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Uzavéry pro lahve jsou tvoteny olefinovym polymerem A,
obsahujicim polymer 1) 90 aZ 100, s vyhodou 92 a7 98 a
zv143té vyhodné 94 aZ 98 % hmotn. krystalického
propylenového homopolymeru nebo kopolymeru s ndhodnym
usporadanim, s komonomerem, zvolenym z ethylenu a C4 aZ
C10alfaolefinu, pfitemz tyto polymery obsahuji alespori 94,

s vyhodou alespofi 96 % hmotn. frakce, nerozpustné v xylenu
pii teplot& mistnosti, a polymer 2) do 10, s vyhodou 2 az 8 a
zvlasté vyhodné 2 az 6 % hmotn. elastomerniho kopolymeru
ethylenu s propylenem nebo C4 az C10alfaolefinu nebo smési
téchto latek a popk. 0,5 az 10 % hmotn. dienu. Tento
elastomerni kopolymer obsahuje 40 aZ 85 % mol. ethylenu. Za
predpokladu, Ze mnoZstvi polymeru 2 je nulové, voli se
polymer 1 ze svrchu uvedenych néhodnych kopolymeri. Pfi
zplsobu vyroby se olefinovy polymer A zpracuje lisovanim
nebo se odléva vstrikovanim.
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Uzavéry pro lahve % HJ6MW€ % uﬁw@

Oblast techniky

Vynélez se tyka uzavera pro lahve, vyrobenych z pryskyfic na
bazi olefinovych polymert. Zviasté se vynalez tyka droubovacich

uzavérl pro lahve.

Dosavadni stav techniky

Pouziti thermoplastickych olefinovych polymernich pryskyfic pro
vyrobu uzavéra pro lahve je samo o sobé znamé. Zvlasté je znamé
pouziti propylenovych homopolymert a polyethylend s vysokou

hustotou.

Lahve, vyrobené z takovych polymerd, jsou Siroce pouzivany na
celém svété, napf. pro distribuci napojl. PouZiti je vSak omezeneé
vzhledem k tomu, ze lahve, opatfené takovymi uzavéry, neni mozno
podrobit tepeinému zpracovani pfi vy$$ich teplotach, napf.
pasteuriza&nim cyklGm, bézné provadénym pfi teplotach 80 az 90 °C.
Pasteurizovateiné polyolefinové uzavéry jsou popsany v patentovéem
spisu GB 1 387 556. Podle tohoto patentového spisu mohou uzaveéry
lahvi byt zahfivany na teplotu az 75 °C.

Je zfejmé, Ze by bylo zapotfebi pasteurizovat napoje v lahvich
pfi vyésich teplotach. Jako pfiklady napojd, které by mély byt
pasteurizovany, je mozno uvést nealkoholicke napoje, zvlasté mosty,
ovocné §tavy a nékteré napoje, obohacené oxidem uhli¢itym. Je
sadouci provadét pasteurizaéni cykly pfi teploté vySsi nez 75 °C,
obvykle v rozmezi 77 az 88 °C. Doba pasteurizace je obvykle 10 az 50

minut, ¢astéji 10 az 30 minut.
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Vzhledem k menéi mechanické pevnosti a odolnosti proti
plsobeni vy$si teploty v pfipadé az dosud pouzivanych olefinovych
polymerd, nemohou znamé uzavery pro lahve snést vys§si tlak obsahu
lahve v pribé&hu pasteurizace. V disledku téchto vlastnosti maji plyni
kapalina tendenci v prib&hu pasteurizace uniknout nebo mize

dokonce dojit k otevieni uzavéru a jeho oddéleni od lahve.

Nyni bylo neogekavané zjisténo, ze uzavery pro lahve, vyrobené
z uréitého typu polypropylenu, je moZno podrobit vy$sim teplotam,
zvlasté v prib&hu pasteurizaénich cykld. Vynalez si klade za ukol
navrhnout uzavéry pro lahve, schopné snést plsobeni vyssi teploty,
zvlasté pfi pasteurizaci. Mél by byt pfekonan zvlasté problém kiehkosti
uzavéru tak, aby bylo mozno pasteurizovat lahve, opatiené uzavéry pfi
teplotach vyssich nez 75 °C po pomérné dlouhou dobu, napf. 10 az 75
minut, aniz by vznikaly problémy, k nimz dochazi pfi pouziti dosud
znamych uzavérd. Mimo to by se nemely uzavéry pfi vyssi teploté nijak

deformovat a mély by byt vhodné pro styk s potravinami a napoji.

Podstata vynalezu

Podstatu vynalezu tvoii uzavéry pro lahve, ktere jsou tvofeny
nebo v podstaté tvofeny olefinovym polymerem A, obsahujicim

1) 90 az 100, s vyhodou 92 az 98 a zvlasté 94 az 98 %
hmotnostnich krystalického propylenového homopolymeru nebo
kopolymeru s nahodnym uspofadanim, s komonomerem, zvolenym z
ethylenu a C4-C10-alfa-olefinu, pfi¢emz tyto polymery obsahuji
alespofi 94, s vyhodou alespofi 96 % hmotnostnich frakce,
nerozpustné v silenu pfi teploté mistnosti, polymeru 1 a

2) 0 az 10, s vyhodou 2 az 8 a zvlasté 2 az 6 % hmotnostnich

elastomerniho kopolymeru ethylenu s propylenem nebo C4-C10-alfa-



_olefinu nebo smési téchto latek a popf. 0,5 az 10 % hmotnostnich
dienu, pficemz tento elastomerni kopolymer obsahuje 40 az 85 %
molarnich ethylenu, polymer 2,

za pfedpokladu, ze v pfipadé, ze mnozstvi polymeru 2je 0%
hmotnostnich, voli se polymer 1 ze svrchu uvedenych nahodnych

kopolymerd.

Polymer A mé typicky elasticky modul v ohybu FM pfi teploté
23 °C alespon 1620, s vyhodou 1650 az 2500 MPa, pevnost v tahu pfi
teploté 23 °C alesporfi 33, s vyhodou az 45 MPa a razovou
houzevnatost 1ZOD pfi teploté 0 °C alespofl 2,5, s vyhodou az
20 kJ/m?.

Uvedeny polymer A ma hodnotu VICAT nejméné 150, s vyhodou
155 a zvlasté az 160 °C.

Zpusoby méfeni svrchu uvedenych viastnosti a frakce,

nerozpustné v xylenu budou dale popsany.

Polymer 1 je s vyhodou propylenovy homopolymer. V pfipade,
e jsou jako polymer 1 pouzity kopolymery, jsou vyhodné kopolymery
propylenu s komonomerem, ktery se voli ze skupiny ethylen, 1-buten,
1-penten, 1-hexen, 4-methyl-1-penten a 1-okten. Nejvyhodné&jsimi
komonomery jsou ethylen a buten-1. Obsah komonomer(l se obvykle

pohybuje v rozmezi 0,5 az 6, s vyhodou 2 az 5 % hmotnostnich.

Hodnota MFRL pro polymer A se typicky pohybuje v rozmezi 0,3
az 100, s vyhodou 0,7 az 30 a zvlasté 1 az 15 g/10 min.

Vhodnym piikladem svrchu uvedeného polymeru 1 je krystalicky

propylenovy polymer se $irokou distribuci molekulové hmotnosti, dale



uvadény jako polymer |, na bazi poméru My/My. Vyhodny je zejména
propylenovy homopolymer.

Polymer | ma typicky hodnotu Mw/M, v rozmezi 5 az 60, s
vyhodou 5 az 30. Vnitfni viskozita pro tento polymer, stanovena v
tetrahydronaftalenu pfi teploté 135 °C se m(ze pohybovat napf¥. v

rozmezi 1,2 az 7 dl/g.

Vhodnymi pfiklady polymeru | mohou byt polymery, které
obsahuji 10 az 65 % hmotnostnich frakce (i) s vysokou molekulovou
hmotnosti a 35 aZ 60 % hmotnostnich frakce (ii) s nizkou molekulovou

hmotnosti, jak je popsano v EP 573862.

Polymer 2 se s vyhodou voli z kopolymerl ethylenu a propylenu,
kopolymeru ethylenu a butenu-1, kopolymeru ethylenu, propylenu a

C4-C10-alfa-olefinu s obsahem 5 az 15 % molarnich alfa-olefinu.

S vyhodou obsahuje polymer 2 0 az 40 % hmotnostnich frakce,

nerozpustné v xylenu pfi teploté mistnosti.

Polymer 2 mGze byt pfidavan v Cistém stavu nebo ve formé
smési s krystalickymi polyolefiny. Uvedenou smési je mozno zcela
nebo z&asti nahradit polymer 2. Vhodnym piikladem takovych smési

mohou byt thermoplastické elastomerni olefinové polymery.

Vynalez se tedy rovnéz tyka uzaveru pro lahve, obsahujicich
smés polymera 1 a thermoplastického elastomerniho olefinového
polymeru, obsahujiciho nasledujici slozky v % hmotnostnich:

a) 70 az 97, s vyhodou 78 az 97 % propylenového
homopolymeru, obsahujiciho vice nez 90 %, s vyhodou vice nez 94 %
frakce, nerozpustné v xylenu pfi teploté mistnosti nebo krystalickeho
kopolymeru propylenu s ethylenem nebo s C4-C10-alfa-olefinem nebo

se smési téchto latek s obsahem vice nez 85 % hmotnostnich



propylenu, pfi éemz kopolymer obsahuje nejméné 85 % hmotnostnich
frakce, nerozpustné v xylenu pfi teploté mistnosti,

b) 0 aZz 10, s vyhodou 1 az 10 % krystalického kopolymeru s
obsahem ethylenu, nerozpustného v xylenu pfi teplote mistnosti a

c) 3 az 20, s vyhodou 3 az 12 % amorfniho kopolymeru ethylenu
s propylenem a nebo C4-C10-1-olefinem a popfipadé 1 az 10 % dienu,
rozpustného v xylenu pfi teploté mistnosti a obsahujiciho 20 az 75 %

ethylenu.

V tomto pfipadé je svrchu uvedeny polymer 2 tvofen souctem
slozek (b) a (c).

Uvedena smés s vyhodou obsahuje 30 az 80 % hmotnostnich
polymeru | a 20 az 70 % hmotnostnich thermoplastického
elastomerniho olefinového polymeru, vztazeno na celkové mnozstvi
smési, s vyhodou 40 az 60 % hmotnostnich polymeru | a 60 az 40 %

hmotnostnich thermoplastického elastomerniho olefinového polymeru.

Ve vyhodném provedeni jsou polymer | a slozka (a)
thermoplastického elastomerniho olefinového polymeru tvofeny
propylenovymi homopolymery a celkove mnozstvi ethylenu je 4 %

hmotnostni nebo niZsi.
Teplotou mistnosti se v pribéhu pfihlasky rozumi teplota 25 °C.
V typickych pfipadech ma thermoplasticky elastomerni olefinovy
polymer podle vynalezu elasticky modul v ohybu pfi teploté 23 °C v

rozmezi 1300 az 1600 MPa.

Prikladem dienu, vhodného pro pfipravu slozky (c) mohou byt

1,4-hexadien, 1,5-hexadien, dicyklopentadien, ethylidennorbornen,



1.6-oktadien a vinylnorbornen. Vyhodnym dienem je

ethylidennorbornen.

Jako pfiklad C4-C10-alfa-olefind, vhodnych pro pfipravu raznych
slozek thermoplastického elastomerniho olefinového polymeru, je

mozno uvést tytéZ slozky, které jiz byly uvedeny svrchu.

Slozkou (c) je s vyhodou amorfni kopolymer ethylenu a
propylenu, kopolymer ethylenu, propylenu a dienu nebo kopolymer

ethylenu, propylenu a butenu-1.

V pripadé, ze slozkou (c) je terpolymer, je pouzitym alfaolefinem

termonomer, pfitomny s vyhodou v mnoZstvi 3 az 10 % hmotnostnich.

Polymer A mizZe byt ziskan tak, Ze se oddélené pfipravi polymer
1 a polymer 2 a pak se obé& slozky smisi v roztaveném stavu, nebo je
mozno polymer A pfipravit pfimo syntézou v pfidatném polymeraénim

stupni po polymeraci polymeru 1.

Polymer | a svrchu uvedeny thermoplasticky elastomerni
olefinovy polymer je mozno pfipravit smisenim jednotlivych polymerQ
nebo s vyhodou pfimo polymeraci v jednotlivych stupnich pfi pouZziti
dvou nebo vétéiho podtu reaktorl a za pfitomnosti specifickych

katalyzatoru Ziegler-Natta.

Obvykle se postupuje tak, ze se polymer 1 vytvori v prvnim
polymera&nim stupni, naéez se v dalSich stupnich polymeruji pfislusné
monomery za vzniku polymeru 2 nebo thermoplastického

elastomerniho olefinového polymeru.

V pfipadé polymeru | se frakce (i) pfipravuje pred frakci (ii).



Polymeraci je mozno uskute¢nit v inertni atmosfére po
jednotlivych vsazkach nebo kontinualné znamym zpUsobem v kapalné
fazi v pfitomnosti nebo nepfitomnosti inertniho fedidla, nebo v plynné
fazi nebo ve smési kapalné a plynné faze. Vyhodné je postup provadet

v plynné fazi.

Vyhodnym postupem pro pfipravu thermoplastického
elastomerniho olefinového polymeru je dvoustupfiova polymerace,
ktera zahrnuje pfipravu slozky (a) v kapainém monomeru a pak
pfipravu slozek (b) a (c) v plynné fazi.

V pribéhu polymerace je mozno pfidavat vodik nebo jiné znamé
regulatory molekulové hmotnosti podle potfeby jako latky pro pfenos
Fetézcl k Fizeni molekulové hmotnosti. Pfi vhodném davkovani
regulatoru molekulové hmotnosti v riznych stupnich, je mozno

dosahnout svrchu uvedenych hodnot pro vnitini viskozitu a MFRL.

Reakéni doba a reakéni teplota nejsou kritickymi hodnotami.

Teplota se v8ak s vyhodou pohybuje v rozmezi 20 az 100 °C.

Typicka reakéni teplota pfi vyrobé sloZky (a) a pfi vyrobé slozek
(b) a (c) mUze byt stejna nebo odlisna. Obvykle se reakéni teplota pfi
vyrobé slozky (a) pohybuje v rozmezi 40 az 90, s vyhodou 50 az
80 °C. Slozky (b) a (c) se typicky pfipravuji pfi teploté 50 az 80 °C, s
vyhodou 65 az 80 °C.

Reakci je mozno uskuteénit za atmosferického tlaku aZz tlaku
7 MPa, s vyhodou pfi tlaku 1 az 4 MPa pfi polymeraci v kapalné fazi a
0,1 az 3 MPa, s vyhodou 0,5 aZ 3 MPa pfi polymeraci v plynné fazi.

Typicka doba reakce je 30 minut az 8 hodin.



Vhodnymi inertnimi uhlovodikovymi fedidly jsou nasycené

uhlovodiky, jako propan, butan, hexan a heptan.

Katalyzator, uzity pro vyrobu svrchu uvedenych polymer( je
mozno uvést piedem do styku s malym mnozstvim olefinu v
piedpolymerac¢nim stupni. Tato prepolymerizace zlep$uje ucinnost

katalyzatoru i morfologii polymerd.

Uvedeny postup se provadi tak, ze se katalyzator uvede do
suspenze v rozpoustédle typu uhlovodiku, jako hexanu nebo heptanu
a postup se provadi pfi teploté mistnosti az teploté 60 °C po dobu,
dostatednou k produkci mnoZstvi polymert, které odpovida 0,5az
3nasobku hmotnosti pevné slozky. Postup je také mozno provadét v
kapalném propylenu za svrchu uvedenych teplotnich podminek, ¢imz

se ziskaji mnozstvi polymer( az 1000 g na gram katalyzatoru.

Katalyzator, pouzity pro vyrobu polymeru |, je s vyhodou
charakterizovan tim, Zze pfi jeho pouziti je mozno ziskat propylenove
polymery s frakci, nerozpustnou v xylenu pfi teploté 25 °C, tvofici
90 % hmotnostnich nebo vy$s§i mnozstvi, s vyhodou vice nez 94 %
hmotnostnich, vztazeno na celkové mnozstvi polymeru. Mimo to je
citlivost na regulatory molekulové hmotnosti dostatecné vysoka k
tomu, aby bylo mozno ziskat homopolymery propylenu s frakci s
vysokou molekulovou hmotnosti a s frakci s nizkou molekulovou

hmotnosti.

ZpUsoby vyroby propylenového polymeru | s Sirokou distribuci

molekulové hmotnosti jsou popsany napf. v EP 573 862.

Katalyzator, pouzity pfi vyrob& polymeru | a termoplastického
elastomerniho olefinového polymeru je mozno pfipravit tak, ze se

uvede do styku:



(a) pevna slozka katalyzatoru, tvofena slouéeninou titanu s
alespofi jednou vazbou mezi titanem a halogenem a donorem
elektron(, pfi¢emz obé tyto slozky jsou ulozeny na halogenidu
hofeé¢natém v jeho aktivni forme,

(b) alkylhlinita slouenina a popf.

(c) externi donor elektrond.

Pevna slozka katalyzatoru (a) se svrchu uvedenymi viastnimi i
katalyzatory jsou z literatury znamé. Zv1asté vyhodné jsou
katalyzatory, popsané v US 4 399 054 a EP 45 977 a 395 083.

Obecné je mozno uvést, Ze pevné slozky katalyzatoru,
pouzivané v téchto katalyzatorech, obsahuji jako donor elektrond
slouéeninu ze skupiny éther(, ketond, laktond, sloucenin s obsahem
atom dusiku, fosforu a/nebo siry, a esterd mono- a dikarboxylovych
kyselin. Zvlasté vhodnymi donory elektrond jsou estery kyseliny
ftalové, jako diisobutylftalat, dioktylftalat, difenylftalat a
benzylbutylftalat.

Dal&i vhodnymi donory elektront jsou 1,3-diethery vzorce:
(R"Y(R"C(CH,0OR")(CH,0R")

kde R' a R", stejné nebo odligné znamenaji C1-C18alkyl, C3-
-C18cykloalkyl nebo C7-C18aryl,

R" a R", stejné nebo odli§né znamenaji C1-C4alkylové zbytky nebo
jde o 1,3-diethery, v nichz uhlikovy atom v poloze 2 nalezi cyklicke
nebo polycyklické struktufe, tvofené 5, 6 nebo 7 atom( uhliku a

obsahujici 2 nebo 3 nenasycené vazby.

Ethery tohoto typu jsou popsany ve zvefejnénych evropskych
patentovych pfihlaskach 361493 a 728769.



Jako pfiklady téchto dietherti 1ze uvést 2-methyl-2-isopropyl-1,3-
-dimethoxypropan, 2,2-diisobutyl-1 3-dimethoxypropan, 2-isopropyl-2-
-cyklopentyl-1,3-dimethoxypropan, 2-isopropyl-2-isoamyl-1,3-
-dimethoxypropan a 9,9-bis(methoxymethyl)fluoren.

Svrchu uvedené polymery a smési polymerll je mozno misit s
obvyklymi pfisadami pro polymery, jako jsou stabilizatory, pigmenty
apod., nukleaéni ¢inidla, jako p-terc.butylbenzoat, 1,3- a
2 4-dibenzylidensorbitol, benzoat sodny, mastek a také s obvyklymi

pfisadami pro uzavery lahvi, jako jsou antistatické a kluzné latky.

Pro pfipravu takovych smési je mozno pouZit jakékoliv bezné

zafizeni, napf. vytlaGovaci zafizeni.

Jak jiz bylo uvedeno, hodnoty MFRL pro polymer A se typicky
pohybuji v rozmezi 0,3 az 100 g/10 min. Tyto hodnoty je moZno ziskat
pfimo pfi polymeraci nebo postupné chemickou degradaci polymeru,
po ukon&eni polymeraéniho postupu. Chemickou degradaci je mozno
uskute&nit pomoci iniciatord tvorby volnych radikald, jako jsou
organické peroxidy. Pfikladem organickych peroxidu mohou byt (2,5-
-dimethy|-2,5-diterc.butylperoxy)hexan a dikumylperoxid. Postup se
provadi pfi pouziti vhodného mnoZstvi iniciatoru tvorby volnych
radikaldl v inertni atmosféfe, napf. pod dusikem. Postup je také mozno

provadét znamym zpUsobem za obvyklych podminek.

Uzavéry lahvi podle vynalezu je mozno piipravit lisovanim ze
svrchu uvedeného alfa-olefinového polymeru s hodnotou MFRL 0,8 az
6 g/10 min. Av8ak odlévani vstiikovanim je mozno pouzit také v
pfipadé, ze hodnota MFRL jsou alespof 2 g/10 min, s vyhodou 3 az

20/10 min. Odlévani vstfikovanim se provadi béznym zpUsobem.
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Uzavéry lahvi podle vynalezu mohou mit bézné rozmery a
bé¥nou hmotnost obvyklych uzavérd, pouZivanych pro pasteurizaci.
Zejména mohou mit standardni rozméry a hmotnost roubovacich
uzavérd pro lahve, které nejsou urceny pro pasteurizaci. Obvykle maji
tyto uzavéry vnitfni prmer v rozmezi 12 az 48 mm a hmotnost 0,5 az
10 g. Uzaveéry pro nealkoholické napoje maji typicky vnitfni prumeér
28 mm, vysku 20 mm, tloustku stény 0,8 az 1,8 mm a hmotnost 2,5 az
44.

Uzavéry lahvi podle vynalezu mohou byt opatfeny tésnicim
paskem. Mimo to mohou obsahovat tésnici zatku, zarucéujici

nepropustnost pro plyn nebo kapalinu nebo zvlastni pryzové tésneéni.

Uzavéry pro lahve uvedeného typu je mozno pouzit v§ude tam,
kde lahve maji byt podrobeny vy$sim teplotam, vzhiedem ke svym
dobrym mechanickym vlastnostem pfi vysSich teplotach. Uzavéry lahvi
podle vynalezu jsou zvlasté vhodné pro pasteurizacni cykly svrchu
uvedeného typu, i pro pfipady, kdy je nutno uchovavat uzaviené lahve

pfi vy§sich teplotach po delsi dobu.

Pro stanoveni vlastnosti polymert a vyslednych smési polymerd

byly uZity nasledujici analytické metody.

Rychlost toku taveniny (MFRL): ASTM-D 1238, podminky L

\Vnitini viskozita: stanovi se v tetrahydronaftalenu pfi 135 °C

Obsah ethylenu: stanovi se spektroskopii v infraterveném svétle
Frakce, rozpustné a nerozpustné v xylenu pfi 25 °C: 2,5 g polymeru se
rozpusti ve 250 mi xylenu za michani pfi teploté 135 °C. Po 20
minutach se roztok necha zchladnout na 25 °C za stalého michani a
pak se necha 30 minut stat. Vytvofena srazenina se odfiltruje pfes
filtradni papir, roztok se odpafi v proudu dusiku a odparek se susi ve

vakuu pfi teploté 80 °C az do stalé hmotnosti. Pak je mozno vypocitat



mnozstvi polymeru, rozpustného a nerozpustného v xylenu pfi teplote
mistnosti v % hmotnostnich.

M./M,: mé&fi se chromatografii na gelu

Index polydisperzity (Pl): méfeni distribuce molekulové hmotnosti v
polymeru. Pro stanoveni hodnoty Pl se stanovi modul oddéleni pfi
nizké hodnoté&, napf. pii 500 Pa, pfi teploté 200 °C pfi pouziti
rheometru RMS-800 s paralelnimi deskami (Rheometrics USA),
pracuje se pfi frekvenci oscilace, zvySujici se od 0,01 rad/s az do

100 rad/s. Ze ziskané hodnoty je mozno odvodit hodnotu P! pfi pouZiti
nasledujici rovnice:

Pl = 54,6 x (modul oddé&leni)™7®

kde modul oddéleni MS je definovan jako

MS = (frekvence pii G'=500 Pa)/(frekvence pfi G'=500 Pa)

kde G’ je modul ulozeni a G” je nizky modul.

Modul elasticity v ohybu (FM): ISO 178

Prataznost: ISO/R 527

Pevnost v tahu: ISO 527

Razova houzevnatost 1ZOD: ISO 180/1A

Teplota deformace za tepla (HDT): ISO 75

VICAT: I1ISO 306

Praktické provedeni vynalezu bude osvétleno nasledujicimi

priklady, které véak nemaji slouzit k omezeni rozsahu vynalezu.

Polymerni smési, uzité v pfikladech

- Smés (A) je propylenovy polymer s hodnotou MFRL 1,9 g/10
min a je mozno jej pfipravit chemickou degradaci prekursoru
pUsobenim pfislusného mnoZstvi organického peroxidu. Material,
podrobeny degradaci ma hodnotu MFRL 1,2/10 min, frakce, rozpustna
v xylenu je obsazena v mnozstvi 6,5 % hmotnostnich, vnitini viskozita
frakce, rozpustné v xylenu (bez oleji) je 3 di/g, smés ma nasledujici

slozeni:



L]

[ XX K ]
eeece
L
ssee
sese

13..‘ LR ] ede G000 LAl .0

- 95,2 % hmotnostnich propylenového homopolymeru s obsahem
frakce, rozpustné v xylenu 2,5 % hmotnostnich, hodnota Pl = 4,7 a
hodnota M,/M, = 7,6 a

- 4.8 % hmotnostnich kopolymeru ethylenu a propylenu s obsahem
ethylenu 48 % hmotnostnich. Frakce kopolymeru, rozpustna v xylenu
tvoFi 86 % hmotnostnich kopolymeru a obsahuje 28,2 % hmotnostnich

ethylenu.

Prekursorova smés se ziskava kontinuainé v sérii tfi
propojenych reaktor(, pficemz homopolymer propylenu se vyrabi v
prvnich dvou reaktorech a kopolymer ethylenu a propylenu se vyrabi
ve tfetim reaktoru. Polymerace se provadi v pfitomnosti katalyzatoru,
ziskaného tak, ze se uvede do styku pevna slozka katalyzatoru,
obsahujici chlorid titaniCity a diisobutylftalat na chloridu hofe¢natém v
aktivni formé, triethylaluminium a dicyklopentyldimethoxysilan jako

donor elektrond.

« Polymer (B) je propylenovy homopolymer s hodnotou MFRL
3,5 g/10 min, frakce, rozpustna v xylenu tvofi 1,8 % hmotnostnich,
Pl = 6 a My/M, = 9,3. Homopolymer obsahuje jako nukleacni ¢inidlo

1800 ppm 3,4-dibenzyliden sorbitolu.

Polymer se vyrabi stejnym zpusobem jako smés A s tim

rozdilem, Ze odpada tfeti polymeracni stupen.

Vysledky polymerace pfi vyrobé smési A a polymeru B jsou

uvedeny v tabulce 1.



Tabulka 1

Slozeni polymeru A B

Prvni reaktor

Polymer (% hmot.) 47,6 52
MFRL (g/10 min) 0,3 0,3-0,4
Druhy reaktor

Polymer (% hmot.) 47,6 48
MFRL (g/10 min) 1,4 -

Treti reaktor

Polymer (% hmot) 4,8 0

- Smés (C) je propylenovy polymer s hodnotou MFRL
4,6 g/10 min, ktery je mozno pfipravit chemickou degradaci
prekursorové smési pusobenim pfislu§ného mnozstvi organickych
peroxidd. Smés, ktera se podrobi degradaci, ma hodnotu MFRL
3,0 g/10 min a frakce, rozpustna v xylenu (bez olejl) tvofi 8,4 %
hmotnostnich, vnitini viskozita frakce, rozpustné v xylenu (bez olejd)
je 2,3 dl/g, smés ma nasledujici slozeni:
- 93 % hmotnostnich homopolymeru propylenu s hodnotou MFRL
3,1 g/10 min, frakce rozpustna v xylenu tvoii 2,5 % hmotnostnich,
hodnota Pl = 4,2 a My,/M;=6,9 a
-7 % hmotnostnich amorfniho kopolymeru ethylenu a propylenu,
obsahujiciho 48 % ethylenu. Frakce kopolymeru, rozpustna v xylenu

tvofi 86 % a obsahuje 32 % hmotnostnich ethylenu.

.« Smés (D) je thermoplasticky elastomerni olefinovy polymer s
hodnotou MFRL 6,0 g/10 min a je mozno ji pfipravit chemickou
degradaci prekursorové smesi plsobenim pfislu§ného mnozstvi
organickych peroxid(i. Prekursorova smés ma hodnotu MFRL 4,0 g/10
min a vnitini viskozitu frakce, rozpustné v xylenu (bez olejd) 2,3 dl/g,

smés ma nasledujici sloZeni:




- 91,5 % krystalického propylenového homopolymeru s obsahem 2,5 %
frakce, rozpustné v xylenu a

- 8.5 % kopolymeru ethylenu a propylenu s obsahem 60 %
hmotnostnich ethylenu. Frakce kopolymeru, rozpustna v xylenu tvofi

79 % hmotnostnich a obsahuje 40 % hmotnostnich ethylenu.
Smési C a D je mozno pfipravit postupnou polymeraci v
pfitomnosti vysoce stereospecifického katalyzatoru Ziegler-Natta na

chloridu horeé¢natém.

Ptiklady provedeni vynélezu

Priklad 1

Pelety polymeru A, obsahujici 5500 ppm amidu kyseliny
erukové, 3000 ppm glycerolmonostearatu a 1100 ppm benzoatu
sodného se pfipravi vytlacovanim v zafizeni Werner ZSK 280 (L/D =
16, pramér 280 mm), zafizeni pracuje pfi teploté v rozmezi 235 az
240 °C.

Vzorky se pfipravi odlévanim vstfikovanim pfi pouziti pelet
polymeru ziskanych vytlacovanim. Vzorky se pfipravuji v souladu s
normou |SO 1873-2.

Priklad 2
Postupuje se zpisobem podle pfikladu 1's tim rozdilem, Ze se

misto smési A uzije smés C.

Priklad 3
Opakuje se zpUsob podle pfikladu 1's tim rozdilem, Ze se uzije
smés polymeru B a smési D misto smési A. Pomér polymeru B ke

smési D je 1:1.
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Srovnavaci priklad 1c
Opakuje se zpUsob podle prikladu 1, s tim rozdilem, ze se misto

smési A uzije smés D.

V tabulce 2 jsou uvedeny mechanicke vlastnosti, stanovené pfi
pouziti zkugebnich vzork(, pfipravenych z materiald podie pfikladd 1-3

a srovnavaciho pfikladu 1c.

Priklad 4

Pelety, ziskané vytlaCovanim v pfikladu 3 se zpracuji pomoci
odlévani vstfikovanim na bé&zné $roubovaci uzavéry. Tyto uzavery,
uréené pro nealkoholické napoje maji hmotnost 3 g a jsou opatieny

pryzovym té&snénim a pfidrznym paskem.

Podminky zpracovani ve forme pro vstfikovani s 32 dutinami
jsou nasledujici:
Teplota zasobniku: 210 az 230 °C
Teplota potrubi: 221 az 260 °C
Teplota vody: 15 °C
Doba vstfikovani: 0,33 s
Doba po uvolnéni tlaku: 0,90 s
Doba pfivodu: 3,14 s
Bylo pouzito zafizeni Netstall Synergy 240 (Netstal).

Lahve, opatiené uvedenymi §roubovacimi uzavery byly naplnéné
limonadou s obsahem oxidu uhlig¢itého 5,0 g/l. Pak byly lahve
podrobeny pasteurizaci pfi teploté 77 °C po dobu 50 min. Sila, jiz je

zapotiebi k utazeni nebo otevieni uzavéru je 1,15 kg.cm.

V pribéhu pasteurizace nedoslo k uvolnéni $roubovacich
uzAavert z lahvi ani k Gniku kapaliny. Po pasteurizaci je obsah plynu v

lahvich 4,13 g/l (nejnizsi pozadovany obsah CO; je 3,5 g/l).



Priklad 5
Opakuje se zplsob podle prikladu 4 s tim rozdilem, Ze se uzije

smés 25 % hmotnostnich polymeru B a 75 % hmotnostnich smési D.

Ani v tomto pfipadé nedo$lo v pribéhu pasteurizace k uvolnéni
uzavéra ani k uniku kapaliny. Obsah plynu v lahvich po ukon¢eni

pasteurizace byl 4,06 g/l.

Srovnavaci pfiklad 2¢
Opakuje se zpUsob podle pfikladu 5 s tim rozdilem, Zze se Kk

vyrobé& uzavéru uzije smes D.

V tomto pfipadé doslo v pribéhu pasteurizace k uvolnéni
nékterych uzavérl z lahvi, pficemz néktere uzavéry zcela odpadly a
jiné uzavéry byly ponékud odéroubovany, takze uniklo uréité mnoZzstvi
plynu a nékdy i kapaliny v pribé&hu pasteurizagniho cyklu nebo po

ukong&eni tohoto cyklu.

Ziskané vysledky jsou shrnuty v nasledujici tabulce 2.
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Tabulka 2

Priklad 1 2 3 1c
FM pfi 23 °C (MPa) 1800 1730 1675 1470
FM pfi 80 °C (MPa) 600 500 565 485
Pevnost pfi 23 °C 35,5 33,9 34,1 30,2
(MPa)

Pevnost pfi 80 °C 16,7 14,6 16,1 13,5
(MPa)

Pritaznost pfi 23 °C 7,2 7,3 8,2 8,1
(%)

Prataznost pfi 80 °C 19,5 19,4 20,2 20,6
(%)

Prodlouzeni pfi 70 160 305 270
pretrzeni pfi 23 °C (%)

Prodlouzeni pfi > 180 > 180 > 180 > 180
pietrzeni pfi 80 °C (%)

Houzevnatost lzod pfi 46 8,4 7,6 7,7
23 °C (kJ/m?)

Houzevnatost |zod pfi 5,4 43 3,1 5,0
0 °C (kJ/m?)

HouZevnatost |zod pfi 3,7 3,6 2.6 3,7
-20 °C (kJ/m?)

VICAT 1 kg (°C) 157 155 156,5 152

Zastupuje:




PATENTOVE NAROKY

1. Uzévéryproléhve,vyznaéujici. se tim, ze sou
tvofeny nebo v podstaté tvofeny olefinovym polymerem A, obsahujicim

1) 90 az 100, s vyhodou 92 az 98 a zvlasté 94 az 98 %
hmotnostnich krystalického propylenového homopolymeru nebo
kopolymeru s nahodnym uspofadanim, s komonomerem, zvolenym z
ethylenu a C4-C10-alfa-olefinu, pficemz tyto polymery obsahuji
alespori 94, s vyhodou alespon 96 % hmotnostnich frakce,
nerozpustné v silenu pfi teploté mistnosti, polymeru 1 a

2) 0 az 10, s vyhodou 2 az 8 a zvlaste 2 az 6 % hmotnostnich
elastomerniho kopolymeru ethylenu s propylenem nebo C4-C10-alfa-
olefinu nebo smési téchto latek a popf. 0,5 azZ 10 % hmotnostnich
dienu, pfiéemz tento elastomerni kopolymer obsahuje 40 az 85 %
molarnich ethylenu, polymer 2,
za predpokladu, Zze v pfipadé, ze mnozstvi polymeru 2 je 0 %
hmotnostnich, voli se polymer 1 ze svrchu uvedenych nahodnych
kopolymerd, pficemz polymer A ma typicky elasticky modul v ohybu
FM pfi teploté 23 °C alespori 1620, s vyhodou 1650 az 2500 MPa,
pevnost v tahu pfi teploté 23 °C alespon 33 MPa a razovou

houzevnatost 1ZOD pfi teploté 0 °C alespoil 2,5 kJ/m?.

2. Uzavéry podle naroku 1, vyznacujici se tim, ze smés
olefinovych polymerl A ma hodnotu MFR podle ASTM D 1238,
podminky L, v rozmezi 0,3 aZ 100 g/10 min.

3. Uzavéry podle naroku 2, vyznacujici se t im, Ze smés

olefinovych polymer( A byla podrobena chemicke degradaci.

4. Uzavéry podle naroku 1, 2 nebo 3,vyznadujici se
t i m, ze polymer 1 je krystalicky propylenovy polymer s hodnotou

poméru My/M, v rozmezi 5 az 60.



5. Uzavéry podle narokl 1 az4,vyznacujici se tim, ze

polymerem 1 je propylenovy homopolymer.

6. Uzavéry podle naroku 1, vyznadujici se tim, ze
olefinovy polymer A je smés, obsahujici v % hmotnostnich
A) 30 az 80 % krystalického propylenového polymeru podle naroku 4 a
B) 20 az 70 % thermoplastického elastomerniho olefinového
polymerniho materialu, obsahujiciho

a) 70 az 97 %, s vyhodou 78 az 97 % propylenového
homopolymeru, obsahujiciho vice nez 90 %, s vyhodou vice nez 94 %
frakce, nerozpustné v xylenu pfi teploté mistnosti nebo krystalického
propylenového kopolymeru s ethylenem nebo C4-C10alfa-olefinem
nebo smési t&chto latek s obsahem vice nez 85 % hmotnostnich
propylenu, kopolymer obsahuje alesponi 85 % hmotnostnich frakce,
nerozpustné v xylenu pfi teploté mistnosti,

b) 0 az 10 %, s vyhodou 1 az 10 % krystalického kopolymeru s
obsahem ethylenu, nerozpustného v xylenu pfi teploté mistnosti a

c) 3 az 20 %, s vyhodou 3 az 12 % amorfniho kopolymeru
ethylenu s propylenem a/nebo C4-C10-1-olefinem a popf. 1 az 10 %
dienu, rozpustného v xylenu pfi teploté mistnosti, kopolymer obsahuje
20 az 75 % ethylenu,
za predpokladu, Ze celkovy obsah frakci (b) a (c) je az 10 %

hmotnostnich, vztazeno na celkovou hmotnost smési.

7. Uzavéry podle naroku 6, vyznadcujici se tim, ze
polymer 1 a slozka (a) jsou homopolymery propylenu a celkovy obsah

ethylenu je 4 % hmotnostni, vztazeno na hmotnost smesi.

8. Uzavéry podle narokl 6 nebo 7, vyznacujici se tim,
7e thermoplasticky elastomerni olefinovy polymer ma modul elasticity
v ohybu pfi 23 °C v rozmezi 1300 az 1600 MPa.
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9. Uzavéry podle nékterého z narokG 1az8,vyznadujic i

se tim, ze jde o Sroubovaci uzaver.

10. Lahve,vyznadujici se tim, Zejsou opatfeny uzavery

podle nékterého z narokd 1 az 9.

11.  Zpusob vyroby uzavérl podle nékterého z narokld 1 az 8,
vyznadujici se tim, ze se olefinovy polymer A zpracuje

lisovanim.

12.  ZpUsob vyroby uzavérl podle nékterého z narokd 1 az 8,
vyznadujici se tim,Zze se olefinovy polymerA zpracuje
odiévanim vstfikovanim.

Zastupuje:
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