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(s4)  Poliolefin-poliakrilat alapi termoplasztikus elasztomer és alkalmazasa

KIVONAT

A talalmany szerinti termoplasztikus elasztomer eléal-
litisdhoz akrilat monomer, iniciator és adott esetben
diakrilat poliolefinben van abszorbealtatva, majd a
h8meérséklet emelésével az akrilat a poliolefinbe van
polimerizalva, és ott diszperz fazissa alakulva, mely
akrilat fazis funkcionalizalva van az akrilat monomer-
hez funkcids csoportokat hordozé monomer adagola-
sdval, mely monomer karbonsav, oxazolin, epoxi-,
amino- vagy hidroxifunkcids csoportot tartalmazé

A leirds terjedelme 10 oldal

(met)akrilat, és mennyisége az akrildt monomer
mennyiségére vonatkoztatva 0,1-15 témeg%, és hogy
egy funkcids csoportokat hordozo poliolefin van elke-
verve a poliolefin fazissal a polimerizicio elétt, vagy
az elasztomerrel a polimerizacié utan, és a poliolefin
és a poliakrilat tomegaranya a keverékben 0,1-5, to-
vabba adott esetben a polimerizacié soran vagy egy
kiilon extrudalasi 1épésben olaj és/vagy toltéanyag is
adagolva van.
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Jelen talalmany poliolefin alapt termoplasztikus elasz-
tomerre vonatkozik, melyet killén vulkaniziciés 1épés
alkalmazasa nélkiil lehet eldallitani oly moédon, hogy
akrilatot polimerizaltatunk poliolefin matrixban. Jelen
talalmany elsésorban azokkal a termoplasztikus elasz-
tomerekkel foglalkozik, melyekben a poliakrildton
funkcio6s csoportok vannak.

A termoplasztikus elasztomerek olyan polimerek,
melyeknek kedvezd termoplasztikus sajatossagai jo fel-
dolgozhatésagot biztositanak, és melyek fizikai sajatos-
sagai a vulkanizalt gumikéhoz hasonléak. Fenti sajatos-
sagok egyiittesével azok az anyagok jellemezheték, me-
lyekben lagy és elasztikus szegmensek vannak — melyek
tivegesedési homérséklete, t,, alacsony és merev, adott
esetben kristalyos szegmensek vannak, melyek tivegese-
dési hémérséklete, illetve olvadaspontja magas. A merev
és a ligy szegmensek termodinamikailag nem osszefér-
het6k, ezért kiilon fazisokat alkotnak. A szokdsos gu-
miktol eltérden a termoplasztikus elasztomereket nem
szilkséges kiilon vulkanizalni, ugyanakkor — a termo-
plasztikus anyagok feldolgozasara alkalmazott szokasos
modszerekkel — példaul extrudalassal, fréccsontéssel és
fivatassal — ezek kiilonféle termékekké dolgozhatok fel.
A gumiktél eltérben a termoplasztikus elasztomerek
szilkség esetén a feldolgozasi iépést kovetben ujra fel-
dolgozhatdk, példaul az anyag visszaforgatasival.

A termoplasztikus elasztomereket két f6 csoportba
oszthatjuk, a témbkopolimerek és a termoplaszti-
kus/elasztomer keverékek csoportjara. A temoplaszti-
kus elasztomer tdmbkopolimerekre jo1 ismert példa az
anionosan polimerizalt sztirol-butadién (SBS) tdmbko-
polimer, és ugyanennek hidrogénezett forméja
(SEBS). Emlitett polimerek hatranyos vonasa, hogy
idéjarassal szemben mutatott ellendllé képességiik
gyenge, olajjal szembeni ellenallé képességiik gyenge,
aruk pedig magas.

A termoplasztikus elasztomerek masik f6 csoportja-
ba tartoz6 anyagokra péidaként megemlitjiik a polipro-
pilén és az etilén/propilén gumi vagy etilén/propi-
1én/dién gumi keverékeket. Ezeket altalaban ugy allitjak
eld, hogy egy extruderben adalékanyagokkal keverik
ossze a két f6 komponenst, mivel a folytonos fazis a
polipropilén az anyag olajjal szembeni ellenalloképes-
sége jo.

Az FI 931 863 szami szabadalmi bejelentésben elja-
rést ismertetnek folytonos fazisként poliolefint és disz-
pergalt fazisként poliakrilatot tartalmazé termoplasz-
tikus elasztomer el@éllitdsara. Az akrilatot polimerizil-
tatjék a poliolefinbe. Az FI 946055 szami szabadalmi
bejelentés tanitisa szerint kedvezGbb sajatossighi anya-
gok 4llithatok el két vagy tobb poliolefin szabdlyozott
Osszekeverdsével, melyek koziil az egyik polaris.

Meglepetéssel tapasztaltuk, hogy ha az akrilat fazis-
sal alkalmas funkciés csoportokat hordozé monomert
kopolimerizéltatunk, vagy ha az akrilathoz olyan
poliolefin fazist adunk, melyben a poliolefin funkci6s
csoportokat hordoz, a fazisok kozotti kémiai kotések
jonnek létre, vagy erés masodlagos hatdsok lépnek fel.
Mindezek kovetkeztében az elasztomerek fizikai és ter-
mikus tulajdonsagai jelentsen javulnak.
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A funkciés csoportokat hordozd poliolefinekben a
funkciés csoportot hordozé monomerek lehetnek teli-
tetlen karbonsavak, ezek anhidridjei vagy mas karbon-
sav szarmazékai, példaul karbonsav-észterek. Az ilyen
monomerekre jellemzd példaként megemlitjiik a
maleinsavanhidridet, az akril- és metakrilsavat és
glicidil-(met)akriltot. A poliolefin tomegére vonatkoz-
tatva a funkciés csoportot hordozé monomer mennyisé-
ge 0,1-10 tomeg/, elénydsen 0,5-2 tomeg%. A funkci-
6s csoportot hordozé poliolefint hozzaadhatjuk a
poliolefinhez az akrildt impregnaldsat megel6zden,
vagy Osszekeverhetjiik az elasztomerrel a polimerizaci-
ot kovetden is.

Jelen talalméany értelmében a poliakrilat fazisba ugy
visziink be funkcios csoportokat, hogy az akrilat mono-
merhez egy vagy tobb funkcids csoportot hordozé mo-
nomert adunk. A funkcids csoportot hordozé monome-
rek lehetnek ugyanolyan tipustak, mint amilyeneket a
poliolefinhez adtunk. Kiiléndsen elénydsek az o-telitet-
len karbonsavak, oxazolinok és epoxi-, amino- és
hidroxilcsoportot hordoz6 (met)akrilatok, melyek koziil
példaként megemlithetjiik a glicidil-metakrilatot, a 2-
tercier-butil-amino-etil-metakrilatot, a propilénglikol-
monometakrildtot és a monometakriol-oxi-etil-ftalatot.
A gumi fazistdmegére vonatkoztatva a funkcios csopor-
tot hordozé monomer mennyisége 0,1-15 témeg%, el6-
nydsen 0,5-10 tomeg%.

Jelen taldlmany értelmében a poliolefin lehet vala-
milyen poliolefin 6nmagaban vagy két vagy tobb poli-
olefin keveréke. Amennyiben két vagy tobb poli-
olefint alkalmazunk, ezek lehetnek extrudaléssal vagy
egyéb olvadékkeverd berendezéssel dsszekevert olva-
dékok.

A jelen talalmany szerinti elasztomer anyagok bar-
milyen ismert mddszerrel el6allithatok, melynél a mo-
nomereket szabad gydkés polimerizaciés modszerrel a
poliolefin-matrixba polimerizaltatjak, példaul az FI
88170 szamu szabadalomban ismertetett médon. Az el-
jaras lényege, hogy az akrilat monomert, a funkcids
csoportot hordozé monomert és adott esetben egy
diakrilat monomert, valamint az iniciatort els6 lépésben
a poliolefinszemcsékben abszorbealtatjdk. Miutan az
Gsszes monomer és inicidtor abszorbealddott, a hGmér-
sékletet oly mértékben megemelik, hogy az inicidtor
bomlédsa megkezdédjék, és az akrilat, valamint a funk-
ciés csoportot hordozé monomer polimerizacidja lejat-
szédjon. Az impregndcié soran a poliolefinszemcsék
megduzzadnak, és bizonyos mértékben kitigulnak anél-
kiil, hogy a részecskeszerkezet akar az impregnalas,
akaér a polimerizaltatas sordn megvaltozna.

A poliolefin-matrix tehat lehet etilén vagy propilén
homo- vagy kopolimer, vagy kett6 vagy tobb poliolefin
keveréke.

Az etilén polimer komonomerje lehet vinil-acetat,
vinil-klorid, propilén- vagy egyéb o-olefin, 1-7 szén-
atomos alkil-akrilat és -metakrilat, akrilsav vagy metak-
rilsav, hidroxi-alkil-akrilat vagy -metakrilat, glicidil-
akrilat vagy -metakrilat, diének, példaul 1,4-hexadién,
1,5-hexadién, 1,6-heptadién, 2-metil-1,4-pentadién,
1,7-oktadién, 6-metil-1,5-heptadién és poliének, példé-
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ul oktatrién és diciklopentadién. Etilén-a-olefin-polién-
terpolimerek is alkalmazhatok. Az alkalmas a-olefinek
korébe tartoznak példaul a propilén, butén, pentén,
izoprén, hexén vagy ezek keverékei, az alkalmas
poliének az 1,4-hexadién, 1,5-hexadién, 1,6-heptadién,
2-metil-1,4-pentadién, 1,7-oktadién, 6-metil-1,5-
heptadién, oktatrién és diciklopentadién. Abban az eset-
ben, ha az etilén polimer kopolimer, az etilénrész leg-
alabb 50 tomeg% kell legyen.

A propilén kopolimereknek tébb mint 50 tomeg%
propilént kell tartalmazniuk. Lehetnek a propilén vélet-
lenszerl vagy tdmbkopolimerjei etilénnel vagy mas
komonomerként alkalmazhaté o-olefinnel, igy diének-
kel és poliénekkel. A diének és poliének lehetnek pél-
daul az 1,4-hexadién, 1,5-hexadién, 1,6-heptadién, 2-
metil-1,4-pentadién, 1,7-oktadién, 6-metil-1,5-hepta-
dién, valamint az oktatrién €s diciklopentadién.

Ha poliolefin-keverékeket alkalmazunk, a kompo-
nenseket egy extruderben vagy mas tipusu, olvadékke-
verésre alkalmas berendezésben az impregndlést és a
polimerizalast megel6z8en olvadékként 6sszekeverjiik.
A poliolefin-keverékben attd] fliggen oszlik meg az
impregnalddo akrilat, hogy milyen az egyes kompo-
nensek polaritasa; dontérészt a legpolarisabb kompo-
nensben fordul el8. Kiilonféle polaritasi komponensek
valasztisaval a végtermék morfologidja és sajatossagai
modosithatéak. A komponensek olvadékviszkozitasat
elénydsen Ugy valasztjuk meg, hogy annak a kompo-
nensnek legyen legalacsonyabb az olvadékviszkozita-
sa, melynek legmagasabb a feldolgozasi h6mérséklete,
mivel ily modon érhetjiikk el, hogy ez a komponens
legyen a poliolefin keverék matrixa. Ennek eredmé-
nyeként a végtermék feldolgozasi hémérséklete is ma-
gasabb lesz.

Az alkalmas akrilat monomerek azok, melyek
akrildtjainak és metakrilatjainak iivegesedési hdmérsék-
lete alacsony, azaz melyek szobahGmérsékleten és ala-
csonyabb hémérsékleten, eldnydsen még —20 °C alatti
hémérsékleten is gumiszertiek. A poliakrilat iivegese-
dési hdmérséklete hatdrozza meg az anyag feldolgoza-
sanak legalacsonyabb hémérsékletét. A poliakrilat az
iivegesedési h6mérséklet alatt merev és inelasztikus, az-
az az anyag elveszti elasztomer tulajdonsagait. Az al-
kalmas akrilatok azok az alkil-akrilatok, melyek
alkillinca 1 vagy el6nydsen 2 szénatomos. A megfele-
18en alacsony iivegesedési h6mérsékletld metakrilatok a
4 vagy tobb, vagy elénydsen 8 vagy tobb szénatomos
alkillanccal jellemezhetd alkil-metakrilatok. Ezek a mo-
nomerek alkalmazhatok onmagukban vagy két vagy
t6bb monomer keverékeként. Fent emlitett monomerek-
kel egyiitt kisebb mennyiségben révidebb szénlancu
monomereket is alkalmazhatunk. Ily moédon a végter-
mék iivegesedési hdmérséklete bedllithaté. Jelen talal-
many értelmében egy vagy tobb, fentiekben ismertetett
funkcids csoportot hordozé monomert adhatunk az
akrilat monomerhez.

A kivant végs6 felhasznalastol figgben a végtermék
tulajdonsagai beallithatok, példaul oly moédon, hogy
olajat adunk az akrilathoz, vagy a végs6 polimerhez a
feldolgozas soran. Az olaj lehet a gumik lagyitasira
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altalaban alkalmazott barmilyen olaj, példaul paraffin-,
naftén-, aromas vagy szintetikus olaj vagy egy, a termo-
plasztikus anyagokban alkalmazott lagyito, példaul a
dioktil-flatat. A végtermék tdmegére vonatkoztatva a
hozzaadott olaj mennyisége altalaban 0 és 40 tomeg%
kozotti lehet.

A végtermék tulajdonsagai, mint példaul a merevsé-
ge ¢és a feldolgozasi hémérséklet szokésos toltdanyag-
ok, példaul talkum, kaolin, kalcium-karbonat, szilici-
um-dioxid betdplalasaval allithaté be. A végtermék to-
megére vonatkoztatva a téltGanyagok mennyisége alta-
laban 0 és 70 témeg% kozotti lehet.

A poliakrilat és a poliolefin mennyisége a vég-
termékben szamos tényez6tdl fugg, példaul a
poliolefin tipusatél, az adott esetben alkalmazott olaj
¢és t6ltbanyag mennyiségétdl, tovabba a végtermék
mennyiségének aranya altalaban 0,1-5, eldnydsen
0,5-2.

A termék térhalésodasat ugy segithetjiik eld, hogy
mdr a reaktorba bizonyos mennyiségii akrilatot tapla-
lunk, mely két vagy tobb kettés kétést tartalmaz. A po-
limerizaciés folyamatban ezek az akrilatok kiilonb6z6
akrilatlancokka kopolimerizalodnak, és a poliakrilat fa-
zis térhalosodik. A térhalositd hatéanyagok alkalmas
mennyisége 0-15 témeg%. Némely akrilatok Onma-
guktol, diakrilat hozzaaddsa nélkiil is térhalésodnak.
Ilyen akrilat a butil-akrilat.

Az akrilatok polimerizaltatdsara alkalmazott inicia-
torok azok, melyeket a vinil-monomerek szabadgyokds
polimerizaltatisanal hagyomanyosan alkalmaznak.
Ezek lehetnek szerves peroxidok, példaul benzoil-per-
oxid, lauroil-peroxid, terc-butil-perbenzoat, terc-butil-
peroxi-2-etil-hexant, terc-butil-peroxid, dikumil-per-
oxid, di(terc-butil)-peroxid, bisz(terc-butil-peroxi-izo-
propil)-benzol, terc-butil-peroxi-izopropil-karbonat,
2,5-dimetil-2,5-di(terc-butil-peroxi)-hexan, 2,5-dime-
til-2,5-di(terc-butil-peroxi)-3-hexin és azovegyiiletek,
példaul azo-bisz(izobutironitril) és azo-bisz-dimetil-
valeronitril.

Egynél tobb iniciatort is alkalmazhatunk. {gy a poli-
merizici6t az alacsonyabb fél-hémérséklettel jellemzett
inicidtor inditja és a magasabb fél-hémérséklettel jel-
lemzett iniciator fejezi be. Az inicidtor mennyisége
0,001-2 témeg%, elényosen 0,1-1 témeg% a monomer
mennyiségére vonatkoztatva.

Mint az el6z6ekben emlitettiik, a jelen taldlmany
szerinti elasztomert valamilyen ismert eljaras szerint l-
lithatjuk el6 oly modon, hogy a monomert szabad gyo-
kos eljarassal a poliolefin matrixba polimerizaltatjuk.
Az akrilat és az iniciator impregnalasat végrehajthatjuk
a viz teljes kizarasaval is, de adagolhatunk bizonyos
mennyiség( vizet is, és torténhet vizbetaplalas is, ami-
kor az akrildtnak mar tobb mint a fele impregnalasra
keriilt. A modszerek 1ényegét az FI 85496, 86642 és
88170 szamu szabadalmi leirasokban ismertetik. Az
impregnalast végre lehet hajtani vizes szuszpenziéban
is, amint ezt az US 4412938 szamu szabadalomban
ismertetik. A DE 2907 662 szamu szabadalom értelmé-
ben az impregnalast és a polimerizéltatast parhuzamo-
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san is lehet végezni oly médon, hogy a poliolefin vizes
szuszpenzi6jénak hémérsékletét megemeljiik, és lassan
adagoljuk hozza az akrilatot és az inicidtort.

A poliolefin és a poliakrilat tipusa és mennyisége

— polipropilénglikol-monometakritat (PPGMMA), hidro-
csilcsoport; €s

— monometakriloil-oxi-etil-ftalast (MMAOEP), karboxil-
csoport.

hatassal van a végtermék tulajdonsagaira, ezaltal jelen 5 Az oxigén eltavolitasa céljabol a reaktort nitrogén-
taldlmany értelmében a végtermék tulajdonsagait be arammal 6blitjitk ki. A reaktort lezarjuk, hémérsékletét
lehet allitani. A taldlméany szerinti elasztomer mecha- az impregnaldsi hdmérsékletre emeljiik, és a monomer-
nikai sajatossagai kiilonosen kedvezbek azokkal az oldatot a pelletben abszorbealtatjuk. Ezt kovetSen az
elasztomerekkel 6sszehasonlitva, melyekben nem al- impregnalasi hdmérsékletre melegitett vizes szuszpenzi-
kalmaznak funkci6s csoportot hordozé monomert az 10 6t, valamint a szuszpenddld hatoanyag trikalcium-fosz-
akrilatok kozétt, és nem alkalmaznak funkcids csopor- fatot és natrium-dodecil-benzolszulfonatot betaplaljuk a
tokat hordozé poliolefineket, hogy javitsdk a fazisok reaktorba. A viz betdplaldsat kévetGen a reaktor homér-
osszeférhetGségét. Kovetkezésképpen a jelen taldl- sékletét megemeljilk annyira, hogy az iniciator bomldsa
many szerinti elasztomer kiilonosen alkalmas olyan és a polimerizéacios reakcié meginduljon. A polimerizal-
termékek eldallitasara, melyeknél a mechanikai sajé- 15 tatast 5,5 6rén 4t folytatjuk oly médon, hogy a reaktor
tossagok kiilonosen fontosak, de természetesen alkal- hémérsékletét fokozatosan emelve 132 °C-os véghdmér-
masak a hagyomdnyos termoplasztikus elasztomerek sékletre allitjuk be. Polimerizaltatast kovetéen a pelletet
helyettesitésére is. Példaként megemlithetjiik az épitd-, hig sésavas oldattal mossuk, majd a tovabbi kezelések
az autd- és az elektromosipari felhasznalasokat és sza- el6tt szaritjuk. Az 1-10. példak szerinti polimerizacids
mos miszaki termeket. 20 koriiiményeket az 1. tablazatban adjuk meg. A tiblazat-
ban megadjuk a polimerizaciot kovetd géltartalmat is,
1-10. példak melyet Ugy hatdroztunk meg, hogy a terméket 20 6ran at
A reaktorba poliolefin pelletet €s funkci6s csoportot xilollal extrahéltuk. Inicidtorként valamennyi polimeri-
hordoz6é monomert (FM), n-buti-akrildt (nBA) mono- zaltatasnal 2,5-bisz(terc-butil-peroxi)-2,5-dimeti-3-
meroldatot térhalositdé hatéanyagot (1,6-hexandiol- 25 hexint hasznltunk. Mennyisége a polipropilén mennyi-
diakrilat, 1,6-HDDA), valamint iniciatort [2,5- ségének 0,2 mol%-a volt. A reaktorba t61t6tt monomer-
bisz(terc-butil-peroxi)-2,5-dimetil-3-hexint] taplalunk oldat teljes mennyisége a polipropilén mennyiségének
be. A funkcids csoportot hordozé monomerek és ezek 90 mol%-a volt. A polimerizacids kisérletekben alkal-
funkci6s csoportjai a kivetkez6k voltak: mazott polipropilén minden esetben véletlenszert szer-
- glicidil-metakrilat (GMA), epoxicsoport; 30 kezetii, 20 folyasi mutatoszami (melt index) polipropi-
— 2-terc-butil-amino-etil-metakrilat (TBAEMA), sze- 1én volt (2,5 mol% etilén), melyet a Borealis Polymers
kunder amincsoport; Oy allit el8 és forgalmaz ZC20 76DNA markanéven.
1. tébldzat
Polimerizaciés korillmények az 1-10. példikban.
) Funkci6s FM-tartaloma | 16-HDDA- | Impregnalasi | Polimerizacios Géltartalom
Példa csoportot . R P Monomerhozam L
szama hordozb gumifazisban tartalom hémérséklet hémérséklet (t5meg%) pc')hmcnzécm
e er (mol%) (mol%) °C) 0 utén (t5meg%)
1. - - 0,07 112 118-132 94 52
2. GMA 2 - 116 124-132 95 49
3. GMA 5 - 116 124-132 95 50
4. TBAEMA 2 0,07 114 122-132 94 42
5. TBAEMA 5 0,07 115 125-132 92 36
6. PPGMMA 2 0,07 116 126-132 96 44
7. PPGMMA 5 0,07 121 124-132 91 43
8. ROMM 2 0,07 119 125-132 89 46
9. MMAOEP 2 0,07 119 124-132 96 51
10. MMAOEP 5 0,07 123 124-132 92 53

A polimerizaciét kovetd olvadékfeldolgozési folya-
matban betaplalt anyagokat a 2. tdblizatban adjuk meg.
Az olvadék feldolgozasa soran az egyes fazisok kozotti
kotések a funkcids csoportok kozotti reakciokban ala-
kulnak ki. Ezek javitjak a keverék mechanikai tulajdon-

60

sagait. A funkcios csoportot hordozo polipropilén betap-
141t mennyisége a teljes keverék mennyiségére vonat-
koztatva 5 mol%. A PP-g-AA jel akrilsavval adalékolt
polipropilént jelent, melyben az akrilsav mennyisége
6,04 mol%. A PP-g—-MAH maleinsavanhidriddel
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adalékolt polipropilént jelent, melyben a hozzaadott
maleinsavanhidrid 0,4 mol%. Az olvadék osszekeveré-
sét kétcsavaros extruderrel hajtottuk végre, melyben a
szerszamh&mérséklet 180 °C volt, a feldolgozasi id6

2 perc, forgasi sebesség 50 fordulat/perc volt. 5
2. tablazat
A funkci6s csoportot hordozé polipropilén és a
cink-acetat alkalmazasa az olvadékkeverékben
Funkcids . 10
Funkcios . .
csoportot rtot A cink-acetat
Pé¢lda szama hordozé €sopo i mennyisége
hordozé o
monomer lipropilén (mol%)
(FM) polip
15
1. - - -
2, GMA PP-g-AA -
3. GMA PP—g-AA -
4. TBAEMA | PP—g-MAH - 20
5. TBAEMA | PP-g-MAH -
6. PPGMMA PP-g-AA -
7. PPGMMA PP—g-AA -
8. ROMM PP—g-AA - 25
9. MMAOEB PP-g-AA 0,7
10. MMAOEB PP—g-AA 0,7
A 9. és a 10. példéban cink-acetat adalékot alkalma-
zunk, mivel mindkét komponens egyetlen savas funkci- 30
6s csoportot hordoz. A cink-acetat Zn2*-csoportja az ol-
vadék feldolgozasa soran a poliolefin fazisban a
PP-g-AA karbonsav csoportja €s a gumifazisban 1évd
MMAOEP karbonsav csoportja kézé koordinalédva hi-
dat képez a két fazis kozétt (R-COO-Zn2—-OOC-R), 35

mik6zben ecetsav szabadul fel.

Az olvadék feldolgozasat kovetben az anyagot
pelletizaltuk és szaritottuk. Ezt kdvetéen az anyagokat
180 °C-on froccsontottiik, 30 °C-os szerszamh6meérsék-
let alkalmazdsa mellett. Az anyagbol lapkdkat
(2x80x80 mm) készitettiink, melybél a mechanikai
vizsgalatok szamara vizsgalati darabokat végtunk ki.
A keverékek mechanikai €s termikus tulajdonsagait a 3.
tablazatban adjuk meg.

Valamennyi modositott keverék esetében az 1. pél-
da szerinti anyaggal 6sszehasonlitva a mechanikai saja-
tossagok javultak. A legjobb eredményeket a 3. és a 4.
példa szerinti keverékkel kaptuk. Ezekben a modosité
hatéanyagok a gumifizisban a kovetkez6k voltak:
glicidil-metakrildit (GMA) 5 mol% és 2-terc-butil-
amino-etil-metakrilat (TMAEMA) 2 mol%. A 4. példa
szerinti keverék sajatossdgai, ahol a keveréket
maleinsavanhidriddel adalékolt polipropilénnel
(PP—g-MAH) és TMAEMA-val médositottuk, atlago-
san a kovetkez8k szerint javultak (a forma iranyban és
az errl merdlegesen mért értékek atlaga): rugalmassagi
modulusz 30%, hizodszilardsag 13%, megnyulas 80%
és szakitoszilardsag (dramlasi iranyban) 47%. Ezekbdl
az adatokbol lathato, hogy a kompatibilissé tett keveré-
kek — melyeknél a polimerizicids 1épésben funkcids
csoportokat hordozé komonomer adalékot alkalmazunk
¢és melyeknél az olvadékfeldolgozasi Iépésben funkciods
csoportokat hordozé poliolefint hasznédlunk — sokkal
jobbak, mint a kompatibilissé nem tett keverékek.

A huzdszilardsagot a szakadasig mért megnyulast és
a rugalmassagi modulust az ISO 37 szabvanyos méd-
szerrel hatdrozzuk meg. A szakitoszilardsag méréséhez
az ISO 34 szerinti szabvanyos modszert (nadragszakita-
si proba) alkalmazzuk, mig a keménység mérésére az
1SO 868 szamu eljarast. Az iivegesedési hémérsékletet
DMTA-val mértiik 5 °C/perc felfiitési sebességnél,
1 Hz frekvencianal a hArompontos keverési modszerrel.

3. tablazat

A keverékek mechanikai és termikus tulajdonsagai

A téblazatban a tulajdonsigokat mind dramlésiranyban, mind arra merleges irinyban megadjuk (MD/TD).

Pé']da Huzészilardsag Szakyac’iﬁsi Rumgzngjss:gl silzl?irk:ig:g Keménység T, gucr)ni fazis T, l:tétrix
szama (MPa) megnyilas (%) MP3) N/m) (Shore D) C) (°C)
1. 10,7/8,9 160/90 250/230 35 38 -453 2,0
2. 12,3/10,4 80/70 305/330 52 40 —43.5 2,7
3. 12,2/10,5 205/100 330/305 47 40 —41.6 -2,0
4. 12,1/10,0 180/235 340/275 52 40 —44,0 -1,9
5. 11,8/10,1 205/225 325/290 40 40 —41,7 -1,2
6. 11,3/9,6 200/170 290/265 38 39 —479 -2.3
7. 11,9/9,9 200110 320/300 36 40 —48.4 2,7
8. 12,6/10,8 120/2535 355/345 38 42 —48.3 -29
9. 11,8/10,3 140/220 300/275 36 41 —44.8 —4.9
10. 12,2/10,3 165/175 255/225 32 40 —42,3 2,5
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11-22. példak

A példdk szerinti eljardsokban egy poliolefin helyett
poliolefin keveréket hasznaltunk. A poliolefin kompo-
nenseket Werner & Pfleiderer tipusu ikercsavaros,

totta a polimerizaciot. A polimerizacié 7-12 6rdn 4t tar-
tott, a poliolefin keverék dsszetételétél fliggden. A poli-
merizaciot kévetSen a polimerizacids terméket mostuk
és szaritottuk. Mint az 1. tdblazat 1-12. példai mutatjak,

egyiittforgd extruderrel (D=25 mm, L/D=39) kevertik 5 néhany kiilsnb6z3 anyagot allitottunk el az emlitett
ossze 190 °C-os olvadékhSémérséklet mellett. A tartdz- modszer szerint. A szerkezetet transzmisszios elektron-
kodasi id6 atlagosan 2 perc volt, a csavarsebesség pedig mikroszképos felvételekkel jellemeztik. A sotét,
200 fordulat/perc. Az extrudalt anyagot vizfiirdében le- diszpergalt fazis EBA és az EBA-ba diszpergalt fazis
hiitottiik, és 3 mm-es pelleteket készitettiink beldle. Az polibutil-akrilat. A folytonos fazis a propilén és az eti-
impregnaciods 1épés eldtt a pelleteket 70 °C-on 5 6ran 4t 10 Ién kopolimerje. A poliakrilat szemcsék atmérdje koril-
szaritottuk. Az emlitett keverék szerkezetét transz- beliil 0,1 pm.
misszids elektronmikroszképos felvételek készitésével A 4. tablazat szerint el6allitott polimeranyagokbol
jellemeztiik. Lathato, hogy a diszpergilt fazis az etilén 200 °C-on, froccsontéssel 80x80 mm méreti, 2 mm
és a butil-akrilat kopolimerje (EBA), a folytonos fazis vastagsagi lapokat készitettiink. Ezekb6l a lapokbol
pedig egy propilén és etilén kopolimer. A részecskék 15 vagtuk ki a sziikséges vizsgilati rudakat. A mechanikai
atmérGje korilbelill 0,5-1 pm. sajatossdgokat az 5. tablazatban adjuk meg. A szaka-
A poliolefin keveréket, akrilatot, inicidtort és adott daskor mért megnyulast és a huzoszilardsagot olyan
esetben 1,6-hexéandiol-diakrilatot tartalmazoé poliolefin vizsgalati rudakon mértiik, melyeket a froccsontési
pelletet a reaktorba taplaltuk. Az oxigén eltavolitisa aramlasi iranyra atlosan vagtuk ki.
céljabél a reaktort 7-8 bar (0,7-0,8 MPa) nyomasu nit- 20 Valamennyi alkalmazott poliolefin a Borealis
rogénnel harom alkalommal feltoltottiik, illet6leg kitiri- Polymers Oy cég kereskedelemben hozzaférhet6 ter-
tettiik. Ezt kovetéen a homérsékletet az impregnélasi méke:
hémérsékletre emeltiik, és folyamatos kevertetés mel- EBA1 = NCPE 6417, etilén/butil-akrilat kopolimer
lett ezen a hdmérsékleten tartottuk, amig az akrilat és az (17% butil-akrilat, folyasi mutatészam 7);
iniciator nagy része impregnalédott. Az impregnaciés 25 EBA2 = NCPE 6420, etilén/butil-akrilat kopolimer
idé 1-3 éra volt, a poliolefin mennyiségétdl fliggden. (17% butil-akrilat, folyasi mutatészam 1,5);
Ezt kévetéen betaplaltuk a nitrogénnel ugyancsak atob- ABA3 = NCPE 6427, etilén/butil-akrilat kopolimer
litett szuszpendalovizet. A szuszpendaléviz trikalcium- (27% butil-akrilat, folyasi mutatészam 4);
foszfatot és natrium-dodecil-benzol-szulfonétot tartal- PP1 = XC2076 DNA, polipropilén (véletlenszeri
mazott szuszpenalé hatdanyagként. A szuszpendaléviz 30 szerkezet(l kopolimer, folyasi mutatészam
hémérséklete azonos volt az impregnalasi hémérséklet- 20);
tel. A viz betaplalasa utdn a hémérsékletet addig novel- PPl = VC5076 DNA, polipropilén (homopolipro-
tilk, amig az iniciator bomldsa megkezdddott, és kival- pilén, folyasi mutatészdm 50).
4. tablazat
A 11-22. példak szerinti keverékek polimerizaciéjanak kériilményei
Keverék s Diakrilat? Inicidtor- | Impregnalas | Polimeri-
Példa szama | PO-keverék PO (t%) (1%) Akrilat (t%) (%) tipus? ¢C) 24ci6 (°C) Géll (%)

11.  |EBAI/PPI| 30/70 30 70 1,5 BPIC 84 85-115 75

12. EBA2/PP1 50/50 60 40 0,3 BPIC 67 85-115 51

13. EBA2/PP1 50/50 50 50 0,3 BPIC 84 85-115 63

14. EBA2/PP1 50/50 45 55 0,3 BPIC 88 90-115 59

15. EBA2/PP1 50/50 50 50 03 BPIC 87 90-120 55

16. EBA2/PP1 60/40 50 50 0,3 BPIC 86 88-120 56

17. EBA2/PP2 70/30 60 40 0.3 t-BPB 78 80-130 51

18. EBA2/PP2 65/35 60 40 0,3 BPIC 78 85-120 56

19. EBA3/PP1 60/40 60 40 03 BPIC 58 70-120 45

20. EBA3/PP1 60/40 60 40 0,3 BPO 56 60-100 54

21. EBA3/PP1 55/45 60 40 0.3 BPO 56 60-100 51

22. EBA2/PP2 70/30 60 40 0,3 BPIC 77 80-120 47

116 6ras xilolos forrassal meghatarozott géitartalom

2BPO=benzoil-peroxid, BPIC=terc-butil-peroxi-izopropil-karbonat, t-BPB=terc-butil-peroxi-benzoat

3diakrilat=1,6-hexandiol-diakrilat
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5. tablazat
A 11-22. példék szerinti anyagok mechanikai tulajdonsagai
példa ssima Hitz6szilardsag? el:f:kg;‘ggﬁr] RHD® norml Nyomo Szakitészilérdsags
(MPa, MD/TD) (%, MD/TD) fiorm kisérletsorozat* (%) | (kN/m, MD/TD)
11. 5,8/4,9 45/80 86 25 4/5
12. 10,5/9,7 180/300 96 25 19/27
13. 8,6/6,8 100/210 93 37 20721
14, 8,5/7,0 120/210 90 — 11/14
15. 8,0/7.0 110/240 93 25 13/19
16. 9,0/8,5 100/220 89 30 14/14
17. 9,0/8,0 140/220 92 31 15/19
18. 9,0/7,0 110/260 94 - 13/20
19. 9,0/8,0 110/190 92 - 11/14
20. 9,0/9,0 110/260 92 36 15/19
21. 9,0/8,0 130/300 93 38 15/22
22. 9,0/8,0 110/220 93 29 12/19

laz elszakadéaskor a megnyulast az ISO 37 eldirasai szerint mértik

2a hizészilardsagot az [SO 37 elbirasai szerint mértilk

3az IRHD-keménységet az [SO 47 elirasai szerint mértik
4az vsszenyomasi kisérletsorozatot szobahémérsékleten, 24 dra mulva végeztiik el az ISO 815 eléirasai szerint
5a szakitoszilardsagot az 1SO 34 eldirasai szerint mértik
MD=a mérés irdnya megegyezik az anyag aramlasi irdanyaval froccsontéskor

TD=a mérés iranya cllentétes az anyag aramlasi irdnyaval froccsontéskor

A poliakrilat alkalmazott mennyiségének legna-
gyobb a hatédsa a termék keménységére. Minél nagyobb

termék, v.0. 12., 13. és 14. példdkat.

23-25. példik
A 23-25. példéak szerinti keverékek polimerizaltata-
mennyiségl poliakrilatot hasznélunk, annal puhdbb a 35 sdnak koriilményeit a 6. tablazatban adjuk meg. A 23.
példanal tisztan poliolefin keveréket és poliakrilatot al-
kalmazunk, mig a 24. példa szerinti keverék 10 témeg%
nafténes olajat tartalmaz, melynek markajele Nypar
840. A 25. példa szerinti keverék tartalmaz tovabbi
40 20 tomeg% kalcium-karbonatot.

6. tablazat
A 23-25. példak szerinti keverékek polimerizaciéjanak koriilményei
Példa PO- PO Keverék Impregnalas Polimerizacio (t:l);a)lf:i:?:i_ Olajtartalom
szhma keverék (t%) (t%) °C) °0) Earbonét (%) Nytex 840
23. EBA2/PP1 50/50 50 85 85-120 - -
24, EBA2/PP1 50/50 50 85 85-120 - 10
25. EBA2/PP1 50/50 50 85 85-120 20 10

Diakrilat=1,6-hexandiol-diakrilat, 0,3 tomeg% a 23-25.
példak mindegyikénél. Az iniciator BPIC.

A 23-25. példak szerinti készitmények mechanikai
tulajdonsagait a 7. tablazatban adjuk meg. Az olaj és a
kalcium-karbonét betdplalas csokkenti a huzdszilardsa-

got, de a szakadaskor mérhetd megnyulas névekszik.

Az anyag puhabb lesz, az IRHD-érték 93-rol 88-ra

csokken olaj- és tolt6anyag-betaplalds hatdsara. Az
Osszenyomasi kisérletsorozat eredménye koriilbeliil
60 20%-ra valtozik az olajbetaplalas hatdsara.
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7. tablazat
A 23-25. példak szerinti anyagok mechanikai tulajdonsagai
Példa Hiizészilardsag? Megnytilas szakadaskor! IRHD? Osszenyomasi
széma (MPa, MD/TD) (%, MD/TD) normal kisérletsorozat? (%)
23. 9,0/9,0 140/290 93 35
24. 7,0/7,0 160/160 89 89
25. 6,0/6,0 170/300 88 28

laz elszakad4skor a megnyulést az [SO 37 el8irasai szerint mértak
23 htizoszilardsagot az 1SO 37 elBirasai szerint mértiik
3az IRHD-keménységet az ISO 47 elGirasai szerint mértik

4az bsszenyomdsi kisérletsorozatot szobahdmérsékleten, 24 6ra milva végeztik el az ISO 815 elGirasai szerint

MBD=a mérés iranya megegyezik az anyag aramlasi iranyaval froccsontéskor

TD=a mérés iranya ellentétes az anyag aramlasi iranyaval froccsontéskor

A 8. tablazatban a tisztan PP alapi anyagot (=REF)
és a PP/EBA alapt keverékanyagot hasonlitjuk &ssze.
Az sszehasonlité (REF) anyag kizardlag PP1-et (lasd
4. tablazat) tartalmaz mint poliolefin, mig a 13. példa
szerinti anyagban a poliolefin PP1 és EBA2 keveréke.
A két anyag keménysége koriilbeliil azonos (91, illet6-
leg 93 IRHD normal), ami lehetdvé teszi, hogy az anya-
gokat kozvetleniil dsszevessikk. A poliolefin keverék
(PP/EBA) alapu anyag szakitoszilardsaga korilbeliil
tizszer nagyobb, mint az dsszehasonlité anyag szakité-
szilardsaga. A huzdszildrdsag javulasa is tisztdn megal-
lapithato.

8. tablazat
A tisztan PP alapu (REF) és a PP/EBA alapu TPE
(13. példa) 6sszehasonlitasa

REF 13. példa
Poliolefin keverék,
PP (t5meg%) PP1, 100 PP1, 50
Poliolefin keverék,
EBA (t6meg%) - EBA2, 50
Poliolefin o 50% PP1 +
(keverék vagy PP) 33% (PP1) EBA2
Akrilat (tomeg%) 67 50
Diakrilat (1,6-hexandiol- 3 03
diakrilat) (tomeg%) ’
Iniciatortipus Trig. 145 BPIC
Impregnalasi
homérséklet (°C) 120 84
Polimerizacios
hémérséklet (°C) 130-150 85-115
Gél (%) 63 63
Huzdszilardsag (MPa,
MD/TD) 6,9-6,6 8,6-6,8
Megnyulas szétszakadas-
Kkor (%, MD/TD) 45/56 100/210
IRHD normal 91 93
Szakitészilardsag
(kN/m, MD/TD 2,8-3.4 19,8-20,5
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SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Termoplasztikus elasztomer, melynek el6allitasa-
hoz akrilat monomer, iniciator és adott esetben diakrilat
poliolefinben van abszorbealtatva, majd a hémérseklet
emelésével az akrilat a poliolefinbe van polimerizalva,
és ott diszperz fazissa alakulva, azzal jellemezve, hogy
az akrilat fazis funkcionalizalva van az akrildt mono-
merhez funkcids csoportokat hordozé monomer adago-
lasaval, mely monomer karbonsav, oxazolin, epoxi-,
amino- vagy hidroxifunkciés csoportot tartalmazo
(met)akrilat, és mennyisége az akrildit monomer
mennyiségére vonatkoztatva 0,1-15 tomeg%, és hogy
egy funkcids csoportokat hordozo poliolefin van elke-
verve a poliolefin fazissal a polimerizacié el6tt vagy az
elasztomerrel a polimerizaci6 utan, és a poliolefin és a
poliakrilat témegaranya a keverékben 0,1-5, tovdbba
adott esetben a polimerizacié soran vagy egy kiilon
extrudalasi Iépésben olaj és/vagy toltbanyag is adagolva
van. (Els8bbsége: 1995. 04. 21.)

2. Termoplasztikus elasztomer, melynek eldllitasa-
hoz akrilat monomer, iniciator és adott esetben diakrilat
poliolefinben van abszorbedltatva, majd a hmérséklet
emelésével az akrilat a poliolefinbe van polimerizilva,
és ott diszperz fazissa alakulva, azzal jellemezve, hogy a
poliolefin két vagy tobb poliolefin keverékébdl all,
amelyek extruderben olvadékformaban vagy mas olva-
dékkeverd berendezésben vannak oOsszekeverve. (El-
sGbbsége: 1994. 12.23))

3. Az 1. igénypont szerinti termoplasztikus elasz-
tomer, azzal jellemezve, hogy a funkcids csoportokat
hordozé monomer az akrildit monomer mennyiségére
vonatkoztatva 0,5-10 tomeg%. (Elsébbsége: 1995.
04.21))

4. Az 1. igénypont szerinti termoplasztikus claszto-
mer, azzal jellemezve, hogy az ojtott poliolefinbe bevitt
funkciés csoport karbonsav vagy anhidrid vagy mas
karbonsavszarmazék. (ElsGbbsége: 1995. 04. 21.)

5. Az 1. vagy 4. igénypont szerinti termoplasztikus
elasztomer, azzal jellemezve, hogy az elasztomerben a
funkci6s csoportot hordozé poliolefin mennyisége
0,1-15 tomeg%, clénydsen 2-10 témeg%. (Elsébbsé-
ge: 1995.04. 21.)
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6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy a poli-
akrilat térhalositva lehet akrilat és diakrilat kopoli-
merizaltatdsaval vagy tobbfunkcios akrilat polimeriza-
ci6 kozbeni térhaldsitisaval, vagy az akrilat spontin
modon térhalésodasaval anélkiil, hogy kilon vulkani-
z4ciés lépésre lenne sziikség. (Elsébbsége: 1994,
12.23)

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy a poli-
akrilat tivegesedési hémérséklete szobahdmérsékletnél
alacsonyabb, elénybsen alacsonyabb mint —20 °C. (El-
sGbbsége: 1994. 12. 23))

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy a poli-
akrildt monomerjei 1, vagy elényosen 2 vagy tobb
szénatomos alkillancot hordozé alkil-akrilatok, 4 vagy
tobb, vagy elénydsen 8 vagy tobb szénatomos
alkillancot hordozé alkil-metakrilatok, polaris csopor-
tokat, elénydsen alkoxi- vagy hidroxilcsoportokat hor-
dozé alkil-akrilatok és metakrilatok. (ElsGbbsége:
1994.12.23))

9. Az 1-8. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy a poli-
olefin polipropilén, komonomereket tartalmazé poli-
propilén, polietilén vagy komonomerket tartalmazé
polietilén vagy ezek keveréke. (Elsébbsége: 1994.
12.23))
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10. Az 1-9. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy a keve-
rékben a poliolefin és a poliakrilat tomegarénya 0,5-2.
(Elsébbsége: 1994. 12. 23.)

11. Az 1-10. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy az anyag
puhibba tételére a polimerizacio sordn vagy egy kilon
extrudalasi lépésben 040 tomeg% olaj is adagolva van.
(ElsGbbsége: 1994. 12. 23.)

12. Az 1-11. igénypontok barmelyike szerinti
termoplasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy a
végtermék 0-70 tdmeg% koncentraciéban toltdanyagot
tartalmaz. (ElsGbbsége: 1994. 12. 23.)

13. Az 1-12. igénypontok barmelyike szerinti
termoplasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy ola-
jat is és toltGanyagot is tartalmaz. (Els6bbsége: 1994.
12.23)

14. Az 1-13. igénypontok barmelyike szerinti
termoplasztikus elasztomer, azzal jellemezve, hogy ha-
gyomanyos feldolgozasi modszerekkel, elénydsen
extrudalassal, froccsontéssel, fivassal vagy poliolefi-
nekkel koextrudalassal van feldolgozva.

15. Az 1-14. igénypontok barmelyike szerinti termo-
plasztikus elasztomer alkalmazisa €pitG- és elektromos
iparban, miiszaki cikként, elényosen fogantytként vagy
egyéb felhasznalasokban, melyekben mas termo-
plasztikus elasztomereket és hagyomédnyos gumikat al-
kalmaznak.
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