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Eljaras lapszilikat interkaladciés vegyiiletek eldallitasara, aﬁz/

kapott interkaldcios vegyiiletek és ezek alkalmazisa
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A talalmany targya eljaras réteges szilikatok megnévelt expanzi-
0s térfogattal és/vagy modositott induldhémeérséklettel rendelkezd
interkalaciés szarmazékainak eléallitasara interkalatvegytileteknek na-
tiv, puffadéképes réteges szilikatokba, kiiléndsen nativ vermikulitba
torténé bevitelével, oly médon hogy a nativ réteges sZiliké.tot legalabb
egy kationos tenziddel ioncserének vetik ala, és ugyanakkor, vagy pe-
dig egy tovabbi lépésben legalabb egy szerves interkalatvegytiletet visz-
nek be a réteges szilikatba, azzal a feltétellel, hogy dimetilformamid,
klorofrom, dimetilacetamid, toluol és dimetilszulfoxid interkalalasa els-
zetes ioncserélés nélkil is térténhet. A talalmany targykoérébe tartoz-
nak tovabba az igy kapott, réteges szilikat interkalaciés szarmazékok
és alkalmazasuk intumeszcencias anyagként, amely tiizvédelmi intum-
eszcencias adalékként és/vagy felpuffasztott formaban langvéds anya-
gok elballitasanal, valamint magas hémérséklettel szemben ellenalld
szigetel6- €s védélemezek és tomitések - kiildndsen épliletek esetén fa-
lakban, padléban és/vagy mennyezetben levé athidalasoknal, atveze-
téseknél és masfajta nyilasoknal hasznalt ttizvédelmi témitések - eldal-

litasanal adalékként alkalmazhato.
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Eljaras lapszilikat interkalacios vegyiiletek eléallitasara, a
kapott interkalacios vegyiiletek és ezek alkalmazasa
KOZZETETELL
PELDANY

A talalmany targya eljaras réteges szilikatok megnoévelt expanzi-
0s térfogattal és/vagy modositott indulohdmeérséklettel rendelkezé
interkalaciés szarmazékainak eléallitasara interkalat-vegytileteknek
nativ, puffadoképes réteges szilikatokba, kiilénésen nativ vermikulitba
térténé bevitelével, az igy kapott, réteges szilikat interkalaciés szarma-
z€kok és ezek alkalmazasa intumeszcencias anyagként, amely
intumeszcencias tuzvédelmi adalékként és/vagy felpuffasztott forma-
ban langvédé anyagok eléallitasanal, valamint magas hémérséklettel
szemben ellenallé szigetel6- és védélemezek és tomitések - kiiléndsen
épliletek esetén falakban, padloban és/vagy mennyezetben levé athi-
dalasoknal, atvezetéseknél és masfajta nyilasoknal hasznalt ttizvédel-
mi tomitések - eléallitasanal adalékként alkalmazhatd.

A puffadéképes vermikulit és mas expandalni képes réteges szi-
likatvegytiletek hével szembeni magas ellenalloképességliik alapjan joé
szigetel6 és tomité tulajdonsagokkal rendelkeznek, és elsé6sorban cso-
magolo- €s adszorpcios anyagokként kertilnek alkalmazasra. Ezenkivtil
annak kovetkeztében, hogy éghetetlenek, ttizvédelmi termékekben al-
kalmazott intumeszcencias adalékokként jelentés elényt mutatnak a
szokasos puffadé grafittermékekkel szemben.

A puffadoképes réteges szilikatok, példaul a vermikulit, oktaé-
der és tetraéder rétegekbél épuilnek fel, amelyek kozott kicserélhetd

kationok, igy magnézium- és aluminium-kationok foglalnak helyet,



amelyek aranya a réteges szilikat eredetétél fliiggéen valtozik. A rétegek
ko6zotti viz jelenléte kévetkeztében az ilyen puffadéképes réteges szili-
katok hevitéskor expandalnak, ami azaltal jon létre, hogy a rétegek ko-
zOttl viz magas hémeérsékleteknél spontan felszabadul, és ennek kévet-
keztében a rétegek egymastol eltolodnak. Azt a hémérsékletet, amely-
nél az expanziés folyamat beindul, induléhémeérsékletnek nevezik,
amely példaul a nativ puffadéképes vermikulit esetén 320°C, amint ezt
az alabbiakban ismertetett példakban bemutatjuk.

Az ilyen puffadoképes réteges szilikatok a puffado grafithoz ha-
sonloan - ezen termikus expanziés viselkedésiik alapjan — intum-
eszcencias tlzvédelmi adalékként alkalmazhaték langvédd készitmé-
nyek eléallitasara, amelyeket példaul éptiletek esetén falakban, padlé-
ban és/vagy mennyezetben levé athidalasoknal, atvezetéseknél és
masfajta nyilasoknal hasznalt ttizvédelmi tomitések eléallitasara al-
kalmaznak. Tuzesetkor a langvédé készitményben levé puffadéképes
réteges szilikat kitagul, és igy a tomitendé nyilas a réteges szilikat ki-
terjedése kovetkeztében még a langvédé készitmény matrixanyaganak
kiégése utan is egy tovabbi ideig lezarva marad.

Az ilyen tizvédelmi zarérendszerekkel szemben a cséatvezeté-
sek fajtajatol és anyagi adottsagaitol fliggden kiilénbézé kévetelménye-
ket tamasztanak. Igy példaul a nagyon gyorsan olvadé és €g6 polietilén
csovek esetén a képz6dé nyilas elzarasa a legrovidebb idén beltil szuk-
séges, aminek feltétele, hogy az intumeszcencias anyag nagy expanziés
sebességgel és nagy expanzios térfogattal rendelkezzen. Ennek megfe-
leléen az indulohémérséklethez hasonléan ennek a paraméternek is

nagymeértékben valtoztathatonak kell lennie, hogy példaul az ilyen tiiz-



védelmi anyagok eléallitasanal a intumeszcencias langvédé anyag ki-
terjedési viselkedését a termékkel szemben tamasztott specialis kove-
telményeknek megfeleléen lehessen beadllitani. A puffadé grafittal
szemben, amelyet mindeddig standard intumeszcencias anyagként al-
kalmaztak, amely azonban magas hémérsékleteken oxidativ égést mu-
tat, a puffadoképes réteges szilikatok, mint példaul a vermikulit, ma-
gas termikus ellenalloképességiikkel tlinnek ki. Nativ formaban ezek a
puffadéképes réteges szilikatok azonban csak mérsékelten mutatnak
nyomasképz6 expanzios viselkedést, ami ezen anyagok passziv ttizvé-
delemben val6 alkalmazasat erésen korlatozza.

A kereskedelemben kaphaté réteges szilikatok azonban - a be-
épitett interkalatvegytiletek (vendégvegytiletek) korlatozott valasztéka
kovetkeztében - expanzioés tulajdonsagaik, nevezetesen expanziés tér-
fogatuk és induléhémérsékletiik tekintetében szintén csak meérsékelt
valtozatossagot mutatnak. Annak érdekében, hogy a termékekkel
szemben tamasztott kévetelményekre - kiilonésen a passziv tuizvéde-
lem terén - rugalmasan lehessen reagalni, sztikség van réteges szilika-
tok olyan interkalaciés szarmazékaira, amelyek expanziéra képesek,
valamint nagy valtozatossagot képviselnek, és az intumeszcencias tu-
lajdonsagok célzott beallitasat teszik lehet6vé, kiildnésen az expanzids
térfogatra és az expanzié induléhdémeérsékletére, azaz arra a hémérsék-
letre nézve, amelynél az expanzié megindul.

A puffaddképes réteges szilikatok vendégmolekulak interkala-
cios bevitelével térténé modositasa ismert, és szokasos modon gy tor-
ténik, hogy a szilikatrészecskéket a megfelelé6 vendégmolekula oldata-

ban diszpergaljak. Vendégmolekulaként mind szervetlen sék, mind



szerves vegyuletek beviheték. A kereskedelemben rendelkezésre allo
réteges szilikatok indulohémeérséklete kortuilbeliil 300°C.

Igy példaul az US-4 305 992 szamu amerikai egyestilt allamok-
beli szabadalmi leirasban olyan intumeszcencias alatétanyagot ismer-
tetnek, amely erésen csékkentett negativ expanziés viselkedést mutat,
és amely koértlbelil 0,1-6 mm részecskeméretti puffadéképes vermi-
kulitot tartalmaz, amelynek indulohémérsékletét ammoénium-foszfat,
ammonium-karbonat, ammoénium-acetat, ammoénium-hidroxid és kar-
bamid alkalmazasaval végzett kationcserével az eredeti vermikuliténal
szignifikansan alacsonyabb hémérsékletre allitjak be.

Az US-5 079 280 amerikai egyestilt allamokbeli szabadalmi le-
irasban és az ennek megfelelé EP-0 429 246 szamu eurépai szabadal-
mi leirasban alacsony hémérsékleten expandalé vermikulitot és ezt
tartalmazo intumeszcencias alatétanyagot ismertetnek. Az expanzids
hémeérsékletet ebben az esetben kalium-nitrat-oldat interkalalasaval
csokkentik, interkalatvegytiletként az amménium-nitratot, kalium-
kloridot, ammonium-kloridot is megadjak, azonban ezeket kevésbé ha-
tékonyként emlitik.

Az US-5 116 537 szamu amerikai egyestlt allamokbeli szaba-
dalmi leirasban a vermikulit induléhémeérsékletének csékkentésére és
expanzios tulajdonsagainak javitasara szolgaloé eljarast ismertetik,
szintén kalium-nitrat-oldat felhasznalasaval.

Végul az US-5 326 500 szami amerikai egyestiilt allamokbeli
szabadalmi leirasban javitott expanziés tulajdonsagokkal rendelkezé
vermikulitot ismertetnek, amelyet litium-kationok, 2-6 szénatomos

alkil-ammonium-kationok, allil-amménium-kationok vagy amménium-
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(3-6 szénatomos alkil)-karbonsavak interkalalasaval médositanak.

A fenti iratok szerinti médon kapott puffad()képes réteges szili-
katok azonban nem teljes mértékben megfeleléek, mivel nem teszik
lehetévé az intumeszcencias tuzvédelmi adalék tulajdonsagainak cél-
zott beallitasat a ttizvédelmi anyag mindenkori kétéanyag-matrixanak
megfeleléen. Amint a fentiekben mar emlitettlik, passziv ttizvédelem
esetén a megolvadé fém- és mulanyagcséveket az intumeszcencias
anyag felpuffadasaval kell 6sszenyomni, hogy igy a cséatvezetések zsu-
gorodasa kovetkeztében képz6dé nyilas egy mechanikusan stabil és
hészigetelé védoréteg kialakulasa kdézben gyorsan le legyen zarva. Eh-
hez olyan intumeszcencias anyagok sziikségesek, amelyek nyomaskép-
z6 expanziora képesek, ahol az expanzios folyamat az ellenallas, illetve
ellennyomas ellenére nem szakad meg, mint ahogyan ez példaul a ké-
miai intumeszcencia esetén bekévetkezik, amely szénforrasok (példaul
keményité és pentaeritrit), savforrasok (példaul ammonium-polifoszfat)
és hajtéanyagok (példaul melamin) reakciéjan alapszik.

Ezenkivil az expanziés folyamatnak csak akkor szabad bein-
dulnia, ha a tiizvédelmi készitmény kotéanyagmatrixa meglagyul, mivel
csak akkor érheté el a puffadéképes réteges szilikat nyomasképzé ex-
panzidjanak szinergetikus hatasa és legjobb hatékonysaga. Szilikséges
tehat, hogy olyan puffadoképes réteges szilikatok alljanak rendelkezés-
re, amelyeknek tulajdonsagprofilja az expanziés viselkedés szempont-
jabol célzottan és pontosan allithaté be, ami kuléndésen azon mulik,
hogy nagy expanzios sebességnél az indulohémeérsékletet a kivant mo-
don tudjuk médositani.

A talalmany célja tehat olyan eljaras biztositasa, amellyel nativ,



puffadoképes réteges szilikatokat interkalatvegytiletek bevitelével oly
modon tudunk moédositani, hogy megnoévelt expanzios térfogattal ren-
delkezzenek, és ugyanakkor lehet6vé valjék az induléhémérséklet méo-
dositasa.

Meglepé médon ugy talaltuk, hogy a nativ és puffad()képes réte-
ges szilikatok legalabb egy kationos tenziddel t6rténé ioncseréjével és
egy szerves interkalatvegyulet interkaldlasaval, vagy pedig bizonyos
szerves vegyluleteknek a nem-ioncserélt réteges szilikatba torténd
interkalalasaval elérhetd, hogy az anyagnak megnévelt expanziés térfo-
gatot biztositsunk, és ugyanakkor az inulohémérsékletet modositsuk.

A talalmany targya tehat egy, az 1. igénypont szerinti eljaras. Az
aligénypontok a talalmany targyanak elényés megvaldsitasi modjaira,
azaz az ilyen moédon kaphatd, réteges szilikat interkalaciés szarmazé-
kokra és ezeknek intumeszcencias tiizvédelmi adalékokként langvédé
készitmények eléallitasanal térténé alkalmazasara vonatkoznak.

A talalmany tehat megnoévelt expanzios térfogattal és/vagy mo-
dositott induléhémeérséklettel rendelkezé, réteges szilikat interkalaciés
szarmazékok eléallitasara szolgadlé eljarasra vonatkozik, interkalat-
vegyluleteknek nativ, puffadoképes réteges szilikatokba, ktiléndsen na-
tiv vermikulitba térténdé bevitelével, amelynek soran a nativ réteges szi-
likatot legalabb egy kationos tenziddel ioncserének vetjiik ala, és
ugyanakkor, vagy egy tovabbi lépésben legalabb egy szerves inter-
kalatvegytiletet visziink be a réteges szilikatba, azzal a feltétellel, hogy
a dimetilformamid, kloroform, dimetilacetamid, toluol és dimetilszulf-
oxid interkalalasa el6zetes ioncserélés nélkul is térténhet.

Az emlitett indulohémeérséklet [°C] kifejezésen azt a hémérsékle-
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tet, amelynél az intumeszcencias rendszer, tehat itt a talalmany sze-
rinti réteges szilikat interkalaciés szarmazékok termikus expanziés fo-
lyamata megindul, azaz az expanziés folyamat megindulasahoz tartozé
hémérsékletet értjik. Az eredeti és a kereskedelemben kaphaté
puffadoképes nativ réteges szilikatok kézul példaul az 1. példaban em-
litett, Kinabol szarmazoé nativ vermikulit induléhémeérséklete 320°C, az
alabbiakban ismertetett berendezéssel és az adott mérési koértilmények
k6z0tt meghatarozva.

Az expanzios térfogat [%/mg] a réteges szilikat interkalacios
szarmazek témegére vonatkozik, és a kezdeti, valamint a teljesen ex-
pandalt réteges szilikat interkalaciés szarmazék végs6 térfogata kii-
lIonbségének felel meg. Ezen paraméter meghatarozasara vonatkozo
kozelebbi adatokat leirasunk tovabbi részében ismertetiink.

A taldlmany szerinti modszer lehetévé teszi, hogy a nativ,
puffadoképes vermikulit expanziés térfogatat 4-66%-kal megnéveljuk,
és ugyanakkor az indulohémérsékletet a nativ, puffadoképes ver-
mikulit 320°C értékével szemben a 179°C és 376°C koz6tti tartomany-
ban varialhatéva tegytlik, mialtal lehet6vé valik, hogy a nativ vermikulit
expanzios viselkedését lényegesen jobban tudjuk a kivant alkalmazasi
célnak megfelel6 kovetelményekhez igazitani.

A taldlmany szerinti megoldas egy elényos megvalositasi médja
értelmében a nativ, puffadéképes réteges szilikat ioncseréjéhez katio-
nos tenzidként egy feluletaktiv, kvaterner alkilammoénium-szarmazékot
alkalmazunk. Kulénésen elényosen az (I) altalanos képletti fehiletaktiv,

kvaterner alkilammoénium-szarmazékot alkalmazzuk,
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a képletben Ri, Rz, R3 és R4 jelentése egymastol fiiggetlentil hidrogén-
atom, egyenes vagy elagazo szénlancu, telitett vagy telitetlen, 1-30
szénatomos, elénydsen 1-18 szénatomos alkilcsoport, cikloalkilcsoport,
cikloalkilalkilcsoport, alkenilcsoport, arilcsoport, arilalkilcsoport vagy
alkilarilcsoport; és X- jelentés anion; azzal a feltétellel, hogy Ri, Rz, R3
és R4 kozul legalabb az egyik 12-30 szénatomos, elénydsen 12-18
szénatomos csoportot képvisel. Az X- anion elény6sen halogenidion,
nevezetesen kloridion és/vagy bromidion, azonban lehet szulfat- és
szulfonation is.

Kulonésen elényos feliilletaktiv, kvaterner ammoéniumszarmazé-
kok az adott esetben szubsztitualt (10-18 szénatomos alkil)-tri(1-6
szénatomos alkil)-ammoéniumsodk, di(10-18 szénatomos alkil)-di(1-6
szénatomos alkil)-ammoéniumsok, tri(10-18 szénatomos alkil)-(1-6
szénatomos alkilj-ammoniumsok és/vagy tetra(l0-18 szénatomos
alkil)-ammoéniumsoék. Kiuléndésen elényds ilyen vegytliletek a decil-
trimetilammonium-halogenidek, dodecil-trimetilammonium-halogeni-
dek, tetradecil-trimetilammoénium-halogenidek, oktadecil-trimetilam-
moénium-halogenidek és/vagy a tridecilammoénium-halogenidek, és
ezek kozul eldnyodsen a kloridokat vagy bromidokat alkalmazzuk.

A talalmany szerinti eljarasban — az egyik megvaldsitasi méd ér-
telmében — a kationos ioncserével kapott réteges szilikatot egyidejlileg
vagy egy kovetkezé lépésben egy szerves interkalatvegytlettel kezeljiik,
elény6sen a kovetkezék koziil legalabb eggyel: egyértékii és tobbértékuii



alifas és aromas alkoholok, monokarbonsavak és dikarbonsavak és
ezek alkali- vagy ammoniumsoéi, valamint amidok, szerves kelatképzék
és szerves oldoszerek.

A talalmany értelmében alkoholként elényésen valamely ROH
vagy R(OH); altalanos képlett1 vegylletet, mono- vagy dikarbonsavként
pedig valamely RCOOH vagy R(COOH). altalanos képletti vegytiletet
alkalmazunk, ahol R jelentése egyenes vagy elagazo szénlancu, telitett
vagy telitetlen, 1-30 szénatomos, elényésen 1-14 szénatomos alkil-
csoport, cikloalkilcsoport, cikloalkilalkilcsoport, alkenilcsoport, arilcso-
port, arilalkilcsoport vagy alkilarilcsoport.

Kulonosen elényds szerves interkalatvegytiletek a metanol, eta-
nol, 2-propanol, 2-butanol, terc-butanol, benzil-alkohol, 1-dekanol,
etilénglikol, 1,3-propandiol, 1,4-butandiol, glicerin, hangyasav, ecet-
sav, hexansav, adipinsav, malonsav, glikonsav, glikolsav, tejsav,
glioxilsav, trifluorecetsav, dimetil-malonat, dietil-malonat, szalicilsav-
metil-észter, malonsav-diamid, dimetilformamid, dimetilszulfoxid,
nitrometan, aceton, tetrahidrofuran, kloroform, dietil-éter, difenil-éter,
toluol, etiléndiamintetraecetsav (EDTA) és/vagy ennek fémkomplexei,
kulonésen az Mg-EDTA-komplex és/vagy a Cu-EDTA-komplex.

Egy kulonésen elénydos megvalositasi mod értelmében szerves
interkalatvegytiletként etanolt, ecetsavat, citromsavat, malonsavat,
glikonsavat, etiléndiamintetraecetsavat, nitrilotriecetsavat vagy ezen
karbonsavak alkalifémsoéit vagy amidjait, karbamidot és/vagy dimetil-
formamidot alkalmazunk.

A talalmany szerinti eljarast elényésen ugy hajtjuk végre, hogy

egy els6 1épésben a nativ, puffadéképes réteges szilikatot legalabb egy
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kationos tenziddel kezelve ioncserének vetjik ala, majd egy masodik
léepésben legalabb egy szerves interkalatvegytilettel torténdé kezelést
végzunk.

Elény6sen gy jarunk el, hogy a nativ réteges szilikatot a katio-
nos tenzid alkalmas olddszerrel késziilt oldataban szuszpendaljuk,
- adott esetben hevités kézben - végrehajtjuk az interkalaciét, az ion-
cserélt réteges szilikatot a szuszpenziobodl kinyerjiik, mossuk és adott
esetben szaritjuk, majd a szerves interkalatvegytliletet adott esetben
egy alkalmas oldoszerrel készult oldatbél interkalaljuk az ioncserélt
réteges szilikatba, és végul a réteges szilikat interkalaciés szarmazékot
kinyerjik a szuszpenziobdl, mossuk és adott esetben szaritjuk.

A talalmany szerinti eljaras egy masik megvalositasi méodja ér-
telmében a kationos tenziddel végzett ioncserét és a szerves inter-
kalatvegytilet bevitelét a nativ réteges szilikatba egy lépésben hajtjuk
végre. Ehhez a kationos tenzidet és a szerves interkalatvegytletet
olyan keverék formajaban alkalmazzuk, amelyben az emlitett kompo-
nensek aranya megfelel a kivant réteges szilikat interkalaciés szarma-
zék Osszetételi aranyanak.

Ilyen esetben elény6s, ha a nativ réteges szilikatot a kationos
tenzid és a szerves interkalatvegytilet alkalmas oldészerrel késziilt ol-
databan szuszpendaljuk, az egyidejlileg végzett ioncserét és inter-
kalaci6t adott esetben hevités kézben végrehajtjuk, majd a kapott réte-
ges szilikat interkalacios szarmazékot a szuszpenziobdl kinyerjuk,
mossuk és adott esetben szaritjuk.

Mindkét eljarasmodnal elényés, ha a szerves interkalat-

vegyuletet a réteges szilikat rétegvizének kicserélésével vissziik be.
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Nativ, puffadoképes réteges szilikatként a talalmany értelmében
0,1-10 mm, elényésen 0,3-1,0 mm atlagos részecskeatmérével rendel-
kezé vermikulitot, hidrobiotitot és/vagy klorit-vermikulitot alkalma-
zunk.

Oldoszerként a talalmany értelmében elénydsen vizet, alifas
vagy aromas alkoholt, étert, észtert, alkant, cikloalkant, aromas oldoé-
szert és/vagy amint alkalmazunk.

Elény6s tovabba, ha a kationos tenzid, illetve a szerves inter-
kalatvegytilet 0,01-5,0 mol/l, elényésen 0,1-1,0 mol/1 koncentracioju
oldataval dolgozunk.

Az ioncserélési, illetve az interkalaciés reakciétAelc‘Sny('isen 10 °C
és 150°C kozotti, még elényosebben 25°C és 60°C k6zotti h6mérsékle-
ten, kulénésen szobahémérsékleten, 0,5-144 éra alatt, elényésen
10-36 ora alatt végezzuk.

A taldlmany szerinti eljarassal kapott réteges szilikat interka-
laciés szarmazékot elényb6sen a szuszpenzid szlrésével vagy dekan-
talasaval nyerjuk ki, az alkalmazott oldészer néhany milliliterével mos-
suk, majd adott esetben szaritjuk. A szaritas térténhet szobahdémeér-
sékleten vakuumban, vagy pedig szaritészekrényben emelt hémérsék-
leten. Elénydsen szaritészekrényben 1-12 6ra hosszat 60-80°C-on tor-
téné szaritast végzunk.

A talalmany tovabba a fenti eljarassal kapott réteges szilikat
interkalaciés szarmazékokra, valamint ezek intumeszcencias anyag-
ként torténé alkalmazasara vonatkozik, amely anyag O6nmagaban
intumeszcencias tizvédelmi adalékanyagként és/vagy puffasztott for-

maban langvédé anyagok eléallitasanal, valamint magas hémérsékle-
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teknek ellenallo szigetel6- és védélemezek és témitések - kulénosen
épuiletek esetén falakban, padléban és/vagy mennyezetben levé athi-
dalasoknal, atvezetéseknél és masfajta nyilasoknal hasznalt ttizvédel-
mi témitések - elgallitasanal adalékként alkalmazhaté. Ehhez a talal-
many szerinti réteges szilikat interkalacios szarmazékokat az ilyen cél-
ra szokasosan alkalmazott matrixanyagokba visszliik, éspedig a kivant
expanzios hatashoz sziikséges mennyiségben.

A talalmany szerinti eljarassal kapott réteges szilikat interka-
lacios szarmazékok fentiekben ismertetett és az alabbi példakban
megadott expanzios térfogat és induldhémérséklet parameéterei termo-
mechanikus elemzéssel (TMA) mérheték. A termomechanikus elemzés
(TMA) soran a réteges szilikat interkalaciés szarmazékok hémeérséklet
és id6 fiiggvényében bekoévetkezé dimenzidvaltozasat mérjik. Ehhez a
mintat egy mintahordozéra helyezziik, és a minta dimenziévaltozasat
egy mérészonda segitségével a felmelegitési hémérséklet fliggvényében
mérjik és feljegyezzik. Ehhez a réteges szilikat interkalaciés szarma-
zékbol kialakitott, lemezke formajui mintat egy korundtégelybe helyez-
zUk, és egy acéltégellyel lefedjik. Ez az acéltégely biztositja a minta ki-
tagulasakor a minta dimenziovaltozasanak akadalytalan atvitelét a mé-
részondara, amely az acéltégely felsé oldalaval mechanikusan érintke-
zik, és egy beallithato tébbletteherrel terhelheté.

Az expanzidos viselkedés meghatarozasanak ilyen méréberende-
zés alkalmazasaval térténé végrehajtasakor a kévetkezé korilményeket

tartjuk be:
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Berendezés: TMA /SDTA840
(Mettler-Toledo, Gief3en, DE)

Hémeérsékletprogram: dinamikus moéd (elére bekapcsolt
izotermikus fazis 5 percig
25 °C-on)

Felmelegités sebessége: 20 °C/perc

Hémeérséklettartomany: 25°C-1100 °C

Elemzdégaz: szintetikus leveg6

Ataramlasi sebesség: 60 ml/perc

Terhelés: 0,06 N

Mintaedény: 150 pl-es korundtégely

+ 150 pl-es acéltégely (tetéként)

Az ilyen médon végrehajtott termomechanikus elemzés eredmé-
nyeképpen egy réteges szilikat interkalacios szarmazék esetén a mellé-
kelt 1. abran bemutatott TMA-gorbét kapjuk.

Amint az 1. abran lathat6, az induléhémeérsékletet [°C] matema-
tikailag a minta hossziranyu valtozasa elétt kapott alapvonal és az ex-
panziés gorbe inflexids érintéjének metszéspontja képviseli.

Az expanzils térfogat az alapvonal és a gérbe maximuma koéz6tti
vizszintes lépcsének felel meg. Ez az anyag kiterjedésének szazalékos
értékét mutatja. Mivel ennél a mérésnél a térfogat a bemért anyag
mennyiségétdl fugg, az expanzios térfogatot a bemérésre vonatkoztat-
Jjuk. Az expanziés térfogat (kiterjedés) egységeként tehat [%/mg] ado-
dik.

A paraméterek kovetkezé példakban megadott méréseit 6ssze-
hasonlithaté, a 0,3-1,0 mm tartomanyba esé részecskeméretu réteges
szilikat mintakkal hajtottuk végre. Ezt az egyes réteges szilikat tipusok

szitalasaval biztositottuk.
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A taldlmany szerinti eljarassal eléallitott réteges szilikat inter-
kalacios szarmazékok intumeszcencias tlizvédelmi adalékként torténd
felhasznalasakor az alkalmazastol fliggéen alacsonyabb vagy maga-
sabb induléhémeérsékletre van szilikség, elényésen a minden esetben
megnovelt expanziés térfogat mellett, amely tulajdonsagokat a kabel-
és csbatvezetések olvadasi viselkedéséhez hozza kell igazitani. A talal-
many értelmében minden tovabbi nélkiil lehetséges, hogy a réteges szi-
likat interkalacidés szarmazék expanzidjanak a kezdetét az alkalmazasi
tertilethez pontosan hozzaigazitsuk, és igy a passziv tlizvédelemhez az
intumeszcencias anyagok nagyobb valtozatossagat érjuk el.

A talalmany szerinti eljarassal elballitott réteges szilikat inter-
kalacios szarmazékok indulohémeérséklettikre térténé hevitéstikkor ex-
pandalnak, ahol a hevités célzottan, egy kemencében végezheté a meg-
felel6 expandalt termékek elballitasara, vagy pedig mas héforrasok, igy
tuz, fénysugarzas vagy elektromos impulzus hatasara megy végbe, ez
utobbi az eset, ha a réteges szilikat interkalacios szarmazékok t(izvé-
delmi témitéanyag képzése soran egy koétéanyagmatrixba vannak be-
agyazva. llyenkor figyelembe kell venni, hogy a talalmany szerinti elja-
rassal eléallitott réteges szilikat interkalaciés szarmazékok terhelés
alatt is expandalnak, és igy nagyon nagy expanzios erék léphetnek fel,
aminek kulénésen intumeszcencias anyagként valé alkalmazasukkor
van jelentdsége.

A taldlmany szerinti megoldast a koévetkez6 példakkal szemlél-

tetjiik, a korlatozas szandéka nélkiil.



15

1. példa (6sszehasonlitd)

E példaval csupan az induléhémérséklet és expanziés térfogat
meghatarozasanak végrehajtasat mutatjuk be, Kinabél szarmazé, ke-
reskedelemben kaphaté nativ vermikulit alkalmazasaval

Egy 150 ul-es korundtégelybe bemértink 20 mg kereskedelem-
ben kaphaté nativ vermikulitot, és egy 150 150 pl-es, fedéként alkal-
mazott acéltégellyel lefedjiik, hogy a 0,06 N terhelés egyenletes erdel-
oszlasat érjik el. Ehhez az acéltégelynek elég mélyen kell a korund-
tégelybe sullyednie, hogy a teljes berendezés kell$ stabilitasat elérjiik.
Végul a mintaelrendezést ugy helyezziik a TMA-berendezés minta-
asztalara, hogy a mérészonda (kvarctiveg kengyel) centrikusan érint-
kezzék az acéltégely aljaval. Ilyen médon biztositjuk, hogy a mérészon-
da a minta minden hosszvaltozasat zavartalanul felvegye. A mintat
konstans 0,06 N teherrel terheljiik, és 20°C/perc sebességgel 1100°C-
-ra hevitjik. A hémeérséklet fliggvényében bekovetkezé hosszvaltozast
meérjuk.

A kapott gorbe alapjan lathatd, hogy a nativ vermikulit termikus
expanzioja 320°C-on kezdédik meg, amely az induléhémeérsékletnek

felel meg, és az expanzios térfogat 14,8 [%/mg] értéknek adédik.

2. példa
Etilénglikol interkaldaciéja vermikulitba decil-trimetilamménium-bromid-dal
végzett ioncsere utan

Egy 100 ml-es f6zépoharban 10 ml 0,1 mol/l-es vizes decil-tri-
metilammoénium-bromid-oldathoz hozzakevertink 3 g (0,05 mol) nativ

vermikulitot, és a kationos tenzidet hagyjuk 48 éra hosszat hatni.
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Feldolgozaskor a feliilisz6 oldatot dekantaljuk, és néhany milli-
liter vizzel mosast végziink. Végul az ilyen médon ioncserélt vermikulit-
hoz egy 50 ml-es f6z6poharban 10 ml etilénglikolt adunk. 48 é6ra reak-
ci6idé utan a feltilisz6 oldatot dekantaljuk, és a maradékot 60°C-on
6 ora hosszat szaritjuk.

A TMA-elemzés 296°C indulohémérsékletet és 18,5 [%/mg] ex-

panzids térfogatot mutat.

3. példa
Etiléendiamintetraecetsav (EDTA) interkaldciéja decil-trimetilammaé-nium-
bromiddal ioncserélt vermikulitba

3 g (0,05 mol) vermikulitot bemériink 20 ml vizes, 0,01 mol/l
decil-trimetilammoénium-bromidot és 0,05 mol/1 EDTA-t tartalmazé ol-
datba, és a reakcibelegyet 72 o6ra hosszat hagyjuk reagalni. Feldolgo-
zaskor a feltilusz6 oldatot dekantaljuk, 100 ml vizzel részletekben mo-
sast, majd 60°C-on 6 6ra hosszat szaritast végzunk.

A TMA-elemzés 248°C induléhdmeérsékletet és 20,8 [%/mg] ex-

panzios térfogatot mutat.

4. példa
Etiléndiamintetraecetsav interkaldcidja ioncserélt vermikulitba

Egy 100 ml-es f6z6poharban 3 g (0,05 mol) vermikulitot 10 ml
0,1 mol/l-es decil-trimetilamménium-bromid-oldattal kezelink. Az
anyagot elvalasztjuk, vizzel mossuk, és végul a kapott termékhez 10 ml
0,1 mol/l-es vizes etiléndiamintetraecetsav-oldatot adunk. 48 é6ra re-

akcididé utan a feliliszé oldatot dekantaljuk, néhany milliliter vizzel
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mosast végzunk, majd a maradékot 6 6ra hosszat 60°C-on szaritjuk.

A TMA-elemzés 179°C indul6hémérsékletet és 22,8 [%/mg] ex-
panzios térfogatot mutat.

Hasonloképpen végezziik tovabbi szerves vegytiletek interkala-
cigjat kationos tenziddel ioncserélt vermikulitba. Az alkalmazott anya-
gokat, valamint a kapott réteges szilikat interkalacios szarmazékok in-
dulohémeérséklet és expanzids térfogat értékekeit az alabbi 1. tablazat-

ban foglaltuk 6ssze.
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1. tablazat

Indulé- Expanziés
Gazda tipusa Interkalat hémeérséklet térfogat
°C] [%/ mg]
Vermikulit ---(6sszehasonlité) 320 14,8
C10NBr* EDTA 179 22,8
C14NBr* Glikonsav-natriumso 191 18,4
C10NBr Gliikonsav-natriumsé 198 18,3
C14NBr EDTA 218 20,3
C10NBr Ecetsav 273 15,5
C10NBr DMF 273 24,6
C14NBr DMF 280 22,9
C12NBr DMF 281 25,1
C14NB Etanol 291 18,1
C10NBr Etilénglikol 296 18,5
C10NBr Karbamid 300 16,6
C10NBr Etanol 311 16,6
C14NBr Etilénglikol 333 19,0
C14NBr Karbamid 348 22,3
C14NBr Ecetsav 354 18,2
C10NBr Malonsavdiamid 358 16,6
C14NBr Malonsavdiamid 376 15,5
Nativ vermikulit C10NBr/EDTA (1:10) 245 21,6
Nativ vermikulit C10NBr/EDTA (1:05) 248 20,8
Nativ vermikulit C10NBr/EDTA (1:1) 265 21,2
Nativ vermikulit C10NBr/EDTA (1:06) 268 21,4
Nativ vermikulit C10NBr/EDTA (1:03) 281 22,6

"C10NBr = decil-trimetilammonium-bromid

*C14NBr = tetradecil-trimetilammoénium-bromid
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Az 1. tablazatbdl lathatd, hogy a reakcidpartnerek fajtajatol fiig-
géen a nativ vermikulit indulohémeérséklete és expanziés térfogata

minden tovabbi nélkiil célzottan beéallithato.

5. példa

E példaval a talalmany szerinti eljaras tovabbi valtozatat mutat-
juk be, amelynek soran szerves vegyliletként dimetilformamidot (DMF),
kloroformot, toluolt, dimetilacetamidot, illetve dimetilszulfoxidot
(DMSO) viszunk be a nativ, puffadoképes réteges szilikatba, elézetes

ioncsere nélkul.

Dimetilformamid interkaldcidja vermikulitba

3 g (0,05 mol) nativ vermikulitot 10 ml dimetilfomamiddal telje-
sen benedvesitink, €s a szerves vegyliletet legfeljebb 5 percig hagyjuk
hatni. Feldolgozaskor ezutan rogtén szirést vagy dekantalast, majd
szaritast végzunk. Az oldoszerrel végzett mosasi 1épést elhagyhatjuk.

A TMA-elemzés 281°C indulohémeérsékletet és 26,5 [%/mg] ex-
panzios térfogatot mutat.

A hasonloképpen, dimetilszulfoxiddal, dimetilacetamiddal, illet-
ve toluollal végzett kezeléssel kapott réteges szilikat interkalacios
szarmazékok induléhémérséklet és expanzios térfogat értékekeit az

alabbi 2. tablazatban foglaltuk 6ssze.
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2. tablazat

Indulé- Expanzios tér-
Gazda tipusa Interkalat hémérséklet fogat [%/mg]
[°C]
Nativ vermikulit DMSO 267 16,6
Nativ vermikulit DMF 274 26,5
Nativ vermikulit Dimetilacetamid 284 20,7
Nativ vermikulit Toluol 296 17,4

A 2. tablazatbol szintén lathaté, hogy a talalmany szerinti elja-
rassal a nativ vermikulit indulohémérsékletét és expanziés térfogatat a

kivant modon lehet beallitani.
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Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras megnoévelt expanzios térfogattal és/vagy modositott
indulohémeérséklettel rendelkezd, réteges szilikat interkalaciés szarma-
zékok eléallitasara interkalatvegytileteknek nativ, puffadéképes réteges
szilikatokba, kiilénésen nativ vermikulitba térténé bevitelével, azzal
jellemezve, hogy a nativ réteges szilikatot legalabb egy kationos
tenziddel ioncserének vetjiik ala, és ugyanakkor, vagy egy tovabbi lé-
pésben legalabb egy szerves interkalatvegylletet viszlink be a réteges
szilikatba, azzal a feltétellel, hogy dimetilformamid, kloroform,
dimetilacetamid, toluol és dimetilszulfoxid interkalalasat elézetes ion-
cserélés nélkul is végezhetjuk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy katio-
nos tenzidként felliletaktiv, kvaterner alkilammoénium-szarmazékot al-
kalmazunk.

3. A 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy kationos
tenzidként egy (I) altalanos képleti feluletaktiv, kvaterner

alkilammoénium-szarmazékot alkalmazunk,

R4 - N-R> X 1]

a képletben Ri, Rz, R3 és R4 jelentése egymastdl fliggetlentil hidrogén-
atom, egyenes vagy elagazé szénlancu, telitett vagy telitetlen, 1-30

szénatomos, elénydsen 1-18 szénatomos alkilcsoport, cikloalkilcsoport,
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cikloalkilalkilcsoport, alkenilcsoport, arilcsoport, arilalkilcsoport vagy
alkilarilcsoport; és X- jelentése anion; azzal a feltétellel, hogy az R;, Ry,
Rs és R4 csoportok kozil legalabb az egyik 12-30 szénatomos, elényo-
sen 12-18 szénatomos csoportot képvisel.

4. A 3. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemeéve, hogy feltilet-
aktiv kvaterner ammoénium-szarmazékként adott esetben szubsztitualt
(10-18 szénatomos alkil)-tri(1-6 szénatomos alkil)-ammoéniumsét, di(10-18
szénatomos alkil)-di(1-6 szénatomos alkil)}-ammoniumsét, tri(10-18 szén-
atomos alkil)-(1-6 szénatomos alkil)-ammoéniumsoét és/vagy tetra(10-18
szénatomos alkil)- ammoéniumsét alkalmazunk.

S. A 4. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy feltilet-
aktiv kvaterner alkilamménium-szarmazékként decil-trimetilammoé-
nium-halogenidet, dodecil-trimetilammoénium-halogenidet, tetradecil-
-trimetilammonium-halogenidet, oktadecil-trimetilammonium-haloge-
nidet és/vagy tridecilammonium-halogenidet, elénydsen ezek kloridjat
vagy bromidjat alkalmazzuk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy szerves interkalatvegyliletként a kovetkezdk kéziil leg-
alabb egyet alkalmazunk: egyértékui és té6bbérték( alifas és aromas al-
koholok, monokarbonsavak és dikarbonsavak és ezek alkali- vagy
ammoéniumsoi, valamint amidok, szerves kelatképzdk és szerves oldé-
szerek.

7. Az 5. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy alko-
holként valamely ROH vagy R(OH). altalanos képleti vegytiletet, mono-
vagy dikarbonsavként pedig valamely RCOOH vagy R(COOH), altalanos
képlett vegytletet alkalmazunk, ahol R jelentése egyenes vagy elagazo
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szénlancu, telitett vagy telitetlen, 1-30 szénatomos, elénydsen 1-14
szénatomos  alkilcsoport, cikloalkilcsoport, cikloalkilalkilcsoport,
alkenilcsoport, arilcsoport, arilalkilcsoport vagy alkilarilcsoport.

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy szerves interkalatvegytiletként metanolt, etanolt, 2-pro-
panolt, 2-butanolt, terc-butanolt, benzil-alkoholt, 1-dekanolt, etilén-
glikolt, 1,3-propandiolt, 1,4-butandiolt, glicerint, hangyasavat, ecetsa-
vat, hexansavat, adipinsavat, malonsavat, gliikonsavat, glikolsavat,
tejsavat, glioxilsavat, trifluorecetsavat, dimetil-malonatot, dietil-ma-
lonatot, szalicilsav-metil-észtert, malonsavdiamidot, dimetilformami-
dot, dimetilszulfoxidot, nitrometant, acetont, tetrahidrofurant, kloro-
formot, dietil-étert, difenil-étert, toluolt, etiléndiamintetraecetsavat
(EDTA) és/vagy ennek fémkomplexeit, kiilbnésen az Mg-EDTA-komp-
lexet és/vagy a Cu-EDTA-komplexet alkalmazzuk.

9. A 8. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy inter-
kalatvegytiletként etanolt, ecetsavat, citromsavat, malonsavat, gliikon-
savat, etiléndiamintetraecetsavat, nitrilotriecetsavat vagy ezen karbon-
savak alkalifémso6it vagy amidjait, karbamidot és/vagy dimetilform-
amidot alkalmazunk.

10. Az 1-9. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jelle-
mezve, hogy egy elsé lépésben a nativ, réteges szilikatot legalabb egy
kationos tenziddel kezelve ioncserének vetjik ala, majd egy masodik
lépésben legalabb egy szerves interkalatvegytilettel torténé kezelést
végzunk.

11. A 10. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a na-

tiv réteges szilikatot a kationos tenzid alkalmas olddszerrel késziilt ol-
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databan szuszpendaljuk, az interkalaciét - adott esetben hevités kéz-
ben - végrehajtjuk, az ioncserélt réteges szilikatot a szuszpenziobol ki-
nyerjuk, adott esetben mossuk és szaritjuk, majd a szerves inter-
kalatvegyuletet adott esetben egy alkalmas oldészerrel késztilt oldatbél
az ioncserélt réteges szilikatba interkalaljuk, és végul a réteges szilikat
interkalacios szarmazékot a szuszpenziébdl kinyerjlik, mossuk és adott
esetben szaritjuk.

12. Az 1-11. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy a kationos tenziddel végzett joncserét és a szerves
interkalatvegytlet bevitelét a nativ réteges szilikatba egy 1épésben haijt-
juk végre.

13. A 12. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a ka-
tionos tenzidet és a szerves interkalatvegytiletet olyan keverék forma-
jaban alkalmazzuk, amelyben a komponensek aranya megfelel a kivant
réteges szilikat interkalaciéos szarmazék 6sszetételi aranyanak.

14. A 13. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a na-
tiv réteges szilikatot a kationos tenzid és a szerves interkalatvegytilet
alkalmas olddszerrel készult oldataban szuszpendaljuk, egyidejuleg
- adott esetben hevités kézben - ioncserét és interkalaciét hajtunk vég-
re, majd a kapott réteges szilikat interkalacidés szarmazékot a szusz-
penziobol kinyerjliik, mossuk és adott esetben szaritjuk.

15. A 10-14. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy a szerves interkalatvegytletet a réteges szilikat rétegvi-
zének kicserélésével visszlik be.

16. Az 1-15. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-

lemezve, hogy nativ, puffadoképes réteges szilikatként 0,1-10 mm, elé-
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nyosen 0,3-1,0 mm atlagos részecskeatmérével rendelkezé vermi-
kulitot, hidrobiotitot és/vagy klorit-vermikulitot alkalmazunk.

17. A 10-16. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy oldészerként vizet, alifas vagy aromas alkoholt, étert,
észtert, alkant, cikloalkant, aromas olddszert és/vagy amint alkalma-
zunk.

18. A 10-17. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy a kationos tenzid, illetve a szerves interkalatvegytilet
0,01-5,0 mol/l, elényésen 0,1-1,0 mol/]1 koncentraciéju oldataval dol-
gozunk.

19. A 10-18. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy az ioncserélési, illetve az interkalacios reakciot 10°C és
150°C koz6tti, elénydsen 25°C és 60°C kozotti hémérsékleten végez-
zuk.

20. A 10-19. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy az ioncserélési, illetve az interkalaciés reakciét 0,5-144
ora alatt, elénydsen 10-36 ora alatt végezzuiik.

21. A 10-20. igénypontok barmelyike szerinti eljaras, azzal jel-
lemezve, hogy a réteges szilikat interkalaciés szarmazékot a szuszpen-
zi6bol szliréssel vagy dekantalassal nyerjuk ki, az alkalmazott oldészer
néhany milliliterével mossuk, majd adott esetben szaritjuk.

22. A 21. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a sza-
ritast szobahémérsékleten vakuumban, vagy szaritészekrényben emelt
hémeérsékleten végezzik.

23. A 22. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a sza-

ritast szaritészekrényben 1-12 6ra hosszat 60-80°C-on végezziik.
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24. Reteges szilikat interkalaciés szarmazék, amely az 1-23.
igénypontok barmelyike szerinti eljarassal allithato elé.

25. Az 1-23. igénypontok barmelyike szerinti eljarassal eléallit-
hato réteges szilikat interkalacios szarmazékok alkalmazasa intum-
eszcencias anyagként, amely 6nmagaban intumeszcencias t(izvédé
adalékanyagként és/vagy puffasztott formaban langvédé anyagok els-
allitasahoz, valamint magas hémérsékleteknek ellenalld szigetel6- és
védollemezek €és témitések - kuléndsen épuletek esetén falakban, pad-
loban és/vagy mennyezetben levd athidalasoknal, atvezetéseknél és
masfajta nyilasoknal hasznalt ttzvédelmi tomitések - eldallitasahoz

adalékanyagként alkalmazhato.

204, k. oM.
) A meghatalmazott: ,

szabadaimi Ggyvive
32 SRG & K. Szabadaimi Qgyvivsi Iroda
lagia
H 1062 Budapest, Andrassy it 113,
Telefans 4611000 Fax 463-109¢
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