SF-1188 pinta-aktiivinen
aine

CF-1271 fenyylisilikoni-
neste

FF150-10M fluorisilikoni-

neste

Happi-indeksi
18
24

Vaakapoltto
kului
SE, 60 s

kului

kului
kului

kului

kului
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Patenttivaatimukset:

1. Tulta piddttdvid yhdistelmd, tunnettau
siitd, ettd se painosta laskettuna sisiltdi:
| (A) 60-98 % kestomuovia;
(B) 1~20 % ryhmidn IIA metallin karboksyylihapposuo-
laa, joka sisdltdd 6-20 hiiliatomia;

(C) 1-20 % silikoninestettd, jolla on keskimddrdinen

kaava:
R “-R‘“l R
| | |
X 510 Si0 Si X
| |
R R !12
L Ja

jossa jokainen R on itsendisesti substituoitu tai substi-
tuoimaton orgaaninen radikaali, X on R tai radikaali, joka
on valittu hydroksyyli- tai alkoksyyliradikaaleista ja n on
kokonaisluku, niin ettd t&mdn silikoninesteen viskositeetti
on n, 2 000 - 600 000 senttipoisia 25%C:ssa.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmi,
tunnettu siitd, ettd kestomuovi on pienpainepoly-
eteeni.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,
tunnettu siitd, ettd kestomuovi on suurpainepoly-
eteeni.

4, Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,
tunnettu siitd, ettd kestomuovi on polypropeeni.

5. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,
tunnettu siitd, ettd kestomuovi on polystyreeni.

6. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,
tunnettu siitd, ettd silikonineste on polydimetyyli-

siloksaanineste.



10

15

20

25

30

35

16

7. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmi,
tunnet tu sgiiti, ettd ryhmdn IIA metallin suocla on
magnesiumstearaatti.

8. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,

t'u nnetvtttu siitd, ettd se sisdltdd tehokkaan midran
orgaanista peroksidia.

9. Patenttivaatimuksen 1 mukainen tulta piddttavd
yhdistelmd, tunnettu siitd, ettd pOlYOlEfllnl on
akryyl1n1trllll-butadleen1 styreenl-terpolymeerl.

o 707 valmistettu tiote, tunnet tu siitd, ettd
se koostuu patenttivaatimuksen 1 yhdistelmidsts.

11. Valmistettu tuote, tunnet tu siitd, ettid
se kdsittdd substraatin ja patenttivaatimuksen 1 mukaisesta
vhdistelmastd kdbstuvan pddllysteen.

12. Lisdaine kestomuoveja varten, joka on tehokas
ndiden kestomuovien tekemiseksi tulta piddttdviksi, t un -
nettu siitd, ettd se sisgdltii:

(A) 1-20 paino-osaa ryhmdn IIA metallin karboksyyli-
happosuolaa, joka sisdltdi 6-20 hiiliatomia;

(B) 1-20 paino-osaa silikoninestettd, jolla on kaava:

= =
f R T
X 5i0 §io 51 X
R R R
— =7 N

jossa jokainen R on itsendisesti substituoitu tai substi-
tuoimaton orgaaninen radikaali, X on R tai radikaali, joka
on valittu hydroksyyli- tai alkoksyyliradikaaleista ja n on
kokonaisluku niin, ettd tdmdn silikoninesteen viskositeetti
on likimddrdisesti 2 000 - 600 000 senttipoisia 25°C:ssa.
13. Patenttivaatimuksen 12 mukainen perusseosyhdis-
telmd, tunnet tu siitd, etti se sisaltii lisidksi n.

1-98 paino-osaa kestomuoveja tai kestomuovien seosta ja on



10

15

20

25

17

techokas tekemddn lisdmddrid yhteensopivia kestomuoveja tul-
ta piddttdviksi.

14. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,
tunnettu siitd, ettd kestomuovi valitaan polykarbo-
naatista ja polyfenyleenioksidista.

15. Patenttivaatimuksen 1 mukainen yhdistelmd,
tunnettu siitd, ettd kestomuovi on polymetyylimetak-
rylaatti.

16. Patenttivaatimuksen 10 mukainen valmistettu tuo-
te, tunnettu siitd, ettd tuote muodostetaan muot-
tiin puristamalla, kehrddmdlld tai suulakepuristamalla.

17. Patenttivaatimuksen 10 mukainen valmistettu tuo-
te, tunnettu siitd, ettd tuote on sdie, kuitu, kal-
vo, nauhakudos, kangas, levy, muottipuristettu osa tai suu-
lakepuristettu osa.

18. Menetelmd kestomuovien tekemiseksi tulta piddat-
tdviksi, tunnettu vaiheista, joissa: 60-98 paino-
%:iin polyolefiinia lisdtddn (i) 1-20 paino-% ryhmidn IIA
metallin karboksyylihapposuolaa, joka sisdltdd 6-20 hiili-
atomia, ja (ii) 1-20 paino-% silikoninestettd, jolla on kaa-

va

X RZSLO—(R2810)n--~SlR2X

jossa jokainen R on itsendisesti substituoitu tai substi-
tuoimaton orgaaninen radikaali, X on R tai radikaali, joka
on valittu hydroksyyli- tai alkoksyyliradikaaleista ja n
on kokonaisluku, niin ettd silikoninesteen viskositeetti

on likim#irdisesti 2 000 - 600 000 senttipoisia 25°C:ssa.
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Patentkrav

1. Brandhindrande komposition, k § nnetecknad
ddrav, att den per vikt omfattar

(A) 60-98 % termoplast;

(B) 1-20 % av ett karbonsyrasalt av en metall ur grup-
pen IIA och innehdllande 6-20 kolatomer;

(C) 1-20 % av.en silikonvidtska med medelformeln

R R R
X ———— 8i0 —- 8i0 Si X
R R |, R

vari varje R oberoende av de andra dr en substituerad ellerx
osubstituerad organisk radikal, X dr R eller en radikal som
valts bland hydroxyl- ellexr alkoxylradikaler och n 8r ett
heltal sa, att silikonvdtskan har en viskositet av ungefiar
2 000 - 600 000 cp vid 25°C.

2. Komposition enligt patentkravet 1, k 4 nn e -

t ecknad ddrav, att termoplasten &r polyetylen med hdg
tdthet.

3. Komposition enligt patentkravet 1, k d nn e =
tecknad didrav, att termoplasten &r polyetylen med 1&g
tédthet.

4. Komposition enligt patentkravet 1, k d n n e -

t ecknad ddrav, att termoplasten &ar polypropylen.

5. Komposition enligt patentkravet 1, k & nn e -
tecknad dirav att, termoplasten dr polystyren.

6. Komposition enligt patentkravet 1, k 4 n n e -

t ecknad ddrav, att silikonvdtskan dr en polydimetyl-

siloxanvatska,
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7. Komposition enligt patentkravet 1, k d nn e -

t e cknad darav, att saltet av metallen ur grupp IIA
ir magnesiumtearat., | '

8. Komposition enligt patentkravet 1, k 4 nn e -
tecknad dirav, att den innehdller en effektiv mdngd
av en organisk peroxid.

9. Brandhindrande komposition enligt patentkravet 1,
kdnnetecknad dirav, att polyolefinet dr en akryl-
onitril-butadien-styren-terpolymer.

10. Fabrikationsartikel, k @& nne tecknad ddrav,
att den bestar av en komposition enligt patentkravet 1.

11. Fabrikationsartikel, k Enne tecknad dirav,
att den bestdr av ett underlag och ett &verdrag av komposi-
tionen enligt patentkravet 1.

12. Tillsats i termoplast, f&r g&rande av termoplasten
brandhindrande, k & nne t ec knad ddrav, att den be-
stdr av:

(A) 1-20 viktdelar av ett karbonsyrasalt av en metall
ur gruppen IIA och inneh&llande 6-20 kolatomer;

(B) 1-20 viktdelar av en silikonvédtska med formeln

- -
R R R
X Si0 810 ———— 8i = X
R R R
— 4N

vari varje R oberoende av de andra 4r en substituerad eller
osubstituerad organisk radikal, X dr R eller en radikal som
valts bland hydroxyl- och alkoxylradikaler och n &r ett hel-
tal sa, att silikonvédtskan har en viskositet av ungefdr

2 600 - 600 000 cp vid 25°C.

13. Mastersatskompositién enligt patentkravet 12,
kdnnetecknad dédrav, att den ytterligare omfattar
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ungefdr 1-98 viktdelar termoplast eller en blandning av ter-
moplaster, och att den dr effektiv att gbra ytterligare madng-
der av ldmpliga termoplaster brandhindrande.

14. Komposition enligt patentkravet 1, Kk @ n n e -
tecknad dirav, att termoplasten valts bland polykar-
bonat och polyfenylenoxid.

15. Komposition enligt patentkravet 1, k @& nn e -

t ec knad dirav, att termoplasten dr polymetylmetakry-
lat.

16. Fabrikationsartikel enligt patentkravet 10, k & n-
netecknad ddrav, att artikeln formas genom gjutning,
spinning eller extrudering.

17. Fabrikationsartikel enligt patentkravet 10, k & n-
netecknad dirav, att artikeln bestidr av ett fila-
ment, en fiber, en f£film, en bana, tyg, en skiva, en gjuten
del eller en extruderad del.

18. Férfarande for gbdrande av termoplast brandhindrande,
kdnnetecknat didrav, att man till 60-98 vikt-%
polyolefin tillsdtter (i) 1-20 viktdelar karbonsyrasalt av
metall ur gruppen IIA, varvid saltet innehaller 6-20 kolato-
mer, och (ii) 1-20 vikt-% av en silikonvidtska med formeln

X stiO—(stiO)n-——Sisz
vari varje R oberoende av de andra dr en substituerad eller
osubstituerad organisk radikal, X dr R eller en radikal som
valts bland hydroxyl- och alkoxylradikaler och n &r ett hel-
tal sa, att silikonvdtskan har en viskositet av ungefdr
2 000 - 600 000 cp vid 25°C.
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