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neulam§1§ta kalsiummetasilikaattia - Gjutbara polybutylentereftalat-
kompositioner som inneh8ller nélaktigt kalciummetasilikat

Keksinndn kohteena on tereftaalihapon tai dimetyylitereftalaatin ja 1,4-
buteenidiolin reaktiotuotteesta, jonka rajaviskositeetti on noin 0,2-1,5 d1/g
médritettynd 8 %:n polymeeripitoisuudessa o-kloorifenolissa 25°C:ssa, ja mahdolli-
sesti lujiteaineesta ja/tai tulenestoaineesta koostuva valuhartsi, jolla on
parannettu valokaaren sieto.

Keksinndn mukaiselle polybutyleenitereftalaatti-valuhartsille on tunnusomais-
ta, ettd se sisdltéd noin 2-75 paino-% koostumuksen painosta laskettuna neulamaista
kalsiummetasilikaeattia.

Lujiteaineita, kuten lasikuituja voidaan edullisesti sisdllyttdd t&llaisiin

yhdistelmiin.
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Keksinndn mukaisesta valuhartsista valettujen PBT-tuotteiden pinta on erit-
tdin kiiltédvd ja kiilto pysyy senkin jédlkeen, kun tuote on ollut alttiina kor-
keille ldmpdtiloille, miké johtuu neulamaisen kalsiummetasilikaatinlisdyksesté.
Valettujen tuotteiden valokaaren sieto lisféntyy kalsiummetasilikaatin pitoisuuden
kasvaessa.

Viimeaikaisissa tutkimuksissa polybutyleenitereftalsatti-valuhartsin (PBT)
on ylléattéen havaittu olevan monilta kdsittely- ja suoritusominaisuuksiltaan poly-
etyleenitereftalaattia parempi. Esimerkiksi, polybutyleenitereftalasttia voidaan
valaa ja muutoin késitelld alemmissa lémpStiloissa, silld on lyhyempi prosessi-
aika valussa ja se ei, kuten polyetyleenitereftalaatti, vaadi kideytimid kitey-
tymisen alkuunpanemiseksi. Edelleen, kun lisit#in lujiteainetta, kuten lasia, on
polybutyleenitereftalaatti~valuhartsilla suurempi vetomurtolujuus, pienempi vesi-
absorptio ja paremmat juoksevuus (taivutus) ominaisuudet kuin samalla tavalla
lujitetulla polyetyleenitereftalaatilla. VAlitt&ménd tuloksena polybutyleeniteref-
talaatti-valuhartsin, joka ensimmédisen kerran tehtiin tunnetuksi yhdessé polyety-
leenitereftalaatin kanssa US-patentissa 2 465 319,
on havaittu ratkaisevan késittelyongelmat, jotka kauan ovat 1lii+-
tyneet polyetyleenitereftalaattiin ja joiden alaan perehtyneet uskoivat samoin
liittyvin kaikkiin polyalkyleenitereftalaatteihin. Niinmuodoin polybutyleeniteref-
talaatti-valuhartsin paremmat kédsittelyominaisuudet ja fysikaaliset ominaisuudet
tekevdt sen haluttavammaksi laajempine kéyttSalueineen kuin polyetyleeniterefta~-
laatti.

Erds vakavimmista esteistd PBT-valuhartsin kéytdlle on kuitenkin ollut,
ettd johtuen sen luontaisesti alhaisesta lémpovédristymislampdtilasta ja lujite-
aineiden k#yttimisestd avuksi té&mén nostamiseksi on siiti valettujen lujitettujen
tuotteiden valokaaren sieto (ASTM D-495) erittéin huono rajoittaen siten vakavasti
lujitetun hartsin k#ytt3& séhkdalan valusovellutuksissa, esim. autojen virran-
jakajan kansissa.

Toinen ongelma, joka on vdhentényt polybutyleenitereftalastin kayttdd valu-
hartsina on aiheutunut lujittemattoman polymeerin pienestd vetomurtolujuudesta
silléd, kun lujiteaineita on sekoitettu mukaan t#mén ominaisuuden parantamiseksi,
ovat epdsymmetrisesti sijaitsevalla valuaukolla suoritettavat valusovellutukset
voimakkaasti vdhentyneet, ts. anisotrooppinen kutistuminen tulee (kieroutuminen)
sellaiseksi, ettd sitd ei voida taloudellisesti hyviksyd,

Polybutyleenitereftalaattia voidaan valmistaa tereftaalihapon tai teref-
taalihapon dialkyyliesterin (erityisesti dimetyylitereftalaatin) ja 1,4-butaani-

diolin vAliselld reaktiolla.
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Valmistettaessa tissi keksinndssi kiytettdvid polybutyleenitereftalaatti-
polymeereji valmistetaan vdlituotteena sopiva bis(hydroksimetyyli)tereftalaatti.
Bis{hydroksimetyyli)tereftalaattia voidaan valmistaa saattamalla dimetyyliteref-
talaatti (1 mol) reagoimaan diolin (2 mol) kanssa. On edullista kayttad suurempia
ylimadriid diolia (esim. 1,5-kertainen midrd), silldé tilldin alku-transesterdity-
minen saadeaan tapahtumaan nopeammin ja t#ydellisemmin.

Tsterdimisreaktio suoritetaan korotetussa ldmpdtilassa ja normaalipaineessa,
ali- tai ylipaineessa. Lémpdtila voi vaihdella noin reaktioseoksen kiehumalampd—
tilasta alna 27SOC:een asti.

Polymeeriin voidaan kiyttdtarkoituksesta riippuen sekoittaa lujiteaineita
sen ollessa joko kiinted tai sula. Sekoittaminen voi tapahtua suulakepuristimessa,
kuumennetuilla teloilla tai erityyppisissé sekoittimissa. Jos halutaan, voidaan
lujiteaine sekoittaa monomeerien kanssa polymeroimisreaktiossa ennenkuin polymeroi-
tumisreaktio ldhtee kdyntiin. Vaihtoehtoisesti lujiteaine voidaan lisétd polyme-
roinnin jilkeen ja ennen suulskepuristusta. Lujiteainetyyppejé, joita voidaan
kiyttas ovat mm. lasikuidut (silppuna tai jatkuvina kuitunippuina), asbesti-kuidut,
selluloosakuidut, puuvillakangaspaperi, synteettiset kuidut, metallikuidut Jja ym.
Lujiteaineen méara voi vaihdella n. 2:sta 60 paino-%:iin, edullisesti noin 5:sté
noin 30 paino-%:iin laskettuna valuyhdistelmien kokonaispainosta.

Valettaessa polybutyleenitereftalaattihartseja varsinkin s&hkdalan tuot-—
teina kéytettdviksi, esiintyy kaksi samantyyppistéd ongelmaa.

Ensinndkin, lujittamattomalla hartsilla on suhteellisen alhainen lampovaa—
ristymislémpdtila. Limpdvésdristymislampdtila (ASTM 648) mitataan upottamalla
12,7 cm pitkd 1,3 cm leved ja 0,65 cm paksu valettu palkki 8ljyhauteeseen ja kuor-
mittamalla 0,18 KN/cm® kuormalla sekd 1isd&mdllé 81jyheuteen lampdtilae 2°C/minuutti
kunnes 0,025 om:n kokonaistaipuminen on tapahtunut, jolloin lidmpdtila mitataan. |

Lampdvaiaristymislimpdtilan nostamiseksi kaupallisesti hyvéksyttéville
tasolle on yleisesti ollut tapana sekoittaa polymeeriin lujiteaine tai -alneita,
jollaisia edelléd kuvattiin, esim. lasikuituja, asbestikuituja jne.

Kuitenkaan ei kdyttémdlld entuudestaan tunnettuja lujiteaineita sekoitet-
tuna polybutyleenitereftalasttiin, veikkakin té&ten on menestyksellisestl saatu
lampdvédristymislémpdtila nousemaan ja muut lopullisten valettujen tuotteiden
fysikaaliset ominaisuudet, kuten vetomurtolujuus jne. paranemaan, olla ensinni-
ki4n ainoastaan epdonnistuttu valmistamaan valutuote, jolla olisi riittévén hyva
valokaaren sieto ollaskseen kaupallisesti hyviksyttévéd useimpiin séhkdalan tar-
koituksiin, vaan toiseksi lujiteaineiden kéyttd itsessdén on muodostanut ongelman,
kun tuote pakosta tiytyy valaa epdsymmetrisesti sijaitsevan valuaukon kautta, ts.
anisotrooppinen kutistuminen aiheuttaa valettujen tuotteiden vakavan vaidristymi-

sen, jota el kaupallisesti voida hyvéksya.
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Valokaaren sietokyky mitataan ASTM L9S-menetelmiélld kiytettdessd suur-
jénnite (12 500 V) pienivirta (10 mA)-valokaarta kdéyttden. Valokaari pyrkii muo-
dostamaan aineeseen johtavan raden tai aiheuttaa aineen tulemisen sdhkdijohtavak-
si, mik& johtuu paikallisesta kemiallisesta tai termisestd hajoamisesta ja eroo-
siosta. Tatd testld el voida kdyttdd aineisiin, jotka sulavat tai muodostavat
nesteméisid jA&nndksid, jotka liittyvdt johtaviin jd&nndksiin aktiivisella testi-
alueella edistden siten johtavan radan syntymistd. Testin ensimmiiset vaiheet ovat
lievid ja mydhemmit vaiheet ovat ankarampia - valokaari purkautuu sysdyksittéin
kahden elektrodin v&1illd, jotka sijaitsevat néytteen pinnalla saénndllisesti tai
k8dntéden suunnattuina.

Vaikka kipindimisaika pysyykin vakiona (1/4 sekunti), lisdéntyy testin
ankaruus lisd&m#lld kipindintiajan prosenttiosuutta virtapiirin avasmis- ja

sulkemiskierrosse (ks. taulukko I).

Taulukko I
Jakson kestoaika Kéytetty kokonaisaiksa Havainnot

1/4 sekuntia kytkettynd 0-60 sekuntia Kipindintid 1/8
kierroksesta

1 3/4 sekuntia irti

1/4 sekuntia kytkettyna 60-120 sekuntia Kipindintia 1/4
kierrosta

3/4 sekuntia irti

1/4 sekuntia kytkettyni 120-180 sekuntia Kipindintid 1/2
kierroksesta

1/4 sekuntia irti

Testattavan nédytteen peksuus on noin 3,2 mm ja siin& on tasainen pinta tes-
tausta varten.

On havaittu, ettd neulamaisen kalsiummetasilikeatin lisé&fminen polybutylee-
nitereftalaatti-valuhartsiin ei ainoastaan merkitsevdsti lis#& siitd valettujen
tuotteiden valokaaren sietoa, vaan ettéd valokaaren sietokyky kasvaa kalsiummeta-
silikaattipitoisuuden kasvaessa. Témé on tdysin odottamaton tulos, kun otetaan
huomioon, ettei sietokyky kasva aikaisemmin tunnettujen lujiteaineiden, kuten
lasi- ja asbestikuitujen lis#dysmédrien kasvaessa (ks. esimerkit II-XV). Yllattden
on myds huomattava, ettd neulamaista kalsiummetasilikaattia voidaan taloudellisesti
edullisesti yhdist&d polybutyleenitereftalsattiin paljon suuremmat pitoisuudet

kuin lasi- ja/tai asbestikuituja.



? 57770

On myds havaittu, ettd kalsiummetasilikaatin neulamaisen, ts. sédnndllisen
yhtendisen, neulaa muistuttavan reskenteen vaikutuksesta hartsi saa paremmat mekaa-
niset ominaisuudet, kuten vetomurtolujuuden ja lémpSvédristymislémpStilan kalsium-
metasilikaattipitoisuuden kasvaessa, mikd osoittas aineen séilyttdvén lujittavan

luonteen, ts. se el ole jauhaantunut epésédénndllisen muotoiseksi jauheeksi yhdis-

tettéessa.
Taulukko II
Yhdistelmd Yhdistelmd prosentteja Lémpdvédristymislampdtila, °c
PBT 100 T1
PBT/kalsiummetasilikaatti 70/30 155
PBT/kalsiummetasilikaatti Lo/60 190
PBT/asbestikuituja T70/30 176
PBT/lasikuituja 70/30 210
Taulukko IIT
Yhdistelmd Yhdistelmd prosentteja Vetomurtolujuus (N/cme)
PBT 100 5180
PBT/kalsiummetasilikaatti 70/30 6140
PBT/kalsiummetasilikaatti Lo/60 6900
PBT/lasikuituja 70/30 11700
PBT/asbestikuituja 70/30 8350
PBT/lasikuituja/alumiinioksidia 60/30/10 7940
PBT/lasikuituja/kalsiummeta-
silikaatteja 60/30/10 11000

Niinpd voisi odottaa, ettd valettaessa kappaletta epidsymmetrisesti sijait-
sevalla valuaukolla neulamaisella kalsiummetasilikaatilla téytetystd polybutylee-
nitereftalaatti-hartsiseoksesta tapahtuisi kappaleen anisotrooppista kutistumista
kuten tapahtuu muilla polybutyleenitereftalaatti/lujiteaine-seoksilla. Yll&ttéen
nédin ei kdy, silld vaikka vetolujuus— Jja lémpdvééristymisominaisuuksissa tapah-
tuukin parantumista, katoaa epdsymmetriselld valuaukolla valettujen kappaleiden
viAristyminen pé#asiallisesti kokonaan kéytettédessd kalsiummetasilikaattia (vaikka

jo 5 %:n lujiteainelisdys aiheuttas huomattavasti anisotrooppiste kutistumista).
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Ennestéfn tiedetféin neulamaista kalsiummetasilikaattia kdytetyn pigmentti-
téytteend, jonka yli n, 10 paino-%:n pitoisuus hartseissa vaikuttaa alentavasti
ndistéd yhdistelmistéd valettujen tuotteiden pintakiiltoon.

On havaittu, etté kalsiummetasilikaatin médrat 60 paino-%:iin asti koko-
naisyhdistelméstéd, sekoitettuina PBT:n kanssa saivat pintoja, jotka olivat &&rim-
méisen sileitd, kiiltévid ja erittdin yhtenaisii.

Edelleen, kun tuotteita, jotka oli valettu PBT/lasi-; PBT/asbesti-—seok-
sista, ja/tai nédiden yhdistelmistd saatettiin alttiiksi vanhetusolosuhteille,
Joissa vallitsi korkea l8mpdtila, olivat tdllaisen kdsittelyn lépikdyneiden tuot-
teiden pinnat pahasti hajonneet ja sydpyneet, ts. niiden ulkon#kd muistutti pahoin
ruostuneen rautalevyn pintaa. Tdysin odottamattomasti polybutyleenitereftalaatin
Ja neulamaisen kalsiummetasilikaatin seocksesta valettu tuote samoissa olosuhteissa
sdilyi siledpintaisena, kiiltédvénd ja erittdéin yhtendisend.

Neulamaista kalsiummetasilikaattia sekoitetaan erittéin ldheisesti seokseen,
Jjoka sisdltdd polybutyleenitereftalaattia, edullisesti n. 2 - n. 75 paino-% koko-
naisyhdistelméisté, vield edullisemmin n. 10 - n. 65 paino-%. Lujiteainetta voi
mySs olla mukana, edullisesti n. 60 paino-%:iin asti kokonaisyhdistelméstd. Lasi-
kuitujen lisdysmé&rd on n. 5 - n. 30 paino-% kokonaisyhdistelmésti, ja asbesti-
kuitujen mé&rd on edullisesti 30 paino-%:iin asti, edullisimmin n. 1 - n. 5 paino-%
kokonaisyhdistelmésta.

Seuraavat esimerkit kuvaavat haluttuje ominaisuuksia, joita saadaan kdyt-
tédmilléd neulamaista kalsiummetasilikaattia sekoitettuna polybutyleeniterefta-—
laatti-hartsiin ja polybutyleenitereftalasttihartsiyhdistelmiin.

Esimerkki I

1 200 g dimetyylitereftalaattia ja 900 g 1,4-butaanidiolia sekoitetaan
toistensa ja yhdessid sopivan katalyytin kanssa, kuten on kuvattu
US-patentissa 2 LES 319, katalyytin ollessa esim. sinkkiasetaatti-
antimonitrioksidi tai lyijyoksidisinkkioksidi. Lampdtila nostetaan n. 200 C:seen,
kun noin 80 paino-% metanolista on poistettu. Kdytetdin tyhjidtd ja nostetaan
lampdtila 240-250°C:seen. Kun rajaviskositeetti on saavuttanut arvon
0,65-0,70 d1/g (8 %:n pitoisuus o-kloorifenolissa 25°C:ssa) poistetaan tyhjid ja
lisdtddn 90 g tetrabromiftaalihappoanhydridid ja 40 g antimonitrioksidia typpi-
atmosféddrissid. Massaa sekoitetaan sitten 5-10 minuuttia ja syntynyt polymeeri
poistetaan ja hakataan tavalliseen tapaan.

Tamé esimerkki esittéd tyypillisen polybutyleenitereftalaatti~polymeerin

valmistuksen kdytettidviaksi téssi keksinndssi.
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Esimerkit II-XV

Polybutyleenitereftalaattihartsia, joka on valmistettu esimerkin I mukai-

sesti ja jonka rajaviskositeetti on 0,75 dl/g, lisétdén 3,2 mm:n lasikuituihin
(OCF-LO9AA); asbestikuituihin (Union Carbide Calidria grade 144) ja neulamaiseen
kalsiummetasilikasattiin, jolloin saadaan testisekoituksia, jotka sis&ltévit
n. 10-50 paino-% lasikuituja kokonaispainosta (yhdistettd on vaikea suulakepuris-
taa suuremmilla pitoisuuksilla), 10-30 % kokonaispainosta asbestikuituja (ei voida
suulakepuristaa suuremmilla pitoisuuksilla) ja 10-60 % kokonaispainosta neulamaista
kalsiummetasilikaattia. Sekoituksia sekoitetaan yksittdin rumpusekoittimessa
17 minuutti ja sitten suulakepuristimessa pakkosyStt&m&lld 25 mm:n yksiruuvisen
suulakepuristimen 1&pi, jossa on s#iesuulake.

Suulakepuristimen ja suulakkeen lémpdtila on n. 260-266°C. Siikeet jauhe-
taan myllytyyppisessd sekoittimessa, kunnes ne lépdisevdt harvan seulan (4,7 mm:n
silmékoko tail pienempi). Yksittdiset seokset valetaan sitten 10 em kiekoiksi,
joiden paksuus on 3,2 mm ja kullekin tehddé&n valokaari-mittaukset (ASTM D-495).
Tulokset ovat seuraavat:

Polybutyleenitereftalaatti-yhdistelmien valokaari-mittaukset

Esimerkit Yhdistelm& Valokaaren sieto
PBT/lasikuituja (%) (sekuntia)
I ' 90/10 145
11T 80/20 131
v 70/30 130
v 60/40 133
VI 50/50 132

4L0/60 (yhdisteen suulekepuris- -
taminen vaikeata)

PBT/asbesti-kuituja (%)

VII 90/10 125
VIII 80/20 135
IX 70/30 130
60/40 (ei voide suulakepuris- -

taa)

PBT/Casio3 (%)

X 90/10 139

XI 80/20 122
XII 70/30 141
XIII 60/40 146
XIv 50/50 169

F ' 40/60 186
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Némé& esimerkit osoittavat, ettd ei ole mahdollista ainoastaan ylitt#i valo-
kasren sieto, joka vaaditaan useimpiin sihk®alan valusovellutuksiin (likimain
180 sekuntia) kdyttd&m#lli luonnollisesti lujittavaa kalsiummetasilikaattia, vaan
liséksl valokasren sieto kasvae t&mén metasilikaatin pitoisuuden lisdéntyessi,
mik& on pédinvastoin kuin mitd muills lujiteaineilla saadut tulokset oscittavat.

On myds huomattava edelld sanotun lisdksi, ettd neulamainen kalsiummeta-
silikaatti on merkitsevésti vidhemm&n tiksotrooppinen kuin muut testatut lujite-
aineet ja siité syystd sité voidaan sekoittaa kaupallisesti PBT:n kanssa oleelli-
sesti suuremmin pitoisuuksin.

Esimerkit XVI-XX

Esimerkkien IV, IX ja XII hartsiyhdistelmid, ts. PBT/30 paino-% lasikuitu-
seosta, PBT/30 paino-% asbestikuitu-seosta ja PBT/30 paino-% neulamaista kalsium-
metasilikaatti-seosta vastaavasti, kdytetddn virranjakajien kansien valamiseen
kéyttéen episymmetrisesti sijaitsevaa valuaukkoa semanlaisissa prosessiolosuhteissa.
Lasi~ ja asbestiyhdistelmét antavat pahoin vA&ntyneitd lopputuotteita, kun taas
kalsiummetasilikaatti-yhdistelmillé saadut vaédristymiset kaikki ovat kaupallisten
standardien mukaisesti hyvaksyttavii.

Tehtiin 50/L45/5 paino-%:inen PBT/kalsiummetasilikaatti/lasikuitu-sekoitus
samalla tavalla kuin esimerkeisséd II-XV ja sitd k&ytettiin valettaessa virranjaska-
Jankansia epidsymmetrisesti sijaitsevalla valuaukolla, kuten edelld kuvattiin.
Valmiissa tuotteessa on havalttava vidristym&.

Edelliset esimerkit osoittavat, ettd kun lisdaineet, joilla on lujittava
luonne, luontaisesti aiheuttavat anisotrooppista kutistumista tuotteissa, jotka
on velmistettu k8yttimAlla epidsymmetrisesti sijaitsevaa valuaukkoa, toteuttaa
neulamalsen kalsiummetasilikaatin k&yttd samanaikaisesti lujiteaineen mekaaniset
cminzaisuusedut poistaen samalla pddasiallisesti normealisti tapahtuvan tuotteen
kieroutumisen.

Padinvastoin on my8s havaittu, ettd samalla kun jonkun lujiteaineen, kuten
lasikuitujen tai asbestikuitujen korvaaminen kalsiummetasilikaatilla véhent&i
suuntautumisesta aiheutuvan vidristymisongelman vekavuutta, on niinkin pieni mé&ri
kuin 5 % nditd lujiteaineita riittédvé varmistamaan sen lésndolon.

Esimerkki XXI

Esimerkin I polybutyleenitereftalaatti~polymeerid sekoitetaan 60 paino-%:n
kanssa, laskettuna kokonaisyhdistelmédstd, neulamaista kalsiummetasilikaattia ja
siitd valetaan 10 cm:n kiekkoja esimerkkien II-XV mukaisesti. Kiekkojen pinnat
ovat sileitd, kiiltdvia ja erittdin yhtendisid, eivétki ne ole erilaisia kuin
kiekoissa, jotka on tehty hartsista ilman t&yteainetta. Niinpd matta-pintaa ei
synny PBT-hartsiseoksilla, joissa on yli 10 % kalsiummetasilikaattia, kuten aikai-

sempien oppien perusteella odottaisi.
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Esimerkit XXII-XXVI

Esimerkin I polymeerii sekoitetaan eri painoprosenttiméiérien kanssa, las-—
kettuna kokonaisyhdistelmisté, neulamaista kalsiummetasilikaattia, lasikuituja
(OCF-109), asbestikuitujen ja niiden seosten kanssa samalla tavalla kuin esimer-
keissd II-XV. ASTM tyyppi 1 vetokoendytteiti (kuvattu D638:ssa) valetaan ndistd
yhdistelmistd ja sijoitetaan kiertoilma-uuniin 200°C:seen 100 tunniksi.

Tulokset ovat seuraavat:

Vanhetus korkeassa l&mpStilasssa

Esimerkki PBT (p.%) Kalsiummeta- Lasikuituja  Asbesti- Havainnot
silikaattia (OCF-L09) kuituja
XXII 70 - - 30 vakavaa pinnan syo-—
pymisté
XXIIT 70 - 30 - vakavaa pinnan syo-
pymisté
XXIV T0 30 - - ei sydpymistd, siled,

kiilt&va pinta
XXV 60 30 10 - el sydpymistd, siled,
kiiltavéd pinta
XXVI 60 30 5 5 el sydpymistéd, siled,
kiiltdvéd pinta
Edelli olevat esimerkit osoittavat, ettid suuret neulamaisen kalsiummeta-
silikaatin pitoisuudet PBT-hartsissa eividt ainoastaan anna sileitéd, kiiltdvid ja
erittdin yhtendisié pintoja niistd valetuille tuotteille (valuilmid), vaan ylldt-
tien sAilyttdvat némé erittdin halutut pintaominaisuutensa kovissa vanhetusolo-
suhteissa, joissa vallitsee korkea lémpdtila (terminen kestévyysilmid).

Esimerkki XXVII

Tetrabromiftaalihapon anhydridié ja antimonitrioksidia (6,5 ja 3 % lasket-
tuna polybutyleenitereftalaatin painosta) lis&téd#én esimerkin I monomeeriseokseen
ja polymerointi suoritetaan samalla tavalla kuin esimerkissd. Lasikuituja ja
neulamaista kalsiummetasilikaattia, vastaavasti 30 ja 10 paino-% kokonaisyhdistel-
méstd, sekoitetaan mukaan sekoittamalla rummussa 1 minuutti ja sitten suulakepu-
ristimessa pakkosyOttémalld 2,5 em:n yksiruuvisen suulakepuristimen lépi,
jossa on s#éiesuulake. Suulekepuristimen ja suulakkeen l&mpdtilat olivat v&lilté
260-266°C. Sdikeet jauhettiin myllytyyppisessd sekoittimessa lépaistiékseen harvan
seulan (4,7 mm:n silmikoko tai pienempi). Naytetangoilla (pituus 15 cm, leveys
1,3 cm ja paksuus 0,3 cm), jotka oli valettu téstéd yhdistelmdstd, oli merkitse-

vésti parantuneet tulenkestévyysominaisuudet.
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Sentéhden on huomattu, ettd myds tulenestoaineita voidaan lisétd keksinndn
mukaisiin polymeeri-yhdistelmiin. Edullisin néistd on seos, jossa on aromasttisia
halogenideja yhdessé ryhmén Vb (otettuna alkuaineiden jaksottaisesta taulukosta,
Joka on esitetty teoksessa Advanced Inorganic Chemistry, Cotton ja Wilkerson,
Interscience Publishers, 1962) metallia sis8ltdvén yhdisteen kanssa, kuten on

téydellisemmin kuvattu FI-patenttihakemuksessa 2372/70.

Muita lisdaineita ulkonddn ja ominaisuuksien parahiamisekéi vgzaganwiﬁdistéé
keksinndén mukaisiin valuhartsi-yhdistelmiin, kuten vériaineita, pehmentimii, sta-
biloivia aineita, kovettimia ja niiden kaltaisia.

Lyhyesti sanottuna on keksitty, ettd neulamaisen kalsiummetasilikaatin
yhdistéminen valuhartseihin, jotka sis#&ltévidt polybutyleenitereftalaattia, 1)
parantaa valokaaren sietoa metasilikaatin pitoisuuden kasvaessa niistd valetuissa
tuotteissa, 2) vdhent&# merkitseviésti anisotrooppista kutistumista tuotteissa,
Jjotka on valettu kéyttden epidsymmetrisesti sijaitsevaa valuaukkoa ja 3) ei anna
ainoastaan sileitd, kiiltévié ja erittéin yhtendisii pintoje suurilla kalsium-
metasilikaatti-pitoisuuksilla, vaan myds sdilyttdd némé& halutut pintaominaisuudet

vanhetusolosuhteissa, joissa on korkes lémpdtila.
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Patenttivaatimukset:

1. Tereftaalihapon tai dimetyylitereftalaatin ja 1,4-butaanidiolin reaktio-
tuotteesta, jonka rajaviskositeetti on noin 0,2-1,5 dl/g médritettynd 8 %:n
polymeeripitoisuudessa o-kloorifenolissa 25¥C:ssa, ja mehdollisesti lujiteaineesta
ja/tai tulenestoaineesta koostuva valuhartsi, jolla on parannettu valokaaren
sieto, t unnettusiiti, ettd se sisdltdd noin 2-T5 paino-% koostumuksen
painosta laskettuna neulamaista kalsiummetasilikaattia.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen valuhartsi, t unn e t t u siitd, ettd
se sisdltid neulamaista kalsiummetasilikaattia noin 10-65 paino~% koostumuksen

painosta.

Patentkrav:

1. Formningsharts med férbattrad ljusbégshérdighet bestédende av en reaktions—-
produkt av tereftalsyra eller av dimetyltereftalat och 1,4b-butandiol med en gréns-
viskositet av cirka 0,2-1,5 dl/g métt vid 8 %:ig polymerhalt i o-klorfenol vid
25°C, och eventuellt av ett armeringsmedel och/eller av ett brandskyddsmedel,
XKinnetecknat dirav, att det innehdller ca 2-75 vikt-% acikulért kal-
ciummetasilikat rdknat p& vikten av kompositionen.

2. Formningsharts enligt patentkravet 1, k @&nnetecknat dérav,
att det innehdller ca 10-65 vikt-% acikulért kalciummetasilikat av kompositionens

vikt.

Viitejulkaisuja—-Anfdrda publikationer

Julkisia suomalaisia patenttihakemuksia:-Offentliga finska patentensSkningar:
2372/70 (C 08 L 67/02).

Hakemusjulkaisuja:-AnsSkningspublikationer: Saksan Liittotasavalta-Forbundsre-
publiken Tyskland(DE) 1 934 T18 (C 08 g 39/02), 2 017 688 (C 08 g 39/02).
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