MAGYAR
NEPKUZTARSASAG L E ' R A s
Nemzetkozi osztilyozds:
Bejelentés napja: 1975. XI. 12, (BI-529) B 29 G 3/00
Nagy-britanniai elsGbbsége: 1974. XI. 12.
(48 980/74)
ORSZAGOS Kozzétét ‘a:
TALALMANYI 6zzététel napja: 1981. III. 28.
HIVATAL Megjelent: 1982, VIIL 31.
Feltaldlok: Szabadalmas:

Kendall-Smith Brian John vegyész, Woeley Hill, Birmingham, . .nnington

Michael Glynn vegyész, Dudley, Worcestershire, Nagy-Britannia

British Industrial Plastics
Limited, Manchester
Nagy-Britannia
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elGallitasdra froccsdntéssel
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A taldlmany tdrgya eljirds aminoplasziot és
toltGanyagot tartalmazo formatestek elddllitdsara
froccsontéssel, szildrd halmazéllapotd  kiinduldsi
anyagok felhaszndlisdval.

A  hére keményed6 formdzhaté anyagokat az
ismert mddszerek szerint dgy dllitjdk el6, hogy a
hére keményedS gyanta-alapanyagot egy vagy t6bb
toltGanyaggal keverik Ossze, és a keverés sordn a
toltGanyagot bevonjik és impregndlidk a gyanta-
-alapanyaggal. A szdraz keverést alkalmazé tech-
nolégidkban a gyanta-alapanyagot lényegében szilird
halmazdllapotii anyagként haszndljdk fel és a keve-
rési folyamat alatt lagyitjdk, mig a nedves keverést
alkalmazé technol6giskban a gyanta-alapanyagot ol
dészer vagy mds folyékony kozeg jelenlétében ke-
verik Ossze a toltGanyaggal, és ezutdn adott eset-
ben sziritjdk a keveréket: Az igy kapott formdz-
hat6 anyagbsl kiilén miiveleti 16pésben, sajtoldssal
vagy extruddldssal és ezt kovetd kikeményitézsel
dllitanak el§ formatesteket.

A 3746 489 sz. Amerikai Egyesiilt Allamok-beli
szabadalmi leirds eljardst ismertet iivegszdllal erSsi-
tett sajtolt tdrgyak eldllitdsdra. Az iivegszdlakat
folyékony halmazallapotii - hore keményedd gyanta-
-alapanyaggal keverik Ossze, a Kkapott viszkézus,
tésztaszeri masszit frocesontd gépbe taplilidk, a
fréccsontd gép  filvékgjdn keresztiil a masszdt lre-
ges szerszdmba frécesontik, végiil a masszdt kike-
ményitik 2 szerszdmban. Az idézett kozlemény
szerint specidlis keverssi technolégia & keverSbe-
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rendezés alkalmazdsival biztositjdk, hogy az iiveg-
szilak megfeleld mértékben impregnilédjanak a fo-
lyékony halmazdllapoty gyanta-alapanyaggal, és a
keverés sordn az iivegszdlak ne toredezzenek szét.
A keverési miiveletben kapott viszkdzus, tészta-
szerl massza, amit a keverS-berendezésbdl kozvet-
leniil a froccsontd gépbe tdpldlnak, lényegileg mdr
gyantdval impregndlt szdl. A szakteriileten jol is-
mert, hogy a frbcesontd gép keverS hatdsit a
minimumra kell csokkenteni annak érdekében,
hogy megakadilyozzdk a szdlak széttoredezését,

A technika dlldsa szerint a froccsontésre keriils
présporokat a kovetkezSképpen dllitjdk el6: elSszor
a reagenseket (példdul a karbamidot é a formal-
dehidet) vizes oldatban elegyitik, é az oldatot
25 °C-on 4llni hagyjik. Ekkor megindul a karbamid
¢és a formaldehid kondenzdciGja, de a reakcié igen
fassi és mindGssze annyit eredményez, hogy a
karbamid feloldGdik, A kapott oldathoz adagoljdk
a toltdanyagot és a tovabbi adalékokat (példdul a
katalizdtort stb.), mikozben megkezdSdik a tolt6-
anyag impregndloddsa a gyantdval vagy a gyanta
oligomerrel. Ezt koveiSen az oldészerként felhasz-
ndlt é a kondenzdciés reakciéban képz&dd vizet
szaritdssal eltdvolitjdk, és igy durva szemcsés anya-
got kapnak. A Xkipott durva szemcsés anyag
orlésével allitidk el6 az dgynevezett ,.elG8ie-
mény”t, ami frécestntéses formdzdsra mdr alkal-
mas, de még semmiféle pigmentet nem tartalmaz.
A pigmentet gy diszpergilidk, hogy az elG6ie-
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ményhez pigmentet adnak és a keveréket addig
orik, amig a pigment teljesen homogénen ¢l nem
oszZlik a pigmentdlandé anyagban. Ez az &rlési
miivelet rendszerint 48 6rdt igényel. Az &rlés sordn
a pigmentdlt terméket finom, kis térfogatsiirliségii
por formdjdban kapjdk. Ez a por csak igen nehe-
zen formdzhatd, igy présporként kozvetlenil nem
haszndlhat6 fel. A térfogatstirliség povelése céljdbol
a kapott finom port granuldljdk. Ebben az ut6bbi
miveletben dllitjdk el8 a préseléste mér alkalmas
port, amely megfeleld folyoképességgel rendelkezik,
és ugyanakkor j6 mindségl, sima feluletli termékké
formézhaté.

A présporck elGéllitisdnak fent ismertetett
moédszere lasst, hosszadalmas, munkaigényes, és en-
nek megfelelen igen koltséges. Tovdbbi hatranyt
jelent, hogy kilonleges szakértelemre van sziikség
ahhoz, hogy az ismert eljirdssal olyan présporokat
alakitsanak ki, amelyekbdl megfelel6 minGségi
végtermék készithetd.

A taldlméany szerint ezt a hosszadalmas, munka-
igényes és kiilonleges szakértelmet igénylé keverési
eljarast kivinjuk kikiisz6bolni.

Felismertiik, hogy a froccséntS gépek felhaszndl-
haték arra, hogy homogénen bekeverjék a tolts-
anyagot a hdre keményed§ aminoplaszt gyanta-
-anyagba, Ily médon kozvetlenill lehet kikeményi-
tett formatesteket elGdllitani anélkil, hogy a
toltGanyagot eldzetesen homogénen diszpergdlndnk a
gyantdban vagy specidlis kialakitdsti kever6gépeket
haszndlndnk.

A hagyoméinyos eljardsokban felhasznilt ho-
mogén diszperziékban a toltGanyag (vagy erdsitd
anyag) részecskéi a gyantdval bensSséges keveréket
alkotnak, vagyis a gyantdval impregndlva vannak. A
taldlmdny szerinti eljirdsban kiinduldsi anyagként
felhaszndlt nem-homogén keverékekben ezzel szem-
ben a t6ltSanyag legfeljebb csekély mértékben van
bevonva, illetve impregnédlva a gyantdval. A gyantd-
val torténS bensGséges homogenizdlis csak a-
frocesonts vagy extruddl gépben zajlik le.

A taldlminy szerinti eljdrdssal kikiiszoboljikk a
koliséges és hosszadalmas keverési folyamatot, Meg-
lepd médon azt tapasztaltuk, hogy a téltSanyag
impregndldséshoz és a homogén diszpergdlishoz
nincs sziikség vizes oldat alkalmazdsira. Ehelyett a
taldlmdny szerinti eljdrdsban részben kondenzdlt
aminoplaszt gyanta-anyagot, vagyis aminoplaszt oli-
gomert (mds széval: gyanta-oligomert) adagolunk a
toltSanyagokhoz.

Miként ismert, a gyantaképzddési reakcid elsG
szakaszdban metilol hidak alakulnak ki, A tovibbi
reakcié eredményeként alakul ki a részben konden-
zdlt gyanta, a gyanta-oligomer, amely két vagy
tobb, de mindenképpen kisszdmu karbamid egysé-
get tartalmaz. Ezek az anyagok szildrd halmazilla-
potiak. Ha a kondenzilds tovibb folyik, a gyanta-
-Oligomer ragadds, nytlds anyaggd alakul. A taldl-
mény szerinti eljdrdsban kiinduldsi anyagként szi-
lird halmazdllapotd (tehdt a ragadds, nydlds anya-
got eredményez§ tovdbbkondenzilédist megelézé
dllapotban lev6) gyanta-oligomert hasznalunk fel,

A gyanta-oligomer a tovdbbi kondenzilédis fo-
lyamin nem megy 4t olyan folyékony fézison,
amit a kordbbiakban lényegesnek tartottak a 65
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toltGanyag impregndldsa és diszpergdldsa szempont.
jabol. Ismert, hogy mds gyantarendszereknél
— példdul fenolgyantékndl — a préspor Kiinduldsi
anyaga (pl. a novolak) hére ligyulé anyag lévén a
melegités és préselés sordn folyékony dllapotba
keriil, ami alapvetfen sziikséges ahhoz, hogy a
gyantarendszer froccsontéssel formdzhaté legyen.

A taldlmdny szerinti eljdrdsban felhasznilt
aminoplaszt oligomer nem megy it a termoplasz-
tikus, folyékony fizison a tovdbbi kondenzdlds
folyamdn, igy teljesen vdratlan és meglepd az a
korilmény, hogy a toltGanyag és a pigment im-
pregndlédik a gyantdval és egyenletesen diszpergils-
dik a gyantdban.

A taldimdny tdrgya tehdt 1j eljirds aminoplasz-
tot és toltSanyagot tartalmazé formatestek eldilli-
tdsdra froccsOntéssel. A taldlmény szerinti eljdrds
sordn szilird halmazillapotd aminoplaszt oligomert
10-70 suly% ismert toltGanyagot és adott esetben
pigmentet kilonkilon vagy nem-homogén keverék
forméjdban froccsontd gép garatjdba tipliljdk be, a
betdpldlt keveréket a froccsontS gépen valé dthala-
dds kozben 50—110°C-os hémérséklet mellett az
omlesztGkamriban 20—125 mdsodpercig kondenzdl-
juk, az igy kapott homogén keveréket
140—170 °C-0s szerszamba froccsontjiik, és ott for-
midra kikeményitjik. '

A gyanta-oligomert formaldehid és egy amino-s-
dllitjuk el8. A gyanta-oligomer pédiul dimetil-
ol-karbamid, dimetilol-melamin vagy egy melamin-
-formaldehid gyanta, a felsorolt anyagok szdrma-
zéka (példdul alkilezett hexametilol-melamin) vagy
a felsorolt anyagok egymdssal, illetve egy mdsik
hSre keményedd anyaggal képezett keveréke vagy
keverék-kondenzdtuma (példdul egy szildrd melamin
és egy telitetlen poliészter keverék-kondenzituma)
lehet. A gyanta-oligomer elényodsen karbamid-for-
maldehid vagy melamin-formaldehid gyanta oligo-
mer lehet, amelyet adott esetben mds hére ke-
ményedS anyaggal (példdul alkid-, diallil-ftaldt-
vagy epoxi-gyantdval) képezett keverék vagy keve-
rék-kondenzdtum formdjédban is felhasznilhatunk.

A gyanta-oligomerben bédrmilyen ismert, szem-
csés vagy por alaka adalékanyagot (példdul katali-
zdtort, csisztatoszert, stabilizdlészert vagy ldgyitdt)
diszpergilhatunk. A gyanta-oligomert a taldlmdny
szerinti eljdrasban szilird halmazillapoti anyagként
haszndljuk fel, tehdt a gyanta-oligomerhez sem vi-
zet, sem mds oldészert nem adhatunk olyan meny-
nyiségben, hogy az oldéddst idézzen el6. Ha a
formatestek elGallitasihoz folyékony adalékanyago-
kat, példdul folyékony ldgyitot (igy mono-krezil-gli-
cerin-étert stb.) kivinunk felhaszndlni, ezt csak
olyan mennyiségben keverhetjik a gyanta-oligomer
hez, hogy a kapott keverék ne legyen folyékony,
s6t — el6nydsen — még lithatéan nedves se le-
gyen. Ennek megfelelen az adalékanyagot tartal-
mazé keverék a gyanta-oligomer silyira vonatkoz-
tatva elGnyosen legfeljebb kb, 10 sily% vizet vagy
mis folyékony anyagot tartalmazhat, A kiinduldsi
nem-homogén keverékben levd illékony folyadékot
elényosen elvezetjilk az mleszt6kamraibél a keverés
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folyamédn. Az dmlesztGkamrdban lezajlé tovabbi kon-
denzici6 soran viz vagy mids illékony anyagok
képzddnek. Az illékony anyagok eltdvolitdsdra
elénydsen olyan toltGanyagot alkalmazunk, amely
adszorbedlni tudja az illékony anyagot, vagy a
berendezésen szell5z6-nyildst alkalmazunk.

Az  Omleszt6kamra  végén tdvozd, teljes
mértékben még nem kondenzdlédott anyagot
kozvetleniil a szerszdmba frocesontjik és ott ki-
keményitjik.

A nem-homogén keveréket igen sokféleképpen
alakithatjuk ki, példdul vgy, hogy

(1) a toltSanyagot egy keverSben durvdn Ossze-
keverjiik a gyanta-oligomerrel, és a durva keveréket
a froccsontd gép adagolé tolcsérébe tovabbitjuk,
vagy

(2) a toltSanyagot, a gyanta-oligomert és az
adott esetben felhaszndlandé adalékanyagokat az
adagol6-tolesérbe juttatjuk, és az adagol6-tolcsérhen
durvin Osszekeverjitk, vagy

(3) két adagold-tSlcsérrel felszerelt froccsonts
gépet haszndlunk fel, a toltGanyagot az egyik, a
gyanta-oligomert pedig a mdsik adagolé-tolesérbe
toltjik, és ezeket az anyagokat kiilon-kulon
tipldljuk az omlesztbkamrdban tgy, hogy a nem-
-homogén keveréket a kamra bedmliG-végénél dllit-
juk €ld.

A gyanta-oligomer a nem-homogén keverék ki
alakitdsa el6tt mdr tartailmazhatja a toltanyag egy
részét.

A frOccsontd gép eldnyosen egycsigds gép lehet.
A toltdanyag-részecskék méretétdl, illetve a gyanta-
-oligomer jellegétdl fiiggden (elsGsorban akkor, ha a
gyanta-oligomer finom por alaki) adott esetben
olyan froccsontd gépet kell felhaszndlnunk, amely-
nek csigahdza (OmlesztSkamrdja) beliil bardzddlt.

Tolt6anyagokként példdul celluléz port, falisz-
tet, talkumot, kalcium-karbondtot, livegport és ha-
sonlé anyagokat, tovabbd keményitett szemcsés
aminoplaszt anyagokat (példdul a 796 232 és
799 052 sz. belga szabadalmi leirdsban ismertetett
aminoplasztokat) alkalmazhatunk.

A gyanta-oligomerhez tolt5- vagy er0sitGanya-
gokként szdlas anyagokat, példaul cellulézt, iiveg-
szilakat, azbesztszdlakat vagy szénszdlakat, tovibbd
hagyomanyos adalékanyagokat vagy gydrtdsi segéd-
anyagokat, igy lagyitékat, cstisztaté anyagokat vagy
pigmenteket is keverhetink. A pigmentet elSkeve-
réssel ugyanakkor vihetjiik be a gyanta-oligomerbe,
mint amikor a szemcsés toltGanyagot belekeverjiik.

Figyelembe véve, hogy a taldlminy szerinti el-
jdrdsban a homogén présport magiban a fréccsontd
gépben alakitjuk ki, nincs szilkség arra, hogy sok-
féle, egymdst6l csak a toltGanyag minGségében
vagy mennyiségében kilonbozé présport tartsunk
raktiron. A taldlminy szerinti eljdrds tehdt jarulé-
kos eldnyként jelentSsen csokkenti a raktdrozds
helyigényét és koltségeit is.

A taldlminy szerinti eljirdst az oltalmi kor
kortstozdsa nélkill az aldbbi példdkban részletesen
ismertetjiik.
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1-2, példa

A froccsontéshez BIPEL  155/150  tipust
froccsontS gépet haszndltunk (a BIPEL szé be-
Jjegyzett védjegy), amit a kovetkezSképpen alakitot-
tunk 4t:

(a) A kereskedelemben kaphaté gép oOmleszts-
kamrdjét (csigahdzdt) olyan csigahdzra cseréltiik,
amelyben az Omlesztékamra belsé faldnak keriilete
mentén egymdstdl tivkozokkel elvalasztott, lénye-
gében az oOmlesztékamra teljes hosszdn végignyulé
hornyok vannak kialakitva.

(b) Az adagol6-tolcsérbe keverst helyeztiink, és
az adagol6-tolcsérbe toltott anyagot folyamatosan
kevertiik.

Az 1. tdblizatban felsorolt komponenseket Ba-
ker-Petkins Z-tipusi lapdtos keverdgépbe toltottiik,
majd a betdltott anyagot 10-30 percig kevertiik.
Az igy kapott durva (nem-homogén) keveréket a
frocesontS gép adagold-tolesérébe tiplaltuk és ott
azt megkevertiikk, majd betdpldltuk az Omleszt6-
kamrdba, és ott a nem-homogén keveréket tovibb
kevertik. Az iizemi korilményeket é a kapott

termékek  minGségi adatait a 2. tdblizatban
kozoljuk.
1. tablizat
Példa PP
szdma Komponens Stlyrész
1. BL 35() (gyantaoligomer) 1956
Monokrezil-glicerin-éter 148,5
Hexametilén-tetrammin 14,9
Brooksite(% 55,6
Csiisztaté anyag 30,0
Faliszt (161t6anyag) 1000
2. BL 35(1) (gyanta-oligomer) 2220

Glicerin-monoszteardt 10,8
Csiisztato anyag 9,0
GLSR'®) kék pigment 22,0
RS, (4) ke pigment 9,0
D. C. 70°%) fekete pigment 1,5
RH 4246) feh¢r pigment 1,2
Cellul6z por (t6ltSanyag) 1000

Megjegyzések: .

(1) Porlasztva szaritott melamin-formaldehid

gyanta-oligomer
(2) Cinkszulfit-tartalmi térhéldsité
katalizdtor
(3) Ftalocianin kék_pigment

(gyértia a Ciba—Geigy RT)
Ultramarin kék pigment

)
(gydrtja a Reckitts Colours Ltd.)

(7) gyértja a Blytha Colours 1.td.)
(6) gyirtja a Laporte Industries Ltd.
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2. tabldzat
. 1. példa 2. példa
Uzemi kériilmények .
A B
Omlesztskamra homérséklete, °C 80 80 90
Szerszdim homérséklete, °C
4ll6 rész 148 148 165
mozgo rész 148 148 165
Froccsontési sebesség (sec) 2 2 2,5
Frocesontési nyomds (kglem?) 1400 1400 1680
Csigasebesség (fordulat/perc) 60 60 60
Csiga visszadlldsi id8 (sec) 5 6 6
Csigalket (cm) 3,492 3,492 3,505
Ellennyomids (kg/cm?) 49,2 49,2 48 .4
Froccesontési id6 (sec) 5 25 10
Ciklusidg (sec) 45 125 55
Termék mindsége tomor - homogénen jol sajtolt
sajtolt pigmentdlt targyak
targyak termék
3-8. példa 3. tabldzat folytatdsa
25

Az 1. és 2. példiban ismertetett médon nem-

-homogén keveréket készitettiink a gyanta-oligomer- Példa )
bél, a toltGanyagbol és az adalékanyagokbél, majd szima Komponens Silyrész
a nem-homogén keverékbGl az 1. é 2. példdban
kozoltek szerint formatesteket dllitottunk el6. A 34
komponenseket a 3. tdbldzatban, a frocesonts gép 7.  BEETLE 4128(® 1000
tzemi korilményeit a 4, tdblizatban, az elkészitett BL 35 (gy-anta,oligomer)(l) 1000
formadarabok tulajdonsdgait pedig az 5. tiblazatban Diallil-ftalst 100
foglaljuk ossze. Tercier butil-peroxid 50
35 Szilén 13
3. tdbldzat Cstsztat6é anyag 70
Cellulézpor 1200
S »Millicarb” CaCO, 1000
Példa Komponens Stlyrész Kaolin 780
szdma 40 -
8 BL3 -oli
3. BL 350 (gyantacligomer) 2220 pi“nolsgymt(fy anta-oligomer) iy
Csisztaté anyag 20 Csusztaté anyag 20
Katalizitor(® 3,2 Katalizator(2 2
Cellul6zpor 900 45 Faliszt 1000
Birium-szulfit 100 Bérium-szulfit 150
4. BL 351 (gyanta-oligomer) 25432
Cellulézpor 700
3,17 mm-es tivegszilak 300 50 Megjegyzések a 3. tdbldzathoz:
Bérium-szulfjt 100
(1) Porlasztva szdritott melamin-formaldehid
5. Karbamid-formaldehid gyanta-oligomer
gyanta-oligomer 1400 (2) Cinkszulfit-tartalmi térhalésité
Csiisztaté_anyag 10 55 . katalizdtor
Lagyit6® 40 (3) Dimetilol-karbamid és karbamid 10: 1 suly-
Katalizator®) 14 fardnyt elegyének kondenziciéjdval
Cellulézpor 4,76 elgdllitott termék
Bérium-szulfit 133 (4) Monokrezil glicerin-éter
60 (5) 100 silyrész melamin-formaldehid
6.  Melaminkarbamid-formaldehid gyanta-oligomer, 200 silyrész
gyanta-oligomer® 1600 karbamid-formaldehid gyanta-oligomer,
Stabilizdtor 67 165 stlyrész formaldehid és 40 sily-
Cstisztato anyag 27 rész ldgyité elegye
Faliszt 1070 ¢s (6) Szildrd alkidgyanta
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4. tdbldzat
i Példa széma
Uzemi koérilmények
3 4, 5. 6. 7. 8.
Omlesztékamra
hémérséklete, °C 95 95 90 90 50 100
Szerszdm homer-
séklete, C 165 165 150 150 165 165
Frocesontési nyomids,
kgfem? 123 123 123 123 123 123
Tartényomds, kg/cm? 492 49,2 49,2 49,2 49,2 49,2
Froeccsontési id6, sec 10 10 10 10 10 10
Teljes ciklusidd, sec 40 40 20 20 40 40
5. tdbldzat
A termék minGségi Példa szima
adatai
3. 4, 5. 6. 7. 8.
Hajlitoszildrdsdg, 77 66 87 95 48 84
MN/m?
H .ﬁt ;: . . évl
Glzglm%sl odutusz, 4,8 6,0 4,8 5,5 4,5 54
Torési munka, KJ/m? 618 363 788 820 256 654
Elhajlés torésnél, mm 1,6 1,1 1,8 1.7 1.1 1.6
Forré viz abszorpcid, ’ ’ ’
mg/g 22 23 25 5
Szigetelési ellen- 0 10 17
dllds, 10'® ohm 1,3 3,3 27 1,6 43 40

A 3-8. példik szerint rid alakd sajtolt tirgya-
kat dllitottunk el§. A tdrgyak feliiletének megjele-

nése, tovibbd a termékek mechanikai szilirdsiga és 40

egyéb fizikai jellemz6i megfeleltek a kovetelmé-
nyeknek.

A frocesontd gép lizemi korilményeit a
froccsontésben jartas szakember a mindenkori igé-
nyeknek megfelelGen viltoztathatja. A példdkban

ismertetett froccsonté gép elényds {izemi
koriilményei a kovetkezdk:

Omleszikamra hémérséklete: 80-110°C
Szerszam h6mérséklete: 140-170 °C
Frécesontési nyomds: 1400 kg/cm?-ig
Teljes ciklusid6: 1530 sec

Az iizemi paraméterek a felhaszndlt anyagoktél
és az elddllitand6 termeék tipusdtdl fiiggden viltoz-
tathat6k. Ha a termékeket extrudilissal készitjiik,

olyan extruddlé fejet alkalmazunk, amely megfe-
leléen magas h&mérsékletre hevithet6 ahhoz, hogy
az ithaladé anyagot kikeményitse.

1

Szabadalmi igénypont:

Eljérds aminoplasztot é toltGanyagot tartalmazo
formatestek elGallitdsira froccsontéssel, azzal jelle-
mezve, hogy szildrd halmazdllapotd aminoplaszt ofi-
gomert, 10-70 sily% ismert toltSanyagot és adott
esetben pigmentet kilonkiilon vagy nem-homogén
keverék formajdban egy froccsontd gép garatjdba
tépldljuk be, a betdpldlt keveréket a froccsontd

gépen val6 4thaladds kozben 50-110°C-os
hémérséklet mellett az  OmlesztSkamrdban

20—125 mésodpercig kondenzdljuk, az igy kapott

55 homogén keveréket a 140—170 °C-os szerszimba

frocesontjiik, és ott formdra kikeményitjiik.
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