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Vernetzungsmischung.

Die Vernetzungsmischung enthilt einen Diallylester

einer Dicarbonsiure, in der die Carboxylgruppen
iiber einen organischen Rest verbunden sind, zusammen
mit einem mindestens drei Carballyloxygruppen enthal-
tenden Polyallylester einer mindestens drei Carboxyl-
gruppen an einem aromatischen oder heteroaroma-
tischen Rest aufweisenden Carbonsdure oder einem der
folgenden Triallylester: Isocyanursiuretriallylester, Tris-
(allyloxycarbonylithyl-)isocyanurat, Tris-(allyloxycarbo-
nyl)-isocyanurat, Triallylester von 1, 3, 5-Tris-(monocar-
boxyalkyl)-benzol, Triallylester von 5-Carboxy-m-phe-
nylendiessigsiure, Triallylester von &, a -Bis-(4-carboxy-
phenyl)-propionsiure. Die Mischung eignet sich zum
Vernetzen von Fluorkohlenstoff-Polymeren mit hoher
Verarbeitungstemperatur unter Anwendung einer ge-
ringen Strahlendosis. Mit einer derartigen Vernetzungs-
mischung ist es moglich, sowohl eine Weichmachung
bei der Hochtemperaturverarbeitung der Fluorkohlen-
stoff-Polymeren als auch erwiinschte Eigenschaften des
vernetzten Produktes, wie Deformationswiderstand bei
erhShter Temperatur, zu erzielen. Dieser Deformations-
widerstand ist z.B. bei Draht- und Kabelisolierungen
wichtig.
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PATENTANSPRUCHE meren oder -Copolymeren mit hoher Verarbeitungstemperatur,
1. Vernetzungsmischung, dadurch gekennzeichnet, dasssie  die durch eine geringe Strahlendosis vernetzt werden.
enthalt: 6. Verwendung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet,
A einen Diallylester einer Dicarbonséure, in der die Carb- dass das Fluorkohlenstoff-Homopolymer oder ~-Copolymer ein

oxylgruppen iiber einen organischen Rest verbunden sind, und s Athylen-Tetrafluorithylen-Copolymer, Athylen-Chlortrifluor-
B einen mindestens drei Carballyloxygruppen enthaltenden  dthylen-Copolymer, Polyvinylidenfluorid-Homopolymer,
Polyallylester einer mindestens drei Carboxylgruppenaneinem  Tetrafluorithylen-Vinylidenfluorid-Copolymer, Tetrafluor-
aromatischen oder heteroaromatischen Rest aufweisenden Car-  dthylen-Hexafluorpropylen-Copolymer, Vinylidenfluorid--
bonsdure oder einen der folgenden Triallylester: Isocyanursiu-  Hexafluorpropylen-Copolymer, Vinylidenfluorid-Hexafluor-
retriallylester, Tris-(allyloxycarbonylithyl)-isocyanurat, Tris- 14 propylen-Tetrafluoréthylen-Copolymer oder eine Mischung
(allyloxycarbonyl)-isocyanurat, Triallylester von 1,3,5-Tris- von in dieser Aufzihlung angefithrten Polymeren ist.
(monocarboxyalkyl)-benzol, Triallylester von 5-Carboxy-m-
phenylendiessigsiure, Triallylester von a,a-Bis-(4~carboxy-
phenyl)-propionséure. -
2. Vernetzungsmischung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 15 Die Erfindung betrifft eine Vernetzungsmischung zweier

zeichnet, dass der Diallylester der folgenden Strukturformel Allylester und ihre Verwendung als Vernetzer fiir Fluorkohlen—
entspricht: stoff-Polymere.
Vor kurzem hat man entdeckt, dass bestimmte Diallylester
R’ von Dicarbonsduren bei Polymerzusammensetzungen, insbe-
! 20 sondere bei Fluorkohlenstoffen fiir hohe Verarbeitungstempe-
CH,=CH-CH,0-C-R -C-OCH,-CH=CH, raturen, eine bemerkenswerte Kombination aus niitzlichen
] . Eigenschaften beziiglich der Weichmachung und Vernetzung
O R"O zeigen. Die Diallylester wirken als Weichmacher der Fluorkoh-
lenstoff-Polymere wihrend deren Hochtemperaturverarbei-
in der R ein vierwertiger organischer Rest mit 4 bis 20 C- 25 tungsprozesse, und zusitzlich erzeugen sie vernetzte Polymere
Atomen ist, z.B. ein vierwertiger Alkyl-, Cycloalkyl-, gemisch-  von hervorragenden chemischen, elektrischen und mechani-
ter Alkyl-cycloalkyl- oder Arylalkylrest, und R’ und R’ gleich  schen Eigenschaften. Zu dieser Klasse von Diallylestern geho-
oder verschieden sind und fiir ein Wasserstoffatom oder einen ren die Ester von Phenylindan-dicarbonséure. Diese Verbin-

einwertigen Alkyl-, Cycloylkyl-, Arylalkyl- oder Arylrest ste- dungen und jhre Anwendung sind Gegenstand der DE-OS
R’ 30 23 16 940. Eine zweite Klasse von Diallylestern mit der glei-
[ chen Wirkung sind die Ester von Alkyl-, Cycloalkyl-, gemisch-
hen, wobei der zweiwertige Rest ~R —insgesamt 10 bis 34 C- ten Alkyl-cycloalkyl- oder Arylalkyl-dicarbonsiuren.
| " Die Vernetzung einer bestimmten Gruppe von Fluorkoh-
R" lenstoff-Polymeren wie z.B. Polyvinylidenfluorid und bestimm-
Atome aufweist. as ten Polyfluorkohlenstoff-Elastomeren niedrigerer Verarbei-
3. Vernetzungsmischung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- tungstemperatur mit Triallylestern von Cyanur- und Isocyanur-
zeichnet, dass der Diallylester aus den Diallylestern der folgen-  sHure ist bekannt. Dariiber hinaus wird die Vernetzung von
den Dicarbonsiuren ausgewihlt ist: Decandicarbonséure, Bras- Fluorkolﬂenstoff-Polymeren mit Triallylester von Arylcarbon-

by

sylsdure, Bis-(cyclohexancarbonsiure). Hexadecandicarbon- sduren in der DE-OS 23 36 625 beschrieben.

séure, Octadecandicarbonséure, Diundecylenséure, Tricyclode- #  Die Dehnung und auch die Flexibilitit von vernetzten Poly-
candicarbonsgure, p-Methandicarbonséure, 1,2-Dicyclohexyl-  meren Jassen sich mit den bekannten Systemen nur auf Kosten
dthan-4,4'-dicarbonsiure, 2,2,3,2',2',3'-Hexamethyldicyclo- des Deformationswiderstandes verbessern.

pentyl-3 3'-dlcarbonsaure, 1,2,2-Trimethylcyclopentancarbo- * Der Erfindung liegt deshalb die Aufgabe zugrunde, vernet-

xyl-3-B-propionsiure, Methylhomokampfersaure B-Athyl-ho-  zende Reaktionspartner fiir Fluorkohlenstoff-Polymere zu
mokampfersdure, 2,6-Dibutylpimelinséure, a-n-Octylsebacin- 45 schaffen, durch deren Anwendung sich der obengenannte Nach-
sdure, §-Methyl-o-allyladipinséure, 2,2,5,5-Tetramethylhexen- teil vermeiden Isst. Diese Aufgabe wird durch die im Anspruch
3-dicarbonsiure, 3,4-Diisopropyl-hexen-3-a,w-dicarbonsiure, 1 angegebene Erfindung geldst.
0,0,0',a'-Tetramethyl-B,8’-diphenyladipinséure, 2,2,3-Trime-

thyl-3-carboxycyclopentylphenylessigsdure, 2,6-Dibenzylpime- ~ Die vorliegende Erfindung beruht somit auf der Entdek-
linsdure, 1,3-Diphenylcyclobutan-bis-(a-phenylpropionsdure), so kung, dass bestimmte Mischungen von Polyallylestern ausge-
1,4,1' 4'-Tetramethyl-5,8,5',8'-tetrahydrodinaphthyl-2,2'- zeichnete, breit gestreute Eigenschaften sowohl der vernetzten
dipropionsdure, Phenylindandicarbonsiure. Produkte als auch giinstige Voraussetzungen fiir ihre hohen

Verarbeitungstemperaturen schaffen. Die speziellen Diallyl-
4. Vernetzungsmischung nach Anspruch 1, dadurch gekenn-  egter nach der Erfindung tragen zu einer vorziiglichen Weich-
zeichnet, dass sie als Komponente B einen Triallylester enthalt, machung wihrend der Hochtemperaturverarbeitung bei und
der ausgewiihlt ist aus: Trimesinséuretriallylester, Trimellitsdu- ergeben in Kombination mit Tri- oder Tetraallylester bei hohen

n
v

retriallylester, Isocyanursduretriallylester, Tris-(allyloxycarbo- Temperaturen hervorragende mechanische Eigenschaften und
nyl)-isocyanurat, Tris-(allyloxycarbonylithyl)-isocyanurat, einen Deformationswiderstand nach dem Vernetzen. Die
Triallylester von 1,3,5-Tris-(monocarboxyalkyl)-benzol, der Eigenschaften der Mischung sind einzigartig und aus der Kennt-
z.B. der Triallylester von Benzol-1,3,5-triessigsdure sein kann, . nis der Eigenschaften der ungemischten einzelnen Ester nicht
Triallylester von 5-Carboxy-m-phenylendiessigsiure, Triallyl-  yoraussagbar. Wie bereits gesagt, lassen sich die Dehnung und
ester von 1,3,5-Tris-(2-carboxyphenyl)-benzol, Triallylester auch die Flexibilitit von vernetzten Polymeren z.B.inden

von 1,3,5-Tris-(4-carboxyphenyl)-benzol, Triallylester von 4,6-  pislang bekannten Systemen nur auf Kosten des Deformations-
Bis-(2-carboxyphenyl)-o-toluylséure, Triallylester von a,a-Bis-  widerstandes verbessern. Die vernetzenden Mischungen nach
(4-carboxyphenyl)-propionséure. ss der vorliegenden Erfindung ergeben jedoch eine Kombination
.. aus Dehnung und Deformationswiderstand, die merklich iiber
5. Verwendung der Vernetzungsmischung nach Anspruch 1 dem Durchschnitt dieser Werte liegt, die man mit der alleinigen
als vernetzende Komponente in Fluorkohlenstoff-Homopoly- Benutzung der einzelnen Ester erhilt. Speziell bei erhchten



Temperaturen ist der Deformationswiderstand von wesentlicher
Bedeutung bei vielen Anwendungen, z.B. bei der Draht- und
Kabelisolierung, wo die Deformation oft der wesentlichste
Grund fiir Fehler ist.

Die Vernetzungsmischungen nach der Erfindung bestehen
aus einer Mischung zweier Allylester, von denen der eine Ester
ein Diallylester einer Dicarbonséure ist, in der die Carboxyl-
Gruppen iiber einen organischen Rest verbunden sind, und der
andere Ester ein mindestens drei Carballyloxygruppen enthal-
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Diallylester von Decandicarbon- und Brassylsédure. In diesen
Estern stellt R eine einfache aliphatische Kette mit 10 bzw. 11
C-Atomen dar, und R’ und R"’ sind Wasserstoffatome in der
oben gezeigten Formel 1. Weitere Beispiele von bevorzugten

5 Diallylestern sind solche, die aus Bis-(cyclohexan-carbonséure)

hergestellt werden, wo R ein Bicycloalkyl-Rest mit 12 C-Ato-
men ist. Ester von «Dimersiduren» sind ebenfalls einsetzbar.
Man versteht darunter Sduren, die durch séurekatalysierte
Dimerisation von natiirlichen Fettsduren mit 18 C-Atomen

tender Polyallylester einer mindestens drei Carboxylgruppen an |, hergestellt werden. In diesen Verbindungen besitzt R vornehm-

einem aromatischen oder heteroaromatischen Rest aufweisen-
den Carbonsiure oder einer der folgenden Triallylester: Isocy-
anursiuretriallylester, Tris-(allyloxycarbonylithyl-)isocyanurat,
Tris-(allyloxycarbonyl)-isocyanurat, Triallylester von 1,3,5-

Tris-(monocarboxyalkyl)-benzol, Triallylester von 5-Carboxy- 15

m-phenylendiessigsdure, Triallylester von o,a-Bis-(4-carboxy-
phenyl)-propionséure ist.

Die Mischungen sind insbesondere geeignet zum Weichma-
chen und Vernetzen von Fluorkohlenstoff-Polymeren mit hoher
Verarbeitungstemperatur.

Die hier verwendeten Diester kdnnen Diallylester von
Dicarbonsiuren sein, die der folgenden allgemeinen Formel
entsprechen:

RI

| 25

(Formell)  CH,=CH~CH,0-C-R -C-OCH,-CH=CHj
I

O R"0Q

A

lich eine C-C-Doppelbindung und einen alicyclischen Ring in
einer sonst aliphatischen Kette. Die Séure hat die verallgemei-

" nerte Strukturformel:

HO,C~(CH,),~CH-CH~(CH,)~CHj,

|
HOzC—(CHz)b—C = C—(CHz)d—'CH3

" und ein Ester mit der Siure nach der Formel II hitte dement-

sprechend die Struktur von Formel 1, in der R gleich
—(CH,),~CH-CH—; .

|
—(CHz)b—C =C-

R’ gleich -(CH,)~CH3, R"’ gleich —(CH,),~CHj3 und die

;0 Summe von a, b, c und d eine ganze Zahl zwischen 4 und 28 ist.

Darin ist R ein vierwertiger organischer Rest mit 4 bis 20 C-
Atomen, z.B. ein vierwertiger Alkyl-, Cycloalkyl-, gemischter
Alkylcycloalkyl- oder ein Arylalkyl-Rest, und R' und R"' sind
gleich oder verschieden und stehen fiir ein Wasserstoffatom
oder einen einwertigen Alkyl-, Cycloalkyl-, Arylalkyl- oder

RI

|
Arylrest, wobei der zweiwertige Rest—R —insgesamt 10-34 C-
I

RV 12
Atome aufweist.

In Formel I ist vorzugsweise das C-Atom der Carbonyl-
Gruppe aus der Allyloxycarbonyl-Gruppe an ein Alkyl-Kohlen-

Weitere Beispiele von Verbindungen, die in der vorliegen-
den Erfindung Anwendung finden, sind die Diallylester von
Hexadecandicarbonsédure, Octadecandicarbonséure, Diundecy-
lensiure, Tricyclodecandicarbonséure, p-Menthandicarbon-

45 sdure, 1,2-Dicyclohexyldthan-4,4'-dicarbonsiure,

2,2,3,2',2' 3'-Hexamethyldicyclopentyl-3,3’-dicarbonséure,
1,2,2-Trimethylcyclopentancarboxyl-3-8-propionséure,
Methylhomokampfersiure, 3-Athylhomokampferséure, 2,6-
Dibutylpimelinséure, a-n-Octylsebacinsdure, f-Methyl-o-allyl-

4 adipinsiure, 2,2,5,5-Tetramethylhexen-3-dicarbonséure, 3,4-

Diisopropyl-hexen-3-o,w-dicarbonséure, a,a, o',a'-Tetrame-
thyl-B,p’'-diphenyladipinsiure, 2,2,3-Trimethyl-3-carboxycy-
clopentylphenylessigsiure, 2,6-Dibenzylpimelinsiure, 1,3-
Diphenylcyclobutan-bis-(a-phenylpropionséure), 1,4,1',4'-

stoffatom gebunden. Wenn R in der Formel I ein Arylalkyl-Rest 45 Tetramethyl-5,8,5',8'-tetrahydrodinaphthyl-2,2’-dipropion-

ist oder wenn R’ oder R'’ Aryl- oder Arylalkyl-Reste sind, wird
ein Verhiltnis der aromatischen zu den aliphatischen (oder
alicyclischen) C-Atomen in R, R’ und R"’ angestrebt, das unter
3:1 liegt, vorzugsweise bei 2:1.

sdure und dergleichen.

Eine bevorzugte Gruppe von Diallylestern sind die Arylal-
kyldicarbonsiureester, und zwar die Phenylindan-dicarbonséu-

Beispielhaft fiir bevorzugte Diallylester, die in den Mischun- 50 reester, die in der DE-OS 23 16 940 beschrieben werden. Sie

gen der vorliegenden Erfindung verwendet werden, sind die

R, 0

Z

| il '
CH,=C-~-CH,~-O-C -
: : \/ N\~
RN

H3C CH3

w——

in der R, und R, Wasserstoffatome sind.
Die in der Mischung vorliegenden Polyallylester sind vor-
zugsweise drei Carballyloxygruppen enthaltende Polyallylester

3 /N

besitzen die folgende Strukturformel:

o} R,
I |
—C-0O-CH,~C =CH,

Triallylester von Trimesin- und Trimellitsdure. Beispiele fiir
andere Triallylester sind Isocyanursiuretriallylester, Tris-(ally-
loxycarbonyl)-isocyanurat, Tris-(allyloxycarbonyléthyl)-isocy-

einer mindestens drei Carboxylgruppen an einem aromatischen o5 anurat, Triallylester von 1,3,5-Tris-(monocarboxyalkyl)-benzol,

oder heteroaromatischen Rest aufweisenden Carbonsdure.
Bevorzugte Triallylester sind Triallylester von Arylpolycar-
bonsduren nach der Anmeldung P 23 36 625. Beispiele sind die

der z.B. der Triallylester von Benzol-1,3,5-triessigsdure sein
kann, Triallylester von 5-Carboxy-m-phenylendiessigséure, der
Triallylester von 1,3,5-Tris(2-carboxyphenyl)-benzol, der Trial-
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lylester von 1,3,5-Tris-(4-carboxyphenyl)-benzol, der Triallyle-
ster von 4,6-Bis-(2-carboxyphenyl)-o-toluolcarbonsiure, der
Triallylester von a,0-Bis-(4-carboxyphenyl)-propionsiure.

Es hat sich gezeigt, dass Mischungen dieser Verbindungen
ausgezeichnete Eigenschaften als Weichmacher und Vernetzer
fiir Fluorkohlenstoff-Polymere mit hohen Verarbeitungstempe-
raturen besitzen, eingeschlossen Homopolymere und Copoly-
mere wie Athylen-Tetrafluorithylen-Copolymere, Athylen-
Chlortrifluorithylen-Copolymere, Polyvinylidenfluorid-Homo-
polymere, Tetrafluoréthylen-Vinylidenfluorid-Copolymere,
Tetrafluorithylen-Hexafluorpropylen-Copolymere, Vinyliden-
fluorid-Hexafluorpropylen-Copolymere, Vinylidenfluorid-

zungswirkung, die durch die Anwendung von Mischungen aus

Diallyl- und Triallylestern erreicht wird, im Vergleich zu der

Verwendung von den einzelnen Estern.

Eine Polymerzusammensetzung (hierin Zusammensetzung

s A) wurde durch Mischen eines Athylen-Tetrafluorithylen-

Copolymers mit Trimellitsduretriallylester, und zwar 3

Gewichtsteile auf 100 Gewichtsteile Copolymer, hergestellt.

Eine zweite Polymerzusammensetzung (hierin Zusammenset-

zung B) wurde durch Mischen des Athylen-Tetrafluorithylen-
10 Copolymers mit 3 Gewichtsteilen Brassylsdurediallylester her-

gestellt. Die Zusammensetzungen A und B wurden als Ver-

gleichsproben herangezogen. Eine dritte und vierte Polymerzu-
Hexafluorpropylen-Tetrafluordthylen-Copolymere und derglei- sammensetzung (hierin Zusammensetzg_ngen Cund D) wurden
chen und Mischungen derselben. Die Vernetzer werden norma-  auf dhnliche Weise durch Mischen von Athylen-Tetrafluoréthy-
lerweise dem F]uorkoh]enstoff-Polymer 11'] Mengen von 0,5 bis 15 len—Copolymer mit einem Gemisch aus Tri imcllitsﬁurctriallyl—
20 Gewichtsteilen auf 100 Gewichtsteile Polymer zugesetzt, ester und Brassylsdurediallylester hergestellt. Die Zusammen-
vorzugsweise 0,5 bis 10 Gewichtsteile und ganz speziell 2,5 bis  setzung C enthielt, 1,5 Gewichtsteile Trimellitsdureester und
10 Gewichtsteile auf 100 Gewichtsteile Polymer. Das Gewicht 1,5 Teile Brassylsiureester auf 100 Gewichtsteile Copolymer,
der Diallylester in einer bevorzugten Ausbildungsform der und die Zusammensetzung D enthielt 1 Gewichtsteil Trimellit-
Erfindung sollte mindestens das eines Tri- oder Tetraallylesters 20 sdureester und 2 Gewichtsteile Brassylsdureester auf 100
sein. Normalerweise liegt das Verhiltnis von Diallylester zu Tri- ~ Gewichtsteile Copolymer. Magnesiumoxyd in der Héhe von 1
oder Tetraallylester-Vernetzer im Bereich von 1:4 bis 4:1, Gewichtsteil auf 100 Gewichtsteile Copolymer wurde in jede
wobei ein Verhéltnis zwischen 1:1 und 3,5:1 von Diester zu Tri-  der vier Zusammensetzungen untergemischt.
oder Tetraester bevorzugt wird. Jede der vier Mischungen wurde dann nach S Minuten

Die folgenden Beispiele erldutern die praktische Anwen- 25 Vorheizen, gefolgt von 5 Minuten bei 276 bis 278° C mit

dung der Erfindung. Wenn nicht anders angegeben, bedeuten 700 kg/cm? Rammdruck, formgepresst. Bestrahlung der form-
die Teile Gewichtsteile. gepressten Zusammensetzungen mit einer Dosis von 10X 10* J/
kg durch einen auf 1,5 MeV beschleunigten Elektronenstrahl

Beispiel 1 fithrte zu vernetzten Polymerzusammensetzungen mit den fol-
Dieses Beispiel und die folgenden zwei Beispiele verdeutli- 30 genden mechanischen Eigenschaften bei erhShter Temperatur
chen die wesentliche und unerwartete Erhdhung der Vernet- (250°C):

Tabelle I

Zusammensetzung A B C D

Reissfestigkeit (kg/cm?) 34 35,1 28,6 29,8

Dehnung (% bei 25,4 cm/min Strecken) 223 409 218 282

Heissmodul* (%, 275° C,3,5 kg/cm?) 36 97 42 37
*Der Heissmodul bedeutet die prozentuale Dehnung eines ~ Zusammensetzung  Vernetzende Mischung

Probestreifens von vernetztem Polymer nach Erhitzen der Poly-

merzusammensetzung auf 275° C und Anlegen einer Belastung . E Brassylsiurediallylester ~2%
von 3,5 kg/cm? an die vernetzte Mischung, wihrend diese sich Trimesinséuretriallylester —2%
oberhalb der angegebenen Temperatur befindet. F Diallylester von Phenylindan-
dicarbonsiure 2%
Beispiel 2 Trimesinséuretriallylester 2%
Zusitzliche Zusammensetzungen wurden gemdss dem Ver- _ G Diallylester von Phenylindan-
fahren nach Beispiel 1 hergestellt. Sie enthielten Diallylester dicarbonsiure —4%
von Brassylsdure oder Phenylindan-dicarbonséure als Vertreter Trimesinséuretriallylester
der Diallylesterkomponente in Mischungen mit Trimesinsdure- H Brassylsdurediallylester —4%
triallylester als dem Triallylester. Wie in Beispiel 1 war Athylen- Trimesinséuretriallylester 1%

Tetrafluoréthylen das Copolymer. Alle Proben wurden formge-
presst und mit Hilfe einer Dosis von 10X 10* J/kg vernetzt N
entsprechend dem Verfahren nach Beispiel 1. Die hergestellten
Zusammensetzungen waren:

Tabelle IT

Zusammensetzung E F G H
Reissfestigkeit (kg/cm?) 33,74 31,71 32,76 30,31
Dehnung (% bei 25,4 cm/min Strecken) 268 227 261 227
Heissmodul (%, 275° C, 3,5 kg/cm?) 40 34 31,5 41

Die Tabelle II enthilt die mechanischen Eigenschaften die-
ser vernetzten Zusammensetzungen.



Beispiel 3
Weitere Zusammensetzungen wurden hergestellt, formge-
presst und nach den Verfahren aus den Beispielen 1 und 2
vernetzt.

Zusammensetzung Vernetzende Mischung

I (Vergleich) Triallylisocyanurat 3%
J (Vergleich) Triallylisocyanurat 5%
K (Vergleich) Diallylester von Phenylindan-
dicarbonsiure -3%
Tabelle ITT
Zusammensetzung T J K

Reissfestigkeit (kg/cm?)

Dehnung (% bei 150 118 380
25,4 cm/min Strecken)
Heissmodul (%, 275° C, 28 17,7 719
3,5 kg/em?)

Beispiel 4

Dieses Beispiel zeigt die Wirksamkeit von vernetzten Poly-
merzusammensetzungen nach der vorliegenden Erfindung bei
der Verwendung als Isolierbeschichtung von Dréhten.

Eine Probe aus Athylen-Chlortrifluoréthylen-Copolymer
und 5% Trimellitsiuretriallylester und eine weitere Probe aus
Athylen-Chlortrifluorithylen-Copolymer, 4% Trimellitsdure-
triallylester und 1% Brassylsdurediallylester wurden mit Hilfe
eines Mischverfahrens dhnlich dem in Beispiel 1 hergestellt. 1%
Magnesiumoxyd und 0,3 % Titandioxyd als Pigment wurden in
jede Probe eingearbeitet. Die resultierenden pulverformigen
Proben wurden dann durch einen Extruder mit einer Kopftem-
peratur von 260° C zu Stréngen extrudiert. Diese wurden dann
geschnitzelt und die Schnitzel auf die Oberfliche eines 20iger
(20 gauge) zinnbeschichteten Kupferdrahts extrudiert. Die
Extrudierbedingungen fiir die Drahtisolierung sind folgende:

28,42 39,48 27,72 39,41 35,14 35,5
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L (Vergleich) Diallylester von Phenylindan-
dicarbonsdure 5%
M (Vergleich) Brassylsdurediallylester 3%
N Brassylsdurediallylester —2%
s Triallylisocyanurat -3%
6] Diallylester von Phenylindan-
dicarbonséure 2%
Triallylisocyanurat -3%

Die mechanischen Eigenschaften der resultierenden ver-
netzten Zusammensetzungen lauteten:

10

L M N (0]
23,7
368 409 102 158
59 97 15 13
= Temperatur (° C)
Zylinderzone Kopf  Stempel
1 2 3
1 232 250 265 270 270

Die zwei isolierten Drihte wurden dann der Bestrahlung mit

auf 1,0 MeV beschleunigten Elektronen hoher Energie unter-

i worfen, wobei die Bestrahlungsdosis 10 X 10* J/kg und

' 20X 10* J/kg betrug. Die so erhaltenen isolierten Dréhte mit der
durch Strahlung vernetzten Beschichtung wurden dann gealtert
und anschliessend auf ihre mechanischen und elektrischen
Eigenschaften gepriift. Die Ergebnisse sind in der folgenden
Tabelle enthalten:

Tabelle IV

Test Athylen- Athylen-
Chlortrifluoréthylen Chlortrifluorithylen
mit 5 Gew.-% mit 4% Trimellitsdure-
Trimellitsdure- triallylester und
triallylester 1% Brassylsiure-
10-10* J/kg20-10* J/kg diallylester

10-10* J/kg 20-10* J/kg

Dosis Dosis Dosis Dosis

Reissfestigkeit (kg/cm?

Raumtemperatur bei 5,08 cm/min

Strecken) 330,0 354,6 596,3 547.,8

Dehnung (%, Raumtemperatur,

5,08 cm/min Strecken) 25 12 125 100

Grenze (kg/cm?, Raumtemperatur,

5,08 cm/min Strecken) 330,0 351,12 354,6 347,62

Bandabrieb 16,8 17,4 23,7 25,5

Reissfestigkeit (kg/cm?, 250° C,

25,4 cm/min Strecken) 135 70 242 84

Grenze (kg/cm?, 250° C,

25,4 cm/min Strecken) 49 5,64 10,3 6,23

Heissmodul (%, 3,5 kg/cm?,

250°C) 80 - 62 -
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Beispiel 5 Temperaturen (° C)
Proben, bestehend aus Athylen-Tetrafluordthylen-Copoly-  Probe  Zylinderzonen Kopf Stempel
mer und unterschiedlichen Mengen von Gemischen aus Diallyl- 1 2 3
ester von Phenylindan-dicarbonséure und dem Triallylester von
Trimesinsdure, wurden durch ein Mischverfahren dhnlichdem s A 305 305 305 330 360
in Beispiel 1 hergestellt. Die erhalterien Proben hatten die B 305 305 305 330 360
folgenden Zusammensetzungen auf der Basis von Gewichts- C 260 270 282 310 343
teilen: Die Probe A wurde auf einen 18er (18 gauge) Draht mit
Probe A B C 0 einem Aussendurchmesser von 2,15 mm und einer Wandstérke
’ von 0,04 mm extrudiert. Die Probe B wurde ebenfalls auf einen
Athylen-tetrafluoréithylen-Copolymer 100 100 100 18er (18 gauge) Draht mit einem Aussendurchmesser von

Diallylester von Phenylindandicarbonsdure 3 3 5

Triallylester von Trimesinséure
Magnesiumoxyd
Titandioxyd (Pigment)

Diese Proben wurden dann mit Hilfe eines Extruders, der
eine Kopftemperatur von 278° C besass, in Stréinge extrudiert.
Diese wurden geschnitzelt, und die Schnitzel wurden auf die
Oberfldche von zinnbeschichteten Kupferdriahten extrudiert.
Die Extrudierbedingungen fiir die Drahtisolierungen waren fol-

gende:

Tabelle V
Test

Reissfestigkeit
(kg/cm?, Raumtemp.,
25,4 cm/min Strecken)
Dehnung (%, Raum-
temp.,

25,4 cm/min Strecken)
Grenze (kg/cm?,
Raumtemperatur,
25,4 cm/min Strecken)
Reissfestigkeit
(kg/cm?, 250° C,

25,4 cm/min Strecken)
Dehnung (%, 250° C,
25,4 cm/min Strecken)
Grenze (kg/cm?,
250°C,

25,4 cm/min Strecken)
Heissmodul

(%,275° C, 3,5 kg/cm?)

2,15 mm und einer Wandstirke von 0,05 mm extrudiert, und die

2 2 3 Probe C wurde auf einer 20er (20 gauge) Draht mit einem
1 1 1 15 Aussendurchmesser von 1,27 mm und einer Wandstérke von
03 03 0,3 0,015 mm extrudiert.

Jeder der isolierten Drihte wurde dann der Bestrahlung mit
Elektronen hoher Energie aus einem 1,0 MeV Elektronenstrahi-
Beschleuniger unterworfen. Die so erhaltenen Dréhte mit strah--

5 lungsvernetzter Beschichtung wurden dann gealtert und
anschliessend auf ihre mechanischen und elektrischen Eigen-
schaften gepriift. Das Ergebnis dieser Priifung ist in der folgen-

den Tabelle enthalten:
Probe A Probe B Probe C
12-10* J/kg 22-10* J/kg 10-10* J/kg 10-10* J/kg 20-10* J/kg
Dosis Dosis Dosis Dosis Dosis
461,37 484,54 394,10 547,19 735,49
150 108 143 108 106
347,83 350,77 329,21 361,13 496,30
36,96 33,53 - - -
164 97 - - -
13,65 14,28 - - -
23 12 - - -
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