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Siv.ing. Erling Quande.

Fugemasse av &nkomponenttypen, inneholdende S sl
en akrylatkopolymer som bindemiddel. e

Oppfinnelsen angar en fugemaése av énkomponenttypen,
hvor bindemidlet utgjgres av en akrylatkopolymer og hvor massens
stivning skjer ved fordampning av opplgsningsmiddel.

Fra DT-PS 749828 er det kjent & anvende poly(alkylakry-
later) som bindemiddel for kitt og sparkelmasser. Det angis at man
kan anvende lavmolekyla®rt, sirupaktig poly(butylakrylat) sammen med

en mindre mengde av en tilsvarende polymer med meget hgy molekylvekt.

Man oppndr herved kitt med god verbestandighet, seighet og strekk-
barhet. Som fyllstoff'nevnes bare talkum. Til fprbedfing av stryk-
barheten kan det tilsettes et flyktig opplgsningsmiddel.

"Ulmanns Encyklopadie der technische?? Chemie", vol. 9
(1957), s. 570, nevner poly(butylmetakrylat) som elastisk, var-
bestandig kitt med god festeevne.
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E.H. Riddle: "Monomeric Acrylic Esters" (1954) gir en
oversikt over poly(akrylakrylatenes) og poly(alkylmetakrylatenes)
egenskaper, sdsom klebrighet, sprghetstemperatur og glassomvand-
‘lingstemperatur (Tg). Kopolymerer omtales imidlertid ikke, og

heller ikke anvendelsesomrader.

Det har n& vist seg at alkylakrylatkopolymerer, av en
type som skal defineres narmere i det fglgende, har en rekke for-
deler ndr de sammenlignes med homopolymerene. N&r de anvendes som
tetningsmiddel i fuger som er utsatt for bevegelse, er dé mindre
tilbgyelige til & l¢sne (vedheftningsbrudd). Kopolymerene har hgy-
ere plastisitet (f@yelighet) i fugef i»beveéelse og er samtidig

mindre utsatt for tilsmussing.

-Gjenstanden for den foreliggénde oppfinnelse er sdledes
en fugemasse av énkomponenttypen, bestdende av 25 ~ 70 vekt%, basert
pa det samlede tgrrstoffinnhold, av en alkylakrylatpolymer som
bindemiddel, idet resten av tgrrstoffet i det alt vesentlige utgjg-
res av pulver- eller fiberformig fyllstoff, samt et flyktig opplgs-
ningsmiddel for polymeren, og fugemassen er sarpreget ved at binde-
midlet er en opplgsningskopolymer av 30 - 85 vekt% av et alkylakryl-
at med 4 - 8 karbonatomer i alkylgruppen og 70 - 15 vekt% av en
hardhetsbefordrende monomer bestdende av metylmetakrylat, n-butyl-
metakrylat, etylmetakrylat, akrylnitril eller'styren, idet kopoly-
meren har en Tg-verdi mellom -50° ¢ og 10° ¢ og'en relativ viskosi-
tet av 1,1 - 1,3.

Med uttrykket "i alt vesentlig utgjgres av pulver- eller
fiberformig fyllstoff" skal forstdes at det i tillegg til kopoly-
meren og fyllstoffet kan vare tilstede inntil 5 vekt%®, beregnet pa
den samlede fugemasse, av et eller flere faste organiske tilset-
ningsstoffer som forbedrer massens reclogiske egenskaper og/eller

vedheftningsegenskaper.

Ifglge en foretrukken ﬁtf¢relsesform inneholder kopoly-
meren inntil 5 vekt% av en kopolymerisert etylenisk umettet car-
boksylsyre. Dette tjener til & forbedre massené vedheftningéegen-
skaper.

Kopolymeren skal altsd - foruten akrylatmonomeren -
innehoide 15 - 70, som regel ikke over 50, vekt% av.en hardhets-
fremmende monomer som har til oppgave & gi ¢nsket Tg-verdi, ¢@nskede
opplgselighetsegenskaper og ¢vrige kombinasjoner av ¢nskede egen-
skaper. '
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Tg (i Sc) for homopolymerene av disse monomerer er: n-butyl-
metakrylat (Tg = 17), etylmetakrylat (Tg = 47), akrylnitril (Tg =
95), styren (Tg = 100) og metylmetakrylat (Tg = 105).

Jo hgyere Tg-verdi den hdrdhetsfremmende monomers homo-
polymer har, jo mindre mengde monomer kan inngd i kopolymeren,
dersom ¢gnsket Tg-verdi skal oppnads. Siledes kan n-butylmetakrylat
inngéd i den maksimale mengde, 70 vekt%, metylmetakrylat og styren i
inntil 50 vekt% og akrylnitril i inntil 40 vekt$. Valget av hard-
hetsfremmende monomer pavirker ikke bare kopolymerens Tg, men ogsd
opplgselighetsegenskaper og mekaniske egenskaper som elastisitet.
Monomerer inneholdende alkylgrupper med flere karbonatomer, som
butylmetakrylat, eller sykliske grupper (styren) bidrar til & gjgre
polymeren opplgselig i alifatiske hydrokarboner, men uopplgselig i
hydrofile opplgsningsmidler. Akrylnitril bidrar til & gjgre poly-
meren elastisk, samtidig som den blir mindre opplgselig i alifatis-
ke hydrokarboner. Derimot forbedres oppleseligheten i opplgsnings-
middel av hydrofil karakter. For ulike formdl kreves fugemasser

med ulike egenskaper.

N&r ferdig fugemasse anvendes pd porgse eller ujevne
overflater, fdes som regel tilstrekkelig vedheftning. Ved anvendel-
se pad slette, ikke sugende overflater, som glass og metall, kan det —
som sagt vaere fordelaktig om polymeren inneholder monomerer med
vedheftningsfremmende syregrupper. Som eksempel pa slike monomerer
kan nevnes akrylsyre, metakrylsyre og itakonsyre. Med et @pket inn-
hold av disse monomerer fi&es stigende viskositet i den ferdige poly-
meropplgsning. Derfor skal mengden av en slik monomer ikke over-
stige 5 vekts.

Kopolymerens Tg-verdi er maksimalt +10° c. Fugemasser
basert pa polymerer med Tg-verdier under -40° C er fgrst og fremst
beregnet for anvendelse i forbindelse wned kjgle- og fryseanlegg
hvor temperaturen skal holdes meget iav. Ved varelsetemperatur og
derover er disse fugemasser forholdsvis klebrige. Fugemassene
ifplge oppfinnelsen er fgrst og fremst beregnet for anvendelse i
slike tilfeller hvor temperaturen kan stige til varelsetgmperatur

og derover.

Polymerenes molekylvekt md velges slik at den ferdige
fugemasses viskositet tillater bruk av konvensjonelle pé&fgrings-
metoder. Av hensyn til spr@gytbarheten bgr polymeren ha en sa lav
molekylvekt som mulig. Med synkende molekylvekt blir imidlertid

den ferdigtgrkede masses egenskaper ddrligere i visse henseender.
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Den taper blandt annet en del av sin elastisitet, blir klebrig og
er tilbgyelig til & flyte ved hgye temperaturer. Under hensyntagen
til alle disse faktorer har det vist seg at polymeren bgr ha en
molekylvekt av 50 000 - 100 000, dvs. at den relative viskositet
skal ligge mellom 1,1 og 1,3 nadr 1,2-dikloretan..  anvendes som opp-

l¢sningsmiddel.

Polymeren ifglge foreliggende oppfinnelse fremstilles
ved oppl@sningspolymerisering, og helst direkte i det aktuelle opp-
lgsningsmiddel.

Fugemassen skal som sagt inneholde pulver- eller fiber-
formede materialer (fyllstoff) i en slik mengde at tgrrstoffinnhol~
det far sammensetningen 25 - 70 vektprosent bindemiddel, dvs. kopoly-
mer, idet praktisk talt alt det @¢vrige tgrrstoff utgjpgres av pulver-
og fiberformede materialer. Som eksempel pd pulverformede materia-
ler kan nevnes rene fyllstoffer som kritt og talkum, pigment som
titandioksyd og zinkoksyd, farvepigmenter, rusthindrende pigmenter,
tilsetninger for & gj@dre ferdigt@drket fugemasse ubrennbar eller
selvslukkende, som antimontrioksyd og polyvinylklorid i pulverform,
tilsetninger for forbedring &v fudemassens reoldgiske egenskaper,
som kolloidal kiselsyre, samt hydrofoberingstilsetninger som zink-
stearat, kalsiumstearat og aluminiumstearat. Som fiberformede til-
setningsmidler anvendes fortrinnsvis asbestfiber og glassfiber, men
organiske fibermaterialer som nylon, polyester og cellulose kan ogsé
benyttes.

Som egnede opplgsningsmidler kan nevnes toluen og xylen,
cyclohexan, hexan og heptan elier blandinger av hydrokarboner som
petroleumether, ligroin eller white spirit, alkoholer (som regel i
blanding med andre oppl@sningsmidler) som etanol, propanol og buta-
nol,. etylacetat og butylacetat, aceton og metyletylketon, samt tri-
kloretylen. Valget av opplgsningsmiddel er avhengig av polymerens
sammensetning, kravet til fordampningshastighet, hygieniske syns-
punkter, brannfare m.m. I alminnelighet har hydrokarboner av for-
skjellige typer vist seg meget anvendbare, fgrst og fremst pad grunn
av god opplgsningsevne, svak lukt, lav toksisitet og hgy fordamp-
ningshastighet.

Det ble nevnt ovenfor at spesielle pulverformede materi-
aler, som kolloidal kiselsyre, anvendes for forbedring av fugemas-
sens reologiske egenskaper. For visse kopolymerer, spesielt slike

som inneholder akrylnitril, kan det vare berettiget & foreta ytter-

ligere tilsetninger for & hindre fugemassen i 84 sige nar den anven-
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des i vertikale fuger. Som eksempel pd slike tilsetninger kan

nevnes aminer inneholdende et C —alkylradikal, som alkylimida-

zolin og dimetyldodecylamin, poiietglenimin, samt tensider av anion-,
kation- eller ikke-ionaktiv type. Tilsetningenes stgrrelsesorden er
maksimalt 3 vekt%, og som regel maksimalt 1,5 vekt%, beregnet pa
hele fugemassen.

I enkelte tilfeller kan det ogsd vere grunn til & foreta
tilsetninger for & forbedre vedheftningen (festeevnen). Vedheft-
ningen til fuktige overflater kan sdledes forbedres ved hjelp av
aminer inneholdende et C12_14-a1kylradikal, som alkylimidazolin og
dimetyldodecylamin, visse kationaktive tensider, som alkylimidazolin-
acetat, samt polyetylenimin. Summen av disse signingsforhindrende
og vedheftningsforbedrende organiske tilsetningsmidler skal maksi-

malt utgjgre 5 vekt%, beregnet pd hele fugemassen.

Ved anvendelse til husbygging har det vist seg at en Tg-
verdi mellom -35 og -20° C er tilfredsstillende. Tetningen kan da
tdle en yttertemperatur av +90° C. For innendgrs bruk kan en Ty~
verdi av +10° C vare akseptabel, men fortrinnsvis bgr verdien vere
ca. 0° c.

Eksempel 1
I en 3-liters glasskolbe, utstyrt med tilbakelgpskjgler,
termometer, inntak for nitrogen og omrgrer av rustfritt stdl, ble

en oppl@sningspolymerisasjon utfgrt som nedenfor beskrevet.

I et separat kar ble fgrst en monomerblanding med fglgende

sammensetning tilberedt:

Gram Vektprosent
n-butylakrylat 1155 77
metylmetakrylat 345 23

1500 100

Polymerisasjonen ble utfgrt i 7 trinn med fglgende mono-

mer- og katalysatormengder:

Reaksjonstrinn 1 2 3 ¢ 4 5 6 ST

Monomerblanding 240 | 190 214 214 214 214 214
gram

Azodiisobutyro-

nitril, gram 2,510,75| 0,85 |0,85 0,85 0,85 0,85
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Kolben ble fyllt med nitrogen, og deretter ble 375 g
toluen tilsatt, omrgreren startet og apparatet oppvarmet til 75° ¢

ved hjelp av et termostatregulert vannbad.

Polymerisasjonen ble utfpgrt i 7 trinn. Ved hvert reak-
sjonstrinn forekom en temperaturstigning fra 75° C til ca. 95° C.
Etter hvert.trinn avkigltes-apparatinnholdet til 75° ¢c. For ut-
fgrelse av trinnene 1 - 7 gikk det med 6 timer. 0,5 timer étter
kvert trinn (3 timer ettet trinn 7) ble hver gang 1,5 g azodiiso-
butyronitril tilsatt for utreagering av monomerrester. Hele blan-
dingen ble s& holdt ved 75° C inntil den samlede oppholdstid i appa-

ratet var 24 timer.

Den ferdige oppl@¢sningspolymer viste fglgende data:

Tgrrstoffinnhold: 79,5 %

Viskositet ved 20° C 200 000 cP
ifplge Brookfield:

Viskositet ved 20° C ifplge
Brookfield etter fortynning med

toluen til 50 % t@rrstoffinnhold: 500 cP
Relativ viskositet i 1,2- o B }
dikloretan ifplge Ostwald: ' 1,29
Glassomvandlingstemperatur (Tg)
Beregnet ferdi: ; —252 C
mdlt verdi: -26° C

Tilberedning av ferdig fugemasse nr. la

Gram
Opplgsningspolymer ifglge éksempel 1 125
Kritt 83
Asbest 5
Kolloidal kiselsyre 212

225

Bestanddelene ble blandet i en knamaskin inntil massen
hadde fatt en homogen konsistens.

Den ferdige fugemasse ble fyllt i en papptube med kanyle
og s& plassert i en sdkalt kittspreyte.

Fpr pafgringen ble sprgyten oppvarmet til 35° ¢ for &
lette sprgytingen av massen.

Fugemassen hadde de ¢nskede egenskaper.
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Tilberedning av ferdig fugemasse nr. lb

Gram
Oppl@gsningspolymer ifglge eksempel 1 125
C12_l4—alkylimidazolin 1,25
Kritt - 83
Asbest 5
Kolloidal kiselsyre 12
226,25

Oppl¢gsningspolymeren og alkylimidazolinet ble fgrst blan-
det, og deretter ble de ¢vrige bestanddeler innblandet p& samme mate

som 1 eksempel la.

Ved tilsetningen av alkylimidazolinet fikk fugemassen 1b
bedre vedheftning til fuktige overflater og mindre tendens til ren-

ning ved anvendelse pad vertikale flater enn fugemassen la.

Eksempel 2

Fremstillingen ble utfert i samme apparat og ifglge samme

fremgangsmdte som i eksempel 1, men med fglgende chargering:

Monomersammensetning

Gram i vektprosent
n-butylakrylat 975 65
Metylmetakrylat 525 35
Monotioglycerol 0,75
Toluen 500 -
2000,75 100

Polymeriseringen ble utfgrt i 5 trinn med fglgende char-

gering av monomerblanding og katalysator:

Reaksjonstrinn ) 1 2 3 4 5

Monomerblanding 320 280 300 300 300
gram

Azodiisobutyronitril 2,8 1,1 1,2 1,2 1,2
gram

'

Den ferdige opplgsningspolymer viste fglgende data:
Tgrrstoffinnhold: 75,0 %

Viskositet ved 20° C ifglge
Brookfield ved 75 % térrstoffinnhold: 250 000 cP
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Viskositet ved 20° C ifglge Brookfield
etter fortynning med toluen til 50 %:

8

Relativ viskositet ifglge Ostwald:

Glassomvandlingstemperatur (Tg):

Tilberedning av ferdig fugemasse:

Oppl@dsningspolymer ifglge eksempel 2

Kritt
Asbest
Kollcoidal kiselsyre

800 cP
1,19
-8° ¢

Gram

133
83

5

12

233

Besatnddelene ble blandet som tidligere beskrevet.

Massen kunne anvendes ved varelsetemperatur ved hjelp av

en kittsprgyte. Den ferdigtgrkede masse var helt fri for klebing

ved varelsetemperatur.

Eksempel 3

Fremstillingen ble utfgrt i samme apparat og ifglge samme

fremgangsmdte som i eksempel 1, men med f¢lgende chargering:

n-butylakrylat:
Akrylnitril:

Toluen:

n—butanol:

Gram

1275
225
1500

pData for ferdig opplgsningspolymer:

Tgrrstoffinnhold:

Viskositet ved 20° C ifglge Brookfield

ved 74,7 % tgrrstoffinnhold:

Viskositet ved 20° C ifglge Brookfield etter

Monomerblandingens
sammensetning- i -
vektprosent

85

15

100
Opplgsningsmiddel-

blandingens sammen-
setning i vektprosent

85
15

100

74,7 %

170 000 cP

fortynning med toluen og butanol til 50 % te¢rr-

stoffinnhold:

Relativ viskositet if@glge Ostwald:

Glassomvandlingstemperatur (Tg)
(beregnet verdi) :

900 cPp
1,16

-29° ¢
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Tilberedning av ferdig fugemasse:

Gram

Opplgsningspolymer ifplge eksempel 3 133

.Acetat av C12_14—a1kylimidazolin 1,3

Kritt 83

Asbest

Kolloidal kiselsyre 12
234,3

Bestanddelene ble blandet som tidligere beskrevet. Ace-
tatet av alkylimidazolinet har til oppgave & hindre fugemassen i &
flyte. Tilsetningen forhindrer ogsd blaredannelse under tgrking av

massen. Den ferdigtgrkede fuge er meget elastisk.

Eksempel 4
Fremstillingen ble utfgrt i samme apparat og ifglge samme
fremgangsméte som i eksempel 2, men med fglgende chargering:

Monomerblandingens
sammensetning i _

Gram vektprosent
n-butylakrylat: 600 40
n-butylmetakrylat: 900 60

1500 100
Toluen: 500
Data for ferdig oppl@¢sningspolymer:
Tgprrstoffinnhold: 74,5 %
Viskositet ved 20° C ifglge Brookfield
ved 74,5 % tgrrstoffinnhold: 86 000 cP
viskositet ved 20° C ifglge Brookfield etter for-
tynning med toluen til 50 % tgrrstoffinnhold: 510 cP
Relativ viskositet ifglge Ostwald: 1,17
Glassomvandlingstemperatur o
(beregnet verdi): -10- C
Tilberedning av fugemasse

Gram

Opplgsningspolymer ifglge eksempel 4 133

Kritt 78
Asbest : 10
Kolloidal kiselsyre 12

233
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Bestanddelene ble blandet i en knamaskin som tidligere
beskrevet. Fugemassen kunne sprgytes ved hjelp av en kittsprgyte
ved temperaturer helt ned til 10° c.

Eksempel 5

I en 3-liters kolbe forsynt med tilbakeldgpskijgler, termo-
meter, inntak for nitrogen og omrgrer av rustfritt stdl, ble en

akrylkopolymer fremstilt ved oppl@sningspolymerisering pa fglgende

mate:
Monomerblandingens
sammensetning i
Gram - vektprosent
n-butylakrylat: 936 78
Metylmetakrylat: 240 20
Akrylsyre: 24 2
1200 100
Toluen: 800
Trinn 1 2 3
Monomekrblanding 400 400 400
gram. —.. .. . e E
Azodiisobutyro-
nitril, gram 2,8 1,6 1,6

Polymerisasjonen ble utfgrt i 3 trinn pa tidligere
beskrevet mate ved 75 - 95° C.

Data for ferdig appl@gsningspolymer:

Tgrrstoffinnhold: 59,7 %
Viskositet ved 20° C ifglge Brookfield ‘

ved 59,7 % tgrrstoffinnhold: 7550 cP
Viskositet ved 20° C etter fortynning

med toluen til 50 % terrstoffinnhold: . 620 cP
Relativ viskositet ifglge Ostwald: 1,22

~ Glassomvandlingstemperatur o .-
(beregnet verdi) : =24~ C
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Tilberedning av fugemasse:

Gram
Opplgsningspolymer ifglge eksempel 5: 167
Kritt 78
Asbest ] 10
Kolleocidal kiselsyre _l2

267

Bestanddelene ble blandet i en knamaskin som tidligere
“~beskrevet. P& grunn av tilstedevarende karboksylgrupper (fra akryl-
syre) i polymeren hadde fugemassen god vedheftning til de fleste
underlag. - |

Eksempel 6

Fremstillingen ble utfgrt i det samme apparat og ved samme

fremgangsmate som i eksempel 1, men med den fplgende monomersammen-.

setning:

Gram Vektprosent
2-etylhexylakrylat 1125 75
Styren 375 25
Toluen : _500 _—

2000 100

Polymeriseringen ble utfgrt i 5 trinn med f@lgende chargering av
monomerblanding av katalysator:
{

Reaksjonstrinn 1 2 3 4 5

Monomerblanding 320 280 300 300 300
gram .

aAzodléigﬁutyronltrll 2,8 1,1 1,2 1,2 1,2

Data for ferdig opplgsningspolymer:

Tgrrstoffinnhold ’ 74,8 %
Viskositet ved 20° C,

75 % torrstoffinnhold: 120 000 cP
Viskositet ved 20° C,

50 % tgrrstoffinnhold: - 390 cP
Relativ viskositet ifglge Ostwald: 1,12

Glassomvandlingstemperatur (Tg) -29° ¢
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Eksempel 7

Fremgangsmaten ifglge eksempel 6 ble gjentatt, med den
den fglgende monomersammensetning

- Gram Vektprosent
Hexylakrylat 525 35
Etylmetakrylat 975 65
Toluen _500 .

2000 100

Polymeriseringen ble utfg¢rt i 5 trinn ngyaktig som i
eksempel 6.

Data for ferdig oppigsningspolymer:

Tgrrstoffinnhold - 74,3 %
Viskositet ved 20° C,

75 % tgrrstoffinnhold: 140 000 cP
Viskositet ved 20° ¢, _

50 % tgrrstoffinnhold: 550 cP’
Relativ viskositet ifglge Ostwald: 1,15
Glassomvandlingstemperatur (Tqg) 0° ¢

-Patentkzrav:

1. Fugemasse av énkomponenttypen, bestdende av 25 - 70 vekt%,
basert pd det samlede tgristoffinnhold, av en alkylakrylatpolymer
som bindemiddel, idet resten av tgrrstoffet i alt vesentlig utgjgres
av pulver- eller fiberformig fyllstoff, samt et flyktig oppl¢snings-
middel for polymeren, k ar ak ter isert ved at bindemidlet
‘er en‘oppl¢sningskopolymer av 30 - 85 vekt% av et alkylakrylat med

4 - 8 karbonatomer i alkylgruppen og 70-- 15 vekt% av en hardhets-:
befordrende monomer bestdende av metylmetakrylat, n-butylmetakrylat,
etylmetakrylat, akrylnitril eller styren, idet kopolymeren har en
Tg-verdi mellom -50° ¢ og 10° ¢ og en relativ viskositet av 1,1 -
1,3.

2. Fugemasse ifglge krav 1, karakterisext ved
at kopolymeren inneholder inntil 5 vekt% av en etylenisk umettet

karboksyisyre.

(56) Anfgrte publikasjoner:
Norsk patent nr. 95221 (39b-22/06)
BRD patent nr. 711831 (22h-5) og 749828 (22i-1)
E.H. Riddle: "Monomeric Acrylic Esters", N.Y. 1954, s. 58-64
Ullmanns Encyklopddie der technischen Chemie", vol. 9 (1957)

s. 570
"Norsk Rettstidende" (1964) s. 1093
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