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Sposéb wytwarzania lakierdw elektroizolacyjnych
na bazie dianowych zywic epoksydowych
stosowanych jako powloki ochronne rezystoréw warstwowych statych

Przedmiotem wynalazku jest sposdb wytwarzania lakieréw elektroizolacyjnych na bazie
dianowych zywic epoksydowych, stosowanych jako powloki ochronne rezystoréw warstwowych
statych.

Znane jest stosowanie dianowych zywic epoksydowych w celu wytwarzania lakierédw elektroi-
zolacyjnych oraz stosowanie jako utwardzaczy do dianowych zywic epoksydowych amin i polia-
min alifatycznych i aromatycznych ich adduktéw z dianowymi zywicami epoksydowymi oraz
bezwodnikéw kwasow alifatycznych, aromatycznych poliaminoamidéw czy imidazoli. Do utwar-
dzania zywic epoksydowych stosuje si¢ réwniez fenylenodiaminy oraz ich pochodne. (Zbigniew
Brojer, Zofia Hertz, Piotr Penczek: Zywice epoksydowe WNT, 1982, str. 170-177, 208-221,
333-369).

Znane jest rOwniez stosowanie jako przyspieszaczy utwardzania trzeciorzgdowych amin alifa-
tycznych i aromatycznych oraz tzw. zasad Mannicha odznaczajacych sie szczeg6lng aktywnoscia z
uwagi na obecnos¢ grupy fenolowej petnigcej role kokatalizatora. W celu obnizenia ich aktywnosci
co wigze si¢ z wydtuzeniem czasu zycia kompozycji po zmieszaniu wszystkich sktadnikéw, opraco-
wano rowniez sposoby modyfikacji ich aktywnosci badz to przez zablokowanie czgsci aktywnych
grup funkcyjnych, jak to wynika z opisu patentowego USA nr 2928 807 przez utworzenie komple-
ksu rozkladajgcego si¢ z wydzieleniem przyspieszacza dopiero w temperaturze utwardzania kom-
pozycji. Bardzo silnymi przyspieszaczami tego procesu sg réwniez fosforyn tréjfenylowy czy sole
litu.

Innym sposobem skrécenia czasu utwardzania kompozycji znanym z polskiego opisu paten-
towego nr 61 855 jest stosowanie dwumetyloaniliny jako przyspicszacza.
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Znane jest réGwniez z polskich opisow patentowych nr 96 1031 101 077 stosowanie w kompozy-
cjach aktywnych czyli zawierajacych grupy epoksydowe rozcieficzalnik6w. Stuzg one do obnizenia
lepkosci kompozycji, a dzigki mozliwosci wbudowania si¢ w sie¢ przestrzenng lakieru polepszaja
jego wlasnodci elektroizolacyjne po utwardzeniu. Rozcieniczalniki te zawieraja jedna lub wiele grup
epoksydowych na bazie pochodnych alkoholi alifatycznych aromatycznych czy aniliny.

Znane sg réwniez z polskich opiséw patentowych nr 60 756 1 nr 78 042 kompozycje zawierajgce
srodki uelastyczniajace takie jak tiokole, polietery czy aminoetery. Innymi skiadnikami lakieréw
elektroizolacyjnych znanymi z polskiego opisu patentowego nr 63 923 mogg by¢ wypelniacze takie
jak np. tytanian wapnia dajacy wysoka stalg dielektryczng kompozycji. Dodatkowymi skladni-
kami kompozycji sa pigmenty o powierzchni wlasciwej rzgdu 100 m?/g i powyzej nadajace kompo-
zycjom wlasnosci tiksotropowe umozliwiajace nakladanie lakieréw na réznie zorientowanych
powierzchniach.

W zaleznoSci od stosowanych rodzajéw dianowych zywic epoksydowych o réznym stopniu
polimeryzacji oraz réznych typoéw utwardzaczy otrzymuje si¢ wiele typow lakieréw elektroizola-
cyjnych réznigcych sig¢ rezystancjg wlasciwa, parametrami procesu utwardzania, temperatura
zeszklenia, odpornoscia na agresywne chemikalia oraz stale i zmienne czynniki klimatyczne czy
wreszcie odpornoscia na wysokie napigcie elektryczne i prady pelzajace.

Wytworzenie lakieru elektroizolacyjnego o wymaganych parametrach i nadajacym si¢ do
nanoszenia i utwardzenia na rezystorach na automatyczne;j linii produkcyjnej o §cisle okreslonym
rezimie technologicznym wymagajacym czasu utwardzania lakieru ponizej 190 sekund w tempera-
turze maksimum 165°C, przy czym w celu umozliwienia ciaglej pracy linii lakier winien charaktery-
zowac si¢ lepkoscig w zakresie 1-5 Pa, indeksem tiksotropowym 6-8 oraz stabilno$cia po zmiesza-
niu z utwardzaczem uniemozliwiajacym zmiang jego reologii w czasie minimum 24 godzin w
temperaturze 20-30°C oraz temperaturze zeszklenia utwardzonego lakieru minimum 150°C i
rezystancji wlasciwej rzgdu 10'® Omxcm nie jest mozliwe do zrealizowania, uwzgledniajac aktualny
stan techniki.

Stosowanie bowiem jako utwardzaczy amin alifatycznych lub poliamin badz tez ich adduktéw
z dianowymi zywicami epoksydowymi, nie pozwala na osiagnigcie wymaganych temperatur zesz-
klenia utwardzonego lakieru, co powoduje rozlewanie si¢ i zacieranie kontur6w naniesionej w
konicowym etapie farby kodujacej. W wypadku stosowania amin aromatycznych badz bezwodni-
kéw aromatycznych osigga si¢ wymagane temperatury zeszklenia lecz czas utwardzania lakieru jest
zbyt dhugi co uniemozliwia ich zastosowanie, za§ dodatek przyspieszaczy na bazie alkoholu
alifatycznych lub aromatycznych amin trzeciorzgdowych skraca co prawda zas utwardzania
lakieru do wymaganych parametréw lecz rGwnocze$nie obniza ich trwalo$¢ uniemozliwiajac ciagla
pracg linii. Stosowanie innych utwardzaczy typu poliaminoamidéw, imidazoli czy dwucyjanod-
wuamidu réwniez nie pozwala na osiggni¢cie bagdZ to wymaganego czasu utwardzenia badz to
wymaganej trwalosci czy temperatury zeszklenia.

Stosowanie jako utwardzaczy fenylenodiamin daje za§ kompozycj¢ o niezadawalajacej reak-
tywnosci uniemozliwiajaca wytwarzanie warstwy ochronnej na automatycznej wysokowydajnej
linii do hermetyzacji rezystoréw warstwowych. Osiagnigcie temperatury zeszklenia rzgdu 160°C
wymaga dla tego typu utwardzaczy wydtuzenia czasu utwardzania co obniza zdecydowanie wydaj-
noé¢ procesu technologicznego. Pozadanej reaktywnosci kompozycji nie mozna réwniez uzyskaé
stosujgc addukty amin aromatycznych w szczegdlnosci fenylenodiamin z zywicami epoksydowymi
co wykazaly badania wlasne autoréw niniejszego rozwiazania.

Spos6b wytwarzania lakieréw elektroizolacyjnych wedtug wynalazku na bazie dianowych
zywic epoksydowych, z utwardzaczem typu adduktu poliamin alifatycznych z dianowymi zywi-
cami epoksydowymi, rozcieniczalnikami aktywnymi i pigmentami charakteryzuje si¢ tym, Ze sto-
suje si¢ dianowg zywicg epoksydows o masie czasteczkowej 900-2600 i liczbie epoksydowej 0,03-
0,22, a jako rozcieniczalnik aktywny mieszaning zawierajgcg eter krezylowo-glicydylowy, butylo-
glicydylowy, 2-etyloheksyloglicydylowy lub ich dowolne mieszaniny, 1,4 diglicydowa pochodng
hydrochinonu oraz di, trii tetra pochodng meta i para fenylenodiaminy lub ich dowolne miesza-
niny. Pochodne fenylenodiaminy stanowig 5-50% wagowych calej ilo$ci rozciericzalnika.

Wedlug wynalazku roztwarza si¢ 1 cz¢$¢ wagowa dianowej zywicy epoksydowej w 0,5-1,5
czgSci wagowej rozcieniczalnika aktywnego w temperaturze 80-110°C w czasie 30-60 minut, a po
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wystudzeniu kompozycji dodaje pigmentu w ilosci 0,1-0,4 czgéci wagowej o powierzchni wlasciwej
owyzej 200m?/g, a nastepnie rozciera si¢ dodatkowo kompozycj¢ do granulacji ponizej 5 mikro-
metréw i dodaje 0,5-1,0 czgsci wagowej utwardzacza.

Korzystnie jest stosowaé w kompozycji dodatek przyspieszacza wytworzonego na bazie
trzeciorzgdowych amin alifatycznych lub aromatycznych w ilo$ci 0,003-0,02 czgéci wagowej oraz
bezwodnikowego §rodka utwardzajacego w ilo$ci 0,005-0,10 czgsci wagowych.

Poniewaz wiasno$ci pochodnych epoksydowyeh fenylenodiamin nie s3 dotychczas nigdzie
opisane, nie mozna przewidzie¢ reaktywnosci i parametrow fizykochemicznych opisanej kompo-
zycji epoksydowej stanowiacej lakier elektroizolacyjny. W zwigzku z tym istotnym jest dobranie
takiej iloéci poszczegélnych komponentéw rozcieficzalnika aktywnego aby uzyska¢ jednocze$nie
wymagang reologi¢ kompozycji przy zachowaniu jej reaktywnosci i temperatury zeszklenia po jej
utwardzeniu. Bez stosowania jako dodatku w rozcieficzalniku opisanych pochodnych fenyleno-
diamin nie mozna nawet stosujac tak reaktywne przyspieszacze jak 2,4,6- tri(dimetyloaminomety-
lo)fenol uzyska¢ wymaganej reaktywnosci przy obnizeniu trwato$ci kompozycji po wymieszaniu z
utwardzaczem, co wykazaly badania autoréw wynalazku.

Ponizej podano przyktady wytworzenia zywicy elektroizolacyjnej wraz z niektérymi jej
whasno$ciami.

Przyktad I. Lakier elektroizolacyjny na bazie dianowych zywic epoksydowych sporzs-
dzono o skladzie: 1 czgéci wagowej zywicy epoksydowej o masie czasteczkowej 1400 i liczbie
epoksydowej 0,12; 1 czgéci wagowej adduktu tréjetylenoczteroaminy z zywica epoksydowa o masie
czasteczkowej 900 i liczbie epoksydowej 0,20; 0,7 cz¢éci wagowej eteru fenylowo-glicydylowego: 0,1
czg$ci wagowej NN, N',N’, tetraglicydylo-p-fenylenodiaminy (liczba epoksydowa 1,80-1,95); 0,15
cz¢sci wagowej pigmentu bezowego o granulacji ponizej S mikrometrow. Lakier ten charakteryzuje
si¢ lepkoscia 2,0-2,5 Pxs, indeksem tiksotropowym 6-7 oraz czasem utwardzania 18 sekund w
temperaturze 165°C. Otrzymane na linii automatycznej rezystory pokryte wst¢pna warstwa feno-
lowego lakieru elektroizolacyjnego oraz dwoma warstwami lakieru wytworzonego w sposéb
wedtug wynalazku charakteryzowaly si¢ w prébie napigciowej odpornoscig rzgdu 900-1200 V
wobec 300-500 przy stosowaniu dotychczasowych lakieréow krajowych. Lakier charakteryzuje si¢
zywotnoscig 5-7 dnia w temperaturze 20-35°C.

Przyktad II. Lakier elektroizolacyjny na bazie dianowych zywic epoksydowych sporza-
dzono w identyczny sposéb jak w przykladzie I, zmieniajgc jedynie sktad aktywnego rozcieniczal-
nika. Aktywny rozcieficzalnik sporzadzono mieszajac 0,7 czg§ci wagowych eteru dwuglicydylo-
wego; 1,4 dihydrobenzenu; 0,2 czgéci wagowych tetraglicydylo-p-fenylenodiaminy i 0,1 czgsci
wagowych diglicydylo-m-fenylenodiaminy. W efekcie korekty sktadu rozciesiczalnika podniesiono
temperature zeszklenia lakieru elektroizolacyjnego z 150°C do 165°C (oznaczenie derywatografi-
czne metodg réznicowej analizy termicznej DTA).

Przyktad III. Lakier elektroizolacyjny na bazie dianowych zywic epoksydowych o skladzie
jak w przykladzie I, aktywowano przez dodatek przyspieszacza (eter triglicydylowy trietanoloa-
miny) w iloéci 0,006 czgsci wagowych, przy czym, aby nie dopusci¢ do przyspieszania zelowania
kompozycji w temperaturze pokojowej, stosowano kwasny ester bezwodnika ftalowego z n-
butanolem w ilo$ci 0,025 czgéci wagowych. Uzyskano skrécenie czasu utwardzania do 150 sekund
bez pogorszenia zywotnoéci lakieru.

Zastrzeienia patentowe

1. Sposéb wytwarzania lakierow elektroizolacyjnych stosowanych jako powloki ochronne
rezystoréw warstwowych statych na bazie dianowych zywic epoksydowych z utwardzaczami typu
adduktéw poliamin alifatycznych z dianowymi zywicami epoksydowymi rozcieficzalnikami
aktywnymi i pigmentowymi, znamienny tym, Ze stosuje si¢ dianowg zywicg epoksydowa o masie
czasteczkowej 900-2600 i liczbie epoksydowej 0,03-0,22, a jako rozcieficzalnik aktywny mieszaning
zawierajacg eter krezylowo-glicydylowy, butylowo-glicydylowy, 2-etyloheksyloglicydylowy lub
ich dowolne mieszaniny, 1,4 diglicydylowa pochodna hydrochinonu oraz di, tri i tetra pochodna
meta i parafenylenodiaminy, lub ich dowolne mieszaniny w iloci 5-50% wagowych liczac na cala
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iloé¢ rozcieniczalnika, przy czym 1 czg§¢ dianowej zywicy epoksydowej roztwarza si¢ w temperatu-
rze 80-110°C w czasie 30-60 minut w 0,5-1,5 cz¢Sci wagowej aktywnego rozciericzalnika, a po
wystudzeniu kompozycji do temperatury pokojowej dodaje si¢ pigment w ilosci 0,1-0,4 czgéci
wagowej o powierzchni wlasciwej powyzej 200 m°/g, a nastgpnie rozciera si¢ dodatkowo kompozy-
cje do granulacji ponizej 5 mikrometréw i dodaje 0,5-1,0 cze$ci wagowej utwardzacza.

2. Spesob wedbug zastrz. 1, znamienny tym, Ze stosuje si¢ dodatek przyspieszacza wytworzo-
nego na bazie trzeciorzgdowych amin alifatycznych lub aromatycznych w ilosci 0,003-0,02 czeéci
wagowej oraz bezwodnikowego $rodka utwardzajacego modyfikujacego aktywno$¢ przyspiesza-
cza w ilosci 0,005-0,10 czesci wagowych.

Zaktad Wydawnictw UP RP. Nakiad 100 egz.
Cena 3000 2t
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