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A talalmany halogénmetilsztirolbdl szdrmazé egységeket
tartalmazé 4-7 szénatomos izoolefin kopolimerek R;R,R3N
altalanos képletii gatolt aminnal vagy RR,R;P altalanos képletii
gatolt foszfinnal alkotott blendjeit tartalmazé termoplasztikus
készitményekre vonatkozik, ahol Ry, R, és Rj jelentése elényo-
sen rovid vagy hosszl szénldnct alkilcsoport. A kapott ionosan
asszocialt, amino- vagy foszfin-mddositott elasztomereket ter-
moplasztikus elasztomer blendek eld4llitdsara alkalmazzak,
beleértve a dinamikusan vulkanizalt készitményeket is, ame-
lyekben az elasztomerek finomabban vannak diszpergéalva, ami a

készitmény javitott mechanikai tulajdonsagait eredményezi.
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TERMOPLASZTIKUS KESZITMENYEK HALOGENEZETT
ELASZTOMEREKHEZ

A taldlmany ndévelt viszkozitdssal rendelkez6é halogénezett
elasztomerekre, valamint a fenti elasztomereket tartalmazd ter-
moplasztikus elasztomer készitményekre vonatkozik. Ezek a
termoplasztikus elasztomer készitmények legalabb egy halogén-
metilsztirolbdl szdrmazd egységet tartalmazéd izoolefin kopoli-
mer és legalabb egy amin vagy foszfin blendjeit tartalmazzak.

A taldlmany hatterét az alabbiakban ismertetjiik.

A termoplasztikus elasztomer 4altalanos definicié szerint
"egy polimer vagy polimerek keveréke, amely ugyanugy feldol-
gozhat6 és ujrafeldolgozhatd, mint egy szokdsos termoplaszti-
kus anyag, mégis a vulkanizalt gumihoz hasonlé tulajdonsagok-
kal rendelkezik és viselkedik az alkalmazasi homérsékleten. A
milanyagok és elasztomer gumik blendjei vagy 6tvézetei egyre
nagyobb jelentdséggel birnak a nagy teljesitményli termoplasz-
tikus elasztomerek eldallitdsdban, kiilonGsen a hére keményedd
gumi helyettesitésére, kiilonféle alkalmazasok esetén.

Az olyan polimer blendeket, amelyek mind a termoplasz-
keznek, altalaban tgy allitjak el, hogy egy termoplasztikus po-

limert egy elasztomer készitménnyel kombinalnak oly moédon,
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hogy az elasztomert nem-folytonos szemcsés fazisként bensdsé-
gesen ¢és egységesen diszpergdljdk a termoplasztikus anyag
folytonos fazisaban. A vulkanizalt készitményekkel végzett
korai munkak leirdsa az US 3037954 szam® szabadalmi iratban
talalhatd, amelyben ismertetik a statikus vulkanizalast és a di-
namikus vulkanizalds technikajat is, ahol a wvulkanizalhaté
elasztomert egy gyantds termoplasztikus polimerben diszpergal-
jak, és az elasztomert a polimer blend folyamatos keverése és
nyirasa kézben vulkanizaljak. A kapott készitmény a vulkanizalt
elasztomer, példaul butilgumi, klérozott butilgumi, polibutadién
vagy poliizoprén mikrogél diszperzidja egy nem-vulkanizalt ter-
moplasztikus polimer matrixban, példaul polipropilénben.

A végsO alkalmazastol fiiggéen az ilyen termoplasztikus
elasztomer (TPE) készitmények egy vagy tobb termoplasztikus
anyagot, példaul propilén homopolimereket és propilén ko-
polimereket és hasonlé termoplasztikus anyagokat tartalmaz-
hatnak egy vagy t6bb vulkanizalt vagy nem-vulkanizalt elasz-
tomerrel, példaul az etilén/propilén gumi, EPDM gumival, dio-
lefingumival, butilgumival és hasonlé elasztomerekkel kombi-
nacioban. TPE készitményeket is eld lehet 4llitani, ahol az
alkalmazott termoplasztikus anyag egy magas hémérsékleten jo
tulajdonsdgokkal rendelkezé miiszaki gyanta, példaul poliamid
vagy poliészter, amelyet egy vulkanizalt vagy nem-vulkanizalt
elasztomerrel kombindciéban alkalmaznak. Az ilyen TPE készit-
mények példai és az ilyen készitmények el8allitdsi eljaréasai,
beleértve a dinamikus vulkanizdlds médszerét is, az US
4130534, 4130535, 4594390, 5021500, 5177147 és 5290886

szamu szabadalmi iratokban, valamint a WO 92/02582 szimu
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szabadalmi publikacioban taldalhatdk.

A TPE készitmények eldallitasara alkalmazhatd kiilénésen
eldnyos elasztomer polimerek a halogénezett random izoolefin
kopolimerek, amelyek legaldbb halogénmetilsztirolbdl szarmazdé
egységeket tartalmaznak. A fenti tipusi halogénezett elasztomer
kopolimerek (amelyeket BIMS polimereknek neveznek) és az
ezek eldallitdsara alkalmas eljardas az US 5162445 szamu szaba-
dalmi iratban taldlhato. A fenti kopolimereket tartalmazé vulka-
nizalhatd TPE készitményeket tobbek k6z6tt az US 5013793 és
5051477 szamu szabadalmi iratokban ismertetik.

A TPE készitményeket szokasosan ugy allitjak eld, hogy a
termoplasztikus és elasztomer komponenseket olvadékban keve-
rik, vagy olvadékban dolgozzak fel 150 °C-ot meghalad6 hé-
mérsékleten, és nagy nyirasu keverési feltételek mellett (nyiro-
sebesség nagyobb, mint 100 1/sec vagy sec™'), annak érdekében,
hogy az egyik polimer rendszer finom diszpergalasat biztositsak
a masik polimer rendszerbdl allé matrixban. Minél finomabb a
diszperzi6, annal jobbak a TPE termék mechanikai tulajdonsa-
gai.

Az ilyen BIMS polimerek inherens aramlasra aktivalasi és
nyirdasra higulasi jellemz6i kévetkeztében keverés kézben ma-
gasabb hémérsékleten és nyirdsi sebességeknél a viszkozitas
értékek csokkenése sokkal kifejezettebb ezekben a polimerek-
ben, mint annak a termoplasztikus komponensnek a viszkozitas-
cs8kkenése, amellyel a BIMS polimer elegyitve van. Azonban a
BIMS és a termoplasztikus komponensek viszkozitasbeli kii-
lonbségeit a keverés és/vagy feldolgozéds sordn minimalizéalni

kell ahhoz, hogy az egységes keveredést és finom blend mor-
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fologiat, amely a blend j6 mechanikai tulajdonsdagai szempont-
jabdl kritikusak, biztositani lehessen.

A taldlméanyt 6sszefoglaldan az aldbbiakban ismertetjiik.

A talalmény egy készitményre, elOony6sen egy termo-
plasztikus készitményre vonatkozik, amely egy halogénezett
elasztomert és egy viszkozitasndveld szert, példaul egy gatolt
amint vagy foszfint tartalmaz. A talalmany egyik megvaldsitasa
szerint a halogénezett elasztomer egy 4-7 szénatomos izomono-
olefin kopolimer, amely halogénmetilsztirolb6l szdrmazo6 egy-
ségeket tartalmaz. A kopolimert legaldbb egy (R;R,R3)N 4altala-
nos képletli gatolt aminnal vagy (R;R,R;3)P altalanos képleti
gatolt foszfinvegyiilettel elegyitjiik, ahol R, jelentése H vagy
1-6 szénatomos alkilcsoport, R, jelentése 1-30 szénatomos
alkilcsoport és Rj3 jelentése 4-30 szénatomos alkilcsoport, to-
vabba, ha R; hosszabb szénlancu alkilcsoportot jelent, mint R,
a fenti keverést a gatolt amin- vagy foszfinvegyiilet olvadas-
pontja feletti hémérsékleten hajtjuk végre. A keverést elénydsen
ugy végezziik, hogy homogén blendet nyerjiink.

A talalmany tovabbi targyat eljaras képezi egy 4-7 szénato-
mos izomonoolefin kopolimer viszkozitasanak novelésére, oly
moédon, hogy a kopolimert egy gatolt amin- vagy foszfinvegyii-
lettel keverjiik.

A talalméany 04j megkozelitést biztosit a BIMS kopolimerek
viszkozitdsanak ndvelésére ugy, hogy viszkozitdsuk a nagy
nyirast termalis keverés sordn jobban megkdzelitse vagy meg-
feleljen azon termoplasztikus anyagok viszkozitisanak,
amelyekkel azokat elegyitjik, ezaltal megkdnnyiti az egysé-

gesebb keveredést és az egyik polimer rendszer finomabb



"o el

diszperzidojanak kialakitdsdt a masik matrix polimer rendszer-
ben.

A talalmanyt részletesen az alabbiakban ismertetjiik.

A leirasban a "dinamikus vulkanizalas" kifejezés a termo-
plasztikus elasztomer készitményben 1év6d gumi vulkanizalasat
vagy keményitését jelenti, ahol a gumit nagy nyirassal a termo-
plasztikus komponens olvadaspontja feletti h6mérsékleten vul-
kanizaljuk. Ezaltal a gumi egyidejlileg térhaldsodik és diszper-
galodik finom szemcsékként a termoplasztikus matrixban, noha
- amint azt fentebb emlitettiik - egyéb morfoldgiak is létezhet-
nek.

A leirasban a "vulkanizalt" kifejezés azt jelenti, hogy a
vulkanizalandé gumikomponens olyan allapotig térhal6sodott,
amelyben a térhaldsitott gumi elasztomer tulajdonsdgai hason-
l6ak az 6nmagaban - a termoplasztikus elasztomer készitmény
nélkiil - hagyomanyosan vulkanizalt gumiéhoz. A térhdldsodas
fokat a géltartalommal vagy ennek ellenkezdjével, az extrahal-
haté6 komponens tartalommal lehet mérni. Alternativ médon a
vulkanizalas fokat kifejezhetjiik a térhalostliriiséggel is. A fenti
kifejezések szakember szamara jol ismertek, példaul az US
5100947 és 5157081 szamu szabadalmi iratokbol.

A leirasban a "készitmény" kifejezés egy 4-7 szénatomos
izomonoolefin, példaul izobutilén és egy alkilsztirol komo-
nomer random kopolimerjeinek halogénezett terméke és a visz-
kozitast befolyasolé szer, példaul egy amin vagy foszfin blend-
jeit jelenti. A készitmény egyéb komponenseket is tartalmazhat.

A leirdsban a peridédikus rendszer "csoportjai" a periddikus

rendszer csoportjainak 10j szdmozasi sémaja szerint vannak
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megadva (lasd Hawley's Condensed Chemical Dictionary 852,
13. kiadas, 1997).

Az "elasztomer" kifejezés a leirasban az ASTM D1566
definicidjaval megegyezd polimereket vagy polimer
kompozicidkat jelenti. Az "elasztomer" kifejezés a "gumi"
kifejezéssel egyenértékiien hasznélhaté.

Halogénmetilsztirolbdl szarmazd egységet tartalmazd izo-

olefin kopolimer

A talalmany szerinti készitmények legaldabb egy halogéne-
zett elasztomert tartalmaznak. A talalmany egyik megvaldsitasa
szerint a halogénezett elasztomer legalabb 4-7 szénatomos izo-
olefinbdl szarmazo egységeket, példaul izobutilénbdl szarmazo
egységeket és halogénmetilsztirolbol szarmazé egységeket tar-
talmazdé random kopolimer. A halogénmetilsztirol egység lehet
egy orto-, meta- vagy para-alkil-szubsztitualt sztirol egység.
Egyik megvaldsitas szerint a halogénmetilsztirolb6él szarmazé
egység egy p-halogénmetilsztirol, amely legalabb 80 tomeg%,
még elonyodsebben legaldbb 90 tomeg% para-izomert tar-talmaz.
A "halogén" barmely halogénatom lehet, el6ny&sen klor- vagy
bromatom. A halogénezett elasztomer lehet funkcionalizalt in-
terpolimer is, ahol a sztirol monomer egységekben jelen 1évé al-
kil szubsztituens csoportok koziil legalabb néhany benziles ha-
logént vagy egyéb, az aldbbiakban ismertetett funkcidés cso-
portot tartalmaz. A fenti interpolimereket a leirdasban "halogén-
metilsztirolbdl szarmazd egységet tartalmazd izoolefin kopoli-
mer"-nek vagy egyszertiien "izoolefin kopolimer"-nek nevezziik.

Az izoolefin kopolimerek tartalmazhatnak egyéb mo-

nomerbdl szarmazd egységeket is. A kopolimerben 1évd izoole-
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fin egy 4-12 szénatomos vegyiilet lehet, amelyekre a korlatozas
szandéka nélkiil példa az izobutilén, izobutén, 2-metil-1-butén,
3-metil-1-butén, 2-metil-2-butén, 1-butén, 2-butén, metil-vinil-
-éter, indén, viniltrimetilszilan, hexén és 4-metil-1-pentén. A
kopolimer tartalmazhat tovabba multiolefinb6l szdrmazé egysé-
geket 1s. A multiolefin egy 4-14 szénatomos multiolefin, példa-
ul izoprén, butadién, 2,3-dimetil-1,3-butadién, mircén, 6,6-di-
metilfulvén, hexadién, ciklopentadién, piperilén vagy egyéb
monomer, amelyeket példaul az EP 0279456 és US 5506316 és
5162425 szamu szabadalmi iratokban ismertetnek. A kopoli-
merben 1év6 eldnyds, sztirolos monomerbdl szarmazo egységek
kozé tartoznak a sztirol, metilsztirol, kldrsztirol, metoxisztirol,
indén és indénszarmazékok és ezek kombinacidi.

A talalmany egy masik megvalo6sitdsa szerint az interpoli-
mer egy etilénbo6l szdrmazd egység vagy egy 3-6 szénatomos o-
-olefinbdl szarmazd egység, €s egy halogénmetilsztirolbdl szar-
mazé egység, eldnydsen legalabb 80 tomeg%, még eldnyos-
sebben legalabb 90 tomeg% para-izomert tartalmazo6 p-halogén--
metilsztirolb6l szarmazdé egység random elasztomer kopoli-
merje, és ide tartoznak a funkcionalizédlt interpolimerek is, ahol
a sztirol monomer egységben 1évd alkil szubsztituens csoportok
legalabb egy része benziles halogénatomot vagy egyéb funkcios
csoportot tartalmaz.

Az eldnyds izoolefin kopolimerek Ugy jellemezhetdk, mint
interpolimerek, amelyek az (1) és (2) altalanos képleti mono-
mer egységeket tartalmazzak véletlenszerli elhelyezkedésben a

polimer lanc mentén, ahol

R és R' jelentése egymast6l fiiggetlenniil hidrogénatom, révid
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szénlancu alkilcsoport, elénydsen 1-7 szénatomos alkil-

csoport, vagy primer vagy szekunder alkil-halogenid,

€s
X jelentése funkcids csoport, példaul halogénatom.
Megfelel6 halogénatomok a kldr-, brodmatom, vagy ezek kom-
binaciéi. Elénydsen R és R' jelentése is hidrogénatom. A
-CRR|H és -CRR;X csoportok a sztirolgyliriben orto-, meta-
vagy para-helyzetben, elénydsen para-helyzetben lehetnek. Az
interpolimer szerkezetben jelen 1évd p-szubsztitudlt sztirolnak
legfeljebb 60 mo6l1%-a lehet (2) altalanos képletl funkcionalizalt
szerkezet az egyik megvaldsitas szerint, mig egy masik meg-
valdsitas szerint ez 0,1 - 5 m61%. Egy tovabbi megvalositas sze-
rint a (2) altalanos képletli funkcionalizalt szerkezet mennyisé-
ge 0,4 - 1 md1%.

Az X funkcids csoport lehet halogénatom vagy egyéb funk-
cios csoport, amely a benziles halogénatom nukleofil szubszti-
ticidjaval bevihetd, ilyenek példdul a karbonsavak, karbonsav-
so0k, karbonsav-észterek, amidok és imidek, hidroxilcsoport, al-
koxid, fenoxid, tiolat, tioéter, xantat, cianid, cianat, aminocso-
port és ezek elegyei. A fenti funkcionalizalt izomonoolefin ko-
polimereket, ezek el6allitasi eljarasat, a funkcionalizdlasi mod-
szereket, és a térhaldsitast kozelebbrél az US 5162445 szamu
szabadalmi irat ismerteti.

A leghasznosabb ilyen funkcionalizalt anyagok az izobu-
tilén és p-metilsztirol elasztomer random interpolimerjei, ame-
lyek 0,5 - 20 m4l% p-metilsztirolt tartalmaznak, ahol a benzil-
gylirlin 1évé metilcsoport szubsztituensek legfeljebb 60 mo6l1%-a

tartalmaz brom- vagy kldératomot, eldnydsen brématomot (p-



-brommetilsztirol), valamint ezek sav vagy észter funkcionali-
zalt valtozatait, ahol a halogénatom maleinsav-anhidrid vagy
akrilsav vagy metakrilsav funkcionalitdssal van helyettesitve.
Ezeket az interpolimereket "halogénezett poli(izobutilén-ko-p-
-metilsztirol)"-nak vagy "brémozott poli(izobutilén-ko-p-metil-
sztirol)"-nak nevezziik, és ezek kereskedelmi forgalombdl
EXXPRO™ elasztomerek (ExxonMobil Chemical Company,
Houston, TX) néven beszerezhet6k. Magatdl értetédbéen a
"halogénezett" vagy a "bromozott" kifejezések alkalmazasa nem
korlatozodik a kopolimer halogénezési eljarasara, csupan a ko-
polimer leirdsara szolgal, amely izobutilénbdl szdrmazé egysé-
geket, p-metilsztirolbdl szdrmaz6 egységeket és p-halogénme-
tilsztirolbol szarmazo egységeket tartalmaz.

Ezek a funkcionalizalt polimerek el6nydsen lényegében
homogén 0Osszetételi eloszlast mutatnak gy, hogy a polimer
legalabb 95 tdomeg%-anak p-alkilsztirol-tartalma a polimer 4&t-
lagos p-alkilsztirol-tartalmanak 10%-an beliil van. Még elényé-
sebben a polimerekre egy keskeny moéltomeg-eloszlas is jellem-
z6, Mw/Mn kisebb, mint 5, még elénydsebben kisebb, mint 2,5;
az eldényds viszkozitds szerinti atlagos modltomeg 200000 és
2000000 kozott van; €s az eldnyds szam szerinti atlagos molto-
meg 25000 és 750000 ko6zott van gélpermeacids kromatografias
meghatarozas szerint.

A kopolimereket a monomerelegy szuszpenzids polimeriza-
lasaval allithatjuk elé Lewis-sav katalizator alkalmazasaval,
majd halogénezéssel, elénydsen bromozassal, oldatban, a halo-
gén és egy gy6k inicidtor, példaul hé- és/vagy fény és/vagy ké-

miai iniciator jelenlétében, és adott esetben a brom kiilonféle
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funkciondlisan szdrmaztatott egységgel t6rténd elektrofil szub-
sztiticidjaval.

Az elényds halogénezett poli(izobutilén-ko-p-metilsztirol)
bromozott polimer, amely altalaban 0,1 - 5 tédmeg% brometil-
csoportot tartalmaz. Egy masik megvaldsitds szerint a brémme-
tilcsoportok mennyisége 0,2 - 2,5 tomeg%. Mdasképpen kifejezve
az elényos kopolimerek 0,05 - 2,5 mb1% bréomot tartalmaznak a
polimer tdmegére vonatkoztatva, még elénydsebben 0,1 - 1,25
moél% bromot tartalmaznak, és lényegében a gylirliben vagy a
polimervaz lancdban nem tartalmaznak halogén szubsztitiuciot.
A talalméany egyik megvaldsitdsa szerint az interpolimer 4-7
szénatomos izomonoolefinb8l szarmazé egységek, p-metilszti-
rolbol szarmazoé egységek és p-halogénmetilsztirolbdl szarmazé
egységek kopolimerje, ahol a p-halogénmetilsztirol egységek
0,4 - 1 m61% mennyiségben vannak jelen az interpolimerben az
interpolimer tdmegére vonatkoztatva. Egy maésik megvaldsitas
szerint a p-halogénmetilsztirol a p-brémmetilsztirol. A Mooney
viszkozitds (1+8, 125 °C, ASTM D1646, mddositott) 30 és 60
MU ko6z6tt van.

Amin/foszfin komponens

A BIMS kopolimerek viszkozitdsanak névelését a BIMS ko-
polimer megfeleld gatolt amin- vagy foszfinvegyiilettel (vagy
viszkozitasnoveldvel) vald keverésével érjiik el nyirasi kériil-
mények kozott, és az amin vagy foszfin olvadaspontja feletti
hémérsékleten annyi idén keresztiil, amely elegendé ahhoz,
hogy az amin vagy foszfin egységesen diszpergalédjon a BIMS
anyagban, rendszerint 1-10 percen keresztiil, és elénydsen 100

és 180 °C kozotti hdmérsékleten.
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Az alkalmazhaté megfeleld elényds viszkozitdsnéveldk
k6zé tartoznak az (R;R;R3)Q altalanos képletii vegyiiletek, ahol
Q jelentése egy 15. csoportba tartoz6 elem, elédnydsen nitrogén
vagy foszfor, és ahol R; jelentése 10-20 szénatomos alkilcso-
port, €és R; és R, jelentése azonosan vagy eltéréen révid szén-
lancu alkilcsoport, még eldnydsebben 1-6 szénatomos alkil-
csoport. Az alkalmazhat6é eldnyds géatolt amin/foszfin vegyii-
letek kozé tartoznak az (R;R,R;)N 4altaldnos képletii tercier
aminok. Kiilén6sen elényds aminok a decil-dimetil-amin, hexa-
decil-dimetil-amin, dihidrogénezett faggyualkil-dimetil-amin,
hidrogénezett faggyualkilmetil-amin és hasonlé vegyiiletek.

Az (RjR;R3)P 4altaldnos képletii elédnyos gatolt foszfinve-
gyliletek azok, ahol R; jelentése 10-20 szénatomos alkilcsoport
és R; és R, jelentése azonosan vagy eltérden révid szénlanc al-
kilcsoport, még elénydsebben 1-6 szénatomos alkilcsoport. Ezek
a foszfinok a fent emlitett aminokkal analdgok.

A BIMS kopolimerbe beépitett amin vagy foszfin mennyi-
ségének elegenddnek kell lennie ahhoz, hogy a készitmény visz-
kozitasat novelje (egy adott nyirdsi sebességnél és hémérsék-
leten). A kapott készitményt nevezhetjiik "amin vagy fosz-
fin/kopolimer" készitménynek, vagy "viszkozitasnovelé/kopoli-
mer" készitménynek vagy "amin vagy foszfin/BIMS" készit-
ménynek. Egyik megvaldsitas szerint a viszkozitasn6vel6/BIMS
készitmény viszkozitasi értéke nagyobb, mint 1300 Pa-s 220 °C-
-on €s 100 1/s nyirasi sebességnél, egy masik megvalésitas
szerint ez az érték 1300 - 6000 Pa's 220 °C-on és 100 1/s nyirasi
sebességnél, és 1400 - 5000 Pa's 220 °C-on és 100 1/s nyirasi

sebességnél egy masik megvaldsitas szerint. Egy tovabbi meg-
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valdsitas szerint a viszkozitasnovel6/BIMS készitmény viszko-
zitasi értéke nagyobb, mint 200 Pa-s 220 °C-on és 1000 1/s nyi-
rasi sebességnél, egy masik megvaldsitas szerint ez az értéke
200 - 600 Pa-s 220 °C-on és 1000 1/s nyirdsi sebességnél, és egy
tovabbi megvaldsitas szerint 220 - 550 Pa's 220 °C-on és 1000
1/s nyirasi sebességnél. Altaldban 0,05 - 2 mélekvivalens, még
elény6sebben 0,1 - 1 moélekvivalens amin vagy foszfin elegendé6
a BIMS halogéntartalmara vonatkoztatva.

A talalmany egyik megvaldsitasa szerint a viszkozitasnove-
16/BIMS készitményt, egy amin/BIMS készitményt lényegében
olddszer tavollétében allitjuk elé6. Még eldnydsebben az amin és
BIMS komponenseket szakember szamara ismert modszerekkel
keverjiik O6ssze szerves olddszer hozzadadasa nélkiil. Az oldé-
szerek, kiillonosen a szerves olddszerek, alapvetden hidnyoznak
a készitménybdl, vagy a komponensek keverése soran. Az "alap-
vetden hianyzik" kifejezés azt jelenti, hogy egyik megvaldsitas
szerint 5 tomeg%-nal kevesebb olddszer van jelen az egész ké-
szitményben, egy masik megvaldsitas szerint ez a mennyiség
2 tomeg%-nal kevesebb.

A taldlmany szerinti moédositott BIMS polimerek meg kell
kiildzbdztetni az US 5162445 vagy WO 94/10214 szamu szaba-
dalmi iratokban ismertetett ionomerekt6l. A fenti referenciak
szerint eldallitott anyagok elballitasa nukleofil szubsztitﬁciés
reakciokkal jar, amelyeket szerves olddszerben hajtanak végre,
ahol a BIMS polimerben jelen 1évd benziles halogént helyette-
sitik, ezaltal a polimert ionos amin vagy foszfin funkcionalitas-
sal rendelkezd ionomerré alakitjdk. A taldlmany értelmében eld-

allitott anyagok véleményiink szerint ionosan asszocialédott
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polimer lancok, ahol nincs halogén helyettesités a polimer
lancokban. Ez az ionos asszociaciéo egy ndvelt viszkozitassal
rendelkez6 moédositott polimert eredményez a kiindulasi BIMS
polimerhez viszonyitva.

Termoplasztikus polimerek

A talalmany szerinti névelt viszkozitdsa izoolefin kopoli-
mer termoplasztikus anyagokkal val6 keverésre alkalmazhaté. A
talalmany értelmében alkalmazhaté termoplasztikus polimerek
kozé tartoznak az amorf, részlegesen kristdlyos vagy alapvetden
teljesen kristalyos polimerek, amelyeket poliolefinek, poliami-
dok, poliimidek, poliészterek, polikarbonatok, poliszulfonok,
polilaktonok, poliacetdlok, akrilnitril/butadién/sztirol kopolimer
gyantak, poli(fenilén-oxid)-ok, etilén—szén-monoxid kopolime-
rek, poli(fenilén-szulfid)-ok, polisztirol, sztirol/akrilnitril ko-
polimer gyantak, sztirol/maleinsav-anhidrid kopolimer gyanték,
aromas poliketonok és ezek elegyei koziil valasztunk. A fenti és
tovabbi termoplasztikus polimereket példdul az US 6013727
szamu szabadalmi irat ismertet.

A talalmany szerinti készitményekben alkalmazhaté poli-
olefinek kozé tartoznak a hdre lagyuld, legalabb részlegesen
kristalyos poliolefin homopolimerek és kopolimerek, beleértve a
Ziegler/Natta tipusa katalizatorokkal vagy egy-helyes kataliza-
torokkal, példdaul metallocén katalizatorokkal eldallitott poli-
mereket. Ezeket célszerlien 2-6 szénatomot tartalmazo mono-
olefin monomerekbdl, példaul etilénbdl, propilénbdl, 1-butén-
bdl, izobutilénbdl, 1-penténbdl, a fenti monomereket tartalmazé
kopolimerekbdl €s hasonlékbél allitjuk els, legelénydsebb

monomer a propilén. A leirdsban és igénypontokban a "po-
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lipropilén" kifejezés a propilén homopolimerjeit, valamint a
propilén reaktor kopolimerjeit jelenti, amelyek 1-20 témeg%
etilént vagy 4-16 szénatomos o-olefin komonomert, vagy ezek
elegyei tartalmazhatjdk. A polipropilén lehet erésen kristalyos
izotaktikus vagy sziindiotaktikus polipropilén, rendszerint sziik
ivegesedési homérséklettartomannyal (Tg) rendelkezik. A ta-
lalméany kivitelezésében kereskedelmi forgalombdl beszerezhetd
poliolefinek alkalmazhatdk.

A "polipropilén" kifejezés magaban foglalja a propilén ho-
mopolimerjeit, valamint a polipropilén reaktor kopolimerjét,
amely 1-20 tomeg% etilénbdl szarmazé egységet, vagy egyéb
4-6 szénatomos a-olefin komonomerbdl szarmazé egységet tar-
talmazhat. A polipropilén lehet erdsen kristalyos izotaktikus
vagy sziindiotaktikus polipropilén. A reaktor kopolimer lehet
random vagy blokk kopolimer. Egyéb alkalmas termoplasztikus
poliolefin gyantak példaul a nagy siirtiségli polietilén (HDPE), a
kis siirliségii polietilén (LDPE), a lineéris kis siirliségli polieti-
lén (LLDPE), a nagyon kis siirliségli polietilén (VLDPE), az
etilén kopolimer gyantédk, az etilén és 1-alkén plasztomer kopo-
limerjei, a polibutén, és ezek elegyei.

A megfeleld termoplasztikus poliamidok (nylonok) ké&zé
tartoznak a kristdlyos vagy gyantds, nagy méltédmegii, szilard
polimerek, beleértve a polimerlancban ismétlédé amid egy-
ségekkel rendelkezd kopolimereket és terpolimereket. A poli-
amidok egy vagy tobb epszilon-laktdm, péld4dul kaprolaktam,
pirrolidinon, laurillaktdm és aminoundekén-laktam, vagy amino-
sav polimerizéaldsaval, vagy kétbazist savak és diaminok kon-

denzalasaval 4llithaték elé. Mind a szélképzd, mind a prés mi-
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nbéségli nylonok megfelelnek. A fenti poliamidokra példa a poli-
kaprolaktam (nylon-6), polilaurillaktdm (nylon-12), polihexa-
metiléndipamid (nylon-6,6), polihexametilénazelamid (nylon-
-6,9), polihexametilénszebacamid (nylon-6,10), polihexameti-
lénizoftalamid (nylon-6,IP) és a 11-amino-undekansav konden-
zacids terméke (nylon-11). A talalmany kivitelezésében keres-
kedelmi forgalombdl beszerezheté termoplasztikus poliamidok
alkalmazhatok célszeriien, elénydsek a lineéris kristdlyos poli-
amidok, amelyek lagyuldspontja vagy olvadaspontja 160 °C és
230 °C kozott van.

A talalmany értelmében alkalmazhatdé, megfeleld termo-
plasztikus poliészterek k6zé tartoznak az egy vagy tdbb alifas
vagy aromas polikarbonsav-észter vagy -anhidrid és egy vagy
tobb diol polimer reakcidtermékei. A megfeleld poliészterekre
példa a poli(transz-1,4-ciklohexilén), poli(2-6 szénatomos
alkan-biszkarboxilat)-ok, példaul poli(transz-1,4-ciklohexilén-
szukcinat) és poli(transz-1,4-ciklohexilén-adipat); poli(cisz-
vagy transz-1,4-ciklohexandimetilén-alkandikarboxilat)-ok, pél-
daul poli[cisz-1,4-ciklohexan-dimetilén)-oxalat] és poli[cisz-
-1,4-ciklohexdn-dimetilén)-szukcinat], a poli(2-4 szénatomos
alkilén-tereftalat)-ok, példaul poli(etilén-tereftalat) és poli(tet-
rametilén-tereftalat), a poli(2-4 szénatomos alkilén-izoftalat)-
-ok, példaul poli(etilén-izoftalat) és poli(tetrametilén-izoftalat),
és hasonlé anyagok. Az eldny6s poliészterek aromas dikarbon-
savakbol, példaul naftalin- vagy oftalminsavbdl és 2-4 szénato-
mos diolokbédl szdrmaznak, ilyenek példaul a poli(etilén-terefta-
l1at) és a poli(butilén-tereftalat). Az eldny6s poliészterek olva-

daspontja 160 °C és 260 °C kozott van.
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A talalmany értelmében alkalmazhatd poli(fenilén-éter)
(PPE) termoplasztikus miiszaki gyantak jol ismertek, kereske-
delmi forgalomban 1évd termékek, amelyeket alkil-szubsztitualt
fenolok oxidativ kapcsolasos polimerizaldsaval allitanak eld.
Ezek altalaban linearis polimerek, amelyeknek iivegesedési
hémérséklete 190 °C és 235 °C kozott van. Az elénysés PPE
polimerekre példa a poli(2,6-dialkil-1,4-fenilén-éter)-ek, pél-
daul poli(2,6-dimetil-1,4-fenilén-éter), poli(2-metil-6-etil-1,4-
-fenilén-éter), poli(2,6-dipropil-1,4-fenilén-éter) és poli(2-etil-
-6-propil-1,4-fenilén-éter). Ezek a polimerek, el64llitasi eljara-
suk, és polisztirollal alkotott blendjeik kozelebbrél az US
3383435 szamu szabadalmi iratban taldlhatdk.

Az alkalmazhaté termoplasztikus gyantik koézé tartoznak
tovabba a fent ismertetett poliészterek polikarbonat analdgjai,
példaul a szegmentalt poli(éter-ko-ftalat)-ok, a polikaprolakton
polimerek, a sztirolgyantdk, példaul a sztirol legfeljebb 50
mol% akrilnitrillel alkotott kopolimerjei (SAN), és a sztirol,
akrilnitril és butadién gyantds kopolimerjei (ABS); a szulfon
polimerek, példaul a poli(fenil-szulfon) és hasonlé miiszaki
gyantdk, amelyek szakember szamara ismertek.

Adalékanvyagok

A taladlmany szerinti készitmények lagyitészereket, vulka-
nizalészereket és erdsitd vagy nem-erdsitd toltéanyagokat, an-
tioxidansokat, stabilizatorokat, gumifeldolgozasi olajat, kép-
lékenyitészereket, szaporitéolajokat, cstisztatéanyagokat, tapa-
dasgatloszereket, antisztatikus szereket, viaszokat, habositdsze-
reket, pigmenteket, égésgatlokat és egyéb feldolgozasi adalék-

anyagokat is tartalmazhatnak, amelyek a gumiiparban ismertek.
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A fenti adalékanyagok a teljes készitmény legfeljebb 50 to-
meg%-at tehetik ki. Az alkalmazhaté téltdanyagok és szaporito-
anyagok kozé tartoznak a hagyomanyos szervetlen anyagok,
példdul kalcium-karbonat, agyagok, szilicium-dioxid, talkum,
titan-dioxid, korom és hasonlok. A gumifeldolgozist el6ésegitd
olajok 4ltaldban paraffin- vagy nafténbéazisi vagy aromas
olajok, amelyek kdolaj frakciokbdl szarmaznak, elényésen pa-
raffinbazist olajok. Ezek a készitményben 1évd specifikus gu-
mival vagy gumikkal egylitt szokdsosan alkalmazott tipusok
lehetnek, és mennyiségiik a teljes gumitartalomra vonatkoztatva
0 és 1 - 200 tomegrész/100 rész gumi (phr) ko6zott valtozhat.
Képlékenyitészerek, példaul trimellitat észterek is lehetnek a
készitményben.

Ezenkiviil kiilonféle, szakember altal vagy szakirodalombol
ismert fenolos gyantak alkalmazhatdk, valamint kiilénféle fenol-
formaldehid gyantdk, amelyeket a "The Chemistry of Phenol-
Formaldehyde Resin Vulcanization of EPDM: Part 1. Evidence
for Methylene Crosslinks", Martin Van Duin and Aniko
Souphanthong, Rubber Chemistry and Technology 68, 717-727
(1995) irodalmi helyen ismertetnek.

A talalmany szerinti vulkanizaldszerek szamos komponenst
tartalmazhatnak, példdul a fémeket vagy fém-ligandum
komplexeket, akceleratorokat, gyantidkat vagy egyéb, szakember
szamara ismert komponenseket, amelyek egy elasztomer vulka-
nizalasit befolyasoljak. A legtigabb megvaldsitds szerint a
vulkanizalészer legalabb egy 2-14. csoportba tartozo fém oxid-
ja, vagy fém-ligandum komplexe, ahol legaldbb egy ligandum

képes az indukalé vegyiilettel szubsztiticiés reakcidba 1épni.
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Egyik megvalésitds szerint a legalabb egy vulkanizdldoszer fém-
oxid, amelyek kodzé tartozik a cink-oxid, hidratalt mész, magné-
zium-oxid, alkalifém-karbonatok és -hidroxidok. Kdézelebbrdl,
az alabbi fém-alapu vulkanizéaldészerek szokasos vulkanizal6-
szerek, amelyek a taldlmany értelmében alkalmazhaték: ZnO,
CaO, MgO, Al,0;, CrO;, FeO, Fe,O; és NiO, és/vagy a fenti
fémek karboxilatjai. Ezek a fém-oxidok a megfelelo fém-
karboxilat komplexszel vagy karboxilat ligandummal, és vagy
egy kénvegyiilettel, vagy egy alkil-peroxid-vegyiilettel egyiitt
alkalmazhatok [lasd Formulation Design and Curing
Characteristics of NBR Mixes for Seals, Rubber World 25-30
(1993)].

A vulkanizaldészer mennyisége altalanossagban az alkalma-
zott szer tipusatél és kiiléndsen a kivant vulkanizalasi foktol
fligg, szakember szdmdéra jol ismert moédon. Példaul a kén
mennyisége altalaban 1-5, elonyosen 2-3 tomegrész/100 tomeg-
rész készitmény. A peroxid vulkanizaldészer mennyisége altala-
ban 0,1 - 2,0 tomegrész, a fenolos keményitdgyanta mennyisége
altalanossagban 2-10 tomegrész, és a gatolt amin mennyisége
0,1 - 2 tomegrész, mindegyik 100 tomegrész készitményre vo-
natkoztatva.

A fenti fém-oxidok tovabbi vegyililetekkel, példaul egy
zsirsavval kombinacidoban i1s alkalmazhatdok, és a vulkanizalo-
szer itt nem korlatozédik magara a fém-oxidra vagy fém-li-
gandum komplexre. A taldlméany értelmében alkalmazhaté szer-
ves savak vagy zsirsavak példai a sztearinsav, olajsav, laurin-
sav, palmitinsav, mirisztinsav és ezek elegyei, és a hidrogé-

nezett palmaolaj, ricinusolaj, halolaj vagy lenolaj. A fenti vul-
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kanizdloszerek alkalmazdsat az aldbbi helyeken targyaljak:
Rubber Technology 20-58 [szerk. Maurice Mortin, Chapman &
Hall (1995)], Rubber World Magazine's Blue Book 2001, 109-
-137 [szerk. Don R. Smith, Lippincott & Peto, Inc. (2001)] és
US 5332787 szamu szabadalmi irat.

A taldlmany egyik megvaldsitdsa szerint a vulkanizilo-
szerek 0,5 - 20 phr mennyiségben vannak a készitményben, egy
masik megvaldsitds szerint ez a mennyiség 1 - 10 phr. Egy to-
vabbi megvalositds szerint a vulkanizaloszerek lényegében hia-
nyoznak a készitménybdl. Az "lényegében hianyzik" kifejezés
azt jelenti, hogy a készitmény nem tartalmaz szokasos vulkani-
zaloszereket, példaul fenolos gyantakat, kenet, peroxidokat, fé-
meket vagy fém-oxidokat és fém-ligandum komplexeket.

Feldolgozas

A termoplasztikus elasztomer BIMS komponense 4ltalaban

apré, azaz mikroméretli szemcsék formajaban van jelen egy
folytonos miianyag matrixban, azonban egy ko-folytonos mor-
fologia vagy fazis inverzid is lehetséges a gumi miianyaghoz vi-
szonyitott mennyiségét8l és a vulkanizalé rendszert8l vagy a
gumi vulkanizalasi fokatél fliggéen. A gumi célszerlien legalabb
részlegesen térhaldsitott, és elénydsen teljesen vagy teljes mér-
tékben térhéaldsitott a végsd vulkanizalt termoplasztikus készit-
ményben. A részleges vagy teljes térhaldosoddst ugy érhetjiik el,
hogy a termoplasztikus polimer és a gumi bledjéhez egy megfe-
leld gumivulkanizalé-szert adunk, és a gumit a kivant fokig vul-
kanizaljuk szokadsos vulkanizalé koriilmények kézott. Azonban

elényds, ha a gumi dinamikus vulkanizaldsi eljarassal van tér-

halésitva.
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A dinamikus vulkanizaldst igy hajtjuk végre, hogy a termo-
plasztikus elasztomer komponenseket magasabb hédmérsékleten,
szokasos keveréberendezésben, példaul hengerszéken,
Banbury™ keverében, Brabender™ keverében, folyamatos ke-
veroben, keverd extruderben vagy hasonléban Gsszekeverjiik. A
dinamikusan vulkanizalt készitmények egyediilallé jellemzdje
az, hogy azon tény ellenére, hogy a gumikomponens részlegesen
vagy teljesen vulkanizalt, a készitmény szokasos miianyag fel-
dolgozasi moddszerekkel, példaul extrudalassal, fréccsdntéssel,
favassal vagy sajtolassal feldolgozhaté és ujrafeldolgozhatd. A
selejt vagy sorja hasznosithatd és ijjrafeldolgozhaté.

A BIMS gumi vulkanizaldasdnak végrehajtasahoz sziikséges
vulkanizald rendszerek tipusat, mennyiségét és a vulkanizalasi
koriilményeket szakember meg tudja allapitani. A gumi kiilon-
féle mennyiségii vulkanizdldészerek alkalmazasaval, kiilonféle
hémérsékleteken és kiilonféle vulkanizalasi idokkel vulkanizal-
hatd, hogy a kivant optimalis térhaldsodast elérjiik. A gumi ese-
tén alkalmazott barmely ismert vulkanizalé rendszer alkal-
mazhatd, amennyiben az a specifikus BIMS gumi és a termo-
plasztikus komponens esetén alkalmazott vulkanizélasi koril-
mények kozott megfelel. A fenti vulkanizalészerek k$zé tartoz-
nak a kén, kén donorok, fém-oxidok, gyanta rendszerek, peroxid
alapti rendszerek, hidroszilaciés vulkanizaldoszerek, amelyek
platina vagy peroxid katalizdtorokat tartalmaznak, és hasonldk,
akar akceleratorokkal és tars-szerekkel egyiitt, akar anélkiil. A
fenti vulkanizal6é rendszerek szakember szdmara és az elaszto-
merek vulkanizalasdnak irodalmabdl jol ismertek.

A kivant alkalmazastdl fiiggéen a készitményben jelen 1évo
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gumi mennyisége a készitmény Osszes polimer tartalmdnak
10 - 90 tdmeg%-at teheti ki. A legtobb alkalmazas esetén, és kii-
16n6sen akkor, ha a gumi komponenst dinamikusan vulkanizal-
juk, a gumi komponens legfeljebb 70 t6meg%-4t, elény6sebben
kisebb, mint 50%-4t, legelénydsebben 10 - 40 tomeg%-4t teszi
ki a készitmény Osszes polimertartalmanak.

A TPE készitmények olvadékfeldolgozasi hdmérséklete al-
talaban a TPE készitményben jelen 1évé legmagasabb olvadas-
pontd polimer olvadaspontjat meghaladé hémérséklettsl 300 °C-
-ig valtozhat. Az elény6s feldolgozasi hémérséklet 140 °C és
260 °C kozotti, 150 °C és 240 °C kozotti egy masik megva-
l6sitas szerint, és 170 °C és 220 °C koz6tti egy tovabbi
megvaldsitas szerint.

A gatolt amin- vagy foszfinvegyiiletet a BIMS gumi kompo-
nenssel a keverés barmely fazisdban kombinéalhatjuk, azaz vagy
akkor, amikor a BIMS-t és a termoplasztikus polimert el8szér
osszekeverjiik, vagy akkor, amikor a vulkanizaldszereket vagy
az egyéb adalékanyagokat bekeverjiik, ha dinamikusan vulkani-
zalt készitményeket allitunk el6. Azonban egy elény6s megvalé-
sitas szerint a gatolt amin- vagy foszfinvegyiiletet elészor a
BIMS polimerrel kompaundéljuk legfeljebb 300 °C h6mér-
sékleten, ily moédon egy névelt viszkozitdsi moddositott BIMS
polimert kapunk, és ezt a mddositott polimert keverjiik azutin a
termoplasztikus gyantaval és a TPE készitményben jelen 1évo
egyéb adalékanyagokkal.

Taldlmany szerinti termoplasztikus készitményt kapunk az
amin vagy foszfin, az izoolefin kopolimer és a‘termoszplaszti-

kus polimer barmely sorrendben tdrténd keverésével. Egyik
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megvaldsitas szerint a kopolimert eldsz6r az aminnal vagy fosz-
finnal keverjiik, és igy amin vagy foszfin/kopolimer O6sszetételt
kapunk, majd ezutan keverjiik a termoplasztikus anyaggal. Egy
masik megvaldsitds szerint a harom komponenst egyidejileg
keverjik O6ssze. Ezenkiviil, a talalmany egyik megvaldsitasa
szerint a termoplasztikus készitményt alapvetdéen olddszer
tavollétében allitjuk eld. Kozelebbrdl, az amint és a BIMS kom-
ponenst szakember szdmara ismert modszerekkel keverjiik 8ssze
szerves olddszer hozzdadasa nélkiil. Ezenkiviil, az igy kapott
amin vagy foszfin/kopolimer 06sszetételt a termoplasztikus
anyaggal is Osszekeverhetjiik oldoszer tavollétében. A készit-
ménybol, vagy a komponensek keverése soran alapvetdéen hia-
nyoznak az oldészerek, k6zelebbrdl a szerves oldoészerek, pél-
daul hexan, metilén-klorid vagy a poliolefinek, nylonok és
halogénezett elasztomerek oldasara ismerten hasznalt egyéb ol-
dészerek. Az "alapvetden hianyzik" kifejezés azt jelenti, hogy a
teljes készitményben 5 tomeg%-nal kevesebb olddészer van
jelen.

A talalmény szerinti termoplasztikus készitmény 10 - 90 to6-
meg% termoplasztikus anyagot és 90 - 10 tomeg% izoolefin ko-
polimert tartalmazhat. Egy masik megvalositds szerint a talal-
many szerinti termoplasztikus készitmény 20 - 80 tomeg% ter-
moplasztikus anyagot és 80 - 20 tomeg% izoolefin kopolimert
tartalmaz. Egy mésik megvaldsitds szerint a taldlmany szerinti
termoplasztikus készitmény 40 - 60 tdmeg% termoplasztikus
anyagot és 60 - 40 tomeg% izoolefin kopolimert tartalmaz. A
vulkanizalt termoplasztikus készitmények szakitészilardsaga na-

gyobb, mint 6,89-10" Pa (1000 psi) egyik megvaldsitas szerint,
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és nagyobb, mint 1,38-10% Pa (2000 psi) egy masik megvaldsitas
szerint (ASTM D1708, lasd alabb). A vulkanizalt termoplaszti-
kus készitmények szakadasi alakvaltozasa nagyobb, mint 200%
egyik megvaldsitds szerint, és nagyobb, mint 300% egy masik
megvalositas szerint (ASTM D1708, 14sd alabb).

A taldlmanyt az alabbi példakkal kivanjuk szemléltetni. A
példakban alkalmazott anyagokat az 1. tdblazatban ismertetjiik.

1. példa

Ez a példa szemlélteti a bromozott poli(izobutilén-ko-p-me-
tilsztirol) (BIMS 1, 2 és 3 az 1. tablazatban) viszkozitasanak
letorését. Az egyes gumimintdkat 50 - 5000 s’ nyirdsebesség-
nek tettiik ki kapillaris reométer alkalmazisaval 220 °C-on. A
viszkozitasi adatokat ezutdn a belépési nyomasra és a nem-New-
toni 4dramlési profilra korrigdltuk. Csak a 100, 500, 1000 és
1500 s™' esetén kapott viszkozitasi értékeket mutatjuk be Ossze-
hasonlitas céljabol. A 2. tablazatban lathatd a viszkozitas csék-

kenése a nyirdsebesség novelésének fiiggvényében a fenti gumik

esetén.

2. példa
A DM16D, DMHTD és M2HT tercier aminokat bekevertiik

a BIMS 2-be Brabender'™ keverd alkalmazéasaval, amelyet 150
°C-on és 60 fordulat/perc mellett iizemeltettiink. Az aminokat a
BIMS bromtartalmara vonatkoztatva moélekvivalens mennyisé-
gekben alkalmaztuk. Amint az a 3. tdbldzatban lathatd, a BIMS
viszkozitasi értéke DM16D hozzaaddsaval névelhetd minden
nyirasi sebesség mellett, 220 °C-on.

A DMI16D tercier amin jelenléte a BIMS-ben nem vezet a

BIMS hoébomlasahoz, amint az a 4. tablazatbdl lathatdé. A
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DM16D-vel adalékolt BIMS viszkozitasi értéke minden egyes
hémérsékleten viszonylag valtozatlan maradn 100 °C és 250 °C
kozotti héciklus soran.

A tercier aminnal modositott BIMS viszkozitdasanak noveke-
dése az amin szerkezetétdl fiigg. Az 5. tabldzat adatait a 3. tab-
lazatéval Osszehasonlitva lathatd, hogy a hexadecil-dimetil-
-amin (DM16D) nagyobb viszkozitasnévekedést biztosit, mint a
DMHTD, ami szintén dimetilvegyiilet, azonban féleg 18 szén-
atomos Rj; csoportot tartalmaz, szemben a DM16D 16 szénato-
mos Rj; csoportjaval. Ha M2HT-t alkalmazunk, amely dihidrogé-
nezett faggyualkil-metil-amin, és alkilcsoportként mind R,,
mint R; csoportot tartalmaz, tilnyomoéan 18 szénatomos alkil-
csoporttal (lasd 6. tabldzatot), a viszkozitdsndvekedés kevéssé

szignifikanssad valik, a DMI16D hozzaadasiaval biztositotthoz

képest.

3. példa
60 tomeg% MFR 1.5 polipropilént (ExxonMobil PP4292) és

40 tdmeg%, 0,5 molekvivalens DM16D-vel mddositott BIMS 2-
t tartalmazo6 blendet allitottunk el oly médon, hogy a kompo-
nenseket Brabender'™ keverével, 80 fordulat/perccel, 220 °C-
-on, 5 percen keresztiil kevertiik.

Egy egyébként azonos kontroll blendet allitottunk eld,
amelyben azonban a BIMS 2 nincs aminnal moédositva
(kontroll). A kapott blendek morfoldgiajat AFM-mel (atomierd
mikroszkopia), majd képfeldolgozassal vizsgaltuk, hogy megha-
tarozzuk a diszperzidméretet a szam szerinti atlagos ekvivalens
atméroben kifejezve. Az 6sszes mintadarabot 8 6ran beliil ana-

lizaltuk a mélyhlités kézbeni metszés utan, hogy a mintadarab
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soran a mintadarabokat -150 °C-ra hiitottiik, és gyémantkés
segitségével Reichert mélyhiit6tt mikrotommal feldaraboltuk.
Ezeket azutdn egy disszektorban tartottuk 4ramld sziraz
nitrogéngaz alatt, hogy kondenzélas nélkiil melegedjenek szoba-
homérsékletre. Végiil a sik mintadarabokat egy miniatiir acélsa-
tuba befogattuk az AFM analizishez. Az AFM méréseket leve-
gon végeztiik egy NanoScope Dimension 3000 pasztazé szondés
mikroszkép (Digital Instrument) segitségével, derékszogii Si
kantilever alkalmazéasaval. Az 6sszes mintadarab AFM fazis-
képét TIFF formatumba konvertaltuk, és PHOTOSHOP™
(Adobe Systems, Inc.) alkalmazasaval feldolgoztuk. Képfeldol-
gozo6 eszkdz készletet (Reindeer Games, Inc.) alkalmaztunk a
kép megalkotasdhoz. A megalkotott kép adatait egy text file-ba
irtuk a tovabbi adatfeldolgozashoz EXCEL™ segitségével. Az
eredmények a 7. tabldzatban lathaték. Ezek az eredmények a

diszpergalt BIMS gumi méretének kozel 30%-os csokkenését

mutatjak a kontrollhoz viszonyitva.

A kovetkez6 példdkban tovabbi termoplasztikus blendeket
vagy ionosan kotott 6tvozet (ILA) kompoziciokat készitettiink,
amelyek a tercier amint valtozé mennyiségekben tartalmaztak,
és kiértékeltiik mechanikai tulajdonsagaikat a tercier amin
adalékanyag nélkiili kontroll mintdkhoz képest. A blendekben
alkalmazott termoplasztikus polimer a polipropilén (PP)
PP4722, ez egy 2,8 MFT polipropilén, amely az ExxonMobil

Chemical Co.-t6l szerezhet6 be.
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4. példa
A tercier amint egy paraffin-bazisa asvanyolajjal higitottuk,

amikor a termoplasztikus anyag és az elasztomer blendjéhez ad-
tuk. A PP/BIMS blendeket uigy allitottuk eld, hogy a komponen-
seket Brabender keverében 190 °C-on és 60 fordulat/perc rotor-
sebességgel Osszekevertiik. A PP pelleteket eldsz6r megfeleld
stabilizator, példaul Irganox 1076 jelenlétében megolvasztottuk.
Ezutan hozzaadtuk az elasztomert, majd az olajjal higitott
Armeen DM16D-t. A végén egy fém-oxidot, példaul MgO-t ad-
tunk a blendhez, amely savmegko6td szerként miikodik. A 8. tab-
lazatban lathaté néhany ILA kompozicidé, amelyekben a termo-
plasztikus/elasztomer blend ardny 40/60 (a szdmok tOmegrészt
jelentenek). A talalméany szerinti (b) készitményben pontos
sztochiometrikus mennyiségben volt jelen a brom és az
amincsoport, mig a taldlméany szerinti (a) és (c) készitményben
tobb vagy kevesebb amincsoport volt, mint brématom.

A 8. tablazat szerinti egyes ILA készitményeket 190 °C-on
15 percen keresztiil sajtoltuk korilbeliil 2 mm (0,08 inch) vas-
tagsagu lemezekké. A kapott sajtolt lemezeken elvégeztik a
huzoszilirdsag/megnytlas méréseket (a lemezeket a vizsgalat
elvégzése el6tt kornyezeti kortilmények kozott 48 6ran keresztiil
taroltuk). Mikro-sulyzo6 préobatesteket (ASTM D1708) alkalmaz-
tunk (teszthémérséklet 25 °C; Instron keresztfej sebesség 5,08
cm/min (2 inch/min). Amint az a 8. tablazat adataibol lathato,
az ionos asszociacio bevitele a PP/BIMS/olaj blendekbe [talal-
many szerinti (a) - (c) példdk, amelyek 10 phr olajat tartalmaz-
nak] a szakadasi alakvaltozast, a maximdlis igénybevételt a

szakaddsi pont k6zelében, és a huzdszilardsagot (amely defini-
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cio szerint az igénybevétel-megnyulds gorbe alatti teriilet) szig-
nifikadnsan néveli a kontroll mintahoz viszonyitva.

5. példa

Tovabbi ILA készitmények lathaték a 9. tablazatban, ame-
lyekben a termoplasztikus/elasztomer blend arany 30:70 (a sza-
mok témegrészt jelentenek). A talalmany szerinti (d) és (e) ké-
szitményekben 10 phr, illetve 20 phr olaj van, és a brématomok
és amincsoportok pontosan sztéchiometrikus aranyban vannak
jelen. Itt ismét megjegyezziik, hogy az ionos kapcsolat bevitele
a PP/BIMS/olaj blendekbe (10 phr vagy 20 phr olaj)
szignifikdnsan ndveli a kontrollhoz viszonyitva a szakadasi
alakvéltozast, a maximalis igénybevételt a szakadasi pont kdze-
lében és a huzdszilardsagot.

A 10. tablazatban 30:70 termoplasztikus/elasztomer blend
aranya ILA készitmények lathaték, amelyekben magasabb
Mooney viszkozitasi BIMS-ek vannak. Ebben a sorozatban az
olaj mennyiségét is valtoztattuk. A talalmany szerinti (f), (g) és
(h) készitményekre a bromatomok és amincsoportok pontos
sztdchiometrikus ardnyat 4llitottuk be. Az eredmények azt mu-
tatjak, hogy az ionos kapcsolat bevitele a PP/BIMS/olaj
blendekbe (10, 20 vagy 30 phr olaj) néveli a maximalis igény-
bevételt a szakadasi pont kozelében és a huzodszilardsdgot a
kontroll mintdkhoz képest. Az olaj nagyobb koncentricioi
esetén a blend szakaddsi alakvaltozasa ionos kapcsolat nélkiil
nagyobb, mint a megfelel6 blenddé, amelyben ionos kapcsolé-
das van, taldn a BIMS 2 nagyobb moéltédmegének kovetkeztében.

Habar a taldlmanyt a korabbiakban specifikus megvaldsita-

sokon keresztiil mutattuk be, vilagos, hogy ezek a megvaldsita-



- 28 - sl it
sok csak példaszeriiek és a jelen talalmany felhaszndl4sat és
elvét mutatjak be. Ezért tehat szamos valtoztatast lehet végre-
hajtani a specifikus megvaldsitasokon és szamos olyan valtoz-
tatas is végrehajthatd, mellyel nem tériink el a jelen taldlmany
Iényegétél és targyatol, melyeket a koévetkezd igénypontok
definialnak.

Minden egyes itt hivatkozott els6bbségi iratot ugy kell te-
kinteni, hogy az hivatkozas révén a leirds részét képezi.
Tovabba minden egyes hivatkozott iratot - beleértve a vizsgalati

eljarasokat - ugy kell tekinteni, hogy az a hivatkozés révén a le-

iras részét képezi.
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1. tablazat

Alkalmazott anyagok

Jeloleés

Leiras

Anyag

BIMS 1

BIMS gumi, Mooney viszko-
zitas 35 egység*, 0,75 mo1%
Br, 5 témeg% PMS

EXXPRO™ 89-1
ExxonMobil Chemical

BIMS 2

BIMS gumi, Mooney viszko-
zitas 45 egység*, 0,75 mdl%
Br, 5 tomeg% PMS

EXXPRO™ 89-4
ExxonMobil Chemical

BIMS 3

BIMS gumi, Mooney viszko-
zitas 65 egység*, 1,1 moél%
Br, 5 tomeg% PMS

EXXPRO™91-11
ExxonMobil Chemical

DM16D

Tercier amin, hexadecil-dime-

til-amin

Armeen DM16D, Akzo
Nobel Chemical

DMHTD

Tercier amin, hidrogénezett

faggyualkil-dimetil-amin**

Armeen DMTD, Akzo
Nobel Chemical

M2HT

Tercier amin, dihidrogénezett

faggyualkil-metil-amin

Armeen M2HT, Akzo
Nobel Chemical

*. Mooney viszkozitis 125 °C-on mérve, ASTM D1646 szerint

**: A hidrogénezett faggyu tartalmaz: telitett 3,5% C,4, 0,5%

C15, 31% Ci4, 1% C;47, 61% Cis és telitetlen 3% C]g (az al-

kilcsoportok 2/3-a C,3)
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2. tablazat

Alacsony és magas Mooney viszkozitasi értékii BIMS-ek

viszkozitasa
Nyirasi sebesség (1/s) | BIMS 2 Viszkozitas* | BIMS 3 Viszkozitas
100 1274 1468
500 378 383
1000 200 197
1500 136 133

*: 220 °C-on mérve kapillaris reométerben; az értékeket Pa-s-

ben adtuk meg.

azat

3. tabl

DM16D-vel modositott BIMS 2 viszkozitasi értékei Pa's-ben

220 °C-on
Nyirasi BIMS2 BIMS 0,1 | BIMS 0,25 | BIMS 0,5 BIMS 1,0
sebesség ekvivalens | ekvivalens | ekvivalens | ekvivalens
(1/s) DM16D-vel | DM16D-vel | DM16D-vel | DM16D-vel
100 1274 1673 1649 3304 2910
500 378 426 426 981 916
1000 200 230 239 571 505
1500 136 152 171 416 361
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4. tablazat

13
L]
L ]
9 e
L d
LI )

DM16D-vel médositott BIMS 2 héstabilitisa 1 s nyirasi
sebességnél meghatarozva oszcillator reométer alkalma-
zasaval. A hémérsékletet 100 °C-rél 250 °C-ra emeltiik, majd
100 °C-ra csokkentettiik, és ijbol 250 °C-ra emeltiik

5 °C/perc sebeséggel

Hémérséklet (°C) |BIMS viszkozitasa* [ BIMS viszkozitasa*
0,25 ekvivalens 1,0 ekvivalens
DM16D-vel DM16D-vel
250 (el6szor le) 19770 124000
200 (elészor le) 21089 124000
150 (el6szor le) 26387 117000
100 (elbszor le) 39526 111000
150 (masodszor fel) 25862 111000
200 (masodszor fel) 21600 125000
250 (méasodszor fel) 18909 131000

*. értékek Pa-s-ben

5. tablazat

DMHTD-vel modositott BIMS 2 viszkozitasi értékei
Pa-s-ben 220 °C-on

Nyirasi BIMS 2 BIMS 0,1 | BIMS 0,25 | BIMS 0,5 BIMS 1,0
sebesség ekvivalens | ekvivalens | ekvivalens | ekvivalens
(1/s) DMHTD-vel | DMHTD-vel | DMHTD-vel | DMHTD-vel
100 1274 1892 1916 3209 LUK
500 378 517 594 861 963
1000 200 317 315 472 499
1500 136 LK 211 312 339

*: nem mértik
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6. tablazat

M2HT-vel modositott BIMS 2 viszkozitasi
Pa-:s-ben 220 °C-on

L[]
®en @

értékei

Nyirasi BIMS 2 BIMS 0,1 | BIMS 0,25 | BIMS 0,5 BIMS 1,0

sebesség ekvivalens | ekvivalens | ekvivalens | ekvivalens

(1/s) M2HT-vel | M2HTvel | M2HT-vel | M2HT-vel
100 1274 N/C* 1997 2372 2227
500 378 N/C 496 645 679
1000 200 N/C 263 368 388
1500 136 N/C 182 276 275

*: N/C - nincs eltérés a tiszta BIMS 2-t61

BIMS diszperzio mérete

7. tablazat

Blend Diszperzié méret (mikron)
Kontroll 2,08
Moébdositott BIMS 1,42
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8. tablazat

Kopolimer blend polipropilénnel

Komponens (tomegrész) Kontroll (a) (b) (c)
vagy tulajdonsag

PP 4772 18 18 18 18
BIMS 1 27 27 27 27
Armeen DM16D - 1,5 1,0 0,5
Olaj 4,5 4,5 4,5 4,5
Irganox 1076 0,09 0,09 0,09 0,09
MgO (Maglite D) 0,135 0,135 0,135 0,135
100% modulus (psi) 570 950 830 720
200% modulus (psi) - 1170 1100 960
Szakadasi alakvaltozés (%) 130 500 470 410
Maximalis szakadasi igénybevétel 580 1800 1600 1400
(psi)
Szakitoszilardsag (psi) 670 6240 2440 1850
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9. tablazat

Kopolimer blend polipropilénnel

Komponens (.tiimegrész) Kontroll Kontroll (d) (e)
vagy tulajdonsag

PP 4772 13,5 13,5 13,5 13,5
BIMS 1 31,5 31,5 31,5 31,5
Armeen DM 16D - - 1,16 1,16
Olaj 4,5 4,5 4,5 4,5
Irganox 1076 0,09 0,09 0,09 0,09
MgO (Maglite D) 0,135 0,135 0,135 O,l35ﬁ
100% modulus (psi) 100 75 440 280
200% modulus (psi) 70 24 660 460
Szakadasi alakvaltozas (%) 570 350 640 680
Maximalis szakadési igénybevétel 8 3 1380 1100
(psi)
Szakitoszilardsag (psi) 270 120 5470 4430
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10. tablazat

Kopolimer blend polipropilénnel

KOT:;::; ;g);:::ég;ész) Kontroll | Kontroll | Kontroll|  (f) @ ©
PP 4772 135 | 135 135 135 135 | 135
BIMS 2 315 | 315 31,5 31,5 315 | 315
Armeen DM16D - - - 1,16 116 | 116
Olaj 45 | 90 135 45 90 | 135
Irganox 1076 0,09 0,09 0,09 009 0,09 0,09
MgO (Maglite D) 0135 0135 | 0135 0135 0135 0135
100% modulus (psi) 180 | 130 36 550 320 | 440
200% modulus (psi) 160 | 100 26 830 510 | 630
Szakadasi alakvéltozas (%) 650 | 920  |1280 710 710 | 600
Maximalis szakadési igénybe- | 35 3 02 |190 | 1230 |[1200
vétel (psi)

Szakitészilardség (psi) 730 | 450 110 | 8100 | 5200 {4500
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Szabadalmi igénypontok

1. Eljaras termoplasztikus készitmény eldallitasara, azzal
jiellemezve, hogy egy termoplasztikus anyagot, halogénmetil-
sztirolbdl szdrmazo6 egységet tartalmazo legalabb egy izoolefin
kopolimert és legalabb egy R;R,R3;N 4altalanos képletli gatolt
aminvegyiiletet vagy R;R,R;P dltalanos képletli gatolt foszfin-
vegyiiletet - ahol R, jelentése H vagy 1-6 szénatomos alkilcso-
port, R, jelentése 1-30 szénatomos alkilcsoport és Rj; jelentése
4-30 szénatomos alkilcsoport, tovabba R; hosszabb szénlancu
alkilcsoportot jelent, mint R, - Osszekeveriink, és a termo-
plasztikus készitményt kinyerjiik.

2. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy
elészor 6sszekeverjitk az izoolefin kopolimert és a legaldbb egy
gatolt amin- vagy foszfinvegyiiletet, majd kinyerjilk az amin
vagy foszfin/kopolimer készitményt; az amin vagy foszfin/ko-
polimer készitményt és a termoplasztikus anyagot &sszekever-
jik; és kinyerjik a termoplasztikus készitményt.

3. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy
a keverést 150 °C és 240 °C kozotti homérséklettartomanyban
végezzik.

4. A 2. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve, hogy a
keverést a gatolt amin- vagy foszfinvegyiilet olvadaspontja fe-
letti hdmérsékleten hajtjuk végre.

5. Készitmény, amely egy termoplasztikus anyagot és ha-
logénmetilsztirolb6l szdrmazd egységet tartalmazéd legalabb egy
izoolefin kopolimert tartalmaz legalabb egy gatolt R;R,R;3N
altalanos képletli amin- vagy R;R,R;P altalanos képletli fosz-

finvegylilettel 6sszekeverve, ahol R, jelentése H vagy 1-6 szén-
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atomos alkilcsoport, R, jelentése 1-30 szénatomos alkilcsoport
€s R; jelentése 4-30 szénatomos alkilcsoport, tovabba R,
hosszabb szénlancu alkilcsoportot jelent, mint R;.

6. Az 5. igénypont szerinti készitmény, ahol az izoolefin
kopolimer és az amin vagy foszfin a termoplasztikus anyag hoz-
zaadasa elott van Osszekeverve, a keverés a gatolt amin- vagy
foszfinvegyiilet olvadaspontja feletti h6mérsékleten van végre-
hajtva.

7. Az el6z6 igénypontok barmelyike szerinti készitmény
vagy eljaras, ahol a termoplasztikus anyag a készitmény 10 - 90
tomeg%-at teszi ki.

8. Az el6z0 igénypontok barmelyike szerinti készitmény
vagy eljaras, ahol a termoplasztikus anyagot poliolefinek, poli-
amidok, poliimidek, poliészterek, polikarbonatok, poliszulfo-
nok, polilaktonok, poliacetalok, akrilnitril/butadién/sztirol ko-
polimer gyantak, poli(fenilén-oxid)-ok, etilén—szén-monoxid
kopolimerek, poli(fenilén-szulfid)-ok, polisztirol, sztirol/akril-
nitril kopolimer gyantdk, sztirol/maleinsav-anhidrid kopolimer
gyantak, aromads poliketonok és ezek elegyei koziil valasztjuk.

9. Az el6z6 igénypontok barmelyike szerinti készitmény
vagy eljaras, ahol a termoplasztikus polimer polipropilén vagy
nylon.

10. Az el6z6 igénypontok barmelyike szerinti készitmény
vagy eljaras, ahol R; jelentése 10-20 szénatomos alkilcsoport.

11. Az el6z6 igénypontok barmelyike szerinti készitmény
vagy eljaras, ahol R; és R, jelentése azonosan metilcsoport.

12. Az eldz6 igénypontok barmelyike szerinti készitmény

vagy eljaras, ahol a gatolt vegyiilet egy tercier amin.
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13. Az el6z6 igénypontok barmelyike szerinti készitmény
vagy eljaras, ahol az amin- vagy foszfintartalom 0,05 - 2
mol/halogén.

14. Az el8z6 igénypontok barmelyike szerinti eljaras, ahol a
keverés sordn olddészer 5 tdmeg%-nal kisebb mennyiségben van
jelen.

15. Az el6z6 igénypontok barmelyike szerinti eljaras, ahol
az izoolefin kopolimer egy halogénezett poli(izobutilén-ko-p-
-metilsztirol).

16. A 15. igénypont szerinti készitmény, ahol a termoplasz-
tikus készitmény vulkanizalt, és szakadasi alakvéaltozdsa na-
gyobb, mint 200% (ASTM D1708 szerint meghatarozva).

17. A 15. igénypont szerinti készitmény, ahol a termoplasz-
tikus készitmény vulkanizalt, és szakitdszilardsdga nagyobb,
mint 6895 kPa (1000 psi) (ASTM D1708 szerint meghatarozva).

18. Az 5-15. igénypontok barmelyike szerinti készitmény,
ahol az amin vagy foszfin/kopolimer készitmény viszkozitasi
értéke 1300 - 6000 Pa's 220 °C-on és 100 1/s nyirasi sebességnél
(ASTM D1646 szerint meghatarozva).

19. Az 5-15. igénypontok barmelyike szerinti készitmény,
ahol az amin vagy foszfin/kopolimer készitmény viszkozitasi
értéke nagyobb, mint 200 Pa's 220 °C-on és 1000 /s nyirasi
sebességnél (ASTM D1646 szerint meghatarozva).
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Szabadalmi és Védjegy Iroda Kift.

dr. Kiss I1diko
szabadalmi ligyvivé

Aktaszamunk: 98680-3102Q SI

See Ao g

;
<y

~



K(}ZZFTFT ELI

| PELDANY
P0302983 A—L 1
H H
Ann C——CHyv A C——CH
7 = |
\\' \\
R——-7C H R—C—_——)\
]Rl R,
1) )
Dise o AL LD



	Bibliographic data
	Abstract
	Description
	Claims
	Drawings

